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Abstract

The following diploma thesis elaborates the electro-optical properties of so-called
POLICRYPS. These consist of a polymer lattice whose gaps are filled with the liquid
crystal E7. The fabrication of the lattice structure is realized through two-photon
polymerization of the permanent epoxy negative photoresist SU-8. The special fea-
ture of the method described above is the formation of a relief structure along the
lattice walls with a periodicity in the lower nanometer range. This special surface
topography is analyzed by atomic force microscopy. The reliefs mentioned above
induce a planar-nematic arrangement of embedded liquid crystals in the POLIC-
RYPS. The reorientation of the liquid crystals in the electric field is determined in
two ways - on the one hand by polarization microscopy measurements and on the
other hand by analyzing the diffraction efficiencies of individual orders and the cor-
responding diffraction regime. The latter one shows that the structure created can
be used as an electro-optically switchable transmission phase grating, whose perio-
dicity decisively influences the diffraction properties.
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Zusammenfassung

In dieser Diplomarbeit werden die elektro-optischen Eigenschaften sogenannter
POLICRYPS untersucht. Diese bestehen aus einem Polymer-Gitter, dessen Spaltab-
stdnde mit dem Fliissigkristall E7 befiillt sind. Die Herstellung der Gitterstruktur
erfolgt mittels Zwei-Photonen-Polymerisation des permanenten Epoxy-Negativ-Pho-
toresists SU-8. Das Besondere an dieser Methode ist, dass hierbei entlang der Gitter-
wande eine Reliefstruktur mit einer Periodizitat im unteren Nanometerbereich ent-
steht. Diese spezielle Oberflachentopografie wird mittels Atomkraftmikroskopie ana-
lysiert. Die genannten Reliefs induzieren eine planar-nematische Anordnung eingela-
gerter Fliissigkristalle in den POLICRYPS. Die Reorientierung der Fliissigkristalle
im elektrischen Feld wird auf zwei Arten ermittelt — und zwar einerseits anhand von
Polarisationsmikroskopie-Messungen und andererseits iiber die Analyse der Beu-
gungseffizienzen einzelner Ordnungen und der entsprechenden Beugungsregime. Letz-
tere Analyse zeigt, dass die geschaffene Struktur als elektro-optisch schaltbares
Transmissions-Phasengitter eingesetzt werden kann, dessen Periodizitat die Beu-

gungseigenschaften mafigeblich beeinflusst.



iv

Inhaltsverzeichnis

T EINLEITUNE ..o 1
2 PhotopolymeriSation ........ ... 3
2.1 Zwei-Photonen-Absorption ...........ccccccvviiiiiiiiiiiiiiii 3
2.2 Ein-Photon-Photopolymerisation..............cccccccviiiiiiiiiiiiiiiiiiiii, 5
2.3 Zwei-Photonen-Polymerisation (2PP) ........cccccoiiiiiiiiiii, 7
2.3.1 Vorteile der Zwei-Photonen-Polymerisation 8

2.4 SU-8 Polymerisationsfliissigkeit ...........oooeiiiiiiiiiieee 8

3 Polarisation und Fliissigkristalle ..........cooooiiiiiii e, 11
3.1 Polarisation des Lichtes..........cccccoooi 11
3.2 Flassigkristalle .........eeeiiiiiii e 12
3.2.1 Nematische Phase 13

3.2.2  Cholesterische Phase 13

3.2.3 Smektische Phase 13

3.2.4 Kolumnare Phase 14

3.3 Flissigkristalle im elektrischen Feld............ccooooooo 14
3.3.1 Polarisiertes Licht in Fliissigkristallen 16

3.3.2 Analyse der Fliissigkristalle mit dem Polarisationsmikroskop 16

4 Herstellung der Flissigkristallzellen ...............oo 19
4.1 VOUDErEItUNG ..o 19
4.1.1 Herstellung der Flissigkristallzellen-Basisflachen 19

4.1.2 Herstellung der Flissigkristallzellen-Deckelflachen 21

4.2  Produktion der SU-8-Gitterstrukturen ...........cccccccvviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiinnne. 22
4.3 NAChDETrEITUNG . ..vvviiiiiieeii e 24
4.4  Herstellung der Fliissigkristallzellen ..............cccccooiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiins 28
4.4.1 Herstellung der Zellen bei parallelen Polymerwénden 28

4.4.2 Herstellung der Zellen fiir quadratischen Gitter 29

5 Analyse der produzierten Polymer-Fliissigkristall-Gitter ..............ccooooiiiiiiiininin. 31

5.1 POLICRYPS mit Reliefstrukbur. .. ceu oo 31



5.2 Atomkraftmikroskopie-Messungen der Reliefstruktur............................ 34
5.3 Verankerung und Ausrichtung der Flissigkristalle..........cccccoooiiiiin. 37
5.4  Optische Eigenschaften der POLICRYPS im elektrischen Feld............ 39
5.4.1 Polarisationsmikroskopie-Analyse 39
5.4.2 Graustufenanalyse der POLICRYPS 41
5.5 Beugungsgitter allgemein .................uuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii 45
5.6 Optisches POLICRYPS-Transmissions-Phasengitter............................. 45
5.7 Festlegung des Beugungsregimes..............ooeviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeee 46
5.8 Messungen der Beugungseigenschaften ...............cccoooiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiini. 47
5.8.1 Experimentalbedingungen zur Messung der Beugungseffizienz bei
unterschiedlichen SU-8-Polymer-Wanddicken 47
5.8.2 Messung der Beugungseffizienz fiir p-polarisiertes Licht 49
5.8.3 Messung der Beugungseffizienz einzelner Ordnungen fiir s-
polarisiertes Licht und Vergleich unterschiedlicher SU-8-
Wanddicken 50
6 Ergebnisse und Ausblick .........cccoooooi 55

T At U VET ZEICIIIIIS . .o 57






EINLEITUNG 1

1 Einleitung

Die vorliegende Arbeit beschaftigt sich mit dem kontaktlosen Prozess des auf Zwei-
Photonen-Polymerisation basierenden direkten Laserschreibens, zur Herstellung spe-
zifischer reliefartiger Verankerungsstrukturen fiir Fliissigkristalle mit Hilfe des per-
manenten Epoxy-Negativ-Photoresists SU-8. Herkémmliche Techniken zur Produk-
tion geeigneter Verankerungsstrukturen, wie etwa Microrubbing, beschranken sich
zumeist auf den Mikrometerbereich [3],[4]. Durch das in dieser Arbeit angewandte
Herstellungsverfahren koénnen einheitliche Anordnungen der eingelagerten Fliissig-
kristalle im Nanometerbereich erreicht werden. Aus diesem Grund eignet es sich her-
vorragend, um gewiinschte Anordnungen von Fliissigkristallen gezielt und mit hoher
Genauigkeit zu realisieren [2]. Es werden sogenannte POLICRYPS (Polymer-Liquid
Crystal-Polymer-Structures) hergestellt, deren optische Eigenschaften mit elektri-
schen Feldern beeinflusst werden koénnen [5]. Basierend auf dieser Abhangigkeit von
elektrischen Feldern lassen sich elektro-optisch schaltbare Fliissigkristallzellen mit
hoher Prézision produzieren, was besonders fiir die Fliissigkristallbildschirm-Technik
von grofler Bedeutung ist.

Das Ziel dieser Arbeit besteht darin, tiber den Prozess des direkten Laserschreibens
mit entsprechend digital vordesignten Strukturen elektro-optisch schaltbare Fliissig-
kristallzellen herzustellen. Zugleich soll der komplexe Herstellungsprozess dieser
Strukturen optimiert werden. Um die Eigenschaften der eingangs erwahnten reliefar-
tigen Verankerungsstrukturen und deren Abhangigkeit von der Reflektivitat des Sub-
strates zu ermitteln, auf welchem das SU-8 photopolymerisiert, wird die Oberflachen-
topografie der Strukturen mit einem Atomkraftmikroskop untersucht.

In einem weiteren Schritt wird die Anordnung der Fliissigkristalle in den POLIC-
RYPS mittels Polarisationsmikroskopie tiberpriift. Hierbei wird die Abhangigkeit der
dabei transmittierten Intensitit sowohl von der zur Analyse verwendeten Wellen-
lange als auch der Strukturdicke der POLICRYPS untersucht.

Eine abschlieBende Analyse bringt Klarheit iiber die polarisationsabhangigen Beu-
gungseigenschaften dieser Struktur bei unterschiedlichen Wanddicke-Spaltbreite-
Verhéltnissen von polymerisiertem SU-8 und eingelagertem Fliissigkristall E7. So-
wohl die Untersuchung mittels Polarisationsmikroskopie als auch die Messung der
Beugungseigenschaften erfolgen mit angelegtem elektrischem Feld sowie ohne, um
die elektro-optischen Eigenschaften zu bestimmen.

Der experimentalphysikalische Teil dieser Arbeit ist im Zuge einer internationalen
Kollaboration zwischen der Fakultat fiir Physik der Universitat Wien und der Teda
Applied Physics School der Nankai University entstanden. Wéahrend dieses circa 6-
monatigen Forschungsaufenthaltes im chinesischen Tianjin wurden alle beschriebe-
nen Experimente in den Laboren des Instituts durchgefithrt. Die Wahl von Standort
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und Thema ergab sich durch den Forschungsschwerpunkt und das vorhandene
Equipment des chinesischen Kooperationspartners.
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2 Photopolymerisation

2.1 Zwei-Photonen-Absorption

Die Zwei-Photonen-Absorption (2PA) ist ein Vorgang, bei dem ein Molekiil ein
Photonenpaar absorbiert, dessen Gesamtenergie der Anregungsenergie des Molekiils
entspricht. Das Besondere dabei ist, dass die Anregungswahrscheinlichkeit eines Mo-
lekiils bei der 2PA vom Quadrat der Lichtstrahlintensitat der Lichtquelle abhéngt,
welche zur Anregung verwendet wird [6].

Diese Anregung eines Molekiils im 2PA Prozess kann sich entweder schrittweise
oder gleichzeitig vollziehen, wie in Abbildung 1 zu sehen ist:

() (b)
S

A
V1 i
Virtuelles

S Energieniveau Energieniveau
1 i e

Reales

Vi Vi

So SO

Abbildung 1: Hlustration des Zwei-Photonen-Absorption Schemas. (a) Schrittweise
2PA, (b) Simultane 2PA. Fiir eine Femtosekundenlaser basierende 2PA ist (b)
bedeutender. Die Frequenz der Photonen v, = % ist determiniert durch die Energie

der Photonen E = hv, wobei h das plancksche Wirkungsquantum ist [7].

Bei der schrittweisen 2PA, welche in Abbildung 1 (a) schematisch dargestellt ist,
wird zunéachst ein Photon absorbiert und dadurch das Molekiil in ein diskretes Ener-
gieniveau S; angeregt. Vor der Abregung zuriick in den Grundzustand S, wird nun
(wahrend der Lebensdauer S)) ein weiteres Photon mit derselben Energie des ersten
Photons absorbiert, wodurch das Molekiil weiter in das Energieniveau S, angeregt
wird. Im Unterschied zur simultanen 2PA wird bei der schrittweisen 2PA kein kohé-
rentes Licht benotigt.

Bei der simultanen 2PA, welche in Abbildung 1 (b) schematisch dargestellt ist,
absorbiert ein Molekiil zwei Photonen im Rahmen eines duflerst kurzen Zeitfensters,
also quasi-simultan. Bei der Absorption des ersten Photons wird das Molekiil auf ein
virtuelles Energieniveau angehoben [7]. Dieses Energieniveau ist kein realer Zustand
(Eigenzustand) und existiert nur fiir ein kurzes Zeitintervall 7,,, Lebensdauer genannt.
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Wird nun wéhrend der Lebensdauer 7, ein Photon mit der Energie £, absorbiert,
wird es in das Energieniveau f angeregt, wie in Abbildung 2 zu sehen ist. Die Grofe

16 g fir

der Lebensdauer 7, kann mit Hilfe der Unschérferelation auf 1071% s bis 10~
Photonenenergien im sichtbaren und Infrarot-Bereich angenommen werden [6]. Die
Lebensdauer des virtuellen Energieniveaus der simultanen 2PA ist sehr kurz im Ver-
gleich zu jener des realen Energieniveaus S; in der schrittweisen Absorption. Simul-
tane 2PA tritt dann auf, wenn das zweite Photon innerhalb der kurzen Lebensdauer
des virtuellen Energieniveaus ebenso vom Molekul absorbiert wird. Ist die Energie
der beiden Photonen dieselbe, spricht man von einer entarteten 2PA. Sind die Ener-
gien der Photonen unterschiedlich, wird dies als eine nicht-entartete 2PA bezeichnet

[7].

A nicht-entartete ‘ entartete
Anregung Anregung
E _| f E | f
2y v
A : = :
E; : 4 :
: 2 :
o L _4 g 0 _4 g

Abbildung 2: Schematische Darstellung der Energieniveaus bei Anregung eines Mo-
lekiils durch Absorption zweier Photonen vom Grundzustand g in einen angeregten
Zustand f mit Energie E;. Die beiden Photonen kénnen dieselbe Energie besitzen
E; = 2L, (nicht-entartete Anregung) oder unterschiedliche Energien F; = F, + E,
(entartete Anregung). Kurz nach der Anregung fallt das Elektron in den energetisch
tiefsten angeregten Zustand r zuriick. Von diesem Energieniveau fallt das Elektron
schlieBllich wieder in den Grundzustand g zuriick [6].

Folgende Bedingungen fiir den 2PA Prozess, welche im praktischen Teil dieser
Arbeit beschrieben wurden, sind verhéltnismafig einfach zu realisieren und wurden
aus diesem Grund in den 3D-Mikrofabrikationsprozessen mittels Femtosekundenlaser
angewandt:

1) Die beiden zur 2PA benétigten Photonen besitzen dieselbe Energie, d.h.
E; = 2, (degenerierte Anregung).

2) Beide Photonen gehéren entweder demselben anregenden Lichtstrahl an oder
zwei Lichtstrahlen, welche kollinear sind.

3) Bisherige Forschung hat gezeigt, dass die besten Resultate in der praktischen
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Anwendung der 2PA mit kohdrentem, linear polarisiertem Licht erzielt wer-
den koénnen. Dementsprechend wird fir praktische Verfahren ein Femtosekun-
denlaser verwendet [6].

2.2  Ein-Photon-Photopolymerisation

Photopolymerisation nennt man den Prozess, bei dem Licht als Energiequelle ge-
niitzt wird, um aus kleinen ungeséttigten Molekiilen (also organische Molekiile mit
Kohlenstoff-Kohlenstoff-Doppel- oder Dreifachbindungen) im fliissigen Zustand feste
Makromolekiile zu formen — und zwar durch Polymerisationsreaktionen [6]. Werden
die Polymerisationsfliissigkeiten (bestimmte viskose Losungen, welche als Ausgangs-
produkt fir den Polymerisationsprozess verwendet werden) bestrahlt, wird ein Pro-
zess der Molekiilvernetzung eingeleitet, welcher nur die bestrahlten Bereiche betrifft
und diese durch dadurch aushérten ldsst, wahrend alle anderen fliissig bleiben und
in der darauffolgenden Entwicklungsphase einfach herausgespiilt werden koénnen.
Dies ermoglicht die Produktion praziser 3D-Strukturen. Photopolymerisation ist als
lichtinduzierter Prozess eines der wichtigsten Verfahren, die im Bereich Laserfabri-
kation eingesetzt werden [7]. Als Polymerisationsfliissigkeiten verwendet man meist
Monomere und Oligomere bzw. Prepolymere (sehr reaktive Oligomere). Monomere
sind kleine Molekiile mit reaktionsfreudigen funktionellen Gruppen, die sich zu Poly-
meren verbinden. Oligomere bestehen wiederum aus mehreren Einzelmolekiilen (Mo-
nomeren). Ab einer Anzahl von 50 oder mehr verbundenen Monomeren spricht man

von einem Polymer.

Unter Anregung durch Licht beginnt die Erstarrung der Materialien simultan
durch zwei Reaktionen: Quervernetzung (crosslinking) und Polymerisation. Ein rele-
vanter Unterschied zwischen beiden Reaktionsarten liegt in ihrer Quantenausbeute
(quantum yield). Sie ist definiert als das Verhaltnis der Anzahl von polymerisierten
Molekiilen zur Anzahl an Photonen, welche zur Polymerisation jener notwendig sind.
Im Fall der Quervernetzung ist die Quantenausbeute kleiner als eins. Das bedeutet,
dass fir jede einzelne Quervernetzung der Molekiile mindestens ein Photon benotigt
wird, wobei allerdings nicht jedes Photon zu einer Quervernetzung fithrt. Bei der
Photopolymerisation hingegen kann die Quantenausbeute mehrere tausend erreichen,
was durch Kettenreaktionen erméoglicht wird.

