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1. Einleitung

1 Einleitung

Flachendeckende Beleuchtungen, hauchdiinne und aufrollbare Vollfarbdisplays, leuchtende
Folien auf allen denkbaren Untergriinden, dass alles ist mdglich durch die sich immer
weiterentwickelnden Varianten organischer Leuchtdioden, kurz OLEDs'. Diese Technologie
ist eine neue Generation sehr flacher, leichter und energiesparender Flachbildschirme und
Beleuchtungen. Die Entwicklungsspriinge der letzten Jahre sind beachtlich. In Handys und
anderen elektronischen Kleingeraten mit digitaler Anzeige werden OLEDs bereits erfolgreich
verwendet. Gegenwartiges Ziel ist es, grof¥flachige, flexible und effizientere Beleuchtungen
und Displays herzustellen. Die LCD?- und TFT*- Technologien der vergangenen Jahre sind

mittlerweile Standard, stoRen jedoch an ihre technischen Grenzen.

Die Vorteile organischer Technologien sind dagegen vielversprechend. Sie konnen
theoretisch auf fast jedes Material aufgebracht werden, wobei flexible Substrate dabei eine
entscheidende Rolle spielen. Durch die fluoreszierenden Eigenschaften der Organik wird auf
die Hintergrundbeleuchtung, wie sie bei Flussigkristall-Displays verwendet wird, verzichtet.
Dadurch kann ein Display viel flacher gestaltet werden, der Energieverbrauch wird dadurch
erheblich geringer. Der Kontrast organischer Leuchtmittel ist deutlich héher als bei den
bisherigen Display-Arten. Des Weiteren ist ein hoherer Blickwinkelbereich bei
gleichbleibender Bildqualitat, im Vergleich zu den herkémmlichen Technologien, moglich.
Gleichzeitig sind organische Displays etwa um den Faktor 2000 schneller als LCDs, deren
Schalt-, beziehungsweise Reaktionsgeschwindigkeit maximal 2 ms betragt. Zu erwdhnen ist
auch der 6konomische Vorteil: die Verfahren der Beschichtung organischer LEDs sind

deutlich gunstiger als die ihrer anorganischen Verwandten.

Dass der grof3e Aufschwung der OLED bisher ausgeblieben ist, hangt unter Anderem mit der
Lebensdauer der einzelnen Schichten zusammen. Beispielsweise lassen die
Anfangshelligkeit blauer und die Farbechtheit weilRer organischer Schichten schnell nach.
Ein weiteres Problem ist die starke Anfalligkeit gegen Partikel, Wasser und Sauerstoff. An
die Verkapselung® wird daher ein hoher Anspruch gestellt. Bisher wird diese mit
anorganischen, starren Materialien (Glas) realisiert, es wird jedoch eine flexible

Verkapselung mit einer hohen hermetischen Abdichtung angestrebt.

Das Fraunhofer Institut fir Photonische Mikrosysteme (IPMS) in Dresden befasst sich mit
den oben genannten Problemen und der Verbesserung der bisher entwickelten OLEDs. Die

Lamination verschiedener Folien wird eine groe Rolle in der Entwicklung organischer

! Organic Light Emitting Diode — Organische Licht Emittierende Diode.
2 Liquid Crystal Display — Flussigkristall-Display.

® Thin Film Transistor — Diinnschicht-Transistoren.

4 Verkapselung: Hermetische Abdichtung des empfindlichen Materials.



1. Einleitung

Leuchtdioden spielen, um zuklnftig eine flexible Verkapselung zu ermdglichen. Bei starren
Glassubstraten kann durch Lamination eine Verbesserung der Lichtauskopplung und ein
zusatzlicher Schutz vor auReren Einflissen erreicht werden. Ziel dieser Arbeit ist es die
Optimierungsmadglichkeit der Fertigung organischer Leuchtdioden lber den Prozess der

Lamination zu untersuchen und ein geeignetes System zu empfehlen.

Abbildung 1-1: OLED-Beleuchtung



2. Grundlagen

2 Grundlagen

2.1 Organische Leuchtdioden

2.1.1 Materialien
Die organischen Grundmaterialien von OLEDs werden in Polymere und sogenannte kleine
Molekiile® unterschieden. Jedoch sind die fiir die Funktion grundlegenden Effekte und

Erscheinungen die Gleichen.

Sowohl Polymere als auch kleine Molekile bestehen aus Kohlenstoffverbindungen. Kleine
Molekile sind Derivate der zyklischen Kohlenwasserstoffe. Vertreter sind die linearen
Polyazene, welche aus linear verkniipften Benzolringen aufgebaut sind. Beispiele daflir sind
die in Abbildung 2-1 zu sehenden Verbindungen Benzen, Naphthalen und Anthrazen. Einen
komplexeren Aufbau hat die haufig verwendete Elektronentransportschicht Alq3 (Tris-(8-
hydroxychinolinato)-aluminium). Der strukturelle Aufbau ist ebenfalls in Abbildung 2-1

dargestellt.

O Benzen Oo Naphthalen OOO Anthrazen

0 Alg3 - Tris-(8-hyd roxychinolinato)-aluminium

Abbildung 2-1: Darstellung verschiedener kleiner Molekule [B1]
Klassische Vertreter polymerer Schichten sind trans-Polyacetylene. Eine neuere Variante,

organische Schichten aus Polymeren herzustellen, ist die Synthese I8slicher PPVs®.
Abbildung 2-2 zeigt die Strukturen beider Stoffe.

MENETTRET NG N, trans-polyacetylene
N PPY - Poly(para-phenylen-vinylenen)

Abbildung 2-2: Darstellung verschiedener Polymere [B1]

® Kleine Molekiile: Werden oft als small molecules (engl.) bezeichnet.
cPPV: Poly(para-phenylen-vinylene.



2. Grundlagen

Organische Halbleiter kdnnen eine kristalline oder eine amorphe Struktur aufweisen.
Kristalline Materialien, wie sie beispielsweise im Bereich der organischen TFTs benutzt
werden, sind Pentcene und Perylene. Diese wachsen in polykristallinen Inseln auf. Im
Gegensatz dazu werden in organischen Leuchtdioden amorphe Schichten bendtigt. Beispiel
hierflr ist dass bereits erwahnte PPV [G3, G10, G9, G8].

Die im Fraunhofer IPMS Dresden verwendeten organischen Schichten bestehen
ausschlief3lich aus kleinen Molekilen. Diese weisen eine héhere Effizienz und Lebensdauer
als die aus Polymeren hergestellten Schichten auf [G7]. Jedoch sind die
Schichterzeugungsmechanismen von Polymeren, wie das Aufschleudern, oder auch Spin-
Coating, und das Aufdrucken Uber verschiedene Druckverfahren, deutlich kostenglnstiger

als das fur kleine Molekule verwendete thermische Verdampfen.

Die chemisch-physikalischen Hintergrinde der Ladungstrdgerbewegung und des
Ladungstragertransports stitzen sich auf die Grundlagen der Molekilorbitaltheorie, welche
von Friedrich Hund und Robert S. Mullikan aufgestellt wurden. Diese Theorie ist fur die
Aufgabenstellung der vorliegenden Arbeit nicht relevant. Als diesbezlglich weiterfuhrende
Literatur wird [G6] Schwoerer, Wolf: Organische Molekulare Festkérper-Einfliihrung in die

Physik von m-Systemen empfohlen.

2.1.2 Aufbau und Funktionsweise
2.1.2.1 Aufbau

Der am haufigsten in aktuellen Publikationen beschriebene Schichtaufbau organischer
Leuchtdioden besteht aus insgesamt acht Schichten. Eine Glasschicht als Substrat, zwei
Elektroden und funf organische Schichten. Abbildung 2-3 verdeutlicht diesen Aufbau. Tabelle

2-1 stellt die Schichten mit deren Bezeichnung und einer Beispielsubstanz dar.

Kathode

ETL- Electron Transport Layer
HBL - Hole Blockade Layer
EML—-Emission Layer

EBL - Electron Blockade Layer
HTL- Hole Transport Layer
ITO-Anode (Indium-Thin-Oxid)
Glassubstrat

Abbildung 2-3: Ublicher Schichtaufbau einer nichtinvertierten, bottomemittierenden OLED
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Name Bezeichnung engl. Bezeichnung dt. Vertreter
Kathode Cathode Kathode Qg;:;:]um
ETL Electron Transport Layer | Elektronentransportschicht | Alg3

HBL Hole Blockade Layer Lécherblockierschicht BCP

EML Emission Layer Emissionsschicht CBP

EBL Electron Blockade Layer | Elektronenblockierschicht | NPB

HTL Hole Transport Layer Léchertransportschicht TNATA
ITO-Anode | Indium-Thin-Oxid Indium-Zinn-Oxid ITO

Tabelle 2-1: Darstellung einzelner Schichten des OLED-Stacks

2.1.2.2 Funktionsweise

Bei Anlegen einer Spannung in Durchlassrichtung der LED werden Ladungstrager injiziert.
Diese bewegen sich zur Gegenelektrode und rekombinieren wahrenddessen mit den

anderen Ladungstragern. Dabei wird Energie in Form von sichtbarem Licht frei.
Ladungstragerinjektion - Ladungstragertransport 2 Emission von Licht

Die Ladungstragerinjektion erfolgt Gber die Elektroden. Die Elektronen werden uber die
Kathode in das LUMO’-Niveau injiziert. Dieses Niveau ist vergleichbar mit dem Leitungsband
im anorganischen Halbleiter. Uber die Anode werden die Defektelektronen, die auch als
Lécher bezeichnet werden, in das HOMO?®-Niveau eingebracht. Dies entspricht dem
Valenzband des anorganischen Halbleiters. Um die Injektion zu optimieren, wird das
Elektrodenmaterial an die Organik angepasst. Die Energiebarriere zwischen der
Austrittsarbeit (Wa, Wk) der Elektroden und dem HOMO- und LUMO-Niveau der Organik

sollte dabei méglichst gering sein.

AnschlieRend werden die Ladungstrager Uber organische Transportschichten in Richtung
Gegenelektrode transportiert. Dieser Prozess ist deutlich langsamer als im anorganischen
Halbleiter, da die Ladungstrager aufgrund der fehlenden Periodizitdt amorpher Schichten
eine geringere Mobilitdt aufweisen. Der Transport der Ladungstrager innerhalb
organischer Schichten ist auf die Molekilorbitaltheorie (Kapitel 2.1.1) zuriickzufiihren. Das

Uberwinden der Energiebarrieren zwischen den einzelnen Schichten hingegen beruht auf

" LUMO — Lowest Unoccupied Molecule Orbital (engl.) - am niedrigsten unbesetztes Molekiilorbital.
8 HOMO - Highest Occupied Molecule Orbital (engl.) - am hochsten besetztes Molekdlorbital.
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dem Tunneleffekt’. Die Beweglichkeit der Ladungstrager verbessert sich allgemein mit

steigender Temperatur.

Die zentrale Schicht besteht aus verschiedenen, mit Emittermolekiilen’ dotierten,
Emissionsschichten. Dort rekombinieren die beiden Ladungstragerarten. Es bilden sich
sogenannte Exzitonen'' in Singulett- und Triplettvariante. Je nach emittierter Farbe [A1]
werden die Schichten mit Singulett- oder Triplettemittern dotiert, durch welche die Exzitonen
in einem Fluoreszenz- bzw. Phosphoreszenzprozess zerfallen. Die Emission wird durch die
beidseitig angrenzenden Ladungstragerblockierschichten optimiert. Dies ist notwendig, da
sonst die Ladungstrager durch das Schichtsystem die jeweilige Gegenelektrode erreichen
wurden. Exzitonen kdnnen jedoch auch aus der Emissionsschicht heraus diffundieren und
strahlungslos zerfallen. Durch die HBL- und EBL-Schicht werden die Ladungstrager aber in
der Emissionsschicht gehalten, da die Potentialbarriere der Blockadeschicht flr sie nicht
Uberwindbar ist. Abbildung 2-4 zeigt diesen Sachverhalt [G3 S.40ff, G6].

Anode

Abbildung 2-4: Energieniveaus im organischen Halbleiter im spannungsfreien Zustand [B1]

2.1.3 OLED Arten
OLEDs lassen sich auf unterschiedliche Arten klassifizieren. Beispielsweise nach der

Richtung der Lichtauskopplung und nach der Anordnung des Schichtstapels (Stack).

Anhand der Lichtauskopplung lassen sich drei Varianten unterscheiden. Top- sowie
bottomemittierende und volltransparente OLEDs. Die bottomemittierende OLED (Abbildung
2-5 a) ist die im Fraunhofer IPMS Dresden am haufigsten hergestellte Variante. Die

Lichtemission verlauft dabei durch das Glas. Bei der topemittierenden OLED (Abbildung 2-5

° Tunneleffekt: Von der Schrodingergleichung abgeleiteter Effekt, bei dem Ladungstrager eine
scheinbar uniberwindbare Potentialbarriere mit einer bestimmten Wahrscheinlichkeit tunneln kénnen.
'% Emittermolekiile: Molekiile die zur Emission spezieller Farben dienen. Siehe Anhang [A1].
" Exziton: Gebundener Zustand von Elektron und Loch in einem Halbleiter oder Isolator. [G6 S.13ff]
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b) hingegen befindet sich zwischen dem Schichtstapel und der Deckglasverkapselung ein
stickstoffgeflllter Hohlraum. Dadurch wird das Licht zusatzlich an der Grenzflache zum
Stickstoff gebrochen und die Lichtauskopplung wiederum verschlechtert. Eine zusatzliche
Reflektionsschicht unter der ITO-Anode verstarkt die Lichtauskopplung wieder. Die
volltransparente OLED (Abbildung 2-5 c) ist im betriebslosen Zustand durchsichtig. Legt man
eine Spannung an, wird Licht in beide Richtungen emittiert. Ein Anwendungsbereich flr
diesen OLED-Typ ist das in Flug- und Fahrzeugen verwendete Head-Up-Display (HUD),

durch welches dem Piloten wichtige Informationen direkt in das Sichtfeld projiziert werden.

a) b) Emissionsrichtung
Emissionsrichtung des Lichts

des Lichts
h Glassubstrat

ITO-Anocde

ITO-Ancde
Reflektorschicht

Opake Kathode

Substrat

C) Emissicnsrichtung d)
des Lichts Emissionsrichtung
des Lichts
’ . Glassubstrat h Glassubstrat

ITO-Ancde

Transparente Kathode

Opake Anode

Emissionsrichtung
des Lichts

Abbildung 2-5: OLED-Varianten a) nicht invertiert, bottomemittierend b) nicht invertiert, topemittierend c)
volltransparent d) invertiert, bottomemittierend

Eine andere Klassifikation unterteilt die OLEDs in Dioden mit einem invertierten und Dioden
mit einem nicht invertierten Schichtaufbau. Bei der nichtinvertierenden OLED-Variante
befindet sich die Anode zwischen organischer Schicht und Glassubstrat (Abbildung 2-5 a
und b). Sie wird auf Grund der unkomplizierteren Fertigung haufiger verwendet. Bei dem
invertierten Aufbau dagegen liegt die Kathode zwischen der organischen Schicht und dem
Glassubstrat. Das Problem liegt in der Beschichtung der ITO-Anode. Diese wird aufgrund
besserer Schichteigenschaften Ublicherweise aufgesputtert. Die Anode kann aber bei der
invertierten Variante nicht ohne weiteres auf die Organik gesputtert werden, da es diese
beschadigen wirde. Der schadigende loneneinfall auf die Organik kann allerdings durch
transparente Magnesium/Silber-Schutzschichten verhindert werden. Invertierte OLEDs

werden bei Anwendungen verlangt, die substratseitig eine geringe Austrittsarbeit erfordern.
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Kathodenmaterialien haben meist eine geringere Austrittsarbeit als die Anodenmaterialien.

Der invertierte Aufbau hat sich als Standardaufbau einer OLED aber nicht etabliert.

Fur Beleuchtungsanwendungen sind ganzflachig aufgebrachte Schichten ausreichend.
Displayanwendungen hingegen erfordern einzelne Bildpunkte. Deshalb werden einzelne
OLEDs mit verschieden dotierten Farbemittern horizontal angeordnet. Die Leuchtpunkte der

Pixelmatrix sind separat ansteuerbar. Abbildung 2-6 zeigt dies als nichtinvertierte,

bottomemittierende Variante, bei der die Farben Rot, Griin und Blau (RGB) separat erzeugt
werden [G1 S.12, G5 S.17].

~

i

A

Emissionsrichtungdes Lichts

9'-" s ’.\_;
A — Glassubstrat

— [TO-Anode
Organischer Komplex

Opake Kathode

il
T

Abbildung 2-6: Horizontale Anordnung einer nichtinvertierten, bottomemittierenden OLED

2.2 Verkapselung

2.2.1 Notwendigkeit

Grundsatzlich werden organische Leuchtdioden des Fraunhofer IPMS Dresden mit einer
Glasverkapselung hermetisch verschlossen. Dies ist notwendig, um Einflisse, welche die
Lebensdauer der OLED verklrzen, zu minimieren. Dabei handelt es sich um die Einwirkung

von:

e Partikeln
e \Wasser

e Sauerstoff.

Partikel kdnnen durch ihre Grélke und Form zu Brightspots, Darkspots oder Kurzschliissen
fuhren: Befindet sich ein Partikel auf der Anode, kommt es zu einer inhomogen
Beschichtung. Dadurch erhdht sich lokal die Feldstarke aufgrund von Inhomogenitaten in
Schichtdicke und Morphologie der organischen Schicht. Der Stromfluss ist dann an dieser
Stelle héher, wodurch ein so genannter Brightspot, ein heller leuchtender Punkt, entsteht.
Ein Darkspot, ein dunkler Punkt in der OLED, entsteht durch eine partikelbedingte
Delamination der Kathode vom Schichtstapel. An dieser Stelle kann deshalb kein Strom

mehr flielRen.
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Darkspots konnen jedoch auch andere Ursachen haben. Existieren in der Kathode
Pinholes', kénnen durch diese Sauerstoff und Wasser in den Stack eindringen und die
Kathode von innen oxidieren. Zusatzlich reagieren Wasser und Sauerstoff mit der Organik so
stark, dass diese ihre Funktion verliert und lokal kein Licht mehr emittiert wird [G4 S.42ff].

2.2.2 Konventionelle Verkapselung

Fur die konventionelle Verkapselung (Abbildung 2-7) wird Glas als Substrat und Deckglas
genutzt. Das Deckglas wird in der sogenannten Glovebox'® bei reiner Stickstoff-Atmosphare
auf das bereits fertig beschichtete Substratglas geklebt. Dies geschieht mit einem UV-
hartenden Kleber auf Epoxidharz-Basis, welcher bei Bestrahlung mit einer Wellenlange von
365 nm innerhalb weniger Minuten aushartet. Wichtig ist bei diesem Schritt der Schutz der

eigentlichen organischen Schicht vor der einfallenden UV-Strahlung.

Der Vorteil der konventionellen Verkapselung ist die gute Barriereeigenschaft von Glas
gegeniber auflieren Medien, speziell Wasser. Dadurch kann eine langere Lebensdauer

ermdglicht werden.

Diese Verkapselungsvariante besitzt jedoch auch einige Nachteile. Durch die
Materialeigenschaften ist Glas sehr anfallig gegenliber mechanischen Belastungen. So
kénnen hohe Temperaturgradienten aufgrund des schlechten Warmeleitkoeffizienten zu
Schaden fuhren. AuBerdem ist die GroRe der durchgehend beleuchteten Flache begrenzt.
Die Hohe der Kavitat' zwischen Substratglas und Deckglas ist sehr gering. Ab einer
bestimmten Substratflache ware eine Berlihrung beider Glaser durch das Eigengewicht und

die Schwankungen des Umgebungsdruckes unausweichlich.

Abbildung 2-7: Klebstoffauftrag; Aufsetzen des Deckglases; Ausharten mittels UV-Licht (v.l.n.r.) [B4]

"2 Pinholes: Sehr kleine Lécher in einer Schicht.
® Glovebox: Mit Stickstoff geflutete Kammer, in der die Substrate verarbeitet werden. Dazu sind
mehrere Offnungen vorgesehen, die Uber eine flexible Gummiwand in Handschuhform in die Box
hineinragen.
* Kavitat — Hohlraum: ist vorgesehen um Trockenpads aus Kalziumoxid, sog. Getter, in die
Verkapselung zu integrieren. Diese binden vorhandene Restfeuchte.

9
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2.2.3 Verkapselung mit Folien
Um das Anwendungsspektrum der OLEDs zu erweitern, wird nach alternativen
Verkapselungsmdéglichkeiten gesucht. Beispielsweise kdénnen Leuchtdioden Uber

Folienverkapselung flexibilisiert werden.

Denkbar ware eine Kombination aus zwei Verkapselungen: Eine
Dunnschichtvorverkapselung soll dabei als Schutz gegen Klebstoff und erste Fremdpartikel
dienen. Spater erfolgt die Nachverkapselung Uber Folienlamination. Dadurch kann die

Flexibilisierung bei gleichzeitiger Minimierung der Objektdicke erméglicht werden.

Die erforderlichen, gewlnschten Permeationswerte der Folien liegen fur Wasser bei

3
[10‘6 4 ]und fiir Sauerstoff bei [10‘5 - ]{Saumwﬁwzumen}. Diese Werte geben an,

d-cm? d-cm? Folienfliche
wie viel Wasser bzw. Sauerstoff pro Tag durch 1 m? groRe und 1 mm starke Folie
hindurchdringt. Handelsubliche Folien erreichen diese Werte nicht. Lediglich speziell
bearbeitete Folien oder Folienverbunde kénnten dieser Anforderung gerecht werden [G1
S.17, G2. S.44].

2.3 Klebstoffe

2.3.1 Vorbetrachtung

Laut DIN EN 923 wird ein Klebstoff als ein nichtmetallischer Stoff definiert, der Figeteile
durch Flachenhaftung und innere Festigkeit verbinden kann. Die wirkenden Krafte werden
Adhasions- und Kohasionskrafte genannt. Im Gegensatz zu anderen Flgeverfahren, wie
dem Schweilden und Léten, kdnnen durch diese stoffschlissige Verbindung grofe Flachen

miteinander verbunden und mechanische Spannungen gut kompensiert werden.

Klebstoffe kdnnen transparent sein, besitzen verschiedene chemischen Grundstoffe und
kénnen mit einer Vielzahl von Applikationen aufgebracht werden. Die hohe Anzahl an
unterschiedlichen Verbindungsmechanismen macht das Kleben zu einer sehr sinnvollen
Alternative fur andere Flgeverfahren. FUr das Laminieren kommt lediglich das Kleben in
Frage, da die Forderungen nach Transparenz und eventuellem rickstandsfreiem Entfernen
nicht anders erflllt werden [K6 S.3-4, K7 S.172-173].

2.3.2 Einteilung der Klebstoffe

Es existieren verschiedene Mdglichkeiten Klebstoffe zu klassifizieren. Dazu gehoren:

e Erscheinungsform
¢ Anwendungszweck

e Anwendungsform

10
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e Chemische Basis

e Abbindungsmechanismus.

Bei der Erscheinungsform unterscheidet man grundsatzlich zwischen flissigen, festen und
plastischen Klebstoffen. Vertreter der flliissigen Klebstoffe sind Leime oder Kleblacke in Form
von Suspensionen oder Ldsungen. In der zweiten Gruppe, den festen Klebstoffen, sind
Klebstoffpulver, Schmelzklebstoffe und Klebfolien einzuordnen. Zu den plastischen

Klebstoffen gehdren Klebkitte.

Anwendungszweck und Anwendungsform sind zwei weitere Unterteilungsmaoglichkeiten. Die
Klassifikation anhand des Anwendungszwecks bezieht sich auf die Art der Fugepartner,
beispielsweise Metall-, Holz- oder Kunststoffklebstoffe. Die Differenzierung aufgrund der
Anwendungsform beruht auf dem Klebmechanismus. Dabei werden, Reaktions-, Haft- und

Kontaktklebstoffe sowie Kleblacke unterschieden.

Des Weiteren ist eine Unterscheidung nach der chemischen Basis moglich. Dabei sind
anorganische und organische Klebstoffe die beiden Hauptgruppen. Silikone stellen eine

Mischung aus beiden dar. Abbildung 2-8 verdeutlicht die Klassifizierung genauer.

Klebstoffe
| | |
Organische Verbindungen - - _________ r--- Anorganische Verbindungen
|
| | ; Silicate
natirliche Basis kiinstliche Basis mit i Borate
EivveiR Ecr)::]edr]ztgoeffverbindung als i Phosphate
Harze Wasserstoff i Metalloxid
Kohlenhydrahte Saverstoff i
Chior Silicone
Schwefel

Abbildung 2-8: Klassifizierung der Klebstoffe nach der chemischen Basis [K6]

Die wahrscheinlich gebrduchlichste Einteilung der Klebstoffe wird nach dem
Abbindungsmechanismus vorgenommen. Grundsatzlich unterscheidet man dabei die auf
physikalischem Wege abbindenden von den durch chemische Reaktionen hartenden
Klebstoffen. Reaktive Schmelzklebstoffe sind dabei das Bindeglied dieser Klebstoffarten.
Abbildung 2-9 zeigt eine Ubersicht der jeweiligen Untergruppen [K6 S.4-7, K7 S. 173-174].

11
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Klebstoffe
|
I | |
chemisch reagierende reaktive Schmelzklebstoffe physikalisch abbindende
I | — Haft- und Kontaktklebstoffe
kalthdrtend warmhdrtend - Schmelzklebstoffe
| | — Plastiole
Polymerisationsklebstoffe — Wasser- oder
Polyadditionsklebstoffe |osungsmittelaktivierbare
Polykondensationsklebstoffe Klebstoffe

— Losungsmittel- bzw.
Dispersionsklebstoffe vonim
Endzustand vorliegenden
Polymeren

Abbildung 2-9: Klassifizierung der Klebstoffe nach dem Abbindungsmechanismus [K6]
2.3.3 Bindungsmechanismen von Klebstoffen
2.3.3.1 Vorbetrachtung

Die Festigkeit der Klebverbindung wird durch Adhasion und Kohasion bestimmt. Klebstoffe

werden daher mitunter auch als Adhasive bezeichnet.

Die Kohasion beschreibt die Eigenfestigkeit eines Stoffes, und ist somit von der chemischen
Zusammensetzung abhangig. Mit dem Begriff der Adhasion wird dagegen die physikalisch-
chemische Wechselwirkung eines Systems bezeichnet. Gemeint ist damit die Wirkung
atomarer und molekularer Anziehungskrafte innerhalb der Grenzschicht zwischen
Flgepartner und Klebschicht. Abbildung 2-10 zeigt schematisch die Wirkungsbereiche von
Adhasion und Kohasion innerhalb einer Klebverbindung. Um die Qualitat einer Klebung
klassifizieren zu koénnen, ist neben der Starke von Adhadsions- und Koh&sionskraft die

Klebstoffbenetzung ein entscheidender Aspekt.

Adhasionskraft { /

Adhédsionskraft
Abbildung 2-10: Schematische Darstellung der Bindungskréfte innerhalb einer Klebschicht. Nach [K6].

Fligepartnerl

Grenzschicht1
Klebschicht
Grenzschicht2

Fligepartner2

An dieser Stelle soll erwahnt werden, dass immer ein Gleichgewicht zwischen Kohasions-
und Adhasionskraft existiert. Eine hohe Adhasionskraft zwischen Flgepartner und Klebstoff
ist wertlos, wenn die innere Festigkeit des Klebgefiiges nur schwach ist. Gleiches gilt

umgekehrt. Daher muss ein gutes Verhaltnis zwischen Adhasions- und Kohasionsvermaogen
12
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durch die korrekte Formulierung des Klebstoffes und die richtige Oberflachenvorbereitung-

und vorbehandlung der Flgepartner getroffen werden.

