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Gaspermeationsmessgerat -
nicht nur fir OLEDs

Johannes Griibler, Sempa Systems

Eine neue Technologie aus Dresden zur gleichzeitigen Messung von
Wasserdampf- und Sauerstoffdurchlassigkeitsraten eignet sich auch fur
den Einsatz bei elektronischen und optoelektronischen Komponenten.

Die genaue Bestimmung der Wasserdampf- und Sau-
erstoffdurchléssigkeit (Permeation) von Verkapse-
lungsmaterialien hat eine herausragende Bedeutung
fiir eine Vielzahl von Anwendungen, darunter hoch-
wertige Produkte wie Lebensmittel- und pharmazeu-
tische Verpackungen, Gasspeichersysteme, E-Reader,
Lithium-Ionen-Batterien sowie Vakuumisolations-
paneele. Insbesondere bei elektronischen und opto-
elektronischen Komponenten, z. B. bei organischen
Leuchtdioden (OLEDs), spielt die Bestimmung der
Gasdurchlissigkeit eine entscheidende Rolle.
OLEDs werden in der Regel verkapselt, um die
organischen Schichten vor Umwelteinfliissen zu
schiitzen und damit eine hohere Effizienz und eine
langere Lebensdauer zu gewihrleisten. Insbesondere
der Kontakt mit Feuchtigkeit und Sauerstoff fiithrt
zur Degradation, d.h. zur Verdnderung der Materi-
aleigenschaften. Um die volle Funktionsféhigkeit
zu erhalten, haben OLEDs extreme Barriereanfor-
derungen an das Verkapselungsmaterial. Diese lie-
gen bei einer maximalen Wasserdampfdurchléssig-
keit (Water Vapor Transmission Rate, WVTR) von
10-g,om2d 'und einer maximalen Sauerstoffdurch-
lassigkeit (Oxygen Transmission Rate, OTR) von
10%4cm®md " bar ' (Abb. 1).

Die Wasserdampf- und Sauerstoffdurchlés-
sigkeit (Permeation) von Verkapselungsma-
terialien ist in vielen Anwendungen bedeu-
tend — auch bei elektronischen und
optoelektronischen Kompo-

nenten
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Abb. 1: Anforderungen verschiedener Anwendungsfelder
an WVTR und OTR

Innovatives Messgerat

SEMPA SYSTEMS aus Dresden hat auf Basis eines
Patents des Fraunhofer-Instituts fiir Werkstoff- und
Strahltechnik IWS ein hochmodernes Permeations-
messgerdt entwickelt. In Zusammenarbeit mit dem
Fraunhofer-Institut fiir Werkstoff und Strahlstechnik
(IWS) schufen die Ingenieure des ,SEMPA Labs®,
einem Forschungs- und Entwicklungslabor innerhalb
des Unternehmens, mit ,HiBarSens 3.0¢ das erste
Gerit, welches die Bestimmung von WVTR und OTR
einer Probe in nur einem Arbeitsgang ermdglicht.
Somit kann die Durchldssigkeit fiir die kritischsten
atmospharischen Gase simultan unter den gleichen
experimentellen Bedingungen gemessen werden.
Niedrige Betriebkosten ergeben sich durch kiirzere
Messzeiten, einen geringen Platzbedarf und einen
niedrigen Handlingaufwand.
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Als Innovation des neuen Permeationsmessgerit
nennt SEMPA SYSTEMS die Kombination von
zwei Messprinzipen in einer einzigen Messzelle: der
Laserdioden-Spektroskopie fiir die Messung der Was-
serdampfkonzentration und der Fluoreszenzlgschung
fiir die Sauerstoffkonzentrationsmessung (4bb. 2).
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Abb. 2: Schematische Darstellung des
,HiBarSens 3.0° -Messprinzip

Eine horizontal angeordnete Probe teilt das Modul in
zwei Bereiche. Oberhalb der Probe befinden sich die
Sittigungs- und die Vorkammer, die eine entschei-
dende Rolle bei der Aufrechterhaltung einer definier-
ten Wasserdampfkonzentration wahrend des gesamten
Messvorgangs spielen. Unmittelbar unter der Probe
befindet sich die Messkammer. In der Messkammer
wird die Abschwichung der Laserstrahlintensitit in
Abhingigkeit von der Wasserdampfkonzentration
gemessen. Da diese Laserdioden-Spektroskopie die
charakteristischen Absorptionslinien eines Gases bei
bestimmten Wellenléngen nutzt, werden Stérungen
durch nicht relevante Molekiile ausgeschlossen.

Gleichzeitig wird fiir die Fluoreszenzldschung ein
speziell beschichtetes Pad mit griinem LED-Licht
bestrahlt, so dass es Fluoreszenzlicht aussendet.
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Jedes Sauerstoffmolekiil in der unmittelbaren Umge-
bung 16scht das Fluoreszenzlicht teilweise aus. Die
Abnahme dieses Lumineszenzsignals wird dann als
Funktion des Sauerstoffpartialdrucks gemessen.