Um die geringe Quantenausbeute von Monomeren und Oligomeren zu erhohen,
fligt man den Polymerisationsfliissigkeiten noch weitere Komponenten hinzu, die de-
ren Reaktivitdat erhohen. Photosensitizer und Photoinitiatoren sind hier als wichtigste
zu nennen. Photosensitizer sind Molekiile, die Photonen des sichtbaren bis UV-Spekt-
rums absorbieren und deren Energie in Folge an die Photoinitiatoren iibertragen,
welche wiederum Radikale formen. Dieser Prozess wird Photoinitiation genannt. Die
erzeugten Radikale wechselwirken ihrerseits mit den Monomeren oder Oligomeren,
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wodurch neue Monomer-Radikale entstehen und dies leitet eine, fiir die Photopoly-
merisation wichtige, Kettenreaktion ein. Kurzgefasst werden also Photoinitiatoren
durch Photosensitizer aktiviert, wobei jedes absorbierte Photon zur Bildung eines
Radikals fiihrt, das seinerseits mit den reaktionstragen Mono- und Oligomeren wech-
selwirkt. Durch diesen Prozess entstehen neue Radikale, die ihrerseits wieder zur
Bildung neuer Radikale fiihren. Diese Kettenreaktion stoppt erst dort, wo zwei Ra-
dikale lokal aufeinandertreffen.

Es folgt eine Auflistung der chemischen Reaktionen fiir den Fall der Ein-Photonen-
Absorption (1PA) [7]:

Initiation (Photosensitizer + Photoinitiator): S Mo A SR

Kettenreaktion: R - +M — RM A—/[> RMM - -+ — RM, -
Terminierung Fall 1: RM,, -+ RM,,, - — RM,, R

m+n

Terminierung Fall 2: RMH + RMm — RM, + RM,,

I ... Photoinitiator
S... Photosensitizer
I*, S*.. Angeregter Photoinitiator bzw. Photosensitizer
R -... Radikal
M ... Monomer bzw. Oligomer Molekiil
M -... Reaktive Monomer oder Oligomer Molekiil
M, /M, ... Makromolekiile aus m bzw. n Molekiilen
Photopolymerisationsprozesse konnen in zwei Kategorien unterteilt werden: radi-
kalische Polymerisation und kationische Polymerisation, wobei folgende Reaktionen
fir die Laserfabrikation am wichtigsten sind:
(a) Addition der Doppelbindungen von Acrylaten (radikalische Polymerisation):

— R-
N COORm / \ COORm

Abbildung 3: Addition der Doppelbindungen von Acrylaten (radikalische Polymeri-
sation) [7].

(b) Ringoffnung von Epoxiden (kationische Polymerisation):

Tt (Lo

Abbildung 4: Ringdffnung von Epoxiden (kationische Polymerisation) [7].
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2.3 Zwei-Photonen-Polymerisation (2PP)

Die meisten Polymerisationsfliissigkeiten, die durch einzelne Photonen mit Fre-
quenz v polymerisieren, konnen dies auch, wenn zwei Photonen mit & simultan ab-
sorbiert werden. Eine daraus resultierende Pramisse fiir die Zwei-Photonen-Absorp-
tion (2PA) ist, dass Licht mit hoher Spitzenleistung innerhalb der Polymerisations-
flissigkeit fokussiert wird und somit die raumliche Photonendichte im Fokus maxi-
mal wird [7]. Wird dabei beispielsweise nahes Infrarotlicht (NIR) verwendet, absor-
biert ein Photosensitizer, der normalerweise ein UV-Photon absorbieren wiirde, statt-
dessen zwei NIR-Photonen simultan. Dies fiihrt zur Formung von zwei Radikalen
und es kommt zu den in Abbildung 3 und Abbildung 4 beschriebenen Reaktionen.

Das Bedeutsamste im 2P A-Prozess ist, dass die Reaktionsgeschwindigkeit des Po-
lymerisationsprozesses vom Quadrat der Intensitdt abhangt. Bei der Ein-Photon-
Absorption hingegen ist die Reaktionsgeschwindigkeit proportional zur Intensitat [8].
Im Folgenden sind die chemischen Prozesse fiir den Fall der Zwei-Photonen-Absorp-
tion aufgelistet [7]:

Initiation (Photosensitizer + Photoinitiator): s s . L LR

Kettenreaktion: R - +M — RM -2 RMM - - — RM,, -
Terminierung Fall 1: RM,, -+ RM,, - — RM,,.,, R

m+n

Terminierung Fall 2: RM,, - + RM,,, - — RM,, + RM,,

I ... Photoinitiator

S... Photosensitizer

v'.. v" = g halbierte Frequenz der Photonen bei der 2PA im Vergleich zum Photon
bei der 1PA

I*, S*.. angeregter Photoinitiator bzw. Photosensitizer

R -.. Radikal

M ... Monomer bzw. Oligomer Molekiil

M -... Reaktive Monomer oder Oligomer Molekiil

M, /M, .. Makromolekiile aus m bzw. n Molekiilen

Wie bereits erwéahnt, ist die Reaktionswahrscheinlichkeit und damit gleichsam die
Reaktionsgeschwindigkeit der 2PP vom Quadrat der Intensitit abhangig und somit
auch vom Fokus(-volumen) als Punkt der hochsten Photonendichte. Dies hat fiir die
Laserfabrikation &uflerst interessante Konsequenzen. Zum einen polymerisiert die Po-
lymerisationsflissigkeit (bzw. die Mono- und Oligomere darin) nur im Bereich des
Fokalvolumens und zum anderen ist die Polymerisationsfliissigkeit fiir NIR-Licht
transparent, wodurch die Bereiche im Material auflerhalb des Fokusvolumens die
Intensitat des Lasers im Medium kaum verringern. Daraus ergibt sich ein bedeuten-
der Vorteil, ndmlich dass nun nicht mehr nur einzelne zwei-dimensionale Schichten

langwierig aufgeschichtet und einzeln bestrahlt werden miissen [8].
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2.3.1 Vorteile der Zwei-Photonen-Polymerisation

- VerhaltnismaBig einfache Methode, 3D Strukturen im Mikro- und Nanobe-
reich zu ,drucken®.

- Da Licht im Infrarotbereich ldngere Wellenléngen als UV-Licht besitzt,
kommt es im Material zu weniger Absorption (Transparenz des Materials fir
niedrige Frequenzen) und Streuung (geringer bei niedrigen Frequenzen), was
hohe Eindringtiefen bei geringen Verlusten ermoglicht. Dartiber hinaus kann
mit ultrakurzen Pulsen (z.B. mittels Femtosekundenlaser) bei geringer Inten-
sitdt thermischer Schaden am Polymer vermieden werden.

- Keine Notwendigkeit mehr fiir Schablonen, Stempel oder Gieformen zur Er-
stellung von 3D Fabrikaten. Digital designte Vorlagen konnen direkt in ma-
terielle Struktur umgewandelt werden, indem das mit Polymerisationsfliissig-
keit beschichtete Substrat mit Hilfe von PC-gesteuerten Translationsbithnen
um die intensitatsverstellbare Lichtquelle bewegt wird. Dies ermdoglicht eine
flexible Herstellung digital modifizierbarer Strukturvorlagen, inklusive aktiver

Steuerung wéhrend der Produktion.

Durch die Moglichkeit, Strukturen mit Eigenschaften bis in den Nanometerbereich
préazise zu formen, sind die Anwendungsmoglichkeiten weitlaufig und vielfaltig [6] -

[3].

2.4  SU-8 Polymerisationsfliissigkeit

Die Polymerisationsfliissigkeiten, welche im praktischen Teil dieser Arbeit verwen-
det wurden, sind SU-8 3010 und 3025, welche sich priméar in ihrer Viskositat unter-
scheiden. In diesem Kapitel werden die allgemeinen Charakteristika von SU-8 be-
schrieben, wéihrend die experimentelle Anwendung in Abschnitt 4.2 veranschaulicht
wird. SU-8 wird von Microchem und Partnern [7] hergestellt und ist ein permanentes
Epoxy-Negativ-Photoresist, dessen Hauptkomponenten ein Epoxy-Oligomer und ein
lichtsensitives Salz sind, wobei letzteres die Rolle des Photoinitiators besitzt. Negativ
bedeutet, dass es Epoxidgruppen besitzt, die lichtsensitiv reagieren, also unter Be-
strahlung nur in den beleuchteten Bereichen polymerisieren und infolge sehr stabil
gegeniiber auBeren Einfliissen bleiben. Der Name ist von den 8 Epoxygruppen jedes
Molekiils abgeleitet, die in Abbildung 5 zu sehen sind. Diese sind fur die stabilen
Quervernetzungen wéhrend des Photopolymerisationsprozesses verantwortlich [9].
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Abbildung 5: SU-8 Molekiil mit 8 Epoxygruppen [10].
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Die besonderen Eigenschaften des Materials machen es speziell im Bereich der
Mikroelektronik und dem Mikrodesign im Allgemeinen bedeutend. Die Vorteile von
SU-8 liegen in der einfachen Realisierung von Schichtdicken (am Substrat) von 4-120
pm bei einem einfachen Beschichtungsprozess sowie der chemischen und thermischen
Stabilitat nach dem Ausharten. Dartiber hinaus ist es moglich, Strukturen zu formen,
die ein hohes Seitenverhéltnis (schmale, aber hohe Strukturen) und annéhernd ver-
tikale Seitenwénde besitzen [7],[9].

Bestrahlt man das Material mit UV-Licht, beginnt der Polymerisationsprozess des
SU-8. Zuerst reagiert das lichtsensitive Salz und zerféllt in eine schwache Saure,
welche die Epoxyde der Oligomere protoniert (Anlagerung eines Wasserstoffkations).
Die protonierten Epoxyde reagieren anschlieSfend mit neutralen Epoxyden, indem sie
sich quervernetzen. Wichtig dabei ist, dass die Quervernetzung unter Warmezufuhr
stark beschleunigt wird. Da jedes Molekiil acht Epoxygruppen besitzt, sind Anzahl
und Stabilitét dieser Quervernetzungen sehr hoch [11]. Ohne zusatzliche Erwarmung
nach der Bestrahlung wére die Quervernetzung insignifikant [7],[9]. Das ist fiir den
Prozess der Bestrahlung selbst wichtig, denn dadurch édndert sich wahrend dieser der
Brechungsindex im Material nicht, womit die Prézision des Schreibvorgangs erhoht
und die Komplexitét der Berechnungen reduziert wird [12].

In dieser Arbeit wird zur Bestrahlung ein TI:Saphir Femtosekundenlaser (Spectra
Physics Mai Tai) mit A = 800 nm verwendet. In diesem Wellenlangenbereich ist das
UV-sensitive SU-8 transparent, das Fokalvolumen des Laserstrahls ausgenommen.
Im Fokalvolumen ist die Photonendichte so grof}, dass es zur bereits beschriebenen
Zwei-Photonen-Absorption kommt. Dabei absorbiert das Salz jeweils zwei Photonen
mit A = 800 nm statt eines Photons mit A =400 nm, wodurch die fiir die In-
gangsetzung des Polymerisationsprozesses notwendigen Séuren entstehen [13]. Alle
Bereiche auerhalb des Fokusvolumens bleiben fliissig und kénnen anschlieBend mit

einem Losungsmittel einfach entfernt werden.
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3 Polarisation und Fliissigkristalle

3.1 Polarisation des Lichtes

Licht kann als elektromagnetische Transversalwelle beschrieben werden, welche
aus einem elektrischen Feldvektor (E-Feldvektor) und einem magnetischen Feldvek-
tor (B-Feldvektor) besteht, die im Vakuum orthogonal zueinander und zur Ausbrei-
tungsrichtung der Welle stehen. Als Dipolstrahler senden alle Atome elektromagne-
tische Strahlung (EM-Strahlung) aus, wobei jener Anteil, der fiir den Menschen sicht-
bar ist, Licht genannt wird. Die Polarisationsrichtung jeder elektromagnetischen
Welle wird dabei durch die Schwingungsrichtung des E-Feldvektors beschrieben. Die
Wahl des elektrischen Feldvektors zur Beschreibung der Polarisationsrichtung von
Licht begriindet sich darin, dass das elektrische Feld wesentlich starker mit den
Elektronen von Materie interagiert als das magnetische Feld. [14],[15]. In alterer Li-
teratur wird der magnetische Feldvektor zur Beschreibung der Polarisationsrichtung
herangezogen.

Unzéhlige voneinander unabhéngige Atome senden eine Vielzahl von EM-Wellen
aus, deren E-Feldvektoren in beliebige Richtungen schwingen und somit unterschied-
lich polarisiert sind. Die Uberlagerung all dieser Wellen unterschiedlicher Polarisati-
onen ergibt unpolarisierte EM-Strahlung oder eben unpolarisiertes Licht in Bezug auf
sichtbare EM-Strahlung [16].

Viele technische Anwendungen benétigen polarisiertes Licht, so zum Beispiel 3D-
Kinos, LC-Displays oder Fotografie. Um aus unpolarisiertem Licht einzelne Polari-
sationszustande zu erhalten, gibt es mehrere Moglichkeiten. So zum Beispiel iiber
Ausnutzung der doppelbrechenden Eigenschaft anisotroper Medien oder durch Refle-
xion unpolarisierten Lichtes im Brewster-Winkel.

Man unterscheidet drei Arten der Polarisation: linear, zirkular und elliptisch.

- Bei linearer Polarisation schwingt das E-Feld in einer Ebene entlang der
Ausbreitungsrichtung. Es wird zwischen p- und s-Polarisation (auch 7- und
o-Polarisation genannt) unterschieden, wobei das E-Feld der elektromagne-
tischen Welle bei einer p-Polarisation parallel zur Einfallsebene, bei einer s-
Polarisation jedoch senkrecht zur Einfallsebene schwingt.

- Elliptische Polarisation kann durch zwei lineare Anteile dargestellt werden,
welche orthogonal mit unterschiedlicher Amplitude und/oder einer Pha-
sendifferenz zueinander schwingen. Der resultierende Amplitudenvektor des
E-Feldes rotiert und beschreibt eine Ellipse. Je nach Drehsinn wird zwischen
linkshandiger und rechtshandiger elliptischer Polarisation unterschieden.

Bei einer Phasendifferenz von A¢ = 0° und 7, also einem Phasenwinkel von
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0° oder 180°, um welchen sich der Zeitpunkt der Nulldurchgange beider
linearen Anteile unterscheidet, wird die elliptische zu einer linearen Polari-
sation.

- Zirkulare Polarisation ist ein Spezialfall elliptischer Polarisation mit einer

s

5 sowie gleicher Amplitude der E-Feldvektoren.

Phasendifferenz von Ap =
Der resultierende E-Feldvektor rotiert, wobei ebenso je nach Drehsinn zwi-

schen linkshandiger und rechtshandiger zirkularer Polarisation unterschie-
den wird [17].

3.2  Flussigkristalle

Fliissigkristalle sind gegenwartig von herausragender Bedeutung im Bereich der
Technik, besonders in der Displaytechnologie, im Rahmen derer Fliissigkristallanzei-
gen - vom Taschenrechner bis hin zum modernen LC-Bildschirm - Einsatz finden.
Entdeckt wurden Fliissigkristalle 1888 vom 6sterreichischen Botaniker und Chemiker
Friedrich Reinitzer, der fliissigkristalline Eigenschaften erstmals beim Schmelzen von
Cholysteryl entdeckte [18]. Generell sind Flussigkristalle (LCs) Materialien, die ei-
nerseits Eigenschaften von Flissigkeiten aufweisen (z.B. hohe Fluiditét, keine feste
Anordnung der Molekiile, Formung und Rekombination von Tropfen), andererseits
jedoch jene von Festkorpern (also Anisotropie ihrer optischen, magnetischen und
elektrischen Eigenschaften) [19]. Dieser fliissigkristalline Zustand wird als Mesophase
bezeichnet. Je nach Anordnung und Symmetrie der Flissigkristall-Molekiile unter-
scheidet man nematische, cholesterische, smektische und kolumnare Mesophasen.

In allen Mesophasen besitzen die Fliissigkristall-molekiile eine Vorzugsorientierung
ihrer Langsachsen, welche innerhalb des Mediums variieren kann. Diese Vorzugsrich-
tung wird durch einen Einheitsvektor, den Direktor n(r), beschrieben [19],[20]. Die
Orientierung der Direktoren kann durch magnetische und elektrische Felder sowie
durch bestimmte Verankerungsstrukturen stark beeinflusst werden, wobei diese Mog-
lichkeiten in Abschnitt 3.3 respektive Kapitel 5 genauer beschrieben sind.