2.3.3.2 Adhasion

Die Adhasion, auch Haftkraft genannt, wird in mechanische und spezifische Adhasion

unterteilt:

Mechanische Adhasion wirkt beispielsweise in pordsen Oberflachen, in denen sich der
Klebstoff festsetzen kann. Ein Aufrauen der Oberflache kann die mechanische Haftwirkung
erhohen. Bei Stoffen mit glatter Oberflache, wie es haufig bei Glas oder Kunststoff der Fall
ist, spielt sie deshalb eine untergeordnete Rolle. Die spezifische Adhasion dagegen ist
unabhangig von der Oberflache der Fligeteile und beschreibt die Haftfahigkeit aufgrund von
chemischen Grenzflachenreaktionen. Der Wirkungsbereich beschrankt sich auf ca.
0,2-1nm.

Die chemischen Grundlagen der Adhasionskraft werden in Kapitel 2.3.3.4 naher erlautert.
Die der spezifische Adhasion zu Grunde liegenden Mechanismen sind noch nicht restlos
geklart. Hierfir kénnen eine Vielzahl an Theorien und Vorgangen in Betracht gezogen
werden. Auf diese Ansatze soll aufgrund der Komplexitat der Thematik nicht weiter
eingegangen werden. Als weiterflihrende Literatur dazu wird [K6] Gerd Habenicht: Kleben -
Grundlagen, Technologien, Anwendungen; 5.Auflage; 2006; S.326-332 empfohlen [KG6
S.324-325, K8 S.55ff].

Eine Messung der Adhasionskraft ist bisher nicht méglich.

2.3.3.3 Kohasion

Die Kohasion stellt die innere Festigkeit eines Stoffes dar. Sie bestimmt die Viskositat und
das Flieldverhalten eines Klebstoffes. AuRerdem ist sie fur die Festigkeit des ausgeharteten
Klebstoffes wichtig. Der Wirkungsbereich der Kohasion befindet sich nicht im Grenzgebiet
zwischen Klebschicht und Fugeteil, sondern im Klebstoff selbst. Besonders fiir die
Beurteilung des Kriech- und FlieRverhaltens unter mechanischer Beanspruchung sowie der

Scher- oder Zugbelastung der Flgeteile ist die Kohasionsfestigkeit entscheidend.

Der Kohasion liegen verschiedene Wechselwirkungen zu Grunde. Hierzu gehoéren die
lonen-, Metall- und Atombindung (kovalent und polar). AuBerdem wirken
zwischenmolekulare Krafte (Kapitel 2.3.3.4). Zusatzlich spielt die mechanische Verknauelung
von fadenférmigen Makromolekulen eine Rolle. Aufierdem hat das Polymermolekulargewicht
einen starken Einfluss auf die Kohasionskraft, da sich zu kleine Molekiile nur ungenigend
verankern kénnen, so dass die Festigkeit stark abnimmt. Auch der Polymerisationsgrad

spielt hierbei eine grolte Rolle.
13
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Die Kohasionskraft eines Stoffes lasst sich, im Vergleich zur Adhasionskraft eines
Verbundes, besser bestimmen. Materialparameter wie Harte, Haftfestigkeit und
Elastizitatsmodul kdnnen, beispielsweise mittels Nanoindentation, bestimmt werden. Anhand
von Zugfestigkeit oder Dehnungsvermdgen konnen beispielsweise Aussagen uber die

Kohasionsfestigkeit gemacht werden.

Anzumerken ist, dass das Temperaturverhalten einer Klebschicht nicht vernachlassigt
werden darf. Bei Temperaturanstieg ist dabei ein Kohasionskraftabfall zu verzeichnen, da die
Beweglichkeit der Molekile zunimmt und dadurch geringerer Moleklilzusammenhalt besteht.
Im folgenden Absatz wird der Prozess des Abbindens naher erlautert, da dieser Vorgang eng
mit der Kohasion verknupft ist. Durch das Abbinden verstarkt sich die Kohasionsfestigkeit
eines Klebstoffs in Folge einer Veranderung der chemischen und physikalischen
Gefligeeigenschaften [K6 S.333-335, K2 S.22, K8 S.55ff].

Zu den chemischen Abbindungsvorgangen zahlen unter anderem Polymerisation, Oxidation-
und Vernetzung. Chemische Abbindungssysteme sind meist zeit- und temperaturabhangig,

da die Polymerisation beispielsweise durch eine erhdhte Temperatur schneller ablauft.

Physikalische Vorgange sind zum Beispiel Hydratation oder Verdunsten. Bei dem
physikalischen Abbindungsmechanismus liegen die Klebstoffmolekile bei dem Auftrag
bereits in deren Endzustand vor. Dies ist etwa bei Dispersionen der Fall, bei denen wahrend
des Abbindevorgangs die léslichen Bestandteile aus dem Geflige entweichen [K6 S.578-
580].

2.3.3.4 Grundlegende Bindungsarten

2.3.3.4.1 Ubersicht
Als einfiinrende Ubersicht soll Abbildung 2-11 dienen.

Bindungsarten

Chemische Bindungen Zwischenmolekulare Bindungen
[ : I
— Homdoopolare (kovalente) Bindun S . :
P ( ) g Physikalische Wasserstoffbriicken Bindung
0,1-0,2nm
(Van der Waals) 0,3-0,5nm
60— 700kl /mol B <50K)/mol
o : mo
— Heteropolare (ionische) Bindung thaung
0,1-0,2nm
600 - 1000kl /mal — Permanente Dipole
— Metallbindung 0,3-0,5nm
50— 60kJ/mol
— Induzierte Dipole
0,3-0,5nm
2—10k)/mol
Zahl 1: Reichweite der Bindungskrafte '— Dispersionskrafte
Zahl 2: Bindungsenergie 0,3-0,5nm
5-10kJ/mol

Abbildung 2-11: Ubersicht der Bindungsarten in Klebschichten. Nach [K6].
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Die chemische Bindungsenergie gibt die Bindungsstarke einer chemischen Bindung an. Sie
beschreibt die bei der Bindungsbildung frei werdende Energie. Diese muss mindestens
aufgebracht werden, um die Bindung wieder zu trennen. Sie stellt die Energiedifferenz
zwischen der Summe der Einzelenergien der beteiligten Bindungspartner und der Energie,

die nach der Bindung noch vorliegt, dar.

Wie in Abbildung 2-11 zu sehen ist, bilden die chemischen Bindungen, auch
Hauptvalenzbindungen genannt, die starksten Bindungskrafte aus. Die Bindungsenergie ist
um den Faktor 100 - 1000 hoher, als die der zwischenmolekularen- oder
Nebenvalenzbindungen. Die in der Abbildung 2-11 angegebenen Werte fir die
Bindungskrafte der Nebenvalenzbindungen sind dabei nur Orientierungswerte, da sie in der
Literatur unterschiedlich angegeben wird. Die Reichweite der Bindungsenergie stellt den
Aktionsbereich dar, in dem diese Bindungsart wirkt [K6 S.316/317, K3 S.26/27, K1 S.12/13].

2.3.3.4.2 Chemische Bindungen

Die Hauptvalenzbindungsarten kénnen in homdopolare (kovalente), heteropolare (ionische)
und metallische Bindungen unterteilt werden. Fir diese Arbeit sind ausschlief3lich
Klebverbindungen zwischen Nichtmetallen von Bedeutung. Deshalb spielt hier nur die
kovalente Bindung eine Rolle. Heteropolare Bindungen bilden sich bei Verbindungen
zwischen Nichtmetallen und Metallen aus, wahrend metallische Bindungen folglich bei einer
reinen Metall-Metall-Verbindung auftreten [K6 S.317].

2.3.3.4.3 Zwischenmolekulare Bindungen
Zwischen den Molekilen kommt es durch Anziehungs- und AbstolRungseffekte zu Kraften,
die aber im Vergleich zu den wirkenden Kraften in den Hauptvalenzbindungen

verhaltnismanig gering sind.

a) Dipolkrafte

Besitzen die Atome in einem Molekul unterschiedliche Elektronegativitaten, bildet sich im
Molekul ein permanentes elektrisches Dipolmoment aus. Durch dieses Moment werden
Molekule untereinander entweder angezogen oder abgestoen. Es wirkt die sogenannte
Dipolkraft (Orientierungskraft). Soll idealerweise ein polarer Klebstoff zwei polare
Flgeteile miteinander verbinden, so entsteht eine Anziehung zwischen den Dipolen des
Klebstoffes und denen des Flgepartners. Abbildung 2-12 verdeutlicht diesen
Sachverhalt [K6 S.318/319, K7 S.175/176, K3 S.27-36].
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b)

d)

Fugepartner

i

Abbildung 2-12: Van-der-Waals-Krafte durch Dipol-Dipol-Wechselwirkungen

Induzierte Dipolkrafte (Induktionskréafte)

Polare Molekille kdnnen allein durch ihre Anwesenheit in einem anderen, urspringlich
neutralen Molekdl, einen Dipol induzieren, insofern dieses eine Affinitat dazu hat. Zu den
leicht zu polarisierenden Substanzen gehéren unter anderem Metalle, aber auch
organische Molekile wie Benzen.

Induktionskrafte sind schwéacher als die in Kapitel a) beschriebenen, permanenten
Dipolkrafte [K6 S.320, K3 S.38].

Dispersionskrafte (Energien)

Diese vergleichsweise schwache Bindungsart beruht auf innerer Elektronenbewegung.
Durch diese Bewegung erzeugen die Elektronen eine zeitlich begrenzte
Ladungsverschiebung im Molekll beziehungsweise Atom. In Folge dessen wird im
benachbarten Molekul ein schwacher Dipol induziert, wodurch Anziehungskrafte
entstehen. Die Wirkung der fluktuierenden Dipole ist stark abhangig von der Entfernung
der Molekdle.

Die Dispersionskrafte wirken in polaren und unpolaren Substanzen. Besondere
Bedeutung haben sie bei Substanzen, die weder freie Ladungen haben, noch polar oder
polarisierbar sind, da sie die einzig wirkende Wechselwirkungsenergie darstellen. Bei
polaren Molekiilen jedoch wirken sie sich auch stark aus [K6 S.320, K7 S.176/177, K3
S.38].

Wasserstoffbriickenbindungen

Bildet ein Element mit starkerer Elektronegativitat eine kovalente Bindung zu einem
Wasserstoffatom aus, werden die Elektronen der Bindung stark zu dem elektronegativen
Element hingezogen. Am Wasserstoffatom entsteht eine positive, an dem mit diesem
verbundenen Atom eine negative Partialladung. Die Wasserstoffatome werden nun von
negativ partialgeladenen Bereichen benachbarter Molekiile angezogen. Dadurch bilden
sich Molekuilverbande. Wirkungsvolle Wasserstoffbrickenbindungen bilden sich nur
dann aus, wenn die mit Wasserstoff verbundenen Atome sehr hohe

Elektronegativitatswerte aufweisen (wie bei Fluor, Sauerstoff und Stickstoff der Fall).

16



2. Grundlagen

Bekanntestes und zugleich bedeutendstes Beispiel sind die Anziehungsverhaltnisse bei

Wassermolekdlen.

Polyurethane und Polyamide verdanken ihre Kohasionsfestigkeit vor allem dieser
Wasserstoffbriickenbindung. Diese Bindungsart kann ebenfalls fir die Adhdsion wichtig
werden, wenn beispielsweise die Oberflache des Fligeteils oxidiert ist, oder Gber durch
Adsorption aufgenommene Wassermolekiile verfiigt [K6 S.320/321, K7 S.175, K3 S.38].

2.3.3.5 Benetzung und Oberflachenvorbehandlung

Um die erwiinschte Ausbildung von Haupt- und Nebenvalenzkraften zwischen Klebstoff und
Fugeteiloberflache zu erméglichen, missen die entsprechenden Molekile auf wenige
100 pm angenahert werden. Dies ist nur mdglich, wenn der Klebstoff die Fligeteiloberflache

gut benetzt.

Um auf die Benetzung naher eingehen zu kénnen, soll zunachst der Begriff der
Oberflachenenergie geklart werden. Flissigkeiten haben das Bestreben, eine mdglichst
kleine Oberflache im Bezug auf ihr Volumen anzunehmen. Wird eine Flissigkeit auf einen
Festkorper aufgebracht, versucht sie deshalb, die Form einer Kugel anzunehmen. Je nach
der vom Festkorper bereitgestellten Oberflachenenergie wird die Flissigkeit gezwungen, ihre
Oberflache zu vergréRern. Durch die verfligbare Energie der Festkorperoberflache werden
die inneren Flussigkeitsmolekule auf das energetisch hohere Niveau der Molekule an der
Flissigkeitsoberflaiche angehoben. In Folge dessen kann sich die Oberflache der Flissigkeit
vergroBern. Der minimalen Benetzungswinkel strebt dann idealerweise gegen 0 °. Der Eintritt

dieses Falles ist eine sehr gute Voraussetzung flir eine erfolgreiche Klebung.

Die VergroRerung der Oberflachenenergie kann durch eine materialabhdngige
Oberflachenvorbehandlung erreicht werden. Die Verfahren lassen sich in mechanische,

nasschemische, physikalisch-chemische und thermische Behandlung unterteilen.

Auf die einzelnen Verfahren soll an dieser Stelle nicht naher eingegangen werden. Nahere

Informationen dazu werden in [K2] DELO - Bond it gegeben.

Die oben angesprochene Benetzung des Klebstoffes auf der Oberflache des Flgeteils ist flr
eine erfolgreiche Klebung entscheidend. Der sogenannte Benetzungswinkel 8'°, der auch als
Kontaktwinkel bezeichnet wird, beschreibt die Qualitat der Benetzung. Diese hangt von dem
Zustand der Oberflache, der Art der zu benetzenden Flissigkeit und den
Umgebungsparametern ab. 6 kann Werte zwischen 0° und 180° annehmen. Bei 6 =180 °

liegt keine, und bei 8 =0 ° eine vollstandige Benetzung (Spreitung) vor. Fir die technische

1 Benetzungswinkel 6 (griech. Theta), oft auch mit a (griech. Alpha) bezeichnet.
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Nutzung ist ein Winkel kleiner 90° notwendig. Abbildung 2-13 stellt den Benetzungswinkel

dar.

a) b) c)

I 7~ OOy manss

gute Benetzung mittlere Benetzung unvollsténdige

Abbildung 2-13: Benetzungswinkel: Fall a: < 90°; Fall b: =90°; Fall c: >90° [B2 S.113]

Nach TH.YOUNG und A.DUPRE gilt folgende Gleichung zur Berechnung des

Benetzungswinkels (Abbildung 2-14 zeigt die Oberflachenspannungsbereiche):

_1(Ysv =Y.
0 = cos 1<u> 1)
Yiv
vapour
Yiv —
Ve Vol Imwd\
solid
Abbildung 2-14: Oberflachenspannungen bei der Benetzung. Nach [K7 S.26]
mit  ©...Benetzungswinkel zwischen festem Stoff und Flussigkeit
Ysv..Oberflachenspannung der Solidus-Phase des festen Stoffes
ysL..Grenzflachenspannung zwischen festem und flissigem Medium
yLv...Oberflachenspannung der Liquidus-Phase der fliissigen Phase [K7 S.26]

Fir eine minimal grenzwertige Klebung, das heil3t bei einer mittleren Benetzung (6=90°),
muss der der Term in der Klammer des cos™ null betragen. Dieser Fall tritt genau dann ein,
wenn alle Oberflachen- und Grenzflachenspannungen gleich sind. (ys=ys.=YL). Je kleiner der
Benetzungswinkel ist, desto besser haftet der Klebstoff. Dies setzt wiederum voraus, dass
die Oberflaichenspannung des festen Stoffes groRer als die Oberflachenspannung des
Klebstoffes ist. Entspricht der Term hinter dem cos™ eins, spricht man von einer maximalen
Benetzung (6=0°). Die Oberflachenspannung des Feststoffes ist dabei gleich der Summe
von Grenzflachenspannung und Oberflachenspannung des Klebstoffes. Es ist im
Allgemeinen immer ratsam, Klebstoffe mit geringen Oberflachenspannungen anzuwenden.
Doch gibt es hier auch Grenzen, da mit geringer werdender Oberflachenspannung auch die
Kohasionsfahigkeit eines Stoffes sinkt, und es zu Blasenbildung innerhalb der Grenzflache
kommen kann [K6 S.335-344, K3 S.43-47, K1 S.13ff, K5 S.5-6, K4 24-25].
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2.3.4 Ausgewahlte Klebstoffe fur die Verkapselung und Lamination

2.3.4.1 Haftklebstoffe

2.3.4.1.1 Uberblick

Haftklebstoffe sind organische Stoffe mit der Eigenschaft, bei Raumtemperatur permanent
klebrig zu sein. Sie mussen weder physikalisch abbinden noch chemisch reagieren, um
Haftkraft aufzubauen. Durch den gleichbleibenden chemischen Zustand kénnen sie in Form
von Klebebandern mehrmals verwendet werden. Diese Klebstoffe sind auf unterschiedlich
strukturierten Oberflachen applizierbar, da es sich um hochviskose Polymere handelt, die
teilweise Eigenschaften einer FlUssigkeit besitzen. Eine Aktivierung Uber Temperatur,
Wasser, UV-Strahlung oder andere Katalysatoren ist nicht vonnéten. Allerdings ermdglicht

eine leicht erhéhte Temperatur (40 - 50°C) ein besseres FlieRverhalten.

Als Basispolymere werden hauptsachlich Kautschuke, Acrylate oder Silikone verwendet.
Modifizierte Formulierungen dieser Grundstoffe ermdglichen vielseitige Anwendungen.
Haftklebstoffe werden vorwiegend als einseitige, doppelseitige, oder Transferklebefolien' in
Rollen -oder Blattform angeboten. Weiterhin werden Haftklebstoffe in Folienform als
Stanzteile gefertigt. Haftklebefolien werden oft auch unter der Bezeichnung PSA'" (Pressure

Sensitive Adhesive) gefuhrt.

2.3.4.1.2 Aufbau und Eigenschaften

Haftklebstoffe sind grundsatzlich aus kohasionsbestimmenden Basispolymeren,
adhasionsbestimmenden Weichmachern und klebrigen Harzen zusammengesetzt. Um die
Eigenschaften den vielseitigen Einsatzmdglichkeiten anzupassen, kénnen dem Grundstoff

Substanzen mit bestimmten funktionellen Gruppen hinzugefugt werden.

Die Glasiibergangstemperatur'® von Haftklebstoffen liegt zwischen -70 und -20 °C. Dadurch
sind sie bei Raumtemperatur hochviskos. Dieser Zustand wird auch als pseudoliquid
bezeichnet. Haftklebstoffe verhalten sich viskoelastisch'®, wodurch im Zusammenhang mit
einem hohen Dehnvermdgen sehr hohe Schalwiderstande erreicht werden. Die bedeutet,

dass durch mechanische Belastungen entstehende Spannungen gut kompensiert werden

'® Transferklebefolie: Folie aus reiner Klebemasse, die von zwei Tragerfolien (Releaselinern) bedeckt
ist. Diese Art Folie wird oft auch nur als Transferfolie bezeichnet.
" PSA - Pressure Sensitive Adhesive (engl.): Druck empfindlicher Klebestoff.
18 Glaslibergangstemperatur: Temperatur, bei der ein Glas die groBte Anderung der
Verformungsfahigkeit aufweist. Der Glasiibergang stellt dabei den Ubergang vom spréden in den
%ummielastischen Bereich dar. Glas: Amorpher, nichtkristalliner Feststoff.

Viskoelastizitat: Zeit-, temperatur- und frequenzabhangige Anderung der Elastizitat von polymeren
Schmelzen und Festkorpern. Es findet teilweise viskoses und teilweise elastisches Verhalten statt.
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2. Grundlagen

kénnen. Die fiir die Riickbildung einer Verformung benétigte Zeit wird als Relaxationszeit®
bezeichnet. Um die fir ein Ablésen des Klebstoffes notwendige Kraft festzustellen, wird Uber
einen Schaltest bei definierter Abschalgeschwindigkeit und definiertem Abschalwinkel die

Haftfestigkeit in N/cm ermittelt.

Haftklebstoffe besitzen eine geringe Oberflichenspannung, um den Flgepartner optimal zu
benetzen. Eine weitere wichtige Eigenschaft ist die Klebrigkeit, auch Tack genannt. Sie
beschreibt die Fahigkeit des Klebstoffes, bei dem Kontakt zum Flgepartner einen Verbund
zu diesem aufzubauen. Ein Haftklebstoff mit einem guten Tack verhalt sich wahrend des
Verbindungsaufbaus wie eine FlUssigkeit. Er ist gut verformbar und kann sich entsprechend
an die Oberflache des Flgepartners anpassen. Beim Wiederabldésen des Klebstoffes wird
hingegen ein hoher Widerstand erreicht. Fiir Haftklebefolien mit Releasefunktion?’ werden
Mikroglaskugeln eingesetzt, durch welche sich die Benetzungseigenschaften herabsetzen.

Wirkt auf solch eine Folie eine Schalkraft, 16st sie sich besser vom Flgepartner ab.

In der Vergangenheit wurde Kautschuk als Hauptbestandteil fir Haftklebstoffe verwendet.
Aufgrund der mangelnden Bestandigkeit (Vergilbung und Versprédung) sowie der
Ressourcenknappheit mussten Alternativen gefunden werden. Der Naturstoff wurde
zunehmend durch Acrylate und Silikone ersetzt, da sie deutlich witterungsbestandiger sind
und starkere Haftkrafte aufbauen. Sie konnen durch entsprechende Modifikationen der

Klebstoffformulierung an unterschiedlichste Anforderungen angepasst werden.

Silikone sind &uBerst hautvertraglich, und werden daher im medizinischen Bereich
verwendet. Acrylate haben dagegen den Vorteil, transparent, geruchlos und guinstig in der
Herstellung zu sein. Sie werden vorzugsweise fur Haftklebefolien verwendet. Acrylaten
mussen keine klebrigen Harze zugesetzt werden, da sie von Natur aus eine hohe Klebrigkeit
aufweisen. Fur Spezialanwendungen, wie der Benetzung von Flgepartnern mit niedriger
Oberflachenenergie, werden sie jedoch trotzdem mit Harzen versetzt, um die Haftung zu

erhohen.

Ein weiterer bedeutender Haftklebstoff ist das Ethylen-Vinylacetat (kurz EVA). Durch die
statistisch in die Ethylenkette eingebauten Vinylacetatmolekile besitzt der Haftklebstoff im
Verhaltnis  zu reinem  Polyvinylacetat eine  hohere  Bestandigkeit gegen
Temperatureinwirkungen und Oxidation. Je nach Anteil der Vinylacetatmolekiile &ndern sich

die Eigenschaften des Klebstoffes, wodurch er ein weites Anwendungsspektrum findet.

% Relaxation: Vorgang, bei dem eine durch dynamische Belastungen entstandene mechanische

Spannung durch den inneren Aufbau des Klebstoffes wieder abgebaut werden kann, ohne ein

Abldsen der Klebschicht hervorzurufen.

21 Releasefunktion (engl.): Diese Funktion ermdglicht einer Folie das Wiederablésen vom Fligepartner.
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Aufgrund der vielseitigen Anwendbarkeit und der kostenglinstigen Herstellung werden die
meisten Haftklebeanwendungen fir Folien mit EVA, Reinacrylaten oder Acrylaten
modifizierter Formulierung realisiert [K6 S.193- 200, K1 S. 35/ 36/ 41- 48].

2.3.4.2 Flussigklebstoffe

2.3.4.2.1 Uberblick

Flissigklebstoffe stellen die am weitesten verbreitete Klebstoffart dar. Sie kdnnen chemisch
reagierend und physikalisch abbindend sein. Im Folgenden wird, aufgrund der Fille an
interessanten Informationen, ausschlieR®lich auf die fur die OLED-Verkapselung

interessanten Klebstoffe Bezug genommen.

Bei der OLED-Verkapselung muss der Klebvorgang sauber und definiert ablaufen. Vor
einigen Jahren noch wurden hauptsachlich 2-Komponenten-Epoxidharze verwendet. Diese
wurden mit einem Dispenser?® mit Doppelkammerkartusche aufgetragen. So kénnen die
Komponenten unmittelbar vor der punktgenauen Applikation miteinander in Kontakt gebracht
werden. Die vollstdndige Aushartung dauerte bis zu 24 Stunden. Um diese Wartezeit zu
verklrzen, wurden zunehmend temperaturaktivierbare 1-Komponenten Epoxidharze
verwendet. Ein Grof3teil dieser Klebstoffe polymerisiert bei Temperaturen tber 120 °C, einige
jedoch auch bereits bei 80 — 90 °C. Die Temperaturanfalligkeit organischer Schichten erlaubt
jedoch lediglich die Nutzung von Klebstoffen, welche bis 80 °C temperaturaktivierbar sind.
Erheblicher Nachteil ist jedoch die erforderliche Lagerungstemperatur von ca. - 30 °C und die

damit verbundene Notwendigkeit einer sehr ztigigen Verarbeitung.

Heute haben sich UV-hartende Klebsysteme fur die Verkapselung durchgesetzt. lhre Vorteile
liegen in der Lagerung und der schnellen Aushéartezeit. Der genaue Ablauf des Klebens wird

in Kapitel 2.2 erlautert.

2.3.4.2.2 Epoxidharz-Klebstoffe
Fur eine UV-hartende Klebstoffaktivierung kommen prinzipiell nicht nur Epoxidharze in
Frage. Verschiedene Acrylate wie beispielsweise Epoxi- oder Silikon-Acrylate harten

ebenfalls unter Einwirkung kurzwelliger UV-Strahlung aus.

Jedoch werden als Flussigklebstoffe flr die OLED-Verkapselung ausschlief3lich
strahlungshartenden Epoxidklebstoffe verwendet. Der entscheidende Vorteil liegt in ihrer
Formbestandigkeit. Wahrend der Hartung werden bei Acrylaten mehr Spannungen
aufgebaut, wodurch sie starker schrumpfen. Dass dies bei Epoxidharzen nicht der Fall ist,
liegt zum einen an der langeren Aushartungszeit und zum anderen an den geringeren

Molekllabstanden der Epoxidgruppe.

2 Dispenser (engl.): Klebstoffdosier- und applikationsvorrichtung.
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Die Grundlage fur strahlungshartende Kilebstoffe bilden reaktive Monomere oder
Prapolymere?, die in den meisten Fallen C=C-Doppelbindungen beinhalten. Diese werden
durch die hohe Energiedichte der kurzwelligen Strahlung aufgebrochen, wodurch eine
Polymerisationsreaktion gestartet wird. Weitere Bestandteile der Klebstoffe sind
Stabilisatoren, Harze, Photoinitiatoren und andere, auf spezifische Eigenschaften

zugeschnittene, Inhaltsstoffe.

Die Epoxidgruppe beinhaltet jedoch statt einer reaktiven C=C-Doppelbindung einen

Oxianring. Dieser ist in Abbildung 2-15 zu sehen.

T T H H
= FR >  H-C—C—R +HBF,
Oxiranring @
H H H H H H
|| || || _CH
H—C—C—R +n|H—C—C—R| ——» H4cC—C i’
N N/ [ ~CH
o' 0 H OH |

I n R

Abbildung 2-15: Darstellung der Epoxidgruppe (o.l.) und deren kationischer Polymerisation; Nach [K1].