Der der Messkammer zugefiihrte Stickstoff reguliert
die Konzentration der Wasserdampf- und Sauerstoft-
molekiile, welche die zu untersuchende Probe durch-
drungen haben (Permeat). Automatisiert gedffnete
und geschlossene Ventile ermdglichen einen dis-
kontinuierlichen Stickstofffluss zur Regulierung der
Permeatenkonzentrationen. Dies fiihrt dazu, dass sich
— unter Einhaltung aller Gleichgewichtsbedingungen
—auch geringe Permeat-Mengen so weit anreichern,
dass sie zuverlédssig messbar sind.

Die beschriebenen Methoden ermdglichen
eine zuverldssige Bestimmung der WVTR in
einem weiten dynamischen Bereich zwischen
10 und 10°%gy,om2d"!, was derzeit die nied-
rigste Nachweisgrenze (,Limit of Detection®,
LOD) ist, die mit einem kommerziellen Pro-
dukt erreicht wird. Im OTR-Bereich liegen die
Nachweisgrenzen beim HiBarSens 3.0 zwischen
103 und 103 em® m? d*! bar .

Aktive Dichtungstechnologie

Um die Messergebnisse nicht zu verfdlschen, miis-
sen die eingelegten Proben hermetisch abgeschlos-
sen werden. Die dafiir verwendete Dichtungstechnik
darf die Proben mechanisch nicht beschddigen. Das
ist eine anspruchsvolle Aufgabe, da die typischen
Dichtungslsungen, also metallische Dichtungen und
Dichtungsmaterialien auf Polymerbasis, nicht einge-
setzt werden diirfen. Wihrend metallische Dichtungen
aufgrund ihrer Harte die Probe zerstoren konnen, sind
Polymerdichtungen selbst anféllig fiir Permeation.
,HiBarSens 3.0° verwendet eine aktive Dichtungs-
technologie (,ActiveSeal‘) ohne Dichtungsmateria-
lien. Dabei werden zwei spezielle Spiilkanéle aufier-
halb des Messbereichs kontinuierlich mit trockenem
Stickstoff versorgt. Infolgedessen reduziert jeder
Kanal die diffundierte Umgebungsfeuchte —und zwar
um mehrere Grofenordnungen. Dies gewahrleistet
eine perfekt abgedichtete Umgebung und unterstiitzt
prézise Messungen und Analysen.

Erhebliche Messzeitreduzierung

Momentan ist die Messung der ,Water Vapor Trans-
mission Rate’ (WVTR) ein zeitaufwindiger Prozess,
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Cell temperature  38.00 °C

Relative humidity  89.5%
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Abb. 3: Permalyzer Pro — die GUI des Permeationsmessgerétes

insbesondere bei nahezu undurchldssigen Proben.
Deren Messdauer konnte theoretisch bei unend-
lich liegen. Das Permeationsmessgerét von SEMPA
begegnet dieser Herausforderung mit zwei wichtigen
Funktionen. Erstens kann die Messtemperatur auf bis
zu 85 °C erhoht werden, was in einer héheren Durch-
lassigkeitsrate resultiert.

Zweitens kann ,PreConCell‘-Technologie, parallel
zur Messung eingesetzt werden. ,PreConCell® ver-
fiigt tiber voneinander unabhingige Kammern, in
denen die Proben vor der Messung vorkonditioniert
werden. Die Technologie erzeugt den erforderlichen
Feuchtegradienten in den Messproben und sorgt mit
einer Anpassung der relativen Feuchte von trocken
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bis 95 % 1. F. (Relative Feuchte) fiir eine perfekt vor-
bereitete Probe. Je nach Probeneigenschaften ldsst
sich dadurch eine bis zu zehnmal schnellere Messun-
gen realisieren. Der Betrieb bei hoheren Temperatu-
ren ermdglicht sogar eine bis zu 300mal schnellere
Messung.

Nutzerfreundliche grafische Oberflache

,Permalyzer Pro° ist eine nutzerfreundliche grafi-
sche Oberflache (Graphical User Interface GUT), die
fiir die Steuerung und Interaktion mit dem Perme-
ationsmessgerit entwickelt wurde (4bb. 3). Sie ist
der zentrale Knotenpunkt, iiber den die Nutzerlnnen
die Funktionen mehrerer ,HiBarSens 3.0¢ -Gerite
gleichzeitig verwalten und
steuern konnen. ,Permalyzer
Pro® vereinfacht das Konfi-
gurieren, Starten und Uber-
wachen von Messungen und
ermdglicht eine reibungslose
Bedienung. Daneben besteht
die Moglichkeit, Messdaten
abzurufen, Diagramme zu
erstellen und Messberichte zu
exportieren.

www.sempa.de

www.iws.fraunhofer.de

PLUS 11/2023 1423




