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POLIIMIDNE KONZOLE ZA PRIMENU U MIKRO-ELEKTRO-
MEHANICKIM SISTEMIMA (MEMS)

REZIME

U okviru ove doktorske disertacije proucena je i eksperimentalno ispitana
mogucnost primene tankih polimernih filmova kao zamene za silicijum kod bimorfnih
MEMS struktura. Ponasanje deformabilnih bimorfnih MEMS struktura (oblik, polozaj u
mirovanju i u stanju pobude) veoma zavisi od termomehanickih karakteristika samih
strukturnih materijala, a koje samim tim imaju uticaja i na vreme odziva, efikasnost i
primenjenu snagu i/ili osetljivost. Prvi put su u radu ispitivane toplotne karakteristike
(koeficijent toplotnog Sirenja, o, i temperatura prelaza u staklasto stanje, Tgy) tankih
poliimidnih filmova (2 um - 10 pwm) u zavisnosti od debljine filma i procesnih
parametara (temperature umrezavanja, kao i temperaturnog profila koji je koriS¢en pri
umrezavanju polimera). Na osnovu eksperimentalnih podataka izvedene su korelacije
izmedu debljine filma i koeficijenta toplotnog $irenja, o, kao i temperature prelaza u
staklasto stanje, Tq. Pomocu toplotnih karakteristika Pl filmova izvrSena je simulacija,
funkcionalizacija i1 modelovanje nove generacije bimorfnih  mikrosenzora i
mikropokretaca tipa metal - poliimid i poliimid - poliimid.

U prvom delu doktorske disertacije optimizovan je postupak dobijanja tankih Pl
filmova spin tehnikom, na osnovu ¢ega su napravljene serije tankih poliimidnih (PI)
filmova ta¢no definisanih debljina (2 - 10 um) uz variranje temperature umrezavanja
(275°C - 375°C, sa korakom od 25°C), u dva temperaturna rezima zagrevanja filma do
krajnje temperature na kojoj se odvija umrezavanje (linearni 1 stepenasti profil).
Debljina PI filmova je odredena pomocu uredaja Filmetrics F20. Koris¢enjem opti¢kog
mikroskopa je odreden kvalitet umrezenih filmova. Stepen imidizacije PI filmova je
pracen FTIR spektroskopijom. Povrsina svih PI filmova je snimljena pomoéu AFM
tehnike u kontaktnom rezimu (2D i 3D). Toplotna svojstva tankih poliimidnih filmova
(koeficijent toplotnog Sirenja, o, temperatura prelaza u staklasto stanje, Tg) su odredena
koris¢enjem termomehanicke analize (TMA). Temperatura prelaza u staklasto stanje,
Ty, je takode odredena i pomocu nove metode - lokalne termo analize (LTA), a rezultati

su uporedeni sa rezultatima koji su dobijeni pomoc¢u standardne TMA analize.



U drugom delu doktorske disertacije su na osnovu rezultata ispitivanja toplotnih
karakteristika tankih poliimidnih filmova optimizovani procesni parametri, i uradena je
simulacija, funkcionalizacija, modelovanje i fabrikacija nove generacije bimorfnih
mikrosenzora i mikropokretaca tipa zlato-poliimid (Au - PI) i poliimid-poliimid (PI -
PI). Softverski programski paket Intellisuite & ThermoElectroMechanical (TEM) -
modelovanje za mikro-elektro-mehanicke sisteme (MEMS), koji se zasniva na metodi
kona¢nih elemenata je koris¢en za simulacije mikrokonzola sa ciljem da se dobije
preliminarna procena novih materijala koji su predloZzeni za dizajn mikrokonzola.
Pomocu optickog mikroskopa odreden je pocetni otklon mikrokonzola. Termicko
testiranje bimorfnih mikrokonzola se sastojalo iz ispitivanja statickog i dinamickog
odziva Au-Pl i PI-PI struktura. Stati¢ki odziv mikrokonzola je pracen pomocu dve
metode, a rezultati su uporedeni. Prva metoda se zasniva na praenju pomeraja
mikrokonzola pomocu laserskog zraka, pri ¢emu Su uradene serije merenja rastojanja
rasute svetlosti u temperaturnom intervalu od 25°C do 100°C. Druga metoda se zasniva
na merenju pomeraja pomocu digitalne kamere koja je montirana na fotocev optickog
mikroskopa. Eksperimentalna aparatura, kao i procesiranje slika je kompjuterski
kontrolisano pomoc¢u LabView softverskog paketa. Postavljen je analiticki model za
staticki i dinamicki odziv bimorfnih konzola pri toplotnoj pobudi i rezultati dobijeni
eksperimentalno su uporedeni sa rezultatima dobijenim iz analitickog modela.

Rezultati predstavljeni u okviru ove doktorske disertacije omogucéavaju
prosirivanje fundamentalnih znanja o polimernim materijalima, sagledavanje uticaja
debljine PI filma, temperature umreZavanja 1 temperaturnog profila umreZavanja na
toplotna svojstva tankih PI filmova i primenu nove tehnike (LTA) za odredivanje
temperature prelaza u staklasto stanje, T4. Odabrani tanki P1 filmovi pokazali su se kao
adekvatna zamena za silicijum kod bimorfnih MEMS struktura ¢ime se otvara
mogucnost razvoja nove generacije bimorfnih mikrosenzora i mikropokretaca tipa metal
- poliimid i poliimid - poliimid. Ovi materijali, ¢ije je procesiranje ekonomski
povoljnije, a pogodni su da se kao fleksibilni supstrati integriSu u novu generaciju
nosivih senzora, elektronike i medicinske dijagnostike, poseduju veliki potencijal za

primenu kod sledec¢e nove generacije MEMS uredaja.
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POLYIMIDE STRUCTURES FOR MICRO-ELECTRO-MECHANICAL
SYSTEM (MEMS)-BASED APPLICATIONS

ABSTRACT

This Ph.D. thesis studies and experimentally examines applicability of thin
polymer films as structural substitutes for crystaline Si in bimorph MEMS structures.
The two shapes (bi - morph) and transient state between the ON - OFF resting positions,
that such deformable MEMS structures assume, largely depend on thermo-mechanical
characteristics of the structural materials, influencing response time, efficiency and
delivered force and/or sensitivity. For the first time, thermal characteristics (e.g.
Coefficent of Thermal Expansion (CTE) a and the Glass Transient Temperature Tg) of
trully thin (2um — 10um) polyimide (PI) films have been examined and the relationship
with respect to film thickness and film coating processing parameters (e.g. soft - baking
and hard-baking temperature profiles) has been established. The correlations between
the film thickness and respective CTEs - a, as well as respective glass transition
temperatures, Tys have been experimentally established. Experimentally established
thermo - mechanical characteristics of Pl films were then used for software simulation,
functionalisation and modelling of the next generation of bimorph microsensors and
microactuators based on PI - metal and PI - Pl architecture.

The first part of the thesis discuss thin-film spin process optimisation for
obtaining thin PI films from liquid phase with high accuracy against set target thickness
values (2um — 10um) and varying hard-baking (cross - linking) temperature (275°C -
375°C, 25°C step). Two different temperature profiles (linear and step) were used for
reaching final, curing temperature plateau. The PI film thickness was measured on
Filmetrics F20 system and high quality optical microscope was used for determining the
quality of obtained coatings. In addition, FTIR spectroscopy is used for determining the
degree of imidisation of said thin PI films. Finally, the topology of the surface (e.g.
peak-valy roughness, deformities) was assessed using 2D and 3D AFM techniques.

Standard Thermo-Mechanical Analysis (TMA) was used for determining CTEs (as) and



Tgs and novel Local Thermo Analysis (LTA) of the T4 was used for parallel
comparison.

The second part of the thesis presents optimisation of thin PI film processing
parameters based on the thermo - mechanical characteristics previously abtained.
Simulation, functionalisation and modelling of gold-polyimide (Au - PI) and polyimide-
polyimide (Pl - PI) bimorph structures using software package IntelliSuite and
FEM/FEA based ThermoElectroMechanical (TEM) modelling for MEMS was
completed in order to establish the preliminary assessment of best polyimide-based
structural layers suitable for next generation of microstructures with industrial
applicability. For this purpose, microcantilevers, as simplest and most suitable testing
artefacts, were designed and fabricated. Using high quality, large focus field metallurgic
microscope starting out - of plane cantilever deflection was established, followed by
thermo-mechanical activation and monitoring both transient and final, static position.
Two methods were used for assertaining cantilever static deflection: i) Indirect - Laser
beam deflection of the top surface of the cantilever at varying ambient temperatures
(25°C — 100°C); ii) Direct - Deflection tracking of the cantilever tip using digital camera
set-up and LabView software package for analysis. Analytical model for static and
dynamic response of bimorph cantilevers due to thermal excitation is established and
the results were compared to experimentally obtained data.

The results presented in this thesis allow broadening field of fundamental
polymer science knowledge, as well as understanding trully thin - film PI coatings and
their thickness — thermomechanical characteristics relationship, as well as even more
important relationship between thermomechanical properties and processing parameters,
such as curing temperature profiles, dwelling times and T¢s. A new LTA technique for
localised determination of Tgs has been implemented. Selected PI coatings have shown
excellent thermo - mechanical properties, allowing for extreme deformation and high
responsiveness to thermal changes, which in turn qualifies them as suitable substitutes
for non-Si bimorph MEMS structures. These materials, cheaper to process and suitable
for flexible substrate integration into next generation of wearable sensors, electronics
and Point - of - Care (POC) and Home - Use (HU) medical diagnostics, present a whole
new opportunity for next generation MEMS.
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lokalna termo analiza (Local Thermal Analysis)
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Mikro-Opto-Elektro-Mehanicki Sistem (Micro-Opto-Electro-Mechanical
System)

srednja molska masa po masenoj zastupljenosti
nepotpuni poliamid viSebazne kiseline
mikroskopija skeniraju¢om sondom (Scanning Probe Microscopy)

skenirajuc¢i mikroskop sa tunelskim efektom (Scanning Tunneling
Microscope)

toplotno bimorfni pokretac
tehnologija tankog filma (Thin Film Transistor)
temperatura prelaza u staklasto stanje (Glass Transition Temperature)

termomehanic¢ka analiza

Aspekt 0dnos - odnos povrSina/zapremina (aspect ratio)
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I uvoD

Oblast mikro - elektro - mehanickih sistema (MEMS) se intenzivno razvija i Siri
u poslednje tri decenije. MEMS predstavljaju minijaturne elektromehanicke sisteme
(uredaje 1 strukture) koji mogu da registruju promene u okolini, da ih analiziraju i
procesiraju pomoc¢u mikroelektronike. Pored toga $to su minimalni (dimenzije), MEMS
su optimalni (energetski i ekonomski), adaptabilni (lako se integriSu u druge sisteme i
lako se modifikuju), a karakteriSe ih i velika otpornost na vibracije, udar i zracenje. Ovi
sistemi mogu da se sastoje od mehanickih elemenata, senzora, pokretaca, elektronskih i
elektricnih uredaja koji su svi smesSteni na silicijumov supstrat (Cip). Najvazniji i1
najinteresantniji delovi MEMS su mikrosenzori i mikropokretaci (pokretne 1i/ili
deformabilne strukture). Elementi MEMS uredaja mogu da budu u formi konzola,
membrana, gredica. Konzole su interesantne zbog jednostavne strukture. MEMS i
delovi za MEMS uredaje se proizvode od silicijuma, polimera, metala, keramike i
kompozitnih materijala. Najzastupljeniji materijal koji se koristi za proizvodnju
integrisanih kola je silicijum. lako se veliki deo elektronske industrije oslanja na
industriju silicijuma, proizvodnja kristalnog silicijuma je kompleksna i relativno skupa,
pa se akcenat poslednjih godina sve viSe stavlja na zamenu silicijuma drugim
materijalima.

Polimeri predstavljaju adekvatnu zamenu, jer mogu da se proizvode u velikim
koli¢inama uz raznovrsne toplotne, elektri¢ne i mehanic¢ke karakteristike, za razliku od
klasiénih materijala. Osnovne prednosti polimera su elasti¢nost, opticka svojstva i
biokompatibilnost. Medu polimerima, poliimidi (PI) imaju visoku termicku i
hidroliticku stabilnost, odli¢nu otpornost na hemikalije, dobra adhezivna svojstva 1
mehanicku ¢vrstocu, biohemijsku kompatibilnost. Poliimidi su raznovrsni, mogu da se
modifikuju u foto-osetljive ili foto-neosetljive, piezoelektri¢ne ili nepiezoelektriéne, u
magnetne ili nemagnetne, iz neprovodnih u provodne. S obzirom da je upotreba tankih
polimernih filmova u velikoj ekspanziji poslednjih godina u raznim oblastima od
mikrofluidike, mikroelektronike, MEMS uredaja (senzora i pokretaca) do biomedicine,
biotehnologije i aeronautike, javila se potreba da se podrobnije ispitaju odredena
svojstva tankih filmova koja mogu znacajno da uti¢u na performanse samih uredaja.

Toplotne karakteristike, kao $to su koeficijent toplotnog Sirenja, o, i temperatura prelaza



u staklasto stanje, Ty, spadaju u red najvaznijih karakteristika kada je re¢ o primeni
tankih polimernih filmova. Literaturno dostupni podaci za svojstva polimera se odnose
na materijale ¢ija je debljina ve¢a od 50 um i njihove vrednosti su konstantne. Svojstva
tankih polimernih filmova mogu znacajno da se razlikuju od svojstava tih istih
materijala ¢ija je debljina veca od 50 um. S obzirom da se kod MEMS mikrokonzola
radi o debljinama koje su manje od 10 um, neophodno je ispitati svojstva odgovarajucih
tankih poliimidnih filmova. Mikrokonzole koje reaguju na toplothnu pobudu su
zasnovane na bimorfnoj strukturi (dva tanka filma materijala koji imaju razlicite
koeficijente toplotnog Sirenja). Mikrokonzole su uc¢vrs¢ene na jednoj strani i veoma su
osetljive na toplotne promene. Osnovni princip pobude pod dejstvom toplote je da se
oblik i zapremina materijala menjaju pri grejanju ili hladenju.

Cilj ove doktorske disertacije je da se ispita mogucnost primene tankih
polimernih filmova umesto silicijuma i/ili metala kao standardnih materijala kod MEMS
mikrokonzola bimorfnog tipa. Kod standardnih silicijum-metal bimorfa neophodno je
dovesti energiju da bi doslo do pobude konzole. Jedna od prednosti tankih poliimidnih
filmova je da nije potrebno dovoditi energiju za pobudu strukture, jer otklon od ravni
bimorfa ve¢ postoji usled naprezanja koja su zaostala u samom polimernom filmu. Na
osnovu rezultata ispitivanja toplotnih karakteristika poliimidnih filmova razlicitih
debljina (2-10 um) ¢e biti uradena optimizacija procesnih parametara, kao i simulacija,
funkcionalizacija i modelovanje nove generacije bimorfnih mikrosenzora i
mikropokretaca tipa metal-poliimid i poliimid-poliimid. Kao metalni sloj je izabrano
zlato.

Predmet rada prvog dela doktorske disertacije su tanki poliimidni filmovi
(debljine do 10 um), njihovo dobijanje i ispitivanje toplotnih karakteristika (koeficijenta
toplotnog Sirenja, o, i temperature prelaza u staklasto stanje, Tg) u zavisnosti od debljine
filma i procesnih parametara (temperature umrezavanja, kao i temperaturnog profila
koji je koriS¢en pri umreZavanju polimera). Izabrana su dva tipa poliimidnih materijala
sa razli¢itim vrednostima koeficijenta toplotnog Sirenja. Na osnovu detaljnog pregleda
literature zakljuceno je da nema preciznih podataka o toplotnim karakteristikama
odabranih tankih PI filmova ¢ija je debljina do 10 um. Pod pretpostavkom da debljina
filma ima uticaja na toplotne karakteristike neophodno je odrediti da li su vrednosti

toplotnih karakteristika tankih PI filmova (2 - 10 um) konstantne ili postoje korelacije



izmedu debljine filma i koeficijenta toplotnog Sirenja, o, kao i temperature prelaza u
staklasto stanje, Tg. Ispitivanjem toplotnih karakteristika PI filmova ocekuju se rezultati
koji su neophodni za simulaciju u oblastima mikrofluidike, mikro-elektro-mehanickih
sistema (MEMS) i mikroelektronike, funkcionalizaciju i modelovanje nove generacije
bimorfnih mikrosenzora i mikropokretaca tipa metal-poliimid i poliimid-poliimid.
Predmet rada drugog dela doktorske disertacije su poliimidne mikrokonzole, postupci za
njihovo dobijanje, kao i ispitivanje svojstava pod razli¢itim temperaturnim uslovima sa
ciljem da se dobiju i procene efekti toplotne pobude na ponasanje samih konzola i da se
sagleda mogucénost primene ovakvih struktura kao ekonomski isplativih zamena za
standardne Si-mikrokonzole.

Naucni ciljevi ove disertacije su da se detaljno sagleda uticaj debljine Pl filma,
temperature umrezavanja, kao i temperaturnog profila umrezavanja na toplotna svojstva
tankih PI filmova (koeficijenta toplotnog Sirenja, o] 1 temperature prelaza u staklasto
stanje, Ty) 1 uspostave odgovarajuce korelacije, utvrdi moguénost primene odabranih
tankih PI filmova kao zamene za silicijum kod bimorfnih MEMS struktura, dobiju nove
generacije bimorfnih mikrosenzora i mikropokretaca tipa metal-poliimid i poliimid-
poliimid 1 postavi analiticki model za staticki i dinamicki odziv bimorfnih konzola pri
toplotnoj pobudi.

Poseban nau¢ni doprinos ¢e predstavljati novi podaci vezani za toplotne
karakteristike tankih poliimidnih filmova (<50 um) a neophodni kako bi se upotpunile
baze podataka 1 pomocu njih omogucili taéniji proracuni 1 izvodenje simulacija u
oblastima  mikrofluidike, = mikro-elektro-mehani¢kih ~ sistema  (MEMS) i
mikroelektronike, kao i uvodenje nove tehnike (LTA) za odredivanje temperature

prelaza u staklasto stanje, Tg.
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2. MIKRO - ELEKTRO - MEHANICKI SISTEMI (MEMS)

Mikro - elektro - mehanicki sistemi (skraceno MEMS) su minijaturni uredaji
koji ukljucuju strukture koje su pokretne ili mogu da se deformisu (na primer, konzole,
gredice i membrane) i integrisane senzore (na primer, piezoelektricni, metalni, magnetni
slojevi) koji reaguju na promene u okolini, pretvaraju¢i ih u odgovarajuci elektri¢ni
signal pogodan za dalju analizu [1]. Ovi sistemi mogu da registruju, kontroliSu i
aktiviraju mehanicke procese (koji se odigravaju na nevidljivoj mikroskali) koje dalje
pojedinacno ili u nizu generiSu u efekte vidljive na makro skali. Svaki deo naziva za
MEMS ima poseban smisao: mikro (strukture malih dimenzija koje se dobijaju
mikrofabrikacijom), elektro (elektri¢ni signal/kontrola), mehanicki (mehanicka
funkcionalnost), sistemi (strukture, uredaji, sistemi) [2]. MEMS predstavljaju logi¢an
nastavak i proSirenje oblasti mikroelektronike i integrisanih kola (IC) [3], koji ukljicuju
tradicionalnu elektroniku sa mehani¢kim sistemima kao $to su senzori i pokretaci. Za
elektri¢na kola je karakteristicno da su ¢vrste i kompaktne strukture, MEMS strukture
imaju Supljine, kanale, konzole, membrane. MEMS se razlikuje od mikroelektronike, od
molekularne nanotehnologije, kao i od molekularne elektronike. Na slici 1.1. dat je
ilustrativan prikaz medusobnog prozimanja optike, mehanike i elektronike koje su
osnova za razvoj MEMS-a, mikro - opto - elektro - mehanickih sistema (MOEMS),

optoelektronike i optomehanike [3].

N
\ | OPTOELEKTRONIKA |

[ oo /)
y

MOEMS

~ MEHANIKA ELEKTRONIKA

Slika 1.1. Presek osnovnih sistema (optika, mehanika i elektronika) za razvoj MEMS-a,

MOEMS, optoelektronike i optomehanike



MEMS ¢ine mehanicki elementi, senzori, pokretaci (aktuatori), elektri¢ni i elektronski
uredaji koji su smeSteni na supstrat silicijuma (Cip) [4]. Senzori u okviru MEMS
sakupljaju informacije iz okoline merenjem mehanickih, toplotnih, bioloskih,
hemijskih, optickih i magnetnih efekata. Elektronika procesira ove informacije i uz
mogucnost donosenja odluka usmerava pokretace (aktuatore) da svrsishodno zeljenom
odzivu reaguju prema okolini (na primer pomeranjem, pozicioniranjem, regulisanjem,
pumpanjem i/ili filtriranjem) [5].

Veli¢ina MEMS komponenti (senzora, pokretaca, elektronike) iznosi od 1um do
100 pum, dok je sam MEMS uredaj veli¢ine od 20 um do 1 mm. Tipovi MEMS uredaja
mogu da variraju od relativno jednostavnih - bez pokretnih delova, do izuzetno
kompleksnih elektromehanickih sistema sa mnogo pokretnih elemenata koje
kontrolilise integrisana mikroelektronika. U MEMS uredaje spadaju senzori za pritisak,
meraci ubrzanja - akcelerometri kao inertni senzori, mikroogledala, minijaturni roboti,
zupcanici, pumpe za fluide, senzori za protok, generatori mikrokapljica, opticki skeneri,
uredaji za analizu i dobijanje slika, hemijski senzori, sonde i $iljci za ispitivanje

povrsine [5].

1.1. Razvoj i primena MEMS-a
Tri su osnovne ideje za razvoj i primenu MEMS-a [6]:

1. minimizacija postoje¢ih uredaja (primer proizvodnje Ziroskopa na bazi silikona:
masa postoje¢ih uredaja od kilograma i zapremine od 1 dm® smanjena je na Cip
mase nekoliko grama i zapremine 0,5 cm®),

2. primena principa i otkrica moderne fizike (bio¢ipovi koji koriste elektri¢no polje za
doziranje reaktanta oko ¢ipa, na osnovu elektro-osmotskog efekta u kanalima
prec¢nika do 1 milimetra),

3. primena mikrotehnika (izgradnja i razvoj uredaja kao $to su delovi skenirajuceg
mikroskopa sa tunelskim efektom (STM) i mikroskopa atomskih sila (AFM).
MEMS uredaji se primenjuju kao mikrogriperi (hvatai) za hvatanje celija koje

treba analizirati.



MEMS uredaji se primenjuju u [3]:
automobilskoj industriji (u sistemima vazdusnih jastuka, bezbednosnim sistemima u
vozilu, svetlima za kocnice, uredajima za pozicioniranje prednjih farova,
detektovanje proklizavanja i automatsko zakljucavanje). Na slici 1.2. prikazani su
delovi automobila u kojima se nalaze MEMS uredaji,
proizvodima Siroke potroS$nje (u aparatima i spravama za sportske treninge,
perifernim uredajima za kompjutere, navigacionim uredajima za automobile i li¢nu
upotrebu, u mobilnim aplikacijama),
industriji (u uredajima za detektovanje zemljotresa, za regulaciju/isklju¢ivanje gasa,
za testiranje ispravnosti aparata i masina, registrovanje udara i potresa),
vojnoj industriji (u uredajima u tenkovima, avionima, opremi za vojnike),
medicini, biomedicini i biotehnologijama (u koje spadaju i bioCipovi za
detektovanje opasnih hemijskih 1 bioloskih supstanci, mikrosistemi za DNK
identifikaciju, mikrofabrikavani STM uredaji, mikrosistemi za sortiranje i selekciju
lekova i bio - MEMS uredaji u medicini i tehnologijama bliskim medicini (od tzv.
,laboratorije na ¢ipu” do biosenzora i hemosenzora),
vazduhoplovstvu 1 istrazivanju svemira (to su merac¢i ubrzanja i ziroskopi za
unutra$nju navigaciju, senzori za pritisak, radiofrekventni prekidaci i filteri za
komunikaciju, harmoni¢na ogledalca za optiku, mikro - energetski izvori i turbine,
uredaji za kontrolu pokreta i polozaja, bio - reaktori i bio - senzori, uredaji sa

mikrofluidima, uredaji sa toplotnom kontrolom, atomski satovi).

senzor pritiska
kod ubrizgavanja GPS iinercijalni meraci ubrzanja kod
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Slika 1.2. Primena MEMS u automobilu



1.1.1. Pravci razvoja MEMS-a do 2040. godine

Trziste MEMS uredaja predstavlja deo velikog trzista poluprovodnickih ¢ipova,
a to je trziSte koje pokazuje najbrzi rast (ve¢ sedam godina belezi se dvocifren procenat
rasta). U pocetku je automobilska industrija bila glavni pokreta¢ trzista za MEMS
uredaje, ali se rast ove grane poslednjih godina industrije usporio. S druge strane, novije
oblasti primene (primer su oblast medicine, telekomunikacija i proizvodi Siroke
potro$nje) imaju znacajniji uticaj na trziste MEMS-a [7].

Veliki zahtevi trzista za elektronskim uredajima najnovije generacije, kao $to su
inteligentni telefoni (smart phones) i tablet uredaji uti¢u na porast proizvodnje i razvoj
MEMS. Procena je da ¢e trziste MEMS-a uskoro dosti¢i nivo od 15 - 20 milijardi
dolara. Ukoliko se u analizu trzista ukljuci i oblast mikrofluidike na staklu, polimerima i
SiO,, kao i digitalni kompasi koji nisu u pravom smislu re¢i MEMS uredaji, ali se sve
viSe integriSu sa njima, predvidanja su da ¢e godisnji finansijski rast biti oko 15%, a ¢ak
20% kada je re¢ o koli¢ini proizvedenih MEMS uredaja. Ako se razmatraju glavni
MEMS uredaji, trziSte za radiofrekventne (RF) MEMS uredaje ¢e imati najveci rast
(50%), zatim slede ¢ipovi sa mikrofluidikom koji sluze za distribuciju lekova (42%),
mikrofoni na bazi silicijuma (32%), ¢ipovi sa mikrofluidikom za dijagnostiku (23%),
mikrosonde i mikro$pricevi (22%) i mikrobolometri (20%) [8].

MEMS u proizvodima Siroke potro$nje, mobilne aplikacije, na primer iPhone,
iPad i iPod, koji su prikazani na slici 1.3., predstavljaju 50% ukupne koli¢ine MEMS
uredaja. U 2012. godini je proizvedeno 7 milijardi MEMS uredaja, Sto predstavlja rast
od 17% u odnosu na 2011. godinu, a ¢ak 54% u odnosu na 2010. godinu.

Detekcija pomeraja (rotiranje ekrana od vertikalnog ka horizontalnom poloZzaju)
je nasla $iroku primenu u mobilnim telefonima, pejsmejkerima, inteligentnoj municiji
Sto je uslovilo rast potraznje i proizvodnje meraca ubrzanja, ziroskopa i elektronskih
kompasa. MEMS mikrofoni se ugraduju u mobilne telefone i zamenjuju doskoro
koris¢ene mikrofone na bazi elektrokondenzatora. Mikrofoni, mera¢i ubrzanja,

ziroskopi 1 magnetometri ¢ine viSe od polovine svih MEMS uredaja napravljenih u
2011. godini [8].



Slika 1.3. Proizvodi Siroke potrosnje u kojima se koriste MEMS uredaji:
(a) iPhone i iPad, (b) iPod

1.1.2. Razvoj novih MEMS

Razvoj novih MEMS uredaja uklju¢uje termoniti, mikrodispleje, mikroogledala
za mobilne telefone i pikoprojektore u tablet uredajima, autofokus, RF MEMS
prekidace 1 promenljive kondenzatore za mobilne uredaje, oscilatore, mikrozvuénike.
Primena MEMS-a zapravo nema ograni¢enja. TrziSta novih MEMS uredaja ce
intenzivno rasti, a procenjeni rast u slede¢em petogodisnjem periodu je najvecéi za
mikroogledala koji se koriste za mobilne telefone i pikoprojektore u tablet uredajima, za
RF MEMS prekidace i promenljive kondenzatore za mobilne uredaje, za oscilatore, za

termoniti i za MEMS uredaje kao $to su mikrozvucnici [8].

1.2.  Tehnologije i postupci za dobijanje MEMS-a

Proizvodnja MEMS proisti¢e iz procesnih tehnologija razvijenih u proizvodnji
poluprovodnika kao $to su: depozicija slojeva materijala, fotolitografija za dobijanje
Sablona 1 nagrizanje za dobijanje zeljenih zavr$nih formi. MEMS odlikuje velika
vrednost odnosa povrSina/zapremina (takozvanog ,,aspekt odnosa”), pa su povrSinski
efekti (kao $to su kvasenje i elektrostatic¢ki efekti) dominantni u odnosu na zapreminske
efekte (kao $to su inercija i toplotna energija) [9].

Procesne tehnologije, razvijene za dobijanje poluprovodnika koriste se i za
proizvodnju MEMS uredaja od kojih su tri naj¢es¢e primenjivane:
l. mikrofabrikacija u masi,
Il. mikrofabrikacija povrsine i
II. LIGA proces.



Ove tehnologije su bile predmet intenzivnih istraZzivanja i razvijale su se u

poslednjih dvadeset pet godina, a podrobno su opisane u literaturi [1, 6, 9 - 13].

1.3.  Mikrosenzori i mikropokretaci

Najznacajniji, a ujedno i najinteresantniji elementi MEMS sistema su
mikrosenzori i mikropokretaci. To su uredaji koji konvertuju energiju iz jednog oblika u
drugi. Kod mikrosenzora, tipi¢no je da uredaj pretvara mereni mehanicki signal u
elektri¢ni signal. Mikrosenzori detektuju promene u okolini merenjem toplotnih,
magnetnih, hemijskih ili elektromagnetnih efekata. Ove informacije se obraduju
pomoc¢u mikroelektronike, koja daje signal mikropokreta¢ima da reaguju u vidu
promene prema okolini. Za razliku od mikrosenzora, mikropokretaci proizvode
mehanicki otklon kao odziv-odgovor na pobudu (elektrostaticku, toplotnu i magnetnu)

nastalu iz energetskog izvora.

1.3.1. Mikrosenzori

Poslednjih decenija razvijeni su brojni mikrosenzori koji omogucavaju
oCitavanje temperature, pritiska, inercijalih sila, hemijskih vrsta, magnetnih polja,
zraCenja [3, 14, 15 - 19]. Sposobnost MEMS senzora da mere razliCite parametre se
zasniva na ograni¢enom broju mehanizama pretvaranja koji su kompatibilni sa
procesom minimizacije, a u koje spadaju piezootporni [15], kapacitivni [16],
piezoelektri¢ni [17, 18] 1 u nekoliko slu¢ajeva induktivni efekat.

Tri osnovna tipa senzora su: senzori za pritisak (piezootpornost), hemijski
senzori (kapacitivnost) i inercijalni senzori (akcelerometri zasnovani na kapacitivnom
efektu i ziroskopi zasnovani na piezoelektricnom efektu).