Die UV-Strahlung startet die Reaktion. Unter Bestrahlung entstehen in einer
photochemischen Reaktion freie Radikale. Diese bilden wiederum eine Saure (HBE, ), die
die kationische Polymerisation einleitet. Der Oxiranring wird dadurch geoéffnet und ist als
radikales Monomer in der Lage eine Reaktion mit anderen Epoxidgruppen einzugehen
(Abbildung 2-15). So entsteht eine Kettenreaktion, welche eine schnelle Aushartung des

Epoxidharzes ermdglicht.

Die Absorption findet prinzipiell in einem Wellenldngenbereich von 300 — 400 nm statt, wobei
der Bereich je nach genauer Zusammensetzung einzuschranken ist. Die Aushartungszeit
betragt ca. 5 min. Der ausgehartete Klebstoff ist meist farblos, weshalb er fiir die Verklebung

transparenter Materialien geeignet ist.

Es gibt auch die Moéglichkeit, Epoxidharzklebstoffe durch sichtbares Licht auszuharten. Die
Aushartungszeit ist meist kirzer und die Tiefenhartung besser. Nachteil ist, dass gelbliche
Klebstoffe wahrend der Aushartung einen braunlichen Farbton bekommen, wodurch
teilweise keine optisch klaren Klebungen erzielt werden konnen [K6 S. 31-48, K1 S.59-63,
K9].

% Prapolymer: Verbindung, die als Vor- oder Zwischenprodukt bei der Bildung hochmolekularer
Substanzen auftritt.
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2.4 Folien

2.4.1 Bedarf am Fraunhofer IPMS Dresden

Eine Optimierung organischer Leuchtdioden kann durch die Lamination von Folien
verschiedener Eigenschaften erreicht werden. Beispielsweise kann die Empfindlichkeit bei
mechanischer Beanspruchung durch die Verwendung von Kratz- oder Splitterschutzfolien
verringert werden. Manche Folien besitzen die Eigenschaft, Glas eine hohere Flexibilitat zu
verleihen, indem sie die durch Temperatur oder mechanische Belastung entstehenden
Spannungen kompensieren. Eine Veranderung der Lichtauskopplung kann durch die
Lamination speziell strukturierter oder mit Mikrolinsen besetzte Auskoppelfolie erreicht
werden. Des Weiteren ist die Flexibilisierung organischer Leuchtdioden durch das Ersetzen

der konventionellen Glasverkapselung durch einen Verbund verschiedener Folien erwiinscht.

2.4.2 Wichtige Grundmaterialien
2.4.2.1 Vorbetrachtung

Die Auswahl an Kunststoffen, die flr die in Kapitel 2.4.1 geforderten Folienanwendungen in
Frage kommen, ist reichlich. Folgend werden vier Kunststoffe vorgestellt, die Anwendung in

der Fertigung von OLEDs finden kénnten.

Zu erwahnen ist hierbei, dass die Eigenschaften der beschriebenen Kunststoffe flr die
technische Anwendung noch verandert werden kénnen. Dies kann beispielsweise durch
Coextrusion®* oder Stoffbeimengung geschehen. AuRerdem kann die Oberflaiche durch

chemische und physikalische Prozesse verandert werden.

2.4.2.2 Polyethylenterephthalat

Polyethylenterephthalat, kurz PET, wird seit 1947 hergestellt und seit dem vielseitig

verwendet.

Die Strukturformel dieses Thermoplasts ist in Abbildung 2-16 zu sehen.

O 0
40 : 0 _/_

Abbildung 2-16: Strukturformel Polyethylenterephthalat [B3]

2 Coextrusion: Artgleiche oder fremdartige Kunststoffe werden durch den Aufschmelzvorgang im
Extruder zusammengefihrt, und anschliefend gemeinsam durch die Profildise ausgebracht.
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Polyethylenterephthalat wird durch  Polykondensation gebildet. Im industriellen
Herstellungsprozess geschient dies hauptsachlich (Uber die Umesterung von
Terephthalsauredimethylester mit Ethylenglykol. Dabei wird Methanol als Nebenprodukt
gebildet.

PET wird in der Literatur als Gberwiegend gut chemikalienbesténdig beschrieben, ist jedoch
unter anderem unbestandig gegen heilles Wasser oder Wasserdampf sowie Sauren,
Laugen, Aceton und anderen polaren Losungsmitteln. Verschiedene Modifikationen machen
es zu einem stark transparenten Kunststoff mit hohem Glanz. Je nach Struktur kann PET

verschiedene weitere Eigenschaften aufweisen:

Dank seiner kristallinen Struktur besitzt es eine gute Festigkeit, ist hart, steif, zah und meist
von milchig-weilRer Erscheinung. Die bekannteste Anwendung sind PET-Flaschen, die

heutzutage aus dem Alltag nicht mehr wegzudenken sind.

Im amorphen Zustand ist es weniger hart, weist aber eine bessere Schlagzahigkeit auf. Es
ist im Wellenldangenbereich der UV-Strahlung und des sichtbaren Lichts hoch durchlassig.
Die Permeation ist wesentlich geringer als bei den meisten anderen Kunststoffarten. Die
Sperreigenschaften von Glas werden aber nicht erreicht. Amorphes PET eignet sich sehr gut
fur die Herstellung optisch klarer und farbloser Folien sowie als Tragermaterial fur
Klebebander und Barrierefolien [F2 S.684/685, F1 S.154-158, F11, F8, F10, F5].

2.4.2.3 Polyethylennaphthalat

Polyethylennaphthalat, kurz PEN genannt, gehoért wie PET zu den Polyestern. Es kann durch
Polykondensation aus Diethylenglykolnaphthalat hergestellt werden. Die Strukturformel des

thermoplastischen Polymers zeigt Abbildung 2-17.

C

Abbildung 2-17: Strukturformel des Polyethylennaphthalat [B3]

Polyethylennaphthalat hat groe chemische Ahnlichkeit zum Polyethylenterephthalat, ist im
Vergleich jedoch etwas warmestabiler. Eine wichtige Eigenschaft ist die niedrige
Transmission im UV-Bereich. Abbildung 2-18 zeigt das Transmissionsspektrum einer
barrierebeschichteten PET- und PEN-Folie der Firma 3M. Beide Folien sind 125 um dick und
besitzen dieselbe Barrierebeschichtung. Es ist deutlich die Transmissionsdifferenz im
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2. Grundlagen

Bereich zwischen 300 und 400 nm (UV-Strahlung) zu erkennen. Wahrend PET

weitestgehend UV durchlassig ist, blockiert PEN einen Grol3teil der einfallenden Strahlung.

opt. Transmission Barrierefolien
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Abbildung 2-18: Transmissionsspektrum barrierebeschichteter PEN- und PET-Folien

PEN besitzt im Vergleich zu PET bessere Barriereeigenschaften gegeniber Wasser und
Sauerstoff, wodurch es fir die Entwicklung der flexiblen OLED als Tragerfolie interessant
wird. Eine komplett flexible Verkapselung aus PEN-Folien ist derzeitig nur Uber eine
Lamination von Haftklebstoffen maoglich, da flissigverkapselte Systeme mit UV-Strahlung

ausgehartet werden, die aber von der PEN-Folie blockiert wird.

Durch die héheren Herstellungskosten fir PEN werden viele mdgliche Anwendungsbereiche
weiterhin durch Produkte aus PET abgedeckt. In der Elektrotechnik und Elektronik hat sich
PEN aber bereits etabliert [F9, F7].

2.4.2.4 Polyurethan

Polyurethan, auch kurz als PU oder PUR bezeichnet, gehért zu den thermoplastischen
Elastomeren. Das bedeutet, dass sich dieser Kunststoff bei Raumtemperatur wie ein
Elastomer, nach Erwarmung wie ein Thermoplast verhalt. Das Polyurethanpolymer enthalt
als charakteristische funktionelle Gruppe die Urethan-Gruppe, wie in Abbildung 2-19

dargestellt.

I
—N—C—0-—
|
H

Abbildung 2-19: Strukturformel der Urethan-Gruppe [B3]
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2. Grundlagen

Polyurethan wird durch Polyaddition von Di- oder Polyiolen mit Di- oder Polyisocyanaten
gebildet. Dabei entsteht kein Nebenprodukt, wie es etwa bei der Polykondensation der Fall

ist.

Je nach Ausgangsstoff konnen lineare oder vernetzte Polyurethane gebildet werden. Dieser

Umstand er6ffnet dieser Kunststoffart vielfaltige Einsatzgebiete.

Als Beispiel soll die Folie ,Optical Aliphatic Thermoplastic Polyurethane (OATPU), eine
Entwicklung der Firma ,epurex films GmbH*, genannt werden. Das optisch klare,
aliphatische®, thermoplastische Polyurethan besitzt die Eigenschaft, spréde Materialien zu
flexibilisieren und als Interlayer26 eine mechanische Entkopplung zweier starrer Schichten zu
ermdglichen. Wirkt thermischer oder mechanischer Stress auf solche Schichten ein, kann
dieser Uber das Polyurethan abgebaut werden. OATPU kann in Verbindung mit kratzfesten
Folien einen optimalen Schutz fir im Aullenbereich angewendete starre, organische
Leuchtdioden oder Solarzellen bieten [F2 S.702-706, F1 S.169-170, F4].

2.4.2.5 Polycarbonat

Bei Polycarbonat, kurz PC, handelt es sich um ein lineares Polyester der Kohlensaure. Es
wird meist durch Polykondensation (Umesterung) von Kohlensaureestern mit Bisphenol A
[2,2-Bis-(p-hydroxyphenyl)propan] hergestellt. Dabei fallt Phenol als Nebenprodukt an.
Abbildung 2-20 zeigt die Strukturformel von PC.

‘{-," CHs
wn0—C =0~ A
CHs

Abbildung 2-20: Strukturformel von Polycarbonat [B3]

Polycarbonat ist ein amorpher Thermoplast. Zu seinen Eigenschaften zahlen hohe Festigkeit
und Harte, gute Alterungs- und Witterungsbestandigkeit sowie eine nur malige chemische
Bestandigkeit. PC ist stark permeabel fir Sauerstoff sowie maRig durchlassig flr
Wasserdampf. Optisch wird es durch eine klare bis leicht gelblichere Eigenfarbung
charakterisiert. Es ist dabei fast genauso lichtdurchlassig wie Glas. Verwendet wird
Polycarbonat hauptsachlich im technischen Sektor in Form von Spritzguss aber auch als

Folie.

Trotz der schlechten Sperreigenschaften beziglich Wasser und Sauerstoff finden auch

Folien aus Polycarbonat Verwendung in der OLED-Herstellung. Beispiel ist das Produkt

% Aliphatische Kohlenwasserstoffe: Kettenférmige Kohlenwasserstoffe
% |nterlayer (engl.): Zwischenschicht
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.Makrofol BL* der Firma ,Bayer MaterialScience, bei dem durch Zugabe von
Streulichtpigmenten eine veranderte Lichtauskopplung erreicht wird. Punktférmige
Lichtquellen erscheinen dadurch als flachige Beleuchtung. Des Weiteren ist die Folie
kratzfest und durch ihre Oberflachenstrukturierung blendfrei. Fur Flachenbeleuchtung
eingesetzte OLEDs kdnnten mit dieser Folie dahingehend optimiert werden [F2 S.686-689,
F3].

2.4.3 Folienvorbereitung
Zur Verbesserung der Benetzungsfahigkeit von Folien, kénnen deren Oberflachen

vorbereitet und vorbehandelt, werden.

Grundsatzlich sollten Folien vor der Verarbeitung im Zuge der Oberflachenvorbereitung
entstaubt und entfettet werden. Fettriickstdnde kdénnen mit einem L&sungsmittel beseitigt
werden. Hierflr eignet sich Isopropanol relativ gut, da es im Gegensatz zu Aceton die
Folienstruktur deutlich weniger beschadigt. Barrierebeschichtete Folien sollten nur auf der
unbeschichteten Seite gereinigt werden, da Lésungsmittel die Beschichtung beschadigen
kénnen. Geeignete Reinigungsverfahren sollten beim Folienhersteller erfragt werden.

Aufliegende Staubpartikel kdnnen mittels eines Stickstoff- Druckgeblases entfernt werden.

Die Folien kdnnen danach mit verschiedenen Verfahren vorbehandelt werden. Dafiir eignen
sich physikalisch-chemischen Methoden, wie die Corona-Entladung oder das Nieder- und
Atmospharendruckplasmaverfahren. Hierbei werden Radikale gebildet, die in der Lage sind
Briiche in organischen Verbindungen zu erzeugen, wodurch sich die Oberflachenenergie der

Folie erhoht.

Nachdem die Folien mit den genannten Methoden entsprechend vorbereitet wurden, kénnen
sie fUr die Lamination verwendet werden. Fir die Verkapselung von OLEDs sind jedoch noch

besondere Anspriiche zu beachten.

Barrierefolien und Barrieretransferklebefolien muissen zum Zeitpunkt der Lamination
idealerweise vollstandig frei von Sauerstoff- und Wassermolekulen sein. Durch die Lagerung

der Folien im Servicebereich des Reinraumes kommen sie jedoch mit Sauerstoff in Kontakt.

Fur ein langfristig besseres Verkapselungsergebnis sollten die Folien zum Ausgasen im
Vakuumofen ausgeheizt werden. Dabei gasen sie bei einer definierten Temperatur
beschleunigt aus. Je héher die Temperatur ist, desto schneller entweichen die vorher aus
der Umgebung aufgenommenen Gasmolekile. Es ist allerdings sehr wichtig, die
herstellerbezogenen Angaben Uber kritische Temperaturen der Kunststoffmaterialien zu

beachten. Neben dem Vakuumofen gibt es die Moglichkeit, die Folien auf der Hot-Plate*
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2. Grundlagen

auszuheizen. Dabei werden sie auf eine in Stickstoffatmosphare befindliche Heizplatte

gelegt, Uber ein Vakuum angesaugt und dabei erhitzt.

Danach werden die Folien in der Glovebox in reiner Stickstoffatmosphéare gelagert. Es ist
auch moglich, die Folien nur durch Aufbewahrung in der anaeroben Glovebox zu entgasen,

jedoch verspricht zusatzliches vorheriges Ausheizen bessere Ergebnisse.

Wenn vorhanden, empfiehlt sich die Verwendung einer Antistatikeinrichtung. Die Folien sind
ohne eine statische Entladung nur erschwert zu handhaben. Bei einer Antistatikeinrichtung
wird die lonenspannung durch die Potentialdifferenz zwischen Sensor und der
Ladungsmenge am Werkstiick gemessen, und anschlieBend eine bestimmte Menge an
entgegengesetzten lonen ausgesandt. So wirkt man der statischen Aufladung entgegen und
der Umgang mit den Folien wird deutlich einfacher [K6 S.542-555, K3 S.141/142, K1 S.109-
114; K4 S.42/43/46 K7 S.179-191].

28



3. Lamination

3 Lamination

3.1 Einfuhrung

Die Lamination Iasst sich in Vakuum- und Rollenlamination unterteilen. Im Folgenden sollen
nun beide Verfahren kurz vorgestellt werden. Dies umfasst die Beschreibung von Aufbau
und Funktionsweise sowie die Bewertung der Eignung fur die OLED-Fertigung. Die
Bewertung basiert u.a. auf den Ergebnissen der Versuche ,Vakuumlamination in der OLED-
Herstellung® (Kapitel 4.2) und ,Maschinelle Lamination von Haftklebefolien auf Glas® (Kapitel
4.3.1).

Das Fraunhofer IPMS Dresden plant den Einsatz von zwei Laminatoren. Es soll eine Anlage

als ,Stand-alone“-Gerat?’

angeschafft werden, die fir Testzwecke und kleinere
Serienproduktionen verwendet wird. Spater soll ein weiterer Laminator in den neuen
Anlagenkomplex der Firmen ,Sunic Systems*, ,Aixtron“ und ,Vitec* integriert werden. Ein Ziel
dieser Arbeit ist es, eine Empfehlung hinsichtlich eines geeigneten Geratetyps fir das

~otand-alone“-Gerat zu geben.

3.2 Vakuumlamination

3.2.1 Aufbau eines Vakuumlaminators
Vakuumlaminatoren verschiedener Anbieter sind unterschiedlich aufgebaut. Die
Funktionsweise ist jedoch grundsatzlich gleich. Abbildung 3-1 zeigt zwei gebrauchliche

Erscheinungsformen.

Abbildung 3-1: Vakuumlaminatoren mit Klapp- und Einschubodffnung

' Stand-alone“-Gerat: Elektronikgerat, welches eigenstandig seine Funktion erflillen kann.
29
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In der Vakuumkammer befinden sich eine beheizbare Bodenplatte und eine flexible, indirekt

beheizbare Membran. Dazwischen werden Substrat und Laminat platziert.

Es ist moglich, die Lamination Uber die Voreinstellung von Temperatur, Druck,
Evakuierungszeit und Druckhaltezeit zu beeinflussen. Diese Parameter werden auf einem

Panel mit digitalen oder analogen Anzeigen angezeigt.

3.2.2 Funktionsweise eines Vakuumlaminators
Der folgende Ablauf beschreibt die Lamination mit dem Gerat ,DPL-24" der Firma ,,Operation

Technology Inc.”.

Zwei Controller sorgen fiir ein unabhangiges Erwarmen der oberen- und unteren Heizplatte
auf die jeweilige, vorher eingestellte, Solltemperatur. Das Gerat ist somit nach einer kurzen

Aufwarmphase startbereit.

Das gestapelte Material wird auf dem Einschub positioniert und anschliel3end in das Innere
des Laminators geschoben. Uber einen Dichtungsring wird die Kammer hermetisch
verschlossen. Es ist moglich, fir bestimmte Folienarten Zusatztechniken bzw. modifizierte

Werkzeuge in den Laminator zu integrieren.

Abbildung 3-2 zeigt, dass bei gedffnetem Einschub im betriebsbereiten Laminator oberhalb
der Membran ein Vakuum erzeugt wird und unterhalb atmospharischer Normaldruck
herrscht. Die Membran befindet sich oberhalb des Laminats. Der Einschub ist abgefedert, so

dass ein Kontakt des zu bearbeitenden Materials zur Heizplatte verhindert wird.

‘ anliegender Uberdruck |

obere Heizplatte E Vakuum/Druck Anschluf ‘
Membran

- .
Laminat

Einschub

untere Heizplatte

‘ Vakuum/Druck Anschluf?

Abbildung 3-2: Innenansicht der Vakuumprozesskammer vor der Lamination [B2]

Zu Beginn des Prozesses wird auch der Bereich unterhalb der Membran evakuiert, wie es in
Abbildung 3-3 zu sehen ist. Es wird dabei ein Vakuum von etwa 2-3 mbar erzeugt, was an
einem Panel digital angezeigt wird. Uber einen Timer kann die Vakuumhaltezeit eingestellt
werden. Bei der Evakuierung wird die Luft aus dem Laminierschichtstapel entfernt. So
kénnen Lufteinschlisse vermieden werden. Durch das rdumlich homogene Vakuum in der

Kammer wird die Membran nicht bewegt und kann das Laminat somit nicht berthren.
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obere Heizplatte = Vakuum/Druck Anschluf |

Membran —es—

Laminat
Einschub

untere Heizplatte

Vakuum/Druck Anschluf

Abbildung 3-3: Innenansicht der Vakuumprozesskammer wahrend der Vakuumerzeugung [B2]

Nach der Vakuumhaltezeit von Ublicherweise 30 Sekunden wird der Bereich oberhalb der
Membran geflutet, wie es Abbildung 3-4 zeigt. Der dabei eingestellte Druck kann variiert und
damit fir druckempfindliche Laminate angepasst werden. Die vorgeheizte Membran sinkt auf
das Laminat, wodurch der abgefederte Einschub auf die untere Heizplatte gedrickt wird. Die
Membran fligt sich der Laminatoberfliche an, erwarmt diese und (bt einen flachig
homogenen Druck aus. Die Haltezeit des Druckes ist vorher einzustellen, und kann bei

temperatursensiblen Substraten erhoht werden. Ublicherweise betréagt sie 20 Sekunden.

obere Heizplatte [ Vakuum/Druck Anschluf? |

Membran —aes

laminiertes
Material

Einschub
untere Heizplatte

Vakuum/Druck Anschluf?

Abbildung 3-4: Innenansicht der Vakuumprozesskammer wahrend der Andriickphase der Lamination [B2]
Nach diesem Prozessabschnitt wird der Bereich oberhalb der Membran wieder evakuiert und
der Bereich unterhalb geflutet, sodass die Membran vom Laminat entfernt wird. Der
Einschub wird von der Heizplatte weg bewegt und ist zum Offnen bereit. Das Laminat ist

nun, wie in Abbildung 3-5 zu erkennen, auf das darunter liegende Substrat laminiert [L1].

obere Heizplatte = Vakuum/Druck Anschiuf |
laminiertes

Membran —se

Material

Einschub
untere Heizplatte

‘ Vakuum/Druck Anschluf

Abbildung 3-5: Innenansicht der Vakuumprozesskammer nach der Andriickphase der Lamination [B2]

3.2.3 Anwendungsgebiete
Die Vakuumlamination mit Standardgeraten eignet sich grundsatzlich fur die Anwendung
thermisch aktivierbarerer Klebstoffe ohne drucksensible Anfangshaftkraft. Haftet der

Klebstoff bereits ohne Erwarmung am Substrat, ist die Bildung von Lufteinschlissen sehr
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wahrscheinlich. Dabei gilt: je starker die Anfangshaftkraft, desto schlechter das
Laminationsergebnis. Diese, bereits in personlichen Gesprachen mit entsprechenden
Gerateanbietern erwdhnte Problematik, spiegelt sich auch in den Ergebnissen des

Versuches ,Vakuumlamination in der OLED-Herstellung* (Kapitel 4.2) wieder.

Aufgrund der relativ langen Prozesszeit von Vakuumerzeugung und Membranandruck sowie
der Zeit, die fir die Handhabung veranschlagt wird, liegt die Taktzeit bei ca. 80 -90
Sekunden [L1].

Die Anschaffungskosten eines solchen Gerates in Standardausfihrung liegen momentan
zwischen 70.000 und 90.000 Euro.

3.3 Rollenlamination

3.3.1 Aufbau und Funktionsweise
In Abbildung 3-6 ist schematisch der Ablauf einer Rollenlamination nachvollzogen. Die
Anordnung der Auf- und Abwickelrollen variiert von Gerat zu Gerat. Der hier aufgefuhrte

Aufbau stellt die fur das Fraunhofer IPMS Dresden wahrscheinlichste Anordnung dar.

Klebefolienrolle

/

Walze oben .
/ ~
Rolle zur Lineraufnahme

Substrat

'J:I—'x
50000~
Transport-Rollen SR
—

/ ."'/ '\B\
Walze unten

h \

@@@@@@@@E

Transport Rollen

\\""‘\.\_ _/’/

Transportfolienrolle

Rolle zur Folienaufnahme

Abbildung 3-6: Seitenansicht einer mdglichen Rollenanordnung

Der Rollenein- und auslauf (Transportrollen) sowie die darlber gefiihrte Transportfolie sind
zu erkennen. Auf dieser wird das Substrat Uber die Transportrollen beférdert. Dies verhindert

ein Zerkratzen des Substrates bei Bewegung Uber beschadigte Rollen. AulRerdem kdnnen
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Klebreste von Klebfolien aufgenommen werden, ohne dass sie das Rollensystem

verschmutzen. Anhang A4 zeigt ein Ein- und Auslaufsystem, bestehend aus Transportrollen.

Die Transportrolle muss nicht zwingend vorhanden sein, denn flr den nétigen Vorschub
sorgen die Laminierwalzen. Jedoch muss dann darauf geachtet werden, dass das Substrat
nicht in die Zwischenrdume der einzelnen Transportrollen gelangt. Unterhalb der

Klebefolienrolle ist eine Rolle zur Linerentfernung?®® und —abfiihrung angebracht.

Das Substrat wird zusammen mit der Klebefolie zwischen die obere und die untere Walze
gefihrt. Dabei bekommt die Klebefolie, je nach Spaltbreite, bereits Kontakt zur
Transportfolie, bevor sie mit dem Substrat in Berlhrung kommt. Nach erfolgter Lamination
muss das Substrat vom Band freigeschnitten werden. Die restliche Transportfolie wird auf
die Folienaufnahmerolle gewickelt. Es ist auch moglich, dass der Freiraum zwischen den
beiden Hauptwalzen so grof3 bemessen ist, dass Klebe- und Transportfolie nicht direkt in
Kontakt kommen, sondern die Klebefolie nur auf das Substrat aufgebracht wird. In Anhang
Ab5 ist der Spalt zwischen der unteren, mit Silikon ummantelten, Walze und der oberen Walze

aus Edelstahl zu erkennen.

Die Darstellung dient nur zur Veranschaulichung des Prinzips. Die Realisierung kann, wie
bereits angedeutet, auch in abgewandelter Form erfolgen. Zusatzlich ist eine
anwendungsspezifische Anderung des Aufbaus vor Ort méglich, indem die Rollen entfernt

und an anderen Stellen angebracht werden.

3.3.2 Auswahlkriterien des Laminators
3.3.2.1 Reinraumtauglichkeit

Fur das ,Stand-alone“-Gerat ist eine Reinraumklasse der Stufe ISO 4 gefordert, es dirfen
somit rund 10.000 Partikel bis zu einer Grofte von maximal 0,1 um pro m® gefilterter Luft

enthalten sein.

Die verschiedenen Anbieter der Laminatoren konnten bisher keine naheren Angaben Uber
die Reinraumtauglichkeit ihres Gerates machen. Die Eignung beruht lediglich auf
Erfahrungswerten bereits verkaufter Gerate. Laut dieser Aussagen werden alle Gerate in

Reinrdumen der Klasse ISO 4, manche sogar bei ISO 3 verwendet.

Es gibt verschiedene Faktoren, die das Entstehen von Partikeln stark beeinflussen. Die
Bremsen der Folienabwickelrollen, die Schleifkontakte der Heizwalzen und die Lagerung der
Achsen spielen hierbei die Hauptrolle. Der Abrieb in den Lagern ist durch die geringe

Umdrehungsgeschwindigkeit der Walzen bei der Lamination sehr gering. Jedoch kann dieser

2 |iner (engl.) (kurz fur: Releaseliner (engl.)): Schutzfolie der Klebmasse, welche erst kurz vor der
Applikation entfernt wird.
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Vorgang durch die Verwendung reibungsarmer C3-Lager® noch weiter minimiert werden.
Die Schleifkontakte der Heizwalzen werden in Kapitel 3.3.2.2 naher erlautert. Nach
Herstellerangaben erzeugt jedoch auch dieses Gerateteil nur eine geringe
Partikelfreisetzung. Die Bremseinrichtung der Folienabwicklung in der Seitenverkleidung des
Gerates ist, laut Hersteller, durch die raumliche Lage im Gerat, den harten Bremsbelag und

der geringen Abwickelgeschwindigkeit ebenfalls wenig partikelproduzierend.

3.3.2.2 Einstellungsmaoglichkeiten und Kenndaten

Ein weiteres Kriterium fUr die Auswahl eines Laminators ist die Verfugbarkeit veranderbarer
Bearbeitungsparameter. Zur Beurteilung kann hier die Geratespezifikation zu Rate gezogen
werden, in der die geforderten Eigenschaften fir ein Gerat festgehalten sind. Diese umfasst

unter anderem folgende Kriterien:

e Bearbeitungsbreite

e Temperatur- und Druckeinstellung

¢ Einstellung des Spaltes (Spindelhub, Kurvenscheibe, Schrittmotor)
¢ Durchlaufgeschwindigkeit

¢ Anzeigevarianten fir alle Einstellungen

e Heizungsart der Walzen

e Substrateinlauf.