Flussigkeitskirstalle sind im Allgemeinen von unterschiedlicher Art und werden
demzufolge entweder als lyotrope oder thermotrope Fliissigkristalle bezeichnet.
Lyotrope LCs bilden sich durch Lésung von amphiphilen (hydrophil und lipophil)
mesogenen Substanzen mit Losungsmitteln. Je nach Konzentration bilden sich dabei
unterschiedliche Mesophasen aus [21]-[23]. Wird die fliissigkristalline Phase durch
Schmelzen eines kristallinen Feststoffes erreicht, so ist dieser Fliissigkristall ther-
motropisch [19],[20]. Je nach Temperatur und Druck (und Art des Flissigkristalls)
konnen dann verschiedene fliissigkristalline Mesophasen auftreten, welche in Folge
beschrieben werden. Wird der Stoff iiber eine bestimmte Temperaturgrenze, den
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Klarpunkt, erwérmt, wird die anisotope Ordnung der fliissigkristallinen Mesophase
zerstort und das Medium wird isotrop [23]. Alles im weiteren Verlauf Erwahnte be-
zieht sich ausschliefSlich auf thermotrope LCs.

3.2.1 Nematische Phase

In der nematischen Phase besitzen die L.Cs keine regelméflige und periodische An-
ordnung (Fernordnung) ihrer Massenschwerpunkte. Jedoch besitzen sie eine Fernor-
dnung in ihrer Molekiilausrichtung. Diese wird durch den Direktor beschrieben. Sie
konnen sich um ihre Léngsachse drehen und zeigen dabei keine Vorzugsrichtung in
Bezug auf ihre Molekiilenden. Daher sind nematische LCs optisch anisotrope, uniaxi-
ale Medien [19],[20].

3.2.2 Cholesterische Phase

Die cholesterische Phase dhnelt der nematischen sehr und besteht in unterschied-
lichen Schichten aus LCs, deren Direktor in jeder Schicht gleich ist, sich aber von
Schicht zu Schicht um einen gewissen Winkel dreht. Diese Phase weist also eine
schichtweise nematische Ordnung mit sich kontinuierlich drehendem Direktor auf,
welche als Helix mit gewisser Handigkeit und Periodizitat p beschrieben werden kann.
Der Abstand zwischen zwei Schichten mit identem Direktor ist £. Folglich kénnen
nematische LCs auch als cholesterische mit unendlicher Periodizitat beschrieben wer-
den. Dabei lassen sich nematische LCs durch Einfiigen von chiralen Molekiilen zu
cholesterischen LCs umstrukturieren, da die Chiralitdt eine Helixbildung induziert.
Die Periodizitat der Helices kann mit einigen hundert Nanometern im Wellenlangen-
bereich des sichtbaren Lichtes liegen. Auf Grund der periodischen Struktur in dieser
GroBenordnung kommt es zur Bragg-Reflexion, wodurch die charakteristische Far-
benpracht cholesterischer LCs hervorgerufen wird. Bestimmend fiir die Farben ist die

Helixganghohe, welche sich durch Temperatur und auflere Felder beeinflussen lasst
119],[20]

3.2.3 Smektische Phase

In der smektischen (Sm) Mesophase weisen die Molekiile eine Schichtbildung auf,
allerdings ohne kontinuierliche Drehung des Direktors von Schicht zu Schicht. Zu-
satzlich besitzen die Molekiile &hnliche Massenschwerpunkte. Einzelne LC-Schichten
konnen frei iibereinander gleiten. Die einzelnen smektischen Phasen unterscheiden
sich durch den Winkel ihrer molekularen Langsachsen relativ zur Schichtnormalen
und der genauen Anordnung der LCs. So steht deren Direktor in der sogenannten
SmA- und SmB-Phase im Mittel orthogonal zur Schichtnormalen, wahrend er in der
SmC-Phase eine nicht-vertikale Neigung und dadurch eine biaxiale Symmetrie
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aufweist. Im Unterschied zu der SmA-Phase, zeigen die LCs in der SmB-Phase noch
eine hexagonal-kristalline Ordnung [19],[20].

3.24 Kolumnare Phase

In dieser Mesophase kommt es zur Bildung zylindrischer Saulenstrukturen aus ge-
stapelten LCs, wobei dies meist, aber nicht zwingend, bei scheibenférmigen Molekii-
len zustande kommt. Einzelne Sdulen formen Gitterstrukturen, beispielsweise hexa-
gonale oder rechtwinkelige [19],[20].

In Abbildung 6 ist eine grafische Darstellung der erwéhnten fliissigkristallinen Me-
sophasen zu sehen.
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Abbildung 6: Anordnung der Fliissigkristallmolekiile in verschiedenen fliissigkristal-
linen Mesophasen [20].

3.3  Flissigkristalle im elektrischen Feld

Flissigkristalle besitzen oft ein permanentes Dipolmoment, also eine ungleichma-
Bige Ladungsverteilung in Richtung ihrer Langsachse und sind leicht polarisierbar,
weshalb sie ein induziertes Dipolmoment im elektrischen Feld aufbauen. Auf Grund
dieser unterschiedlichen Ladungsverteilung richten sich die LCs je nach Richtung des
angelegten elektrischen Felds aus, sofern die Hohe der angelegten Spannung einen
Schwellwert iibersteigt [8],[24],[25]. Diese Eigenschaft der Ausrichtung im E-Feld ist
das Resultat der dielektrischen Anisotropie.

Die dielektrische Anisotropie €, = €, — €, beschreibt die Richtungsabhéngigkeit
der Dielektrizitatskonstanten e und kann positiv oder negativ sein, wobei € und €,
die Dielektrizitatskonstanten parallel bzw. orthogonal zum Direktor der Fliissigkris-
tall-Molekiile sind. Bei €, > 0 richten sich die Flissigkristalldirektoren parallel zum
elektrischen Feld aus, bei ¢, < 0, orthogonal zum Feld aus [19]. Je grofer €, ist, desto
hoher ist auch die Reaktionsgeschwindigkeit der LCs, also die Geschwindigkeit der
Ausrichtung der Molekiile im elektrischen Feld, was ein bedeutender Faktor fiir Fliis-
sigkristalldisplays (LCDs) ist [26].
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Wird das elektrische Feld entfernt, so reorientieren sich die LCs wieder in ihre
urspringliche Gleichgewichtsposition, da sie an der Substratoberflache fest verankert
sind. Ohne dieser Verankerungsschicht wiirde keine Reorientierung der Molekiile in
die Ausgangsposition stattfinden. Eben diese Verankerung verhindert auch eine voll-
standige Neuausrichtung der LCs im elektrischen Feld da sie zu einer starken Ab-
weichung des Flussigkristalldirektors nahe der Substratflachen der LC-Zelle fiihrt,
wie in Abbildung 7 zu sehen ist. Im Bild wechselt die Anordnung der LCs von einer
planaren Anordnung mit einer Initialneigung zu einer homeotropen Anordnung, in
welcher die LCs eine vertikale Ausrichtung relativ zur Substratflache und eine paral-
lele Ausrichtung relativ zum angelegten elektrischen Feld besitzen. Generell bedeutet
eine homeotrope Anordnung, dass die Fliissigkristall-Molekiile eine vertikale Ausrich-
tung relativ zur Substratflache aufweisen.
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Abbildung 7: Schema der Orientierung der Fliissigkristalldirektoren unter Anlegen
von Spannung in einer LC-Zelle, wobei die roten Pfeile das angelegte elektrische Feld
symbolisieren. Links: die initiale planare Anordnung mit 5° Initialneigung der LC-
Direktoren. Rechts: anndhernd homeotrope Anordnung der LCs mit Defekten nahe
der Substratflachen durch die starke Verankerung der LCs [16].

Ohne angelegtem E-Feld sind polarisierte LC-Molekiile gleichméaBig in der Fliissig-
kristallschicht verteilt. Wird nun allerdings Gleichspannung angelegt, so driften diese
an die Grenzschichten der Zelle und bauen nach einiger Zeit ein Gegenfeld auf [27].
Um die Bildung eines solchen Gegenfeldes zu verhindern, ist das Anlegen von Wech-
selspannung zur Beeinflussung der Molekiilorientierung im E-Feld notwendig.
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3.3.1 Polarisiertes Licht in Flissigkristallen

In der nematischen Phase sind LCs uniaxial anisotrop, d.h. doppelbrechend. Diese
Eigenschaft teilen sich die meisten Festkorper. Trifft ein Lichtstrahl normal auf ein
solches Medium, teilt sich dieser in zwei Teilstrahlen, den ordentlichen und den au-
Berordentlichen Strahl, wobei beide unterschiedlichen Brechungsindizes unterliegen.
Zur Beschreibung der beiden Strahlen ist der sogenannte Hauptschnitt relevant, also
jene Ebene, welche durch die kristalloptische Achse (Achse, in welcher jede Polari-
sationsrichtung demselben Brechungsindex unterliegt) und der Einfallsrichtung des
Lichtstrahles aufgespannt wird.

Jener Teil des Lichtes, der orthogonal zum Hauptschnitt polarisiert ist, unterliegt
in uniaxialen anisotropen Medien dem ordentlichen Brechungsindex n, sowie dem
Snellius'schen Brechungsgesetz. Der auflerordentliche Strahl, dessen Polarisations-
richtung parallel zum Hauptschnitt ist, unterliegt nicht dem Brechungsgesetz und
folgt dem aufBlerordentlichen Brechungsindex n,. Beim Durchgang von Licht durch
die anisotropen LCs kommt es — wie bei einer Verzogerungsplatte — auf Grund der
unterschiedlichen Geschwindigkeiten der Teilstrahlen im anisotropen Medium zu ei-

ner Phasendifferenz zwischen jenen.

3.3.2 Analyse der Flissigkristalle mit dem Polarisationsmikroskop

Trifft nun linear polarisiertes Licht eines Polarisationsmikroskops auf ein anisotro-
pes Medium so, dass die Polarisation des einfallenden Lichtes weder parallel noch
orthogonal zum Hauptschnitt des anisotropen Mediums liegt, so wird das Licht in
zwei zueinander orthogonal polarisierte Anteile aufgespalten, welche auf Grund der
unterschiedlichen Brechungsindizes mit einer Phasendifferenz zueinander wieder aus
dem Medium austreten. Diese Verzogerung ist von der Dicke des Mediums und der
einfallenden Wellenlénge abhéngig, wodurch sich auch bei konstanter Dicke fiir jede
Wellenlénge eine individuelle Phasendifferenz ergibt. Diese Phasendifferenz bewirkt,
wie in Abschnitt 3.1 erwahnt, eine Anderung der Polarisation, wodurch Licht bei
Betrachtung des Mediums durch gekreuzte Polarisatoren durch den Analysator drin-
gen kann. Betragt die Phasendifferenz 27, so bleibt der Polarisationszustand erhalten
und die Welle wird bei gekreuzten Polarisatoren vom Analysator absorbiert. Dabei
werden nur jene Anteile transmittiert, die in Durchlassrichtung polarisiert sind und
es kommt, je nach Phasenlage zueinander, zur teilweisen oder kompletten Auslo-
schung bestimmter Wellenldngen. Die bunten Farben der Fliissigkristalle sind ein
Produkt des Spektrums der Lichtquelle des Polarisationsmikroskops abziiglich der
destruktiv interferierenden Wellenlangen am zweiten Analysator [16],[28]. In Abbil-
dung 8 sind Beispiele fiir die Texturen, also verschiedenen Anordnungen von Fliis-
sigkristall-Molekiilen sowie den damit zusammenhéangenden sichtbaren Farben der in
Abschnitt 3.2 erwahnten Mesophasen zu sehen.
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Abbildung 8: 1. Reihe - Nematische LC-Texturen. 2. Reihe - Cholesterische LC-
Texturen. 3. Reihe - Smektische LC-Texturen. 4. Reihe - Kolumnare LC-Texturen.
Je nach Anordnung der LCs und zur Analyse der LCs verwendeten Spektrums sind
bestimmte Farben zu sehen [20].

Die Lichtintensitéat I nach dem Durchqueren der Polarisator — anisotropes Me-
dium — Analysator — Konfiguration des Polarisationsmikroskops ist gegeben durch

I= I2—°Sil12 2¢ sin?(T5nd) (3.1)

wobei [, die Eingangsintensitat, ¢ der Winkel zwischen der optischen Achse des uni-
axialen anisotropen Mediums und der Analysatorachse in Durchlassrichtung bei ge-
kreuzten Polarisatoren ist. Weiteres ist d die Dicke des Mediums und \ die jeweilige
Vakuumwellenlédnge. An gibt die Starke der Doppelbrechung des Mediums an, wobei
An = (n, —n,) [16],[20]. Bei Drehung des anisotropen Mediums relativ zu den ge-
kreuzten Polarisatorachsen erreicht die Intensitdt I bei Winkeln von ¢ =
0°,90°,180°,270° ein Minimum (I = 0) und bei ¢ = 45°,135°,225° 315° ein Maxi-
mum (I =1,,.)

max
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Das in dieser Arbeit verwendete anisotope Medium besteht aus planar-nematischen
LCs mit einem Neigungswinkel 6 relativ zur Basis- bzw. Deckelflache des Substrates.
Der Neigungswinkel der Fliissigkristalldirektoren variiert in den Experimenten zwi-
schen initialen 0° und finalen 90°, je nach angelegter elektrischer Spannung.

Tritt nun eine ebene Welle durch die nematischen LCs, deren optische Achse ge-
neigt ist, so unterliegt diese einem effektiven Brechungsindex, der vom Neigungswin-
kel 6 der LC-Direktoren relativ zur Substratoberflache abhéangig ist

B n.n,
teis = V/n2sin?@ + n2cos?6 (3.2)

Fiir eine planar-nematische Anordnung der LC-Direktoren und damit einen Nei-

gungswinkel von 6 = 0° vereinfacht sich Formel 3.2 zu

Negr9=00) = Ne (3.3)

Fir eine homeotrop-nematische Anordnung und damit einen Neigungswinkel der
LC-Direktoren von 6 = 90° zeigt sich ein gegengleiches Verhalten und der effektive
Brechungsindex entspricht dem Brechungsindex des ordentlichen Strahls

Mo pf(6=90°) = Mo (3.4)

Dieser effektive Brechungsindex, den ein Lichtstrahl beim Durchgang durch die
Flissigkristallzelle mit geneigten LCs erfahrt, muss in der Berechnung der Lichtin-
tensitat I nach dem Durchqueren des Polarisationsmikroskops aus Formel 3.1 be-
riicksichtigt werden, wobei auf Grund des Neigungswinkels der LCs n, durch n,

ersetzt wird,

1, wd n.n
II—O in2(2 2 [ A e'lo o
S (2¢)sin {)\ (\/ngsinw—l-ngcoszﬁ no)} (3.5)
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4 Herstellung der Flissigkristallzellen

4.1 Vorbereitung

4.1.1 Herstellung der Fliissigkristallzellen-Basisflachen

Das Substrat besteht aus einem mit Indiumzinnoxid (ITO) beschichteten Glas
(ITO-P008, Zhuhai Kaivo Optoelectronic Technology Co., Ltd.). ITO ist eine
elektrisch leitende, terndre Verbindung aus Indium, Zinn und Sauerstoff, welche nicht
nur in den Experimenten dieser Arbeit, sondern auch in der Industrie Einsatz zur
Herstellung transparenter Elektroden findet. Aus 100 x 100 mm Glasplatten werden
zunachst die einzelnen Substrate mit einem Diamantglasschneider herausgeschnitten.
In Abbildung 9 sind die genauen MaBe inklusive jener der Abstandshalter zu sehen,
letztere werden in Abschnitt 4.3 genauer besprochen.
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Abbildung 9: Abmessungen des Substrates, welches fiir den Laserschreibprozess ver-
wendet wird. Die zwei Rechteckpaare sind die Abstandshalter, welche in Abschnitt
4.3 beschrieben werden. An den schwarz gestrichelten Linien wurde mit dem Glas-
schneider eine Sollbruchstelle eingeritzt, um die Teile spéter einfach auseinanderbre-

chen zu konnen.

Jedes Substrat besteht aus zwei Flissigkristallzellen-Basisflachen, deren Mafe
20 x16 mm betragen. Zwischen diesen wird mit dem Glasschneider eine Sollbruch-
stelle geritzt, sodass sie zur Zellenproduktion einfach und verlustfrei voneinander
getrennt werden konnen. Bei Basisflachen, welche erst nach dem Laserschreibprozess
und der Nachbehandlung, welche in den nachfolgenden Abschnitten beschrieben sind,
geschnitten wurden, waren feine Glassplitter in den produzierten Strukturen zu sehen,
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was diese praktisch unbrauchbar macht. Dieses Problem konnte durch den Einsatz
der erwédhnten Sollbruchstellen vermieden werden. Der 30 mm lange untere Teil
dient wéahrend der Produktion ausschlieSlich zum Einspannen des Substrates im La-
serschreibprozess.