MEMS senzori za pritisak koriste fleksibilnu dijafragmu za detektovanje
promene. Ovaj tip senzora je naSao veliku primenu u automobilskoj industriji (pritisak u
gumama, ulju i gorivu, merenje protoka vazduha, u vazdu$nim jastucima), u
biomedicini (za merenje krvnog pritiska, kod endoskopa, infuzionih pumpi,
mikrosenzori koji se ugraduju unutar lobanje). Barometarski mikrosenzori za pritisak se
koriste za pracenje vremenskih prilika, kao i u tunelima gde ima vetra. Milioni MEMS

senzora za pritisak se ugraduju u putnu infrastrukturu za dobijanje i skupljanje podataka
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0 uslovima na putevima. Primenjuju se u raznim oblastima, od sporta preko igrica
Siroke potrosnje (Playstation) do vazduSnog prostora i svemira.

U inercijalne MEMS senzore spadaju meraci ubrzanja i ziroskopi pomocu kojih
se mere promene u ubrzanju, vibraciji, orijentaciji i nagibu. Najjednostavniji MEMS
senzor mera¢ ubrzanja je inercijalna masa koja je zakacena za opruge. Pri ubrzanju,
dolazi do otklona mase od polazne pozicije §to se prevodi u elektriéni signal. MEMS
ziroskopi imaju oblik diska ili tocka koji rotira. Kod pojedinih MEMS Ziroskopa koriste
se vibrirajue strukture umesto tradicionalnih rotiraju¢ih diskova. U automobilu se
inercijalni senzori koriste kod vazdu$nih jastuka, za navigaciju, podeSavanje i
pozicioniranje visine prednjih farova, sistem protiv krade, za izbegavanje sudara i
detektovanje proklizavanja. Takode se primenuju kod merenja i detektovanja vibracija,
nagiba, pokreta i udara, a koriste se kod uredaja za zumiranje u kompjuterima, kao

stabilizatori slike u telefonima i kamerama i za igrice.

Hemijski senzori

Minijaturni senzori dobijeni mikrofabrikacionim procesima mogu da se koriste
za detektovanje gasova, u medicinskim, biomedicinskim i biohemijskim analizama, kod
kontrole kvaliteta i1 procesa. Razvijeni su izuzetno osetljivi postupci mehanicke
konverzije bio(hemijskih) ili fizickih procesa u signale koji mogu da se zabeleze,
koriS¢enjem mikrofabrikovanih senzora.

Senzori su konzole (Stapi¢i pravougaonog oblika debljine ne veée od 1 um) koje
su najceS¢e napravljene od silicijuma [19]. Adsorpcija molekula na povrSini ovih
mikromehani¢kih konzola (funkcionalizovanih receptorskim molekulima) izaziva
savijanje konzole usled povrsinskog naprezanja. Konzolni senzori mogu da se koriste u
sredinama kao §to su vakuum, vazduh ili razne te€nosti. Glavne prednosti ovih
minimizovanih senzora su njihova mala veli¢ina, kratak vremenski odziv, velika
osetljivost i direktno prevodenje pobude u odziv.

Mikrofabrikovane konzole se uglavnom koriste kao senzori sile za snimanje
topografije povrSine koris¢enjem tehnika kao $to su SPM (mikroskopija skeniraju¢om
sondom), SFM (skeniraju¢a mikroskopija sila) [20] i AFM (mikroskopija atomskih sila)
[21]. Kod ovih metoda se koristi konzola sa ostrim $iljkom koji skenira povrS§inu uzorka

(piezoelektri¢ni skener). Siljak na konzoli moZe da bude u direktnom kontaktu sa
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povrsinom (kontaktni) ili da osciluje i bude u interakciji sa povrSinom u jako kratkim
intervalima tokom oscilatornog ciklusa (dinamicki, nekontaktni). Savijanje konzole se
meri optickim detektovanjem pozicije skrenutog laserskog zraka na vrhu konzole ili
merenjima piezootpornih deformacija. Interakcija vrha konzole sa povrSinom je
uobicajena kod svih SFM tehnika.

AFM se razvila u najjaci i najsvestraniji instrument za karakterisanje povrsine
na molekulskom i atomskom nivou. Metode su dobro razvijene i intenzivno se
primenjuju.

Koris¢enjem konzola u nizu koje su prevucene slojem osetljivim na specificne molekule
dobijaju se ultraosetljivi nanomehanic¢ki senzori za detektovanje hemijskih ili
biohemijskih reakcija u gasnoj fazi i te€nom okruzenju [19]. Prevuceni sloj moze da
bude potpuno ili delimi¢no osetljiv za prepoznavanje pojedinih molekula. Ukoliko je
svaka od konzola u nizu prevucCena razli¢itim (delimi¢no specificnim) senzorskim
slojem moZe da se dobije odziv za razlicite analite [22]. U tec¢noj sredini, konzolni
senzori omogucéavaju brzo, kvantitativno i kvalitativno detektovanje neobelezenih
biomolekula (na primer specificnih delova DNK, kod molekulskog prepoznavanja
antitelo - antigen i proten - protein) [23]. Konzolni senzori mogu da se koriste u

statickom, dinamic¢kom i toplotnom rezimu [23, 24] (slika 1.4.).

Slika 1.4. Radni reZimi za konzolni senzor: (A) rezim statickog savijanja (B) rezim

dinamickog rezonovanja (C) toplotno bimetalni rezim

U statickom rezimu sloj koji je osetljiv na adsorpciju se nalazi na gornjoj
povrsini konzole. PovrSinsko naprezanje tokom procesa adsorpcije utice na stati¢ko
savijanje konzole. U dinamickom rezimu konzola osciluje spolja na svojoj rezonantnoj
frekvenci (koriS¢enjem piezoelektricnog pobudivaca). Konzola mozZe da bude
prevucena sa gornje ili donje strane molekulskim slojem osetljivim na adsorpciju. Kada

se na konzoli adsorbuje masa, rezonantna frekvencija se pomera ka nizim vrednostima.
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Iz ovog pomeraja u frekvenciji moguce je izraCunati masu koja se adsorbovala na
konzoli [23]. Mehanic¢ka svojstva konzole se ne menjaju znacajno sa adsorbovanjem
mase. Promena rezonantne frekvence od 1 Hz, grubo odgovara promeni mase od 1
pikograma [22].

U toplotnom (bimetalnom) rezimu, razlika u koeficijentima toplotnog Sirenja
materijala od kojih je napravljena konzola (uobicajeni materijal je kristalni Si koji je
prevucen metalnim slojem debljine 100 nm na jednoj od povrSina) izaziva savijanje
konzolnog senzora, ako se temperatura promeni. Promena temperature od 10° K izaziva
skretanje konzole od nekoliko nanometara.

Moguc¢nosti primene konzolnih senzora su velike, a osnovni pravci razvoja su
usmereni ka:

1. detektovanju para i isparljivih komponenata pomocu pojedinacnih konzola koje

se koriste u statiCkom rezimu [23, 25],

2. primeni za detektovanje gasne faze kod rastvaraca koris¢enjem piezootpornih
konzola [22],

3. biohemijskoj primeni u statiCkom rezimu [26] (senzor za glukozu),

4, detektovanju proteina pomocu piezootpornih konzola koje rade u dinamickom

rezimu [23, 27]

Razvijeni su mikrokonzolni senzori kao detektori za eksplozive [28] i za
bakteriju Escherichia coli [29]. Kada se mikrokonzola prevuce slojem hidrogela dobija
se pH mikrosenzor [26]. Teorija adsorpcije molekula na mikrokonzole [30], kao i
elektrohemijske redoks reakcije [31] su opisane u literaturi.

MEMS senzori mogu da se koriste u kombinaciji sa drugim senzorima. Na
primer MEMS moze da se dizajnira sa senzorima tako, da meri protok te€nog uzorka, a
u isto vreme da detektuje i najmanju koli¢inu zagadujué¢ih materija, ako ih u uzorku
ima.

Razvoj mikrokonzolnih senzora ¢e i¢1 u pravcu tehnoloskih primena, odnosno
novih nacina karakterisanja realnih materijala (primer su klini¢ki uzorci krvi). Razvoj
sredstava za medicinsku dijagnostiku ¢e zahtevati povecanje osetljivosti odredenog
broja genetskih testova koji se obavljaju sa malim koli¢inama te¢nih uzoraka (krvi ili
telesnih tecnosti). Sa naucne strane, izazovi leze u optimizaciji [19, 24, 27] konzolnih

senzora (sa ciljem da se poboljSa osetljivost do krajnjih granica — a to je nanomehanicka
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detekcija pojedinacnih molekula [32]). Znaajno je to da su mnogi od ovih
mikrosenzora pokazali performanse koja prevazilaze performanse svojih

makroduplikata.

1.3.2. Mikropokretaci

Mikropokretaci predstavljaju drugu veoma vaznu komponentu MEMS uredaja.
Koriste se za mehanicko pokretanje delova uredaja, za merenje odredenih fizicko-
hemijskih svojstva iz ¢ovekove okoline ili ¢ak da obezbede kretanje robota [33].
Tehnike koje se koriste za registrovanje mehanickog otklona zasnivaju se na
kapacitivnim, piezootpornim i opti¢kim efektima [34] (slika 1.5.). Mikropokretaci su

uobicajeno konzole pravougaonog oblika.

fiksirana
(a) / elekroda

\\U,) nekolikou """""""
T my W et I otklon

Jfr_ piezoctorni sloj
V)
I /

I pokretac

{c) laser \ :te Hor
I atkion
pokretac

Slika 1.5. Shematski prikaz tehnika koje se koriste za detektovanje skretanja (otklona)

] I otklon

konzole: (a) kapacitivna, (b) piezootporna i (c) opti¢ka

U slucaju elektrostaticke pobude, tehnike kojima se registruju otkloni zasnovani
su na kapacitivnosti. Detektovanje na bazi piezootpornosti zasniva se na koriS¢enju
integrisanih materijala ¢iji se otpor menja pod dejstvom naprezanja. Postoji nekoliko
naéina upotrebe izvora svetlosti sa odgovaraju¢im detektorom koji se Kkoriste za

registrovanje savijanja mikropokreta¢a kod optickog detektovanja otklona.
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1.3.3. Primena mikrosenzora i mikropokretaca

Jedna od tehnika za primenu senzora zashiva se na upotrebi nekoliko
elektrostatiCkih pokretaca koji se preklapaju. Pokretaci se joS nazivaju elektrostaticki
¢esljevi [35] u skladu s karakteristicnim oblikom. Na slici 1.6. prikazan je
elektrostatiCki CeSalj - pokreta. Vece preklapanje izmedu stacionarnih 1 pokretnih
naelektrisanih konzola daje vece otklone i jaci povratni signal. Elektrostatic¢ki ¢esalj -
pokretaci su postali popularan izbor kod savremene primene senzora i pokretaca zbog
njihove sposobnosti kontrole otklona preko povratne kapacitivnosti i linearno pojacanih

signala jednostavnim dodavanjem vise prstasto isprepletenih konzola.

cesalj koji osciluje

fiksirani Gegalj

Slika 1.6. Mikropokretaci: elektrostaticki ¢esalj kao pokretac: (a) shematski prikaz

principa funkcionisanja (b) aktivno (radno) stanje [36]

Glavne prednosti elektrostaticke pobude su mali utroSak energije, velike sile 1
gustina energije, koji mogu da se dobiju smanjenjem rastojanja izmedu naelektrisanih
ploca.

Osnovni princip pobude pod dejstvom toplote je da se oblik i zapremina
materijala menjaju pri grejanju ili hladenju. Veli¢ina promene dimenzija zavisi od
koeficijenta toplotnog Sirenja materijala. Tehnika se zasniva na kori§¢enju uévr§éenih
konzola koje mogu da se savijaju pri grejanju. U ovoj geometriji, savijanje moze da se
ostvari kombinovanjem slojeva dva ili viSe materijala sa razliCitim koeficijentima
toplotnog Sirenja. Pri grejanju se svaki sloj $iri drugacije, generiSuci linearnu razliku u
naprezanju, a kao rezultat se dobija pobuda u strukturi. U pocetnim istrazivanjima
predlozeni su toplotni pokretaci sa dve pokretne konzole [34] (koje su napravljene od
istog materijala, ali su razlicite debljine). Pokreta¢ se savija pri grejanju, jer se tanji deo
konzole Siri vise nego deblji deo konzole [37, 38]. Koncept pomeranja u jednoj ravni

(zasnovan na savitljivim toplotnim pokretac¢ima sa dve uniformne konzole) kasnije je
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razvijen u smeru dobijanja toplotnih pokretaca koji se kre¢u u dva pravca i to van jedne

ravni.

1.3.4. Toplotni bimorfni pokretaci

Alternativni pristup koriS¢enju tehnike ,,dve konzole” je slaganje slojeva u
bimorfnim strukturama [39]. Toplotna pobuda moze da se ostvari provodenjem
elektricne struje kroz integrisani (umetnuti) otpornik u obliku trake ili grejanjem preko
spoljnog izvora (opticko grejanje usmerenim laserom ili pomocu ploce koja se
kontrolisano greje).

Na slici 1.7. prikazan je toplotni bimorfni pokreta¢ (TBP) sa integrisanom
toplotnom trakom. Ovakve strukture generiSu velike otklone pri grejanju usled razlike
vrednosti koeficijenata toplotnog Sirenja materijala od kojih su napravljene. Tehnike za
registrovanje otklona kod konzole ukljucuju integrisane piezootporne elemente, kao i
opticke metode detektovanja. Strukture se inicijalno uvijaju na gore u odnosu na
supstrat, §to je posledica naprezanja koje preostaje izmedu bimorfnih slojeva (slika
1.7b).

(@) pozicie kontakta )

traka koja se greje

——— hirnmorii slojevi

Slika 1.7. Toplotni bimorfni pokreta¢ (TBP) sa integrisanom toplotnom trakom (a)
shematski prikaz  (b) snimak TBP sistema [40]

TBP su pogodni za primenu u MEMS/MOEMS uredajima kod kojih su potrebni
veliki otkloni van ravni (nekoliko stotina mikrometara) i mala potroSnja energije
(nekoliko milivati). Jednu od prednosti predstavlja Cinjenica da toplotni bimorfi daju
skoro linearan odziv na primenjenu silu. TBP koji su zasnovani na ,,hodaju¢im”

mikronozicama poceli su da se razvijaju sredinom poslednje decenije proslog veka sa
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ciljem da se primene kod nove generacije MEMS uredaja. Istrazivanja se vode U pravcu
dobijanja velikih otklona mikrooptickih komponenti [40, 41], u specificnim AFM
merenjima (na primer celija raka [42]). Oblast istrazivanja toplotnih bimorfnih
pojacivaca je Siroka, a prednosti njihove primene se stalno potvrduju (koriste se kod
barkod skenera, za cuvanje podataka, kao mikroventili, u displej tehnologiji, u optici).
Konvencionalni bimorfni pokretaci se sastoje od sloja silicijuma i sloja
odgovaraju¢eg metala [43]. Deponovanje slojeva se odigrava na visokim
temperaturama i pri visokom vakuumu. Ovakvi procesni parametri zahtevaju duze
vreme u procesu proizvodnje (pritisak treba da se spusti na zadovoljavaju¢e nisku
vrednost), pa troskovi proizvodnje rastu. Polimeri, s druge strane predstavljaju
alternativu konvencionalnim strukturnim materijalima, nudeci niz prednosti kao $to su
jednostavne metode proizvodnje, koje su brze i finansijski povoljne. Polimeri
obezbeduju izolaciju bilo kog metalnog elementa (koji sluzi za grejanje), pa su
Polimeri mogu da se koriste kao jedan ili dva sloja u bimorfnim strukturama
[43]. Uobicajeno je da se kombinuje jedan sloj polimera (na primer poliimida ili
epoksidne smole) sa strukturnim slojem zlata [44, 45] ili aluminijuma [43], iako je
moguce koristiti 1 dva razliita polimerna (na primer poliimidna) sloja [46]. Klju¢na
stvar za dobijanje ovakvih struktura je specifi¢an izbor svojstava materijala (sa ciljem

da se obezbedi dobar pocetni otklon van ravni s jedne i osetljivost s druge strane).

1.3.5. Piezoelektri¢ni pokretaci

Piezoelektricna pobuda se izaziva elektricno indukovanim naprezanjem duz
piezoelektricnog materijala (na primer kvarca). SloZene piezoelektricne konzole
obezbeduju izuzetno dobru kontrolu samog otklona, pa se koriste kod preciznih
tehnologija (kod AFM - a). Piezoelektri¢ni pokretaci su razvijani da obezbede velike
otklone koji mogu da se porede sa onima dobijenim pomocu toplotnih pojacivaca ili
memorijski oblikovanih legura [4, 18].

Detektovanje na bazi piezootpornosti zasniva se na koriS¢enju integrisanih
materijala ¢iji se otpor menja pod dejstvom naprezanja. Piezootporne trake mogu da
budu integrisane u samu strukturu pokreta¢a na mestima gde je indukovano naprezanje

pri otklonu najvece, a kao rezultat se dobija najve¢a promena otpora. Za konzolu kod
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kojih je jedan kraj fiksiran, a drugi slobodan, maksimalna promena naprezanja ¢e biti u

mestu ucvrséenja, na povrsini (slika 1.8.).

pobudena
tacka konzola
uEvrEcan)a
poloZaj f naprezanje maksimalno
y sabijanje
P
—
—
-a o -—
_—
—_—
[
—
maksimaino
izduZenje

Slika 1.8. Shematski prikaz piezoelektri¢nog pokretaca:

mesto na savijenoj konzoli gde se indukuje najvece naprezanje

Osetljivost detektovanja na bazi piezootpornosti moze da se poveca koriS¢enjem
Vinstonovog mosta. Pazljivim izborom otpornika, mogu da se registruju jako male
promene u otpornosti, ¢ime se znac¢ajno popravlja odnos signala prema Sumu.

Kod optickog detektovanja otklona postoji nekoliko nacina koji se izvor svetlosti
sa odgovaraju¢im detektorom Koristi za registrovanje savijanje pokretaca. Najéesce
primenjivana tehnika se zasniva na upotrebi laserskog zraka koji se reflektuje od
pokretaca i razdvojene fotodiode. Kako se konzola savija, menja se i amplituda signala
u detektoru. Druga tehnika se zasniva na upotrebi pokretaca kao optickog poklopca -
intenzitet signala koji je detektor primio odreduje stepen pokrivenosti senzora
pokretacem. U slabe tacke ove tehnike optickog detektovanja otklona spadaju grejanje
konzole izazvano primenom lasera, pri ¢emu se menjaju mehanicke karakteristike

strukture, i mnogo veci uticaj Sumova na signal.
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1.4.  Materijali

Tokom godina, baza materijala koji se koriste u oblasti MEMS tehnologija se
konstantno Siri. MEMS i delovi za MEMS uredaje se proizvode od silicijuma, polimera,
metala, keramike i kompozitnih materijala.

Silicijum je, kao material koji se koristi za proizvodnju integrisanih kola,
najzastupljeniji u modernom svetu. Dostupnost finansijski povoljnih visokokvalitetnih
materijala i mogucénost ugradivanja elektronske funkcionalnosti omogudile su da
silicijum bude atraktivan za Siroku primenu kod MEMS aplikacija [4, 10, 47].

lako se veliki deo elektronske industrije oslanja na industriju silicijuma,
proizvodnja kristalnog silicijuma je joS uvek kompleksna i relativno skupa. Pored toga
Sto je krt 1 nefleksibilan, silicijum mora da se precisti pre primene. Zamena za silicijum
su polimeri jer mogu da se proizvode u velikim koli¢inama uz raznovrsne
karakteristike.

Polimeri se intenzivno koriste kao strukturni i funkcionalni materijali za
mikrouredaje. Osnovne prednosti polimera su elasticnost, opticka svojstva i
biokompatibilnost. Razli¢iti polimerni uredaji se prave od tankih i/ili debelih polimernih
filmova i trodimenzionalnih (3D) polimernih mikrostruktura. Polimerni materijali koij
se danas dosta frekventno koriste u MEMS-u su: poliimidi [48 - 50], polisiloksani (na
primer poli(dimetil siloksan) — PDMS) [51, 52], epoksidne smole (na primer SU-8) [53
- 60], poli-p-ksilen tzv. parilen C [61 - 63], poliuretani, polisulfoni, polimetakrilati [64],
silikonske gume, poliakrilati, poliestri, polikarbonati. Ovi polimeri mogu takode da se
koriste za konstrukciju osetljivih 1 pokretnih komponenti za MEMS, kao §to su
mikrosenzori 1 mikropokretaci. Procesi koji se koriste za dobijanje MEMS uredaja su
injekciono brizganje, utiskivanje ili stereolitografija. Polimeri su kao materijali posebno
pogodni za primenu u mikrofluidici [65 - 73] (primer su patrone za jednokratnu
upotrebu pri testiranju krvi).

Metali za proizvodnju MEMS elemenata su zlato, nikl, bakar, volfram,
aluminijum, hrom, titan, platina i srebro.

Keramicki materijali koji se sve vise koriste za proizvodnju MEMS-a su nitridi

silicijuma, aluminijuma i titana, kao i silicijum - karbid.
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1.4.1. Polimeri kao materijali za MEMS

Polimeri su veoma vazan MEMS materijal. Interesantni su zbog Cinjenice da su
dostupni u razli¢itim formama i da poseduju svojstva koja vecina tradicionalno
mikrofabrikovanih materijala (koji poti¢u iz IC industrije) nemaju. U poredenju sa
silicijumom i drugim tradicionalnim mikroelekronskim ili MEMS materijalima,
polimeri imaju vece vrednosti ja¢ine na kidanje (o), kao i veca izduzenja, a manje

vrednosti Young-ovog modula (slika 1.9.)
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Slika 1.9. Poredenje vrednosti Young-ovog modula i odnosa ja¢ine na kidanje prema

Young-ovom modulu (c+/E), tradicionalnin MEMS materijala i polimera [74]

Fleksibilne savitljive strukture Cine sastavne delove mnogih mikrosistema.
Zahtevi koje treba da zadovolje su veliki otklon pri malom primenjenom naprezanju,
kao 1 veliki otklon bez loma. Kao Sto se sa slike 1.9. vidi, polimeri mogu da budu
atraktivni materijali za fabrikaciju mikromehanickih fleksibilnih struktura zato §to
zadovoljavaju ove uslove.

Veliki broj polimernih materijala je biokompatibilan 1 hemijski inertan, §to ovim
materijalima daje prednost kod bioloSkih 1 hemijskih primena. Mali troSkovi
procesiranja i niska cena samih polimernih materijala predstavljaju jos§ jednu prednost i
¢ine ih interesantnim za upotrebu u MEMS tehnologijama, kako u proizvodnji novih
uredaja, tako 1 za primenu u masovnoj proizvodnji jeftinih proizvoda. Postoji Citav

spektar tradicionalnih i netradicionalnih pristupa procesiranju polimera u cilju obrade
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ovih materijala kao supstrata, premaza i ,,zrtvenih® ili strukturnih slojeva u MEMS
uredajima [75, 76].

Polimerni MEMS uredaji, ukljucuju¢i konzolne NEMS/MEMS senzore i
pokretace [19, 77] su ispitivani poslednjih dvadeset godina. Ustanovljeno je da bi
proizvodnja konzola na bazi polimera mogla da bude jedan od alternativnih pravaca u
tehnologiji za masovnu matri¢cnu proizvodnju konzola (u poredenju sa dobro poznatom
proizvodnjom zasnovanom na Si). Nova dostignuca u polimernim materijalima, njihova
poboljsana termo - mehanicka svojstva, kao i lako¢a primene u opsegu proizvodnje na
veliko daju dobru osnovu da se realizuju alternativne platforme sa srodnim
tehnologijama.

Medu polimerima, poliimidi imaju visoku termic¢ku i hidroliticku stabilnost,
odli¢nu otpornost na hemikalije, dobra adhezivna svojstva, kao i mehanicku ¢vrstocu

[49]. U tabeli 1.1. prikazana je otpornost poliimida prema rastvarac¢ima [78].

Tabela 1.1. Otpornost PI na rastvarace [78]

RASTVARAC | RASTVORLJIVOST RASTVARAC RASTVORLJIVOST
Aceton NE Petrolej NE
Ugljen-tetrahlorid NE Ksilen NE
Krezol NE Dimetil-formamid NE
Etil-acetat NE Trihlor-antimon DA
Etanol NE N-metil-pirolidon NE
Heksan NE N-metil-pirolidon NE

Poliimidi su ve¢ u upotrebi kao pasivizacioni ili izolatorski slojevi, pri ¢emu

obezbeduju zastitu elektri¢nih kola i metala koji se nalaze ispod njega od apsorpcije
vlage, korozije, transporta jona i fizi¢kih ostecenja [79]. Glavna svojstva Pl za primenu
u oblasti fleksibilnih elektri¢nih polja su termooksidativna i elektrohemijska stabilnost,
dobra mehanicka jac¢ina, visoke vrednosti modula, odli¢na izolaciona svojstva, visoke
vrednosti temperature prelaza u staklasto stanje, superiorna hemijska otpornost i
fleksibilnost i raznovrsnost kad su polimerni materijali u pitanju [50, 80, 81]. PI su
biohemijski stabilni i funkcionalni mesecima u dugotrajnim in vitro i in vivo procesima.
[82, 83].
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PI su atraktivni i primenljivi ne samo zbog svojih pojedina¢nih svojstava (visoke
hemijske i termicke stabilnosti i elektri¢ne otpornosti, dobre opti¢ke propustljivosti),
ve¢ mozda i viSe zbog Cinjenice da se kombinacijom pobrojanih svojstava dobijaju
mnogostruke prednosti. [81, 84]. Poliimidi spadaju u grupu izuzetno raznovrsnih
materijala. Oni mogu da se modifikuju iz neprovodnih u provodne, zatim u fotoosetljive
ili fotoneosetljive, piezoelektricne ili ne-piezoelektricne, magnetne ili ne-magnetne.
Zbog toga P1 materijali mogu da se primenjuju u svim fazama MEMS fabrikacije [81].
Upotreba poliimida moze da se proteze od litografije do Zrtvenih slojeva, materijala za
oblikovanje, senzora i pokretaca. Otpornost na uticaj razlicitih rastvaraca omogucava da
se PI koriste u mokrom postupku hemijskog nagrizanja tankih metalnih filmova.

U poslednje vreme, senzori na bazi poliimidnih materijala su privukli paznju
zbog jednostavnosti metode kojom se dobiju, kao i zbog hemijske inertnosti, mehanicke

i termicke stabilnosti i visoke biokompatibilnosti [50, 80].

2. POLIIMIDI

2.1, Imidi

Imidi su funkcionalna jedinjenja koja u svojoj strukturi imaju dve karbonilne
grupe vezane za azot. To su jedinjenja koja su strukturno srodna kiselinskim
anhidridima. Odnosi izmedu estara i amida su analogni odnosima izmedu imida i
anhidrida. Grupe izvedene iz amina su manje reaktivne. U pogledu komercijalnih
primene, imidi su najviSe upotrebljivani kao sastavne komponente polimera visoke
jacine [85 - 87].

2.2. Podelaimida
U zavisnosti od polimernog lanca, tipa ugljovodoni¢nog ostatka i prisustva
funkcionalnih grupa, poliimidi mogu da budu:

a) linearni
R2
— R1—C—N— CHI—Rl—
6 o
b) cikli¢ni

I sa aromatskim osnovnim nizom
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0 o)
o) o]
gde je X : -O-, >C=0, >CH; -N=N-, -SO,- ili neka druga funkcionalna grupa.

| sa aromatsko-alifatskim osnovnim nizom

o) o)
* *
N—(CH)n—N
*
n *
o) o)

Vecina istrazivanja je do sada uglavnom bila skoncentrisana na aromatske
poliimide, dok u literaturi postoji malo informacija o alifaticnim poliimidima koji bi

potencijalno takode mogli da nadu primenu kao inZenjerski i biomedicinski materijali.

2.3.  Proces dobijanja aromatskih poliimida

Aromatski poliimidi se dobijaju u dvostepenom procesu sinteze iz aromatskih
diamina i aromatskih tetrakarboksilnih dianhidrida. Hemija poliimida je posebna oblast
koja obuhvata veliki broj raspolozivih razli¢itih monomera i nekoliko metodologija
sinteze [78, 87, 88]. Suptilne varijacije u strukturi dianhidrida i diamina imaju ogroman
uticaj na svojstva dobijenog finalnog poliimida.

NajceSce koriS¢ena procedura sinteze poliimida je dvostepen proces pomocu
poliimidnog prekursora koji predstavlja nepotpuni poliamid viSebazne kiseline (PAK)
(polyamic acid - PAC).

U prvom koraku sinteze odvija se reakcija izmedu dianhidrida 1,2,4,5 -
benzentetrakarboksilne kiseline (PMDA) i 4,4° - oksibisbenzen amina (oksidianilina -
ODA) na sobnoj temperaturi u dipolarnom aprotonskom rastvaracu, kao Sto je N -
metilpirolidon (NMP) ili n,n - dimetilacetamid (DMAc). Treba obratiti paznju na izbor
rastvaraca, jer su aromatski dianhidridi slabo rastvorni u organskim rastvaracima [78, 89
- 91]. Posto se stvori prelazni kompleks izmedu dva reaktanta, propagacija se desSava
preko nukleofilnog napada amina na karbonilnu grupu cikloanhidrida. Reakcija je

zapravo polikondenzacija, ali izgleda kao poliadicija ili polimerizacija, jer proizvod
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kondenzacije ostaje hemijski vezan za aromatski prsten. Reakcija propagacije je
povratna, a konstanta ravnoteZe ima vrednost veéu od 10° I/mol u polarnim aprotonskim
rastvaraima, koji formiraju stabilne komplekse sa slobodnim karboksilnim grupama
[92, 93]. Bazni rastvara¢i usporavaju povratnu reakciju i omogucéavaju stvaranje
imidnog prekursora PAK velike molske mase na sobnoj temperaturi. Stepen
polimerizacije PAK, X, je ve¢i od 100. Makromolekuli velike molske mase se dobijaju
skoro trenutno, zajedno sa polimerima male molske mase u oblastima gde nije
postignuta ravnoteza. PAK ima Siroku raspodelu molskih masa, gde je srednja molska
masa po brojnoj zastupljenosti, My, blizu teorijski pretpostavljenih vrednosti, dok je
srednja molska masa po masenoj zastupljenosti, M,,, nekoliko puta ve¢a od teorijski
predvidene vrednosti [93, 94].

Ovaj polimer moze da se upotrebi na povrsini ¢vrstog supstrata kao Sto je metal,
keramika, staklo, kvarc, silikonski nosa¢. U slede¢cem koraku sinteze, u reakciji
policiklodehidratacije dobijenog prekursora, PAK, na odgovarajucoj temperaturi ili
pomocu mikro talasa dobija se finalni poliimid. Zatvaranje prstena u procesu imidizacije
(reakcija ciklodehidratacije) se odvija uz oslobadanje 2 molekula vode po polimernoj
jedinici. Ukoliko je PAK rastvoren, posle isparavanja rastvaraca, polimer se izlaze
termickoj imidizaciji viSestepenim grejanjem do temperature od 300°C - 400°C. Gubitak
vode i rastvaraca je za proces potpune imidizacije izmedu 20 i 30%.