Die Bearbeitungsbreite wurde nach der zukiinftig im integrierten Gerat zu verwendenden
Substratgréfie gewahlt. Diese ist abhangig von der neuen OLED-Fertigungslinie und betragt
370 x 470 mm. Dabei wurde die Arbeitsbreite des Laminators mit 500 mm an die breitere

Seite des Substrates angepasst.

An Druck- und Temperatureinstellung werden keine speziellen Anforderungen gestellt. Es
werden lediglich separat beheizbare Walzen im Bereich von Raumtemperatur bis ca. 140 °C
mit einer Toleranz von +/- 2 °C gefordert. Der Laminierdruck soll in einem Bereich von O -
6 bar regelbar sein. Die wahrscheinlich bendtigten Temperatur- und Druckwerte liegen
deutlich unter den in der Spezifikation geforderten Werten. Jedoch st der
Anwendungsumfang des Gerates noch nicht vollig geklart, so dass die Option, auch mit

hoheren Werten zu arbeiten, bestehen bleiben soll.

Bei der Einstellung des Anpressdruckes ist zu beachten, dass der am Panel angezeigte
Druck nur ein indirektes MalR fiir die tatsachlich wirkende Kraft darstellt. Deshalb sollte er

nicht als Vergleichsparameter verschiedener Maschinen herangezogen werden. Begrindet

% C3-Lager: Reibungsarmes Walzlager.
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ist dies durch den inneren Aufbau des Gerates. Vereinfacht ergibt sich folgende Darstellung
(Abbildung 3-7):
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Abbildung 3-7: Kraftibertragung auf die Laminierwalze

Der an den verschiedenen Maschinen eingestellte Druck p ist betragsmaRig nicht gleich dem
direkt auf das Substrat wirkenden Druck. Es handelt sich hierbei stattdessen um den Druck,
der auf einen Zylinder wirkt, welcher Uber ein bestimmtes Hebelverhaltnis die Kraft auf die
Laminierwalze Ubertragt. Werden die Reibung in den drei Lagern des Hebels und die
entstehenden Kraftverluste im Zylinder vernachlassigt, ergibt sich folgende triviale Beziehung

fur das Krafteverhaltnis im System:

F
p=— 2)
Fly = Kl 3)
F;l
, =— (4)
L,
pAl
, =2 (5)
2

Das Verhaltnis "1—11 aus Gleichung (5) kann als Maschinenkonstante k bezeichnet werden und
2

variiert von Gerat zu Gerat. Somit kann die Beziehung zu F, = pk vereinfacht werden. Geht
man nun von Abbildung 3-7 aus, bei dem die Hebelldngen [; und [, als gleichlang
angenommen werden und jegliche Reibung vernachlassigbar ist, ergibt sich F, = F; = pA.
Aulerdem ist fur die Kraftliibertragung die Harte der verwendeten Walze ausschlaggebend.
Beispielsweise (bertragt eine Edelstahlwalze die wirkende Kraft sofort auf das Substrat.
Silikonummantelte Walzen hingegen verformen sich, in Abhangigkeit der Harte des

Substrates, bis sie die maximale Kraft Ubertragen. Die Annahme F, = F; stimmt nur fir den
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Fall einer beidseitig befestigten Walze. Anhang A6 zeigt den inneren Aufbau, ahnlich wie er
in Abbildung 3-7 beschrieben ist.

Die Spaltbreiteneinstellung muss mindestens 1,8 mm betragen. Dieser Wert setzt sich aus
der Dicke einer Standard-OLED zusammen, deren Substrat 0,7 mm, und deren Deckglas
1,1 mm stark ist. Die Spaltbreite beschreibt die voreingestellte Héhe zwischen der unteren
und oberen Laminierwalze. Dieser Abstand muss fur eine erfolgreiche Lamination immer
kleiner sein als die Starke des zu laminierenden Verbunds. Nur so kann auf diesen ein
Anpressdruck ausgelibt werden. Die Spaltbreite kann Uber ein Spindelhubgetriebe oder eine
Kurvenscheibe geregelt werden, wobei beide Varianten etwa dieselbe Genauigkeit

aufweisen.

Die Durchlaufgeschwindigkeit des Substrates durch die Walzen ist in der Geratespezifikation
mit 1 m/min festgelegt. Jedoch konnen auch problemlos hohere Geschwindigkeiten

eingestellt werden.

Druck- und Temperatureinstellung werden auf einem Panel am Laminator angezeigt.
Standardmafig erfolgt die Darstellung der Temperatur digital und die des Drucks analog,
wobei eine digitale Anzeige fur alle Parameter winschenswert ware, um Reproduzierbarkeit

zu gewahrleisten.

Verschiedene Typen von Walzenheizungen kommen zum Einsatz. Am haufigsten verwendet
wird eine in der Walze mitdrehende Heizung, deren Stromzufuhr lber Schleifkontakte
realisiert wird. Die Kontakte bestehen fur Gerate ohne Reinraumanforderung aus relativ
kostengunstigen Kohleoberflachen. Diese werden jedoch aufgrund des Abriebs durch
silberbeschichtete Schleifkontakte ersetzt. Eine andere Variante ist eine stehende, von
aullen warmeabstrahlende Standheizung. Diese produziert praktisch keine Partikel, kann die
Walzen aber nur auf ca. 120 °C aufheizen. Die letzte zu erwahnende Walzenheizung wird
durch ein in der Walze stehendes Heizelement realisiert, tiber welches der darum rotierende
Metallmantel gleichmaRig durch die abgegebene Warmestrahlung erwarmt wird. Die

Partikelbelastung dieser Variante ist ebenfalls sehr gering.
Bezlglich des Ein- und Auslaufes der Substrate sind folgende Moglichkeiten gegeben:
a) planer Tisch (Abbildung 3-8):
Vorteil: Es kdnnen sehr kleine Substrate bearbeitet werden.

Nachteil: Es gibt keine Moéglichkeit, die Lage des Substrates zu korrigieren, ohne das

Substrat eventuell zu zerkratzen.
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Dieses Problem kann jedoch behoben werden, indem zwischen Substrat
und Tisch eine Zwischenplatte angeordnet wird, auf der das Substrat nicht
verrutscht. Diese kann anschlielend auf dem Tisch zur Lagekorrektur

verschoben werden.

Abbildung 3-8: Tischeinlaufsystem (Modell HRL350 der Firma , Stork Vertrieb KG*)

b) Transportrollen (Abbildung 3-9):

Vorteil:

Nachteil:

Dieses System wird bei den meisten Anbietern als Standardausfihrung
angeboten und verursacht somit keine zusatzlichen Kosten. Aullerdem
lagern sich auf den Rollen weniger Partikel ab als bei einem

Tischeinlaufsystem, welche das Substrat beschadigen kénnen.

Kleine Substrate sind nicht transportierbar. Dies wiirde kleine Durchmesser
der Transportrollen erfordern, wodurch diese schneller abnutzen.

AuRerdem sind meist gro3e Rollen vorinstalliert.

Dieser Nachteil kann behoben werden, indem die Substrate auf einer
Transportfolie Uber das Rollensystem bewegt werden. Die Vorteile dieser

Variante wurden bereits kurz in Kapitel 3.3.1 erwahnt.
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Abbildung 3-9: Rolleneinlaufsystem (Modell UVL der Firma , Fetzel Maschinenbau GmbH*")

¢) Transportkugeln (Abbildung 3-10):

Vorteil:

Nachteil:

Lagekorrekturen kénnen beschadigungsfrei durchgeflihrt werden, da die

Kugeln in alle Richtungen frei drehbar sind.

Kleine Substrate sind aufgrund des erforderlichen Minimalabstandes der

Kugeln nicht transportierbar.

Dieses Problem kann durch die Benutzung eines Trays®® gelést werden.
Der Rahmen sollte mit einem klebstoffabweisenden Mittel beschichtet
werden, damit Haftklebefolien nach dem Entfernen keine Reste

hinterlassen.

Abbildung 3-10: Kugeleinlaufsystem (Modell MLC1200 der Firma ,,Korn GmbH")

30Tray (engl.): Ein Tray ist eine Art Tablett mit Vertiefungen, in welche kleine Substrate passgenau
hineingelegt werden kénnen. So kdnnen mehrere Substrate gleichzeitig in einem Prozess bearbeitet

werden.
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3.3.3 Anwendungsgebiete
Rollenlaminatoren sind fir die Applikation von Haftklebefolien gut geeignet. Durch die
homogene Beschichtung kénnen verfahrensbedingte Fehlererscheinungen bei fachgerechter

Anwendung ausgeschlossen werden.

Thermisch aktivierbare Klebefolien sind ebenso gut applizierbar. Je nach Heizungs- und
Walzenart kdnnen Klebstoffe mit Aktivierungstemperaturen von etwa 100 - 200 °C verwendet

werden.

Abhangig von Durchlaufgeschwindigkeit und SubstratgrofRe kdnnen Taktzeiten zwischen ca.

13 und 70 Sekunden®! erreicht werden.

Die Anschaffungskosten eines Standardgerates belaufen sich momentan auf 9.000 — 15.000

Euro.

%" Die Taktzeit (tr)von 13 Sekunden berechnet sich aus einem Nutzen von 16 Substraten je

50 x 35 mm auf einem Tray der GréRe 200 x 200 mm. Die Durchlaufgeschwindigkeit wird mit 1 m/min,
das Einlegen eines Substrates (Einlegezeit tg) mit vier Sekunden und das Freischneiden eines
Substrates (Freischneidezeit tr) mit acht Sekunden angenommen. Formel: tr = tg + t_ + t¢; bei einer
Laminationszeit von t;=12 s / 16 Stk.=1s/Stk.
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4 Material und Methoden

4.1 Einfuhrung

Aufgrund der langen Lieferzeit des Laminators und der Berlcksichtigung sonstiger
Umstande ist es nicht mdglich, innerhalb der Diplomzeit Versuche direkt am Laminator
durchzufiihren. Deshalb wird im Folgenden der Fokus auf grundlegende Problemstellungen
und mogliche Aufgabenbereiche der Rollenlamination gesetzt (Kapitel 4.3 und 4.4). Die
Problematik der Lamination von Haftklebefolien mit einem Vakuumlaminator wird in Kapitel
4.2 erdrtert.

Ubersicht Versuche:
4.2 Vakuumlamination in der OLED-Herstellung
4.3 Versuche zur Rollenlamination
4.3.1 Maschinelle Lamination von Haftklebefolien auf Glas
4.3.2 Lamination von Glas auf Glas mittels einer beidseitigen Klebefolie
4.3.3 Machbarkeitstest der Handlamination in der Glovebox
4.3.4 Herstellung verschiedener Folienverbunde zur Erprobung deren Rollbarkeit
4.3.5 Folienverkapselung auf Glassubstraten
4.3.6 ,Folie auf Folie” - Lamination
4.3.7 Lamination auf Organischen Solarzellen (OSC)
4.4 Betrachtungen zur mechanischen Stabilitdt konventionell verkapselter OLEDs
4.4.1 Vorbetrachtung zu Belastungen der OLEDs bei mechanischer Krafteinwirkung

4.4.2 Druckbelastung bei dem Rollenlaminationsprozess
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4.2 Vakuumlamination in der OLED-Herstellung

Ziel des Versuches:

Dieser Versuch beschaftigt sich mit der Problemstellung, selbstklebende Folien mit dem
Verfahren der Vakuumlamination durch einen Standardlaminator auf ein Glassubstrat

ohne Deckschicht zu laminieren.
Vorbetrachtung:

Die Lamination gewinnt in der OLED-Herstellung zunehmend an Bedeutung. Neben der
Optimierung starrer OLEDs steht die Realisierung flexibler OLEDs im Mittelpunkt der
Forschung. In Kapitel 3 dieser Arbeit werden Vor- und Nachteile der in Betracht

gezogenen Verfahren, untersucht.

Durchgefiihrt wurde der Versuch von der Firma ,SAT Electronic GmbH* in Kooperation
mit deren amerikanischer Partnerfirma ,Operation Technology Inc.“. Die Materialien flr

diesen Versuch wurden vom Fraunhofer IPMS Dresden bereitgestellt.
Durchflhrung:
Materialien und Geréte:

a) Glassubstrat: Flache 200x200mm: Starke 0,7mm
b) Transferklebefolie ,8212“ (Firma ,3M*): Starke 0,05mm
c) Lichtauskoppelfolie ,Makrofol BL 6-2“ (Firma ,Bayer MaterialScience®): Starke 0,4mm

Fur die Applikation wurde der Vakuumlaminator ,Optek DPL-24” der Firma ,Operation

Technology Inc.“ genutzt.
Ablauf:

Die Transferklebefolie wird einseitig von dem Releaseliner befreit und auf dem
Glassubstrat platziert. Substrat und Laminat werden daraufhin in den Laminator
geschoben. Die Lamination beginnt mit dem Evakuieren der Kammer. Dieser Prozess
dauert ca. 30 Sekunden. Anschliefend wird in dieser Kammer ein atmospharischer Druck
von bis zu 6 bar aufgebaut, welcher fiir 10-20 Sekunden wirkt. Nach diesem Schritt ist die

Lamination der Transferklebefolie beendet.

Die Lichtauskoppelfolie ,Makrofol BL 6-2“ wird daraufhin auf die gleiche Weise laminiert.
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Ergebnis:

Die Ergebnisse des ersten Bearbeitungsschrittes, der Lamination der Transferklebefolie
auf das Glassubstrat, sind aufRerst unbefriedigend. Durch die starke Anfangshaftkraft wird
beim Auflegen dieser Folie auf das Glassubstrat bereits Luft eingeschlossen. Diese kann
selbst durch den hohen Druck von 6 bar nicht mehr entfernt werden. Tabelle 4-1 zeigt die

Eigenschaften der Transferklebefolie, auf der die hohe Anfangshaftkraft von 7,1 N/cm zu

sehen ist.
Kleber-Dicke Liner-Dicke Klebkraft [N/cm] e weitere Eigenschaften
50 um 50 um 20 min. | 72 std. kurzzeitig: Tribung 0.6%

- o _ ) G
Glas 7.1 | Glas 7,8 | “40°C —+177°C| Transparenz >99%

PC 58 PC 6,7 langzeitig: Brechung n=1,475

Acryl 5,0 | Acryl 5,9 | “40°C —+85°C

Tabelle 4-1: Eigenschaften der Transferklebefolie ,8212" der Firma ,3M*

Das Laminationsergebnis ist in Abbildung 4-1 zu erkennen. Die Lufteinschlisse sind
deutlich zu sehen. Ausgenommen ist hierbei die untere linke Ecke, da hier die Folie

abgezogen wurde. Weitere vier Versuche zeigten ein ahnliches Ergebnis.

Abbildung 4-1: Transferklebefolie auf Glas, laminiert Uber Standardvakuumlamination; Abmessungen
unteres Glassubstrat: 200 x 200 mm

Unter anderem wurde Uber die Transferklebefolie die oben genannte Lichtauskoppelfolie
.,Makrofol BL 6-2° der Firma ,Bayer MaterialScience” laminiert (Abbildung 4-2). Dazu
muss der obere Liner der Transferklebefolie entfernt und die 400 uym dicke
Lichtauskoppelfolie darUbergelegt werden. An den Stellen, an der die Transferfolie

fehlerhaft laminiert ist, Gbertrug sich der Einschluss der Luft immer auf die Auskoppelfolie,
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was in den hellen Bereichen in Abbildung 4-2 zu erkennen ist. Durch die Starke und
Steifigkeit der Auskoppelfolie wird die Faltenbildung wahrend des Laminierens verhindert.
So koénnen auskoppelfolienbedingte verhaltnismalig groRe Lufteinschlisse (>0,5 mm?2)
ausgeschlossen werden.

Abbildung 4-2: Vakuumlamination einer Transferklebefolie mit hoher Haftkraft und einer dariiber
laminierten Lichtauskoppelfolie

Neben diesen groRen Lufteinschlissen koénnen sich auch mikroskopisch kleine
Lufteinschlisse (Shivering) bilden. Um einerseits die Totalreflexion des einfallenden
Lichts zu verringern und andererseits Schutz vor mechanischer Belastung zu
gewahrleisten, ist das Produkt ,Makrofol BL* beidseitig angeraut. Je nach Rauigkeitsgrad
kann der Einfluss auf Lufteinschlisse beobachtet werden. Die Folie ,Makrofol BL 6-2°
besitzt zwei verschieden strukturierte Flachen. Laut Herstellerangaben definiert die Ziffer
6 eine leicht strukturierte (15 ym) und Ziffer 2 eine sehr leicht mattierte (< 9 ym)
Oberflache. Abbildung 4-3 verdeutlicht dies bei 10-facher VergroRerung.

Abbildung 4-3: Rauhigkeitsunterschied einer , Makrofol BL 6-2“-Folie in 10-facher VergrdofRerung
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Auf der linken, unteren Seite in Abbildung 4-3 wird die sehr leicht mattierte Flache gezeigt,
wahrend sich im oberen, rechten Bereich die leicht strukturierte Oberflache befindet. Die
Rauigkeit der sehr leicht mattierten Seite flhrt bei der Lamination zu keinerlei sichtbaren
Lufteinschlissen. Hingegen generiert die leicht strukturierte Seite mikroskopische
Lufteinschlisse, die mit bloRem Auge bei Durchlicht als kleine aufliegende Partikel
wahrgenommen werden. Unter 11-facher VergréRerung kann man den Einschluss der

Luft deutlich erkennen. Dies ist in Abbildung 4-4 zu sehen.

Abbildung 4-4: Lufteinschlisse bei 11-facher VergréRerung, rauhigkeitsbedingt

Zusammenfassung:

Die vorliegenden Ergebnisse des Versuches lassen den Schluss zu, dass eine Lamination
von selbsthaftenden Transferklebefolien auf Glassubstraten Gber die Vakuumlamination
nur unter der Verwendung anlagenspezifischer Zusatzgerate moglich ist, um einen
blasenfreien Auftrag zu erhalten. Die Rauigkeit der zu laminierenden Folien spielt eine
entscheidende Rolle fur die Bildung kleiner Lufteinschlisse, unabhangig vom

Laminationsverfahren.
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4.3 Versuche zur Rollenlamination

4.3.1 Maschinelle Lamination von Haftklebefolien auf Glas

Ziel des Versuches:

In diesem Versuch ist die Machbarkeit der Lamination von Haftklebefolien mit einem

Rollenlaminator zu untersuchen.
Vorbetrachtung:

Die Lamination wurde bei unterschiedlichen Herstellern durchgefihrt, um die Ergebnisse
fur den Kauf eines Laminators berucksichtigen zu kénnen. Die Gerate folgender Anbieter

wurden dazu verwendet.

a. Firma: Fetzel Maschinenbau GmbH
Laminator: UVL — Universal Laminator

b. Firma: Stork Vertrieb KG
Laminator: HRL 350

c. Firma: Western Magnum Corporation
Vertrieb: Technologie Center Gerhard
Laminator: XRL-240

Da die Versuche zu unterschiedlichen Zeitpunkten durchgeflhrt wurden, konnten fur
diese nicht exakt dieselben Materialen verwendet werden. Es wurde allerdings darauf
geachtet, dass diese ein mdglichst ahnliches Verhalten hinsichtlich der mechanischen

Beanspruchung aufweisen.
Durchfuhrung:
Laminator ,UVL" der Firma , Fetzel Maschinenbau GmbH"
Verwendete Materialien:

Substratglas: Displayglas der Grdfie 200 x 200 x 0,7 mm
Transferklebefolien: a. Folie ,tesa OCA*® der Firma ,tesa ag“
b. Folie ,CS9621T" der Firma ,Nitto Denko*
Deckfolie: Folie ,PENSstick flex“ der Firma ,Molco GmbH"
Laminationseinstellungen:  Temperatur T=50 °C
Anpressdruck p=1 bar

Spaltbreite: b=0,6 mm
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Durchlaufgeschwindigkeit: v= 0,5 m/min

Ein-und Auslauf: Transportrollen

Walzenpaarung: Silikon-Silikon (Harte: Shore-A=70)
Laminator , HRL350“ der Firma , Stork Vertrieb KG*

Verwendete Materialien:

Substratglas: Displayglas der Grdfte 200 x 200 x 0,7 mm
Transferklebefolien: a. Folie ,tesa OCA® der Firma ,tesa ag*

b. Folie ,CS9621T“ der Firma ,Nitto Denko*
Deckfolie: Folie ,PENSstick flex“ der Firma ,Molco GmbH"*

Laminationseinstellungen: Temperatur T=30 - 40 °C

Anpressdruck p=1 bar

Spaltbreite: b=5,6 mm

Durchlaufgeschwindigkeit: v=1 m/min

Ein-und Auslauf: planer Tisch

Walzenpaarung: Edelstahl-Silikon Harte: Shore-A=60 (Silikon)

Laminator , XRL-240" der Firma , Western Magnum Corporation*
Verwendete Materialien:

Substratglas: Displayglas der Grdfte 200 x 200 x 0,7 mm
Transferklebefolien: a. Folie ,8212“ der Firma ,3M"

b. Folie ,CS9621T“ der Firma ,Nitto Denko*
Deckfolie: a. Folie ,PENSstick flex* der Firma ,Molco GmbH"*

b. Folie ,Makrofol BL 6-2° der Firma

MaterialScience”
Laminationseinstellungen: — Temperatur T=ca. 25 °C
Anpressdruck p=1 bar
Spaltbreite: b=3,6 mm
Durchlaufgeschwindigkeit: v=1 m/min
Ein-und Auslauf: Transportrollen

Walzenpaarung: Silikon-Silikon Harte: unbekannt

.Bayer
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Laminationsdurchfiihrung:

Die Lamination wurde bei allen Versuchen im selben Ablauf durchgefiihrt. Die
verwendeten Folien wurden fur bessere Vergleichbarkeit alle in derselben Grolze (A4-
Format) zur Verfigung gestellt. Fir die fehlerfreie Lamination einzelner A4-Bégen werden
zwei Personen bendtigt. Wahrend Person 1 das, den Laminierwalzen abgewandte, Ende
der Folie in einem beliebigen Winkel nach oben halt, steuert Person 2 die Ausrichtung des

Substrates.

Im ersten Schritt wird die Transferfolie komplett vom Releaseliner befreit. Eine Seite der
Folie auf das Substrat aufgesetzt. Dabei muss besonders darauf geachtet werden,
sogenannte Winkelfehler zu vermeiden. Diese werden durch ein seitliches Versetzen der

zu laminierenden Folie verursacht.

Ist die Folie fehlerfrei an einer Seite appliziert, muss das Substrat Uber das Einlaufsystem
zwischen die Laminierwalzen geschoben werden. Anbieter Fetzel benutzte ein
Rolleneinlauf mit Transportfolie. Die anderen Anbieter verwendeten jeweils
unterschiedlich starke Transportsubstrate, auf einem Rollen- beziehungsweise

Tischeinlaufsystem.

Der prinzipielle Aufbau eines Rollenlaminators wird in ,Aufbau und Funktionsweise*
(Kapitel 3.3.1) dargestelit.

Der Vorschub der Walzen, der auch Uber die Durchlaufgeschwindigkeit beschrieben wird,
wurde von den Anbietern zwischen 0,5 und 1 m/min gewahlt. Die Walzenpaarungen
waren ebenfalls verschieden. Wahrend zwei von drei Anbietern eine reine Silikonpaarung
unterschiedlicher Harten bevorzugten, verwendete der dritte Anbieter eine Silikon-
Edelstahl-Kombination. Substrat und Laminat werden aufgrund der
Spaltbreiteneinstellung von 0,6 mm bei heranfliihren zwischen die Walzen gezogen. Die
Spaltbreite muss flr eine erfolgreiche Lamination immer etwas geringer als die
Gesamtstarke des Verbunds bemessen werden. Dadurch wird ein definierter Andruck der
Walzen an das Substrat erreicht. Dieser wird durch den voreingestellten Anpressdruck

verstarkt.

Die Laminationstemperatur wurde von allen Anbietern unterschiedlich gewahlt. Sie

variierte von Raumtemperatur (25 °C) bis 50 °C.

Nach erfolgter Lamination der Transferklebefolie wurde von dieser der zweite

Releaseliner entfernt und die Deckfolie in derselben Abfolge appliziert.
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Auswertung:
Auswertung des Ergebnisses:

Die Laminationsergebnisse waren zufriedenstellend bis sehr gut. Die Unterschiede in der

Qualitat des Ergebnisses kdnnen durch verschiedene Ansatze erklart werden.

Bei hoheren Temperaturen verbesserte sich die FlieRfahigkeit des Klebstoffes. Durch die
Warmezufuhr wird die innere Energie des Systems erhéht. Die Atome und Molekile
bewegen sich starker und schneller, wodurch die Bindungskraft der vorhandenen
intermolekularen Bindungen geringer wird und der Klebstoff an Viskositat verliert. Partikel
kénnen somit besser im Klebstoff eingeschlossen werden und es entstehen weniger

Lufteinschlisse.

Die Annahme, die geringere Durchlaufgeschwindigkeit sei flir das bessere Ergebnis
verantwortlich, liegt nah. Dies wurde aber vom Anbieter selbst wiederlegt, da auch bei

héheren Geschwindigkeiten sehr gute Ergebnisse zu erzielen sind.

Einen besonderen Einfluss auf das Ergebnis besitzt der Zustand der Substratoberflache.
Auf Substraten, die sich langere Zeit ungeschitzt an der Luft befinden, oder vor der
Lamination anderen Verunreinigungen wie beispielsweise Fingerabdricken ausgesetzt

werden, konnen Klebstoffe schlechter benetzen.

Die Walzenpaarung kann das Ergebnis ebenfalls beeinflussen. Aufgrund der deutlich
geringeren Harte von Silikon gegenuber Edelstahl kann sich eine Walze dieser
Beschichtung besser an die Folie anpassen. Aufliegende Partikel kdnnen die Oberflache

der Folie beschadigen.

Die Ablosegeschwindigkeit des Releaseliners ist entscheidend fur die Homogenitat der
Klebschicht. Wird ein Liner zu schnell vom Klebstoff entfernt, kann sich dieser kurz vom

Substrat I6sen und Blasen verursachen (Abbildung 4-8).

Eine weitere Einflussmdglichkeit ist die Spaltbreiteneinstellung. Bei Systemen, deren
Seiten separat voneinander eingestellt werden, kann sich eine Spaltbreitendifferenz
beider Seiten auf den Andruck auswirken. Dadurch kann die Folie schrag eingezogen
werden, so dass ein Winkelfehler entsteht. Bei geringeren Differenzen bilden sich
Lufteinschlisse aufgrund des fehlenden Druckes auf die Folie. Dies ist bei einem
Versuchsobjekt aufgetreten. Dieses Problem kann auch durch einseitig einstellbare Spalte

entstehen, wenn an den Walzen eine zu hohe Lagetoleranz vorliegt.

Die wenigen entstandenen Lufteinschlisse sind zum Einen durch einen falsch

eingestellten Spalt der Laminierwalzen und zum Anderen auf eine erhohte
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Partikelbelastung der Umgebung begrindet. Dies sind im Gegensatz zur

Vakuumlamination gut I6sbare Probleme.