Um eine moglichst saubere Oberflache zu erhalten, wird das Glas im ersten Schritt
gesaubert. Dazu erfolgt eine jeweils 3-miniitige Ultraschallreinigung (Kudos HP+He-
ating 53 kHz Series) in destilliertem Wasser, Azeton und Ethanol und eine anschlie-
Bende Trocknung mit Stickstoff.

Ab dem darauf folgenden Prozessschritt ist es essentiell, dass der Raum nur mit
einer Lichtquelle beleuchtet wird, die kein UV-Licht emittiert, da das SU-8 UV-
sensitiv ist und es durch Absorption des Lichtes zum ungewollten Start von Poly-
merisationsprozessen im Material kommen kann. Des Weiteren sollte das SU-8 auf
Qualitatsminderung durch Blasen im Material und zu hohe Viskositat tiberpriift wer-
den. Einige der beschichteten Substrate waren nicht verwertbar, da das verwendete
SU-8 Lufteinschliisse hatte und/oder durch transparente Aggregationen asymmet-
risch verteilt wurde. Diese Verklumpungen von SU-8 kommen durch fehlendes Lo-
sungsmittel in der SU-8-Mixtur zustande, bedingt durch schlechtes Verschlieen oder
zu langer Lagerung des Behélters.

Danach wird das gesduberte Substrat auf das rotierende Element einer Spin-
Coating-Maschine (Chemat Technology Spin-Coater KW-4A) gelegt und die ITO-
beschichtete Seite nun dinn mit SU-8-3010 (Microchem) mit Hilfe einer Mikroliter-
pipette betréaufelt. Das mit SU-8 bedeckte Substrat wird nun 5 s rotiert und dabei
mit 100 rpm/s beschleunigt, bis 500 rpm erreicht sind. AnschlieBend folgen noch
einmal 30 s Rotation bei einer Beschleunigung von 300 rpm/s, bis 3000 rpm erreicht
sind. Die Angabe in rpm folgt aus den Einstellungsmoglichkeiten der Spin-Coating-
Maschine. In diesem Prozess sollte ein Rotationskopf verwendet werden, dessen
Durchmesser kleiner als jener des Substrates ist, da sonst die Polymerisationsfliissig-
keit ,,SU-8“ iiber die Unterdruckhalterung fiir das Substrat in die Maschine gesogen
wird und sich tberall, auch auf der Rickseite des Substrates, verteilt. Durch diese
Rotationsbedingungen erhélt man eine 10 pm dicke SU-8-3010 Schicht auf dem Sub-
strat. Nun folgt das Soft-Baking, bei dem das beschichtete Substrat 5 min bei 95 °C
auf einer Heizplatte (Chemat Technology Hot Plate KW-4AH) gehértet wird. Das
fertige Substrat wird in Folge in ein lichtgeschiitztes Behéltnis gelegt und innerhalb
der nachsten 48 Stunden weiterverarbeitet.

Da der gesamte Produktionszyklus der Basisflachen mit den Mitteln, die uns zur
Verfiigung standen, bis zu 12 h dauerte, war die gleichzeitige Herstellung mehrerer
Basisflachen notwendig. Auf Grund technischer Begrenzungen war die Produktions-
zahl pro Zyklus auf zwei limitiert.
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4.1.2 Herstellung der Flussigkristallzellen-Deckelflachen

Zur Produktion der Flissigkristallzellen werden Deckelsubstrate nach denselben
Prozessschritten hergestellt, wie in 4.1 beschrieben. Die Abmessungen des Substrates
sind in Abbildung 10 zu sehen.
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Abbildung 10: Abmessungen der Deckelflachen-Substrate der Fliissigkristallzellen.
Die gestrichelten Linien sind Sollbruchstellen und die 6 mm breiten Randfléchen bil-
den die SU-8 freien ITO-Flachen ab. Der 20 mm x 18 mm grofie Mittelteil wird nicht

verwertet.

Vor dem Beschichten mit SU-8 wird ein ca. 6 mm breiter und etwa 18,5 mm lan-
ger Klebebandstreifen iiber die beiden Enden der ITO-bedampften Seite des Substra-
tes geklebt. AnschlieBend wird das Substrat mit SU-8 3025 (Microchem) beschichtet
und erhalt 20 pm Schichtdicke. Auf der Heizplatte wird es, im Unterschied zu den
Basisflachen, nur 2 min bei 85 °C erhitzt. Anschliefend werden die Klebebandstrei-
fen entfernt. Diese dienen dazu, die leitfihige ITO Schicht frei von SU-8 zu halten,
sodass sie als elektrischer Kontakt fiir die Deckelfliche der Fliissigkristallzelle ver-
wendet werden kann. Im Gegensatz zu den Basisplatten werden die Deckelsubstrate
der Flissigkristallzelle nicht beschrieben oder chemisch weiterbehandelt.

Bei der Produktion der Deckelflichen wurde SU-8 3025 bevorzugt, da es sowohl
preiswerter ist, als auch bessere Eigenschaften zum Abdichten der Zelle aufweist.
Durch die geringere thermische Exposition ist die Viskositat des SU-8 geringer als
bei den fiir den Schreibprozess verwendeten Basis-Substraten. Dementsprechend um-
schliefit es die Polymerwande des beschriebenen Substrates gut und dichtet so die
Zellinnenbereiche ab.
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4.2 Produktion der SU-8-Gitterstrukturen

In diesem Arbeitsschritt erfolgt das Design und die Herstellung der 3D-Strukturen
im SU-8. Dazu wird ein Aufbau hergestellt, wie er in
Abbildung 11 zu sehen ist:
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Abbildung 11: Experimentalaufbau fiir den Laserschreibprozess [29].

Als Lichtquelle wird ein Titan:Saphir-Femtosekundenlaser (Spectra Physics Mai
Tai, TI:Sapphire Laser) verwendet, welcher Lichtpulse mit A = 800 nm emittiert.
Das Licht dringt zundchst durch ein A/2-Verzogerungsplattchen und anschlieBend
durch einen Glan-Thompson Polarisator, welche zusammen als Leistungsmesser fun-
gieren.

Durch Drehung des A/2-Verzogerungsplattchens kann nun die Polarisationsrich-
tung kontinuierlich gedreht werden. Der Glan-Thompson-Polarisator filtert abhéangig
von der Polarisationsrichtung einen Teil des Strahls heraus und kann somit als In-
tensititsregler eingesetzt werden.

Die Linsen L1 und L2 dienen zur Aufweitung des Strahls, welcher durch den nach-
folgenden Strahlteiler in Teilstrahlen gleicher Intensitat zerlegt wird. Ein Teil wird
zur Messung der Intensitat verwendet, wahrend der andere fiir den eigentlichen Zwei-
Photonen-Schreibprozess verwendet wird. Der computergesteuerte optische Ver-
schluss dient zur einfachen Unterbrechung des Strahlenganges. Das darauf folgende
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drehbare Spiegelsystem ermoglicht eine zweidimensionale Steuerung des Lasers beim
Schreibprozess. Auf Grund von Problemen bei der Ansteuerung wéhrend des Schreib-
prozesses kam dieses jedoch nicht zum Einsatz. Die Linsen L3 und L4 sowie das
Mikroskopobjektiv mit 50-facher Vergrofilerung fokussieren den Laser auf Hohe des
SU-8-beschichteten Substrates. Um den Laserschreibprozess aktiv steuern zu kénnen,
befindet sich hinter dem Substrat eine UV-freie Lampe, deren Licht durch Laser und
Objektiv dringt. Das Licht wird am dichroitischen Spiegel vollstiandig reflektiert,
durch eine Linse (L5) ein zweites Mal fokussiert und trifft in eine, mit dem Computer
verbundene, Kamera. Wie bereits erwahnt, wurde der Laserstrahl nicht mit Spiegeln
bewegt, sondern stattdessen das beschichtete Substrat. Dies erfolgte mit drei kombi-
nierten Translationsbithnen, welche eine PC-gesteuerte, dreidimensionale Bewegung
des Substrates ermoglichten.

Das Substrat wird vertikal in die Bithnenhalterung eingespannt, sodass der Laser
senkrecht auf die SU-8 Beschichtung trifft. Der Aufbau ist derart gestaltet, dass der
Fokus des Lasers sowie Neigungs- und Drehwinkel des Substrates relativ zum Laser
lediglich im Mikrometerbereich feinjustiert werden muss. Dazu werden vier weit aus-
einander liegende Punkte ausgewahlt, jeweils zwei davon gegeniiberliegend am unte-
ren und oberen Ende des Substrates. Zuerst wird einer der vier Punkte angesteuert
und durch Bewegung des Substrates in den Fokus der Kamera positioniert. Wichtig
dabei ist, das Substrat nicht zu weit in Richtung des Mikroskopobjektives zu riicken,
da durch Kollision von Substrat und Objektiv irreparable Schaden auftreten wiirden.
Nachdem ein Punkt fokussiert ist, werden alle Punkte reihum angesteuert und der
Neigungs- und Drehwinkel des Substrates relativ zum Laser mit kleinen Schrauben
an der Halterung feinjustiert. Sobald die gesamte SU-8-Oberflache im Fokus der Ka-
mera liegt, also perfekt vertikal ausgerichtet ist, andert man den Abstand zwischen
Objektiv und Substrat (= Abstandsédnderung entlang der z-Achse), bis der Fokus des
Lasers ungefahr 5 um von der SU-8 beschichteten Glasoberfliche entfernt ist. Die
gesammelte Erfahrung nach unzahligen Versuchen zeigte, dass mit diesem Abstand
das beste Verhéltnis aus Adhésion am Glas und Polymerstrukturhohe erreicht wer-
den kann, wobei letztere abhéngig von der Hohe des Fokalvolumens ist, also der Hohe
des Laserfokus im SU-8 (= z-Wert). Um eben diesen optimalen z-Wert im Material
zu finden, wird die Leistung des Lasers im Vergleich zu den sonst verwendeten
30 mW um einige Milliwatt hoher eingestellt, welche hinter dem Strahlteiler gemes-
sen werden. Einen exakten Wert fiir die Erhohung der Leistung anzugeben ware nicht
sinnvoll, da durch die hohere Intensitat ausschlieBlich die Dauer bis zum Auftreten
des in Folge beschriebenen Effekts verkiirzt wird. Mit erhohter Intensitat wird das
Material bestrahlt und die Zeit gemessen, bis sich eine Blasenbildung auf Grund
thermischer Ausdehnung des SU-8 zeigt. Erreicht die Blase die Oberflache des SU-8,
platzt sie, was gut durch die Kamera sichtbar ist. Die Zeit, bis es zu einem solchen
Platzen der Blase kommt, dndert sich nur am Ubergang zwischen SU-8 und Glas
drastisch, wodurch der z-Wert zwischen Glas und SU-8 ermitteln werden kann. Von
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dem Punkt des Ubergangs von Glas zu SU-8 ausgehend wird das Substrat 5 pm vom
Fokus des Lasers in z-Richtung wegbewegt, sodass der Fokus nun im SU-8 liegt. Da
das Fokalvolumen des verwendeten Lasers 10 pm betragt, erhdlt man durch diese
Justierung des Fokus nach dem Belichtungsprozess und der anschlieenden Entwick-
lung 10 pm hohe Strukturen, welche sehr gut am Substrat haften. Es ist essentiell,
diesen Schritt nicht an den Stellen durchzufiihren, an welchen Strukturen geschrieben
werden sollen, da das SU-8 lokal zwangslaufig unbrauchbar wird. AbschlieSend wird
die Leistung des Lasers wieder auf 30 mW gestellt und der eigentliche Laserschreib-
prozess gestartet.

Durch einfaches Bewegen der Translationsbiihne und SchlieBung bzw. Offnung des
Verschlusses im Strahlengang kénnen Strukturen in das SU-8 geschrieben werden.
Dabei konnten folgende Variablen im LabVIEW-Steuerungsprogramm fir die Trans-
lationsbithnen gedndert werden:

Gesamtanzahl geschriebener Linien — N

Anzahl der Vor- und Zuriickbewegungen pro Linie — Nvz
Linienldnge — | [mm]|

Abstand zwischen den Linien — d [mm]

Abstand zwischen den Linien fiir Nvz — dvz [mm]
Schreibgeschwindigkeit — v [mm/s]

An einer vom Laser belichteten Stelle verandert sich der sichtbare Kontrast (Grau-
wert) leicht, wodurch sich bereits beleuchtete Bereiche visuell leicht von unbeleuch-
teten unterscheiden. Dieser Kontrast ermoglicht, dass der Schreibprozess permanent
via Kamera tiberpriift werden kann. Ein Ablosen der Strukturen vom Glassubstrat
kann einerseits durch moglichst prazises Justieren des Fokalvolumens sowie anderer-
seits durch Anpassung der Entwicklungsschritte nach der Belichtung beseitigt wer-
den. Letztere sind im nachfolgenden Abschnitt 4.3 genauer erldutert. Abschliefend
wird das beschriebene Substrat wieder lichtgeschiitzt verpackt, womit der nachste
Prozessschritt beginnt.

4.3 Nachbereitung

Der erste Schritt der Nachbehandlung besteht darin, dass die Abstandshalter her-
gestellt werden, indem das Substrat mit einem UV-Laser (HTLD-4II uv led spot
curing system, Shenzhen Height-LED Opto-electronics Tech Co.,.LTD) beleuchtet
wird, wahrend es von einer Schablone abgedeckt ist. Letztere sollte den gewiinschten
Maflen der Abstandshalter entsprechen. Um eine gleichméafige Beleuchtung jedes Ab-
standshalters zu gewéahrleisten, wird jeder fiir einen Abstandshalter gewéhlte Bereich
(bei insgesamt 4 je Substrat) einzeln bestrahlt, wiahrend alle anderen Bereiche des
Substrates abgedeckt wurden. Ein mogliches Verrutschen von Schablone und
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Substrat wurde durch eine einfache Halterung aus dickem Papier verhindert. Zu Be-
ginn der Experimente wurde zur Produktion der Abstandshalter eine Photolithogra-
fiemaschine (MDA-400M, SPS-Europe B.V.) verwendet. Dieses Verfahren lieferte
zwar sehr gute Ergebnisse, war jedoch, angesichts der hervorragenden Resultate mit
Schablone im Vergleich zu zeitintensiv sowie fehleranfillig und wurde daher nur an-
fanglich verwendet. Zu lange UV-Exposition fiihrt zu einer Deformation der Ab-
standshalter. Eine zu kurze UV-Expositionszeit fithrt zu einem Ablosen der Ab-
standshalter wahrend der Spiilung mit SU-8-Entwicklungsfliissigkeit und Isopropanol,
dem abschlieBenden Prozessschritt der chemischen Nachbehandlung. Nach dem Be-
lichten wird das Substrat 5 min lang bei 95 °C auf einer Heizplatte (Chemat Tech-
nology Hot Plate KW-4AH) erhitzt. Die vom Hersteller vorgeschlagene Zeit von 1 —
2 min bei 4 — 10 pm Schichtdicke bzw. 2 —4 min bei 8 — 15 pm [7] wurde auf
5 min erhoht, da kiirzere Zeiten das SU-8 nicht komplett ausharten lieBen, was sich
durch ein Wegspiilen der SU-8-Strukturen wéhrend des Ausspiilens mit der SU-8
Entwicklungsfliissigkeit und dem Isopropanol (Propan-2-ol) zeigte.

Durch die Erhohung der Zeit auf der Heizplatte wurden optimale Ergebnisse im
Bereich der Formstabilitdat der Polymerwéande und der Haftung am Glas erreicht.
Nach der Erwérmung wird das Substrat auf eine saubere Flache gelegt, sodass es auf
Raumtemperatur abkiihlen kann. Anschliefend wird das Substrat 3 min lang voll-
standig in SU-8 Entwicklungsfliissigkeit (SU-8 developer, Microchem) getaucht und
gegen Ende der 3 min vorsichtig geschiittelt, um bereits loses SU-8 zu entfernen.
Danach wird es nochmals mit einer Pipette zuerst ca. 10 s mit der Entwicklungsfliis-
sigkeit und in Folge ca. 10 s mit Isopropanol abgespiilt. Wurde der Fokus beim La-
serschreibprozess ungeniigend gut justiert oder die diversen Zeiten im chemischen
Prozess nicht optimiert, werden die Polymerstrukturen in diesem Schritt beschéidigt
oder vom Substrat losgelost. Um zu grofle mechanische Belastungen an den SU-8-
Strukturen zu vermeiden, kann man die Spilrichtung parallel zu den Polymerwanden
wéhlen sowie Strahlstarke und Distanz zum Substrat verringern. Da die in Abschnitt
4.1.2 beschriebenen Deckelflachen diesen Prozessschritt nicht durchlaufen, wodurch
die gesamte SU-8 Schicht erhalten bleibt, brauchen sie die Klebebandstreifen, um an
diesen Stellen elektrisch leitfahig zu bleiben.