Imidizacijom se postize oCvr§€avanje, povecava se krutost lanaca. PI predstavlja
tipican primer polikrutog heterociklicnog polimera (fleksibilnost se ostvaruje preko
atoma kiseonika izmedu aromatskih prstenova u diaminskom delu). Ve¢inu PI koji u
osnovnom makromolekulskom lancu imaju manje 1li viSe fleksibilne veze, karbonilne
grupe iz dianhidrida ili atome Kiseonika iz diamina, karakteriSe visoka vrednost
koeficijenta toplotnog Sirenja, o.

U zavisnosti od odnosa prekursora, finalni poliimidi mogu da imaju razliite
molske mase. [94 - 96]. Poliimidi sintetizovani iz dianhidrida 1,2,45 -
benzentetrakarboksilne kiseline (PMDA) i 4,4’ - oksibisbenzen amina (oksidianilina -
ODA) dobili su naziv PMDA - ODA poliimidi. Na slici 2.1. prikazana je reakcija
sinteze poliimida tipa PMDA - ODA.
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Slika 2.1. Reakcija sinteze poliimida tipa PMDA - ODA: prvi korak do poliimidnog

prekursora PAK (PI1), a zatim drugi korak ciklodehidratacija do P11 [96]

U cilju dobijanja poliimida sa kruéom strukturom 1 samim tim niZim
vrednostima o, koriste se monomeri koji ne sadrze fleksibilne veze. Poliimidi
sintetizovani iz dianhidrida (1,1> - bisfenil) - 3,3°.4,4’ - tetrakarboksilne Kiseline
(BPDA) i 1,4 - benzendiamina (PDA) dobili su naziv BPDA - PDA poliimidi. Na slici
2.2. prikazana je shema dobijanja PI tipa BPDA - PDA. U zavisnosti od odnosa
prekursora moguce je dobiti manje ili viSe krute PI strukture. Ovi poliimidi su od
velikog znacaja za visSeslojne strukture u MEMS-u, gde dolazi do sukcesivnog
nanoSenja tankih polimernih 1 metalnih (grejaci, senzori) filmova na sloj supstrata
(obicno Si0y). Naprezanja izmedu dodirnith povrSina organskih (PI) 1 neorganskih
materijala (SiO,, Au, Ni, Cr) koji imaju malu vrednost o, mogu da budu smanjena

koriS¢enjem poliimida ovog tipa.
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Slika 2.2. Reakcija sinteze poliimida tipa BPDA - PDA: prvi korak do poliimidnog
prekursora PAK(P12), a zatim drugi korak ciklodehidratacija do P12 [96]

Poliimidi tipa BPDA - PDA imaju polukrutu konformaciju, usled koje nastaje
izrazita orijentacija makromolekulskih lanaca u pravcu koji je paralelan sa supstratom.
Posle finalnog umreZavanja na visokim temperaturama polimerni lanci su gusto
pakovani. Ove poliimide karakteriSe znatno niza vrednost koeficijenta toplotnog Sirenja,
o, % apsorpcije vlage i permeativnost od onih kod poliimida PMDA - ODA tipa.
Vrednosti Ty su preko 350°C, dielektricna konstanta 2,9, apsorpcija vlage 1%, a
koeficijent toplotnog Sirenja, a, 3-10° K™, Koris¢enjem PI tipa BPDA - PDA ukupno
naprezanje koje nastaje na silikatnom supstratu tokom procesa finalnog umrezavanja

smanjeno je za 50% [96].

2.4. Kompleks transfera naelektrisanja
Stvaranje kompleksa transfera naelektrisanja (charge transfer complex (CTC))
izmedu dianhidridnih i diaminskih grupa, kod poliimida, ispitivano je od strane vise

istrazivackih grupa [97, 98]. Ustanovljeno je da je to vaZzan razlog za visoke vrednosti
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temperature prelaza u staklasto stanje, Tgy, koje imaju poliimidi [97, 98]. Povecane
interlanc¢ane privlacne sile zbog kojih se ove interakcije javljaju, povecavaju krutost
lanaca i samim tim i Tg. Prisustvo grupa u dianhidridnoj jedinici koje mogu da prave
mostove ima veliki uticaj na prelaz u staklasto stanje poSto se menja elektronski afinitet
a samim tim se povecava mogucénost formiranja CTC kompleksa. Na slici 2.3. prikazan
je idealizovan slucaj ovakvih interakcija izmedu dianhidridnih 1 diaminskih grupa, gde
su karbonilne grupe (akceptori) iz jednog Pl lanca u interakciji sa atomima azota

(donori) iz susednog PI lanca.
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Slika 2.3. Idealizovan slu¢aj formiranja kompleksa transfera naelektrisanja

izmedu dianhidridnih i diaminskih grupa [49]

Visokotemperaturna stabilnost (T4>280°C) ¢ini PI optimalnim materijalom za
proces metalizacije rasprSivanjem. Zbog visokog stepena planarizacije Pl su pogodni za

primenu kod ultraosetljivih fotolitografskih metoda [99].

2.5.  Primena poliimida u elektronici

Prekursor poliimida PAK se u pocetku koristio za oblaganje 1 izolaciju Zica, a
nasao je primenu i u elektronici. Prekursor poliimida PAK je rastvoran samo u veoma
polarnim rastvara¢ima. Zbog ograni¢ene rastvorljivosti, udeo ¢vrste faze mora da bude
mali, kako bi viskoznost rastvora bila pogodna za procesiranje (<10 Pas). Za upotrebu u
elektronici, rastvori PAK u N - metil pirolidonu (NMP) obi¢no sadrze 13 - 15 mas%
¢vrste supstance 1 mogu da se nanose na povrSine razliCitih supstrata da bi se dobili
filmovi debljine od 0,5 do 5 um [92].

Fotoosetljivi prekursor PAK sadrZi fotoreaktivne grupe (obicno akrilatne, na
primer - hidroksietil metakrilat - HEMA) pomocu kojih se pod dejstvom UV zrafenja

odvija umreZavanje sa osnovnim polimernim lancima. Nezasi¢eni monomer je ili
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kovalentno vezan za osnovni lanac ili je povezan jonskom vezom. Kao rezultat
fotoumrezavanja javlja se razliita rastvorljivost delova strukture u zavisnosti od
izlozenosti filma UV zracenju, a film moze da se razvije kao negativni fotorezist. Na
slici 2.4. je prikazano Sabloniranje pozitivhog i negativnog fotorezista pomocu UV
zraka. Talasna duzina UV zraCenja na kojoj su fotoreaktivne grupe osetljive je vazna,

posebno kada se radi o debljim slojevima koji treba da se ozrace.

I N EE .
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pozitivni fotorezist negativni fotorezist

Bl B ] posle 1 (] ]
razvijanja

Slika 2.4. Shema pripreme i $abloniranja pozitivnog i negativnog fotorezista

pomoc¢u UV zraka

Poliimid tipa PMDA - ODA ima najbolju apsorpciju u intervalu od 350 - 400 nm
(3500 - 4000 A) UV spektra. PI ne¢e propustati UV zraCenje u ovoj oblasti, ako je
debljina filma manja od 10 um [100, 101].

Razlic¢iti tipovi poliimida imaju primenu u proizvodnji integrisanih kola i mikro-
elektro-mehanickih sistema. Ovi organski polimeri poseduju §irok raspon mehanickih i
elektri¢nih karakteristika i uobiCajeno se koriste kod elektro izolacije, kao i kod
pasivizacije (primarne i sekundarne) i zastite uredaja (zastitni sloj kod poluprovodnickih
sistema). Poliimidi se kao klasa polimera smatraju odli¢cnim materijalima za upotrebu
kod MEMS struktura pri stvaranju Supljina [102].

Poliimidi tipa PMDA - ODA se koriste za dobijanje filmova razli¢itih debljina
[103]. U poslednje vreme to je najcesce koris¢en materijal za viSeslojne hibride tankih
filmova zbog svojih karakteristika: male vrednosti dielektricne konstante (&=3,5),
otpornosti na rastvarace, visoke temperature prelaza u staklasto stanje, Ty, 1 odli€nih

planarnih svojstava [104].
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3. TANKI FILMOVI

Bimorfne mikrokonzole se sastoje od dva tanka sloja materijala kod kojih
postoji velika razlika u Sirenju materijala pri toplotnoj pobudi. Za materijale koji bi
¢inili bimorfnu strukturu mikrokonzole su predlozena dva dizajna: metal-polimer i
polimer-polimer. S obzirom da je debljina slojeva koji ¢ine mikrokonzolu mala (do 10
um), javila se potreba da se ispitaju toplotna svojstva tankih polimernih filmova
materijala koji su predloZeni za bimorfne mikrostrukture kada je debljina filma manja

od 50 um $to je i predmet rada ove disertacije.

3.1.  Tanki polimerni filmovi

Svojstva tankih polimernih filmova ne moraju, ali i mogu znacajno da se
razlikuju od svojstava istih tih materijala ¢ija je debljina veca od 50 um [105 - 110]. S
obzirom da je upotreba tankih filmova u velikoj ekspanziji poslednjih godina u raznim
oblastima od mikrofluidike, mikroelektronike MEMS uredaja (senzora i pokretaca) do
TFT (Thin Film Transistor) tehnologije i aeronautike, javila se potreba da se podrobnije
ispitaju odredena svojstva tankih filmova koja znacajno mogu da uticu na performanse
samih uredaja. Toplotne karakteristike, kao $to su koeficijent toplotnog Sirenja, a, i
temperatura prelaza u staklasto stanje, Tq, spadaju u red najvaznijih karakteristika kada

je re€ o primeni tankih polimernih filmova.

3.1.1. Mehanicka svojstva

Mehanicka svojstva polimera opisuju kakav odgovor ima materijal na
naprezanja kojima je izloZen. Za tanke polimerne filmove bitni su zatezna Cvrstoca
(maksimalno naprezanje koje materijal moze da izdrzi pre nepovratne deformacije),
moduli izduZenja i savijanja, izduZenje 1 deformacija pri kidanju.

Modul savijanja

Modul savijanja predstavlja odnos naprezanja pri savijanju ili istezanju i
deformacije. Polimeri se prema svojim mehanickim svojstvima dele na cetiri klase: I
klasa: meki 1 slabi polimeri koji imaju niske vrednosti modula i mala izduZenja, II klasa:
tvrdi i krti polimeri koji imaju visoke vrednosti modula i male vrednosti deformacije pri

kidanju, Il Kklasa: tvrdi i jaki polimeri koji imaju visoke vrednosti modula i pri
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umerenim deformacijama dolazi do kidanja i IV klasa: Zilavi i jaki polimeri koji imaju

visoke vrednosti modula i tek pri velikim deformacijama dolazi do kidanja.

3.1.2. Toplotna svojstva

Termicka stabilnost

Materijal je termicki stabilan na odredenoj temperaturi kada mu se na njoj
svojstva ne menjaju. Termicka stabilnost unutar slojeva u viseslojnoj strukturi treba da
bude veca, jer se u obzir moraju uzeti i sami procesi kojima su ove strukture izlozene
tokom procesa fabrikacije. Termijska stabilnost polimera se moze sveobuhvatno
odrediti koriS¢enjem termomehanicke (TMA) i termogravimetrijske (TGA) analize.
Termijska degradacija polimera je ogranicena difuzijom ¢vrste faze i zavisi od debljine
sloja. Standardni poliimidi imaju veliku termic¢ku stabilnost (u vazduhu, 400°C) [111,
112].

Temperatura prelaza u staklasto stanje, T,

Temperatura prelaza u staklasto stanje polimera, T, predstavlja temperaturu na
kojoj se materijal trajno deformiSe kao odziv na primenjeno spoljaSnje opterecenje.
Termoplasti¢ni polimeri se ponasaju kao umrezena guma iznad temperature prelaza u
staklasto stanje, deformiSu se, ali ne dolazi do tefenja. Na temperaturama iznad Ty

dolazi do zna€ajne promene u mehanickim svojstvima polimera.

Koeficijent toplotnog Sirenja, o

Koeficijent toplotnog Sirenja, a, polimera je vazan zbog veze sa toplotnim
naprezanjima koja nastaju unutar viseslojih struktura. Vecéina polimera ima vrednosti o
koje su za red veli¢ine vec¢e od vrednosti o koje imaju silikonski supstrati na koji se ovi

materijali nanose.

3.1.3. Apsorpcija vode

Apsorpcija vode utiCe s jedne strane na elektricna svojstva, a s druge strane na
sam proces fabrikacije viSeslojnih bimorfnih struktura. Maksimalna koli¢ina
apsorbovane vode zavisi od stepena umrezenja, temperature i relativne vlaZnosti.

Apsorpcija vode, ¢ija je vrednost dielektri¢ne konstante 78, utice na povecanje ukupne
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vrednosti dielektri¢ne konstante polimernog filma, a samim tim i na svojstva bimorfnog
materijala. Apsorbovana vlaga takode moze da izazove i1 ozbiljna oSte¢enja strukture za
vreme samog procesa fabrikacije. Na poviSenim temperaturama moze da dode do
nekontrolisanog otpustanja vlage (degasiranja) iz tankih viSeslojnih struktura, usled
Cega se javlja delaminacija (razdvajanje) slojeva i pojavljuju se mehurovi unutar filma.
Prisustvo vlage moZze da izazove koroziju metalnih slojeva (grejaca i senzora).

Poliimidi imaju jaku sklonost ka apsorpciji vlage (>1,0%), ali su na raspolaganju
alternativni  hemijski postupci koji direktno umanjuju ovaj efekat. Dielektricna
konstanta PI tipa PMDA - ODA lincarno raste od 3,1 na 0% vlaznosti do 4,1 kada
relativna vlaznost 100% [113].

3.1.4. Adhezija

Adhezija unutar slojeva

Apsorpcija vode 1 naprezanje u znacajnoj meri uticu na adheziju izmedu slojeva
polimera u tankom filmu. Temperatura i vlaznost su dva faktora koja smanjuju adheziju.
Manifestacija slabe adhezije unutar slojeva je pojava delaminacije, odnosno razdvajanje
slojeva. Adhezija polimernih materijala na neorganski supstrat moze da se kvantifikuje
merenjem jacine adhezije [114]. Najces¢e koriS¢ene tehnike merenja adhezije su test
adhezionom trakom, test ljustenja pod 90 stepeni i test pojave mehura. Dodirne povrSine
kod kojih je adhezija veoma bitna su sledefe: polimer/supstrat, polimer/metal,
metal/polimer, polimer/polimer i one predstavljaju predmet ispitivanja. Adhezija filma
jako zavisi od pripreme same povrsine. Za dobro prijanjanje nanesenih tankih slojeva na

supstrat neophodno je ukloniti okside 1 specifi¢na zaprljanja sa povrSine.

Adhezija na metale

Prekursor PI rastvara Cu na dodirnoj povrsini, pri ¢emu se stvaraju soli Cu koje
migriraju u polimernu matricu i na visokim temperaturama tokom finalnog umrezavanja
poliimida prelaze u bakar oksid [115]. Poliimidi kontaminirani bakrom se teSko
uklanjaju koriS¢enjem jon reaktivnog nagrizanja. NanoSenjem sloja hroma ili titana
blokira se difuzija bakra u poliimid i poboljSava se adhezija izmedu slojeva [116].

Adhezija filma Cr ili Ti na poliimid je bolja ako se poveca hrapavost same povrSine PI
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kori$¢enjem plazma procesa [117], bombardovanjem jonima [118], pomocu lasera [119]

i hemijskim mokrim postupcima [120].

Adhezija na supstrat

Adhezija polimernih filmova na viSeslojne supstrate moze da se poboljsa
povecanjem hrapavosti povrSine SiO, ili supstrata na bazi aluminijuma, upotrebom
promotera adhezije, a ukoliko je supstrat sastavljen od prethodno nanetih polimernih
slojeva, supstrat i novi sloj simultano prvo termicki tretirati blago na temperturi do 150
°C, a potom peéi na temperaturi oévri¢ivanja. Kod imida posebno treba da se obrati
paznja na otpustanje vode i drugih produkata nastalih u reakciji imidizacije koji mogu

da dovedu do pojave mehurova i delaminacije unutras$njih polimernih slojeva.

Obrada povrsine

Obradom same povrSine supstrata moguce je popraviti adheziju filma na
supstrat. Koriste se tehnike u kojima se povrSina bombarduje snopom jona [118] ili
plazmom [117], ¢ime se postize veéa hrapavost povrSine, pa je adhezija bolja. Drugi
nacin da se adhezija poboljsa je upotreba promotera adhezije, gde se hemijskim putem
modifikuje sama povrSina supstrata, a preko funkcionalnih grupa koje su sada na
povrsini supstrata ostvaruje se adhezija tankog filma polimera hemijskim vezama.

Promoteri adhezije poliimida su iz grupe aminosilana [120].

3.2.  Tehnike nanoSenja tankih polimernih filmova
Mnogi od procesa koji se koriste za nanoSenje, Sabloniranje 1 finalno
umrezavanje tankih polimernih filmova preuzeti su iz oblasti poluprovodnickih kola.

Ovim metodama se dobijaju visoko uniformni tanki filmovi - premazi.

3.2.1. NanoSenje dielektrika

Analogno primeni fotootpornih materijala u industriji integrisanih kola, primena
organskih dielektri¢nih materijala se razvijala preko tradicionalne tehnologije nanosenja
tankog filma spin tehnikom do naprednijih metoda u koje spadaju rasprSivanje (sprej

tehnika) i nanosenje ekstruzijom [121]. Cilj kojem se tezi je da se tanki filmovi dobiju
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koris¢enjem S§to manjeg broja procesnih koraka. Uniformnost, planarnost, i odsustvo

defekata u filmu su klju¢ni parametri.

3.2.2. NanoSenje spin tehnikom

Spin tehnika je metoda koja se najceS¢e primenjuje kada se upotrebljavaju
polimerni prekursori za nanosenje na supstrat, kao Sto je slucaj sa poliimidima [122-
124]. Komercijalni poliimidi se nalaze u formi rastvora prekursora PI. Na supstrat koji
se postavlja na plocu za rotiranje nanosi se ta¢no definisana koli¢ina prekursora PI.
Plo¢a se zatim okrece velikom brzinom (do 5000 o/min) i rastvor prekursora PI se
rasporeduje po povrSini supstrata. Debljina nanesenog filma zavisi od udela Cvrste
supstance u rastvoru prekursora i brzine rotiranja. Naneseni prekursor Pl se potom
temperaturno tretira na samoj plo¢i u kra¢em vremenskom intervalu (30 - 90s) ili u
peénici u duzem vremenskom intervalu (30 - 120 min) na temperaturama preko 250 °C,

kako bi se dobio PI film. Nanosenje filma spin tehnikom je prikazano na slici 3.1.

Slika 3.1. Shematski prikaz nanoSenja tankog filma polimera na supstrat

spin tehnikom [125]

Ukoliko je hemija polimernog materijala kompatibilna sa procesom, ovom
metodom mogu da se nanesu i relativno debeli slojevi polimera, kao i da se dobiju

viSestruki slojevi polimera na supstratu (vazi za PI 1 SUS).

3.2.3. NanoSenje sprej tehnikom (rasprSivanjem)
Jedna od novijih metoda nanoSenja polimera, koja je razvijena kao alternativa
standardnim tehnikama mokrog procesiranja koja ukljuuju i rastvara¢, je metoda

nanoSenja filma polimera sprej tehnikom [126].
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U jedan od procesa suvog nanoSenja spada nanoSenje tankih slojeva pomocu
snopova molekula, gde se monomeri nanose na supstrat pomoc¢u dva molekulska snopa,
po jedan se koristi za svaki monomer. Naneti filmovi se termicki tretiraju kako bi se
dobio zeljeni PI. Na ovaj nacin je izbegnuta interakcija PAK - metal do koje dolazi pri
koris¢enju spin tehnike nanoSenja (na vi§im temperaturama pri umrezavanju polimera).
Kao rezultat interakcije PAK - metal stvaraju se oksidi metala koji mogu znacajno da
uticu na svojstva polimera [127]. Drugi proces alternativnog suvog nanosenja je
hemijsko nanoSenje u parnoj fazi. Kod ove metode se tanki filmovi dobijaju pomocu
gasova na visokim pritiscima. Prekursori Pl u parnoj fazi se nanose na supstrat i potom
se termicki tretiraju kako bi se dobio zeljeni PI. Tanki polimerni filmovi mogu da se
dobiju i fizickim nanoSenjem monomera u parnoj fazi, uz prisustvo aktivirajuceg izvora
(na primer kvarcne lampe pomocu koje se inicira polimerizacija).

Polimerni filmovi dobijeni sprej tehnikom - procesom suvog nanoSenja - pokazuju

dobro prijanjanje na povrsinu supstrata [117,128].

3.3.  Karakterisanje tankih polimernih filmova

3.3.1. Termomehanicka analiza (TMA)

Termomehanicka analiza (TMA) je jedna od vaznih tehnika za karakterisanje
polimera iz oblasti termiCke analize koja se koristi za odredivanje: temperature
omekSavanja ili temperature prelaza u staklasto stanje (Ty), temperature topljenja,
efekata u okolini Ty, koeficijenta toplotnog Sirenja (o), dimenzione kompatibilnosti dva
ili viSe materijala, poCetka stvaranja pene, relativnog stepena umrezenja termoreaktivnih
polimera, temperature delaminacije kompozita, procenat skupljanja filmova ili vlakana,
sile pri skupljanju, svojstava filma u zavisnosti od popre¢nog preseka (orijentaciona),
testova za premaze na metalu, filmu, optickim vlaknima i elektricnim Zicama. Tokom
termomehanicke analize se mere promene u dimenzijama pri kontrolisanom grejanju,
hladenju ili izotermnom tretiranju materijala. Uzorci mogu i ne moraju da budu pod
odredenim optereéenjem za vreme TM analize. Na slici 3.2. su prikazani nacini

ispitivanja uzoraka kod TMA.
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Slika 3.2. Shematski prikaz ispitivanja uzoraka kod TMA [125]

TMA predstavlja optimalnu zamenu za spektroskopske tehnike, posebno kada je
re¢ o tankim polimernim filmovima. Jednostavnija je za primenu i interpretaciju
rezultata. Kod termoplasticnih polimera dolazi do drasticne promene u vrednosti
koeficijenta toplotnog Sirenja kada temperatura dostigne vrednost temperature prelaza u
staklasto stanje (Tg). S druge strane, kod dobro umrezenih (termostabilnih) polimera,
promena toplotnih karakteristika (kao $to su Ty i toplotni kapacitet, C,) je mala na
temperaturi Tg. Diferencijalna skeniraju¢a kalorimetrija (DSC) kao jedna od najvise
koriS¢enih konvencijalnih metoda, daje slabe rezultate pri ispitivanju tankih umrezenih
polimernih filmova [129, 130]. Unapredena temperaturno modifikovana DSC (MT -
DSC) daje bolje rezultate [131, 132], ali je nedostatak metode vreme trajanja
eksperimenta koje je predugacko. S druge strane, TMA je idealna za karakterisanje

tankih filmova zbog mogu¢nosti da meri jako male promene u dimenzijama.

3.3.2. Lokalnatermo analiza (LTA)

Lokalna termo analiza (LTA) ili mikro/nano termo analiza (mikro/nano - TA) je
tehnika termicke analize koja povezuje mikroskopiju atomskih sila sa toplotnim
svojstvima materijala na submikronskom nivou, §to je od izuzetnog znacaja za oblast
farmaceutike 1 polimernog inzenjerstva.

LTA omogucuje ispitivanje uzoraka veoma malih dimenzija (iz opsega mikro 1
nano skale). Princip LTA se zasniva na merenju otklona kontrolisano grejane

mikrokonzole ¢iji je vrh u kontaktu sa ispitivanim uzorkom (slika 3.3.).
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Slika 3.3. Shematski prikaz principa rada LTA [133]

Konzola je napravljena od kvarca ili silicijuma i dobijena je postupkom
mikrofabrikacije. U konzolu je ugraden grejac¢ u vidu tanke trake. Vrh konzole se greje i
lokalno zagreva povrSinu uzorka. Pocetni otklon konzole usmeren je od povrSine uzorka
na gore usled toplotnog Sirenja samog uzorka. Na temperaturama faznih prelaza, kao i
temperaturi prelaza u staklasto stanje, dolazi do omekSavanja ispitivanog materijala
ispod vrha konzole, pa se konzola krivi na dole, odnosno dolazi do promene nagiba

krive zavisnosti otklon konzole-temperatura.

3.4.  Mikrokonzole

Konzole su interesantne zbog svoje jednostavnosti 1 ¢injenice da se ove strukture
ve¢ koriste kao mikro/nano-elektro-mehanicki sistemi (MEMS/NEMS) senzori i
pokretaci. Konzole mikrometarskih dimenzija kao §to su sonde za mikroskopiju
atomskih sila [134,135], su najjednostavniji MEMS uredaji, koji mogu da se posmatraju

kao osnovni gradivni delovi Sirokog spektra mnogo kompleksnijih MEMS uredaja.

3.4.1. Otklon konzole

Polozaj pocetnog otklona mikrokonzole, efikasnost otklona i1 rezonantna
frekvencja zavise od krutosti strukture. Na slici 3.4. je dat shematski prikaz bimorfne
konzole koja ima otklon d od ravni.
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Slika 3.4. Shematski prikaz mikrokonzole (L - dizina mikrokonzole, d - pocetni otklon, E;

I E; - moduli elasti¢nosti, o 1 o - koeficjenti toplotnog Sirenja)

Procenu pocetnog otklona mikrokonzole je moguce uraditi pomoc¢u Euler-ovog
modela [136] (3.1):
Ewt®
K=—7
4L

(3.1)

gde su:
k - krutost strukture (konstanta opruge), L - duzina konzole, E - modul elasti¢nosti, W -
masa konzole, t - temperatura.

Upotrebom numericke analize 1 simulacije viSeslojnih toplotnih pokretaca
pomocu metode konacnih elemenata uspostavljaju se polazne osnove za dizajn
mikrokonzola. Cilj ovakve analize je da se smanji broj iteracija koje su potrebne za
dobijanje (fabrikaciju) finalne konzolne mikrostrukture, odnosno smanjenje ukupno

potrebnog vremena, a samim tim i smanjenje troSkova.

3.4.2. Izracunavanje otklona za PI konzolu

Konzole se dobijaju kombinovanim tehnikama mikrofabrikacije na silikonskom
supstratu. Kao rezultat procesa mikrofabrikacije, tanki filmovi metala i polimera koji
¢ine konzolu, imaju zaostala naprezanja. Polazna pretpostavka je da su naprezanja i
deformacije u ravni linearne, pri ¢emu se zanemaruju dimenzije uzorka i razdaljine od
ivica (grani¢ni uslovi). Oblik otklona konzole je pretpostavljen kao uniforman, s
obzirom da je otklon koji je direktno zavisan od temperature i naprezanja, nezavisan od

x 1y koordinata u ravni. U slu¢aju malog pocetnog otklona (koji je uobic¢ajen za konzole
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na bazi sicilijuma) pomeraj usled dejstva sile na vrh konzole, F, se racuna iz sledece dve
zavisnosti [136 - 138] (3.2):
L2
Yvrh = 2_
r
= (3.2)
Yvrh =——L
3El,,,

gde je: Elek - krutost pri savijanju kompozitne konzole, L - duzina konzole, r -
poluprecnik krivine otklona (funkcija modula elasti¢nosti, debljine konzole 1

koeficijenta toplotnog Sirenja) (3.3):

‘e (Ejt?)? +(E,t2)* + 2E,E,t,t, (2t +3t,t, + 2t7)
6E,E,tt, (t, +1,)(ar, —ay)AT

(3.3)

Krutost pri savijanju kompozitne konzole, u slu¢aju dva sloja moze da se izrazi u
funkciji debljine filma (ty, t2), modula elasti¢nosti strukturnog materijala (Young-ovog
modula) (E;, Ey) i Sirine B (3.4):

3 2 3
El,,= (84,0, 6, E) = BUEE 4+6t_z+4[t_z) E[LJ L (3
(Eltl + EZtZ) tl 1 El tl E2t2

Kod polimernih konzola kod kojih su vrednost polaznog otklona 1 duZina
konzole istog reda veli¢ine (par stotina pm) gore opisani analiticki model ne moZze da se
primeni. Razvijen je sistem nelinearnih jednacina kako bi se opisala osetljivost konzola

(zavisnosti 3.5 1 3.6):

2 2
erh4-:2Yvrh =sin 2 (Z_Lr)
(3.5)
X2, =4r?sin’ ZLcos2 ZL (3.6)
r r

gde su: Xyrh I Yyrh - koordinate polozaja konzole.
Veza pozicije konzole (Xy 1 Yyrn) sa polupre¢nikom krivine (r) i duzinom
konzole (L) ima jednostavan oblik (3.7, 3.8).

38



szrﬂnézrﬂn® (3.7)
L
Yo = r(l— CcoS ?j (3.8)

Na slici 3.5. (a) dat je graficki prikaz polozaja konzole pri po¢etnom otklonu od

ravni.

Slika 3.5. Graficki prikaz pocetnog otklona konzole (a) od ravni i (b) do novog polozaja

Sli¢no, pomeraj usled promene u spoljas$njoj sili koja deluje na vrh konzole
moze da se odredi iterativnim postupkom (naizmeni¢nim prorac¢unom pomeraja vrha i
novog poluprec¢nika krivine (3.9 - 3.12)). Na slici 3.5. (b) dat je graficki prikaz pocetnog

1 novog polozaja konzole.
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Yvtherpt =Yyrh — AYopt =Yym —AF cos (39)

3rEl gy,
L
Caopt =+ Afgpy =T+ AYop COS— (3.10)
yvrh+n~Aop[ = Yvrh+(n—7)~Aopt -4 Yop =
V& (3.11)
= yopt+(n—7)~Aopt —AF cos

3r (n—7)Aopt El
L
In.aopt = T(n-1)aopt + AYpt COS (3.12)
M(n—1)a0pt
Koris¢enjem optickog mikroskopa (pomocu digitalnih kamera) mogucde je pratiti
otklon bimorfnih mikrokonzola (X - koordinata se odreduje, Y - koordinata (pocetni

otklon) se zatim izracunava).

3.4.3. Analiticki model statickog i dinamickog toplotnog odziva bimorfnih
struktura

Analiza stacionarnog poloZzaja mikrokonzole je =zasnovana na nekoliko

pretpostavki:
)} Mikrokonzolama je jedan kraj fiksiran, a drugi kraj je slobodan,
i) Materijali se ponaSaju elasticno i dimenzije popre¢nog preseka su male u

poredenju sa duzinom.
Usvajaju¢i ove pretpostavke, oblik oslobodenih viseslojnih mikrokonzola duz

neutralne ose se opisuje Euler-Bernoulli- jevom jednacinom (3.13):

d’y
dx’ _M(E,w,t,..E,w,t,)
|:(dyj2+1:|3/2 El(El,Wl,tl....Ei,Wi,ti) (313)
dx

gde su: dy/dx - nagib, d%y/dx?- zakrivljenost konzole u tacki, M(E,,w,,t,...E,,w,,t,) -
neto momenat savijanja koji deluje na konzolu usled naprezanja zaostalih u materijalu,
El (El,wl,tl....Ei,w t.) - krutost zakrivljenjog kompozitne konzole koja se zasniva na

Young-ovom modulu i drugom momentu povrsine svakog sloja.
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Razvijen je analiticki model za stati¢ki odziv bimorfnih konzola koji se zasniva
na Euler - Bernoulli-jevoj jednaéini [139 - 141], u kom se pocetni otklon mikrokonzola

izracunava pomocu zavisnosti (3.14):

1 _ 6(e; —&, )ty +1t,)
Fooe  Eots  Egtd
Poc E2t2 \ BIM | gpt, 4+ 4t2 + 4t2 (3.14)
Eltl E2t2

gde je: 1/ rpe - pocetna zakrivljenost mikrokonzole merena duz neutralne ose, E; i t; -
Young-ovi modul i debljina gornjeg sloja, E, i t; - Young-ovi modul i debljina donjeg
sloja. €; i €, - srednja vredsnost deformacije u strukturnim slojevima usled naprezanja
koja su zaostala posle procesiranja

Uocen je znacaj jednacine (3.13) za optimizaciju otklona kod bimorfnih mikrokonzola
[141, 142], pri cemu je posebno vazan ¢lan kojim se opisuje odnos debljina slojeva Et,?
= Eaty? [142]. Postoji ograniGenje kod koris¢enja ovog &lana - moZe da se upotrebljava
samo kod dvoslojnih struktura, a koristi se kao parametar za dizajn konzola.
Optimizacija otklona konzole se zasniva na polozaju neutralne ose viSeslojnih konzola,
koje imaju definisanu i nepromenljivu vrednost krutosti. Cilj je da se optimizacijom

dobije maksimalni odnos momenta savijanja prema Kkrutosti.