Abbildung 4-5 zeigt die erfolgreiche Lamination der PEN-Folie ,PENstick Flex“ auf die
Transferklebefolie ,CS9621T“.

Abbildung 4-5: Laminationsergebnis einer erfolgreichen Rollenlamination (Transfer- & PEN-Folie);
Abmessungen sichtbares, unteres Glassubstrat: 200 x 200 mm

Abbildung 4-6 zeigt einen partikelbedingten Lufteinschluss unter 10-facher VergréRRerung.

Die Transferfolie konnte das Partikel nicht vollstandig einebnen, sodass Luft ringférmig

darum eingeschlossen wurde.

Abbildung 4-6: Partikeleinschluss in einer Transferklebefolie

Abbildung 4-7 zeigt ebenso ein Partikel und die Auswirkung auf die darliber liegenden
Folien. Wie bei der Vakuumlamination wurde der Lufteinschluss, aufgrund der Steifigkeit

der Auskoppelfolie grof¥flachig auf diese Uibertragen.
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Abbildung 4-7: Partikeleinschluss mit Auswirkung auf die Deckfolie , Makrofol BL 6-2“

Abbildung 4-8 stellt, wie bereits erwahnt, die Blasenbildung in der Klebschicht aufgrund
der zu hohen Abldsegeschwindigkeit dar.

Abbildung 4-8: Veranderung der Klebschichtstruktur durch zu schnelles Abziehen des Releaseliners
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4.3.2 Lamination von Glas auf Glas mittels einer beidseitigen Klebefolie

Ziel des Versuches:

Ziel des Versuches ist die Herstellung eines Glas-Glas-Verbunds, der mit Aluminium
beschichtet wird. AnschlieRend sollen die beiden Glassubstrate unbeschadigt

voneinander getrennt werden.
Vorbetrachtung:

In der neu angeschafften Cluster-Beschichtungsanlage ,Sunicel 400 plus (CE)“ sollen
zukunftig Substrate verschiedener Grofien bearbeitet werden. Vorwiegend ist die
Beschichtung von Substraten der Grélke 470x370x 0,7 mm (Gen2-Substrate)
vorgesehen. Die Fertigung innerhalb der Cluster-Beschichtungsanlage ist auf diese Grofie
beschrankt. Eine Beschichtung kleinerer Substrate ist aufgrund dessen ohne weiteres
nicht mdglich. Im bisher einzigen Ansatz zur Lésung des Problems dient ein Gen2-
Substrat als Trager fir kleinere Substrate. Die meist genutzten kleineren Substrate sind
ITO-beschichtete Displayglaser mit den Abmessungen 300 x 400 x 0,7 mm. Aufgrund der
teuren Beschichtung sind sie flir diesen Versuch ungeeignet. Ein unbeschichtetes
Standardglassubstrat gleicher Grélke kann stattdessen verwendet werden. Zum besseren

Verstandnis werden diese Glassubstrate im Folgenden als Displayglaser bezeichnet.

Es gibt verschiedene Moglichkeiten, einen Glasverbund mittels einer Folie herzustellen.
Haftklebstoffe mit Wiederablésefunktion bieten sich gut fir diese Anwendung an. Die zwei
von unterschiedlichen Unternehmen angebotenen und fir das Fraunhofer IPMS Dresden
in Frage kommenden Folien unterscheiden sich in ihrer Release- bzw.

Wiederablosefunktion.

Die japanische Firma ,Nitto Denko® flhrt mit ihrem Produkt ,Revalpha 3195 eine
zweiseitige Haftklebefolie, deren Releasefunktion durch einen thermisch deaktivierbaren
Klebstoff realisiert wird. Diese Folie kann aufgrund ausgasenden Kohlenwasserstoffs
vorerst nicht verwendet werden, da Reaktionen mit der Organik noch nicht untersucht
wurden. AulRerdem wird der Release-Effekt erst bei einer Temperatureinwirkung von
90 °C fir die Dauer von mindestens einer Minute erzielt. Dadurch jedoch kann eine OLED

irreparable Schaden davontragen.

Eine Alternative zu diesem Produkt bietet die doppelseitige Klebefolie ,G-4107 ER/WS*
[A3] der Firma ,ATP-adhesive Systems®. Diese ausschlieBlich druckempfindliche (PSA)
Haftklebefolie besitzt unterschiedlich stark haftende Klebeflachen auf Acrylat-Basis. Die

mit ,ER“ bezeichnete Klebeseite ist laut Hersteller sehr gut riickstandsfrei wiederablésbar,
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wahrend die ,WS“-Seite mit 3,2 N/cm nur teilweise Wiederabldseeigenschaften zeigt [K6.

S192]. Diese Folie ist aufgrund der besseren Eignung fir diesen Versuch vorgesehen.
Durchfihrung:
Herstellung des Displayglases:

Das Displayglas kann mihelos aus einem Gen2-Substrat gefertigt werden. Fir diesen
Prozess wird ein sogenannter ,Scriber*?> des Typs ,LCD-450CNC“ der Firma ,A.P.L.
Industrial Co.,Ltd.“ verwendet. Mit dieser Anlage ist es mdglich, das Gen2-Substrat an
den entscheidenden Stellen anzuritzen und anschlieend zu brechen. Das so
entstehende Glas entspricht einem Displayglas mit den  Abmessungen
300 x 400 x 0,7 mm. Gen2-Substrat und Displayglas missen vor der Lamination mit

einem Lésungsmittel gereinigt und mit Stickstoff abgeblasen werden.
Herstellung des Verbunds:

Die Lamination der Folie soll ganzflachig erfolgen. Fur eine saubere Verbindung beider
Glassubstrate muss die vorgesehene doppelseitige Klebefolie ,G-4107 ER/WS®
zurechtgeschnitten werden, da sie fir diesen Versuch mit der Hand auflaminiert wird. Das
Handlaminationsgerat ~ (Andrlckroller aus  Silikon)  beschrankt mit  einer
Verarbeitungsbreite von 140 mm die Folienbreite. Um ein gleichmaRiges Bild zu
erzeugen, werden vier ca. 100 x 300 mm breite Folienstreifen vorbereitet. Diese werden
anschlieliend moglichst eng, aber nicht Gberlappend, mit dem Andrickroller auf das
Gen2-Substrat laminiert. Die fir die Displayglas vorgesehene Folienseite ist die weniger
klebfahige ER-Seite mit einer Haftkraft von <0,4 N/cm [A3]. Dadurch kann das Displayglas
im Nachhinein besser entfernt werden. Nach der Lamination der Klebestreifen wird das
gereinigte Displayglas zentral (35 mm Kantenabstand) auf das Gen2-Substrat laminiert.
Um die Bruchgefahr durch einen hohen Anpressdruck beim laminieren zu minimieren,
wird das Displayglas sehr flach Uber dem Gen2-Substrat gehalten. Das Ergebnis der

Lamination ist in Abbildung 4-9 zu sehen.

Der Glasverbund wird nach der Lamination erst im Vakuum und anschlielend bei einer
Beschichtung unter Vakuum und Temperatureinwirkung auf die Haltbarkeit erprobt. Nach
erfolgter Bearbeitung kann das Displayglas vom Verbund getrennt werden. Dazu muss es
an zwei Kanten vorsichtig, senkrecht nach oben gezogen werden. Anschliel3end erfolgt

das Abziehen der Klebeschicht, optimalerweise riickstandsfrei, vom Gen2 Substrat.

%2 Scriber: Ritz- oder Anrei3gerat zum definierten trennen von Glassubstraten
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Abbildung 4-9: , Glas auf Glas“-Lamination mit einer doppelseitigen Klebefolie

Untersuchung von Lufteinschliissen im Vakuum :

Bei der Lamination der Glassubstrate aufeinander kénnen Lufteinschllisse entstehen, die
zur Delamination der Substratglaser voneinander fihren kénnen. In einem Probeversuch
werden vorerst verschiedene Transfer- und doppelseitige Klebefolien einseitig auf ein
Gen2-Substrat laminiert. Der Schutzliner der anderen Klebeseite wird dazu nicht entfernt.
Far den Versuch werden funf Folien verschiedener Starken (25 / 50 ym) und Haftkraften
(2,8 - 8,4 N/cm) verwendet. Es werden bewusst Lufteinschlisse durch eine erhéhte

Partikelbelastung generiert, um deren Verhalten im Vakuum zu beobachten.
Auswertung:
Verhalten von Lufteinschliissen Im Vakuum:

Die vorhandenen Lufteinschlisse wurden nicht vergroert. In der Kammer wurde ein
atmospharischer Druck von 5x107 hPa (0,5 nbar) erreicht, was in etwa dem Betriebsdruck

wahrend einer Beschichtung entspricht.
Ergebnisse der Beschichtungsversuche:

Der ganzflachig verklebte Glasverbund wurde zweimal evakuiert. Wahrend des ersten
Versuches kam es zu keinerlei Veranderung am Testobjekt. In der Wiederholung des
Versuches zersplitterte das oben liegende Gen2-Substrat stark an den Randern. Der
atmospharische Druck war in beiden Versuchen derselbe. Da der genaue Zeitpunkt der
Zerstoérung nicht festgestellt werden konnte, kann daraus keine logische Erklarung

gezogen werden.

53



4. Material und Methoden

Aufgrund dessen wurde zunachst ein Verbund laminiert, bei dem die Klebefolie nicht
ganzflachig, sondern in drei Streifen Uber die komplette Lange mit je 4 cm Breite
aufgebracht wurde. Hintergrund dieser Klebestreifenanordnung war die somit vereinfachte
Trennen beider Glaser voneinander. Das Displayglas delaminierte im Vakuum komplett.
Dies ist auf die geringere Flache der Klebfolie und damit verbundenen Haftkraft
zurickzufiihren. Die Summe der vom Vakuum ausgelibten Zugkraft und der
Erdanziehungskraft auf das nach unten hangende Glassubstrat haben vermutlich die

Haftkraft der Folie Gberschritten.

Die dritte Verklebung wurde erneut ganzflachig realisiert, um das Ergebnis des ersten
Versuches zu Uberpriifen. Bei der Evakuierung auf 1x107hPa (0,1 nbar) zeigte sich
keinerlei Veranderung am Verbund. Folglich wurde das Substrat ganzflachig mit
voreingestellten 1200 A (120 nm) Aluminium bedampft. Die héchste Temperaturbelastung
in der OLED-Herstellung tritt beim Beschichten von Metallen auf. Aus diesem Grund
wurde Aluminium aufgebracht, um das Verhalten bei maximaler Temperaturbelastung zu
untersuchen. Es koénnen laut Anlagenhersteller Temperaturen bis max. 70 °C auf der
Substratoberflache (Displayglas) erreicht werden. Regular herrschen an dieser Stelle ca.
30-40 °C. Im Versuch platze nach der Beschichtung das komplette Displayglas vom
Gen2-Substrat ab. Anhang 2 [A2] belegt die erfolgreiche Beschichtung mit einer
Schichtdicke von 124 nm. Ursache und genauer Zeitpunkt des Absplitterns kénnen

nachhaltig nicht mehr festgestellt werden.

Ein letzter Versuch sollte Klarheit tiber die vorherrschende Temperatur am Substrat und
dem eventuellen Zeitpunkt einer Beschadigung des Substrates bringen. Dazu wurden
zwei Glas-Glas-Verbunde mit ganzflachiger Verklebung vorbereitet. Auf diese wurden
jeweils drei Thermolabels®® an verschiedene Stellen aufgebracht, die den
Temperaturmessbereich von 37 bis 65 °C abdecken. Die Beschichtung wurde
durchgehend beobachtet. Es traten keinerlei Komplikationen an beiden Substraten auf,
wodurch die Ergebnisse der ersten Versuche nicht bestatigt werden konnten. Die
Temperatur auf der Substratoberflache lag unterhalb 37 °C, wie es auf allen sechs
Thermolabels zu erkennen ist. Bei allen Beschichtungsversuchen konnte ein Ausgasen

der Folie festgestellt werden.

¥ Thermolabel: selbstklebender Temperaturmessstreifen, bei dem die vorherrschende Temperatur

Uber eine in verschiedene Abschnitte chemisch reagierende Flache festgestellt werden kann. Im Falle

kritischer Temperaturen farbt sich die entsprechende Stelle schwarz. Dieser Prozess ist irreversibel.
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Abbildung 4-10: Beschichteter Verbund mit Ausgaserscheinungen (schwarze Bereiche); Lédnge des
Glassubstrates: 470 mm

Der schwarze Bereich in Abbildung 4-10 zeigt die Auswirkung des Vakuums auf die Folie.
Ublicherweise werden Folien nicht im Vakuum gelagert, in Folge dessen sie Gasmolekiile
aus der Umgebung aufnehmen. Diese werden der Folie beim Evakuieren wieder
entzogen. Die Folie ist von zwei gasundurchdringlichen Glassubstraten eingeschlossen,
wodurch die Gase nur am Rand entweichen kdnnen. Die homogene Abscheidung des
Aluminiums kann an diesen Stellen gestért werden, womit sich die schwarzen Bereiche

an den Randern erklaren lassen.

Durch die geringe Anzahl an Beschichtungsversuchen konnen Griunde fur die
Delamination nur vermutet werden. Mdgliche Einflisse sind Haftungsverluste durch eine
erhdhte Temperatur in Zusammenhang mit dem vorherrschenden Vakuum, Probleme bei
der Handhabung des Verbunds oder ein zu starkes Ausgasen im Vakuum. Infolge der
Nutzung eines Andrlckrollers wurden vier Folienstreifen mdglichst passgenau aneinander
laminiert, um eine ganzflachige Lamination nachzubilden. Bei den ersten Versuchen
gelang dies sehr gut, wie es in Abbildung 4-9 zu erkennen ist. Bei diesen Versuchen
zerbrach der Verbund nach unbestimmter Zeit im Vakuum. Es wurde im Nachhinein
festgestellt, dass bei den erfolgreich beschichteten Verbunden, ein kleiner Spalt (0,5 -
1 mm) zwischen den einzelnen Klebestreifen frei gelassen wurde. Es kann angenommen
werden, dass die austretenden Gase, durch diese zusatzlichen Spalte besser aus dem
Verbund entweichen konnten. Im Verbund wurde dadurch weniger Spannung erzeugt und
somit womoglich die Delamination verhindert. Dies wirkt sich allerdings negativ auf die
Automatisierung des Laminationsprozesses aus. Eventuelle Probleme beim Transport
innerhalb der Anlage kénnen nachhaltig nicht mehr festgestellt werden. Es waren zu
diesem Zeitpunkt interne Transportprobleme der Anlage bekannt. Die Ursache des
Bruchs beim ersten Verbund kann damit in Zusammenhang gebracht werden. Aus
Kapazitatsgrunden konnte die Warmeeinwirkung unter Vakuum bisher noch nicht erprobt

werden.
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Ablésen des Substratglases:

Aufgrund der grol¥flachigen Verklebung ist trotz der geringen Haftkraft der
wiederablosbaren Klebseite erhdhte Vorsicht geboten. Das Ablosen sollte langsam
geschehen, um das Zerbrechen einer der beiden Glaser zu vermeiden. Laut Hersteller
kann die wiederabldésbare Seite (ER) der Folie ,G-4107 ER/WS* ruckstandfrei entfernt
werden. Im eigenen Versuch hingegen war immer ein leichter Schimmer auf dem
Substratglas festzustellen. Dieser kann jedoch mit einem Ldsemittel gut entfernt werden.
Durch den 12 ym starken PET-Liner zwischen den Klebschichten besitzt die beidseitige
Klebefolie eine hdhere Stabilitat als vergleichsweise dicke Transferklebefolien. Die starker
haftende Klebseite (WS) kann somit vom Tragerglas abgeschalt werden. Abbildung 4-11
zeigt die Klebstoffrickstande in Form eines fettigen Schimmers (rechts). Die linke Seite

dient als Referenz und ist weitestgehend sauber.

Abbildung 4-11: links: Rickstandsfreie Oberflache; rechts: Riuckstédnde nach Ablésen der Folie
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4.3.3 Machbarkeitstest der Handlamination in der Glovebox

Zielstellung:

Ziel der Untersuchung ist es, Erkenntnisse Uber Durchfihrung und Schwierigkeiten bei

der manuellen Lamination von Haftklebefolien in der Glovebox zu gewinnen.
Vorbetrachtung:

Grundlegende Untersuchungen, sowie erste projektbezogene Beschichtungen mit Folien
erfordern die Lamination per Hand. Diese kann unter verschiedenen Umstanden erfolgen,

welche jeweils Vor- und Nachteile besitzen.

Das genaue Applizieren der Folien ist unter allen Bedingungen problematisch. Sie
missen ohne einen seitlichen Versatz aufgebracht werden. Durch nachhaltige
Korrekturen kénnen einerseits Winkelfehler entstehen. Zum anderen kann die Klebschicht
wahrend des Abziehens beschadigt werden. Dies kann bereits durch ein ruckartiges
Entfernen der Schutzliner geschehen. Die Handlamination erfordert daher erhéhte

Konzentration und Feinmotorik.

Im Servicebereich des Reinraums ist die Lamination relativ gut zu kontrollieren, da die
Handhabung ohne Handschuhe erlaubt und die Arbeit im Team maoglich ist. Nachteil des
Servicebereiches ist die erhohte Partikelbelastung. Im WeilRbereich hingegen gestaltet
sich die Lamination schwieriger, da durch die Handschuhpflicht die Handhabung
eingeschrankt ist. Manche Aufgaben, wie die Lamination von Folien mit
Barriereeigenschaften, erfordert die Bearbeitung in stickstoffhaltiger Atmosphare. Dies ist
lediglich in einer Glovebox mdglich. Aufgrund der unflexiblen Armoffnungen und der
mehrschichtigen Gummiwand zwischen Hand und Arbeitsmaterial wird die Handhabung
der Folien noch starker beeintrachtigt. Weiterhin erschwert die Schutzscheibe die Sicht.
Es ist daher, wenn moglich, sehr zu empfehlen, einen Grofteil der Arbeit aullerhalb der

Glovebox zu erledigen.

Tests auf verschiedenen Untergriinden haben ergeben, dass die Lamination kleiner
Folienstreifen bevorzugt auf gummierten- oder silikonbeschichteten Unterlagen zu

bearbeiten sind. Dies verhindert ein Verrutschen wahrend der Lamination.

Im Folgenden wird die passgenaue Lamination zweier Folien aufeinander beschrieben.
Als Orientierungspunkte dienen aufgezeichnete Markierungslinien, die die Abmessungen

der Deckfolien darstellen.
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Durchfihrung:
Verwendete Materialien und Geréte:

Folien:
a. Standard Overheadfolie
b. Folie ,tesa OCA* der Firma ,tesa ag*
Geréate:
c. Silikonbeschichteter Andriickroller (Breite 85 mm; Radius: 27 mm)

d. Anreilllineal und Skalpell

Lamination:

1. Es wird ein Folienverbund einer Overheadfolie (OHF) und Transferklebefolie ,tesa
OCA* mit den Abmessungen 1,6 x 13,4 cm aulerhalb der Glovebox laminiert. Der
obere Liner der Transferklebefolie wird etwas langer geschnitten (0,5 — 1 cm), um ein
leichteres Ablésen von der Klebschicht in der Glovebox zu ermdglichen.

2. Als Substratfolie dient ebenfalls eine Overheadfolie mit den Abmessungen 2 x 14 cm.

3. Auf dieses Substrat werden die Markierungslinien (Alignment) gezeichnet. Die
Abstande zu den Randern betragen idealerweise a=b=3mm und c=d =2 mm
(Abbildung 4-12).

4. Anschliefiend wird der Folienverbund aus (1) auf die Substratfolie aus (2) innerhalb
der Glovebox laminiert. Dabei muissen die Markierungslinien méglichst optimal
getroffen werden.

5. Nach der Lamination werden die Abweichungen der Abstande a, b, ¢ und d unter

dem Stereomikroskop ermittelt.
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T
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QOverhead-Transferfolienkomplex

Untere Overheadfolie

Abbildung 4-12: Versuchsaufbau mit Markierungslinien

Ergebnis:

Entgegen der Erwartungen lief3 sich der Verbund relativ gut handhaben. Im Durchschnitt

lieRen sich die Folien auf ca. 0,30 mm genau aufsetzen, und auf ca. 1 mm genau

abrollen. Dies ist bei einer Lange von 13,4 cm ein akzeptabler Wert. Tabelle 4-2 stellt Soll-

und Istwerte des Versuches gegeniber.

Abstand a in mm | Abstand b in mm | Abstand cin mm | Abstand d in mm
Substratnr.
soll ist soll ist soll ist soll ist
1 2,85 2,45 3,00 2,40 2,23 2,40 2,20 2,20
2 3,14 3,36 3,19 3,21 2,00 2,70 2,25 3,44
3 2,87 2,58 2,87 2,46 2,09 2,00 2,12 2,48
4 3,02 3,28 3,11 3,17 2,03 2,13 2,13 3,12
5 3,04 3,46 3,10 3,47 2,20 2,26 2,11 1,24
6 2,95 3,06 3,00 3,33 2,07 1,57 2,12 -0,67
Differenz 0,29 0,30 0,27 1,03

Tabelle 4-2: Soll- und Ist-Werte der Laminationsgenauigkeit
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Fehlerbetrachtung:

Beim Zuschnitt der Folien kdnnen Fehler aufgrund von Messungenauigkeiten unterlaufen.
Des Weiteren war oft keine klar definierte Schnittkante der Folien unter dem Mikroskop zu
erkennen. Dadurch konnten die Messlinien der optischen Messung nicht genau auf einem

definierten Punkt platziert werden.
Optimierungsméglichkeiten:

Als Untergrund fir die Lamination wurde eine eigens angefertigte, gummierte
Kunststoffplatte genutzt, die die Folie am wegrutschen hindern sollte. Dies gelang nur
teilweise. Eine groRflachigere Platte mit einer rauen Silikonbeschichtung wirde das
Ergebnis verbessern. Weiterhin ware eine Laminierrolle mit moglichst kleinem
Durchmesser flir das Handling geeignet. Dadurch kann das Laminat langer festgehalten
werden. Es ist zu empfehlen, den Versuch erneut mit automatisch zugeschnittenen

Folien, die definierten Abmessungen unterliegen, zu wiederholen.

4.3.4 Herstellung verschiedener Folienverbunde zur Erprobung deren
Rollbarkeit

Ziel des Versuches:

Es sollen Verbunde aus unterschiedlichen Folien und Klebstoffen in der Glovebox
hergestellt werden. Nachfolgend soll die Rollbarkeit getestet werden, dies ist jedoch nicht
mehr Teil der Arbeit.

Durchfuhrung:

Fir die Verklebung dienen einerseits Transferklebefolien mit und ohne
Barriereeigenschaften, und andererseits FlUssigklebstoff in flexibler und nicht-flexibler
Form (beide mit Barrierewirkung). Als Folienmaterial dienen PET- und PEN-Folien, die
allein und in Kombination verwendet werden sollen. Weiterhin wird die Machbarkeit des
flissigen Klebstoffauftrags des konventionellen Dispenserverfahrens getestet. Die fertig

hergestellten Verbunde sollen von einer Fremdfirma auf deren Rollbarkeit geprift werden.
Verwendete Materialien und Geréte:

Folien:
a. Folie ,Barrierefolie-PEN** des ,Fraunhofer Polo-Verbunds"
Dies ist eine 50 um starke PEN-Folie mit Barrierebeschichtung

b. Folie ,Barrierefolie-PET?** " des ,Fraunhofer Polo-Verbunds*

* Dies ist eine fiktive Bezeichnung, da die Originalbezeichnung aus Griinden der Geheimhaltung nicht
preisgegeben werden kann.
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Diese Folie ist ebenso 50 um stark, mit Barrierebeschichtung und aus PET.
Flassigklebstoffe:
a. Klebstoff ,1429F“ der Firma ,,Addison Clear Wave*
Flexibler, UV-hartender Epoxidharzklebstoff mit Barrierewirkung.
b. Klebstoff: ,XNR5516ZLV* der Firma ,Nagase & Co. Ltd.*
Nicht-flexibler, UV-hartender Epoxidharzklebstoff mit Barrierewirkung
Haftklebefolie:
a. Barrieretransferklebefolie** (BTF) der Firma ,3M"
b. Transferklebefolie “CS9621T“ der Firma ,Nitto Denko*
Geréte:
c. Silikonbeschichteter Andriickroller (Breite 85 mm; Radius: 27 mm)

d. Anreilllineal und Skalpell

Materialkombinationen:

Nummer Verbund Verklebungsart Anzahl
1 PET — XNR5516ZLV — PEN Flussigklebstoff 2
2 PET — XNR5516ZLV — PET Flissigklebstoff 2
3 PET — 1429F — PEN Flussigklebstoff 2
4 PET — 1429F — PET Flissigklebstoff 1
5 PET — CS9621T — PET Transferklebefolie 2
6 PET - BTF - PET Transferklebefolie 1
7 PEN — CS9621T — PEN Transferklebefolie 2
8 PEN - BTF — PEN Transferklebefolie 2
9 PET — CS9621T — PEN Transferklebefolie 2
10 PET - BTF — PEN Transferklebefolie 2
11 PEN (Referenz) Ohne 2
12 PET (Referenz) Ohne 2

Tabelle 4-3: Materialkombinationen der Lamination

Die Flissigkleberverbunde werden mit UV-Licht ausgehartet. Die UV-Bestrahlung muss
durch die PET-Folie hindurch vorgenommen werden, da PEN-Folien im
Wellenlangenbereich 300 - 400 nm eine schlechte Transmission besitzen (Kapitel 2.4.2.3)
Aus diesem Grund kann ein PEN-PEN-Verbund nicht mit einem UV hartenden
Flussigklebstoff verklebt werden, sondern wird lediglich in Kombination mit einer

Haftklebefolie realisiert.
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Zuschneiden:

Die Folien werden mittels Skalpell und Anreil3lineal zugeschnitten. Es ist mdglich, dass
die Schnittkante durch den Druck der Klinge nicht mehr eben, sondern leicht in
Andruckrichtung angehoben ist. Dadurch kann es zu Lufteinschlissen bei der Lamination
kommen. Um dies zu verhindern, werden alle Folien etwas gré3er dimensioniert, so dass

aus dem Verbund die nétige Foliengrofle herausgetrennt werden kann.

Durch Praparation der Transferklebefolie werden Bereiche geschaffen, an denen der
Schutzliner vom Klebstoff losgeldst ist. So soll der Liner in der Glovebox besser gefasst

werden konnen.

Es werden folgende Foliengrofen vorbereitet:

PEN: Flassigkleberanwendung: 20 x 140 mm; 4 Stiick
Haftkleberanwendung: 30 x 160 mm; 12 Stlick
PET: Flussigkleberanwendung: 20 x 140 mm; 12 Stick

Haftkleberanwendung: 30 x 160 mm; 12 Stlick

Transferklebefolie: 25 x 150 mm; 6 Stlick (+ beidseitig 5mm Liner, zum Abziehen)
Transferfolienverklebung: Beispiel PET—Barrieretransferfolie—PEN (Substratnummer 10)

Die PET-Folie wird mit der unbeschichteten Seite auf den Laminieruntergrund gelegt und
mit der Silikonhandwalze an diesen angedrickt. Durch den Gummiuntergrund rollt sich
die Folie nicht zusammen. Im nachsten Schritt wird von der 3M-Barrieretransferklebefolie
einer der beiden Schutzliner abgelést und bis ca. 3 -5 cm abgezogen. Nun kann die
freigelegte Klebeflache an die Kante der darunter liegenden, barrierebeschichteten PET-
Folie angesetzt werden. Liegen die Kanten beider Folien exakt Ubereinander, muss die
Transferklebefolie ca. 0,5 cm angedriickt werden, um sie zu fixieren. Im Anschluss wird
die Handwalze aufgesetzt und die Transferklebefolie wahrend des gesamten Vorgangs
auf Spannung gehalten, um Laminationsfehler zu vermeiden. Abbildung 4-13 verdeutlicht

diesen Vorgang.