In Abbildung 12 ist ein Beispiel fiir produzierte SU-8-Strukturen zu sehen, bei
deren Belichtung die Justierung des Laserfokus nicht préazise genug war, weshalb die
Strukturen im Zuge des Entwicklungsprozesses deformiert wurden.
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Abbildung 12: Fehlerhafte SU-8 Strukturen mit einer Periodizitdt von A = 5 pm. Die
Defekte sind das Resultat einer Kombination aus schlechter Fokussetzung wahrend

des Laserschreibprozesses und zu geringer thermischer Exposition wahrend der Nach-
behandlung.

Seitlich gekippte SU-8-Wénde sind als Bander sichtbar. Die Verdrillung dieser ent-
steht wahrend der Spiilung mit SU-8 Entwicklungsfliissigkeit und Isopropanol durch
partielle Ablosung des Polymers vom Substrat und der ungleichméfigen Krafteinwir-
kung beim Durchfluss der Fliissigkeiten wahrend des Ausspiilens sowie wahrend des
Trocknens. Rechts wurden zur Erhéhung der Stabilitét bei der Produktion Querver-
bindungen eingefiigt. Zwar kommt es hier zu keinen Verdrillungen mehr, aber den-
noch zum partiellen Loslosen der Strukturen. Interessant ist auch, dass die Querver-
bindungen durchwegs defektfrei sind. Diese Eigenschaft zeigte sich in allen gleichar-
tigen Strukturen. Die Kontaktstellen zwischen den langs- und querlaufenden Linien
werden im Schreibprozess doppelt bestrahlt. Durch die insgesamt langere Bestrah-
lungsdauer ist auch die Wahrscheinlichkeit von Polymerisationsprozessen an den
Randgebieten des Fokalvolumens wahrscheinlicher und somit die raumliche Ausdeh-
nung des polymerisierten SU-8 im Vergleich zu den einfach bestrahlten Bereichen,
was an den Kreuzungspunkten sichtbar wird. Die schwarzen Partikel im Bild sind
SU-8-Partikel, welche beim Spiilen und Trocknen des beschriebenen Substrates nicht
entfernt wurden. Ganz deutlich zu sehen sind die periodischen Rillen an den Seiten-
flichen der umgefallenen SU-8-Wéande. Diese entstanden durch periodische
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Vibrationen des Laser-Kiihlsystems, welches wahrend der Produktion in Kontakt mit
dem Experimentiertisch war. Durch simples Auslagern des Kiihlsystems konnte die-
ses Problem beseitigt werden. Dabei ist wichtig zu erwédhnen, dass diese periodischen
Defekte nicht in Zusammenhang mit den in Abschnitt 5.1 erwahnten Reliefstrukturen
stehen, welche orthogonal zu jenen Rillen und parallel zur Substratoberflache im SU-
8 verlaufen.

Abbildung 13 zeigt ein Beispiel produzierter quadratischer Gitter. Alle in dieser
Arbeit untersuchten Strukturen sind lineare Gitter ohne Querverbindungen. Die Ana-
lyse der quadratischen Strukturen und der Effekt der Reliefstrukturen auf die An-
ordnung der Fliissigkristalle in ihnen sind Themen zukiinftiger Forschungsarbeiten
und nicht im Blickpunkt dieser Diplomarbeit.
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Abbildung 13: Quadratisches SU-8 Gitter, Periodizitat A = 5 pm.

In Ubereinstimmung mit Abbildung 12 sind hier wieder die auffilligen Knoten-
punkte zu sehen, an welchen das SU-8 doppelt beleuchtet wurde. Auch am Rand des
Gitters sind ebendiese voluminoseren Punkte zu finden, jedoch abwechselnd grofiere
und kleinere. Wahrend des Schreibprozesses bewegt sich der Laser im Medium von
rechts nach links, macht einen Sprung in die nédchste Zeile und bewegt sich von links
zuriick nach rechts. Eigentlich bewegt sich das Substrat, doch zur besseren Verstéand-
lichkeit wird im Text die aktive Rolle dem Laser zugetragen. Dabei verharrt der
Laser etwas langer an jener Stelle, von der aus in die néchste Zeile gesprungen wird.
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Dies fiihrt lokal zu einer héheren Polymerisationswahrscheinlichkeit an den Randge-
bieten des Fokalvolumens des Lasers und so zu einer grofferen raumlichen Ausdeh-
nung des polymerisierten SU-8. Am Anfang jeder Gitterlinie verweilt der Laser kiirzer,
was zu besagten Unterschieden fiihrt.

4.4 Herstellung der Fliissigkristallzellen

44.1 Herstellung der Zellen bei parallelen Polymerwéanden

Die beiden Enden des SU-8 3025 beschichteten Deckelsubstrates werden an der
angeritzten Sollbruchstelle abgebrochen, sodass man pro Substrat zwei 18 mm x
26 mm grofle Teilstiicke erhélt. Der Mittelteil des Substrates wird nicht zur Herstel-
lung der Zellen verwendet, da er vollstandig mit SU-8 bedeckt ist. Versuche, auch
am Mittelteil Klebestreifen anzubringen, scheiterten, da dies zu einer asymmetrischen
Verteilung des SU-8 tiber dem Substrat fithrte, wahrend jedoch Streifen an den Enden
kein Problem darstellten. Die Auswirkungen von SU-8 Anstauungen vor den Klebe-
streifen und daraus resultierender Schichtdickenunterschiede wurden durch Verwen-
dung eines sehr diinnen Klebebandes sowie eines um ca. 3 mm versetzen Verklebens
der Platten minimiert. Nun werden Basis- und Deckelplatte passend aufeinander po-
sitioniert und mit Klemmen fixiert. Die massiven Polymer-Abstandshalter und die
weiche SU-8 3025 Schicht der Deckelplatte sollen dabei eine mechanische Entlastung
der lasergeschriebenen Strukturen bewirken. AnschlieBend werden die beiden Platten
mit UV-Kleber an zwei gegeniiberliegenden Stellen verschlossen. Ein offenes Ende
wird nun mit einer Mikroliterpipette mit ca. 7 ul des, in der isotropen Phase befind-
lichem, Flissigkristall E7 betraufelt. Um die isotrope Phase zu erreichen, wird die
ganze Zelle auf iiber 60 °C erhitzt, also tiber der Klarpunkttemperatur von E7
[30],[31]. Die Flussigkristalle dringen nun infolge des Kapillareffekts ohne weiteres
Zutun in den Zwischenraum der Zelle ein und fillen diesen komplett aus. Werden
drei der vier Seiten mit UV-Kleber verschlossen, kann die in der Fliissigkristallzelle
enthaltene Luft nicht entweichen und stoppt so den Fluss des E7 in die Zelle [32].

Das Befiillen in der isotropen Phase soll eine einheitliche Anordnung des fliissig-
kristallinen Materials in den Polymerstrukturen erméoglichen. AbschlieBend wird die
Zelle langsam auf Raumtemperatur abgekiihlt und auch die beiden noch offenen Stel-
len mit UV-Kleber verschlossen. Wichtig ist, darauf zu achten, dass sich der Kleber
nicht mit dem E7 vermischt. Einige der Flissigkristallzellen, in welchen sich der
Kleber mit dem E7 vermischt hatte, erlitten einen Kurzschluss. Bei sorgféltiger Tren-
nung von E7 und Kleber trat dieses Problem nicht mehr auf.

Zuletzt werden die Elektroden an der freiliegenden ITO-Schicht der Basis- und
Deckelplatte mit Silberpaste und Aluminiumklebeband fixiert. Dabei diirfen weder
Paste noch Aluminium in Kontakt mit der anderen Substratplatte kommen, da dies

unter Spannung ebenso zum Kurzschluss fithren wiirde. Zur Uberpriifung auf
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mogliche Kurzschliisse wird bei jeder Fliissigkristallzelle der elektrische Widerstand
zwischen beiden Elektroden ermittelt.

4.4.2 Herstellung der Zellen fir quadratischen Gitter

Das beschriebene Substrat wird zunachst auf einer Heizplatte etwas tiber die Klar-
punkttemperatur von 60 °C des E7 erhitzt. Nach Erreichen der Temperatur werden
die Polymerstrukturen mit einer Mikroliterpipette so mit dem Fliissigkristall betrau-
felt, dass nur die Gitterstrukturen befiillt werden und moglichst kein iiberschiissiges
ET7 auf dem Gitter bleibt. Anschliefend wird die Deckelplatte vorsichtig darauf gelegt,
mit Klemmen fixiert, iiberschiissiges E7 entfernt und alle vier Kanten werden mit
UV-Kleber verschlossen. Schliellich werden wieder Elektroden an der I'TO-Schicht
fixiert. In Abbildung 14 ist das Konstruktionsschema der produzierten Fliissigkris-
tallzellen zu sehen sowie ein Beispiel einer hergestellten Zelle in Abbildung 15.

Abbildung 15: Aufnahme einer fertiggestellten Fliissigkristallzelle. Zur besseren Fi-
xierung der Kontakte wurde Aluminiumklebeband verwendet. Die POLICRYPS sind
als kleine Quadrate mittig auf der Glasflache zu sehen. Ein Kontaktfehler 16ste bei
dieser Fliissigkristallzelle unter Anlegen von Spannung bei ~70 V einen Kurzschluss
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aus, als schwarze Bereiche links an der Klebestelle und am 1. Gitter von links zu
sehen.
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5 Analyse der produzierten Polymer-Flissigkristall-Gitter

5.1 POLICRYPS mit Reliefstruktur

In allen elektro-optischen Bauteilen und Geréten, wie etwa LCD-Displays und
Flissigkristall-Beugungsgittern, ist eine spezielle Anordnung der Fliissigkristalle er-
forderlich. Dabei kommt der Verankerung der Flissigkristalle (LCs) an den Kontakt-
flachen von Fliissigkristallzellen eine besondere Rolle zu. Das liegt daran, dass die
Beschaffenheit der Verankerung von LCs an den LC-Zellwanden die Anordnung der
umliegenden, nicht mit den Zellwenden direkt in Kontakt stehenden Fliissigkristallen
mafBgeblich beeinflusst [2]-[5]. Um solche Verankerungen zu induzieren, werden me-
chanische und kontaktlose Verfahren verwendet, welche eine spezielle Orientierung
und Anordnung der Fliissigkristalle realisieren [2]-[4].

In den folgenden Experimenten werden sogenannte POLYCRYPS (polymer liquid-
crystal polymer slices) untersucht. Diese bestehen aus Polymerwanden, welche auf
einer I'TO-Schicht fixiert sind und zwischen welchen sich jeweils nematische Fliissig-
kristallschichten befinden [5],[33],[34]. Der Aufbau dieser Strukturen sowie jener der
fertigen LC-Zellen sind in Kapitel 4 und 5 beschrieben. Die elektrische Leitfahigkeit
der ITO-Schicht ermoglicht es, Spannung an Basis-und Deckelfidchen der LC-Zellen
anzulegen, um so eine elektrisch induzierte Ausrichtung der Fliissigkristalle im ent-
standenen elektrischen Feld in den Zellen herbeizufiihren. Durch die Neuausrichtung
andern sich auch die optischen Eigenschaften der Zelle, wodurch sie als elektro-op-
tisch schaltbare Komponente in diversen Applikationen verwendet werden kann.

Die beiden herkémmlichen Methoden, um eine besondere Anordnung von Fliissig-
kristallen an Oberflichen zu induzieren, sind Phasen-Separierungs-Prozesse und
Microrubbing. Bei der erstgenannten Methode werden photoreaktive Mischungen aus
polymerisierbaren Komponenten und fiir den Prozess geeigneten Fliissigkristallen
verwendet. Durch Bestrahlung mit zwei sich iiberlagernden kohérenten Lasern
kommt es in der Mischung zur Ansammlung der polymerisierbaren Komponenten in
Bereichen konstruktiver Uberlagerung und in Folge zur Photopolymersiation dieser,
wahrend die Fliissigkristalle in die Bereiche destruktiver Uberlagerung diffundieren
[5],[35]-[38]. Ein groBer Nachteil dieser Methode besteht darin, dass sich fiir diesen
Prozess nur bestimmte Fliissigkristall-Polymer-Mischungen eignen und die Veranke-
rungseigenschaften der Flissigkristalle durch die Wahl der Mischung determiniert
wird, wodurch die Methode groBe praktische Einschrédnkungen mit sich bringt [5].
Microrubbing bedeutet, dass Oberflachen mechanisch deformiert werden, um eine
bestimmte Verankerung der LCs zu bewirken, etwa mit einem Atomkraftmikroskop
oder durch Kratzen mit einer Metallsphére [3],[4],[39]. Dabei kommt es allerdings zu
Feinstaubablagerungen an der bearbeiteten Oberflache [2].



32 ANALYSE DER PRODUZIERTEN POLYMER-FLUSSIGKRISTALL-GITTER

Das in dieser Arbeit angewandte und im Abschnitt 2.3 erklarte Zwei-Photonen-
Polymerisation-Herstellungsverfahren (TPP) stellt eine alternative Methode zu den
beiden erwahnten dar, welche sich im Besonderen durch die freie Wahl und Kombi-
nationsmoglichkeit der Flissigkristalle und des Photopolymers, die chemische Rein-
heit von Polymer sowie Fliissigkristallen im Endprodukt auszeichnet. Der Grund
hierfiir liegt darin, dass die Bearbeitung des Photopolymers vollig kontaktfrei verlduft
und das Einfiigen der LCs erst erfolgt, sobald das Polymer ausgehértet ist. Jedoch
ist die benotigte Herstellungszeit beim TPP-Prozess sehr lang und durch die unzéah-
ligen Arbeitsschritte fehleranfallig, wie sich in der personlichen Praxis gezeigt hat.

Ein Beispiel fiir die produzierten Polymerwéande ist in Abbildung 16 zu sehen. In
der Grafik ist die Struktur an einigen Stellen etwas dunkler, verschwommen und
gekriimmt. An diesen Bereichen sind die Wande nicht exakt vertikal stehend, sondern
in Richtung der Basisplatte geneigt. Solch ein Defekt kommt durch eine lokal be-
grenzte, zu geringfiigige Verankerung des Photopolymers an der darunter liegenden
ITO-Schicht zustande.

l |
| |

100 pm

Abbildung 16: Parallele Polymerwénde aus photopolymerisiertem SU-8 ohne Fliissig-
kristalleinlagerung.

Ein groBer Vorteil der Polymerwénde liegt in ihrer Eigenschaft als raumliche Bar-
riere zwischen den LCs, denn dadurch lassen sich voneinander unabhéngige Bereiche
mit unterschiedlicher Orientierung herstellen. Das ermoglicht das Designen von Ver-
ankerungsstrukturen im Nanometerbereich, was ansonsten durch die gegenseitige Be-
einflussung der LCs unterschiedlicher Ausrichtung problematisch wére [2].

Der fiir die hergestellten POLICRYPS bedeutendste Faktor fiir die Anordnung der
Fliissigkristalle ist die Tatsache, dass es durch Interferenz des Laserlichtes bei der
Bestrahlung des SU-8 an den Seitenflachen der Polymermauern zur Bildung von pe-
riodischen Reliefstrukturen kommt, welche in Abbildung 17 (b) zu sehen sind.
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Abbildung 17: (a) Grobes Schema der Polymerwénde-Produktion, (b) Schema der
Reliefstrukturen an den Seitenflichen der Polymerwénde [2].

Eine prazise Untersuchung der Reliefstrukturen umgestolener Polymerwande mit-
tels Rasterelektronenmikroskopie (SEM) und Atomkraftmikroskopie (AFM) aus der
Literatur [2], nach deren Vorbild die im Zuge dieser Arbeit hergestellten Strukturen
geschaffen wurden, ist in Abbildung 18 (a) respektive Abbildung 18 (b) zu sehen.
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Abbildung 18: (a) Rasterelektronenmikroskop-Aufnahme der Reliefstrukturen an den
Seitenflachen der Polymerwénde. (b) Atomkraftmikroskopiemessung der Reliefstruk-

turen [2].

Die Analyse der Struktur mittels AFM in Abbildung 18 (b) zeigt, dass die Tiefe
der Reliefs im Mittel 53nm und die Periodizitat 251 nm betrigt. Diese Periodizitat
entspricht in etwa der halben Wellenlange des zur Produktion verwendeten Ti-
tan:Spahir-Lasers (A = 800 nm in Luft, Ag;_¢ ~ 513 nm in SU-8 und ng,_g ~ 1,56
[40],[41]), wobei



34 ANALYSE DER PRODUZIERTEN POLYMER-FLUSSIGKRISTALL-GITTER

A
M;dium — nM(;ium ~ 256 nm (5].)