Proracun otklona za stati¢ki odziv bimorfne konzole zavisi od:
a) linearnog naprezanja duz konzole (g1 - &),
b) krutosti ili elasti¢nosti materijala (Eo/E; i E1/Ey),

c) debljine ili odnosa debljine dva materijala (t.%/t; i t*/t,).

Razvijen je sistem nelinearnih jednacina (3.7 1 3.8) koji povezuje polozaj vrha
konzole (Xum | Yym) sa polupre¢nikom krivine (r) i duzinom (L) mikrokonzole preko
jednostavnih zavisnosti (3.7 - 3.8), u kojima je polupre¢nik zakrivljenja mikrokonzole
pri grejanju dat izrazom (3.15):

i1, 1 (3.15)
r r. I

poc toplotno

Vrednosti za Xy | Yy iz zavisnosti 3.7 1 3.8 mogu da se dobiju i pomocu

graficke metode.
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Jednacina koja opisuje dinamicki odziv bimorfne strukture (3.16) se zasniva na razlici
indukovanih linearnih naprezanja usled razlike u toplotnom $irenju materijala pri

grejanju [141 - 143]:

1 6(t, +t,) (a, —a;) AT
r E, t3 E, t’
toplotno 22 4 1L g 6tt, +4t] + 4t
El t1 E2 2

(3.16)
gde su:
1/ roplotno - Promena zakrivljenosti konzole usled grejanja, ea i o - koeficijenti toplotnog
Sirenja gornjeg i donjeg sloja mikrokonzole, AT - promena u temperaturi izmedu
pocetnog i krajnjeg stanja (pod pretpostavkom da je temperatura konzole uniformna).
Koris¢enjem ovog modela moguce je dobiti izgled staticki i dinamicki pobudenih

konzola duz neutralne (x) ose.

3.4.4. Dinamic¢ki model za prenos toplote kod bimorfne konzole

Kada se konzole priklju¢e na izvor struje i integrisani mikro-grejaci ukljuce,
javlja se gradijent temperature u slojevima konzole izmedu kojih se nalazi grejac.
Energija se transformise iz elektri¢ne u toplotnu, struji od toplijih centralnih slojeva ka
hladnijim spoljasnjim slojevima konzole. Koli¢ina energije koja struji proporcionalna je
gradijentu. Ako se pretpostavi da postoji uniformnost u materijalu, kao i da je ista
temperature u slojevima (x i y pravac, slika 3.6.), dobija se protok toplote u jednoj
dimenziji, dat slede¢om jednacinom (3.17):

q= —kA% (3.17)

gde je: g - brzina prenosa energije (J/s), k - konstanta toplotne provodljivosti za
materijal, A - povrSina poprecnog preseka, T - temperatura, z - razdaljina (promenjiva

debljina sloja).
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Slika 3.6. Temperaturni gradijent u materijalu za jednu dimenziju

Izraz 3.17 je poznat i kao Furijeov zakon provodljivosti, gde konstanta k
predstavlja toplotnu provodljivost materijala. Negativni predznak se odnosi na ¢injenicu
da temperatura opada u pravcu udaljavanja od izvora toplote. Kombinovanjem bilansa
energije 1 Furijeovog zakona dobija se jednaCina za toplotnu provodljivost u tri
dimenzije (3.18):

o7 ﬂ+ﬂ+ld—q:ﬁg (3.18)

+
ox* oy* o0z kdt  k or
gde su:
dg/dt - promena energije u materijalu po zapremini, pl] - gustina materijala, ¢ - toplotni

kapacitet.

Ovom jednacinom izrazena je ravnoteZa izmedu unutraSnje energije konzole,
toplotnog fluksa koji se ostvaruje konvektivnim i konduktivnim mehanizmom (a
ispoljava se gubicima toplote u okolinu i u ucvrSéeni supstrat) i dovedene energije
(konverzijom elektri¢ne energije u DZzulovu toplotu). Odnosno izraz dobija sledeci oblik
(3.19):

2 2
oot B i ED_ g2, 50T kar (3.19)
ot Pe Pe a

gde su:
E - elektricno polje, J - gustina struje, p. - elektricna otpornost, K - konstanta
provodljivosti.

Negativni znak ispred ¢lana KAT na desnoj strani jednacine ukazuje na opadanje

temperature zbog toplotnih gubitaka.
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Jednacina 3.19 mozZe da se napiSe i1 u sledecem obliku:
P, = meL +|KAT| (3.20)
ot

gde su:

Pel - snaga elektri¢nog grejanja, m - masa konzole.

Iz zavisnosti 3.20 moze da se vidi da ¢e pretpostavke 1 aproksimacije za toplotnu
analizu struktura koje sacinjavaju konzolu zavisiti od koli¢ine toplotnih gubitaka.
Toplotni fluks od konzole ka supstratu moze da se opiSe preko mehanizma toplotne

kondukcije. Izraz 3.20 se transformise u sledeci oblik (3.21):

d(T, T
om (Te = fluid ) +7A(Tc T ): P, (3.21)

gde su:
A - povrsina transfera toplote, T¢ i Truig - temperature konzole, odnosno okolnog fluida
(vazduha, vakuuma, inertnog gasa, itd.), ¢ - rezultantna specifi¢na toplota, m - ukupna

masa viseslojne konzole, y - srednja vrednost koeficijenta prenoSenja toplote.

Koeficijent prenoSenja toplote, y, zavisi od dinamicke viskoznosti, specificne
toplote i toplotne provodljivosti fluida, kao i od srednje brzine i tipa strujanja fluida duz

zagrejane povrsi (slika 3.7).

palimidgomil =14

grelac

=llkoresHd rosac

Slika 3.7. Shematski prikaz modela bimorfne konzole Au-P1 i tri razlicite

orijentacije za element koji je zagrejan
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Za postavljanje dinamickog modela koji opisuje prenos toplote kod bimorfnih struktura
potrebni su sledeci parametri:

a) toplotna provodljivost

Brzina prenosa toplote provodenjem (kondukcijom) kroz jedinicu povrSine
popre¢nog prescka materijala kada postoji gradijent temperature U pravcu Koji je
normalan (upravan) na povrsinu. Koeficijent toplotne provodljivosti je predstavljen kao
koli¢ina toplote koja prode kroz jedinicu zapremine supstance u datoj jedinici vremena,
kada je razlika u temperaturi 1 stepen.

b) toplotni kapacitet

Toplotni kapacitet se povezuje sa specificnom toplotom materijala (gustinom
specificne toplote). To je koli¢ina toplote koja je potrebna da se izazove promena
temperature od jednog stepena u jedinici mase materijala, odnosno predstavlja
sposobnost materijala da skladisti toplotu.

C) difuzija toplote

Difuzija toplote opisuje brzinu prenosa toplote kroz odgovaraju¢i medijum.
Povezana je sa toplotnom provodljivoséu i toplotnim kapacitetom. Velika toplotna
difuzivnost inhibira provodenje toplote.
U tabeli 3.1 su dati najvazniji parametri neophodni za proracun vremenskih konstanti u

dinami¢kom toplotnom modelu za bimorfne Au - Pl i PI - PI mikrokonzole.

Tabela 3.1. Toplotne karakteristike za izabrane materijale [125]

Materijal/karakteristika | Toplotni kapacitet Toplotna Toplotna
[Cal/cm®.°C] provodljivost difuzivnost
[Cal/s.cm.°C] [cm?/s]
Zlato 0,5944 0,7600 ~1,293
Hrom 0,8783 0,2247 ~0,2558
Aluminijum 0,5805 0,5664 ~0,9757
Silicijum 0,3929 0,2868 ~0,73
Aluminijum oksid 0,0279 0,0717 ~0,084
Poliimid 0,4186 0,00037 ~0,00088
Voda (20°C) 1 0,0014 ~0,0014
Etanol 0,000319 0,0004063 ~1,2737
Vazduh (20°C) 0,000289 0,000057 ~0,19706
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4, PLAN EKSPERIMENTALNOG RADA

Cilj ovog rada je dobijanje i ispitivanje tankih poliimidnih filmova debljine
ispod 10 pm i njihove primene, kao zamene za silicijum, u bimorfnim MEMS
uredajima. Literaturno dostupni podaci za svojstva polimera se odnose na materijale ¢ija
je debljina veca od 50 um i njihove vrednosti su konstantne. Svojstva tankih polimernih
filmova mogu znacajno da se razlikuju od svojstava tih istih materijala ¢ija je debljina
veca od 50 um. S obzirom da se kod MEMS mikrokonzola radi o debljinama koje su
manje od 10 um, neophodno je ispitati svojstva odgovarajuc¢ih tankih poliimidnih
filmova. U tu svrhu potrebno je:
o Pripremiti tanke filmove debljine od 2 um do 10 um i odrediti master krive
debljina filma — brzina rotacije.
o Karakterisati pripremljene tanke filmove (debljina, stepen imidizacije,
povrsinska analiza).
o Ispitati uticaj debljine filma i temperature imidizacije na toplotne karakteristike
(koeficijenta toplotnog Sirenja, o, i temperature prelaza u staklasto stanje, Tg)
pripremljenih tankih poliimidnih filmova. Za odredivanje Ty ¢e se pored standardne
TMA metode, po prvi put primeniti i nova, jednostavnija i ekonomski isplativija LTA
metoda. Rezultati dobijeni pomocu ove dve metode ¢e biti uporedeni.
o Na osnovu rezultata karakterisanja tankih poliimidnih filmova uraditi
optimizaciju procesnih parametara, kao i simulaciju, funkcionalizaciju i modelovanje
bimorfnih mikrosenzora i mikropokretaca tipa zlato - poliimid (Au - PI) i poliimid -
poliimid (PI - PI).
o Na osnovu rezultata simulacije mikrokonzola i dobijanja preliminarne procene
novih materijala predlozenih za dizajn mikrokonzola, fabrikovati nove bimorfne Au - PI
i PI - PI mikrostrukture.
. Ispitati svojstva Au - Pl i PI - PI konzola pod razli¢itim temperaturnim uslovima
(pri statickoj 1 dinamickoj toplotnoj pobudi) sa ciljem da se dobiju i procene efekti
toplotne pobude na ponasSanje konzola.
. Postaviti analiti¢ki model za stati¢ki i dinamicki odziv bimorfnih konzola pri
toplotnoj pobudi i eksperimentalno dobijene rezultate uporediti sa rezultatima dobijenim
iz analitickog modela, a zatim sagledati moguénost primene ovakvih struktura kao

ekonomski isplativih zamena za standardne Si - mikrokonzole.
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4.1.
Poliimidi koji su koris¢eni u ovoj doktorskoj disertaciji su izabrani prema
odgovaraju¢im karakteristikama tabeli 4.1. HD
MicroSystems, iz serija P12500, P12600 i PI2700. Poliimidi P12562 (PI1) i P12723 (P13)
spadaju u tip PMDA - ODA, dok je poliimid P12616 (PI2) tip BPDA - PDA. Poliimid

serije P12700 (PI3) je dobijen od fotoosetljivog prekursora sastavljenog od

Materijali

prikazanim u proizvodaca

modifikovanih oligomera PMDA i ODA (uvedene su estarske grupe osetljive na UV
zraenje na krajeve osnovnog niza). U tabeli 4.1. su date karakteristike odabranih

poliimida i metala koji se koriste u MEMS-u.

Tabela 4.1. Karakteristike odabranih poliimida i zlata [125, 133, 144 - 146]

Tipovi  poliimida

Karakteristike Jedinice | Au PI1 P12 PI3
Viskoznost 10° Pas - 1 23 26
Gustina glem®> | 19,3 1,44 1,44 1,61
Debljina filma um - 1,0-2,0 0,7-2,0 | 2,0-4,0
Tpecenja °C - 325 350 350
Dielektri¢na konstanta, &, 6,3 3,4 2,9 3,3
Koeficijent toplotnog Sirenja, & | 10° K™ [ 14,2 60 3 57
Specifi¢na toplota JIg°C 0,128 1,17 1,13 1,09
Naprezanje MPa - 25 2 25
Modul elasti¢nosti, G GPa 78 1,8 8,5 25

Poliimidi P11, P12 i PI3 su u formi prekursora, PAK PI1, PAK PI2 i PAK PI3 u
N - metil pirolidonu (NMP) sa sadrzajem ¢vrste supstance od 15 mas% (P12 1 PI3) do 25
mas% (PI1).

4.2.  Postupci dobijanja tankih poliimidnih filmova

Dobijene su serije tankih PI1, PI2 i PI3 filmova spin tehnikom na uredaju spiner
Holmark, Opto - Mechatronics Pvt, Ltd, Model NO-TH-05, variranjem brzine rotiranja
u intervalu od 1000 do 5000 o/min, Debljina PI filmova je merena pre i posle finalnog

umrezavanja (procesa imidizacije). Na osnovu dobijenih podataka, odredene su krive
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zavisnosti debljina filma - brzina rotacije, takozvane master krive. Odabrane su brzine

rotacije za Cetiri krajnje debljine filma PI1, P12 i PI3 (~ 2,5 um, ~ S5um, ~ 7,5 um, ~ 10

um), na osnovu ¢ega su napravljene serije tankih poliimidnih filmova ta¢no definisanih

debljina (2 - 10 um) uz variranje temperature umrezavanja (275°C - 375°C, sa korakom

od 25°C), u dva temperaturna rezima zagrevanja filma do krajnje temperature na kojoj

se odvija umrezavanje (linearni i stepenasti profil).

4.2.1. Postupak za dobijanje tankih PI filmova spin tehnikom
Razvijen je postupak za dobijanje tankih PI1, PI2 i PI3 tankih filmova spin

tehnikom (tj. tehnikom brzog rotiranja) koji se sastoji od slede¢ih koraka:

1.

Supstrat (silikonski nosa¢ definisanih dimenzija 1x1 cm) koji treba da se
prevuce filmom polimera, temperira se do sobne temperature i postavlja na
centar diska za rotiranje,

Definisana koliCina rastvora prekursora PI se nanosi na centar supstrata pomocu
automatskog Sprica i ostavi 1 min da se stati¢ki relaksira na povrsini supstrata,
Vreme rotiranja: 15 s, brzina rotiranja 500 o/min. Brzina rotiranja se potom
stupnjevito povecava do maksimalne brzine (1000 - 5000 o/min, vreme rotiranja
45 s). Duze vreme rotiranja diska je izabrano zbog uoéene veée uniformnosti
povrsine filmova (optickim mikroskopom). Debljina filma zavisi od brzine
rotiranja. Na osnovu prethodno odredenih krivih zavisnosti debljina filma-broj
obrtaja i zeljene debljine filma bira se maksimalna brzina rotacije. Za filmove
vecih debljina procedura pod 2) i 3) se ponavlja viSe puta.

Prekursor PI3 se izlaze dejstvu Hg lampe, a zatim tretira rastvorom ksilena i
butirolaktona (oba Sigma - Aldrich), kako bi se neumreZeni delovi rastvorili.
Supstrat se zatim ispira ksilenom da se ukloni zaostali butirolakton 1 suSi
rotiranjem 30 s na spineru (brzina 3000 o/min).

Tanki filmovi prekursora PI1, PI2 I PI3 se stavljaju u su$nicu na 120°C (30 min,
struja Ny).

Polimerizacija P11, PI2 i PI3 se izvodi u pec¢nici (Vakutherm 6000, Heraeus,
6130 P - BL) na visokoj temperaturi (275°C - 375°C, korak 25°C), brzina
zagrevanja 3°C/min. Sa porastom temperature dolazi prvo do uklanjanja

rastvaraca, sporednih gasovitih proizvoda, a zatim do umrezavanja polimera i
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njegovog finalnog o¢vrS¢avanja. Izabrana su dva temperaturna profila (linearno 1

stupnjevito zagrevanje) koja su koris¢ena za polimerizaciju prekursora PI1, PI2 |

P13. Na slici 4.1. prikazani su temperaturni profili finalnog umrezavanja do

350°C (kao reprezentativni).

400 -
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300 +

250

200 ~

150

temperatura [°C]

100

50 4

stepenast
linearno

T T T
30 60 920 120 150 180
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Slika 4.1. Temperaturni profili finalnog umrezavanja do 350°C (linearni i stepenast)

Procedura za finalno umrezavanje PI filmova na ostalim temperaturama data je u Tabeli

4.2.

Tabela 4.2. Procedura za finalno umrezavanje PI filmova

Material Susenje (u N,) Finalno umrezavanje PI filma (u N,)
linearno zagrevanje (profil 1) stepenasto zagrevanje (profil 2)
Poliimid 120°C /30 min ["Sopbna temperatura do finalne temperature | Sobna temperatura do 200 °C,
PI1, PI2iPI3 umrezavanja (FTU)(275°C - 375°C), brzina | pr7ina zagrevanja 3°C /min
zagrevanja 3°C /min 200°C / 30 min
FTU/ 60 min 200 - FTU (275°C - 375°C),
brzina zagrevanja 2.5°C /min
FTU do sobne temperature, brzina FTU/ 60 min
hladenja 10°C /min FTU do sobne temperature,
brzina hladenja 10°C /min
4.3. Karakterisanje tankih PI filmova

Svi PI1, PI2 i PI3 filmovi su karakterisani merenjem debljine filma, snimanjem

povrSine (topografska 2D i1 3D analiza), odreden je stepen imidizacije, a toplotne
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karakteristike su dobijene pomoc¢u termomehani¢ke analize (koeficijent toplotnog
Sirenja i temperatura prelaza u staklasto stanje) i lokalne termo analize (temperatura

prelaza u staklasto stanje).

4.3.1. Merenje debljine PI filmova

Reflektometar Filmetrics F20 je koriS¢en za merenje debljine svih uzoraka Pl
filmova, metodom bez kontakta za merenje transparentnih materijala (do dva sloja moze
meriti istovremeno). Merenja se vrSe samo sa jedne strane uzorka, pomoc¢u objektiva
koji fokusira razli¢ite talasne duzine na razli¢itim rastojanjima. Talasna duzina koja se
odbija nazad direktno zavisi od udaljenosti izmedu objektiva i gornje i donje povrsine
uzorka i debljina se moze lako izracunati na osnovu dva pika na refleksionom spektru.

Debljina se moze meriti za manje od sekunde.

4.3.2. FTIR analiza

Stepen imidizacije PI1, PI2 1 PI3 pracen je FTIR spektroskopijom pomocu
instrumenta FT - IR Perkin Elmer Inc., Spectrum GX. Konverzija prekursora PAK u Pl
tokom toplotne imidizacije je odredivana preko odnosa dva karakteristicna pika iz
odabranih spektara, na osnovu kojih su dobijene krive zavisnosti stepena imidizacije sva

tri Pl na visokim temperaturama.

4.3.3. Termomehanicka analiza (TMA)

Za sve serije Pl uradena je termomehani¢ka analiza (TMA) na uredaju TA
INSTRUMENTS TMA 2940, sa ciljem da se ispita zavisnost toplotnih karakteristika,
temperature prelaza u staklasto stanje, T, i koeficijenta toplotnog Sirenja, a, od debljine
filma. Uzorci PI (pravougaonog oblika dimenzija 2 mm x 25 mm x debljina filma) su
fiksirani izmedu dva vertikalna drZza¢a pod malim pocetnim naprezanjem od 0,05 N
(kako ne bi doslo do uvijanja tankog filma) i ispitivani merenjem izduzenja pri promeni
temperature. Temperaturni reZim je bio slede¢i: svi uzorci su prvo grejani od sobne
temperature do 200°C, brzinom 15°C /min (struja Ny, protok:100 cm®) sa ciljem da se
ukloni apsorbovana vlaga u filmovima, a zatim hladeni do sobne temperature brzinom
od 10°C/min. Vrednosti za o i T4 su dobijene pri drugom zagrevanju uzoraka do 200°C,

u temperaturnom intervalu od 50°C do 200°C, pri brzini zagrevanja od 5°C /min.
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4.3.4. Lokalnatermo analiza (LTA)

Lokalna termo analiza (LTA) je za sve PI filmove uradena koris¢enjem
mikroskopije skeniraju¢om sondom (MSS) (Veeco Dimension 3000) u kombinaciji sa
Anasys Instruments(Al) nano - TA (NTA) opremom i Si (Al) mikrofabrikovanim
toplotnim konzolama (ThermalLever AN2 - 300). Konzole su kalibrisane pomoc¢u
nekoliko polimernih standarda. Svi uzorci PI filmova su skenirani i izabrane su po tri
karakteristi¢ne tacke na povrSini filmova u kojima su merene temperature prelaza u
staklasto stanje, Tq. Vrednost Ty za sve uzorke je odredena kao srednja vrednost
merenja u odabranim tackama. Brzina zagrevanja za LTA analize je bila 20°C/s. Za
skeniranje povrSine filmova koriS¢ena je mikroskopija atomskih sila (AFM) u
kontaktnom (tapkaju¢em) rezimu rada. Dobijene vrednosti Ty uporedene su sa Tg

vrednostima dobijenim pomocu standardne TMA analize.

4.4.  Mikrokonzole

4.4.1. Materijali

Poliimidi (HD MicroSystems) iz Serija P12500 (PI1), P12600 (P12), P12700
(P13) su izabrani na osnovu rezultata ispitivanja tankih filmova s jedne strane, kao i
velike razlike u vrednosti koeficijenta toplotnog Sirenja, a.,(> 50-10° K zaPIli P13, <
3-10° K* za PI2) u odnosu na zlato i jednostavnosti proizvodnje, s druge strane.
Razlike u o treba da dovedu do velikih pocetnih otklona van ravni bimrfnih struktura.
Neka od fizi¢kih, toplotnih, mehanickih i elektri¢nih svojstava materijala koji su
izabrani za mikrokonzole su data u tabelama 4.3. i 4.4.

Tabela 4.3. Fizicka, toplotna, mehanicka i elektri¢na svojstva materijala [125, 133, 145,
146]

jedinice | SiO, Au P11 P12 P13
gustina glcm® 2,2 19,28 1,44 1,44 1,61
Koeficijent toplotnog 10° K*? 0,4 14,2 60 3 57
Sirenja, o
Koeficijent toplotne 10°W/cm | 1480 3200 1,46 1,05 1,55
provodljivosti °C
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Specifi¢na toplota Jig°C 0,7 0,128 1,17 1,13 1,09
Young modul, E GPa 70-75 78 2,5 8,5 2,7
Poasonov odnos 0,17 0,42-0,44 | 0,35 0,36 0,35
Otpornost Ohm.cm | 0,1 2,2-10° >10" >10° | >10"
Naprezanje MPa 0 0 25 2 25
Dielektri¢na konstanta 12 6,3 3,4 2,9 3,3
Apsorpcija vlage mas % - - 3 0,5 4,3
Temperatura prelazau | °C - - 300 380 310
staklasto stanje, T,

Temperatura razgradnje | °C - - 550 680 550

Tabela 4.4. Karakteristike reprezentativnih metala [145, 146]

Metal E o Otpornost | Toplotna Koeficijent | Otpornost Unutra$nje | Mokro
(GPa) | (10°K™) | pQcem provodljivost | toplotne na hemikalije | naprezanje | nagri-
wmk?t otpornosti, | i oksidaciju zanje
a'10°(K™
Au 80 13 2,40 315 8300 odli¢na malo lako
Al 70 23 2,83 237 3600 dobra malo lako
Pt 170 9 10,6 72 3927 odli¢na veliko tesko
Ni 200 13 6,84 91 6900 dobra malo lako
NiCr 186 4 101 11,3 1700 dobra veliko lako

4.4.2. Simulacija mikrokonzola

Softverski programski paket Intellisuite & ThermoElectroMechanical (TEM) -
modelovanje za Mikro - Elektro - Mehanicke Sisteme (MEMS) koji se zasniva na
metodi konac¢nih elemenata (IntelliSense Software Corp., 2010, USA) je koris¢en za
simulacije mikrokonzola sa ciljem da se dobije prelimirarna procena novih materijala

koji su predlozeni za dizajn mikrokonzola.

4.4.3. Fabrikacija mikrokonzola
Akcenat pri fabrikaciji Au - poliimid i poliimid - poliimid mikrokonzola je na
ekonomski povoljnom i jednostavnom procesiranju, koje se sastoji od dva ili tri

litografska koraka. Ovaj pristup je izabran zbog velikog potencijala i mogucnosti
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primene kod sve vis$e traZzenih supstrata, od polimernih folija ili reel-reel tehnika, s

obzirom da su smanjeni i pojednostavljeni koraci pri optickom Sabloniranju.

Postupak za dobijanje metal-poliimid i poliimid-poliimid bimorfnih konzola

Razvijen je postupak za dobijanje bimorfnih konzola tipa metal-poliimid i

poliimid-poliimid koja se sastoji od slede¢ih koraka:

1.

3.

Dva tanka metalna sloja, hrom i zlato, sukcesivno se nanose na SiO; nosac
(koris¢enjem plazma procesa). Hrom se nanosi zbog bolje adhezije na supstrat, a
zlato sa ciljem da se spreci oksidacija hroma, pri dejstvu Kiseonika iz vazduha.

Tanki metalni slojevi se Sabloniraju koriS¢enjenjem standardnih tehnika (litografija,
a zatim proces mokrog nagrizanja) i na taj nacin se dobijaju ogoljene SiO, povrsine
- na njima ¢e se nalaziti bimorfne konzole. Vazan korak u postupku fabrikacije je
finalno oslobadanje bimorfnih struktura u kojima one zauzimaju pocetni otklon od
ravni. Zlato je izabrano za Zrtveni sloj zbog ispoljene slabe adhezije na SiO;
supstrat.

Nanosi se prvi strukturni sloj bimorfne konzole.

a) U slucaju kada je prvi strukturni sloj bimorfne konzole metalni (zlato), koristi se

plazma tehnika za nanoSenje sloja. Debljina sloja je prethodno definisana.

b) U slucaju kada je prvi strukturni sloj bimorfne konzole polimer (PI2) koristi se spin

tehnika za nanoSenje sloja prekursora PAK. Brzina rotacije diska je izabrana iz
dijagrama sa slike 3.1.(b) za zeljenu debljinu PI2 filma. Tanki PI film se zatim susi i
umrezava. Temperaturni reZim i1 procedura su opisani pod 4.2.1., pri ¢emu je izabran
stepenast temperaturni profil do 350°C za umrezavanje PI2. Zatim se nanose dva
tanka filma - Cr (adhezioni) i Au - plazma procesom i Sabloniraju standardnim
tehnikama (litografija i postupak mokrog nagrizanja) kako bi se definisale trake za
grejanje, kontaktna mesta i pozicije signalnih linija.

Nanosi se drugi strukturni sloj, koji je poliimidni (PI1 ili PI13). Za nanoSenje
prekursora PAK PI1 ili PAK PI3 se koristii spin tehnika. Brzina rotacije diska je za
zeljene debljine PII ili PI3 filma izabrana iz dijagrama sa slika 5.1.(a) 1 5.1.(c).
Tanki PI film se zatim susi i umrezava po proceduri koja je opisana pod 4.2.1., pri

¢emu je izabran stepenast temperaturni profil do 350°C za umrezavanje PI1 i1 PI3.
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5. U slucaju kada je prvi strukturni sloj bimorfne konzole metalni (zlato), po nanoSenju
drugog strukturnog sloja nanose se dva tanka filma Cr (adhezioni) i Au plazma
procesom i S$abloniraju standardnim tehnikama (litografija i postupak mokrog
nagrizanja) kako bi se definisale trake za grejanje, kontaktna mesta i pozicije
signalnih linija. Zatim se nanosi novi tanak sloj PI1 ili PI3 spin tehnikom kako bi se
signalne trake hermeticki zatvorile. Brzina rotacije diska je za Zeljene debljine PI1
ili P13 filma izabrana iz dijagrama sa slika 3.1. (a) i 3.1. (c). Tanki PI film se zatim
susi i umrezava po proceduri koja je opisana pod 4.2.1, pri ¢emu je izabran stepenast
temperaturni profil do 350°C za umrezavanje PI1 i PI3.

6. Mikrokonzole se Sabloniraju pomocu sloja fotorezista (litografija), a zatim se Au -
PI1 i Au - PI3 strukture oslobadaju anizotropnim nagrizanjem kiseonikom (O, -
plazma proces), dok se P12 - PI1 i P12 - PI3 strukture oslobadaju koris¢enjem

mokrog postupka nagrizanja zlata (zrtveni sloj).

4.4.4. Pocetni otklon mikrokonzola

Opticki mikroskop (Meiji Trinocular Zoom Stereo Microscope) je koris¢en za
odredivanje kvaliteta umrezenih PI filmova, kao i pocetnog otklona Au - Pl i Pl - Pl
konzola na temperaturi od 25°C (slika 4.2.). Na ekranu se vidi ¢ip sa 384 polimerne
konzole sa integrisanim strukturama za pobudivanje, ukupna aktivna povrsina ¢ipa 0,8

cm?.

Slika 4.2. Opticki mikroskop i prikaz ¢ipa sa 384 polimerne mikrokonzole (Micro and
Nano Technology Centre u Rutherford Appleton Lab., Science and Technology
Facilities Centre (STFC), Juzni Oksfordsir)
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4.45. Termicko testiranje bimorfnih mikrokonzola

a) Stati¢ki odziv bimorfnih mikrokonzola

Ispitivanje statickog odziva Au - Pl i Pl - Pl mikrokonzola tokom toplotne
pobude praceno je na dva nacina (uz linearnu kontrolu pozicije mikrokonzole):

Aparatura je shematski prikazana na slici 4.3.