Laminier-
walze
PEN-Falie

Abbildung 4-13: Handlamination der Transferklebefolie
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Nach erfolgtem Abrollen der Transferklebefolie wird der obere noch vorhandene Liner in

einem moglichst flachen Winkel zum Substrat (120°-170°) abgezogen.

Im letzten Schritt wird die PEN-Folie mit der barrierebeschichteten Seite auf die
Transferfolie laminiert. Sie wird ebenfalls erst an der Kante justiert, fixiert und unter

Spannung abgerollt.

Nach erfolgreicher Lamination wird aus dem entstandenen 3 x 16 cm-Verbund ein
2 x 14 cm-Verbund herausgeschnitten, um die fehlerhaften Stellen am Aufsetzpunkt

auszublenden.
Verklebung mittels Fliissigklebstoff: Beispiel PET - Nagase XNR5516ZLV —PEN (1)

Zu Beginn wird die PEN-Folie mit der unbeschichteten Seite auf ein Displayglas der
Grofle 200 x 200 mm gelegt. Daraufhin wird der Klebstoff ,XNR5516ZLV*“ mittels des
Dispensers ,GLT JR-2200N“ (Gesellschatft fiir Lottechnik) ganzflachig aufgebracht. Da die
Applikation mit einem Dispenser grundlegend nicht geeignet ist, ein Substrat
flachendeckend mit einer Flissigkeit zu beschichten, werden zunachst nur Klebelinien frei
Hand auf die PEN-Folie verteilt. Zu beachten ist, dass die PEN-Folie am Rand frei von
Klebstoff bleiben sollte, da sich dieser wahrend des applizierens der PET-Folie noch
verteilt. Nach dem Auftrag des Klebstoffes wird dieser mit einer Rakel lufteinschlussfrei
geglattet. Ist die PEN-Folie vollstandig vom Klebstoff benetzt, kann die PET-Folie mit der
barrierebeschichteten Seite auf den Klebstoff appliziert werden. Dazu muss sie an der
vorderen Kante des PEN-Klebstoff-Verbunds angehalten und nach Mdglichkeit im Stile
von Abbildung 4-13 abgerollt werden, um das Entstehen von Lufteinschlissen zu
vermeiden. Aufgrund der Viskositat des Klebstoffes verteilt sich dieser idealerweise bis

zum Rand der Folien.

AnschlieRend wird der komplette Verbund mit einem Reinigungstuch vorsichtig von
Uberflissigem Klebstoff befreit. Es folgt die Aushartung des Klebstoffes unter UV-
Strahlung. Dazu wird der Verbund einer Strahlung der Wellenldnge von 365 nm fir eine
Dauer von 4 Minuten ausgesetzt. Danach ist der Klebstoff vollstdndig ausgehartet. Zu
beachten ist, dass der Verbund mit der PET-Folie der UV-Quelle zugewandt ist, um eine

vollstandige Aushartung zu gewahrleisten.
Auswertung:
Transferfolienverklebung:

Die Lamination innerhalb der Glovebox brachte, wie erwartet, Schwierigkeiten mit sich. Im

Kapitel 4.3.3. werden diese genauer beschrieben. Die Releaseliner kdnnen nur an den
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praparierten Stellen entfernt werden. Ein ausreichend prazises Laminieren der Folien ist
mit gréRerer Dimensionierung (16 cm anstatt 14 cm Lange) maoglich. Als problematisch zu
bewerten ist dagegen die Anwesenheit grofRerer Partikel (>10 um) in der Glovebox. Die
verwendeten Folien sind meist statisch aufgeladen, wodurch umher schwebende Partikel
angezogen werden konnen. Im Verbund kénnen Partikel im um-Bereich Lufteinschlisse
generieren (siehe Kapitel 4.2). Dieses Problem kénnte minimiert werden, indem einerseits
die Querkontamination durch andere Prozesse vermieden, und andererseits eine

Antistatikeinrichtung zur Entladung der Folien installiert wird.

Weitaus schwerwiegendere Defekte entstehen durch die bereits beschriebenen
Winkelfehler. Abbildung 4-14 zeigt das Ergebnis eines solchen Fehlers. Bei dem Versuch,
eine schief laminierte Folie wiederabzuziehen, wird die dazwischen liegende
Klebstoffschicht mit sehr hoher Wahrscheinlichkeit zerrissen, da deren Starke in der
Regel nur 25 - 50 um betragt. Ein unbeabsichtigtes Beriihren der Folien ist daher zu

vermeiden.

Abbildung 4-14: Auswirkung eines Winkelfehlers (seitlicher Versatz der Folie)

Verklebung mit Fllissigklebstoff:

Die ganzflachige Verklebung mit Flussigklebstoffen ist deutlich zeitaufwandiger
gegenuber der Verklebung mit Transferklebefolien. Weiterhin ist die Verarbeitung sehr viel
unsauberer. Eine homogene Klebschicht ist mit diesem Verfahren, durch das Verstreichen

des Klebstoffes mit einer Rakel, nicht zu realisieren.

Dennoch verspricht die Flussigverklebung einen Vorteil. Aufliegende Partikel werden von

dem Klebstoff umschlossen und fiihren dadurch nicht zu Lufteinschliissen.

Die in Abbildung 4-15 zu sehenden Lufteinschlisse sind bedingt durch die inhomogene
Klebschichtdicke und die ungleichmaflige Folienapplikation per Hand. Lufteinschlisse

kdnnen so nicht vermieden werden.
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Abbildung 4-15: Lufteinschlusse bei ganzflachigem Flissigkleberauftrag mit einem Dispenser

Eine Ldsungsmoglichkeit bietet ein reproduzierbarer, automatisierter Vorgang. Mit den
derzeit verfugbaren Mitteln ist ein Klebstoffauftrag Uber Siebdruck denkbar. Die damit
verbundene Problematik liegt in der umgebenden Atmosphare des Siebdruckers.
Aufgabenstellungen, wie beispielsweise die Verkapselung, fordern eine Bearbeitung in
reiner Stickstoffatmosphare, wie sie bisher nur in einer Glovebox mdglich ist. Der
Siebdrucker befindet sich im WeilRbereich, aullerhalb einer Glovebox. Fir die
Verkapselung aktiver OLED-Flachen musste eine Vorverkapselung aufgebracht werden,
die Wasser und Sauerstoff bis zur Folienverkapselung mit Flissigklebstoff vor dem
Eindringen in den OLED-Stack hindern soll.

Zusammenfassung:

Die Handverklebung mittels Transferklebefolien ist sauberer, schneller und homogener,
als die Verklebung tber Flussigklebstoffe. Die Auswertung des Rollbarkeitstests ist noch

nicht beendet und kann daher nicht beurteilt werden.

4.3.5 Folienverkapselung auf Glassubstraten
Zielstellung:

Es ist die Degradation eines Kalziumstacks als OLED-Ersatz mit verschiedenen

Verkapselungsvarianten zu untersuchen.
Vorbetrachtung:

Als Referenz wird eine konventionelle OLED-Verkapselung genutzt. Der O,/H,0O-
empfindliche Kalziumstack, der die Degradation einer OLED imitieren soll, wird vorerst mit
einer Dinnschichtverkapselung (DSV) versehen. Zusatzlich soll Uber diese
Vorverkapselung eine Folienverkapselung realisiert werden. Die daflr genutzten
Barrierefolien sollen einerseits mit einer Transferklebeschicht mit Barrierewirkung und
andererseits mittels Flussigklebstoff mit Barriereeigenschaft verklebt werden. Daraufhin
sollen die Ergebnisse der Degradation gegenubergestellt und miteinander verglichen

werden.
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Begriff Degradation:

Die Degradation beschreibt in diesem Fall das Voranschreiten der Oxidation des

Kalziums. Diese wird durch die Ausbildung wachsender, transparenter Flachen sichtbar.
Funktion und Aufbau der Diinnschichtverkapselung:

Die Dinnschicht-Vorverkapselung ist notwendig, um den empfindlichen Stack bis zur
abschlielienden Folienverkapselung vor Sauerstoff- und Wassermolekilen zu schitzen.
Zurzeit werden die Testverkapselungen in der Glovebox in stickstoffhaltiger Atmosphare
durchgefihrt. Zukinftig ist aber die Folienverkapselung am Laminator vorgesehen, der
unter normaler Atmosphare stattfinden wird. Der kurze Zeitraum zwischen dem
Ausschleusen aus der Beschichtungsanlage bis zur Rollenlamination der
Verkapselungsfolie kann einen negativen Einfluss auf die Schichtqualitat des Kalzium-
Stacks (zuklnftig OLED) haben, da eine erhdhte Partikelbelastung und sauerstoffhaltige
Atmosphare vorliegt und zur Degradation des Stacks flihren kann. Dies soll die

Dannschichtverkapselung verhindern.

Die Vorverkapselung wird Uber das abwechselnde Bedampfen einer Siliziumnitrit- (SixNy)
und Interlayerschicht realisiert. Die SixNy -Schicht verhindert das Eindringen der O»- und
H,O- lonen. Der Interlayer sorgt flr eine Glattung und mechanischen Entkopplung der
SixNy -Schichten. Das Pinholewachstum® in der SixNy -Schicht soll somit verlangsamt
werden. Je nach Anwendung und Anforderung kann der Dinnschichtstack unterschiedlich

dick gestaltet werden, so dass er einige 100 nm betragen kann.
Durchfihrung:
Varianten der Folienverkapselung:

Wahrend die Verkapselung Uber Haftklebefolien ganzflachig vorgenommen werden muss,
kann die Flussigkleberverkapselung als Randverklebung realisiert werden. Dies spart

Materialkosten, da die Flussigkleber aul3erst teuer sind.
Verwendete Materialien und Geréte:

Barrierefolien:
a. Folie ,Typ A* der Firma , Vitex"
b. Folie ,Typ B** der Firma ,3M"* (50um PET-Folie mit Beschichtung)
c. Folie ,Typ C* der Firma ,3M* (125um PET-Folie mit Beschichtung)

% Pinholewachstum: Dieser Begriff beschreibt die vertikale Ausbreitung eines Pinholes durch das
ununterbrochene Aufdampfen einer Schicht.
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Transferklebefolie:

Barrieretransferklebefolie** (BTF) der Firma ,3M* (25um - Klebstoffbasis nicht
bekannt)

Flassigklebstoffe:
a. Klebstoff ,1429F* der Firma ,Addison Clear Wave*
b. Klebstoff ,XNR5516ZLV*“ der Firma ,Nagase & Co. Ltd.*
Gerate:
a. Silikonbeschichteter Andrtckroller (Breite 85 mm; Radius: 27 mm)
b. AnreiBlineal und Skalpell

Materialkombinationen:

Sl LT Klebstoff Folie
(Bezeichnung)
12 3M BTF 3M Typ C
13 3M BTF 3M Typ B
19 1429F 3MTyp C
20 XNR5516ZLV 3M Typ C
26 1429F 3M Typ B
27 XNR5516ZLV 3M Typ B
33 1429F Typ A
34 XNR5516ZLV Typ A
reine DSV1 Nicht vorhanden Nicht vorhanden
reine DSV2 Nicht vorhanden Nicht vorhanden

Tabelle 4-4: Substratbezeichnungen und —beschichtungen (Folienverkapselung auf Glassubstraten)

Vorbereitung der Folien:

Die Folien wurden auf das Mall 27 x 35 mm zurechtgeschnitten und zwei mal ca. vier
Stunden bei 70 °C unter Einfluss von Vakuum ausgeheizt. Bis zur Verwendung wurden

sie unter stickstoffhaltiger Atmosphare aufbewahrt.
Verkapselung:

Die einzelnen Substrate liegen im Nutzen in Form eines 200 x 200 mm grof3en Substrates
vor. Fur die Haftkleberverkapselung wird wie gewohnt zuerst die Transferklebefolie und
anschlielend die jeweilige  Barrierefolie  aufgebracht. Die  UV-hartenden

Epoxidflissigklebstoffe werden tber den Dispenser ,GLT JR-2200N“ aufgetragen. Die
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Randverkapselung wird hierbei als durchgangige Klebelinie vorgenommen. AnschlielRend
wird die Barrierefolie mit einer Vakuumpinzette fixiert, der untere Schutzliner entfernt, und
letztlich auf der Klebenaht abgelegt und leicht angedrickt. Sind alle Folien platziert, kann

das Substrat unter vier minutiger Einwirkung von UV-Licht (365 nm) ausgehartet werden.
Auswertung:
Ergebnis der Verkapselung:

Die ganzflachige Lamination der Barrierefolien war weitestgehend erfolgreich. Es muss
nur beachtet werden, dass die Transferklebefolie etwas gréfier als die zu verkapselnde
Flache (ca.5 mm an jeder Seite) dimensioniert werden muss. Beim Abziehen des
Releaseliners per Hand kann sich die darunterliegende Klebmasse leicht

zusammenrollen, wodurch die nutzbare Flache verkleinert wird.

Wahrend der Randverkapselung traten schwerwiegendere Probleme auf. Die
verwendeten Barrierefolien waren durch die mechanische Belastung des Zuschneidens
und die thermische Belastung im Vakuumofen teilweise leicht gewellt. Dies hatte zur
Folge, dass sich die Folie nach dem Absetzen auf das Substrat leicht von diesem abhob.
Dadurch wurde die noch nicht ausgehartete Klebelinie in ihrer Homogenitat gestort. Nach
dem Ausharten konnte festgestellt werden, dass in Folge dessen vier von sechs
Verkapselungen undicht wurden. Die acht Substrate wurden anschlieRend mit dem in

Kapitel 4.3.2 genannten Scriber vereinzelt.

Die Barrierefolien kdnnten mit einem einseitigen, transparenten und schmalen Klebeband
an zwei Stellen fixiert werden, nachdem sie mit der Vakuumpinzette abgesetzt werden,
um das Abheben zu vermeiden. Falls das Klebeband UV-blockend ist, muss das Substrat

nach dem Ausharten und Ablosen des Klebebandes erneut bestrahlt werden.
Auswertung der Degradation:

Die Abbildung 4-18 und Abbildung 4-19 zeigen zwei von vier erfolgreichen Laminationen.
Als Referenz dient eine ausschlieRlich dinnschichtverkapselte Variante (Abbildung 4-17).
Die Aufnahmen zeigen den Stack 45 Minuten (Bild a.), 2 Tage (Bild b.), 10 Tage (Bild c.)
und 18 Tage (Bild d.) nach der Verkapselung. Die unterschiedlichen Farben in der
Darstellung beruhen auf verschiedenen Beleuchtungsvarianten. Wahrend die ersten
beiden Aufnahmen bei Auflicht festgehalten wurden, sind die anderen bei Durchlicht
entstanden. Uber das Durchlicht wird die reine Degradation sichtbar gemacht, wahrend
mit dem Auflicht auch Beschadigungen der Folie wiedergegeben werden koénnen,

weswegen diese Variante fir die Charakterisierung der Degradation weniger gut geeignet
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ist. Weiterhin werden innere Reflektionen im optischen System des Mikroskops

abgebildet, die bei Durchlicht nicht auftreten.

Abbildung 4-16 zeigt den Aufbau des Stacks. Es sind zwei verschiedene Varianten zu
sehen. Die reine Dunnschichtverkapselung wurde in Variante a realisiert. Die
folienverkapselten Stacks in Variante b. Die rot gekennzeichnete
Dunnschichtverkapselung schitzt in Variante a den kompletten darunterliegenden
Schichtaufbau aus Organik und Kalzium. In Variante b wird lediglich die Organik komplett

abgedeckt. Die Kalziumschicht liegt teilweise frei.

a)

L " T]=

B U

- - Kalzium
....... Organik
—— Dinnschichtverkapselung

Abbildung 4-16: Aufbau des diinnschichtverkapselten Stacks

Die Degradation in Abbildung 4-17 ist sehr gut zu erkennen. Bereits 45 Minuten nach dem
Ausschleusen aus stickstoffhaltiger Atmosphare wird diese sichtbar. Der obere, schnell
degradierte, Rand ist durch einen Versatz der Dunnschichtmaske begrindet. Dort war
kein Schutz durch eine Dunnschichtverkapselung gegeben. Die Rander links und rechts
sind dagegen nur sehr gering degradiert. An diesen Stellen bedeckt die
Dunnschichtverkapselung lediglich Kalzium, die Organik ist dort nicht vorhanden. Diese
Art der Degradation ist in Vorversuchen ohne Folienverkapselung bereits beobachtet
worden. Der Einfluss der Organik wird dadurch sehr gut deutlich. Sie beschleunigt die

Degradation von Kalzium.
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c. nach 10 Tagen d. nach 18 Tagen

Abbildung 4-17: Degradation eines rein diinnschichtverkapselten Stacks

Abbildung 4-18 hingegen zeigt ein anderes Bild der Degradation. Hierfir wurde die
Dannschichtverkapselung der Variante b aus Abbildung 4-16 in Kombination mit einer
ganzflachigen Transferfolienverkapselung verwendet. Das Substrat, 18 Tage nach der
Verkapselung verdeutlicht gut den Einfluss der DSV. Die Rander des Substrates
(Abbildung 4-18 a. rechts und links) weisen eine fortgeschrittene Oxidation der
Kalziumschicht auf. Diese ist nur durch die Folie geschuitzt. Die Dunnschichtverkapselung,
die die restliche Flache bedeckt, bietet noch ausreichend Schutz vor weiterer Oxidation.
Bisher wurden noch keine besseren Ergebnisse einer flexiblen Verkapselung beobachtet.
Dennoch ist zu erwarten, dass die Degradation der inneren Flache schneller eintritt, als
bei einer konventionellen Glasverkapselung. Die angegebenen Permeationswerte der
Folien entsprechen noch nicht denen des Glases. Sie liegen zurzeit um den Faktor 100 —
1000 dariber.
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a. hach 45 Minuten b. nach 2 Tagen

c. nach 10 Tagen d. nach 18 Tagen

Abbildung 4-18: Degradation eines transferklebefolienverkapselten Stacks (Vollflachenverkapselung)

Das Ergebnis der randverkapselten Fllssigklebervariante wird in Abbildung 4-19 deutlich.
Die vielen hellen Flecken im Substratinneren sind auf Kratzer bzw. Schichtspannungen
zurtickzufthren. Darauf deutet die Vorzugsrichtung der kratzerartigen hellen Flachen hin.
In den unteren beiden Bildern wird der Einfluss des Klebstoffes sichtbar. Die undefiniert
dick aufgetragene Klebstoffnaht wurde vor dem Ausharten auf die aktive Flache gedriickt.
Die Auswirkungen des Klebstoffes auf die Degradation sind unterschiedlich. An den
Randern rechts und links schutzt dieser das Kalzium vor der Degradation. Am oberen
Rand hingegen scheint die Degradation dadurch beschleunigt zu werden. Aufgrund der
geringen Anzahl erfolgreich verkapselter Substrate kénnen keine weiteren Bewertungen
des Klebstoffeinflusses gemacht werden. Dieser Einfluss muss durch weitere Versuche

unter definierten Bedingungen untersucht werden.

Neben der Degradation wird ein weiteres Problem deutlich: die Folien kdnnen nicht
vollkommen plan auf das Substrat aufgebracht werden. Auf dem unteren linken Bild der
Abbildung 4-19 sind Interferenzen des reflektierten Lichts zu erkennen. Dies lasst darauf
schlieRen, dass die Folie gewellt auf dem Substrat aufliegt. Fur Display-Anwendungen ist
dieser Effekt unerwlnscht.
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c. nach 10 Tagen d. nach 18 Tagen

Abbildung 4-19: Degradation eines flussigverkapselten Stacks (Randverkapselung)

Zusammenfassung:

Die Degradation aufgrund dieser Charakterisierung fiihrt zu folgendem Ergebnis: die
ganzflachige Transferfolienverkapselung bietet einen besseren Schutz vor Wasser- und

Sauerstoffmolekilen als die randverkapselte FlUssigklebervariante. Grinde dafir sind:

e ein erschwertes Aufbringen der Barrierefolie bei der Randverkapselung, wodurch der
Klebstoff undefiniert dick und breit gedrickt wird, unter Umstdnden sogar die
Klebelinie unterbrochen wird,

e der Einfluss des Flussigklebstoffes auf die Degradation,

¢ die Vollflachenverkapselung bietet homogenen Schutz.

4.3.6 , Folie auf Folie" - Lamination

Ziel der Versuches:

Die Flexibilisierung der OLEDs erfordert eine Reihe von Voruntersuchungen. Ziel dieses
Versuches ist die Erprobung zweier vollflachiger Verkapselungsvarianten hinsichtlich der
Machbarkeit der einzelnen Verfahren. Auf der einen Seite soll eine Transferklebefolie, auf

der anderen Seite ein FlUssigklebstoff als Gegenstand der Verkapselung dienen.
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Vorbetrachtung:

Gegenstand der Verkapselung ist ein Stack, der einen realen, organischen
Dunnschichtaufbau imitiert. Dieser Stack wird auf eine Barrierefolie abgeschieden, die
wiederum auf einem Siliziumwafer aufgebracht ist, um in der entsprechenden Anlage
verarbeitet werden zu koénnen. Uber dem Stack befindet sich eine
Dunnschichtverkapselung, welche wie bereits beschrieben als kurzzeitiger Schutz bis zur
Vollendung der Folienverkapselung dienen soll. Diese wird anschlieRend mit einer

Barrierefolie und den zwei verschiedenen, eben genannten, Klebsystemen realisiert.
Durchfihrung:
Aufbau der Anordnung:

Fur das Projekt werden 6“ Standardsiliziumwafer mit einer darauf verklebten PEN-Folie
vom Projektpartner bereitgestellt. Auf diesen PEN-Folien ist eine, aus zwei anorganischen
Materialien abwechselnde Schicht abgeschieden, welche eine Barrierewirkung realisiert.
Auf diese Schichtfolge wird ein organischer Dinnfilmstack aufgedampft, durch welchen
ein realistischer OLED-Aufbau nachgebildet werden soll. Uber dieser Anordnung
wiederum wird eine Schichtfolge aus Kalzium (Degradationsnachweis), einer metallischen
Kathode und einer Auskoppelschicht aufgebracht. Der gesamte Stack wird von der bereits
mehrfach beschriebenen Diinnschichtverkapselung umschlossen. Abbildung 4-20 stellt
den Aufbau dar, der einerseits mit einer Transferklebefolie und andererseits mit einem
Flussigklebstoff (beide mit Barriereeigenschaften) verkapselt werden soll. Abschlief3end

wird darauf eine PET-Barrierefolie appliziert.

6" Siliziumwafer
Nicht definierter Klebstoff
PEN-Folie mit Barrierebeschichtung
OrganischerDinnfilmstack

Stack (Kalzium, Kathode, Auskoppelschicht)
ﬁ f\ Dinnschichtverkapselung

Barriereklebstoff
PET-Folie mit Barrierebeschichtung

Abbildung 4-20: Darstellung der Schichtanordnung
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Verwendete Materialien:

Substratfolie:
Vorbereiteter Wafer des Projektpartners mit der Beschichtung laut Abbildung 4-20.
Transferklebfolie:
Barrieretransferklebefolie®*(BTF) der Firma ,3M* (25um - Klebstoffbasis nicht
bekannt)
Flassigklebstoff:
Klebstoff , Testepoxidklebstoff*** der Firma ,Nagase & Co. Ltd."
Barrierefolien:
a. Folie ,TYP B** der Firma ,3M" (50um PET-Folie mit Beschichtung)
b. Folie ,Barrierefolie-PET** des ,Fraunhofer POLO-Verbund* (50um PET-Folie
mit Beschichtung)
Geréate:
a. Silikonbeschichteter Andriickroller (Breite 148 mm; Radius: 46 mm)

b. Anrei3lineal und Skalpell

Vorbereitung der Folien:

Im ersten Versuch wurde die Barrierefolie ,Typ B* der Firma ,3M* verwendet. Diese wurde
ca. 13 Stunden bei 80 °C im Vakuum ausgeheizt. Aufgrund von Problemen bei der
Benetzung des Flussigklebstoffes wurde, um den direkten Vergleich zwischen
Transferklebefolie und Flissigklebstoff aufrechtzuerhalten, auf eine Barrierefolie des
wFraunhofer POLO-Verbunds* zuriickgegriffen. Diese Barrierefolie konnte aus Zeitgriinden

nicht ausgeheizt werden.
Verkapselung:
Transferklebeverkapselung:

Der Verbund aus Barrieretransferklebefolie und Barrierefolie wurde in der Glovebox
vorgefertigt, sodass bei der Verkapselung mit dem Wafer nur ein Laminationsschritt
vorgenommen werden muss. Nach dem Aufbringen des Verbunds auf den Wafer wurde

die Uberstehende Folie mit dem Skalpell abgetrennt.
Flussigklebstoffverkapselung:

Der Fliussigklebstoff wurde aufgrund der Grofle des Substrates nicht mit dem Dispenser,
sondern per Siebdruck appliziert. Der Rakel wurde manuell bei einem Winkel von ca. 45 °

gefiihrt. Der Absprung® des Siebes betrug ca. 1 mm. Aufgrund der Viskositat des

% Absprung: Mit dem Absprung des Siebes wird der Abstand zwischen Substrat und Sieb bezeichnet.
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Klebstoffes bildeten sich nach dem Absprung sehr viele Blaschen, die vor der Verklebung
beseitigt werden mussten. Dazu wurde das Substrat fur 10 Minuten bei 80 °C getempert.

Die Ergebnisse des Siebdrucks werden in Abbildung 4-21 gezeigt.

Abbildung 4-21: links: Blaschenbildung nach Siebdruck; rechts: Blaschen weitestgehend ausgeheizt;
Durchmesser der beklebten Flache: 6“(152,4 mm)

Die ausgeheizte Folie, die zur besseren Handhabung auf einen Glassubstrat befestigt
wurde, wurde anschlieend in der Glovebox mit einem Handroller auf den Wafer gerollt
und unter UV-Strahlung (365 nm) 4 Minuten belichtet.