A

Da sich im Medium die Ausbreitungsgeschwindigkeit des Lasers

c=A-f (5.2)
ebenso andert, bleibt die Frequenz und somit die Energie

E=h-f (5.3)

gleich, wodurch eine Zwei-Photonen-Polymerisation trotz signifikanter Anderung der
Wellenlédnge im SU-8 moglich bleibt. Der Zusammenhang zwischen Periodizitat und
Wellenlange legt nahe, dass die Periodizitat von der gewahlten Wellenldange beim
Polymerisationsprozess abhéngt und die Reliefhéhe von der Reflektivitat des Sub-
strates als Resultat der Interferenz [2].

5.2  Atomkraftmikroskopie-Messungen der Reliefstruktur

Atomkraftmikroskope besitzen Auflosungsvermégen bis unterhalb des Nanometer-
regimes und eignen sich dadurch perfekt, um Analysen kleinster Objekte vorzuneh-
men, etwa einzelner Molekiile oder auch Strukturen auf atomarer Ebene [42],[43].
Das Grundprinzip des AFMs besteht darin, mit dem sogenannten Cantilever, einer
Blattfeder mit einer Spitze an der Unterseite von einigen Nanometer Spitzenradius,
eine Oberfliche abzutasten. Wahrend des Abtastprozesses wird ein Laser auf die
Riickseite des Cantilevers gerichtet und reflektiert. Der reflektierte Laser trifft auf
einen Photodetektor, welcher die Position des Lasers misst. Beim Abtasten biegt sich
die Nadel kontinuierlich, wodurch sich die Position des Lasers am Detektor dndert
und ein Hohenprofil erstellt werden kann [44]. Da die Oberflache nun in einzelnen
Zeilen gescannt wird, kommt ein hoch aufgelostes Profil zustande. Der angewandte
Scanmodus ist der ,tapping mode“, bei welchem der Cantilever normal zur Oberfla-
che hochfrequent sinusformig oszilliert und diese bei jeder Oszillation kurz beriihrt.

Zur Bestimmung der Oberfléchentopografie der eigens produzierten Polymerstruk-
turen wird ein Atomrasterkraftmikroskop (Multimode AFM mit Nanoscope IIla Con-
troller, Digital Instruments und Cantilever Modell Si-Typ - RTESP7, Veeco Nano-
probe) verwendet. Untersucht wird einerseits die Reliefstruktur im Vergleich zu den
Ergebnissen aus der Theorie und andererseits die Abhangigkeit der Periodizitat und
Hohe der Reliefs von der Reflektivitiat des verwendeten Substrates bei der Wellen-
lange von A = 800 nm des zur Produktion verwendeten Lasers. In Abbildung 19 sind
zwei Beispiele fir AFM-Messungen der Reliefstrukturen in Abhangigkeit zur Sub-
stratreflektivitat zu sehen. Da sich ebendiese Strukturen an den Seitenflichen der
Polymerwénde befinden, wurden letztere mechanisch umgestoflen. Fiir niedrige Re-
flektivitaten erfolgte dies wéahrend des Spiilens mit Entwicklungsfliissigkeit und
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Isopropanol, indem senkrecht zur Gitterstruktur gespiilt wurde. Bei hohen Reflekti-
vitaten war dies nicht moglich - auch Druckluft fithrte nicht zum Umstolen der SU-
8 Gitterlinien. Als letztes Mittel zeigte schliefllich schriages Einschneiden in noch
sichtbaren Abstédnden Erfolg. Der extreme Unterschied in der Adhéasionskraft zwi-
schen den Strukturen auf Substraten mit hoher Reflektivitiat und jenen mit niedriger
Reflektivitit liegt an zwei Faktoren. Zum einen und hauptséchlich liegt es daran,
dass das Justieren des Fokalvolumens bei Substraten mit niedriger Reflektivitat nur
schwer moglich und dadurch unpréazise ist, was zu geringer Polymerisation an der
Substratoberfliche und dadurch zu schlechter Adhésion der darauf befindlichen
Strukturen fithrt. Zum anderen wird bei geringerer Substratreflektivitat weniger
Licht von dessen Oberflache wieder zuriick in das SU-8 gesandt, wodurch eine gerin-
gere Gesamtintensitat pro Zeit und Flache im SU-8 vorhanden ist als vergleichsweise
bei hoher Substratreflektivitiat. Dies fithrt insgesamt zu einer geringeren Polymerisa-
tionswahrscheinlichkeit an der Substratoberfléche und damit zu einer geringeren Ad-
hasion. Die Methode fiir gut haftende Strukturen fiihrte allerdings zu leichten Defor-
mationen, wie in Abbildung 19 links zu sehen ist. Dennoch konnten ausreichend gute
Messbereiche gefunden werden.

40 40
1750
30 2500
20
1500 | 20
2000
g 1250 i o
0
& 1000 1500
[ = -20
s 750 &
Q 1000
© -20
S 500 -40
£ w20 500
3 250 \
S G -60
o2 0 0 : . : , .
@ 0 250 500 750 1000 1250 1500 1750 0 500 1000 1500 2000 2500
¥
o 201 20

6 560 10‘00 ISbO 20’00 (IJ 560 10’00 15'00 20‘00 25’00 30‘00
Laterale Position an der Polymerwand [nm]

Abbildung 19: AFM-Messungen der Reliefstrukturen zweier Polymerwénde auf Subs-
traten mit 81,199 % Reflektivitdt (links) und 25,727 % Reflektivitat (rechts) bei
800 nm und 40 mW Intensitat des Lasers im Schreibprozess.

Fir das Substrat mit 81,199 % Reflektivitat ergibt die Analyse der Reliefstruktur
eine Hohe h und Periodizitat p von

h=214+8 nm
p =247+ 1 nm.
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Fir das Substrat mit 25,727 % Reflektivitat ergibt sich
h =26 + 15 nm
p =249+ 5 nm.

Die Werte fiir Reliefhohe und -periodizitat sowie deren Messunsicherheiten sind
iiber eine Vielzahl an Messungen fiir jedes Substrat gemittelt. Die Reflektivitaten der
Substrate sind den Datenblattern der jeweiligen Hersteller entnommen. Insgesamt
wurden idente Messungen fiir Reflektivitdten von 1,6; 8,0913; 7,877; 25,727; 52,212
und 81,199 % bei 800 nm vorgenommen. Analysen der Reliefhohe und -periodizitat
als Funktion der Substratreflektivitiat sind in Abbildung 20 und Abbildung 21 dar-
gestellt.
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Abbildung 20: Reliefperiodizitit als Funktion der Substratreflektivitiat mit Fehler-

balken.

Wie im vorhergehenden Abschnitt erwédhnt, hangt die Periodizitat von der Wel-
lenlange des Lasers ab, welcher fiir den Zwei-Photonen-Polymerisationsprozess des
SU-8 verwendet wird. Sie sollte also unabhéngig von der Reflektivitat der Substrate
konstant sein, da die Wellenlange des Lasers beim Herstellungsprozess aller Struktu-
ren konstant bei A = 800 nm lag. Andere Wellenlangen wiirden das Zustandekom-
men der Zwei-Photonen-Polymerisation verhindern, weshalb diese Abhéangigkeit
nicht untersucht wird. Die annidhernde Ubereinstimmung der Periodizitéiten bei ho-
heren Reflektivitdten unterstiitzt die Annahme der Wellenldngenabhangigkeit ob-
gleich die Werte fiir niedrige Reflektivitdten abweichen. Griinde fiir die hohe Stan-
dardabweichung konnen Defekte in den Strukturen sein, wie etwa Risse, Kriimmun-
gen oder unzureichend polymerisierte Bereiche — verursacht durch fehlende Intensitat
bei geringer Reflektivitat. Weitere Fehlerquellen stellen beschédigte Cantilever oder
lose Strukturen dar, welche sich wahrend der AFM-Messung auf Grund der minima-
len Reibung etwas bewegen.
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Abbildung 21: Reliefhohe als Funktion der Substratreflektivitiat mit Fehlerbalken.

Wie in Abschnitt 5.1 erwahnt, sollte die Reliefthohe mit der Reflektivitat des Sub-
strates zunehmen. Auf Grund der extremen Standardabweichung kann keine quali-
tative Aussage tiber den Zusammenhang zwischen Reliefhohe und Substratreflektivi-
téit getétigt werden. Unabhéngig davon zeigen die AFM-Messungen jedoch, dass alle
Strukturen die Reliefstruktur entlang der Polymerwénde aufweisen. Ebendiese Ei-
genschaft spielt eine bedeutende Rolle fiir die vordesignte Verankerung von Fliissig-
kristallen auf Nanometerebene.

5.3 Verankerung und Ausrichtung der Fliissigkristalle

In Abbildung 22 ist ein Z-formiger POLICRYPS-Kanal zu sehen, dessen Kanal-
breite 20 pm betragt. Durch gekreuzte Polarisatoren im Polarisationsmikroskop be-
trachtet sind die horizontalen Bereiche schwarz und die diagonalen hell; sieche Abbil-
dung 22 (a). Nach einer 45° Rotation tauschen die hellen mit den dunklen Regionen,
wie in Abbildung 22 (c¢) zu sehen ist.
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Abbildung 22: Z-formiger POLICRYPS-Kanal. (a) Anordnungsschema der Fliissig-
kristalldirektoren im Kanal. (b, ¢) Betrachtung unter gekreuzten Polarisatoren [2].
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Dies zeigt, dass sich die Direktoren der LCs parallel zu den Seitenwanden der
Polymermauern entlang der Reliefstrukturen ausrichten. Ausnahmen hierbei sind die
Wendepunkte der Polymermauern, entlang welcher sich die Direktoren der Fliissig-
kristalle ebenso sukzessive ausrichten. Betragt der Abstand zwischen den Polymer-
mauern mehr als 30 pm, so kommt es zu Defekten in der Anordnung der LCs. Au-
Berhalb der Polymerkanéle gibt es auf Grund der fehlenden Verankerungsstrukturen
keine einheitliche Ausrichtung der LCs [2].
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Abbildung 23: (a) Anordnungsschema der Flissigkristalldirektoren in einem periodi-
schen POLICRYPS-Schachbrettmuster. (b, ¢) Betrachtung unter gekreuzten Polari-
satoren [2].

In Abbildung 23 ist ein periodisches Schachbrettmuster zu sehen, welches aus ei-
nigen Zellen von 100 pm x 100 pm besteht. Diese Zellen bestehen aus jeweils 4 Paa-
ren paralleler Polymerwanden, je 2 davon horizontal sowie 2 vertikal relativ zueinan-
der positioniert. Abbildung 23 (b) und (c) zeigen die Polarisationsmikroskopieauf-
nahmen unter gekreutzten Polarisatoren, in (¢) um 45° gedreht. Man kann erkennen,
wie sich die LCs innerhalb der Polymerwénde parallel zu ebendiesen anordnen,
wodurch die Bereiche unter gekreuzten Polarisatoren schwarz erscheinen, solange der
Analysator parallel oder orthogonal zum Direktor der LCs steht. Die hellen Bereiche
sind folglich jene, bei denen der Direktor der LLCs nicht parallel oder orthogonal zum
Analysator des Polarisationsmikroskops steht. Durch die Drehung der gekreuzten
Polarisatoren um 45° erscheinen nun alle Bereiche mit LCs schwarz, deren Direktoren
parallel oder orthogonal zum Analysator stehen, wie in Abbildung 23 (c) zu sehen
ist. Aus diesen beiden Aufnahmen lasst sich nun folgern, dass die Anordnung der
Direktoren innerhalb der Polymerwénde parallel zu diesen entlang der Reliefstruktur
verlauft, wie in Abbildung 22 (a) und Abbildung 23 (a) dargestellt ist. AuBerhalb
der Polymerwéande jedoch weist sie eine diagonale Ausrichtung relativ zu den Poly-
merwanden auf [2].
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Abbildung 24: Parallele POLICRYPS (mit Flissigkristall E7 gefiillt) bei gekreuzten
Polarisatoren im Polarisationsmikroskop. Im linken Bild steht der Analysator parallel
zu den Polymerwanden und deren Reliefstrukturen, rechts ist er um 45° relativ zu
ebendiesen gedreht.

In Abbildung 24 sind Polarisationsmikroskopie-Aufnahmen von POLICRYPS zu
sehen, welche im Zuge dieser Diplomarbeit hergestellt wurden. Links ist die Polari-
sationsmikroskopie-Aufnahme bei gekreuzten Polarisatoren mit den Polarisatorach-
sen parallel und orthogonal relativ zum SU-8 Gitter zu sehen. Unter dieser Polarisa-
torstellung weist die Intensitdt durch das Gitter ein Minimum auf, bei einer Drehung
der Polarisatoren um 45° hingegen ein Maximum, wie im rechten Bild zu sehen ist.
Dies belegt die Anordnung der LC-Direktoren parallel zu den Reliefstrukturen im
SU-8. Es zeigt sich also eine deutliche Ubereinstimmung mit den Ergebnissen aus
Abbildung 22 und Abbildung 23 der Theorie. Aulerhalb des Gitters sieht man Schlie-
rentexturen, welche typisch fiir nematische Fliissigkristalle ohne Verankerungsstruk-
tur sind. Dariiber hinaus ist sehr gut zu erkennen, dass die Intensitaten durch die
Schlierentexturen jeweils Negative zueinander abbilden. Zwischen den Abbildungen
besteht ein leichter Unterschied in der Schérfe, was auf eine leichte Verschiebung des
eingestellten Fokus zuriickzufithren ist, aber keinen Einfluss auf die Interpretation
der Aufnahmen nimmt. Die hellen Punkte im linken Bild sowie die dunklen Punkte
im rechten Bild zeigen Defekte in den SU-8 Strukturen, gut sichtbar durch erwahnte
Intensitatsunterschiede als Resultat lokaler Defekte in der Anordnung der LCs.

5.4  Optische Eigenschaften der POLICRYPS im elektrischen
Feld

5.4.1 Polarisationsmikroskopie-Analyse

Die Reorientierung der LCs unter Anlegen eines elektrischen Feldes von planar-
nematisch zu homeotrop-nematisch in der POLICRYPS wird mittels Polarisations-
mikroskops (POM) untersucht. Mit Hilfe eines Funktionsgenerators (Agilent 33220
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A) wird eine 1 kHz AC-Rechteckspannung generiert. Um ausreichend hohe Span-
nung zu erhalten, wird dieser mit einem Spannungsverstérker (Trek Model 50/750)
gekoppelt. Diese Spannungsquelle ist iiber Elektroden an der LC-Zelle mit den ITO-
Schichten von Basis- und Deckelfléche verbunden. Die angelegte Spannung wird in
38 Schritten von 0 V bis 90 V erhoht, bei ansteigender Schrittgrofie ab 50 V. Dabei
erfolgen bei jedem Schritt POM-Aufnahmen, jeweils bei gekreuzten Polarisatoren 0°
(parallel zu den SU-8 Gitterlinien, minimale Durchlassintensitét) und 45° (maximale
Durchlassintensitat) relativ dazu. Die Intensitat der Lichtquelle wurde im gesamten
Prozess nicht verandert. Abbildung 25 zeigt eine Auswahl der POM-Aufnahmen. Die
Pfeile T neben den Spannungen signalisieren, dass die Aufnahme wahrend eines Span-
nungsanstieges stattgefunden hat. Da iiber 33,90 V angelegter Spannung keine nen-
nenswerten Intensitdatsdnderungen stattfinden, wird in Abbildung 25 auf die Darstel-
lung der POLICRYPS bei hoheren Spannungen verzichtet.

e .
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Abbildung 25: Reorientierung der LCs unter Anlegen eines elektrischen Feldes von
planar-nematisch zu homeotrop-nematisch in der POLICRYPS-Struktur. Periodizi-
tat des Gitters A =5 pm.
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Die linke Spalte zeigt das Verhalten der LCs unter gekreuzten Polarisatoren in der
beschriebenen 0°-Stellung. Die Ausgangsorientierung der LCs sollte auf Grund der
Reliefstrukturverankerung planar sein, also parallel zu den Gitterlinien, und die
Intensitat sollte ein Minimum besitzen. Die vorhandene, nicht einheitliche Intensitéat
bei 0 V in der 0°-Position weist auf Defekte in der LC-Anordnung hin. Diesbeziiglich
besonders aufféillig ist ein vertikaler Bereich in der Mitte der POLICRYPS.
Bei33,90 V ist ein deutliches Intensitdtsminimum vorhanden, bedingt durch die
einheitliche homeotrope Anordnung, welche durch die hohe Spannung induziert ist.
Die homeotrope Anordnung der LCs bewirkt hier keine Anderung der Polarisation
des hindurchtretenden Lichtes, wodurch kein Licht durch den Analysator dringen
kann und sich der erwartete Effekt der verschwindenden Intensitat fiir eine
homeotrope Anordnung der LCs zeigt.

