DOI 10.5162/14dss2019/7.3

Feuchtigkeitsbestimmung durch parallele Messung von elektrischer
Leitfahigkeit und Wasseraufnahme diinner SPEEK-Schichten

Niklas Warnecke', Hendrik Wulfmeier', Holger Fritze', Luca Pasquini®, Philippe Knauth®

'Institut fir Energieforschung und physikalische Technologien, TU Clausthal, Clausthal, Deutschland
Universitat Aix-Marseille, CNRS, Madirel, Electrochemistry of Materials Group
Kontakt: niklas.warnecke@tu-clausthal.de

Einleitung

Zahlreiche moderne Anwendungen ebenso wie naturli-
che Vorgange werden stark von Zusammensetzung der
jeweilig vorhandenen Atmosphére beeinflusst. In vielen
Bereichen ist die Feuchtigkeit besagter Atmosphare einer
der prasentesten und bedeutendsten Faktoren. Folglich
besteht ein hohes Interesse an einer prazisen Messung
dieser, insbesondere mit leicht zu handhabenden Senso-
ren. Polymerelektrolyte sind hierbei vielversprechende
Kandidaten, da sie eine hohe Robustheit gegeniiber dule-
ren Einflissen aufweisen und sie die Entwicklung kosten-
glinstiger Sensoren bei gleichzeitig geringer Baugréile
des Sensors ermdglichen.

Sulfoniertes Poly-Ether-Ether-Ketone (SPEEK) zeigt hier
ein hohes Potential. PEEK ist ein mit Sulfonséuregruppen
versehenes Polymer mit der Summenformel
(C19H1206S)ps(C19H1203)1.ps. Die Strukturformel ist in
Abb. 1 dargestellt. DS steht hierbei fur ,,Degree of Sulfo-
nisation“ bzw. Sulfonierungsgrad und gibt an, zu wel-
chem Anteil das Polymer mit Sulfonsduregruppen verse-
hen wurde.
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Abb. 1: Strukturformel von SPEEK

In feuchter Atmosphére ist fir SPEEK eine Protonenlei-
tung Uber die Sulfonsauregruppen mdéglich. Dort, wo sie
am PEEK anliegen, kommt es zur Bildung hydrophiler Ge-
biete. Wenn SPEEK mit Feuchte in Kontakt kommt, neh-
men diese Gebiete das Wasser auf und schwellen an [1].
Uber diese Gebiete ist so Protonenleitung méglich.

Um SPEEK-basierte Feuchtigkeitssensoren zu realisie-
ren, bieten sich folglich zwei Konzepte an, um die relative
Atmosphéarenfeuchtigkeit rH zu bestimmen: (1) Messung
der Massenzunahme/-abnahme Am mittels einer Quarz-
kristall-Nanowaage oder (2) Messung der Leitfahigkeit der
Schichten ¢ mittels Impedanzspektroskopie. Diese beiden
Grolken besitzen eine hohe Empfindlichkeit gegeniber
Anderungen von rH auch iber weite Bereiche von rH hin-
weg. Eine simultane Messung beider physikalischer Gro-
Ren, Am und o erhéht die Sensitivitdt weiter, da sie die
Anfalligkeit fur Querempfindlichkeiten deutlich reduziert.
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Da dinne SPEEK-Schichten eine schnelle Ansprechzeit
auf rH-Anderungen der Atmosphére zeigen, wird so eine
In-situ-Uberwachung von Atmosphéren oder auch eine
direkte Prozessuberwachung erméglicht.
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Abb. 2: Schema der Wasseraufnahme von SPEEK bei
Sulfonsduregruppen

Allerdings ist der zugrunde liegende Prozess der Was-
seraufnahme und der zugehdrige Zuwachs der Leitfahig-
keit o von SPEEK bisher vor allem theoretisch betrachtet
oder punktuell fir einzelne rH-Werte untersucht werden.
Um eine praktischen (Sensor-)Anwendung zu ermégli-
chen, ist daher eine detaillierte Untersuchung unerlasslich.
Insbesondere der Zusammenhang der beiden Messgro-
Ren muss untersucht werden. Aus diesem Grund betrach-
tet die vorliegende Arbeit das Verhalten diinner SPEEK-
Schichten fir wechselndes rH im Detail. Dabei werden mit
einer Nanowaage die Massenanderung Am und mittels
Impedanzspektroskopie die Leitfahigkeit o bestimmt. Diese
Messungen werden mit zwei SPEEK-Proben parallel
durchgefiihrt. Der Prozess der Wasseraufnahme und die
folgende Zunahme der Leitfahigkeit sowie der Zusam-
menhang dieser beiden kénnen dadurch im Detail und in
situ betrachtet werden.