A

F >

. X A 0

~ \ /Y laserska dioda
%

reflel@n

’ ogledalo

.,

termopar

\ ) ) otklon
» grejac

Slika 4.3. Shematski prikaz aparature za prac¢enje pomeraja mikrokonzole pri statickoj

toplotnoj pobudi - metoda 1

Pradenje pomeraja mikrokonzola se realizuje pomocu laserskog zraka i
mikroogledala (na silikonskoj plocici) koja je postavljena na sam vrh mikrokonzole.
Mikrokonzole se stavljaju na plocu koja se programirano zagreva. Mikrokonzola se
savija pri dejstvu toplote, laserski zrak se reflektuje od mikroogledala na ekran iznad
aparature, a pozicija je pomerena u odnosu na polaznu (za duZinu X). Uradene su serije
merenja rastojanja rasute svetlosti (X) za Au - PI1, Au - PI3, P12 - PI1 i PI2 - PI3
mikrokonzole u temperaturnom intervalu od 25°C do 100°C. Otkloni konzola su
dobijeni iz analiti¢ke zavisnosti koja je dobijena na osnovu rezultata merenja rastojanja
rasute svetlosti (X) u temperaturnom intervalu od 25°C do 100°C i geometrije

eksperimentalne aparature (slika 4.3). Aparatura je prikazana na slici 4.4.
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Slika 4.4. Aparatura za testiranje konzola (otklon u z pravcu pod toplotnim
opterecenjem) (Micro and Nano Technology Centre u Rutherford Appleton Lab., STFC,
Juzni Oksfordsir)

Digitalna kamera (Canon Powershot S5X 500/Nikon D 3100) je montirana na fotocev
optickog mikroskopa (Nikon Labophot). Kamera belezi horizontalne pomeraje
pobudenih konzola (AXyms). Druga digitalna kamera snima vertikalne pomeraje

mikrokonzola (AYm). Na slici 4.5. je dat shematski prikaz aparature.

kamera
I'4
N/ AY
AX\.rrh }‘_ ‘
\ AY\.rrh

Slika 4.5. Shematski prikaz aparature za pracenje pomeraja mikrokonzole pri

statickoj toplotnoj pobudi - metoda 2
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Mikrokonzole su temperirane u toplotno kontrolisanoj komori na definisanoj
temepraturi pre svakog merenja. Na slici 4.6. prikazana je aparatura za temperiranje

mikrokonzola pre merenja otklona.

Nano Technology Centre u Rutherford Appleton Lab., STFC, Juzni Oksfordsir)

Eksperimentalna aparatura, kao i procesiranje slika je kompjuterski kontrolisana

pomocu LabView softverskog paketa.

b) Dinamicki odziv bimorfnih mikrokonzola

Ispitivanje dinamickog odziva Au - Pl i Pl - PI mikrokonzola pri toplotnoj
pobudi pra¢eno je pomocu eksperimentalne aparature sa digitalnom kamerom (Canon
Powershot S5X 500), koja je postavljena na fotocev optickog mikroskopa (slika 4.4.)
Za merenje efikasnosti aktivacije, otklon vrha konzole je prvo meren na naponu od 0
mW, a zatim je napon povecavan sa korakom 2 do 12 mW (pri frekvenci od 4Hz i
pulsevima od 100 ms). Za pobudu je koris¢en direktno povezan generator funkcije
(Agilent, 33210A). Srednja vrednost tri merenja je uzeta sa ciljem da se poveca
preciznost. Aparatura koriS¢ena za merenja i procesiranje slika je kompjuterski

kontrolisana pomoc¢u LabView softverskog paketa.
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4.4.6. Modelovanje toplotnog odziva mikrokonzola

a) Analiticki model za staticki i dinamicki odziv bimorfnih konzola pri
toplotnoj pobudi

Postavljen je analiticki model koji opisuje staticki i dinamicki odziv bimorfnih

konzola duz neutralne ose. Uporedeni su rezultati koji su dobijeni eksperimentom sa

rezultatima dobijenim iz analitickog modela.

b) Dinamicki model za prenos toplote kod bimorfnih konzola
Izvedeni su preliminarni proracuni i postavljen je dinamicki model za prenos
toplote za Au - Pl i PI - PI mikrokonzole na osnovu bilansa energije i Furijeovog
zakona. Osetljivost odabranih Au - PI1 i Pl - Pl bimorfnih mikrokonzola je testirana

pomocu aparature prikazane na slici 4.7.

Slika 4.7. Aparatura za pojedinacno testiranje osetljivosti mikrokonzola (Micro and
Nano Technology Centre u Rutherford Appleton Lab., STFC, Juzni Oksfordsir)
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5. TANKI Pl FILMOVI

Poliimidi (HD Microsystems) iz Serija P12500 (PI1), P12600 (P12) i PI2700
(P13) koji su odabrani na osnovu karakteristika datih u Tabeli 4.1. su ispitivani u formi
tankih filmova. Uradene su serije polimerizacija za sva tri odabrana PI za Zeljene Cetiri
debljine filma iz opsega 2 um do 10 um, uz variranje krajnje temperature imidizacije, u
dva temperaturna rezima zagrevanja do krajnje temperature imidizacije (linearnom i
stepenastom). Izabrano je pet temperatura do kojih je voden proces imidizacije - 275°C,
300°C, 325°C C, 350°C i 375°C. Dva temperaturna rezima (linearni i stepenast) su
primenjena pri imidizaciji PI filmova kako bi se ispitao uticaj razli¢itih temperaturnih

uslova na svojstva tankih PI filmova.

5.1. Karakterisanje tankih PI filmova

5.1.1. Debljina PI filma u funkciji brzine obrtanja diska (spin tehnika)

Dobijene su serije tankih P11, PI2 i PI3 filmova uz variranje brzine rotiranja u
intervalu od 1000 do 5000 o/min, kako bi se odredile master krive zavisnosti debljine
filma od brzine rotiranja diska, pre i posle procesa imidizacije. Sa dobijenih grafika
zavisnosti debljina filma - brzina obrtaja odabrane su po Cetiri brzine rotiranja za svaki

od PI1, P12 i P13, kako bi se dobile Zeljene dimenzije filmova (2 um - 10 um).
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Slika 5.1. Zavisnost debljina filma-brzina obrtaja za PI filmove imidizovane na 350°C
(a) P11 (b) PI2 (c) PI3
Dijagrami na slici 5.1. su koris¢eni u daljem radu, kao radni, pri izboru brzine
obrtaja diska za Zeljenu debljinu PI filmova. Sa slike 5.1. se mozZe videti da se debljina
PI filma posle finalnog umrezavanja na 350°C smanjila na 50-70% od pocetne

vrednosti.

5.1.2. Organolepticka svojstva

Boja poliimidnih filmova u celom opsegu temperatura bila je za PI1 svetlo do
tamno narandzasta, za PI2 narandzasto braon do tamno braon, dok su PI3 filmovi bili
tamnozuti. Topografski snimci povrsina PI filmova su izgledali veoma sli¢no za svaku
grupu PI, pa je na slici 5.2. dat prikaz 2D topografije odabranih filmova PI1, PI2 i PI3

dobijenih na 350°C stepenastim zagrevanjem.

(a) (b) (©)
Slika 5.2. Topografska slika (2D) povrsine tankih filmova imidizovanih na 350°C

stepenastim zagrevanjem (a) PI1 (b) PI2 (c) PI3
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5.1.3. FTIR spektroskopija
Reakcija imidizacije za odabrane PI filmove pra¢ena je koriS¢enjem FTIR
spektroskopije. Na slici 5.3. su prikazani karakteristicni FTIR spektri reprezentativnih

uzoraka tankih PI1 i P12 filmova koji su termicki imidizovani na 350°C.
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Slika 5.3. FTIR spektri tankih PI filmova termi¢ki imidizovanih na 350°C
(@) PI1 (b) PI2

Na oba PI spektra prikazana na slici 5.3. mogu da se uoce 4 grupe apsorpcionih
traka koje se odnose na vibracije vezane za imidne grupe. Na slici 5.4. (a) je prikazan
karakteristi¢an FTIR spektar tankog PI1 filma (15 mas%) na silikonskom supstratu pre i
posle termi¢ke imidizacije na 350 °C. Apsorpcione trake na 1780 cm™ i 1720 cm™
poticu od kiselinskih grupa (simetri¢no 1 asimetricno vibraciono istezanje, >C=0,
imidni prsten). Trake na 1660 cm™ i 1540 cm™ poti¢u od istezanja vezanih za amidne
grupe (>C=0 iz CONH grupe i vibracije C - NH grupe). Apsorpcione trake koje se
odnose na kiselinske i amidne grupe su nestale posle imidizacije. Karakteristi¢ne
apsorpcione trake za imidne grupe (na 1780 cm™, 1724 cm™, 1380 cm™, 721 - 725 cm™)
su se pojavile u spektru.
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Slika 5.4.

FTIR spektri tankih PI filmova pre i posle termicke imidizacije na 350°C

(a) PI1 (b) PI2

Na slici 5.4. (b) prikazan je reprezentativni FTIR spektar odabranog P12 tankog

filma (15 mas%) na silikonskom supstratu pre i posle finalnog o¢vrséavanja na 350°C.
Apsorpcione trake na 1665 cm™ (amid | - istezanje, >C=0 iz CONH grupe) i 1550 cm™

(amid 1l - vibracija, C-NH) su nestale, dok su se pojavile nove apsorpcione trake na

1780 cm™, 1720 cm™ (imid I, >C=0, simetri¢no 1 asimetricno istezanje), 1380 cm™

(imid 11, C-N istezanje), 1080 cm™, 1130 cm™ (imid 111, C-H savijanje), 730 cm™ (imid

IV, >C=0, savijanje), §to jasno ukazuje na odigravanje reakcije imidizacije.
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5.1.4. Stepen imidizacije (SI)

Ispitan je i uticaj debljine tankih filmova filma na stepen imidizacije. Stepen
imidizacije je odreden koriS¢enjem izraza :

SI (%) = [(A1380 cm-1)/Aas00 cm-1)T / (Arzsocm-1/A1500 em-1) a00°c] -100
gde Ai13go cm-1 1 A1s00 cm-1 predstavljaju opticke gustine apsorpcije karakteristi¢nih pikova
[48,49, 147 - 156].

Apsorpciona traka na 1380 cm™ se odnosi na vibraciono istezanje C-N grupe,
dok apsorpciona traka na 1500 cm™ potige od C - C vibracionog istezanja aromati¢nih
prstenova iz osnovnog lanca (ODA i PDA) monomernih jedinica. Ove dve trake su
koriS¢ene kao referentne za izraCunavanje stepena imidizacije za sva tri poliimida.

Na osnovu rezultata dobijenih pomocu FTIR spektara odabranih PI filmova dobijene su
zavisnosti stepena imidizacije od temperature imidizacije za P11, PI3 i PI2 za filmove

debljine 2 - 3 um koje su prikazane naslici 5.5.
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Slika 5.5. Zavisnost stepena imidizacije od temperature imidizacije za tanke PI filmove
(a) P11-2,8 um (b) PI3-2,5 um (c) P12-2,3 um
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Kod PI tipa PMDA - ODA (PI1 i PI3) je uo¢eno da stepen imidizacije ne zavisi
od debljine filma. Proces imidizacije se zavr$ava na temperaturama preko 320°C za sve
ispitivane PI1 i PI3 filmove, pri ¢emu je proces ranije zavrSen kod filmova koji su
zagrevani u stepenastom rezimu do krajnje temperature imidizacije nego kod onih
filmova koji su zagrevani u linearnom rezimu. Kod stepenastog zagrevanja filmova
dolazi do boljeg uklanjanja rastvaraca i vode nastale tokom procesa imidizacije, pa je i
stepen umrezenja bolji. Radne temperature su uglavnom vise od temperature prelaza u
staklasto stanje, pa je mobilnost inace fleksibilnih lanaca PI1 i PI3 dodatno uvecana, $to
za rezultat ima veci stepen umrezenja. Poredenjem temperatura na kojima je imidizacija
zavrSena, uocava se da su kod dobijenih PI3 filmova vrednosti nize nego kod PI1
filmova. ObjaSnjenje za raniju potpunu imidizaciju PI3 filmova lezi u samoj pripremi
uzoraka za imidizaciju. Prekursor PI3 je PAK tipa PMDA - ODA sa estarskim grupama
u osnovnom nizu, koje su fotoosetljive. Tanki PAK filmovi se pre termic¢ke imidizacije,
izlazu dejstvu Hg lampe, pri ¢emu se jedan deo strukture umrezi (preko fotoosetljivih
grupa), pa je samim tim stepen umrezenja veci pri termickoj imidizaciji.

Kod PI2 postoji zavisnost stepena imidizacije od debljine filma, a proces
imidizacije nije zavrSen osim u slu¢aju filma PI2 - 2,3 um koji je stupnjevito zagrevan
do 375°C. Ovaj profil zagrevanja filmova se kao i kod PI1 i PI3 pokazao efikasnijim,
stepeni imidizacije svih filmova imaju vece vrednosti nego oni PI2 filmova koji su
zagrevani u linearnom rezimu. Na slici 5.6. je prikazana zavisnost stepena imidizacije
P12 filmova razli¢itih debljina od temperature imidizacije. Stepen imidizacije P1 filmova
raste sa smanjenjem debljine filma i njegove vrednosti se krecu u intervalu od 80-90%
za film debljine 9,8 um do 90 - 100% za film debljine 2,3 um. Bez obzira na krajnju
temperaturu imidizacije 1 rezim zagrevanja uzoraka nije bilo moguc¢e dovesti proces

imidizacije do kraja.
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Slika 5.6. Zavisnost stepena imidizacije od temperature imidizacije za P12

filmove razlicitih debljina

U cilju provere i/ili potvrde ovih rezultata uradeni su FTIR spektri PI2 filmova
debljine 2,3 um i 9,8 pm, koji su dobijeni posle termic¢ke imidizacije PI2 na 350°C

(veca osetljivost instrumenta) (slika 5.7.).

5
neizreagovane PAK grupegl

4 PI12-9.8 um

A T 9]
S 9
p ‘0‘ ¢ 0 9 Q [+
S 5| e0 e
0 -
r
2 2
Pl2- 2.3 um
n 4
C
a
T

2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600
Talasna duzina (cm')

Slika 5.7. FTIR spektar P12 posle termicke imidizacije na 350°C

Kao §to sa slike 5.7. moZe da se uoci, koli¢ina i intenzitet neizreagovanih
amidnih grupa raste sa debljinom PI2 filma. Za filmove vecée debljine, na konverziju
PAK u PI moze veoma da utie slaba difuzija toplote unutar slojeva tokom procesa

imidizacije kao i tesko uklanjanje sporednih proizvoda reakcije imidizacije (molekula
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vode) i/ili molekula prisutnog zaostalog rastvaraca. S obzirom da su radne temperature
ispod temperature prelaza u staklasto stanje (380°C), krutost strukture PI2 takode utice
na manju pokretljivost lanaca i samim tim manju mobilnost unutar slojeva, pa se proces
imidizacije ne odvija do kraja, bez obzira na temperaturu imidizacije. Sto je debljina
filma manja prenos toplote je bolji, kao i uklanjanje sporednih proizvoda, pa raste i

stepen umrezenja.

5.2. Mehanicka svojstva tankih PI filmova

Naprezanja koja se javljaju u umreZenim poliimidnim filmovima mogu da poticu
od unutra$njih i toplotnih naprezanja. UnutraS$nja naprezanja se javljaju kao posledica
skupljanja filma, dok toplotna naprezanja poticu od razli¢itih koeficijenata toplotnog
Sirenja materijala.

Unutrasnja naprezanja koja se javljaju usled razlicitih svojstava (gustine 1
viskoznosti) rastvaraca mogu, ali i ne moraju da igraju znacajnu ulogu u zavisnosti od
specifiCnosti samog procesa umrezavanja (uslova pri kojima se dobijaju zavr$ne forme
oc¢vrslog PI).

Ako se PI samo delimi¢no umrezava ili je proces o¢vrS¢avanja previse brz, moze
da dode do zadrzavanja znacajne koli¢ine rastvaraca unutar slojeva PI filma. Ukoliko
sav rastvaraC ne ispari ve¢ ostane zarobljen unutar umrezene strukture, mogu da se jave
naprezanja kada se film vrati na sobnu temperaturu. Ova naprezanja su mnogo veca od
onih koja su prisutna kada se temperatura filma prvo postepeno povecava do 375°C, a
zatim lagano vrac¢a do sobne temperature. Razlog leZi u ¢injenici da postoje oslabljeni
delovi strukture (oni u kojima je ostao zarobljen neispareni rastvarac), a rezultat su vise
vrednosti koeficijenta toplotnog Sirenja. Naprezanja su veca §to je film tanji. Dva
temperaturna rezima zagrevanja filmova do krajnje temperatuture imidizacije (linearni i
stepenast, Tabela 4.2.), su primenjene pri imidizaciji PI filmova kako bi se ispitao uticaj
razli¢itih temperaturnih uslova na svojstva tankih PI filmova. Krajnja temperatura

imidizacije je varirana u intervalu od 275°C do 375°C, sa korakom 25 °C.
5.3.  Toplotna svojstva tankih PI filmova

Za sve serije tankih PI1, P12 i PI3 u cilju ispitivanja uticaja debljine filma i

procesnih parametara na toplotna svojstva filmova dobijene su sledece zavisnosti:
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a) debljina filma - temperatura imidizacije

b) o - temperatura imidizacije i o - debljina filma (standardna TMA)
C) T, - temperatura imidizacije (standardna TMA i lokalna LTA)

d) T, - debljina filma (standardna TMA i lokalna LTA)

5.3.1. Zavisnost debljine PI filma od temperature imidizacije

Dobijene su krive zavisnosti debljina filma-temperatura imidizacije za sve tri
serije tankih P11, PI2 i PI3 fimova (temperatura imidizacije varirana od 275°C do
375°C) sa ciljem da se ustanovi da li temperatura na kojoj se filmovi umrezavaju ima
uticaja na debljinu Pl filma. Dva temperaturna rezima (linearni i stepenast) su
primenjena pri imidizaciji filmova kako bi se ispitao uticaj razli¢itih procesnih uslova na
svojstva tankih PI filmova.

PI1 1 PI3 su pokazali isto ponasanje, S$to je bilo ocekivano, s obzirom da oba
poliimida strukturno pripadaju Pl tipa PMDA - ODA, pa su na slikama 5.8. i 5.9.

prikazane dobijene zavisnosti debljine filma od krajnje temperature umrezavanja za P11
i P12.
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Slika 5.8. Zavisnost debljine P11 filmova od temperature umrezavanja (a) linearni

temperaturni profil (b) stepenast temperaturni profil
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Slika 5.9. Zavisnost debljine P12 filmova od temperature umrezavanja (a) linearni

temperaturni profil (b) stupnjeviti temperaturni profil

Na umerenim temperaturama (60°C - 120°C) dolazi do oslobadanja rastvaraca i
pocetka procesa imidizacije (stvaranje imidnih prstenova uz oslobadanje 2 molekula
vode po imidnoj jedinici). Procesi susenja i umrezavanja se preklapaju, jer imidizacija
pocinje na relativno niskim temperaturama (120°C - 200°C). Proces susenja se naziva i
proces pri blagim temperaturnim uslovima i odvija se u pec¢nici na 120°C tokom 30 min
u struji inertnog gasa (N,) kako bi se uklonio sav rastvara¢. Ako se PI samo delimi¢no
umreZava ili je proces o¢vr§¢avanja previse brz, dolazi do zadrzavanja znacajne koliine
rastvaraCa unutar slojeva PI filma. Ukoliko sav rastvara¢ ne ispari ve¢ ostane zarobljen
unutar umrezene strukture, javljaju se naprezanja kada se film vrati na sobnu
temperaturu. Ova naprezanja su mnogo veéa od onih koja su prisutna kada se
temperatura filma prvo postepeno povecava do 400°C, a zatim lagano vra¢a do sobne
temperature. Razlog lezi u ¢injenici da postoje oslabljeni delovi strukture (oni u kojima
je ostao zarobljen neispareni rastvarac), a rezultat su viSe vrednosti koeficijenta
toplotnog Sirenja.

Temperaturni profil nije imao uticaja na vrednosti krajnje debljine PI1 i PI2
filmova. Sa povecanjem temperature, debljina filmova se postupno smanjuje do 250°C
da bi zatim u temperaturnom intervalu 275°C - 400°C filmovi imali konstantne vrednosti
(promena debljine do 1%). Tokom procesa termi¢ke imidizacije, simultano i
konkurentno se odigravaju i procesi ciklizacije sa dehidratacijom, isparavanje i

kristalizacija [157]. Smanjenje debljine filma tokom termi¢ke imidizacije nastaje
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najve¢im delom usled isparavanja rastvaraca. Oblik krivih ukazuje na to da je kod obe
serije PI filmova (PIli PI2) koji su stepenasto zagrevani, doslo do boljeg uklanjanja
rastvaraca (filmovi su drzani na 200°C u intervalu od 30 minuta). Debljina PI1 filmova
se posle termicke imidizacije na visokim temperaturama smanjila na 50 - 54% vrednosti
koje su imali tanki filmovi PI1 prekursora i 63 - 70% vrednosti koje su imali tanki
filmovi PI2 prekursora po nanoSenju spin tehnikom. Kod PI1 nije uocena veza izmedu
smanjenja debljine i poCetne debljine nanesenog PAK filma, dok se kod PI2 uocava da
se deblji filmovi vise stanjuju (30% film od 2,3 um, 33% film od 4,5 um, 35% film od
7,0 um i 37% film od 9,9 um).

5.3.2. Koeficijent toplotnog Sirenja, a

Na osnovu rezultata termomehanicke analize (TMA) dobijene su krive
zavisnosti o - temperatura imidizacije i o - debljina filma sa ciljem da se ispita da li na
toplotne karakteristike PI, odnosno koeficijent toplotnog Sirenja, o, uti¢u temperatura

imidizacije i debljina samog filma.

a) Uticaj temperature imidizacije na koeficijent toplotnog Sirenja, o

U cilju ispitivanja uticaja temperature imidizacije na toplotne karakteristike Pl
filmova, za sve serije filmova PI1, PI2 1 PI3 odredene su vrednosti koeficijenta, a. Na
slikama 5.10., 5.11. i 5.12. prikazane su dobijene zavisnosti koeficijenta toplotnog

Sirenja PI1, P12 1 PI3 od temperature imidizacije.
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Slika 5.10. Zavisnost koeficijenta toplotnog Sirenja, o, 0d temperature imidizacije za

PI1 (a) linearni temperaturni profil (b) stepenast temperaturni profil
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Na slici 5.10. je prikazana zavisnost koeficijenta o. od temperature imidizacije za
filmove PIl. Kao §to se sa slike 5.10. vidi, vrednosti o nisu konstantne, ve¢ lagano

opadaju za oba temperaturna profila (linearni i stepenasti) sa povecanjem temperature

imidizacije, kao 1 sa povecanjem debljine filma.
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Slika 5.11. Zavisnost koeficijenta toplotnog $irenja, o, 0d temperature imidizacije za

P12 (a) linearni temperaturni profil (b) stepenast temperaturni profil

Na slici 5.11. je prikazana zavisnost koeficijenta o. od temperature imidizacije za
filmove PI2. Kao $to se sa slike 5.11. vidi, vrednosti a nisu konstantne, ve¢ njihova
vrednost postupno opada sa povecanjem temperature imidizacije, kao i sa pove¢anjem
debljine filma. Vrednosti Ty za PIl opadaju sa povecanjem debljine filma za oba
temperaturna profila (linearni i stepenasti), s tim da su vrednosti T, uzoraka dobijenih
linearnim zagrevanjem viSe za desetak stepeni od vrednosti Ty uzoraka dobijenih pri
stepenastom zagrevanju.

Na slici 5.12. je prikazana zavisnost koeficijenta o. od temperature imidizacije za
filmove PI3. Kao S§to se sa slike 5.12. vidi, sli¢no kao kod PI1 i P12, vrednosti o nisu
konstantne, ve¢ opadaju za oba temperaturna profila (linearni 1 stepenasti) sa
povecanjem temperature imidizacije, kao i sa povecanjem debljine filma. Kao i kod P12,
1 kod PI3 se uocava intenzivniji pad vrednosti koeficijenta a kod filmova ¢ija je debljina

veca. Ovaj trend nije uocen kod PI1 filmova.
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Slika 5.12. Zavisnost koeficijenta toplotnog Sirenja, o, 0d temperature imidizacije za

P13 (a) linearni temperaturni profil (b) stepenast temperaturni profil

Literaturne vrednosti koeficijenta o iznose 60-10° K™* za P11, 3-10° K* za P12 i
57-10° K za PI3 na temperaturi imidizacije od 350°C.

Kao $to se sa slika 5.10., 5.11. i 5.12. moze videti, vrednosti a tankih PI filmova
nemaju konstantnu vrednost, ve¢ postoji opadajuci trend sa povecanjem temperature
imidizacije i smanjenjem debljine filma za sva tri PI.

Koeficijent o je manji kod filmova koji su dobijeni imidizacijom pri
stepenastom zagrevanju kod sva tri Pl filma, od o filmova dobijenih imidizacijom uz
linearno zagrevanje. Ovo ukazuje na to da su molekulske interakcije izmedu polimernih
lanaca jaCe usled vecée orijentisanosti lanaca duz ravni, do koje dolazi tokom
stepenastog grejanja na 200°C. S obzirom da su filmovi tanki, dolazi do kompresije
strukture u pravcu Kkoji je upravan na ravan filma, pa je orijentacija polimernih lanaca
dodatno favorizovana u pravcu ravni.

Na slici 5.13. data je zavisnost koeficijenta o odabranih filmova P11, P12 i PI3,
koji su imidizovani u dva temperaturna rezima od temperatura imidizacije. Vrednosti
koeficijenta o uzoraka dobijenih linearnim zagrevanjem su vise od vrednosti o uzoraka
dobijenih pri stepenastom zagrevanju. Vrednosti koeficijenta toplotnog Sirenja opadaju
sa smanjenjem debljine PI filma i to izrazenije kod filmova koji su imidizovani na nizim
temperaturama. Tokom imidizacije u stepenastom temperaturnom reZimu, rastvarac se
bolje uklanja iz filma, pa dolazi do bolje orijentacije lanaca u pravcu filma i manja su

naprezanja unutar polimernih lanaca. Za film PI1 debljine 2,8 um vrednosti o lagano
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opadaju (od 55-10° K™ do 52-10° K™ za linearni profil i 50-10° K™ do 47-106 K™'za
stepenast profil) pri promeni zavr$ne temperature imidizacije od 275°C do 375°C, dok je
pad vrednosti o nesto izrazeniji kod filma PI1 debljine 9,9 um (od 65-10°K*do 59-10°°
K™ za linearni profil i 58-10° K™ do 52-10° K™ za stepenast profil). Kod P12 filmova se
uoCava manji uticaj razliitog toplotnog rezima tokom imidizacije filmova (u
temperaturnom intervalu od 275°C do 375°C) na vrednosti koeficijenta o. od onog koji
se javlja kod PI1 filmova. Kada se radi o uticaju debljine filma na koeficijent o trend je
isti kao kod P11, vrednosti o lagano opadaju kod PI3 filma debljine 2,3 um (od 3,0-10°®
K™ do 2,7-10° K za linearni profil i 2,8-:10° K™ do 2,5-10"° K™*za stepenast profil), dok
je pad vrednosti koeficijenta a izrazeniji kako debljina filma raste (za P12 - 9.8 um — od
3,8:10° K do 3,0-10° K™ za linearni profil i 3,6-10° K™ do 2,9-10° K™za stepenast
profil).
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Ponasanje slicno PI1 i P12 filmovima pokazuju i PI3 filmovi. Koeficijenti a P13
filmova koji su dobijeni na temperaturama imidizacije u intervalu od 275°C do 375°C
pokazuju slede¢e ponasanje - za film debljine 2,5 um vrednost o opada lagano (od
56-10° K™ do 53-10° K™ za linearni profil i 50-10° K™ do 46-10° K™ za stepenast
profil), dok je pad vrednosti o sa povecanjem debljine filma (9,9 pum) izrazeniji (od
65-10°K™ do 56-10° K™ za linearni profil i 59-10° K™ do 48-10° K™ za stepenast
profil).

b) Uticaj debljine filma na koeficijent toplotnog Sirenja, o
Na slikama 5.14., 5.15. i 5.16. prikazane su dobijene zavisnosti koeficijenta
toplotnog Sirenja PI1, PI2 i PI3 od debljine filma. Vrednosti koeficijenta o opadaju sa

smanjenjem debljine filma za sva tri PI, kao 1 sa pove¢anjem temperature imidizacije.
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Slika 5.14. Zavisnost koeficijenta toplotnog Sirenja, o, od debljine filma za PI1 (a)

linearni temperaturni profil (b) stepenast temperaturni profil

Na slici 5.14. je prikazana zavisnost koeficijenta toplotnog Sirenja o od debljine
tankog PI1 filma. Kao $to se sa slike 5.14. vidi, vrednost koeficijenta o nije konstantna,
ve¢ zavisi 1 od debljine filma i od temperature imidizacije. Vrednost o raste za oba
temperaturna profila (linearni i stepenasti) sa povecanjem debljine filma, a opada sa
povecanjem temperature imidizacije. Vrednosti koeficijenta o uzoraka dobijenih
linearnim zagrevanjem su vise od vrednosti o uzoraka dobijenih pri stepenastom
zagrevanju. Za linearni toplotni profil, vrednosti o tankih PI1 filmova (2,8 um -9,9 um)

se kreéu u intervalu od 55-10° K™ do 65-10° K™ za temperaturu imidizacije od 275°C,
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dok se za filmove PI1 imidizovane na 375°C koeficijent a kreée od 52:10° K™ do 59'10°
®K™. S druge strane, za stepenasti toplotni profil, vrednosti o tankih PI1 filmova (2,8
um - 9,9 um) se kako debljina filma raste kreéu u intervalu od 50-10° K™ do 58-10° K™
za temperaturu imidizacije od 275°C, dok za filmove PI1 imidizovane na 375°C
vrednost koeficijenta a. raste od 47-10° K™ do 52.10° K™.
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Slika 5.15. Zavisnost koeficijenta toplotnog Sirenja, o, od debljine filma za PI2 (a)

linearni temperaturni profil (b) stepenast temperaturni profil

Na slici 5.15. je prikazana zavisnost koeficijenta toplotnog Sirenja o od debljine
tankog PI2 filma. Kao i kod PI1, i kod PI2 se uo¢ava da vrednost koeficijenta o nije
konstantna, ve¢ zavisi i od debljine filma i od temperature imidizacije. Vrednost o raste
za oba temperaturna profila (linearni i stepenasti) sa povec¢anjem debljine filma, a opada
sa povecanjem temperature imidizacije. Vrednosti koeficijenta a P12 filmova dobijenih
linearnim zagrevanjem su vise od vrednosti o P12 filmova dobijenih pri stepenastom
zagrevanju. Vrednosti koeficijenta o tankih PI2 filmova rastu sa pove¢anjem debljine
filma, ali je taj rast blazi kod filmova imidizovanih na vi§im temperaturama (od 325°C -
375°C) za oba temperaturna profila. Za linearni toplotni profil, vrednosti o tankih P11
filmova (2,8 um - 9,9 um) se kre¢u u intervalu od 3,0-10° K do 3,8:10° K* za
temperaturu imidizacije od 275°C, dok za filmove P11 imidizovane na 375°C koeficijent
o raste od 2,7-10° K* do 3,0-10° K™ S druge strane, za stepenasti toplotni profil,
vrednosti o tankih P12 filmova (2,8 um - 9,9 um) se kako debljina filma raste, kre¢u u
intervalu od 2,8-10° K™ do 3,6-10° K™ za temperaturu imidizacije od 275°C, dok za
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filmove PI1 imidizovane na 375°C vrednost koeficijenta o raste od 2,5-10° K™ do
2,9-10° K™,
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Slika 5.16. Zavisnost koeficijenta toplotnog Sirenja, o, 0d debljine filma za PI3 (a)

linearni temperaturni profil (b) stepenast temperaturni profil

Na slici 5.16. je prikazana zavisnost koeficijenta toplotnog Sirenja o od debljine
tankog PI3 filma. Kao i kod PI1 i P12, i kod PI3 filmova vrednost koeficijenta o nije
konstantna, ve¢ zavisi i od debljine filma i od temperature imidizacije. Vrednost a raste
za oba temperaturna profila (linearni i stepenasti) sa pove¢anjem debljine filma, a opada
sa povecanjem temperature imidizacije. Vrednosti koeficijenta o uzoraka dobijenih
linearnim zagrevanjem su viSe od vrednosti o uzoraka dobijenih pri stepenastom
zagrevanju. Vrednosti koeficijenta o tankih PI3 filmova rastu sa pove¢anjem debljine
filma, ali je taj rast blazi kod filmova imidizovanih na viSim temperaturama (350°C 1
375°C) za oba temperaturna profila. Za linearni toplotni profil, vrednosti o tankih P11
filmova (2,8 um - 9,9 um) se kre¢u u intervalu od 56-10° K do 65-10° K* za
temperaturu imidizacije od 275°C, dok za filmove P11 imidizovane na 375°C koeficijent
o laganije raste (od 53-10° K™ do 56-10° K™). Za stepenasti toplotni profil, vrednosti o
tankih P13 filmova (2,8 um -9,9 um) se sa porastom debljine filma kreéu od 50-10° K™
do 59-10° K™ za temperaturu imidizacije od 275°C, dok za filmove P11 imidizovane na
375°C vrednost koeficijenta o raste od 46-10° K™ do 48-10° K™,

S obzirom da su PI1, PI2 i PI3 filmovi pokazali isti trend u ponasSanju kada je re¢

o temperaturnim rezimima imidizacije, odnosno da su vrednosti koeficijenta o filmova

77



dobijenih stepenastim zagrevanjem nize od vrednosti koeficijenta o filmova koji su
linearno zagrevani pri imidizaciji, na slici 3.18. su uporedene vrednosti koeficijenta
o odabranih filmova PI1 (a), P12 (b) i PI3 (c) dobijenih imidizacijom na 350°C u dva

temperaturna rezima.
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Slika 5.17. Zavisnost koeficijenta toplotnog Sirenja, o, 0d debljine filma dobijenih u

linearnom i stepenastom temperaturnom rezimu do 350°C (a) PI1 (b) PI2 (c) PI3

Kao §to se sa slike 5.17. vidi, vrednosti koeficijenta o lagano rastu sa
povecanjem debljine P12 1 PI3 filmova, dok je kod PII filma taj rast izrazeniji. Kada se
radi o linearnom i stepenastom temperaturnom profilu, filmovi PI1 i PI3 pokazuju
veoma sli¢no ponaSanje, dok je kod PI2 uticaj zagrevanja uzoraka tokom imidizacije

manje izrazen.
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Vrednosti koeficijenta o uzoraka dobijenih linearnim zagrevanjem su vise od
vrednosti o uzoraka dobijenih pri stepenastom zagrevanju za sva tri PI, pri ¢emu filmovi
PI1 i PI3 pokazuju veoma sli¢no ponaanje (5 - 7 K'za P11 6 - 8 K'1 za PI3), dok je
kod filmova PI2 uticaj rezima zagrevanja uzoraka tokom imidizacije mali (0,1 - 0,2K'1).