Die rechte Spalte zeigt die Intensitdt bei 45°-Stellung gekreuzter Polarisatoren,
welche bei 0 V maximal sein sollte. In Ubereinstimmung mit den Aufnahmen bei 0°-
Stellung sind deutliche Intensitdtsunterschiede auf Grund von Anordnungsdefekten
der LCs erkennbar. Dabei weisen die Bereiche geringer Intensitat bei 45°-Stellung der
Polarisatoren eine hohe Intensitéit bei 0°-Stellung auf. Dies legt nahe, dass jene LCs
nicht exakt parallel entlang der Reliefstruktur verlaufen, sondern gedreht, parallel
zum LC-Zellsubstrat in der Ebene liegen. Der Grund fiir die sichtbare Zunahme der
Intensidt bei 13,65 V in allen Aufnahmen bedarf einer gesonderten Analyse im
nachfolgenden Abschnitt 5.4.2.

5.4.2 Graustufenanalyse der POLICRYPS

Um eine bessere Analyse der spannungsinduzierten Reorientierung zu erhalten,
werden alle POM-Aufnahmen von 0 V - 90 V in Graustufenbilder umgewandelt. Fiir
jede Spannung wird der Grauwert des Gesamtbildes gemittelt und durch den
insgesamt hochsten Grauwert aller Aufnahmen bei gegebener Polarisatorstellung
dividiert. Abbildung 26 zeigt diesen normalisierten mittleren Graustufenwert jedes
aufgenommenen Graustufenbildes fiir gekreuzte Polarisatoren bei 0° und 45°, sowohl
fiir Spannungserhohung als auch fiir deren Reduktion.
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Abbildung 26: Normalisierter mittlerer Graustufenwert fiir gekreuzte Polarisatoren

bei 0° und 45°, fiir Spannungserhéhung und -Reduktion.

Deutlich zu sehen ist die Abnahme der Graustufenwerte beider Polarisatorstellun-
gen fiir hohe Spannungen, bedingt durch die sukzessiv vonstattengehende home-
otrope Ausrichtung der LCs. Bei Abnehmender Spannung erfolgt eine Riickkehr der
LC-Molekiile in die Ausgangsposition. Die Abweichungen zwischen den Grauwerten
bei Spannungserh6hung und -abnahme sind auf geringfiigige Unterschiede in der
Reorientierung der LCs zuriickzufiihren. Die Annahme, dass die LCs Anordnungsde-
fekte (im Sinne einer nicht einheitlichen Ausrichtung) ohne dueres Feld aufweisen,
wird durch die Ergebnisse aus Abbildung 26 belegt, da bei 0°-Polarisatorstellung und
0 V angelegter Spannung bereits 18 % der hochsten gemessenen Intensitat durch das
POM zu sehen ist, entgegen dem erwarteten Intensitatsminimum bei optimaler LC-
Anordnung. Kontriar dazu sollte die Ausgangsintensitat bei 45°-Polarisatorstellung
bei OV angelegter Spannung maximal sein, jedoch betragt sie in der Messung lediglich
62 % vom Maximalwert. Der Grund fiir den signifikanten Anstieg der Intensitat zum
Maximalwert (99 % bei Spannungsanstieg, respektive 100 % bei Spannungsabstieg)
kann im Zuge dieser Diplomarbeit nicht sicher geklart werden.

Es liegt sehr wahrscheinlich eine Kombination von Faktoren vor. Die einheitlichere
Orientierung der LCs im elektrischen Feld angesichts der Anordnungsdefekte im Aus-
gangszustand spielt sicherlich eine Rolle. Dartiber hinaus wurde fir die POM-Auf-
nahmen weifles Licht verwendet, wie an den farbigen Aufnahmen in Abbildung 25
gut zu sehen ist. Wie in Formel 3.5 beschrieben, héngt die durch das POM sichtbare
Intensitat von der Wellenlédnge ab, welche durch das anisotrope Medium dringt.

In Abbildung 27 ist entsprechend Formel 3.5 die Abhéngigkeit der Intensitat I des
fir den Menschen sichtbaren Spektrums fiir vier unterschiedliche Differenzen der
Brechungsindizes An = n_(\) —n,(A\) graphisch dargestellt. Die Wahl der ver-
schiedenen Brechungsindizes mit einer Differenzschrittweite von An — 0,01 zwischen
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diesen simuliert einerseits die Verringerung von An im elektrischen Feld unter Span-
nungserhéhung und andererseits die Auswirkungen solch geringer Anderungen auf
die Transmission einzelner Wellenlangen durch das POM. Fiir den Winkel ¢ zwi-
schen den Fliissigkristalldirektoren und dem Koordinatensystem der Polarisatoren
wurde ¢ = 45° gewahlt, die Fliissigkristall-Schichtdicke in der LC-Zelle betragt d =
10 pm. Die wellenlangenabhangigen Brechungsindizes wurden fiir das Spektrum mit
Hilfe der Cauchy-Gleichung angenéhert,

~ B(i Oc

ne=A.+-5+7 (5.4)
~ BO CO

’I?JOZAO-FF"FF (55)

wobei A, =1.6933, B, =0.0078 nm?, C, =0.0028 nm* und A, =1.4990, B, =
0.0072 nm? und C, = 0.0003 nm* gewihlt wurde [45],[46].

100 ,

® An-0,00=(Nef(A)-No(A))
*An-0,01 /
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Abbildung 27: Abhédngigkeit der Intensitat I des sichtbaren Spektrums fiir vier un-
terschiedliche Differenzen der Brechungsindizes An = n,(A\) —n,(\) bei einer
Schichtdicke von d = 10 pm. Die schwarze Kurve zeigt die Intensitit als Funktion
der Wellenldnge. Die griine, rote und blaue Kurve zeigen die Abhéngigkeit der In-
tensitét fir Differenzen der Brechungsindizes von An — 0,01 (rot), An — 0,02 (griin)
und An — 0,03 (tirkis).

Der Einfluss kleiner Anderungen in der Differenz der Brechungsindizes An an den
Intensitaten ist deutlich zu sehen. Somit fithrt die Reorientierung der LCs im elektri-
schen Feld und die sich daraus ergebende Verringerung von n,(\) und dadurch An
zu einer Verschiebung des transmittierten Spektrums. Die Illuminationsquelle des zur
Analyse der LC-Zelle verwendeten Polarisationsmikroskops (I H {6 B {#5% BK300-
P, Tianjin SiGe Photoelectric Technology Co., Ltd.) ist im Datenblatt des
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chinesischen Herstellers als 3 W LED angefiihrt, welche Intensitédtsmaxima bei Wel-
lenldngen von A ~ 430 nm und A\ ~ 550 nm besitzt. Eine geringfiigige Anderung von
An fihrt nun zu einer Verschiebung des transmittierten Spektrums und somit zu
einer Intensitétssteigerung fiir diesen Bereich, wie in Abbildung 27 zu sehen ist. Dabei
erfahrt ein anderer Teil des Spektrums nun ein Minimum, dessen Relevanz fiir die
Gesamtintensitat vom Spektrum der Lichtquelle abhéngt.

Insofern kann die Zunahme der Gesamtintensitat in Abbildung 25 und Abbildung
26 als Resultat einer bei geringer Spannung zunehmenden Transmission bestimmter
Wellenldngen argumentiert werden, welche Maxima im Spektrum der Lichtquelle
beinhalten. Gleich einer Verzogerungsplatte ist auch hier die Dicke der LC-Schicht
ein bedeutender Einflussfaktor, wie in Abbildung 28 zum Vergleich abgebildet ist.

100

% 60
2 |
2 40 = An-0,00=(nert(A)-No(A))
- =*An-0,01
20- *An-0,02
An-0,03
0 : : : : : K
400 450 500 550 600 650 700 750

Wellenldnge [nm]

Abbildung 28: Abhéngigkeit der Intensitat I des fiir den Menschen sichtbaren Spekt-
rums fir vier unterschiedliche Differenzen der Brechungsindizes An = n_(\) —
n,(A) bei einer Schichtdicke von d = 1 pm. Die schwarze Kurve zeigt die Intensitét
als Funktion der Wellenlange. Griin, rot und blau zeigen die Abhangigkeit der In-
tensitét fiir Differenzen der Brechungsindizes von An — 0,01 (rot), An — 0,02 (griin)
und An — 0,03 (tirkis).

Der Graph in Abbildung 28 unterscheidet sich nur durch das Verhaltnis der
Schichtdicke von 1:10 von jenem in Abbildung 27. Dieser Faktor fithrt allerdings zu
signifikanten Intensitéatsdifferenzen, da nun fiir das gesamte sichtbare Spektrum keine
Elimination einzelner Wellenlangen mehr auftritt. Damit fiithrt eine geringere
Schichtdicke zu einer hoheren Gesamtintensitat auf Grund der Transmission aller
sichtbaren Wellenlangen durch das Polarisationsmikroskop bei gekreuzten Polarisa-
toren in 45°-Stellung.
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5.5 Beugungsgitter allgemein

Trifft eine kohdrente monochromatische Wellenfront, wie sie beispielsweise Laser
emittieren, auf ein Gitter mit einem Spaltabstand in der Groflenordnung der einfal-
lenden Wellenldnge A, so entstehen an jedem Spalt Kugelwellen. Diese iiberlagern
sich in Folge mit den Wellen der benachbarten Spalte und interferieren. Abhéngig
von der Gitterkonstante g, dem Ablenkungswinkel o und der Wellenlange A kommt
es am Projektionsschirm zur konstruktiven Interferenz, also einem sichtbaren Maxi-

mum bei

g-sina = kA, kK =0,1,2, ... (5.6)

und zur destruktiven Interferenz, also einem sichtbaren Minimum bei

g-sine = (2k—1)3, k=123, ... (5.7)

Auf Grund der Wellenléngenabhangigkeit wird polychromatisches Licht durch
Beugung am Gitter in die spektralen Anteile aufgespalten. Demnach wird langwelli-
ges rotes Licht starker gebeugt als kurzwelliges blaues [47],[48]. Das zentrale Haupt-
maximum mit der hochsten Intensitét aller Ordnungen nennt sich 0. Ordnung, wobei
links und rechts davon die Maxima 1.,2.,3., .. Ordnung auftreten. Um zwischen den
Ordnungen gleicher Intensitat links und rechts der 0. Ordnung differenzieren zu kon-
nen, definiert man eine Seite als positiv und die andere als negativ, d.h. +1. Ordnung
(rechts der 0. Ordnung) und -1. (links der 0. Ordnung).

5.6  Optisches POLICRYPS-Transmissions-Phasengitter

Die in dieser Arbeit beschriebenen POLICRYPS sind periodische Gitterstrukturen
aus SU-8 und Flissigkristall E7. SU-8 und E7 besitzen unterschiedliche Brechungs-
indizes, wobei jener von E7 auf Grund der optischen Anisotropie auch von der Pola-
risation und dem Winkel der Fliissigkristalldirektoren abhangt. Durch die unter-
schiedlichen Brechungsindizes sind die Phasen durchdringender Lichtstrahlen beim
Austritt aus dem Gitter unterschiedlich und es kommt zur Interferenz. Da die Pha-
sendifferenz zwischen den Lichtstrahlen von der Differenz der Brechungsindizes von
E7 und SU-8 abhéangt, fithrt eine Drehung der Fliissigkristalldirektoren und damit
eine Anderung des Brechungsindex, welchen der einfallende Lichtstrahl erfahrt, auch
zu einer Anderung der Phasendifferenz und somit des Interferenzbildes. Ohne ange-
legte Spannung liegt eine planar-nematische Anordnung der LCs entlang der Poly-
merwande vor. Bei dieser Ausrichtung der LCs unterliegt einfallendes s-polarisiertes
Licht (parallel relativ zum Gitter polarisiert) dem hoheren auflerordentlichen Bre-
chungsindex n, und p-polarisiertes Licht (senkrecht zum Gitter polarisiert) dem
niedrigeren ordentlichen Brechungsindex n,. Die Differenz der Brechungsindizes des
SU-8-Gitters und des eingelagerten Fliissigkristalls bestimmt die Beugungseffizienz
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der resultierenden Beugungsordnungen. Die Beugungseffizienz 7 ist definiert als das
Intensitatsverhaltnis der gewahlten Beugungsordnung I, zur einfallenden Intensitat
1

s also

=7 (5.8)
Trifft nun ein s-polarisierter Lichtstrahl senkrecht auf das Fliissigkristall-Trans-
missions-Phasengitter, so unterliegt dieser den Brechungsindizes n, = 1,73 fir LC
E7 und ng;,_¢~1,7 fir das polymerisierte SU-8-Gitter [49]. Der Wert der relevanten
Brechungsindexmodulation =~ ohne  angelegte = Spannung  betragt  folglich

% = 0,02. Bei angelegter elektrischer Spannung oberhalb der Schwel-

Anyy~
lenspannung Uy, richten sich die LCs zwischen den Substratplatten der POLICRYPS
entlang der elektrischen Feldlinien sukzessive homeotrop aus. Folglich unterliegt der
s-polarisierte Strahl nun dem ordentlichen Brechungsindex von n, = 1.52 fur E7 [49].
Somit ergibt sich fiir die Brechungsindexmodulation AnU>>UEhNW = —0,09

sowie ein Anstieg der Beugungseffizienz der 1. Ordnung um einen Faktor

n 2
<%> ~20. Alle Brechungsindizes sind auf einen He-Ne-Laser (HNR-IHT-2.5-P)

Angy
mit A = 632,8 nm bezogen, der in den folgenden Experimenten verwendet wurde.
Im Vergleich dazu unterliegt der p-polarisierte Strahl ohne angelegte elektrische
Spannung sowie mit angelegter elektrischer Spannung dem kleineren ordindren Bre-

Anysu,y
Angy

2
chungsindex von E7. Daher ergibt sich ( ) ~1 und somit kein Anstieg der

Beugungseffizienz der 1. Ordnung [5].

5.7 Festlegung des Beugungsregimes

Auf Grund seiner spannungs- und polarisationsabhéngigen Beugungseigenschaften
kann diese POLICRYPS-Konfiguration als elektro-optisches Element eingesetzt wer-
den.

Préazise Analysen der optischen Beugungseigenschaften sind allerdings nur unter
Beriicksichtigung des Beugungsregimes moglich. Dazu sind zwei Parameter notwen-
dig [5],[50]:

(b — WA/\'n,d (5 9)

sowie

_ 2mAd
Q = Ghaz (5.10)

wobei d = 10 pm die Schichtdicke der POLICRYPS, A = 632,8 nm die Wellenlange
des Lasers und A =5 pm die Periodizitat des Gitters darstellt. Die Differenz der
Brechungsindizes An von SU-8 und E7 berechnet sich durch
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An = ng, —ngy_g (5.11)

Der mittlere Brechungsindex tiber das Gitter (n) ergibt sich aus dem gewichteten

Mittel von ng, und ngy_g, wobei die Gewichtung mit dem Verhaltnis aus E7 gefill-

ter Spaltbreite und Polymerwandbreite bestimmt wird. Sowohl An als auch (n) sind

von der gewéahlten Polarisation und der angelegten Spannung abhéngig, weshalb fiir

beide Werte der Mittelwert ng, aus dem ordentlichem und auBlerordentlichem Bre-
chungsindex von E7 fiir die Berechnung herangezogen wird.

Mit Hilfe dieser Parameter kann das passende Beugungsregime ermittelt werden:

- Bragg-Regime: tritt bei sogenannten Bragg-Gittern auf, die man auch als

dicke Gitter bezeichnet. Nur wenige Beugungsordnungen existieren, wobei

lediglich die 0. und 1. Beugungsordnung signifikante Intensitaten aufweisen

und die Bragg-Bedingung erfiillt sein muss. Es gilt:

Q¢ >1und 2> 20 (5.12)

- Raman-Nath-Regime: tritt bei sogenannten diinnen Gittern auf. Viele Beu-

gungsordnungen existieren gleichzeitig. Es gilt:

Q¢ < 1und <20 (5.13)

- Zwischenregime: tritt bei Gittern auf, die weder ,dick” noch ,diinn“ sind.
Hier konnen die Beugungseigenschaften mit der rigoros gekoppelten Wel-
lenanalyse (RCWA) beschrieben werden [51].

Fiir die Parameter ) und ¢ der hergestellten POLICRYPS ergibt sich also eine Zu-
ordnung zum Zwischenregime, welches mit der RCWA-Methode beschrieben werden
muss.

Anhand der im Herstellungsprozess verhéltnisméfig einfach verdnderbaren Vari-
ablen fir ¢ und ¢ zeigt sich also, dass mit der gewédhlten Zwei-Photonen-Polymeri-
sationsmethode und der damit produzierten POLICRYPS-Struktur alle Arten von

Beugungsregimen realisiert werden konnen.

5.8 Messungen der Beugungseigenschaften
5.8.1 Experimentalbedingungen zur Messung der Beugungseffizienz bei un-
terschiedlichen SU-8-Polymer-Wanddicken

Es wird die Abhéngigkeit der Beugungseffizienz fiir unterschiedliche SU-8-Wand-
dicken der POLICRYPS-Struktur und den damit verbundenen unterschiedlichen
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Werten fir den mittleren Brechungsindex tiber das Gitter (n) und dem davon ab-
hangigen Parameter () untersucht. Der verwendete Messaufbau ist schematisch in
Abbildung 29 zu sehen.