Zudem wird aus den erhaltenen Werten der Zusammen-
hang zwischen der Konzentration der Protonen ¢(H") und
ihrer Beweglichkeit u(H") ermittelt, um das Verstandnis fur
den Prozess zu verbessern.
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Materialien und Methoden

SPEEK

Fir die Arbeit werden zwei SPEEK Varianten mit unter-
schiedlichen Sulfonierungsgrad verglichen. Die DS-Werte
betragen 0,5 und 0,9. Beide Varianten liegen in kristalliner
Form vor und werden in Dimethylsulfonat (DMSO) nahe
der Sattigungsgrenze geldst.

Nanowaage auf Basis von Langasit-Resonatoren (Am)

Um die Massenaufnahme zu messen, werden runde,
piezoelektrische Langasit-Einkristalle (LGS, LazGasSiO14,
Dichte zirka 5,754 g cm'3) mit einer Dicke von zirka
270 pym und einem Durchmesser von 10 mm verwendet.
LGS ist ein atmospahren- und hochtemperaturstabiler
Quarzisomorph mit geringer elektrischer Leitfahigkeit. Auf
diesen werden mithilfe der Laserablation beidseitig Platin-
Kontakte abgeschieden (Abb. 3 oben). AnschlieBend wer-
den mit einer Einkanalpipette zirka 0,5 yl SPEEK-L6sung
auf den Kontakt auf einer Seite aufgetragen. Diese Probe
wird fir zwei Stunden bei 80 °C getrocknet. Auf dieselbe
Weise SPEEK wird eine SPEEK-Schicht auf der anderen
Seite der Probe aufgetragen und getrocknet. Ein Schema
der hergestellten Probe ist in Abb. 3 dargestellt. Die beid-
seitige Beschichtung soll Verbiegungen des Resonators
entgegenwirken, die durch auftretende Schichtspannun-
gen bei der Aufnahme von Feuchtigkeit hervorgerufen
werden kénnen. Diese kdnnten das Messsignal verfal-
schen. Die Abmessungen der Schichten werden mithilfe
eines taktilen Oberflachenprofilometers des Typs Ambios
XP-2 (USA) vermessen.

10 mm

Platin-Kontakt Langasit-Resonator

NG {270 um /
—
SPEEK-Schicht,
zirka 5 ym

Abb. 3: Skizze eines Langasit-Resonators ohne SPEEK
in Aufsicht (oben) und im Querschnitt mit SPEEK (unten)

Aluminiumoxid-Einkristall (o)

Fir die Leitfahigkeit werden Aluminiumoxid-Einkristalle
(Saphir) mit einer Dicke von zirka 350 um verwendet. Auf
diese werden per Siebdruck einseitig Interdigi-
tal-Strukturen aus Platin aufgebracht und anschlieRend fur
1h bei 1000 °C ausgebacken. Analog zum Langa-
sit-Kristall werden mithilfe einer Einkanalpipette zirka
0,5 pl aufgetragen, sodass SPEEK zwischen die Kontakte
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gelangt (Abb. 4). Die Probe wird anschlieRend fir zwei
Stunden bei 80 °C getrocknet. Die Abmessungen der Pro-
ben werden ebenfalls mittels des Profilometers ermittelt.

10 mm

Abstand der Stege d,
Durchschnitt zirka
250 ym

effektive Lange /
zirka 30 mm

SPEEK-Schicht

PIatin-Kontakt\

Aluminiumoxid-Einkristall

$ h, zirka 1,1 um
1 Zirka 360 pm 4

Abb. 4: Skizze eines praparierten Aluminiumoxid-
Einkristalls ohne SPEEK in Aufsicht (oben) und im Quer-
schnitt mit SPEEK (unten)