Ergebnis:

Die ganzflachige Verkapselung mit beiden Transferklebefolien brachte ein deutlich
besseres Ergebnis: sehr wenig partikelbedingte Lufteinschlisse und keine
Laminationsfehler. Die Verkapselung mit FlUssigklebstoff war ebenfalls erfolgreich.
Aufgrund inhomogener Schichtdicken des fliissigen Klebstoffes (Abbildung 4-21 rechts)
konnte die Entstehung groRer Lufteinschlisse jedoch nicht verhindert werden. Abbildung
4-22 stellt die Ergebnisse gegenuber. Im oberen Bild sind die Spuren eines Waferbruchs
zu erkennen. Dieser erfolgte allerdings nach der Lamination und ist mit dem Versuch nicht

in Verbindung zu bringen.
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Abbildung 4-22: Oben: Lamination mit Transferklebefolie; Unten: Flissigkleberverkapselung

Bei der Flussigkleberbeschichtung der ersten Folie (3M TYP B) konnte eine
unzureichende Benetzung beobachtet werden. Da die Zusammensetzung der
Barrierebeschichtung vom Hersteller geheim gehalten wird, koénnen bezuglich der
Oberflachenbeschaffenheit nur Vermutungen angestellt werden. Die bisher bekannten
Zusammensetzungen einer Barrierebeschichtung bestehen aus einem Stack
verschiedener Schichten. Dabei sind die Kombinationen zweier anorganischer, oder einer
anorganischer und ORMOCER®-Schicht bekannt. Durch die abwechselnd aufgebrachten
Schichten wird die Gasdurchlassigkeit durch Pinholes hindurch minimiert. Die
Wahrscheinlichkeit zwei Pinholes (bereinander liegen zu haben sinkt dadurch drastisch,
wodurch wiederum die Permeabilitat der Schichtfolge sinkt. Die ORMOCER- Schichten
fungieren dabei als Glattungs- und Barriereschicht. Wird die Beschichtung mit einer
niedrigenergetischen Oberflache abgeschlossen, sinkt daraufhin die Benetzungsfahigkeit
eines Klebstoffes. Dies wird in Kapitel 2.3.3.5 naher erldutert. Durch eine EDX®-
Untersuchung der Oberflache kdnnte ein Aufschluss Uber die Zusammensetzung erreicht

werden. Demzufolge kann eine entsprechende Oberflachenvorbehandlung oder

% ORMOCER: anorganisch-organisches Hybridpolymer
8 EDX: Energiedispersive Rontgenspektroskopie - Messmethode, bei der die von der Probe emittierte
Roéntgenstrahlung detektiert wird, und somit ein Aufschluss Uber deren Materialzusammensetzung
erhalten werden kann.
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Klebstoffformulierung die Benetzung verbessern. Abbildung 4-23 zeigt das Ergebnis der

Benetzung.

Abbildung 4-23: Benetzung des Flussigklebstoffes auf der 3M TYP B-Barrierefolie

4.3.7 Lamination auf Organischen Solarzellen (OSC)

Ziel des Versuches:

An Anlehnung an den Versuch aus Kapitel 4.3.5 wurde eine Folienverkapselung an
Organischen Solarzellen, sogenannten OSCs (kurz fur: Organic Solar Cell (engl.)),
vorgenommen. Dieser Versuch dient nicht nur der Prifung auf die Druckempfindlichkeit
der OSC durch die Laminierrolle, sondern auch der Feststellung der Lebensdauer einer
OSC. Im Rahmen der Diplomarbeit kann lediglich das Ergebnis der ersten Problematik

bewertet werden. Fir die zweite Untersuchung ist ein Iddngerer Zeitraum notwendig.
Vorbetrachtung:

Von elf fertig prozessierten OSCs werden als Referenz zwei Substrate auf
konventionellem Weg glasverkapselt. Die anderen neun Substrate stehen der
Folienverkapselung zur Verfugung. Um eine gewisse Redundanz zu erreichen, werden
auf diese neun Substrate zwei Folientypen in verschiedenen Starken verteilt. Die Folien
sind dieselben, wie sie teilweise in Kapitel 4.3.5, der Folienverkapselung auf

Glassubstraten, verwendet wurden.
Erléduterung OSC:

Der Aufbau einer OSC ist grundlegend identisch dem einer OLED. Die bei OLEDs
existierende Emitterschicht fungiert bei einer OSC als Absorptionsschicht. Diese Schicht
wird anstatt mit Emittern mit Absorbern dotiert, die durch den Einfall von Licht ein Exziton

erzeugen. Diese werden an den Grenzflachen zur anliegenden Blockadeschicht in die
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einzelnen Ladungstrager getrennt, die daraufhin zu den Elektroden wandern und somit

elektrischen Strom erzeugen.
Durchfihrung:
Verwendete Materialien und Geréte:

Barrierefolien:

a. Folie ,Typ B** der Firma ,3M" (50 ym PET-Folie mit Barrierebeschichtung)

b. Folie ,Typ C** der Firma ,3M" (125 ym PET-Folie mit Barrierebeschichtung)

c. Folie ,Typ D** der Firma ,3M* (125 um PEN-Folie mit Barrierebeschichtung)
Transferklebfolie:

Barrieretransferklebefolie® der Firma ,3M* (25um - Klebstoffbasis nicht bekannt)
Gerate:

a. Silikonbeschichteter Andruckroller (Breite 85 mm; Radius: 27 mm)

b. Anreillineal und Skalpell

Vorbereitung der Folien:

Die Abmessungen der einzelnen 4-Quadranten-Substrate®® betragt 50 x 35 mm. Fiir ein
besseres Laminationsergebnis werden vier OSCs flir eine Beschichtung hintereinander
auf einen Tray gelegt. Aus diesem Grund werden die Transferklebefolien auf 200 x 40 mm
dimensioniert. Die OSCs koénnen nicht auf der kompletten Breite laminiert werden (40
anstatt 50 mm), da die Kontakte nicht bedeckt werden dirfen. Die Lange von 200 mm
setzt sich aus den Substratlangen (4 x 35 mm) und den Substratabstanden auf dem Tray

(4 x 15 mm) zusammen.

Die eigentliche Barrierefolie bedeckt mit der Flache von 36 x 27 mm den wesentlichen Teil
der OSC.

Die verwendeten Folien wurden aus Kapazitatsgriinden anstatt wie vom Hersteller
empfohlen 8-16 Stunden, nur ca. 6 Stunden bei 80°C im Vakuumofen ausgeheizt.
AnschlieRend wurden Sie in der Glovebox unter Stickstoffatmosphare zwischengelagert.

Die Verarbeitung erfolgte ca. zwei Wochen nach Ablage in der Glovebox.
Vorbereitung des Substrates:

Die organische Solarzelle wurde in der Sunicel Clusteranlage 200 gefertigt und bis zur

Verkapselung im Vakuum zwischengelagert, um auf3ere Einflisse zu minimieren.

% 4-Quadranten-Substrate: Fertigungsvariante von OLEDs und OSC'’s, bei der vier unterschiedlich
grolRe aktive, quadratische Flachen auf einem Substrat abgeschieden werden.
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Verkapselung:

Die ausgeheizte Barrieretransferklebefolie wird vom ersten Liner befreit und im selben
Zug Uber die ersten vier der neun Substrate laminiert. Daraufhin erfolgt das Ablosen des
oberen Releaseliners. Der Abzugswinkel betrug dabei ca. 90° zur Substratoberflache.
Nach dem Abldsen des Schutzliners der Transferklebefolie werden die Barrierefolien
einzeln auflaminiert, wobei auch von diesen ein Releaseliner zu entfernt ist. Die im Tray
liegenden Substrate werden anschlieRend mit einem Skalpell von der Transferklebefolie

getrennt und der Messung zur Verfugung gestellt.

Die Substrate tragen folgende Bezeichnung:

Substratnummer Verkapselungsart Folienbezeichnung
1 Folie SMTYPB
2 Folie 3M Typ C
3 Folie SMTYPB
4 Folie 3M Typ D
5 Folie 3MTyp C
6 Folie 3M Typ D
7 Folie 3MTyp C
8 Folie SMTYPB
9 Folie 3M Typ D
10 Glas Keine

11 Glas Keine

12 ohne Keine

Tabelle 4-5: Substratbezeichnungen und —beschichtungen (Lamination auf organischen Solarzellen)

Charakterisierung der OSCs:

Bei der Charakterisierung der organischen Solarzellen kommt der ,SolSim 210“ zum
Einsatz. Es handelt sich hierbei um eine kompakte ,Workstation“-Messstation der Firma
LAescuSoft‘. Er besteht aus einem Sonnensimulator, einem Chuck, dem Messblock und
einem Workstation-PC. In dem Chuck, auf dem die Zelle wahrend des automatisierten
Messvorgangs liegt, befindet sich ein Peltierelement, dass das Messobjekt mittels
Wasserkihlung auf einer gewilnschten (einstellbaren) Temperatur halt. Die Elektroden
der Solarzelle werden mit dem Messblock verbunden, so dass dieser bei einstrahlendem

Sonnenlicht, die nétigen Daten erfassen kann. Der an den Messplatz angeschlossene PC
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verfugt Uber eine mit der Entwicklungsumgebung LabView programmierte Software,
welche den Messblock ansteuert und die gewiinschten Parameter auf dem Bildschirm
ausgibt. Wesentliche Schlusselwerte wie der Wirkungsgrad, sowie die Hell- und

Dunkelkennlinien*® kénnen sofort ausgegeben werden.
Auswertung:
Verkapselung:

Die Druckbelastung durch die Silikonwalze zeigte keine sichtbare Auswirkung auf die
darunter liegende Aluminiumkathode. Wahrend des Ablésens des Liners vom ersten
Substrat hingegen, traten sofort Delaminationserscheinungen der Kathode auf. Diese
konnten durch eine erheblich verringerte Abldsegeschwindigkeit minimiert werden, wobei
jedoch eine mikroskopische Delamination nicht auszuschliefen bleibt. Abbildung 4-24

veranschaulicht die Beschadigung der Kathode.

Abbildung 4-24: Delamination der Aluminiumkathode

Die Ursache fiir die Delamination ist auf die geringe Haftkraft zwischen Organik und
Aluminiumkathode zuriickzuflihren. ,Small molecules sind unpolare Molekdle, die relativ
reaktionsarm gegeniiber den Molekilen metallischer Schichten sind und daher nur
unzureichend starke Bindungen zu diesen aufbauen. Das Problem der Delamination kann
durch eine Veranderung im Laminationsablauf behoben werden. In diesem Versuch
wurden Transferklebstoff und Barrierefolie nacheinander laminiert. Dieser Schritt kann
vorgezogen werden, so dass der ausgeheizte Transferfolien-Barrierefolien-Verbund auf
die OSC laminiert wird, ohne anschlieRend einen stark haftenden Liner entfernen zu
missen. Der Schutzliner der Barrierefolie hat eine so geringe Haftkraft, dass dieser

bedenkenlos im Nachhinein abgezogen werden kann.

*® Hell- und Dunkelkennlinie: Hellkennlinie (bei 100 % Beleuchtungsstarke); Dunkelkennlinie (bei 0 %

Beleuchtungsstarke).
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Charakterisierung:

Durch diese, wahrend der Lamination entstandenen, zum Teil schweren Schaden in der
Organik der Solarzellen, konnten die aktiven Flachen keine Leistung mehr bereitstellen.

Bei den OSCs mit intakter Organik wurde eine sehr gute Performance festgestellt.

Knapp eine Woche nach der Lamination sind die folienverkapselten Solarzellen mit den
Glasverkapselten vergleichbar. In Abbildung 4-25 und Tabelle 4-6 wird deutlich, dass zwei
Tage nach der Verkapselung der Wirkungsgrad der glasverkapselten OSC nur
unwesentlich besser ist, als der der folienverkapselten Variante. Beim Fiillfaktor*'

hingegen war das Ergebnis genau umgekehrt.

Weitere Untersuchungen bedirfen mehr Zeit. Es ist noch kein signifikanter Trend zu
beobachten, der auf einen deutlichen Leistungsabfall der folienverkapselten OSCs

hindeutet.

Hellkennlinien 48 h nach Entnahme aus Glovebox

—— LB0032_3Md1 Folie
—----LB0032_3Md2 Folie
-—--1LB0032_3Md3 Folie
—-—--LB0032_3Md4 Folie
——LB0032_3P d1 Glas
——LB0032_3P d2 Glas
——LB0032_3P d3 Glas
——LB0032_3P d4 Glas

Current [mA]

1500

Voltage [mV]

Abbildung 4-25: Hellkennlinien der OSCs

Messfehler:

Bei der Messung wurden Fehler festgestellt, welche vor allem kontaktbedingt sind.

Weiterhin wurden die OSCs ohne eine Halterung auf dem Chuck platziert, wodurch

*! Fllfaktor (kurz: FF): Quotient aus der maximalen Leistung der Solarzelle und dem Produkt aus

Kurzschlussstroms und Leerlaufspannung
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teilweise kein optimaler Winkel zur Strahlenquelle erreicht werden konnte. Einige OSCs

mussten erneut gemessen werden.

In Abbildung 4-25 sind die Hellkennlinien der einzelnen Quadranten von Glas- und
Folienverkapselung zu sehen. Die daraus gewonnen Schliisselwerte werden in Tabelle

4-6 festgehalten.

Substratbezeichnung lin mA UinmV FF*'in% |Etain% |Flache in cm?

LB0032_3P d1 Glas 0.06 1028.96 55.52 2.52

LB0032_3P d2 Glas 0.22 982.53 56.20 2.42 0.05
LB0032_3P d3 Glas 0.89 969.16 56.32 243 0.20
LB0032_3P d4 Glas 3.43 993.93 55.60 2.35 0.80

Tabelle 4-6: Ergebnisse der Messung unter dem Sonnensimulator ,, SolSim 210“
4.4 Betrachtungen zur mechanischen Stabilitdt konventionell

verkapselter OLEDs

4.4.1 Vorbetrachtung zu Belastungen der OLEDs bei mechanischer
Krafteinwirkung

Bei der Lamination verschiedener Folien auf konventionell verkapselten OLEDs muss
beachtet werden, dass die Durchbiegung des Deckglases und somit die Hohe der Kavitat
abhangig von mechanischen Belastungen ist. Da bisher keine genaueren Analysen dazu
gemacht wurden, bedarf dies einer genaueren Betrachtung. Fir eine Lamination sind zwei
verschiedene Falle zu untersuchen. Die Folie kann einerseits Uber einen Vakuumlaminator,
andererseits Uber einen Rollenlaminationsprozess aufgebracht werden. Folgende

Betrachtung soll die Auswirkung der Belastung wahrend einer Lamination beschreiben.

Im Jahr 2008 wurde im Fraunhofer IPMS Dresden eine theoretische Ansicht zum Thema
,ourchbiegung eines Deckglases“ durchgefiihrt, dessen Ergebnis experimentell Gberpruft
wurde. Diese von Dr. Michael Hoffmann, einem Mitarbeiter des Fraunhofer IPMS Dresden,
gefuhrte Betrachtung beschaftigt sich mit einer OLED mit einer Deckglasflache von

172°x 172 mm?, auf welche eine punktformige Last zentral einwirkt.
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—Hl— Messung unverkapselt

—B— Messung verkapselt

Rechnung unverkapselt (Platte, lose, Punktlast)

Rechnung verkapselt ohne Gegendruck (Flatte, fest, Funktlast)
------- Rechnung verkapselt mit Gegendruck, Cavity-Hahe 10 mm
=------ Rechnung verkapselt mit Gegendruck, Cavity-Hihe 0.39 mm

Punktmassen-Aquivalent (kg)

10 100
Ve

0.1
10 5 :

0.35mm = Cavity Dicke

= Kathodenberihrung

0.1

z(mm)
i\

0.1 1 10 100 1000
Ap (mbar)

Abbildung 4-26: Durchbiegung von Kavitaten bei punktférmiger Last [V1]

Die rechte Kurve in Abbildung 6-22 zeigt die theoretische Durchbiegung des Deckglases
einer konventionell verkapselten OLED mit realer Kavitat bei verschiedenen Belastungen.
Aus ihr lasst sich ableiten, dass ein Uberdruck der Umgebung von ca. 100 mbar, der zentral
als punktférmige Last einwirkt, zum Kontakt zwischen Deckglas und Substrat filhren wiirde.
Bestatigt werden konnte diese Berechnung leider nicht (vgl. Abbildung 4-26), da nur ein
Messversuch durchgefihrt wurde, bei dem sich die Messwerte weit ab von der eigentlichen

Kurve befanden (rosafarbene Messpunkte).

Das Diagramm zeigt weiterhin, dass sich bei einem punktférmigen Druck von 100 mbar das
Deckglas mit einer Kavitat groRen Volumens weiter durchbiegen wirde als das Deckglas
einer Kavitat kleinen Volumens. Die Begriindung liegt hier in der durch die Last ausgeubten
Kraft, durch die das Volumen in der Kavitat komprimiert wird. In Folge dessen entsteht ein
Gegendruck, der bei kleinem Volumen hoéher ist als bei groem Volumen. Belastet man das
Deckglas nun mit einer flachigen Krafteinwirkung (Vakuumlamination) von 100 mbar, wirde
sich der Innendruck der Kavitat noch weiter verstarken. Die Durchbiegung des Deckglases

ware dann noch geringer als bei einer punktférmigen Kraft gleichen Wertes.

Bei einer Rollenlamination ist die Belastung weder punktférmig noch flachig. Sie entspricht
einer Linienlast Uber die komplette Lange einer OLED. Die Durchbiegung des Deckglases ist
dementsprechend abhangig von Walzenharte und dem Anpressdruck der Walze. Wahrend
einer Lamination ist der Anpressdruck bei beiden Verfahren in der Regel deutlich héher als
100 mbar.
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Neben der hohen Durchbiegung des Deckglases bei einer Vakuumlamination spielt die
Anfalligkeit der OLED gegenlber der Vakuumerzeugung in der Kammer eine groRe Rolle.
Ein Vorfall in der Schleuse der Inline-Anlage VES 400/13 verdeutlichte das Verhalten
glasverkapselter OLEDs im Vakuum. Beim unbeabsichtigt eingeleiteten Evakuieren der
Kammer zersplitterte das Deckglas stark aufgrund der hohen Zugbelastung an der
Oberflache. Aus diesen Grunden ist eine Vakuumlamination von OLEDs mit Kavitaten

ungeeignet.

4.4.2 Druckbelastung bei dem Rollenlaminationsprozess

Ziel des Versuches:

Um die Verwendbarkeit einiger Rollenlaminatoren fir konventionell verkapselte OLEDs
der Grofde 200 x 200 mm hinsichtlich der Deckglasdurchbiegung bewerten zu kénnen, soll
ein Testobjekt entworfen werden. Mithilfe dieses Versuchsobjektes soll der maximal

einstellbare Druck, der von Laminator zu Laminator variiert, festgestellt werden.
Vorbetrachtung:
Idee:

Die Erfassung der Berlihrung des Deck- und Substratglases bei punktférmiger Belastung
wurde Uber einen auf das Substratglas aufgebrachten Oltropfen erméglicht. (siehe [V1]).
Aufgrund der Ausdehnung des Tropfens bei Druckeinwirkung auf das Deckglas konnte
auf dessen Durchbiegung geschlossen werden. Dies ist flr einen Test auf einem
Rollenlaminator ungeeignet, da das Objekt viel transportiert werden muss, wobei der

Tropfen verlaufen wirde.

Als alternative Variante zu dem eingebrachten Oltropfen bietet sich als Nachweis der
Berihrung von Deck- und Substratglas ein elektrischer Kontakt an. Neben dem
umganglichen Transport des Objekts ist es weiterhin von Vorteil, dass es beliebig oft
verwendet werden kann, da durch den elektrischen Kontakt keine Olriickstinde am

Deckglas verursacht werden.
Funktionsweise:

Auf die Innenseiten von Substrat- und Deckglas soll eine elektrisch leitende Schicht
aufgebracht werden, die bei Berihrung den Strom leitet und somit gewissermaf3en als
Schalter fungiert. Die Funktionsweise wird in Abbildung 4-27 dargestellt. Es soll zur
Beruhrung beider Elektroden kommen, wenn die Walze eines Rollenlaminators Uber die

OLED geflhrt wird und dabei eine Kraft auf das Deckglas auswirkt. Da sich die am
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hochsten beanspruchte Stelle im Zentrum der OLED befindet, wird dort die starkste

Durchbiegung erwartet.

| f}p 5 \
= __

:.Q_-

Abbildung 4-27: Prozessablauf und Kontaktierung

Aufbau:

Fur die Durchbiegung ist auf dem Deckglas eine Flache (Anode) von 80 x 140 mm
vorgesehen, die Uber die senkrechte Kante des Deckglases hinaus auf die Rahmenflache
fuhrt. Auf dem Substratglas hingegen befindet sich auf der einen Seite die Kathode (grol3e
Flache) und auf der anderen eine deutlich kleinere Flache, durch die die Anode aulerhalb
der Kavitat geflhrt wird. In Abbildung 4-28 ist der Aufbau zu sehen. Das Substratglas wird
dabei durch die untere graue Flache, die mit zwei metallischen Schichten (schwarz)
bedamptft ist, dargestellt.

180mm i

140mm

| Deckel ‘ Aluminium
| sEes ol 500nm

| [ [
| [ Substratglas ‘

30mm 20mm 150mm

Abbildung 4-28: Darstellung des Aufbaus der Versuchs-OLED

Durchfuhrung:

Der eigentliche Prozessschritt der Beschichtung wurde aus Kapazitatsgrinden nicht im
Fraunhofer IPMS Dresden, sondern in Kooperation mit der PVD-Anlage der Hochschule
Mittweida durchgefihrt. Die Anlage ist vom Typ ,B55-Hochvakuumbedampfungsanlage®.
In der Anlage wird das Substrat im Rotationsbetrieb geflihrt, um eine méglichst homogene
Abscheidung zu gewahrleisten. Das aufzudampfende Material wird Uber einen
Elektronenstrahler des Typs ,GF6“ bei einer Spannung von 10kV und einem
Emissionsstrom von 0,45 A, faktisch 4,5 kW, verdampft. Dabei wird die Schichtdicke Uber

das Quarzmonitormessgerat ,MSV-1842/A“ bestimmt.
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Ziel ist es, auf beide Substrate 500 nm Aluminium abzuscheiden. Eine geringere
Schichtdicke ware fiir den elektrischen Kontakt zwar véllig ausreichend, jedoch sollte sie
mindestens der Gesamtschichtdicke des eigentlichen OLED-Stacks entsprechen, um ein
realistisches Ergebnis zu erzielen. Bei der Dampfabscheidung kénnen zwei Falle
eintreten, die sich auf die Funktionalitat nachteilig auswirken: einerseits eine zu geringe
Schichtdicke, durch welche sogenannte Pinholes entstehen koénnen. Dies ist im hier
vorgestellten Versuch kein Problem, da die Leitfahigkeit trotzdem gewahrleistet ist. Bei zu
hohen Schichtdicken kann durch die unterschiedlichen Oberflachenspannungen eine
Delamination des Aluminiums auftreten. Dies kann das Ergebnis des Versuches
verfalschen, da eine sich immer weiter aufrollende Schicht einerseits ihre Hohe und damit
die Empfindlichkeit andert und andererseits durch die Trennung des Kontaktes zu einer

fehlerhaften Gesamtfunktion fuhrt.

Fur die vorgesehenen SubstratgroRen, die auf der Anlage der Hochschule bearbeitet
werden sollen, ist kein Rahmen auf der sich drehenden Substrataufnahmescheibe
vorgesehen. Dazu werden fir die zu bedampfenden Flachen Aufnahmemaéglichkeiten aus
Stahlblech gefertigt, in welche die Substrate eingehangt werden kénnen. Daraufhin
werden diese auf die Substrataufnahmescheibe aufgeschraubt und ausgerichtet.

Abbildung 4-29 zeigt die Halterungen.

Abbildung 4-29: Substrat- und Deckglashalterung aus Stahlblech (links: zu bedampfende Seite)

Vor dem Bedampfen mussen Substrat und Deckglas mit einer Folie beschichtet werden,
welche die Funktion einer Maske erflllen soll. Ein fir diesen Zweck gut geeignetes
Material ist die Folie ,Glassguard 50550“ der Firma .,tesa AG®. Diese ist kratzfest,
ausreichend temperaturbestandig und rickstandsfrei wiederabziehbar. Abbildung 4-30

zeigt die beiden abgeklebten und bedampften Glaser.
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Abbildung 4-30: Substrat- und Deckglas, abgeklebt und bedampft (v.l.n.r.)

Bei der Beschichtung des Deckglases kann es, aufgrund der gerichteten
Teilchenbewegung, zu undefinierten Kantentberdeckungen kommen. Dazu kann in erster
Linie ein Funktionstest mit ,Go/No Go“ Entscheidung vorgenommen werden. Fir diesen
Test ist das digitale Multimeter des Typs ,PeakTech 2010DMM* gut geeignet. Weiterhin
kann eine durchgehende Kanteniberdeckung Uber das Stereomikroskop ,Nikon
SMZ1500“ festgestellt werden. Dazu wird das Deckglas auf etwa 45° angekippt, bis das
Umgebungslicht von der Kante reflektiert wird. Da Aluminium einen hdéheren
Reflexionsgrad besitzt als reines Glas, kann eine Beschichtung mit Aluminium somit gut

sichtbar gemacht werden, wie es in Abbildung 4-31 zu sehen ist.

Aluminium

Abbildung 4-31: Beleuchtete Kante des Deckglases

Nach dem Bedampfen werden Substrat und Deckglas in der Glovebox der Inline-Anlage
,VES 400/13“ des Fraunhofer IPMS Dresden verkapselt. Dazu wird der UV-hartender
Klebstoff ,XNR5516ZLV* der Firma ,Nagase & Co. Ltd.“ eingesetzt, der bis auf die sich
kontaktierenden Aluminiumflachen komplett unter den Verkapselungsrahmen gesetzt
wird. An der Stelle des spateren elektrischen Kontaktes zwischen Glassubstrat und
Deckglasrahmen wird der Klebstoff von aulen auf den Rahmen aufgetragen, um den
Aufbau komplett abzudichten. Fir den Anschluss eines Messgerates wird an beide nach

aullen gefuhrten Kontaktstellen jeweils ein 80 cm langes Kabel mittels Silberleitklebers
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und daruber liegendem Gewebeband als Zugentlastung aufgebracht. Abbildung 4-32 zeigt

den fertigen Versuchsaufbau (rechts im Bild), und die nachtraglich angebrachte
Klebstoffnaht (links).

Abbildung 4-32: links: Separat gezogene Klebenaht zur hermetischen Abdichtung der Kavitat; rechts:
Fertige, verdrahtete Drucktest-OLED

Test und Ergebnis:

Der bisher einzige Versuch dazu fand im IMTEK - Institut fir Mikrosystemtechnik in
Freiburg statt. Das Gerat, an dem der Test durchgefihrt wurde, war vom Typ ,HRL350"
der Firma ,Stork Vertrieb GmbH*. Der Test galt der Feststellung des Einflusses des
verwendeten Walzentyps auf die Durchbiegung des Deckglases. Weiterfihrende
Versuche werden aufgrund des in Kapitel 3.3.2.2 genannten internen Aufbaus der
unterschiedlichen Laminatoren am eigenen Gerat, welches in Zukunft zur Verfiigung

stehen wird, vorgenommen.

Der Ein- und Auslauf des verwendeten Laminators bestand aus einem planen
Kunststofftisch wie in Kapitel 3.3.2.2 ,a) planer Tisch® beschrieben. Die Walzenpaarung
setzte sich zusammen aus einer silikonummantelten Walze (unten) und einer
Edelstahlwalze (oben). Um ein Zerkratzen des Substrates bei dessen Ausrichtung zu
vermeiden, wurde eine plane Aluminiumplatte zwischen Glassubstrat und Einlauftisch

gelegt.

Im ersten Versuch wurde das Testobjekt, mit dem Deckglas zur Stahlwalze gerichtet,
durch die Anlage geschoben. Beide Walzen waren breiter als das Messobjekt, so dass ein
Grofteil der anliegenden Kraft am Rahmen des Deckglases wirkte. Der eingestellte
Anpressdruck betrug 1 bar. Eine Kontaktierung beider Glasflachen konnte nicht

festgestellt werden. Die Anordnung wird in Fall A der Abbildung 4-33 dargestellt.
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Im zweiten Versuch wurde die Anordnung so verandert, dass das Deckglas unter der
Silikonwalze hindurch gefuhrt wurde. Der Anpressdruck wurde aus Sicherheitsgrinden
auf 0,75 bar verringert. Bereits bei diesem Druck konnte eine BerUhrung beider
Glasflachen Uber das digitale Multimeter ,PeakTech 2010DMM* ermittelt werden. Dies ist
durch die geringere Harte der silikonbeschichteten Walze zu begrinden. Fall B der
Abbildung 4-33 stellt dazu das Verhalten der Rolle dar. Durch die anliegende Kraft F
verformte sich die Silikonwalze aufgrund deren Harte und der Nachgiebigkeit des
Deckglases. Deshalb kam es bereits bei diesem Anpressdruck zu einer Durchbiegung des

Deckglases und damit zur Kontaktierung beider Glasschichten.