Photodetektoren

A2 A2
-Plattchen  -Plattchen

1

Polarisator Linse POLICRYPS

He-Ne-Laser

Abbildung 29: Schematischer Experimentalaufbau zum Messen der Beugungseffizienz
fiir unterschiedliche SU-8-Wanddicken der POLICRYPS-Struktur und damit zusam-
menhangenden unterschiedlichen Werten fiir (n) und somit ¢). Die Position der Pho-
todetektoren variiert je nach gemessener Beugungsordnung.

Die Quelle linear polarisierten Lichtes ist ein Helium-Neon-Laser (HNR-THT-2.5-
P) mit einer Wellenldnge von A = 632,8 nm. Die Kombination aus A/2-Pléttchen
und Polarisator dient zur Einstellung der transmittierten Intensitat und zum p-Po-
larisieren des Strahls. Mit dem zweiten A/2 -Plattchen kann zwischen p- und s-Pola-
risation gewechselt werden, ohne die Intensitat des Strahls zu beeinflussen. Die der
Verzogerungsplatte nachgestellte Linse dient der Verringerung des Strahlpunkt-
durchmessers auf dem Gitter von d = 0,59 mm auf 95 pm. Die verwendete Span-
nungsquelle ist ein Funktionsgenerator (Agilent 33120A15 MHz Function/ Arbitrary
Waveform Generator) mit angeschlossenem Spannungsverstarker (Newport 3211
High-Voltage Amplifier). Die Spannungswerte der Photodetektoren (Thorlabs
DET110 - High Speed Silicon Detector) werden mit einem Ozilloskop (Tektronix
DPO 4054 Digital Phosphor Oscilloscope) gemessen. Die Spannungserhohung erfolgt
in 0,5 V-Schritten bis 40 V und danach in 1 V -Schritten bis 100 V bei 1 kHz
Rechteckspannung. Um Messfehler durch eine zu kurze Reorientierungszeit der Fliis-
sigkristalle zu vermeiden, wird eine Wartezeit von 15 s zwischen den Spannungser-
hohungen eingehalten.

Die Beugungseffizienz n wird nach bereits erwédhnter Formel 5.8 bestimmt, also als
das Intensitatsverhaltnis der gewahlten Beugungsordnung I, zur einfallenden Inten-
sitat I,,,. Dariiber hinaus wird auch das Verhéltnis der gemessenen Beugungsinten-

sitaten [, zur einfallenden Intensitat I, bestimmt:

Iy+>".21;

;ut — Iil-ll _J (5.14)

in

Dafiir wird zu der Intensitdt der ersten Beugungsordnung [, und I, jede weitere

positive und negative Beugungsordnung bis zur 3. aufsummiert. Auf Grund der
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limitierten Anzahl an Detektoren und der Symmetrie gleicher Beugungsordnungen
werden positive und negative Beugungsordnungen rechnerisch als ident betrachtet.

5.8.2 Messung der Beugungseffizienz fiir p-polarisiertes Licht

Abbildung 30 zeigt die Beugungseffizienz des Gitters fiir p-polarisiertes Licht als
Funktion der Spannung bei einer SU-8-Wanddicke von Dgy;_¢ = 3,34 pm und einer
Spaltbreite g = A — Dgyy_g = 1,66 pm.

30

o5 MM -
— m (. Ordnung
(=]
%20 = 1. Ordnung
_E ® 2. Ordnung
g " m 3. Ordnung
g WNAV——-——AMAJVWV——*V’——
[T}
C
o
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>
(]
[an]

5
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Effektivspannung [V]

Abbildung 30: Beugungseffizienz des Gitters fiir p-polarisiertes Licht als Funktion
der angelegten elektrischen Spannung.

Wie in Abschnitt 5.6 beschrieben, unterliegt der p-polarisierte Strahl ohne ange-
legte elektrische Spannung und mit angelegter elektrischer Spannung dem kleineren
ordindren Brechungsindex von E7, weshalb die Beugungseffizienz fiir alle Ordnungen
konstant bleibt. Daher wird in allen weiteren Messungen nur der Fall von s-polari-
siertem Licht beriicksichtigt. Es sind dennoch leichte Schwankungen der Beugungs-
effizienz zu sehen, welche auf Strukturdefekte sowie Anordnungsdefekte der LCs zu-
riickzufithren sind. Grundsétzlich sind Anordnungsdefekte leicht an einer Verringe-
rung der Messschwankungen bei zunehmender Spannung erkennbar.

Das spannungsabhangige Verhaltnis der gesamten Beugungsintensitaten bis zur 3.

Ordnung I, zur einfallenden Intensitat des Lasers I, fiir p-polarisiertes Licht ist in
Abbildung 31 zu sehen.
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Abbildung 31: Spannungsabhéngiges Verhéltnis der gesamten Beugungsintensitaten
bis zur 3. Ordnung I, zur einfallenden Intensitéit I;

m

fiir p-polarisiertes Licht.

In Ubereinstimmung mit der statischen Beugungseffizienz bei p-polarisiertem Licht
sollte das Verhaltnis % ebenso spannungsunabhéngig sein. Die gemessene Differenz

von ~3,3 % zum Initialwert ist durch LC-Anordnungsdefekte bedingt. Ohne Intensi-

tatsverluste durch Absorption und Streuung sollte der Betrag von % auf Grund von

Reflexionsverlusten am LC-Zellsubstrat bei ungefahr 92 % liegen.

5.8.3 Messung der Beugungseffizienz einzelner Ordnungen fiir s-polarisier-
tes Licht und Vergleich unterschiedlicher SU-8-Wanddicken

In diesem Abschnitt wird das Verhalten der Beugungseffizienz einzelner Ordnun-
gen bei unterschiedlichem Verhéltnis der SU-8 Wanddicke zur Spaltbreite zweier
POLYCRIPS-Gitter untersucht. Dazu werden zunéachst die Parameter ¢) und ¢ be-
stimmt, mit welchen das Beugungsregime ermittelt wird.

Das erste Gitter besitzt die verhéltnisméaBig geringere SU-8-Wanddicke von
Dgy_g = 2,74 pm sowie eine Spaltbreite von g = A — Dgy_g = 2,26 pm, also ein
Verhéltnis von ~1:0,82. Daraus erhalt man fur

Qo ~ 3,90

und

9 ~ 0,281

¢

Das zweite Gitter besitzt eine verhéltnisméafiig hohere SU-8-Wanddicke von
Dyy_g = 3,34 pm sowie eine Spaltbreite von ¢ = A — Dy, g = 1,66 pm, also ein
Verhaltnis von ~1:0,50. Daraus erhalt man fiir

Qo ~ 4,72

und
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@
~ ~ 0,341
¢

Wie bereits im Abschnitt 5.7 beschrieben, weisen bei einem Verhéaltnis von % > 20

und Q¢ > 1 (Bragg-Regime) lediglich die 0. und 1. Ordnung signifikante Intensitéiten
auf, wahrend sich die Intensitéit bei % < 20 und Q¢ < 1 (Raman-Nath-Regime) tiber

viele Ordnungen verteilt. Dementsprechend treffen die Werte fiir () und ¢ beider
Gitter auf das Zwischenregime zu. Dies bedeutet, dass die 0. und 1. Ordnung zwar
dominieren, jedoch Intensitdt an hohere Ordnungen verlieren. Die hoheren Ordnun-
gen werden umso signifikanter, desto geringer () ist.

Bei zunehmender SU-8 Wanddicke nimmt der mittlere Brechungsindex iiber das
Gitter (n) ab und @ wird groBer. Daher ist zu erwarten, dass die Intensitaten der
hoheren Beugungsordnungen bei groflen Gitterwanddicken abnehmen, bis sie fast
ganzlich verschwinden, wenn der Ubergang ins Bragg-Regime erfolgt.

Abbildung 32 zeigt die Beugungseffizienz des Gitters fiir s-polarisiertes Licht als
Funktion der Spannung bei einem Wanddicke-Spaltbreite-Verhéltnis von 1:0,82.
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Abbildung 32: Beugungseffizienz des Gitters fiir s-polarisiertes Licht als Funktion der
angelegten elektrischen Spannung bei einem Wanddicke-Spaltbreite-Verhéltnis von
1:0,82.

Die in Abschnitt 5.6 beschriebene Intensitatssteigerung der 1. Beugungsordnung
auf Kosten der 0. Ordnung ist deutlich zu erkennen. In Ubereinstimmung mit der
Einordnung der Beugungseigenschaften ins Zwischenregime besitzen die 2. und 3.
Ordnung 4,15 % bzw. 1,59 % der einfallenden Intensitat bei ~100 V angelegter
Spannung. Im Vergleich dazu betragt die Beugungseffizienz der 0. Ordnung 10,27 %
und jene der 1. Ordnung 16,74 %.

Abbildung 33 zeigt die Beugungseffizienz des Gitters fiir s-polarisiertes Licht als
Funktion der Spannung bei einem Wanddicke-Spaltbreite-Verhéltnis von 1:0,50.
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Abbildung 33: Beugungseffizienz des Gitters fiir s-polarisiertes Licht als Funktion der
angelegten elektrischen Spannung bei einem Wanddicke-Spaltbreite-Verhéltnis von
1:0,50.

Fiir dickere Wande zeigt sich im Vergleich eine deutliche Intensitatssteigerung der
1. Ordnung geméafl der Zunahme des Parameters ) und der dementsprechenden An-
naherung zum Bragg-Regime. Demgemaf verringert sich die 2. und 3. Ordnung mit
3,56 % respektive 0,93 % Beugungseffizienz bei ~100 V angelegter Spannung.

In Erganzung zu den Messungen der Beugungseffizienz einzelner Ordnungen zeigen
Abbildung 34 und Abbildung 35 das spannungsabhangige Verhaltnis der transmit-
tierten Intensitat I, zur einfallenden Intensitat I, fiir s-polarisiertes Licht, wobei
1

out Dis zur 3. Beugungsordnung gemessenen wurde.
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Abbildung 34: Spannungsabhingiges Verhéltnis der gesamten Beugungsintensitaten

bis zur 3. Ordnung I, zur einfallenden Intensitat I, fiir s-polarisiertes Licht bei

ou

einem Wanddicke-Spaltbreite-Verhéltnis von 1:0,82.
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Wie aus Abbildung 34 hervorgeht, ist im Fall diinnerer Wénde ein nach kurzem
Anstieg deutlicher Verlust der gemessenen Intensitdten nach dem POLICRYPS-Git-
ter I, bei Spannungserhohung zu sehen. Ein Grund dafiir ist der extreme Intensi-
tatsabfall der 0. Ordnung (siehe Abbildung 32). Im Optimalfall sollte die Intensitét
der 0. Ordnung auf héhere Ordnungen, insbesondere die 1. Ordnung, umverteilt wer-
den. Bedingt durch Defekte im Gitter nehmen die hoheren Ordnungen nicht im sel-
ben Ausmafl zu, weshalb Intensitat verloren geht und somit % abnimmt.
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Abbildung 35: Spannungsabhéngiges Verhéltnis der gesamten Beugungsintensitaten

bis zur 3. Ordnung I, zur einfallenden Intensitat I, fiir s-polarisiertes Licht bei

einem Wanddicke- Spaltbreite-Verhéltnis von 1:0,50.

Im Fall dickerer Wénde, wie in Abbildung 35 ersichtlich, ist eine deutliche Uber-
einstimmung mit der Theorie zu sehen. Die Beugungseffizienz der 0. Ordnung nimmt
ab und deren Intensitdt wird auf hohere Ordnungen umverteilt (siche dazu Abbil-
dung 33). Dariiber hinaus und bedingt durch die einheitlichere Anordnung der LCs
im E-Feld nimmt die Gesamtintensitit noch zu.
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6 Ergebnisse und Ausblick

Experimente sowie Forschung, welche dieser Diplomarbeit zugrunde liegen, be-
schreiben die Herstellung von 3D-Strukturen durch den kontaktlosen Prozess des
direkten Laserschreibens, welcher auf Zwei-Photonen-Polymerisation basiert. In die
hergestellten Strukturen werden Fliissigkristalle (LCs) eingelagert, wobei es sich bei
der verwendeten Polymerisationsfliissigkeit um das permanente Epoxy-Negativ-Pho-
toresist SU-8 handelt, welches nach dem Belichtungsprozess spezifische reliefartige
Verankerungsstrukturen im Nanometerbereich aufweist. In den sogenannten POLIC-
RYPS (Polymergitterstruktur mit eingelagerten Fliissigkristallen) induzieren die Re-
liefs im SU-8 eine planar-nematische Anordnung der LCs. Dies ist fiir die optischen
Eigenschaften der mit dieser Methode hergestellten Strukturen von grofler Bedeutung.
Die Analyse der vorliegenden Arbeit konzentriert sich vornehmlich auf die Anord-
nung der Fliissigkristalle in den POLICRYPS sowie die Oberflichentopografie der
SU-8-Strukturen. Zudem werden die polarisationsabhéngigen Beugungseigenschaften
dieser Struktur bei unterschiedlichen Wanddicke-Spaltbreite-Verhéltnissen unter-
sucht.

Die Untersuchungsergebnisse mittels AFM zeigen eine Periodizitat der Reliefstruk-
tur von etwa 250 nm, welche etwa der halben Wellenlédnge des zur Produktion ver-
wendeten Femtosekunden-Lasers im Material entspricht. Durch die Analyse der Re-
liefeigenschaften wird eine Unabhangigkeit der Reliefperiodizitat von der Substratre-
flektivitat ermittelt. Beide Ergebnisse belegen eine Interferenz des Lasers innerhalb
der Polymerisationsfliissigkeit wahrend der Belichtung als Ursprung der Reliefstruk-
tur. Zukiinftige Forschung konnte sich der Abhéngigkeit des Reliefs von der Belich-
tungsintensitit annehmen, um einen zu erwartenden Zusammenhang zwischen Reli-
eftiefe und Intensitét herzustellen.

Das mittels Polarisationsmikroskopie untersuchte Verhalten der LCs in den PO-
LICRYPS weist die in der Theorie gezeigte planar-nematische Anordnung sowie eine
Rotation der Molekiile zur homeotropen Anordnung im elektrischen Feld auf. Auf-
tretende Anordnungsdefekte sind das Resultat fehlerhafter Polymerstrukturen und
dementsprechend durch Optimierung des Produktionsverfahrens, insbesondere des
Belichtungsprozesses, abwendbar. Eine signifikante Qualitéatssteigerung der produ-
zierten Strukturen wird in dieser Arbeit durch eine spezielle praxisbewéahrte Positio-
niermethode des Laserfokus sowie einer Anpassung diverser Prozessparameter, etwa
der Temperatur oder der UV-Expositionszeit, erzielt.

Auf Grund der verhaltnisméaBig hohen Strukturdicke von 10 pm kommt es bei Be-
trachtung der POLICRYPS unter gekreuzten Polarisatoren bereits ohne angelegtem
elektrischen Feld zur totalen Elimination einzelner Wellenldngen des sichtbaren
Spektrums. Bei einer Verringerung der Strukturdicke auf beispielsweise 1 pm tritt
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lediglich eine Minderung der transmittierten Intensitat des sichtbaren Spektrums auf,
jedoch keine vollstédndige Elimination.

Die Besonderheiten der POLICRYPS ermoglichen eine Verwendung als Beugungs-
gitter, wobei die Beugungseigenschaften dieser Strukturen dem Zwischenregime zu-
zuordnen sind. Messungen der Beugungseffizienz bei unterschiedlichem SU-8-Wand-
dicke-Spaltbreite-Verhéaltnis und unter Anlegen von Spannung zeigen, dass eine auf
Kosten der Spaltbreite zunehmende Wanddicke eine Annédherung der Beugungsei-
genschaften zum Bragg-Regime bewirkt. Dieses Ergebnis wird durch die Bestimmung
entsprechender Parameter bestatigt.

Die Analyseergebnisse dieser Arbeit zeigen, dass mit Hilfe der Methode der Zwei-
Photonen-Polymerisation Strukturen hergestellt werden kénnen, welche sich hervor-
ragend in Bereichen einsetzen lassen, wo prézise LC-Anordnungen und eine damit
verkniipfte elektro-optische Schaltbarkeit essentiell sind, wie etwa in der Bildschirm-
technologie. Dartiber hinaus kénnen die fabrizierten POLICRYPS als Beugungsgitter
eingesetzt werden, welche ebenso tiber elektro-optische Schaltbarkeit verfiigen. Zu-
dem lassen sich ihre Beugungsregime verhaltnisméafig einfach innerhalb des Produk-
tionsprozesses beeinflussen, was sie fiir die verschiedensten Bereiche der Forschung
interessant macht.
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