Messaufbau

Der gesamte Messaufbau ist in Abb. 5 skizziert. Fur die
Messung werden beide Varianten der Proben parallel in
zwei Quartzglashalterungen eingelegt und tber ihre Kon-
takte mit einem Netzwerkanalysator des Typs
HP E5100A (USA) (Langasit-Kristall) und einem Impe-
danzanalysator vom Typ Solatron SI 1260 (USA) gekop-
pelt mit einem dielektrischen Interface Typ Solatron
S1 1296 (Aluminiumoxid-Kristall) respektive verbunden.
Ein Glaszylinder wird Uber die Apparatur gestilpt und
gasdicht versiegelt, um so die Atmosphére an den Proben
von der Umgebung zu trennen. Ein Gasanschluss befindet
sich am Deckel des Zylinders, um die Atmosphére an den
Proben zu verandern. Hierzu wird feuchte Luft durch die-
sen Anschluss in die Apparatur eingeleitet, indem Luft
durch eine mit destilliertem Wasser gefiillte Gaswaschfla-
sche gepumpt wird und somit mit Feuchtigkeit angerei-
chert wird. Eine weitere Gaswaschflasche dahinter dient
dazu, den Zufluss an Wasser in die Anlage zu verhindern.
Beide Gaswaschflaschen befinden sich im Bad eines
Umwalzthermostaten vom Typ Julabo F 33-ME (Deutsch-
land). Indem die Badtemperatur verandert wird, kann die
Wasseraufnahme der Luft reguliert und somit rH einge-
stellt werden. Die Atmospharenfeuchtigkeit rH in der
Messkammer wird mit einem am Boden des Messkorpus
angebrachten  Feuchtigkeitssensor C4.7 Galltectmela
(Deutschland) gemessen. Uber denselben Anschluss
kann die Luft auch mit trockenem Argongas (Reinheit
99,996 %) versetzt werden, um damit die Feuchtigkeit wei-
ter zu reduzieren. Ein Massenflussregler regelt dabei die
Zuflisse. Am Boden der Anlage ist ein Einweg-Gasabfluss
installiert.

Ein den Messkorpus einschlieBender Rohrofen

Gero RO50-250-13SO  (Deutschland) halt zudem die
Temperatur T in der Messatmosphére konstant auf zirka
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30 °C. Zur Kontrolle wird die Temperatur in der Messat-
mosphare mithilfe eines Typ-S-Thermoelements und eines
Pt100-Widerstandsthermometers gemessen.

Gasanschluss |[==

l Aluminiumoxid-Probe |

Langasit-Probe
Waschflaschen

Wasserbad mit
Thermostat

asabfluss

|

Feuchtigkeitssensor r

I Dielektrisches Interface I

| Impedanzanalysator | | Netzwerkanalysator |

Abb. 5: Skizze der Messapparatur

Messverlauf

Fur die Messung wird zunachst das Wasserbad erhitzt,
bis der grof3tmogliche Wert fir rH erreicht wird (bei zirka
30 °C). Dieser Zustand wird fiir zirka 8 Stunden gehalten,
um die Proben SPEEK-Schichten mit Feuchtigkeit zu sat-
tigen und die Proben zu &quilibrieren. AnschlieBend wird
dieser Prozess bei niedrigeren Temperaturen des Was-
serbads und somit kleineren rH-Werten wiederholt. Die
einzelnen Messstufen werden stets fir mindestens
6 Stunden gehalten. Bei 4 °C ist keine weitere Verminde-
rung der Temperatur des Wasserbads méglich. Es werden
kleinere rH-Werte erreicht, indem zuerst die Messat-
mosphare partiell durch Argon ersetzt wird: Der Durchfluss
betragt zuerst 20 ml min™" Ar und 50 ml min” Luft, an-
schlieBend 20 ml min™ Ar und 20 ml min™ Luft und hier-
nach reines Ar, jeweils fir einige Stunden. AnschlieRend
wird die Messatmosphére mit einer Vakuumpumpe abge-
pumpt, sodass die SPEEK-Schichten zusatzlich getrock-
net werden. Daraufhin wird wieder feuchte Luft eingelas-
sen und schrittweise rH tber die Temperatur des Wasser-
bads erhoht.

Nanowaage

Zur Messung von Amyzo des SPEEKSs durch Wasserauf-
nahme wird der Langasit-Kristall als piezoelektrischer Re-
sonator genutzt. Der Kristall wird zur Schwingung ange-
regt. Dabei andert sich die Resonanzfrequenz anhand der
Massenanderung. Fir diinne Schichten kann hierzu die
Sauerbrey-Gleichung (1) herangezogen werden [2]:

Am = —AE?—f 1)

m
Am: Massenaufnahme
Ag:ef fektive Flache des SPEEK auf den Elektroden
Af: Anderung der Resonanzfrequenz durch Am
Sm: Massensensibilitit des Resonators
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Die Massensensibilitdt Sy ergibt sich aus dem Zusam-
menhang (2) [3]. Fur diese Messung liegt sie im Bereich
von 3320 mm? pg'1.