Kod polimernih molekula postoji velika uredenost dugackih lanaca, sa
orijentacijom lanaca duz ravni filma. Pri grejanju poliimidnih molekula javljaju se
medutim 1 izduzenja koja doprinose izduZenjima i u pravcima van ravni filma. Ovo je
objasnjenje zaSto se PI1 i PI2 koji imaju fleksibilne osnovne lance odlikuju ve¢im
vrednostima koeficijenta toplotnog Sirenja nego PI2.

Molekulske sile i hemijska struktura polimernog jedinjenja doprinose vrednosti
koeficijenta toplotnog Sirenja, a.. Medumolekulske sile, intra- i inter- molekulske, koje
vladaju u polimernim molekulima u znacajnoj meri uti¢u na vrednosti Koeficijenta
toplotnog Sirenja, a. Kada u molekulima preovladuju slabe Van der Walsove sile
(VdW), vrednosti koeficijenta o su vece i red veli¢ine je10™ K™, odnosno nekoliko
stotina ppm/°C [158]. Ukoliko su u molekulu dominantne jake kovalentne veze,
vrednost o je znatno manja i reda veli¢ine je 10° K™?, odnosno nekoliko ppm/K.

Polimerni molekuli su sastavljeni od dugih molekulskih lanaca unutar kojih
vladaju jake intramolekulske (kovalentne) veze (u pravcu polimernih lanaca).
Intermolekulske sile koje vladaju van polimernih lanaca predstavljaju slabe Van der
Walsove sile i one se prostiru u pravcu van ravni dugih polimernih lanaca. S obzirom da
se tanki polimerni filmovi dobijaju spin tehnikom (brzim rotiranjem na plo¢i), ovim
procesom je favorizovana orijentacija u ravni. DuZ polimernog filma preovladuju
intramolekulske sile (jake kovalentne veze), dok su u pravcu van ravni dominantne
intermolekulske sile (slabe VAW veze). Ovde lezi objasnjenje zbog cega su vrednosti o
za sva tri Pl mnogo veca od ax i ay.

Anizotropija koeficijenta toplotnog Sirenja, o, 0dnosno odnos au/a i/ili oy/ol; se
smanjuje sa pove¢anjem debljine filma. Zavisnost debljine strukture od anizotropije kod
o je u direktnoj vezi sa orijentacijom molekulskih lanaca u pravcu ravni. S obzirom da
P12 ima krutu strukturu osnovnog lanca, ovaj PI ima bolju orijentaciju lanaca duz ravni i
vecu anizotropiju o od P11 i P13 [159].

Kod filmova dobijenih primenom stepenastog temperaturnog rezima, naprezanja

koja se javljaju duz ravni (x- y pravac) i upravno na nju (z pravac) su smanjena,
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odnosno anizotropija je manja. Zaostala naprezanja u filmovima su manja, pa se
o¢ekuju vise vrednosti koeficijenta o Sa slika 5.13. - 5.17. se, medutim, vidi da filmovi
dobijeni primenom stepenastog rezima imaju nize vrednosti koeficijenta o u odnosu na
filmove dobijene primenom linearnog temperaturnog rezima. Ovo ukazuje na to da su
molekulske interakcije izmedu polimernih lanaca izrazenije usled dobre orijentacije
molekula u pravcu ravni, dok su i pravcu upravnom na ravan interakcije izmedu
molekula komprimovane. Anizotropija naprezanja koja se javljaju u polimernim
lancima znacajno zavisi od molekulske strukture. S obzirom da je kod tankih filmova
vrednost aspekt odnosa, tj. odnosa duzina/debljina i Sirina/debljina, velika 1 reda je
veli¢ine 102 - 10°, efekat toplotnog Sirenja materijala u praveu van ravni je zanemarljiv u
odnosu na ukupno toplotno Sirenje materijala.

Pored molekulskih sila i hemijska struktura doprinosi vrednosti a.. Posle procesa
nanoSenja tankog sloja spin tehnikom i finalnog umreZavanja, nisu svi poliimidni lanci
orijentisani u pravcu ravni, ve¢ se neki nalaze orijentisani upravno na nju. Pri grejanju
PI dolazi do Sirenja i polimernih lanaca upravnih na pravac ravni. Kod poliimidnih
uzoraka PI1 i PI3 (tip PMDA - ODA) na 150°C dolazi do dodatnog intermolukolskog
povezivanja, odnosno do znacajnijeg uredenja u strukturi PI filma. Odreden broj veza se
gubi (analiza X-zracima) [150, 154, 157], jer su veze inicijalno sterno favorizovane, ali
termodinamicki nestabilne. Polimerni lanci se kod tanjih filmova nalaze na manjim
rastojanjima nego polimerni lanci kod filmova vece debljine. Sa smanjenjem debljine
filma dolazi do boljeg pakovanja polimernih lanaca upravnih na pravac ravni. PI1 i PI3
koji imaju fleksibilnije osnovne lance od krutog lanca P12, imaju i znatno veée vrednosti
o.. Dok su kod PI2 moguce rotacije samo oko C - C veza izmedu fenilnih prstenova 1 C -
N veza izmedu fenilnih 1 imidnih prstenova, kod PIl i PI3 su pored ovih, moguce i
rotacije oko -O- veze iz osnovnog polimernog lanca, $to ¢ini ove strukture dodatno
pokretljivim. S obzirom da P12 ima krutu strukturu osnovnog lanca, kod ovog PI je

bolja orijentacija lanaca u pravcu ravni i vrednosti a su manje nego kod PI1 i PI3.
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5.3.3. Temperatura prelaza u staklasto stanje, T,

Za sve serije PI1, P12 i PI3 filmova odredene su vrednosti temperatura prelaza u
staklasto stanje, Tg pomoc¢u termomehanicke analize (TMA) i lokalne termo analize.
Uradena je uporedna analiza rezultata koji su dobijeni za Ty pomocu ove dve metode -

standardne termomehanicke analize (TMA) i nove lokalne termo analize (LTA).

a) Termomehanicka analiza (TMA)

Svim serijama tankih PI filmova odredena je temperatura prelaza u staklasto
stanje termomehani¢kom analizom. Na osnovu rezultata TMA, a sa ciljem da se ispita
da li na toplotne karakteristike PI, odnosno temperaturu prelaza u staklasto stanje, Ty,
uti€u temperatura imidizacije i debljina samog filma dobijene su krive zavisnosti Ty -

temperatura imidizacije i T - debljina filma.

b) Lokalna termo analiza (LTA)

Svi uzorci tankih filmova PI1, PI2, PI3 su snimljeni AFM tehnikom u
kontaktnom rezimu. Topografski snimci povrSina PI filmova su izgledali veoma sli¢no
za svaku grupu PI. Na povrsini ispitivanih uzoraka su izabrane po 3 tacke u kojima su
merene temperature Tq. Vrednost Ty je odredena kao srednja vrednost merenja. Na slici
5.18. dat je prikaz 2D i 3D topografije odabranih filmova PI1, PI2 i P13 na 350°C (sa
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0.0 00

Slika 5.18. Topografski prikaz (2D i 3D) povrSine tankih filmova imidizovanih na
350°C stepenastim zagrevanjem (a) PI1 (b) P12 (c) PI3

Za sve serije uzoraka tankih P11, PI2 i PI3 filmova dobijene su temperature
prelaza u staklasto stanje, Ty, kao srednja vrednost merenja u tri izabrane tacke na
povrsini filma. Reproduktivnost dobijenih rezultata je odli¢na, odstupanja su za sva
merenja iznosila do 1°C. Na slikama 5.19. i 5.20. su prikazani karakteristi¢ni dijagrami
otkona konzole - temperatura za odabranu seriju filmova PI1 i PI2 (350°C) u dva
temperaturna rezima, dok su se PI3 filmovi ponaSali veoma sli¢cno kao PI1 filmovi,

odnosno oblik krivih je bio isti.
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Slika 5.19. Dijagram otklon konzole - temperatura uzorka za tanke P11 filmove

imidizovane na 350°C (a) linearni temperaturni profil (b) stepenast temperaturni profil
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Slika 5.20. Dijagram otklon konzole - temperatura uzorka za tanke P12 filmove

imidizovane na 350°C (a) liearni temperaturni profil (b) stepenast temperaturni profil

Na osnovu rezultata lokalne termo analize (LTA), a sa ciljem da se ispita da li na
toplotne karakteristike PI, odnosno temperaturu T, uticu temperatura imidizacije, kao i
debljina filma dobijene su krive zavisnosti Ty - temperatura imidizacije i T4 - debljina

filma.

5.3.4. Uticaj temperature imidizacije na temperaturu prelaza u staklasto
stanje, T

U cilju ispitivanja uticaja temperature imidizacije na toplotne karakteristike Pl
filmova, za sve serije filmova PI1, P12 i PI3 odredene su vrednosti temperature prelaza

u staklasto stanje, T.

a) Termomehanicka analiza (TMA)

Na slikama 5.21., 5.22. i 5.23. su prikazane dobijene zavisnosti temperature
prelaza u staklasto stanje, T, PI1, P12 i PI3 od temperature imidizacije, pri ¢emu su Ty
vrednosti dobijene termomehanickom analizom. Literaturne vrednosti temperatura T Su

300°C za P11, 380°C za P12 i 310°C za PI3.
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Slika 5.21. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, T, od temperature
imidizacije za tanke PI1 filmove

(a) linearni temperaturni rezim (b) stepenast temperaturni rezim

Na slici 5.21. su prikazane zavisnosti temperature prelaza u staklasto stanje, Tg,
od temperature imidizacije za PI1 filmove koji su dobijeni linearnim i stepenastim
zagrevanjem do krajnje temperature imidizacije. Temperatura prelaza u staklasto stanje,
Ty, nema konstantnu vrednost, ve¢ za oba temperaturna rezima raste sa povecanjem
temperature imidizacije i sa smanjenjem debljine filma za sve PI1 filmove. Dobijene su
vise vrednosti Ty za filmove koji su imidizovani stepenastim zagrevanjem, od vrednosti
Ty za filmove koji su imidizovani u linearnom temperaturnom rezimu. ObjaSnjenje leZi
u boljem uklanjanju rastvaraca i vecoj uredenosti polimernih lanaca u tankom filmu kod
stepenasto zagrevanih uzoraka. S obzirom da je proces imidizacije PI1 filmova zavrSen
u ispitivanom temperaturnom intervalu, efekat povec¢anja temperature Ty moZe da potice
od uslova pod kojima su filmovi umrezavani. Optimalno je da temperatura imidizacije
na kojoj se postize finalno oc¢vrs¢avanje PI filma bude bliska temperturi prelaza u
staklasto stanje, T4. Na samoj temperaturi Ty pokretljivost lanaca je najveca, pa ukoliko
se proces imidizacije nije zavr§io na temperaturi nizoj od T, pri dostizanju Ty usled
velike fleksibilnost lanaca, proces umrezavanja je favorizovan. Posledica ovoga je
pomeranje vrednosi Ty krajnje umrezenog filma Kka vrednostima koje su vece od
predvidenih.

Na slici 5.22. su prikazane zavisnosti temperature prelaza u staklasto stanje, Tg,
od temperature imidizacije za P12 filmove koji su dobijeni linearnim i stepenastim

zagrevanjem do krajnje temperature imidizacije.
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Slika 5.22. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, Ty, od temperature
imidizacije za tanke P12 filmove

(a) linearni temperaturni rezim (b) stepenast temperaturni rezim

Kao Sto se sa slike 5.22. vidi, temperature prelaza u staklasto stanje, T4, imaju
konstantne vrednosti za sve PI2 filmove, i ne zavise od temperature na kojoj se
imidizacija odvija. Sa smanjenjem debljine PI2 filma rastu vrednosti temperature Ty i
ovaj trend vazi za filmove iz oba temperaturna rezima. Temperatura prelaza u staklasto
stanje P12 filmova koji su umrezavani u stepenastom temperaturnom rezimu su vise od
Ty filmova imidizovanih u linearnom temperaturnom rezimu. Razlike u vrednostima
temperatura prelaza u staklasto stanje za PI2 filmove koji su dobijenih stepenastim i

linearnim zagrevanjem su oko 10°C.
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Slika 5.23. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, Tq, 0d temperature
imidizacije za tanke P13 filmove

(a) linearni temperaturni rezim (b) stepenast temperaturni rezim
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Na slici 5.23. su prikazane zavisnosti temperature prelaza u staklasto stanje, Tg,
za PI3 filmove koji su dobijeni linearnim i stepenastim zagrevanjem do krajnje
temperature imidizacije. Kao sto sa slike 5.23. moze da se vidi, kod PI3 filmova javlja
se sli¢an trend kao i kod PIl1 filmova, $to je i ocekivano s obzirom na isti tip PI.

Temperatura prelaza u staklasto stanje, T, tankih P13 filmova nema konstantnu
vrednost, ve¢ raste sa povecanjem temperature imidizacije, kao i sa smanjenjem
debljine filma za oba temperaturna profila (linearni i1 stepenasti). Dobijene su vise
vrednosti Ty za filmove Kkoji su imidizovani stepenastim zagrevanjem, od vrednosti Ty
za filmove koji su imidizovani u linearnom temperaturnom rezimu. Razlike u
vrednostima temperatura prelaza u staklasto stanje za P12 filmove koji su dobijenih
stepenastim i linearnim zagrevanjem iznose 5-10°C.

Na slikama 5.24., 5.25. i 5.26. date su zavisnosti temperature prelaza u staklasto

stanje, Ty, od temperature imidizacije za dva temperaturna rezima tankih PI1, P12 i PI3

filmova.
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Slika 5.24. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, T4, od temperature
imidizacije za tanke PI1 filmove dobijene u dva temperaturna reZima

(@) 2,8 um (b) 9,9 um

Na slici 5.24. prikazana je zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, Tg,
od temperature imidizacije za PI1 filmove debljine 2,8 um i 9,9 um koji su dobijeni u
dva temperaturna rezima. Uocava se da filmovi dobijeni stepenastim grejanjem imaju
vece vrednosti Ty, pri ¢emu je povecanje Ty Sa temperaturom imidizacije neSto

izrazenije za tanji film. Rast Ty vrednosti je i za linearni i za stepenast temperaturni
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rezim izrazeniji posle 300°C za oba PI1 filma. Tanji film ima viSu temperaturu Tj.
Radna temperatura na kojoj se odvija imidizacija je visa od literaturne vrednosti
boljeg pakovanja lanaca duz ravni filma. Kao rezultat se javljaju viSe vrednosti Ty

tankih filmova od literaturne vrednosti.
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Slika 5.25. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, T, od temperature
imidizacije za tanke PI1 filmove dobijene u dva temperaturna rezima

(@) 2,3 um (b) 9,8 um

Na slici 5.25. prikazana je zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, Tg,
od temperature imidizacije za P12 filmove debljine 2,3 um i 9,8 um koji su dobijeni u
dva temperaturna reZzima. UoCava se da temperatura imidizacije ne utie na vrednost Ty,
koja ima konstantnu vrednost u celom ispitivanom opsegu temperatura (275°C - 375°C)
za oba temperaturna profila. Kao i kod PI1 filmova i P12 filmovi dobijeni stepenastim
grejanjem imaju vece vrednosti Ty od filmova P12 dobijenih pri linearnom zagrevanju.
Tanji film ima ne$to viSu temperaturu Ty od filma vece debljine.Tokom stepenastog
zagrevanja uzoraka, na 200°C dolazi do bolje difuzije i uklanjanja molekula rastvaraca,
pa je uredenje lanaca PI2 duz ravni filma bolje. Ponasanje PI2 filmova je veoma sli¢no
bez obzira na debljinu filma. S obzirom da su lanci P12 kruti, temperatura imidizacije ne
prelazi literaturnu vrednost Ty (380°C) i imidizacija nije potpuna, ogranicenja u
pokretljivosti lanaca i dalje postoje tokom procesa imidizacije, pa sama temperatura

imidizacije nema uticaja na vrednosti T.
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Slika 5.26. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, T, od temperature
imidizacije za tanke PI3 filmove dobijene u dva temperaturna rezima

(@ 2,5 um (b) 9,9 um

Na slici 5.26. prikazana je zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, Tg,
od temperature imidizacije za PI3 filmove debljine 2,5 um i 9,9 um koji su dobijeni u
dva temperaturna rezima. Ponasanje PI3 filmova je sli¢no kao PIl, filmovi dobijeni u
stepenastom temperaturnom rezimu imaju vece vrednosti Tg, pri ¢emu je povecanje Ty
sa temperaturom imidizacije nesto izrazenije za tanji film. Tanji film kao 1 kod PI1 1 P12
ima viSu temperaturu Ty. Radna temperatura na kojoj se odvija imidizacija je viSa od
literaturne vrednosti Ty (310°C), pa su molekuli P13 tokom procesa imidizacije
javljaju vise vrednosti T tankih filmova od literaturne vrednosti.

Veci efekat porasta Ty se uocava kod PIl1 1 PI3, Sto se moze objasniti ve¢om
fleksibilno$¢u lanaca ova dva PI u odnosu na krute osnovne lance PI2. Sva tri poliimida
(PIL,PI2 i PI2) imaju isti broj benzenovih prstena (po tri) u osnovnoj monomernoj
jedinici, ali je termicki PI2 znatno stabilniji od PI1 i PI3 - temperatura na kojoj se izgubi
10% mase, Tg, je visa za skoro 50°C u struji inerta i za 100°C u struji vazduha, u
poredenju sa Ty za PI1 [160]. Odsustvo nestabilne C-O-C etarske grupe u strukturi P12

direktno uti¢e na povecanje termicke stabilnosti [161].
b) Lokalna termo analiza (LTA)

Na slikama 5.27., 5.28. i 5.29. su prikazane dobijene zavisnosti temperature

prelaza u staklasto stanje, T4, PI1, PI2 i PI3 od temperature imidizacije, pri ¢emu su Ty
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vrednosti dobijene lokalnom termo analizom (LTA). Literaturne vrednosti temperatura
Ty su 300°C za P11, 380°C za PI2 i 310°C za PI3.
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Slika 5.27. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, T, od temperature
imidizacije za tanke P11 filmove - LTA

(@) linearni temperaturni rezim (b) stepenast temperaturni rezim

Na slici 5.27. su prikazane zavisnosti temperature prelaza u staklasto stanje, Tg,
od temperature imidizacije za PI1 filmove koji su dobijeni linearnim i stepenastim
zagrevanjem do krajnje temperature imidizacije. Temperatura prelaza u staklasto stanje,
Ty, nema konstantnu vrednost, ve¢ za oba temperaturna reZima raste sa povecanjem
temperature imidizacije i sa smanjenjem debljine filma za sve PI1 filmove. Dobijene su
vise vrednosti Ty za filmove koji su imidizovani stepenastim zagrevanjem, od vrednosti
Ty za filmove koji su imidizovani u linearnom temperaturnom rezimu. Razlike u
vrednostima temperatura prelaza u staklasto stanje za PI1 filmove koji su dobijenih
stepenastim i linearnim zagrevanjem se krecu od 3°C za najdeblji film (9,9 um) do 8°C
za najtanji film (2,8 pm). Poredenjem sa vrednostima Ty koji su dobijeni pomocu
termomehanicke analize, vidi se da su rezultati u dobroj saglasnosti. Vrednosti Ty
dobijene preko mikro(nano) termo analize su nesto niZe od onih dobijenih standardnom

termomehani¢kom analizom.
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Slika 5.28. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, T, od temperature
imidizacije za tanke P12 filmove - LTA

(@) linearni temperaturni rezim (b) stepenast temperaturni rezim

Na slici 5.28. su prikazane zavisnosti temperature prelaza u staklasto stanje, Tg,
od temperature imidizacije za P12 filmove koji su dobijeni linearnim i stepenastim
zagrevanjem do krajnje temperature imidizacije. Temperatura prelaza u staklasto stanje,
Tg, ima priblizno konstantnu konstantnu vrednost za oba temperaturna reZima sa
poveéanjem temperature imidizacije, osim kod najtanjeg P12 filma (2,3 um), kod kog se
javlja blagi rast Ty vrednosti sa povecanjem temperature imidizacije. Sa druge strane,
debljina filma ima uticaj na vrednosti T4 svih PI2 filmova i to u oba temperaturna
rezima - Tg raste sa smanjenjem debljine filma T4. Dobijene su vise vrednosti Ty za
filmove koji su imidizovani stepenastim zagrevanjem, od vrednosti T4 za filmove koji
su imidizovani u linearnom temperaturnom rezimu. Razlike u vrednostima temperatura
prelaza u staklasto stanje za P12 filmove koji su dobijenih stepenastim i linearnim
zagrevanjem iznose 5°C za najtanji film (2,3 um) do 10°C za najdeblji film (9,8 um).

Poredenjem sa vrednostima Ty koji su dobijeni pomoc¢u termomehanicke analize,
vidi se da su rezultati u dobroj saglasnosti. Kao i kod PI1, vrednosti T4 dobijene preko
lokalne termo analize su neSto niZze od onih dobijenih standardnom termomehani¢kom

analizom.
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Slika 5.29. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, T4, od temperature
imidizacije za tanke P13 filmove - LTA

(a) linearni temperaturni rezim (b) stepenast temperaturni rezim

Na slici 5.29. su prikazane zavisnosti temperature prelaza u staklasto stanje, Tg,
od temperature imidizacije za PI3 filmove koji su dobijeni linearnim i stepenastim
zagrevanjem do krajnje temperature imidizacije. Kao i kod P11, temperatura prelaza u
staklasto stanje, Ty, nema konstantnu vrednost, ve¢ za oba temperaturna rezima raste sa
povecanjem temperature imidizacije 1 sa smanjenjem debljine filma za sve PI3 filmove.
Vrednosti Ty za filmove Kkoji su imidizovani stepenastim zagrevanjem su vise od
vrednosti Ty za filmove koji su imidizovani u linearnom temperaturnom rezimu za 6°C
(najdeblji film - 9,9 um) do 10°C (najtanji film - 2,5 um). Poredenjem sa vrednostima
Ty koji su dobijeni pomocu termomehanicke analize, vidi se da su rezultati u dobroj
saglasnosti (razlike do 5%).

U cilju boljeg sagledavanja uticaja temperature imidizacije na temperaturu
prelaza u staklasto stanje, T, na slikama 5.30., 5.31. i 5.32. su prikazane zavisnosti Ty,
od temperature imidizacije u dva temperaturna rezima za po dva tanka PI1, P12 i PI3
filma.

Na slici 5.30. je prikazana zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, T,
od temperature imidizacije za PI1 filmove debljine 2,8 um i 9,9 um dobijene u dva
temperaturna rezima. Temperatura Ty raste sa temperaturom imidizacije, kao i sa
smanjenjem debljine filma za oba temperaturna rezima (linearni i stepenast). Uticaj je
izrazeniji kod tanjeg filma (8 - 12°C za 2,8 um), dok je rast Ty vrednosti znatno blazi

kod debljeg filma (do 5°C za 9,9 um).

91



310

310+ (b)
(@)
O
_— 300
300 -
o 200 0
290 | /
— %) e e -
oo ?L—)' .__-/././.
T = 280
~7 280 = T
270 270, - -
—s— linearni temperaturni profil —=— linearni temperaturni profil
—o— stepenast temperaturni profil —o— stepenast temperaturni profil
260
260 T T T T T 1 T T T T T 1
250 275 300 325 350 375 400 250 275 300 325 350 375 400
Temperatura imidizacije ['C] Temperatura imidizacije [°C]

Slika 5.30. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, T, od temperature
imidizacije za tanke PI1 filmove dobijene u dva temperaturna rezima - LTA

(@) 2,8 um (b) 9,9 um
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Slika 5.31. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, T, od temperature
imidizacije za tanke PI1 filmove dobijene u dva temperaturna rezima - LTA

(@ 2,3 um (b) 9,8 um

Na slici 5.31. je prikazana zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, Tg,
od temperature imidizacije za P12 filmove debljine 2,3 um i 9,8 um dobijene u dva
temperaturna rezima. Uocava se postojanje zavisnosti temperature Ty 0d debljine filma-
T, raste kako se debljina filma smanjuje. Dobijene su vise vrednosti Ty za filmove koji
su imidizovani stepenastim zagrevanjem, od vrednosti T za filmove koji su imidizovani

u linearnom temperaturnom rezimu. S druge strane, kod 9,8 pm PI2 filma Ty ima
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priblizno konstantnu vrednost sa povecanjem temperature imidizacije i za linearni i za
stepenast temperaturni profil, odnosno temperatura na kojoj se odvija umrezavanje
nema uticaja na Ty vrednosti. Kod P12 filma debljine 2,3 pum vidi se blagi rast Ty
vrednosti sa povecanjem temperature imidizacije. Dobijene su viSe vrednosti Tq za
filmove koji su imidizovani stepenastim zagrevanjem, od vrednosti T4 za filmove koji
su imidizovani u linearnom temperaturnom rezimu. Razlike u vrednostima temperatura
prelaza u staklasto stanje za PI2 filmove koji su dobijenih linearnim i stepenastim

zagrevanjem iznose do 5°C za tanji film (2,3 um) i 10°C za deblji film (9,8 um).
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Slika 5.32. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, T, od temperature
imidizacije za tanke PI3 filmove dobijene u dva temperaturna rezima - LTA

(@ 2,5 um (b) 9,9 um

Na slici 5.32. je prikazana zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, Tg,
od temperature imidizacije za PI3 filmove debljine 2,5 um i 9,9 um dobijene u dva
temperaturna rezima. PonaSanje filmova je slicno onom koje imaju PI1 filmovi -
temperatura T raste sa temperaturom imidizacije, kao i sa smanjenjem debljine filma za
oba temperaturna rezima (linearni 1 stepenast). Uticaj je izraZeniji kod tanjeg filma (8 -

10°C za 2,8 um), dok je rast Ty vrednosti znatno blazi kod debljeg filma (5 - 7°C za 9,9

um).
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5.3.5. Uticaj debljine filma na temperaturu prelaza u staklasto stanje, T,
U cilju ispitivanja uticaja debljine filma na toplotne karakteristike P1 filmova, za
sve serije filmova PI1, PI2 i PI3 odredene su vrednosti temperature prelaza u staklasto

stanje, T.

a) Termomehanic¢ka analiza (TMA)
Na slikama 5.33., 5.34. i 5.35. su prikazane dobijene zavisnosti temperature
prelaza u staklasto stanje, Tg, P11, P12 i PI3 od debljine filma, pri ¢emu su Ty vrednosti

dobijene pomocu standardne termomehanicke analize (TMA).
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Slika 5.33. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, Tg, od debljine za PI1
filmove koji su dobijeni na razli¢itim temperaturama imidizacije (a) linearni

temperaturni rezim (b) stepenast temperaturni rezim

Kao $to sa slike 5.33. moZze da se vidi, temperatura prelaza u staklasto stanje Ty
za PI1 nema konstantnu vrednost kako debljina filma raste, ve¢ za oba temperaturna
profila (linearni i stepenasti) lagano opada, s tim da su vrednosti T, uzoraka dobijenih
linearnim zagrevanjem nize za 5 - 10°C od vrednosti Ty uzoraka dobijenih pri
stepenastom zagrevanju, pri ¢emu je rast izraZeniji kod filmova koji su imidizovani na
vi§im temperaturama. Literaturna vrednost T4 za PI1 (debljine > 50 um) je 300°C. Kod
filmova koji su imidizovani na temperaturama niZim 1/ili bliskim literaturnoj vrednosti
Ty (275°C i 300°C) pad Tg sa povecanjem debljine filma je najblazi, a Ty se asimptotski
priblizava konstantnoj vrednosti. Na temperaturama koje su vise od literaturne vrednosti

Ty (325°C - 375°C), uocava se intenzivniji pad vrednosti Ty kako debljina filma raste.
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Radna temperatura na kojoj se odvija imidizacija ima uticaja na vrednosti Tg. - ukoliko

uredenosti 1 pakovanja lanaca duz ravni filma, i to je izrazenije kod tanjih filmova. Kao

rezultat se javljaju viSe vrednosti Ty umreZenih filmova od ocekivanih.