Fall A F Fall B
F
TIIIIIIIIIIIIIIIIIITY Ly
F/2 F/2

(= =

Abbildung 4-33: Auswirkungen der Harte auf die Durchbiegung des Messobjektes (Fall A: Stahlwalze;
Fall B: Silikonwalze)
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5 Diskussion

Aufgabe dieser Diskussion ist es, die durch die praktischen Versuche gewonnenen
Erkenntnisse zusammenfassend darzustellen und sie im Bezug auf die Zielstellung zu
bewerten. In Zusammenspiel mit den theoretischen Betrachtungen im Kapitel 3 (Lamination)

soll eine Empfehlung flir ein geeignetes Laminationsverfahren gegeben werden.
Eignung der Verfahren:

Um sich an der Reihenfolge der im Referat formulierten Schwerpunkte zu orientieren,
werden zu Beginn Betrachtungen zur Lamination von Folien auf bestehenden OLEDs und

starren Substraten vorgenommen.

Die in Kapitel 4.2 (Vakuumlamination in der OLED-Herstellung) und 4.3.1 (Maschinelle
Lamination von Haftklebefolien auf Glas) beschriebenen Versuche dienen der Klarung einer
prinzipiellen Fragestellung. Es soll die Eignung der zwei in Frage kommenden
Laminationsverfahren hinsichtlich der Anforderungen fir das Fraunhofer IPMS Dresden

festgestellt werden.

Im Versuch ,Vakuumlamination in der OLED-Herstellung® (Kapitel 4.2) wurde die
Probelamination von Haftklebefolien auf Glas beschrieben. Es konnte gezeigt werden, dass

die Lamination mit dem verwendeten Vakuumlaminator nicht fehlerfrei durchflihrbar ist.

Nach den Angaben verschiedener Anbieter sollte der Vakuumlamination von
druckempfindlichen Haftklebefolien immer ein Rollenlaminationsprozess vorangehen, um

Lufteinschlisse zu verhindern.

Unter Anwendung spezieller anlagenspezifischer Werkzeuge ist die Applikation von
Haftklebefolien dennoch moglich. Dazu wird das Substrat auf die untere Heizplatte gelegt.
Die Folie wird in einem Aufnahmerahmen fixiert, der mit Hilfe einer in der Vakuumkammer
befindlichen Hubeinrichtung nach dem Evakuieren auf das Substrat abgesenkt wird. Dadurch
kommen Substrat und Folie nicht frihzeitig in Kontakt. Nachteilig ist das anschlieRend
notwendige Abtrennen der Uberstehenden Folienreste. In Anhang A7 ist der Aufbau eines

solchen Laminators dargestellt.

Mit dem Versuch ,Maschinelle Lamination von Haftklebefolien auf Glas“ (Kapitel 4.3.1) sollte
nun eine Gegenuberstellung der Laminationsergebnisse von Vakuum- und Rollenlamination
ermoglicht werden. Es wurden deshalb dieselben Klebstoffe und teilweise dieselben

Kunststofffolienarten verwendet.
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Fur die praktische Anwendung im Fraunhofer IPMS Dresden wird empfohlen, mit einer
Prozesstemperatur von etwa 40 °-50°C zu arbeiten. So kann durch die verringerte
Viskositat des Klebstoffes ein homogenes Ergebnis erzielt werden. AuRRerdem sollte eine
Paarung aus zwei silikonummantelten Walzen verwendet werden, deren Harte sich im
Bereich von 60— 80 Shore A bewegt. Es wird empfohlen, einen Laminator mit einer

beidseitig parallel gefiihrten Spaltbreiteneinstellung zu verwenden.

Unter Beachtung dieser Hinweise werden bei der Rollenlamination von Haftklebefolien

deutlich zufriedenstellendere Ergebnisse erreicht.

Unabhangig vom Applikationsverfahren spielen der Zustand der Substratoberflache sowie

die Abzugsgeschwindigkeit des Releaseliners eine Rolle flir die Qualitat der Beschichtung.
Die Flexibilisierung der OLED:

Die im Folgenden angefiihrten Versuche beschaftigten sich mit der Lamination auf den
bestehenden OLEDs und starren Substraten. Dies umfasste die Herstellung eines Glas-

Glas-Verbunds und die Lamination von Folien auf starre Substrate.

Der Versuch ,Lamination von Glas auf Glas mittels einer beidseitigen Klebefolie“ (Kapitel
4.3.2) befasst sich mit der neuen Fertigungslinie um die ,,Sunicel 400 plus“-Anlage. In dieser
Anlage soll zukiinftig ein vorhandenes, kleineres 300 x 400 mm-Substrat beschichtet
werden. Das ist jedoch nur Uber die Herstellung eines Transport-Verbundes méglich, da das
Substrat sonst wegen der zu geringen Abmessung nicht beférdert werden kann. Ein
Lésungsansatz lag hier in der Herstellung eines mit Haftklebefolien laminierten Glas-Glas-

Verbunds des zu bearbeitenden- und einem fir die Anlage passenden Tragersubstrat.

Dazu wurde ein Verbund aus zwei Glassubstraten Uber eine doppelseitige Klebefolie
hergestellt. Dieser sollte mit Aluminium beschichtet und anschlieend wieder getrennt

werden.

Die ganzflachig verbundenen Glassubstrate konnten teilweise erfolgreich beschichtet und
getrennt werden. Die Grunde auftretender Delaminationen hangen vermutlich mit
Transportproblemen, Haftungsverlusten unter Einwirkung von Temperatur und Vakuum
sowie Haftungsverlusten aufgrund des Ausgasens der Folie zusammen. Um die Ursachen

sicher benennen zu kdnnen, ist eine groRere Versuchsreihe unumganglich.

Eine Alternative zur doppelseitigen Klebefolie mit unterschiedlichen Haftkraften ist die
ebenso doppelseitig klebende, aber einseitig thermisch I6sbare Folie ,Revalpha 3195“ der
Firma ,Nitto Denko“. Es wird empfohlen, weitere Versuche mit diesem Produkt

durchzufthren.
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Um das Anwendungsfeld fur OLEDs zu erweitern, ist deren Flexibilisierung vorgesehen. Fur
die Vermarktung flexibler organischer Leuchtdioden darf die Lebensdauer im Vergleich zu

konventionell glasverkapselten OLEDs nicht signifikant geringer sein.

Dazu wurden an erster Stelle Lebensdaueruntersuchungen mit flexiblen Verkapselungen auf
starren Substraten durchgefiihrt. Als Referenz dienten konventionell verkapselte OLEDs. Die
Charakterisierung der Lebensdauer im Versuch ,Folienverkapselung auf Glassubstraten®

(Kapitel 4.3.5) wurde Uber die Degradation eines Kalziumstacks vorgenommen.

Die Folienverkapselung Uber Transferklebefolien wurde ganzflachig, die Verkapselung mit
Flissigklebstoffen als Rahmenverklebung realisiert. Aufgrund der Flexibilitat der Folien
konnte kein reproduzierbar gutes Ergebnis durch den Flissigklebstoff erreicht werden. Die
ganzflachige Verkapselung des Kalziumstacks hingegen war unkompliziert in der

Durchfiihrung und homogen im Ergebnis.

Die Degradation des Stacks, die im Zeitraum von 18 Tagen beobachtet wurde, erbrachte
eine klare Erkenntnis: Die ganzflachige Verkapselung mit Transferklebefolien ist in
Kombination mit einer Dinnschichtverkapselung der Rahmenvariante mit Flissigklebstoffen
vorzuziehen. Hinzu kommt, dass die Reaktion des Klebstoffes mit dem Dunnschichtaufbau

bisher unbekannt ist.

Unter Verwendung der bisher erhaltlichen handelstblichen Barrierefolien konnte ein
durchaus akzeptables Ergebnis erreicht werden. Weitere Forschung zur Verringerung der
Permeation der Folien, sowie ein automatisiertes Laminieren in Stickstoffatmosphéare durch
die Integration eines Laminators in die Fertigungslinie um die Beschichtungsanlage ,Sunicel

400 plus® kdbnnen die Lebensdauer weiter verbessern.

Neben der lebensdauerbezogenen Eignungsfeststellung der bisher im Handel verfiigbaren
Barrierefolien sollte deren Applikation auf den Schichtstapel hinsichtlich Beschadigungen
durch das Laminationsverfahren untersucht werden. Dies wird im Versuch ,Lamination auf

Organischen Solarzellen (OSC)“ (Kapitel 4.3.7) vorgenommen.

Die Verkapselung aller Substrate wurde mit Transferklebefolien und Barrierefolien
unterschiedlicher Starke realisiert. Diese wurden mit einem Handroller aus Silikon
aufgebracht. Die Charakterisierung der im Versuch verwendeten Solarzellen wurde an einem
Sonnensimulator mit integrierter Messeinrichtung vorgenommen. Als Referenz flr die zur
Verflgung gestellte Leistung der folienverkapselten OSCs dienten konventionell verkapselte

Substrate.
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Trotz Schwierigkeiten bei der Lamination konnten einige der folienverkapselten OSCs eine

vergleichbare Leistung wie die Referenzsubstrate zur Verfigung stellen.

Der starke Leistungsabfall der beschadigten OSCs ist auf die Zugbelastung beim Entfernen
des Releaseliners zurlckzufuhren. Die Druckbelastung wahrend der Lamination ubt

vermutlich nur einen geringen Einfluss auf die Beschadigung des Schichtstapels aus.

Neben den oben beschriebenen Betrachtungen zur Lebensdauer und der mechanischen
Belastung durch die Rollenlamination unter Verwendung flexibler Verkapselungen sollten
starre Glassubstrate vollstdndig durch eine flexible Folie ersetzt werden. In diesem Rahmen

sollten Versuche zur Applikation von Folien auf Folien durchgefiihrt werden.

In Kapitel 4.3.3 (,Machbarkeitstest der Handlamination in der Glovebox®) wurden die
Probleme bei der Arbeit mit einem Andrickroller erortert. Hintergrund dieser
Aufgabenstellung war die Frage, ob die Lamination zu Testzwecken innerhalb der Glovebox
mdglich ist. Die gewonnen Erkenntnisse hinsichtlich der Handhabung konnten zum Teil im
Versuch ,Herstellung verschiedener Folienverbunde zur Erprobung deren Rollbarkeit’

(Kapitel 4.3.4) angewandt werden.

Bei der Handlamination von Haftklebefolien unter stickstoffhaltiger Atmosphare innerhalb
einer Glovebox konnte mit erhohter Konzentration und Feinmotorik durchaus eine

Applikationsgenauigkeit von 0,5 — 1 mm erreicht werden.

Bei der Herstellung der Folienverbunde mit Haft- und Flissigklebstoffen kann aufgrund der
inhomogenen Schichtdicke, des aufgetragenen Flissigklebstoffs und der ungleichmaRigen
Folienapplikation per Hand die Verwendung von Haftklebefolien empfohlen werden. Des
Weiteren ist die Applikation mit Transferklebefolien sauberer und schneller durchfiihrbar als
das Zusammenfiigen Uber Flussigklebstoffe. Der Rollbarkeitstest konnte im Rahmen dieser

Arbeit nicht durchgefiihrt werden.

Bisher wurden ausschlieRlich Materialverbunde ohne organische oder metallische Schichten
hergestellt. Um den Einfluss der Verkapselung auf empfindliche, innenliegende Schichten zu
bewerten, sollte im Versuch ,Folie auf Folie” - Lamination (Kapitel 4.3.6) ein Schichtaufbau
verkapselt werden, welcher sich in Bezug auf die innere Haftfestigkeit ahnlich einer OLED
verhalt. Als Degradationsnachweis wurde Kalzium in den Stack integriert. Neben der
Bewertung der Degradation, die aus zeitlichen Grinden nicht mehr innerhalb dieser Arbeit
durchgefuhrt werden konnte, wurde durch die Verkapselung erneut das Vorgehen bei

Lamination von Folien auf Folien untersucht. Es sollten, wie in Versuch ,Herstellung
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verschiedener Folienverbunde zur Erprobung deren Rollbarkeit’ (Kapitel 4.3.4),
Haftklebefolien, sowie Flussigklebstoffe verwendet werden. Da im vorangegangenen
Versuch die Verarbeitung von Flussigklebstoffen nicht zufriedenstellend verlief, sollte deren

Auftrag nun per Siebdruck stattfinden.

Wahrend die Folienlamination erneut ein nahezu fehlerfreies Ergebnis erbrachte, muss die
Verkapselung mit FlUssigklebstoffen hinsichtlich deren Applikation Uberdacht werden. Der
Klebstoffauftrag tber Siebdruck verlief besser als die Beschichtung mit dem Dispenser, kann

mit dem Verfahren der Lamination von Haftklebefolien aber nicht konkurrieren.

Flussige Klebstoffe kdnnten alternativ Uber ein Walzensystem aufgebracht werden. Die

Realisierungsmaoglichkeiten dieses Verfahrens bleiben naher zu untersuchen.

Aus den Erkenntnissen der Versuche ,Machbarkeitstest der Handlamination in der
Glovebox” (Kapitel 4.3.3), ,Herstellung verschiedener Folienverbunde zur Erprobung deren
Rollbarkeit (Kapitel 4.3.4), ,Folienverkapselung auf Glassubstraten“ (Kapitel 4.3.5) und
wFolie auf Folie“ - Lamination® (Kapitel 4.3.6) kann nun zusammenfassend festgestellt
werden: fur eine manuell angefertigte flexible Verkapselung empfiehlt sich auf Grund der
guten Handhabbarkeit die Verwendung von Haftklebefolien. Die ganzflachige Applikation ist
dabei wegen der degradationsabschwachenden Wirkung und der besseren inneren

Haftfestigkeit des Verbundes anzustreben.
Maschinelle Rollenlamination auf OLEDs mit Kavitaten:

Um die bestehenden OLEDs hinsichtlich mechanischem Schutz und Lichtauskopplung
optimieren zu kdénnen, missen die Auswirkungen der, durch Rollenlamination verursachten,
Deckglasdurchbiegung auf den Schichtstapel charakterisiert werden. Dazu sollte im Versuch
LDruckbelastung bei dem Rollenlaminationsprozess“(Kapitel 4.4.2) ein Testobjekt entwickelt
werden, womit die Durchbiegung des Deckglases bei unterschiedlichen Anpressdricken und

Walzenpaarungen festgestellt werden kann.

Die Beruhrung beider Glaser wurde bei dem Testobjekt durch einen elektrischen Kontakt
realisiert, indem auf die inneren Flachen von Deck- und Substratglas eine diinne Schicht
Aluminium  aufgebracht wurde. Diese Kontaktflachen  wurden unter dem
Verkapselungsrahmen aullerhalb der Kavitdt geflihrt und Uber ein digitales Multimeter
miteinander verbunden. Dadurch konnte die Beriihrung der Glaser unter Belastung

nachgewiesen werden.

Das Testobjekt konnte an einem Rollenlaminator erfolgreich angewendet werden. Spater soll
es fur weitere Untersuchungen am Laminator im Fraunhofer IPMS Dresden zur Verfiigung

stehen.
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Empfehlung eines Laminationsverfahrens:

Aus den in Kapitel Lamination zusammengetragenen Informationen, personlichen
Gesprachen mit den Anbietern der verschiedenen Gerate und den gewonnenen
Erkenntnissen der Versuche ,Vakuumlamination in der OLED-Herstellung” (Kapitel 4.2) und
.Maschinelle Lamination von Haftklebefolien auf Glas" (Kapitel 4.3.1) konnte die Kernfrage
nach einem geeigneten Laminator entsprechend den Anforderungen des Fraunhofer IPMS
Dresden geklart werden. Folgend sollen beide Verfahren noch einmal kurz gegenibergestellt

werden.

In Tabelle 5-1 werden Vorteile und Moglichkeiten, welche diese Verfahren dem Fraunhofer

IPMS Dresden eréffnen, aufgelistet. Die Informationen beziehen sich auf die jeweiligen

Standardgerate.
Vakuumlamination Rollenlamination
Lamination thermisch aktivierbarer Lamination von Haftklebesystemen, sowie
Klebefolien thermisch aktivierbaren Klebefolien
Betriebsatmosphare ist anpassbar OLEDs mit Kavitaten sind laminierbar

Bessere Reinraumklasse als bei der
Rollenlamination Gunstiger Anschaffungspreis

Gute Automatisierung und geringe Takitzeit

Tabelle 5-1: Gegentberstellung der Laminationssysteme

Mit Vakuumlaminatoren in standardisierten Ausfiihrungen kénnen im Gegensatz zu
Rollenlaminatoren lediglich thermisch aktivierbare Klebsysteme appliziert werden. Die
Hauptanwendung des Laminators liegt hingegen in der Applikation von drucksensiblen
Haftklebesystemen. Dazu musste ein spezieller, deutlich preisintensiverer Vakuumlaminator

verwendet werden.

Die Vorteile der Vakuumlamination liegen in der variablen Einstellung einer
Betriebsatmosphare und der besseren Reinraumklasse, aufgrund des vorherrschenden
Vakuums. Diese Vorteile relativieren sich jedoch bei der eventuellen Anschaffung eines in

die Fertigungslinie integrierten Rollenlaminators.

Mit der Rollenlamination konnen die bisher hergestellten OLEDs mit Kavitaten bearbeitet und
Haftklebesysteme je nach Reinraumklasse fehlerfrei appliziert werden. Weiterhin ist dieses
Verfahren durch die geringen Anschaffungskosten fiir die entsprechende Apparatur sowie

die niedrigeren Taktzeiten des Prozesses deutlich wirtschaftlicher als die Vakuumlamination.
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Aus diesen gewonnenen Erkenntnissen kann abgeleitet werden, dass die Rollenlamination
das passende Verfahren fur die Verkapselung und Optimierung von organischen

Leuchtdioden mit Folien ist.

96



6. Zusammenfassung und Ausblick

6 Zusammenfassung und Ausblick

In der vorliegenden Arbeit wurden Grundlagen beziglich der organischen Leuchtdioden,
deren Verkapselung sowie daflir verwendeter Klebstoffe und Folien dargestellt. Des
Weiteren wurde der Laminationsprozess mit dazugehérigen Apparaturen beschrieben.
AnschlielRend wurde eine Reihe von Versuchen durchgefiihrt, um die anfangs formulierten

Fragestellungen zu bearbeiten.

Es war Bestandteil der Zielstellung, ein Laminationsverfahren flr das Fraunhofer IPMS
Dresden zu empfehlen, mit welchem Folien auf die bestehenden OLEDs aufgebracht werden
kénnen. Durch das Studium des Aufbaus und der Funktionsweise entsprechender
Geratetypen sowie der Planung und Auswertung von Versuchen an Laminatoren

verschiedener aktueller Anbieter konnte eine Entscheidungsgrundlage geschaffen werden.

Es wird fir den angestrebten Verwendungszweck empfohlen, einen Rollenlaminator zu
erwerben. Hierdurch sind bestmogliche Vorrausetzungen geschaffen, um mdglichst
fehlerfreie Beschichtungen auf glasverkapselten organischen Leuchtdioden und anderen

starren Substraten durchzufiihren.

Die im Hinblick auf die zukunftige Entwicklung flexibler OLEDs interessantere Fragestellung
beschaftigte sich mit der Nutzung desselben Laminationsverfahrens flr die Entwicklung

vollflexibler Verkapselungen.

Aus den selbst praktisch durchgefuhrten sowie den begleiteten Versuchen konnten
zusatzlich zu den eben erwahnten Schwerpunkten, Hinweise zur problemfreieren
Durchfuhrung der spateren Beschichtungsaufgaben ermittelt werden. Zu diesen zahlt die
Oberflachenvorbereitung durch deren Sauberung, gegebenenfalls das Ausgasen der
Materialien im Vakuumofen und nach Méglichkeit die Lagerung von Folien unter
Stickstoffatmosphare. Fir die flexible Verkapselung haben sich Haftklebefolien etabliert. Ist
die ganzflachige Anwendung von Flussigklebstoffen zwingend nétig, sollte der Auftrag mit

einem Siebdrucker vorgenommen werden.

FUr die maschinelle Lamination von Haftklebefolien empfiehlt es sich, die Prozesstemperatur
leicht zu erhdhen, und je nach Aufgabenbereich die Walzenpaarung bezlglich der Harte

anzupassen.

Bedauerlicherweise konnte die, im Kurzreferat erwdhnte, Begleitung des Aufbaus und der
Einrichtung der empfohlenen Fertigungsvorrichtung nicht im Zeitrahmen der durchgefuhrten
Arbeit realisiert werden. Trotzdem konnten die Kernzielstellungen zur Zufriedenheit

bearbeitet werden.
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Fur die Entwicklung fehlerfreier, langerfristig schitzender flexibler Verkapselungen ist mit

einem Rollenlaminator die ideale Voraussetzung geschaffen.

Die bisherigen Ergebnisse, die hinsichtlich Flexibilisierung, Lebensdauer, Leuchtkraft und
Energieverbrauch erreicht wurden sind sehr vielversprechend. Die Forschung und
Entwicklung in diesen Gebieten sollte unbedingt voranschreiten, um den Aufschwung der

OLED fiir Beleuchtungs- und Displayanwendungen zu ermdglichen.
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Anhang

Anhang
[A1] Emittermolekule

Blaues Licht kann bisher nur aus dem Slngulett Zustand emlttlert werden, was dem Prozess
der Fluoreszenz unterliegt. Grines und rotes Licht hingegen kann aus dem wahrscheinlicher
auftretenden Triplett-Zustand eines Exziton emittiert werden. Dieser Vorgang der Emission

heil3t Phosphoreszenz.

[A2] Schichtdickenmessung einer bedampften Aluminiumschicht

J [rata Review | Setlings I User I Exit I Fecipe I 1-:-!::1--:5

Scan Length lZEIEIU prn ]1 Time ;j Scan Time 40 Capture Video|  Delete
Sean Speed 50 um/s v] Advanced 1 Scan Direction Saved Image
Sampling Rats B0Hz vl Resolution 1 pm I

Senzor Range 400 pm / 23.8 pm 'i Fequired Stylus Force | 25.9 mg
Adjustment Center bias 'i Contact Speed 15 'l

MNew
Load

Up

=]
E”

Save Az

Cancel

Elevator Position 174947 um Required F adiuz
SaveData ..
Analysis lSIep Height &nalysis _:j !5 0 pm _‘J Down Print
\»’\P’v\ Leveling: 2 zones ] l Farameters J | 2 bars ] | 270nes

‘ ] Foom: none 1 ¥

Pos (L} 146 pm
Pos (R} 1346 pm
Height (L) 118 nm
Height (R} -5.9 nm
Width 1201 pm
Height 124 nm
TIR 125 nm

T T T
o 100 200 200 <00 500 €00 700 200 200 1000 1100 1200 1200 1400 1500 1200 1700 1800 1300 pm

= Hohendifferenz betragt 124 nm (linke Tabelle neben dem Graphen)



Anhang

[A3] Datenblatt G-4107 ER/WS

Vorlaufiges

Technisches Datenblatt

R

sdhesgive ayatems P

Produktinformation: G- 4107 ER/WS

Produktbeschreibung:

Anwendungsbereich:

Klebstofftyp:

Produktaufbau:

Eigenschaften:

Lieferbare Breiten:

Himweis:

Alls unzers Produshs warden srer strenges Cualtitsconiole, (m Sakmen orsenss CA-Systems nach 1BOTE
15345, D EN IS0 SO0 und DON ENM IS0 14001, umemogen. Die Anpaben basieren suf unseren cerzefpen

Kaltlaminatfolie, doppelseitig klebend
Inneneinsatz

Selpstilebend ausgeristete grafische Tragermaterialien.

ER: Removable: modifizierter Acrylatkieber

Der Kleber ER ist en losemitielreier Acrylat-Kleber auf Basss wassriger Dispersicnen. Dhe
reativ geringe Anfangsklebkraft 13kt eine Repostionierung zu und baut sich auch nach
‘dngerer Verkisbungsdauer nur Sullerst geringfigig auf.

W5: Permanent; Reinacrylatkleber

Dier W3-Kleber ist ein lazemitielfreier, hochkohisiver Reinacrylaticleber. Er zeichnet sich durch
ene aufbauende Klebkrafi aus und ist besonders fir Anwendungen geeignet, bel denen ens
hohe Scherfesbgheit gefordert wird. Er besiizt eine hervorragende Bestandigkeit gegen
Feuchie wund Ldsemittel und er hat ein gutes Alterungsverhaliem. Mt diesem ®isber
selbsikiebend ausgeristeie Materalien sind bei der Verarbeitung auf wielen Obedlachen
repositionierbar.

Trager PET-Falie. 12 pym, transparent
Interliner Glassine Papier, weill, B2 gim*
Klebergewicht ao gm®
Gesamtstirke 0.07 mim

ER: W5:
Schalkraft auf Stahl, 20 min. Kontaktzeit min. min.4 N/ Z3mm
{Ir Anishnung 2 SMAT-FTRN, AFERA S001)
Schalkraft auf Stahl, 24h Kontaktzeit =1 min. & M/ 25mm
{in Anishnung ar SMAT-FTRN, AFERA 2001}
Temperaturbestindigheit won -40 °C bis +20 °C
Empfohlene Verklebungstemperatur =15°C

1000 mm (weitere Abmessungen auf Anfrape)

Ersiziung:
DA 12005-11-28

Harninkser ond Erfahrungen. Ble befeler cen Venarbehsr wegen der File midglcher Elndilzss b=l cer Letzte Anderung:
‘Verarbetung wnd Anwendung unserer Frodukle Jedoch nicht won elgenen Friforgen und Versuchen, Ebwaigs F.8. { Z007-12-15
‘Echutzrechiz sowle beshehends Seslmmungsn sind vom Werarbelsr unserer Produtte In sigener Veranbworiong zu
ozachizn. Unsens Anwendurgsischnik steht Ihnen bef Eignungsprifungen aul Origralmsterialien geme beralend

Zur Vertlgung.
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Anhang

[A4] Rollenein- und auslauf eines Laminators

Vii



Anhang

[A6] Innere Ansicht eines Laminators

[A7] Spezialvakuumlaminator mit Werkzeugmittelteil fir das Applizieren von
Haftklebefolien

Hubeinrichtung in Vakuumkammer

Auf dieser Zeichnung ist ein Werkzeugmittelteil

abgebildet. Dieses kann mit einem Spannrahmen |& 5
fur Haftklebefolien besttickt werden.
] =)

~ Auf dem Zylinder SRS -
- . verschraubte StoRelplatte
Pneumatisch oder Hydraulisch |[{——— ° o o
verfahrbare Hubeinrichtung. l'—'j ﬁ

Modulares Laminiersystem

Unterkolk filhrung —
O -Ij O
Maschinenfabrik Lauffer GmbH & Co. KG 110 y .
IndustriestraBe 101 L f
72160 Horb am Neckar
Tel. +49 (0) 7451 - 902 201 IA" FFE n
Fax +49 (0) 7451 — 902 109
e e g e .
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