385 385 -
——275%C @ (0)
—e—300°C
——325°C
3804 | ——350C 380
——375°C
© 3751 O 3751
= =
—o—275°C
370 370 —o—300°C
——325°C
——350°C
——375°C
365 T T T 1 365 T T T 1
0 3 6 9 12 0 3 6 9 12
debljina filma (um) debljina filma (um)

Slika 5.34. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, Ty, od debljine za PI2
filmove koji su dobijeni na razli¢itim temperaturama imidizacije (a) linearni

temperaturni rezim (b) stepenast temperaturni rezim

Vrednosti Ty za P12 nisu konstantne sa povecanjem debljine filma, ve¢ za oba
temperaturna profila (linearni i stepenasti) opadaju, s tim da su vrednosti T4 uzoraka
dobijenih linearnim zagrevanjem nize za 7 - 10°C od vrednosti T4 uzoraka dobijenih pri
stepenastom zagrevanju. Za razliku od PI1 filmova, radna temperatura na kojoj se
odvija imidizacija nema velikog uticaja na vrednosti Ty, koje su za sve temperature
imidizacije (275°C - 375°C) kod tankih P12 filmova varirale u opsegu 1 - 2°C.
Objasnjenje bi moglo da lezi u Cinjenici da je radna temperatura bila niza od literaturne
vrednosti Ty (380°C za film debljine 50 pum i vise), pa je pokretljivost inace krutih

lanaca P12 bila dodatno ogranicena.
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Slika 5.35. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, Ty, od debljine za PI3
filmove koji su dobijeni na razli¢itim temperaturama imidizacije (a) linearni

temperaturni rezim (b) stepenast temperaturni rezim

Kao §to sa slika 5.33. i 5.35. moze da se vidi, ponasanje PI1 i PI3 filmova je
veoma sli¢no-vrednosti Ty za PI3 opadaju sa povecanjem debljine filma za oba
temperaturna profila (linearni i stepenasti). Kod PI3 filmova, kao i kod PI1 filmova, T,
uzoraka dobijenih stepenastim zagrevanjem imaju nesto viSe vrednosti od uzoraka
dobijenih pri linearnom zagrevanju, pri ¢emu je rast izrazeniji kod filmova koji su
imidizovani na viS§im temperaturama.Temperatura Ty raste sa povec¢anjem temperature
na kojoj se odvijala imidizacija. Literaturna vrednost T4 za P11 (debljine 50 pum i vise)
je 310°C. Kod filmova PI3 dobijenih linearnim zagrevanjem ponaSanje filmova je isto
bez obzira na temperaturu na kojoj se imidizacija odvijala - uocava se pad Ty vrednosti
sa povecanjem debljine filma. Kod filmova koji su imidizovani u stepenastom rezimu
na temperaturama nizim i/ili bliskim literaturnoj vrednosti Ty (275°C i 300°C) pad T4 sa
povecanjem debljine filma je blazi, a Ty se asimptotski se priblizava konstantnoj
vrednosti. Na temperaturama Koje su vise od literaturne vrednosti Ty (325°C - 375°C),
uocava se intenzivniji pad vrednosti Ty kako debljina filma raste. Radna temperatura
kod stepenastog rezima ima uticaja na vrednosti Tg. - ukoliko je visa od Tq molekuli su
lanaca duz ravni filma, i to je izrazenije kod tanjih filmova. Kao rezultat se javljaju vise

vrednosti T4 umreZenih filmova od ocekivanih.
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Za razliku od filmova ¢ija je debljina ve¢a od 50 um, kod sva tri tanka PI1, PI2 i
P13 filma vrednosti Ty nisu konstantne ve¢ zavise od debljine filma. Postoji jasan trend
povecanja Tq vrednosti sa smanjenjem debljine filma kod PI1, P12 i PI3 s time da je
efekat povecanja Ty kod P11 i PI3 izrazeniji, $to se moze objasniti vecom fleksibilnos¢u
lanaca ova dva P1 u odnosu na krute osnovne lance PI2.

Sa ciljem da se utvrdi da li temperturni rezim, u kojem su tanki PI1, PI2 1 PI3
filmovi imidizovani, utice na temperaturu prelaza u staklasto stanje, Tg, na slici 5.36. su
uporedene zavisnosti temperature prelaza u staklasto stanje, Tq, od debljine PI1, P12 i

P13 filmova za oba temperturna profila na dve temperature imidizacije (275°C i 350°C).
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Slika 5.36. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, T, od debljine filma za oba
temperturna profila na dve temperature imidizacije (275°C i 350°C)
(@) PI1 (b) PI2 (c) PI3

Kao §to se sa slike 5.36. vidi, i temperaturni profil i temperatura imidizacije

imaju uticaja na vrednost Ty. Kod PI1 i PI3 filmova, temperaturni rezim ima uticaja na

Ty vrednosti- tokom stepenastog zagrevanja na 200°C (30 min) dolazi do boljeg
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uklanjanja molekula rastvara¢a i sporednih produkata (vode) nego kod linearnog
zagrevanja, pa je bolje pakovanje lanaca i Tq vrednosti su vise. Kod P12 filmova uticaj
temperaturnog rezima na vrednosti Ty je skoro zanemarljiv. Temperatura imidizacije
uti¢e na vrednost temperature Ty kod sva tri Pl, sa porastom temperature imidizacije

raste Tg.

b) Lokalna termo analiza (LTA)

Na slikama 5.37., 5.38. i 5.39. su prikazane dobijene zavisnosti temperature
prelaza u staklasto stanje, Tg, PI1, PI2 i PI3 od debljine filma, pri ¢emu su Ty vrednosti
dobijene mikro(nano) termo analizom. Literaturne vrednosti temperatura T4 su 300°C za
P11, 380°C za PI2 i 310°C za PI3.

310+ 310 4
—=—275°C (a) (b)
——300°C
——325°C
3004 | ——350°C 300+
——375°C
T 290 \ O 290
= \ e
—a—275°C
280 280 | T*300C
——325°C
—v— 350°C
——375°C
270 T T T | 270 T T T |
0 3 6 9 12 0 3 6 9 12
debljina filma [um] debljina filma [um]

Slika 5.37. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, Ty, od debljine filma
za tanke PI1 filmove - LTA

(@) linearni temperaturni rezim (b) stepenast temperaturni rezim

Temperatura prelaza u staklasto stanje Ty za PI1 nema konstantnu vrednost ve¢
za oba temperaturna profila (linearni i stepenasti) opada sa povecanjem debljine filma, S
tim da su vrednosti Ty uzoraka dobijenih linearnim zagrevanjem nize za 8 - 15°C od
vrednosti Ty uzoraka dobijenih pri stepenastom zagrevanju, pri ¢emu je rast izrazeniji
kod filmova koji su imidizovani na vi§im temperaturama. Vrednosti Ty rastu sa
povecanjem temperature na kojoj su prekursori PAK PI2 imidizovani. Kod filmova koji
su imidizovani na temperaturama nizim i/ili bliskim literaturnoj vrednosti Ty (275°C -

325°C) uocava se blagi pad Ty sa povecanjem debljine filma, pri ¢emu se Ty asimptotski
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priblizava konstantnoj vrednosti. Na temperaturama koje su vise od literaturne vrednosti
Ty (350°C 1 375°C), uocava se intenzivniji pad vrednosti Ty kako debljina filma raste.
Ovo je posebno izrazeno kod filmova koji su imidizovani pri stepenastom zagrevanju.
Radna temperatura na kojoj se odvija imidizacija ima uticaja na vrednosti Tg. - ukoliko

uredenosti i pakovanja lanaca duz ravni filma, i to je izraZenije kod tanjih filmova.
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Slika 5.38. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, Tg, od debljine filma
za tanke PI2 filmove - LTA

(a) linearni temperaturni rezim (b) stepenast temperaturni rezim

Vrednosti Ty za P12 nisu konstantne sa povecanjem debljine filma, ve¢ za oba
temperaturna profila (linearni i stepenasti) opadaju, s tim da su vrednosti T4 uzoraka
dobijenih linearnim zagrevanjem nize za 7 - 10°C od vrednosti T4 uzoraka dobijenih pri
stepenastom zagrevanju. Za razliku od PI1 filmova, radna temperatura na kojoj se
odvija imidizacija nema velikog uticaja na vrednosti Ty, koje su za sve temperature
imidizacije (275°C - 325°C) kod tankih P12 filmova varirale u opsegu 1 - 2°C, osim za
najtanji film (2,5 um) kod kog je taj pad T4 vrednosti 5°C. Objasnjenje lezi u Einjenici
da je radna temperatura bila niza od literaturne vrednosti T4 (380°C za film debljine 50
pum 1 vise), pa je pokretljivost inace krutih lanaca P12 bila veoma ogranic¢ena.

Poredenjem sa vrednostima Ty koji su dobijeni pomocu termomehanicke analize,
svi rezultati su u dobroj saglasnosti. Kao i kod P11, vrednosti T4 dobijene preko lokalne
termo analize su neSto nize od onih dobijenih standardnom termomehani¢kom

analizom.
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Slika 5.39. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, Tg, od debljine filma
za tanke PI3 filmove - LTA

(a) linearni temperaturni rezim (b) stepenast temperaturni rezim

Kao S$to sa slike 5.39. moze da se vidi, ponasanje PI3 filmova je slicno
ponasanju PI1 i PI2 filmova-vrednosti Ty za P13 sa povecanjem debljine filma nisu
konstantne, ve¢ lagano opadaju za oba temperaturna profila (linearni i stepenasti). Kod
PI3 filmova, kao i kod PI1 filmova, Ty uzoraka dobijenih stepenastim zagrevanjem
imaju viSe vrednosti (u proseku za 10°C) od uzoraka dobijenih pri linearnom
zagrevanju. Temperatura Ty raste sa povecanjem temperature na kojoj se odvijala
imidizacija. Literaturna vrednost Ty za PI3 (debljine 50 pum i vise) je 310°C. Kod
filmova koji su imidizovani u linearnom rezimu na 375°C neSto je veci skok Ty
vrednosti u odnosu na filmove imidizovane na temperaturama od 275°C do 350°C.

Poredenjem sa vrednostima Ty koji su dobijeni pomoc¢u termomehanicke analize,
vidi se da su rezultati u dobroj saglasnosti. Kao i kod PI1 i P12, vrednosti T, dobijene
preko lokalne termo analize su neSto nize od onih dobijenih standardnom
termomehanickom analizom.

Sa ciljem da se utvrdi da li temperaturni rezim, u kojem su tanki PI1, PI2 i PI3
filmovi imidizovani, utice na temperaturu prelaza u staklasto stanje, Ty, na slici 3.41. su
uporedene zavisnosti temperature prelaza u staklasto stanje, Tq, od debljine PI1, P12 i
PI3 filmova za oba temperaturna profila na dve temperature imidizacije (275°C i
350°C).
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Slika 5.40. Zavisnost temperature prelaza u staklasto stanje, Tg, od debljine filma za oba
temperturna profila na dve temperature imidizacije (275°C i 350°C) - LTA
(@) PI1 (b) PI2 (c) PI3

Kao i kod rezultata koji su dobijeni pomocu klasi¢ne termomehanicke analize, i
Tg vrednosti dobijene pomoc¢u lokalne termo analize pokazuju opadaju¢u zavisnost od
debljine filma. Filmovi PI1, P12 i PI3 koji su imidizovani pri stepenastom zagrevanju
imaju vise vrednosti Tq od filmova PI1, P12 i PI3 koji su linearno zagrevani pri
umrezavanju, pri ¢emu PI1 1 PI3 pokazuju veoma slicno ponaSanje. Uticaj
temperaturnog rezima je izraZeniji kod tanjih PI1 1 PI3 filmova koji su imidizovani na
350°C (vece razlike u Ty vrednostima) od filmova PI1 i P13 imidizovanih na 275°C i
smanjuje se kako debljina filma raste. Kod P12 filmova je situacija obrnuta, odnosno
uticaj temperaturnog rezima je izrazeniji kod debljih filmova, a razlike u Ty vrednostima
izmedu filmova dobijenih pomocu dva temperaturna reZima opadaju, sa smanjenjem

debljine filma. Uticaj temperature imidizacije na vrednosti Ty je skoro zanemarljiv.
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C) Poredenje vrednosti temperature prelaza u staklasto stanje Ty
dobijenih pomoéu TMA i LTA

Temperature prelaza u staklasto stanje, Ty, za sve serije P11, P12 i PI3 tankih
filmova koje su dobijene pomo¢u TMA i LTA analize su uporedeni i analizirani. Na
slikama 5.41., 5.42. i 5.43. su prikazane uporedne vrednosti T4 za PI1, P12 i PI3 koji su

imidizovani na 350°C pri linearnom (a) i stepenastom (b) temperaturnom profilu.
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Slika 5.41. Poredenje Ty vrednosti dobijenih pomo¢u TMA i LTA analize, PII,
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(@) linearni temperaturni profil (b) stepenast temperaturni profil

(@) (b)
Slika 5.42. Poredenje Ty vrednosti dobijenih pomo¢u TMA i LTA analize, P12,

temperatura imidizacije 350°C

(@) linearni temperaturni profil (b) stepenast temperaturni profil
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Slika 5.43. Poredenje Ty vrednosti dobijenih pomo¢u TMA i LTA analize, P13,
temperatura imidizacije 350°C

(@) linearni temperaturni profil (b) stepenast temperaturni profil

Kao $to se sa dijagrama 5.41. - 5.43. moze videti, slaganje Ty rezultata dobijenih

pomocu standardne TMA metode i nove LTA metode je veoma dobro (u intervalu od

94% do 97,6%, Tabela 5.1). Ostali rezultati poredenja Ty vrednosti dobijenih pomocu

TMA i LTA metode pokazuju slicne trendove, a prikazani su u Tabeli 5.1. (po

temperaturama imidizacije) i Tabeli 5.2. (po debljini PI filma).

Tabela 5.1. Poredenje vrednosti Ty dobijenih pomo¢u TMA i LTA metode - po

temperaturi imidizacije

Temperatura Pl11 P12 P13
imidizacije

°c Linearni Stepenast Linearni Stepenast Linearni Stepenast
profil profil profil profil profil profil

275 0,943 0,954 0,972 0,979 0.973 0,973

300 0,943 0,959 0,972 0,975 0.959 0,976

325 0,940 0,955 0,974 0,974 0.955 0,972

350 0,943 0,953 0,976 0,975 0.952 0,969

375 0,943 0,957 0,980 0,980 0.954 0,963
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Tabela 5.2. Poredenje vrednosti Ty dobijenih pomocu TMA i LTA metode - po debljini

Pl filma
Debljina filma PI1 P12 P13

pum Linea_rni Stepen_ast Linea_rni Stepen_ast Linea_rni Stepen_ast
profil profil profil profil profil profil

~2,5 0,942 0,969 0,991 0,980 0,952 0,980

~5 0,943 0,959 0,969 0,976 0,959 0,971

~7 0,942 0,949 0,971 0,972 0,959 0,968

~10 0,941 0,943 0,967 0,974 0,960 0,961

Kao $to se sa slika 5.41.-5.43. i iz tabela 5.1. i 5.2. vidi, slaganja rezultata

dobijenih pomocu ove dve metode su odlicna (preko 94%), pa se nova LTA metoda

moze predloziti kao dopuna ili alternativa standardnoj TMA analizi kada se radi o PI1,

P12 i PI3 filmovima.

6.
6.1.

MIKRO KONZOLE

Krutost konzola

Za konzolu c¢ija se krutost definiSe sa k, moze da se aproksimira da su

naprezanja koja su zaostala analogna sili koja deluje na konzolu, a usled ¢ega dolazi do

pocetnog otklona konzole (pozicija ,,y”). Sto su veéa zaostala naprezanja u strukturi

(usled visih temperatura umreZavanja PI), konzola ¢e imati ve¢i pocetni otklon od ravni.

Sila koja je potrebna da bi se konzola savila je ista sila koja deluje protiv povratne sile

koja izaziva savijanje ,,x” (slika 6.1.). Sto je krutost konzole veca, veéa je i potrebna

snaga da bi se konzola pomerila. Sila koja je nastala usled zaostalih naprezanja se

izrazava kao F= Ky,r. Da bi doslo do otklona konzole mora da se savlada sila F = kx,

gde je k- konstanta opruge. Zbog toga je pozeljno da je krutost konzola mala, jer ¢e tada

za otklon (savijanje) biti potrebna manja sila.
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Slika 6.1. Graficki prikaz raspodele sila koje deluju na mikrokonzolu pri toplotnoj pobudi

6.2.  Simulacija mikrokonzola

Intelsuite termo-elektro-mehanicki (TEM) simulacioni paket je koriSéen sa
ciljem da se dobiju preliminarne vrednosti poc¢etnog otklona, kao i dinami¢ko ponasanje
mikrokonzola od izabranih PI1 i PI3 strukturnih slojeva. Za dobijanje 3D modela u
simulacioni paket su uneseni podaci koji se odnose na svojstva materijala, granicne
uslove i naprezanja (toplotna i mehanic¢ka). U simulaciji su kori$¢ene slede¢e dimenzije
za mikrokonzole: duzina 550 pm, 100 pum Sirina 1 ukupna debljina 7 pm.
Trodimenzionalni modeli (3D) jednoslojnih PI1 i PI3 mikrokonzola koji su dobijeni

simulacijom pomocu Intellisuite TEM paketa prikazani su na slici 6.2.

vvvvvv

a) b)
Slika 6.2. Mikrokonzole - trodimenzionalni (3D) modeli - dobijeni simulacijom pomocu

Intellisuite Termo-Elektro-Mehani¢kog paketa: pocetni otklon i raspodela toplote (a) P11
(b) PI3 (staticki otklon) [162]

Kao S§to sa slike 6.2. moZe da se vidi, obe poliimidne mikrokonzole imaju dobar

pocetni otklon van ravni, pri ¢emu je kod PI1 konzole on ve¢i nego kod PI3. Na osnovu
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rezultata simulacije - preliminarno dobijenih vrednosti pocetnog otklona i raspodele
temperatura jednoslojnih mikrokonzola, oba poliimidna materijala mogu da se primene
kao strukturni slojevi kod bimorfnih mikrokonzola.

Naprezanje u zavr$noj bimorfnoj strukturi u direktnoj je vezi sa temperaturom na
kojoj se PAK imidizuje u PI - §to je temperatura visa, veca su izduzenja oba materijala u
bimorfu, pa se pri hladenju javlja naprezanje usled istezanja u strukturi. Pozeljno je da se
ostvare veca naprezanja u tankim PI filmovima. U cilju ispitivanja uticaja temperature
imidizacije izabranih PI na pocetni otklon konzola, uradena je serija simulacija za PII i
P13 mikrokonzole (koje su imidizovane u intervalu od 300°C do 375°C). U simulacioni
paket su unete vrednosti toplotnih karakretistika tankih PI filmova, koje su dobijene u
ovom doktoratu (poglavlje 5). Rezultati dobijeni simulacijom pomocu Intellisuite TEM
paketa (metodom konacnih elemenata) su prikazani na slici 6.3.
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Slika 6.3. Pocetni otklon PI1 i PI3 konzola u zavisnosti od temperature imidizacije -

simulacioni paket Intellisuite (TEM)

Kao sto sa slike 6.3. moze da se vidi, rezultati dobijeni simulacijom pokazuju da
pocetni otklon konzola raste sa poveéanjem temperature imidizacije, jer su naprezanja
tokom umrezavanja u samoj strukturi veca. Za obe strukture je zadovoljen postavljen

uslov da se pocetni otklon struktura krece u intervalu od 75 - 150 pm.

6.3. Dizajn za bimorfne mikrokonzole
Na osnovu rezultata ispitivanja tankih PI filmova i rezultata simulacije P11 i PI3
konzola, odabran je dizajn za mikrokonzole na bazi bimorfnih struktura metal - poliimid

(Au - PI) i poliimid - poliimid (PI - PI) (slika 6.4.): gornji sloj je Au ili P12, a donji sloj
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PI1 ili PI3. Mikrobimorfi su napravljeni po proceduri opisanoj pod 2.2.1 i testirani u

statickom i1 dinami¢kom rezimu pri toplotnoj pobudi.

a) )
senzor grejac

b
) Senzor grejad

Slika 6.4. Dizajn za mikrokonzole na bazi bimorfnih struktura (a) Au - PI (b) PI - PI

Optimalni odnos debljine bimorfnih materijala i integrisanih traka treba da
omogu¢i upotrebu manje krutih konzolnih struktura, pri ¢emu se ne bi ugrozilo
funkcionisanje konzola (mali pocetni otklon, momenat savijanja koji nije dovoljan da se
savlada krutost metalnih traka). Polimeri su materijali koji zadovoljavaju ovaj uslov, jer

imaju male vrednosti krutosti.

6.4. Dobijanje bimorfnih struktura metal - Pl i Pl - PI
Fabrikovane Au - Pl i PI - PI mikrokonzole na 4’ Si nosacu su prikazane na
slici 6.5.(a).

e
R L) © 63 1@.8kv x23.8

a) b) c)
Slika 6.5. (a) Fabrikovane Au - PI mikrokonzole na 4’’ Si nosacu (b) $ablonizovana
povrsina nosaca (tamni pravougaonici - ogoljene SiO; povrsine, svetli ram - metalni sloj

Cr/Au) i (c) utisnute signalne linije

Sablonizovana povriina supstrata sa odabranim adhezionim svojstvima je
prikazana na slici 6.5.(b) - tamni pravougaonici predstavljaju ogoljene SiO; povrsine,
dok je svetli okvir Cr/Au metalni sloj. Za alternativni Pl - Pl dizajn mikrokonzola
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kori$éen je obrnuti Sablon ,,negativne slike’’ koji defini$e zrtvenu povrsinu. Integrisane
signalne trake prikazane su na slici 6.5.(c).

Konzole su napravljene upotrebom mikrofabrikacionih tehnika na Si supstratu.
Dobijene konzole se sastoje od razliCitih kombinacija tankih metalnih i polimernih
filmova, izmedu kojih se nalaze senzorske trake i1 trake za grejanje. Kao posledica
procesa fabrikacije, tanki filmovi materijala koji su koris¢eni kao strukturni slojevi u
polimernim konzolama imaju zaostala naprezanja.

Ova zaostala naprezanja koja postoje u bimorfnoj strukturi dovode do pocetnog
uvrtanja tj. krivljenja na gore, pri ,,oslobadanju’’ odnosno odvajanju od supstrata. Zbog
postojanja ovog pocetnog otklona nije potrebno dodatno pozicioniranje van ravni. Kako
se materijal nagriza, konzole se usled unutrasnjih naprezanja oslobadaju od SiO;
supstrata na mestima gde je adhezija slaba. Ram oko konzola je jo§ uvek Cvrsto
zalepljen za prethodno definisanu Cr/Au metalnu povrsinu na supstratu, sa minimalnim
zasecanjem ivica usled mokrog nagrizanja.

Fabrikovane mikrokonzole imaju slede¢u geometriju: duzina 550 pum, Sirina u
opsegu 40 - 80 um (slika 6.6.), debljina ~ 7 um za oba tipa poliimidnih bimorfa i Au -
Pl i Pl - PI. Kao $to sa slike 6.6. moze da se vidi konzole imaju dobar pocetni otklon

van ravni.

Slika 6.6. Oslobodene Au - Pl mikrokonzole duzine 550 pum:

(a) sirine 40 um i (b) Sirine 80 um

Veli¢ina polaznog otklona polimernih bimorfnih konzola zavisi od

mikrofabrikacionih uslova - debljine filma, temperature i profila finalnog umrezavanja.
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Relativno velika razlika u koeficijentima toplotnog Sirenja odabranih strukturnih slojeva
u bimorfu (poliimid - zlato i poliimid - poliimid) omogucava polazne otklone konzola
od 75 - 150 um pri malim opterecenjima (2 - 3V, 10mA). S obzirom da konzole imaju

pocetni otklon od ravni, nema potrebe za konstantnim napajanjem (opterecenjem).

6.5.  Toplotno testiranje bimorfnih Pl mikrokonzola

Toplotno pobudeni mikropokretaci - metal - poliimid (Au - PI1 / Au - PI3) i
poliimid - poliimid (P12 - PI1 / PI2 - PI3) bimorfne mikrokonzole se zasnivaju na
strukturnim materijalima kod kojih postoji velika razlika u koeficijentima toplotnog
sirenja, o.. Poliimid PI3 je predlozen kao moguéa zamena za PI1 s obzirom da je
fotoosetljiv, pa je njegovo procesiranje (umrezavanje) brze i ekonomski povoljnije. Ovi
poliimidi su izabrani zbog svojstva da dobro zadrzavaju toplotu, ¢ime se obezbeduje
vecéi otklon po jedinici dovedene energije, a gubici u okolinu su smanjeni (Sto je od
posebnog znacaja kada su osetljivi bio-molekulski testovi u pitanju).

Sve ispitivane bimorfne konzole su ~ 7 um debljine. Zlato ili poliimid P12 ¢ine
donji sloj debljine 1.5 um, dok je gornji sloj poliimidni - PI1 ili PI3. Odabrano je da
odnos izmedu debljine strukturnih slojeva bude ~ 4:1, kako bi se ostvarili pocetni
otkloni mikrokonzola u intervalu od 75 um do 150 pum. Pocetni otklon zavisi od
temperature imidizacije i temperaturnog profila koji se primenjuje tokom imidizacije Pl
filmova. Integrisani metalni grejaci i piezootporne senzorne trake su Sablonizovani i
hermeticki zatvoreni na istom sloju. Zlato je izabrano kao najbolje reSenje zbog male
otpornosti, dobre savitljivosti (slaganje Young-ovog modula je bolje sa poliimidima od
kru¢ih metala) 1 odli¢nog faktora proporcionalnosti za metale (promena otpornosti usled

geometrijske deformacije) (Tabele 4.3. 1 4.4.).
6.5.1. Stati¢ki odziv bimorfnih mikrokonzola

Ispitivanje statickog odziva Au - Pl i Pl - PI mikrokonzola tokom toplotne

pobude praceno je na dva nacina (uz linearnu kontrolu pozicije mikrokonzole).
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a) Metoda 1

Na osnovu rezultata serija merenja rastojanja rasute svetlosti (X) u
temperaturnom intervalu od 25°C do 100°C i geometrije eksperimentalne aparature
(shema na slici 2.3) dobijena je analitiCka zavisnost (6.1) za otklon Au - Pl i Pl - Pl

bimorfnih konzola:

otklon= f(X,L,Y,, A, B)=Y, - L{tan{sin-l(m + ﬂtan-l(i) - tan‘l(A_Bxﬂ . {co{sin‘l Y'-Oﬂ}} (6.1)

gde su:
Y, - pocetni otklon konzole, L - rastojanje od termopara do poc¢etnog polozaja otklona
mikrokonzole, X - rastojanje rasute svetlosti, A - duzina odredena zrakom koji je

reflektovan od pocetnog otklona konzole, B - visina od otklona konzole do ekrana

b) Metoda 2

Na osnovu analize digitalnih snimaka pomeraja konzola (AXym i AYym) 1 sistema
nelinearnih jednacina (1.6 - 1.11) dobijeni su otkloni konzola u temperaturnom intervalu
25°C do 100°C.

c) Odziv

Staticki odziv Au - Pli PI - PI mikrokonzola koji je analiti¢ki dobijen iz merenja

pomeraja laserskog zraka i analize digitalnih snimaka su data na slici 6.7.

100+ @
100 4 (b)
80
_ 80+
1S
=
2 60 T
e = 604
c Q
2 2
S 40 S
< 2 401
o S
X
20 —a— AU-PIL )
—— AUPI3 20 Au-piL
——PI2-PI1 el
—v— PI2-PI3 —— PI2PI3
0 T T T T 0 T T T T
40 60 80 100 40 60 80 100
temperatura [’C] temperatura [°C]

Slika 6.7. Staticki odziv toplotno pobudenih Au - Pli Pl - Pl
(a) metoda 1 (b) metoda 2
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Kao $to sa slike 6.7. moze da se vidi, rezultati dobijeni pomoc¢u obe metode su u
dobroj saglasnosti. Vrednosti otklona konzola koji su dobijeni iz merenja skretanja
laserskog zraka imaju za 5-10% nize vrednosti od vrednosti dobijenih pomocu analize
digitalnih snimaka. Mikrokonzole koje ¢ine dva poliimidna sloja (PI2/PI1 i PI2/PI13)
imaju vece otklone pri toplotnoj pobudi od mikrokonzola koje su sacinjene metala i
poliimida (Au - PI1 i Au - PI3). Poliimidne strukture P12 - PI1 i PI2 - PI3 imaju vecu
sposobnost da zadrze toplotu s obzirom na jako malo provodenje toplote strukturnih
slojeva. Dva poliimida (PI1 i PI3) koja imaju sli¢ne toplotne karakteristike (Tabela 4.1)
su izabrana da budu gornji slojevi bimorfne strukture zbog toga S§to imaju visoke
vrednosti koeficijenta toplotnog Sirenja, o, kao i velike razlike u odnosu na koeficijent
toplotnog §irenja zlata (141-107 K™). Kod metal-poliimid mikrokonzola, toplota se
najveéim delom gubi kroz metalni strukturni sloj (zlato), trake za grejanje i kontaktna
mesta. Vazno je razumeti uticaj ostalih toplotnih i mehanic¢kih svojstava na prenos
energije unutar strukture. Poliimidi su manje elasti¢ni od metala, a u nekim slu¢ajevima
mogu da imaju znacajno manje koeficijente toplotnog Sirenja, $to za rezultat daje bolji
otklon kao posledicu toplotnih naprezanja pri grejanju (toplotnoj pobudi). Poliimidni
bimorfi bolje zadrzavaju energiju Sto kao rezultat daje njihovu veéu osetljivost pri

dejstvu toplote (veéi otkloni konzola van ravni) (slika 6.7.).

6.5.2. Otklon mikrokonzola - oblik duZz neutralne ose

Tokom merenja pocetnog otklona konzola i otklona pri toplotnoj pobudi, bilo je
moguce dobiti oblik zakrivljenosti strukture duz same konzole.

Na slikama 6.8. i 6.9. je dat 2D prikaz Au - Pl i PI - Pl mikrokonzola pri naponu
od 0 mW (pocetni otklon) - kriva predstavljena punim trouglovima je dobijena iz
eksperimentalnih podataka, a kriva predstavljena linijom crta - tacka je dobijena iz
analitickog modela. Analiticke krive pocetnog otklona testiranih mikrokonzola duz

neutralne ose su dobijene kombinacijom jednacina 3.7, 3.8, 3.13. 1 3.14.
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Slika 6.8. Pocetni otklon Au - PI mikrokonzola (2D) duz neutralne (X) ose pri statickim

uslovima (ulazni napon 0 mW) - eksperimentalni podaci i analiticki model:
(a) Au - P11 (b) Au - PI3
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Slika 6.9. Pocetni otklon PI - PI mikrokonzola (2D) duZz neutralne (X) ose pri statickim

uslovima (ulazni napon 0 mW) - eksperimentalni podaci i analiticki model:
(@) PI2 - PI1 (b) P12 - PI3

Oblik oslobodenih viSeslojnih konzola duz neutralne ose je dobijen pomocu
jednacine 3.13 (i analitickog modela). Kriva linija (tacka - crta) je dobijena uz
aproksimaciju da je zakrivljenost konzole konstantna. Kao §to sa slika 6.8. 1 6.9. moZe
da se vidi, sve eksperimentalno odredene vrednosti pocetnih otklona Au - Pl i Pl - Pl
mikrokonzola duz X ose su nesSto nize od vrednosti dobijenih pomoc¢u modela, ali je
oblik krivih u veoma dobroj saglasnosti sa analitickim rezultatom. Do ovog malog

neslaganja (na poziciji od 100 um do 400 um duz X - ose mikrokonzole) dolazi zbog
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inkapsuliranih grejaca koji lokalno ukrucuju strukturu u oblasti gde su ugradeni i
ograniCavaju Sirenje materijala iznad njih.

Pocetni otkloni Au - PI1, Au - PI3, PI2 - PI1 i PI2 - PI3 mikrokonzola su 124
um, 102 um, 80 um and 72 um. Iz analiti¢kih reSenja za pocetni otklon bimorfnih Au -
Pl i PI - PI struktura, vrednosti pocetnih naprezanja u slojevima iznose od 10 do 15
MPa. Ova indukovana naprezanja poti¢u od uslova procesiranja samih PI (temperaturni
profil imidizacije). Naprezanja koja su zaostala u strukturi su analogna sili koja deluje
na konzolu 1 krivi je u pocetni polozaj van ravni. Ukoliko je prisutno viSe zaostalog
naprezanja u konzoli, koje uglavnom potice od imidizacije na vi$oj temperaturi, konzola
¢e imati vece otklone van ravni.

Na slikama 6.10. i 6.11. je dat 2D prikaz toplotnog odziva Au - Pl i PI - PI
mikrokonzola pri naponu od 16 mW za Au - PI strukture i 7 mW za Pl - PI
mikrostrukture (otklon pri dinamickoj pobudi) - kriva predstavljena punim trouglovima
je dobijena iz eksperimentalnih podataka, a kriva predstavljena linijom crta-tacka je
dobijena iz analitickog modela. Analiticke krive pocetnog otklona testiranih

mikrokonzola duz neutralne ose su dobijene kombinacijom jednacina 3.7, 3.8, 3.13.-

3.16.
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Slika 6.10. Dinamicki odziv Au - Pl mikrokonzola -2D prikaz duz neutralne (X) ose pri
pobudi od 16 mW - eksperimentalni podaci i analiticki model:
(@) Au - PI1 (b) Au - PI3
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Slika 6.11. Dinamicki odziv PI - Pl mikrokonzola - 2D prikaz duz neutralne (X) ose pri
pobudi od 7 mW - eksperimentalni podaci i analiticki model:
(a) P12 - PI1(b) P12 - PI3

Oblik oslobodenih viSeslojnih konzola duz neutralne ose je dobijen pomocu
jednacina 3.13.-3.16 (analitickog modela) 3.7, 3.8. i graficke metode. Kriva linija (tacka
- crta) je dobijena uz aproksimaciju da je zakrivljenost konzole konstantna. Kao S$to sa
slika 6.10 1 6.11. moze da se vidi, sve eksperimentalno odredene vrednosti pocetnih
otklona Au - Pl i Pl - PI mikrokonzola duz X ose pokazuju dosta dobro slaganje sa
analitickim modelom. Oblik krivih dobijenih iz eksperimentalnih podataka je u veoma
dobroj saglasnosti (pogotovo za Pl - Pl mikrokonzole) sa oblikom krivih koje su

dobijene modelovanjem.

6.5.3. Otklon bimorfnih konzola bez i sa dinami¢ckom pobudom

Na slikama 6.12. 1 6.13. je dat 2D prikaz pocetnog otklona (0 mW) i dinamickog
odziva Au - Pl i Pl - PI konzola. Pocetni otklon je dobijen pri 0 mW, dok je toplotni
odziv konzole dobijen pri dinami¢koj pobudi od 16 mW za Au - Pl i 7 mW za PI - PI
strukture. Krive na slikama 6.12. 1 6.13. dobijene su kori§¢enjem podataka dobijenih iz

eksperimenata.
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Slika 6.12. Pocetni otklon i dinamicki odziv Au - PI mikrokonzola (2D) duz neutralne
(X) ose pri statickim uslovima (ulazni napon 0 mW) i pri pobudi od 16 mW
(@) Au -PI1 (b) Au - PI3
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Slika 6.13. Pocetni otklon i dinamicki odziv PI-PI mikrokonzola (2D) duz neutralne (X)
ose pri statickim uslovima (ulazni napon 0 mW) 1 pri pobudi od 7 mW

(a) P12 - P11 (b) PI2 - PI3

Kao §to sa slika 6.12. 1 6.13. moze da se vidi, sve Au - Pl i Pl - Pl strukture
pokazuju dobar odziv na dinami¢ku pobudu. Razlike u otklonu konzola pre i posle
dinamicke pobude su od 30 um do 40 um za Au - Pl mikrokonzole i oko 30 um za PI -

P1 mikrokonzole.
6.5.4. Dinamicki odziv bimorfnih mikrokonzola

Efikasnost otklona Au - P1 i Pl - Pl konzola je dobijena koris¢enjem podataka

koji su dobijeni iz otklona 550 um dugackih mikrokonzola koje su termicki pobudene
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(preko integrisanih grejnih traka) (slika 6.14.). PoloZaj pocetnog otklona i efikasnost
otklona su povezani sa kruto$¢u konzola. Sto je krutost strukture veéa, potrebno je
dovesti vise energije da bi se konzola pomerila iz pocetnog polozaja. Za manje krute
konzole ¢e trebati manje energije, s obzirom da je potrebno savladati i manju silu. S
manjim vrednostima Youngovog modula, konstanta opruge PI1 je manja od konstante

opruge PI3, §to za posledicu ima vecu osetljivost na dejstvo sile (amplitudu otklona).
40 -
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Slika 6.14. Efikasnost otklona Au - Pl i Pl - Pl mikrokonzola

Kao $to sa slike 6.14. moze da se vidi, zavisnost otklona Au - Pl i Pl - PI
mikrokonzola i primenjenog napona (energije) je linearna. Efikasnost otklona kod PI -
P1 mikrostruktura je bolja nego kod Au-PI mikrostruktura i raste u slede¢em nizu:

AU - PI3< Au - PI1< PI2 - PI3< PI2 - PI1.

Kod polimer - polimer bimorfnih struktura, efikasnost otklona je bolja od
efikasnosti otklona zlato-polimer bimorfnih struktura (otprilike je dva puta veca). Ovo
poboljSanje moze da se dovede u vezu sa sposobnos¢u PI konzola da bolje zadrze
toplotu usled veoma male provodljivosti strukturnih slojeva, i samim tim znacajnog
povecanja temperature. Moguce objasnjenje za vece vrednosti efikasnosti otklona PI2 -
P11 mikrokonzola od P12 - PI3 mikrokonzola moglo bi da lezi u razlici izmedu PII i
PI3. Kod PI3 je vece provodenje toplote (odvodi se od grejnih traka) i vrednosti
specificne toplote su manje (veci porast temperature). Kod PI1 je manje provodenje
toplote (toplota ve¢im delom ostaje u strukturi i koncentrisana je u blizini grejnih traka).
Drugim rec¢ima, toplota se Siri uniformnije, prenos toplote je brzi i rasipanje energije je

vece kod malih otklona u PI3 strukturama. PI1 ima vece vrednosti Sirenja materijala, ali
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je potrebna i veca koli¢ina energije da bi se temperatura u sistemu podigla (toplotni
kapacitet) i prenos toplote ¢e biti sporiji. Kod upotrebe polimera kao strukturnog sloja,
vremenske konstante imaju veée vrednosti. Razlog lezi u provodenju toplote koje je
sporije kroz polimerne slojeve. Glavni gubici toplote se javljaju kod traka za grejanje,
kontaktnih tacaka i kroz sloj zlata kao strukturnog sloja.

Kod poliimida postoji ograni¢enje u minimalnoj debljini sloja koji moze da se
nanese. Kada su potrebne manje vrednosti krutosti kod bimorfnih struktura, konzole metal
- Pl su bolje od PI - PI konzola, jer se metal moze naneti u tanjem sloju. Debljina filma
poliimida koji moZe da se nanese je ograni¢ena na vrednosti do 4,0 um, iako je moguce
naneti i tanje filmove, ali je kod njih uocena slabija planarnost. S druge strane, s obzirom
da postoji ograni¢enje u minimalnoj debljini polimernog filma koja mozZe da se nanese,
bolje je koristiti zlato koje je iako je kruc¢e, moze da se nanese u ultra tankom sloju.

Upotreba strukturnih materijala za mikrokonzole kod kojih se pri grejanju javlja
velika razlika u dimenzijama dovodi do poboljsanja u efikasnosti otklona. Upotrebom
poliimida iznad krutog grejaca povecava otklon. Bimorfne mikrokonzole tipa polimer-
polimer su pokazale odli¢ne pocetne otklone, kao i veliku sposobnost strukture da se
aktivira. Smanjenje krutosti mikrokonzola moze da se postigne upotrebom tanjih
slojeva, kao i elasticnih polimera ¢ime se povecava sposobnost pobude strukture

(efikasnost otklona).

6.5.5. Dinamicki model za prenos toplote kod bimorfne konzole

Izvedeni su preliminarni proracuni i postavljen je dimanicki model prenosa
toplote za Au - Pl i PI - Pl mikrokonzole na osnovu bilansa energije i Furijeovog
zakona. Naprezanja koja su zaostala u strukturi mogu da se izraze u pojednostavljenom
obliku u funkciji geometrijskih parametara savijene konzole (debljine filma, Youngovog
modula, polupre¢nika krivine, koeficijenata toplotnog Sirenja o i razlike u temperaturi,

AT=T¢p-Tamb) za bimorfne strukture Au - P11, Au - PI3, P12 - PI1i P12 - P13 (6.2-6.5):

O-vrh Gdno hP/7 + hAu
=— + g, —an, ) AT 6.2
Ep/7 EAU 2r ( PI1 Au ) ( )

Ouyrn O tno h/—"/3 hAu T
= + +\o a -A 6.3
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O\yrh Oio , Moy + e,
=- + +ap, —ap, ) AT 6.4
e TRt gyt ) (6.4)

Oyrh O , Nais + Ny,
=— + +apy, —apyy ) AT 6.5
ST g e —a) (6.5)

gde vrednosti za oy I [JAT opadaju, a R raste sa porastom spoljne temperature (u
oblasti do 100°C).

Zahvaljujuéi izuzetnoj osetljivosti, kola Vinstonovog mosta imaju prednost pri
merenju  otpornosti, kapacitivnosti i induktivnosti. Vinstonovi mostovi se
rasprostranjeno koriste za merenja deformacija. Promena napona na izlazu ima sledeci
oblik (6.6):

Ay = Yu AR (6.6)
2 R

gde je:
AVi; - promena napona koja se meri na izlazu, Vy, - primenjeni napon na ulazu,
AR/R - “relativna promena otpora” i moze da se prikaze slede¢im jednaCinama za
bimorfne strukture Au - P11, Au - P13, PI2 - PI1i PI2 - PI3 (6.7-6.10):

AR _ o

G K, 6.7
R EPll Au ( )
ﬁ __ O, K
R Eria (6.8)
AR Oy
R E,
PI1 (6.9)
AR Oy
R E o
PI3 (6.10)

gde je: E - Youngov modul za poliimidnu (P1) strukturu (0,6-2,7 Gpa),
Ourh - povrsinsko naprezanje (menja se kako se konzola aktivira)
K - faktor proporcionalnosti.

Osetljivost na naprezanje (piezootporno ponaSanje) se izrazava preko odnosa
K/E, a za strukture poliimid-zlato i poliimid-poliimid njegova vrednost je istog reda
veli¢ine kao 1 kod poznatih senzorskih elemenata koji su zasnovani na silicijumu

(membrane, mostovi, konzole):
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Ksi _ogepat, gde je —07GPat i Kav_3o6pat

ESi PI1 EPI3

KAu

Toplotna analiza polimernih konzola je zasnovana na relativno ograni¢enoj bazi
podataka toplotnih i mehanickih parametara dostupnih u literaturi. Dok silicijum u masi
dobro provodi toplotu, tanki polimerni filmovi se ponasaju kao toplotni izolatori. Zbog
ovoga je vazno da se razumeju toplotna svojstva polimernih materijala (provodno prema
izolacionom svojstvu) u bimorfnim strukturama u cilju eliminisanja $to je vise moguce
uticaja prenosa toplote pri upotrebi piezootpornih metalnih senzora.

Posto je pobuda izazvana rasipanjem (disipacijom) toplote i na taj nacin je
“pogurana” - grejanje konzole je brze od njenog prirodnog hladenja. Ako su gubici
toplote kroz povrsinu konzole dominantni, moze se ocekivati da se promena digitalnog
signala se odvija mnogo sporije dok se konzola hladi do sobne temperature. PoSto su
konzole Au - PI zasticene sa donje strane slojem zlata, a imaju integrisane hrom/zlato
trake koje sluze kao toplotni odvod, moze da se zakljuci da su gubici mehanizmom
kondukcije dominantni kod ovog tipa mikrostruktura. Toplotni gubici rezultiraju iz tri
mehanizma. Na slici 6.15. su prikazani mehanizmi transfera toplote za bimorfne Au - Pl
(@) i PI-PI (b) mikrokonzole.

a) prenos toplote na vazduh (konvekcija)

provodenje toplote f / _/ / grejad
«+— I
— i

unutar slojeva

NN

prenos toplote na vazduh

provodenje toplote (kondukcija)

{konvekcija)

Zriveni sloj nosad (supstrat)

b) prenos toplote na vazduh {konvekcija)

pravodenje toplate ('J / /

«— I -
i arejac
- __‘—""‘
unutar dojeva

RN

prenostoplote nawazduh

provodenje toplote (kondukcja)

I konvekcija)

freveni doj nosat (supstrac)

Slika 6.15. Shematski prikaz mehanizma transfera toplote za (a) Au - PI bimorfnu

mikrokonzolu i (b) PI - PI bimorfnu mikrokonzolu
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Proracuni 1 jednacine koji su prikazani u teorijskom delu pokazuju da su samo
dva mehanizma prenosa toplote uocena kao dominantna, kondukcija kroz ucvrséenje
konzole i konvekcija kroz gornju povrSinu konzole. Na niskim temperaturama,
kondukcija 1 konvekcija su dominantni mehanizmi. U slucaju ucvrS¢enih konzolnih
struktura, toplotni fluks od konzole ka okolnoj sredini ili fluidu se karakteriSe kao
gubitak toplote konvekcijom. S druge strane, toplotni fluks od konzole ka supstratu
moze da se opise preko mehanizma toplotne kondukcije.

Iz jednacina postavljenih u poglavlju 3.3.4. teorijskog dela (3.17-3.21) moze da
se vidi da ¢e pretpostavke 1 aproksimacije za toplotnu analizu struktura koje sacinjavaju
konzolu zavisiti od koli¢ine toplotnih gubitaka. Konzole imaju sposobnost da skladiSte
toplotu, s obzirom da je PI sloj slab provodnik. Kod Au - PI mikrokonzolnih bimorfa,
veliki deo gubitaka toplote se ispoljava na dodirnoj povrSini zlato-Si supstrat
provodenjem toplote (velika provodljivost zlata). Toplotni kontakt izmedu PI i donjeg
sloja zlata 1 gornjeg sloja Cr/Au (trake za grejanje) je dobar, Sto takode doprinosi
rasipanju toplote pri hladenju. Kod PI - PI mikrokonzolnih struktura, mali su gubici
toplote kroz supstrat, jer je PI slab provodnik toplote, pa je akumulacija toplote u
strukturi izrazenija nego kod Au - PI struktura, Sto se ispoljava ve¢om efikasnoSéu
otklona koja je uocena kod PI - PI struktura (slika 6.14.). Na osnovu navedenih
¢injenica vidi se da se primenom pobude od nekoliko mW po konzoli ostvaruju
znacajne toplotne pobude koje se prenose kroz telo Cipa.

Srednja brzina fluida, kao i tip strujanja fluida duz zagrejane povrsi se
konstantno menjaju u sredini koja nije pod vakuumom i uz pomeraje konzole, pa je
nemoguce precizno odrediti gubitke toplote kroz prinudnu konvekciju na gornjoj
povrsini konzole (donja povrSina Cipa).

Kada vaZze uslovi stacionarnog stanja, jednacina 3.21. postaje:

VA(TC _Tfluid) = KAT = Pel (6-11)

Iz gore navedenih razloga, konstanta K u jednaCini 6.11 je odredena
eksperimentalno.

Za uslove nestacionarnog stanja, vremenske konstante grejanja i hladenja se
racunaju iz sledecih zavisnosti (6.12):

AT .
grejanje =mc P I Thladjenje =mc
el

r (6.12)

L
K
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Brzim proraCunom sa parametrima za PI1, PI2, PI3 i zlato, kao i dimenzijama
konzole, dobijene su preliminarne vrednosti za konstante grejanja za sve cetiri bimorfne
strukture 1 njihove vrednosti se za sve mikrostrukture krecu u intervalu od 50 -100 us za
usvojenu razliku u temperaturi AT=60 °C. Ovo je ekstremni primer gde pokretaci na
bazi polimera ostvaruju amplitude otklona od nekoliko desetina um (do 100 um) — usled
velikih razlika u vrednostima koeficijenata toplotnog Sirenja. Na osnovu navedenih
¢injenica vidi se da se primenom pobude od nekoliko mW po konzoli, ostvaruju
znacajne toplotne pobude koje se prenose kroz telo Cipa.

Postavljanjem energetskog bilansa dobijaju su se osnovne pretpostavke za
glavne tokove strujanja toplote, a samim tim se sti¢u uslovi za poboljSanje efikasnosti
celog sistema. Kao §to sa slika 6.15. 1 6.16. moze da se vidi, provodenje toplote se
efektivno odigrava u oblasti koja obuhvata povrSinu koja se prostire 50 um u duzinu
mikrokonzole i duz ¢itave Sirine (40 um ili 80 um) mikrokonzole.

Za polazne pretpostavke kod postavljanja energetskog bilansa usvojeno je da je
temperatura grejaca konstantna i da je temperatura van sistema jednaka sobnoj
temperaturi. S obzirom da su rezultati simulacije PI1 i PI3 mikrokonzola pokazale da
postoji gradijent temperature duz konzole, kao i1 da se toplota odvodi iz traka usled ovog
hladnijeg gradijenta, ove pretpostavke su korigovane. Nova pretpostavka je da se toplota
provodi samo kroz supstrat (slika 6.15. 1 6.16.).

Energetski bilansi za mikrokonzole tipa Au - Pli PI - PI imaju sledece oblike
(6.1316.14):

1°R - i/_\ + T-T, A + T-T, A .
prenosG prenosD provodjenje
t% b tV e + Y t% b+t t/
+ + + + + +
k pl hair k pl kml hair k pl I(ml ksl ksup

oT
PR T A Ll P Aprenoso + Ll Aprovosions
t prenosG t t prenosD t t t t provodjene
p1l +}/ V + V +}/ V + % + % + SV
kpl hair kpl kp2 hair kpl kp2 ksl ksup
oT
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gde su:

t i k debljine i koeficijenti toplotne provodljivosti slojeva (p;-poliimid, pz-poliimid, m;-
zlato, s;-zrtveni sloj, sup - supstrat (SiO)), T i T,ll su temperature grejaca (usvojeno
50°C) i okoline (usvojeno 25°C). Koeficijent prenosa toplote na vazduh je 5 W/m?.

Gubitak snage u sistemu potic¢e najveéim delom od provodenja toplote u oblast
ucvrséenja konzole i u supstrat (>99.9%), a ne od prenosa toplote sa povrsSine (vazduh ima
jako mali koeficijent provodenja toplote). Oko 5% gubitaka toplote se ostvaruje
provodenjem kroz trake. Sa povecanjem debljine poliimidnih slojeva ili upotrebom
polimera izmedu supstrata i mikrokonzole smanjuje se provodenje toplote kroz supstrat.
Ukoliko je SiO; materijal za supstrat (nosac), toplotna provodljivost je velika i veliki deo
toplote otice iz sistema u uredaj na kom se konzola nalazi.

Jos uvek je precizna analiticka kvantifikacija gubitaka toplote kompleksna i teska,
pa se postavljanjem energetskog bilansa i simulacijom prvenstveno obezbeduju
preliminarni rezultati. Konzole su sastavljene od nekoliko slojeva razlic¢itih materijala,
¢ine¢i ih viSeslojnim, i samim tim broj parametara koje treba uzeti u obzir je veliki.
Gornja provodna povrSina nije ravna, ve¢ je uvijena usled unutraSnjeg otklona
(deformacije) konzole, pa se slozenost toplotne analize dodatno povecava.

Sve navedeno predstavlja dobru polaznu osnovu za buduci razvoj mikrokonzolnih

struktura na bazi poliimida kao delova MEMS uredaja.
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V  ZAKLJUCAK

Osnovni cilj ove doktorske disertacije je da se ispita mogucnost primene tankih
polimernih filmova umesto silicijuma i/ili metala kao standardnih materijala kod MEMS
struktura bimorfnog tipa.

Na osnovu eksperimentalnih podataka i rezultata dobijenih tokom izrade ove

disertacije izvedeni su slede¢i zakljucci:

° Optimizovan je postupak dobijanja tankih P1 filmova spin tehnikom, na osnovu
¢ega su napravljene serije tankih poliimidnih (P1) filmova tipa PMDA - ODA
(standardni i fotoumrezavajuc¢i (PI1 i PI3) i BPDA - PDA (PI2) ta¢no definisanih
debljina (2 - 10 um) uz variranje temperature umrezavanja (275°C - 375°C, sa korakom
od 25°C), u dva temperaturna rezima zagrevanja filma do krajnje temperature na kojoj

se odvija umrezavanje (linearni 1 stepenasti profil).

° Temperaturni profil nije imao uticaja na vrednosti krajne debljine PI1 i PI2
filmova. Sa povecanjem temperature, debljina filmova se postupno smanjuje do 250°C
da bi zatim u temperaturnom intervalu 275 - 400°C filmovi imali konstantne vrednosti

(promena debljine do 1%).

] Kod PIl nije uocena veza izmedu smanjenja debljine i pocetne debljine
nanesenog PAK filma, dok se kod PI2 uocava da se deblji filmovi vise stanjuju (30%

film od 2,3 um, 33% film od 4,5 um, 35% film od 7,0 um i 37% film od 9,9 um).
] Kod PI tipa PMDA - ODA (PI1 i PI3) stepen imidizacije ne zavisi od debljine

filma. Proces imidizacije se zavrSava na temperaturama preko 320°C za sve ispitivane
PI1 1 PI3 filmove, pri ¢emu je proces ranije zavrSen kod filmova koji su zagrevani u
stepenastom rezimu do krajnje temperature imidizacije nego kod onih filmova koji su
zagrevani u linearnom rezimu. Poredenjem temperatura na kojima je imidizacija
zavrsena, uocava se da su kod dobijenih PI3 filmova vrednosti niZze nego kod PII
filmova.

° Kod PI2 postoji zavisnost stepena imidizacije od debljine filma, a proces
imidizacije nije zavrSen osim u slu¢aju filma PI2 - 2.3 um koji je stupnjevito zagrevan
do 375°C. Ovaj profil zagrevanja filmova se kao i kod PI1 i PI3 pokazao efikasnijim,
stepeni imidizacije svih filmova imaju vece vrednosti nego oni PI2 filmova koji su

zagrevani u linearnom rezimu. Stepen imidizacije Pl filmova raste sa smanjenjem
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debljine filma i njegove vrednosti se krecu u intervalu od 80-90% za film debljine 9,8
um do 90 - 100% za film debljine 2,3 um.Bez obzira na krajnju temperaturu imidizacije

1 rezim zagrevanja uzoraka nije bilo moguce dovesti proces imidizacije do kraja.

] Za sve serije tankih PI1, PI2 i PI3 filmova vrednosti koeficijenta toplotnog
Sirenja o nisu konstantne, ve¢ postoji zavisnost koeficijenta o od temperature
imidizacije. Vrednosti koeficijenta o opadaju za oba temperaturna profila (linearni i
stepenasti) sa povecanjem temperature imidizacije, kao i sa pove¢anjem debljine filma.
Uocava se intenzivniji pad vrednosti koeficijenta o kod PI2 i PI3 filmova cija je
debljina ve¢a. Ovaj trend nije uofen kod PIl filmova. Koeficijent o je manji kod
filmova koji su dobijeni imidizacijom pri stepenastom zagrevanju kod sva tri PI filma,

od o filmova dobijenih imidizacijom uz linearno zagrevanje.

] Za sve serije tankih PI1, PI2 i PI3 filmova vrednosti koeficijenta toplotnog
Sirenja o nisu konstantne, ve¢ postoji zavisnost koeficijenta o od debljine
filma.Vrednosti koeficijenta o rastu za oba temperaturna profila (linearni i stepenasti) sa
povecanjem debljine filma, a opadaju sa povecanjem temperature imidizacije. Vrednosti
koeficijenta o uzoraka dobijenih linearnim zagrevanjem su vise od vrednosti o uzoraka
dobijenih pri stepenastom zagrevanju za sva tri P, pri ¢emu filmovi PI1 i PI3 pokazuju
veoma sli¢no ponasanje (5 - 7 K'za PI1i 6 - 8 K™'za PI3), dok je kod filmova PI2 uticaj
rezima zagrevanja uzoraka tokom imidizacije mali (0,1-0,2 K'l).

] Za sve serije tankih PI1 i PI3 filmova vrednosti temperatura prelaza u staklasto
stanje, T4, (TMA metoda) nisu konstantne, ve¢ postoji zavisnost Tq, od temperature
imidizacije. Temperatura Ty, za oba temperaturna rezima raste sa povecanjem
temperature imidizacije i sa smanjenjem debljine filma za sve PI1 i PI3 filmove.
Dobijene su vise vrednosti Ty za filmove Kkoji su imidizovani stepenastim zagrevanjem,

od vrednosti Ty za filmove koji su imidizovani u linearnom temperaturnom rezimu.

] Kod PI2 filmova se uocava da Ty (TMA metoda) ima konstantne vrednosti za
sve PI2 filmove, bez obzira na temperaturu na kojoj se imidizacija odvija. Sa
smanjenjem debljine PI2 filma rastu vrednosti temperature Ty i ovaj trend vazi za
filmove iz oba temperaturna rezima. Temperatura prelaza u staklasto stanje P12 filmova
koji su umrezavani u stepenastom temperaturnom rezimu su vise od Ty filmova

imidizovanih u linearnom temperaturnom rezimu.
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° Za sve serije tankih PI1, PI2 i PI3 filmova vrednosti temperatura prelaza u
staklasto stanje, Ty, (TMA metoda) nisu konstantne, ve¢ postoji zavisnost Tg, 0d
debljine filma. Postoji jasan trend povecanja Ty vrednosti sa smanjenjem debljine filma
kod PI1, PI2 i PI3 s time da je efekat povec¢anja Ty kod PI1 i PI3 izraZeniji nego kod
P12. Vrednosti T4 opadaju sa povecanjem debljine filma za oba temperaturna profila
(linearni i stepenasti). Vrednosti Ty uzoraka dobijenih stepenastim zagrevanjem imaju
nesto viSe vrednosti Tq od uzoraka dobijenih pri linearnom zagrevanju, pri ¢emu je rast

izrazeniji kod filmova koji su imidizovani na viS§im temperaturama.

° Za sve serije tankih PI1, PI2 i PI3 filmova vrednosti temperatura prelaza u
staklasto stanje, Ty, (LTA metoda) pokazuju iste trendove zavisnosti od temperature
imidizacije i debljine filma kao i vrednosti temperatura prelaza u staklasto stanje, Tg,
(TMA metoda).

] Poredenjem sa vrednostima Ty koji su dobijeni pomocu termomehanicke analize
(TMA), vidi se da su rezultati u dobroj saglasnosti. Kod svih serija PI1, PI2 i PI3
filmova, vrednosti T4 dobijene preko lokalne (mikro) termo analize (LTA) su ne$to nize

od onih dobijenih standardnom termomehanickom analizom (razlike do 5%).

] Na osnovu optimizovanih procesnih parametara, uradena je simulacija,
funkcionalizacija, modelovanje i fabrikacija nove generacije bimorfnih mikrosenzora i
mikropokretaca tipa zlato-poliimid (Au - PI) i poliimid-poliimid (PI - PI).

o Dobijena je preliminarna procena novih materijala predlozenih za dizajn
bimorfnih struktura pomocu softverskog programskog paketa Intellisuite &
ThermoElectroMechanical (TEM) — modelovanje za mikro-elektro-mehanicke sisteme
(MEMS) - bimorfne strukture metal-polimer (Au - poliimid (PI11/P13) i polimer-polimer
(poliimid (PI1/P13) - poliimid (P12)).

o Na osnovu rezultata ispitivanja tankih PI filmova i rezultata simulacije PI1 i P13
konzola, odabran je dizajn za mikrokonzole na bazi bimorfnih struktura metal- poliimid
(Au - PI) i poliimid-poliimid (PI - PI)- gornji sloj je Au ili P12, a donji sloj PI1 ili P13.

o Fabrikovane su Au - Pl i Pl - PI mikrokonzole na 4’ Si nosacu, geomterija:
duzina 550 pm, Sirina u opsegu 40 - 80 um, debljina ~ 7 um za oba tipa poliimidnih

bimorfa.
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° Stati¢ki odzivi Au - Pl i Pl - Pl mikrokonzola koji su dobijeni pomo¢u dve
metode, analiti¢ki iz merenja pomeraja laserskog zraka i analize digitalnih snimaka,

pokazuju dobro slaganje.

] Mikrokonzole koje ¢ine dva poliimidna sloja (PI2/PI1 i PI2/PI3) imaju vece
otklone pri toplotnoj pobudi od mikrokonzola koje su sa¢injene metala i poliimida (Au -
PILi Au - PI3).

. Zavisnost otklona Au - Pl i Pl - Pl mikrokonzola i primenjenog napona
(energije) je linearna. Efikasnost otklona kod PI - PI mikrostruktura je bolja nego kod
Au-PI mikrostruktura i raste u slede¢em nizu: Au - PI3< Au - PI1< PI2 - PI3< PI2 - PI1.
Kod polimer-polimer bimorfnih struktura, efikasnost otklona je bolja od efikasnosti
otklona zlato-polimer bimorfnih struktura (otprilike je dva puta veca).

o Postavljen je dinamicki model za prenos toplote kod bimorfne konzole.

. Termicko testiranje bimorfnih mikrokonzola (ispitivanje statickog i dinamickog
odziva Au - Pl i PI - Pl struktura) je pokazalo da ove strukture imaju odli¢an potencijal
za primenu u fleksibilnim MEMS sistemima, kao ekonomski isplative zamene za

standardne Si-mikrokonzole.

Rezultati predstavljeni u okviru ove doktorske disertacije omogucavaju
prosirivanje fundamentalnih znanja o tankim polimernim filmovima i primenu nove
tehnike (LTA) za odredivanje temperature prelaza u staklasto stanje, Tg. Odabrani tanki
Pl filmovi pokazali su se kao adekvatna zamena za silicijum kod bimorfnih MEMS
struktura, ¢ime se otvara mogucnost razvoja nove generacije bimorfnih mikrosenzora i

mikropokretaca tipa metal - poliimid i poliimid - poliimid.
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