_ Jr
Sm =t @
fr: Resonanzfrequenz des Resonators
d: Dicke des Resonators

p: Dichte von LGS

Die effektive Flache Ag ist von der realen Flache Ar zu
unterscheiden [3]. Dies erfordert eine Korrektur nach (3)

[4]:

2E = 0,47 — 2,04 %1074 =+ T
AR °C

3)

Die Messung erfolgt bei 30 °C, sodass sich ein Korrek-
turfaktor der realen Flache zur effektiven Flache von 0,464
ergibt, mit dem die reale Flache zum Erhalt der effektiven
Flache zu multiplizieren ist.

Um zudem die Massenanderung durch die Aufnahme
von Wasser relativ zur SPEEK-Masse bestimmen zu kén-
nen, muss zunéchst die trockene SPEEK-Masse bestimmt
werden. Hierzu wird von den Proben die Resonanzfre-
quenz vor Auftragung von SPEEK gemessen und mit der
Resonanzfrequenz in der mit Argon getrockneten Probe
(siehe Messverlauf) verglichen. Mithilfe von (1), (2) und (3)
lasst sich die Massendnderung in Folge der Aufnahme
von SPEEK Amspeex ermitteln. Die relative Massenande-
rung Ameuzo.rer kann ermittelt werden, indem der Quotient
aus der absoluten Massenanderung und diesem Wert ge-
bildet wird (4).

Ampso

“)

AMmyao,rel = ATSPEER

fr: Resonanzfrequenz des Resonators
d: Dicke des Resonators
p: Dichte von LGS

Nyquist-Diagramm

Die Messung der Leitfahigkeit von SPEEK erfolgt, indem
das Nyquist-Diagramm fir die Probe aufgenommen wird.
Dabei wird fir die gemessenen Werte das Ersatzschaltbild
aus Abb. 6 genutzt. Der Widerstand der SPEEK-Schicht
ist dabei R.. Die Daten werden bei verschiedenen rH-
Werten gefittet, um Ry fiir diese zu ermitteln.

—| R

2

R, CPE,
—

Abb. 6: Ersatzschaltbild fiir das Nyquist-Diagramm be-
stehend aus zwei Widerstdnden (R; und R,) und einem
Konstant-Phasenelement (CPE,)
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Die elektrische Leitung findet durch die SPEEK-Schicht
zwischen den Stegen der Interdigitalstruktur mit dem Ab-
stand d statt. Somit erfolgt die Leitung durch die Quer-
schnittsflache der SPEEK-Schicht, die sich zwischen den
Stegen befindet. Diese ergibt sich aus der Héhe der
SPEEK-Schicht h und der effektiven Léange der Strecke
zwischen den Stegen / (siehe Abb. 4). So kdénnen in Ver-
bindung mit der Probengeometrie aus den gemessenen
Werten fur R, die zugehdrigen Leitfahigkeiten der SPEEK-
Schicht ermittelt werden (5).

d 1 d
O=3"%, " nr, ()

o: Leitfahigkeit

A: Querschnittsflache des SPEEKS

zwischen Kontakten

h: Hohe der SPEEK — Schicht

l:ef fektive Lange der Querschnittsflache

d: Abstand zwischen den Kontakten

R,:Widerstand R, gemals Abb. 6

Konzentration und Beweglichkeit der Protonen

Aus den erhaltenen Messdaten fiir Amp2o 1asst sich die
Protonenkonzentration c(H") fiir den zugehérigen rH-Wert
berechnen (6).

IEC(DS)
c(HY) = —————— 6
( ) 100*AMmy, o rel ©
IEC: Ion — Exchange — Capacity des
SPEEK
meq
IEC(DS =0,5) =15 —
mg

meq
IEC(DS =09) =25 —
mg

Aus der Protonenkonzentration ¢(H") kann dann mithilfe
von o die Beweglichkeit u(H") berechnet werden (7).

g

+3\ —
u(™) = 96,5%c(H*)

)

Ergebnisse

Massenaufnahme

Die auf den Langasit-Substraten aufgetragenen SPEEK-
Schichten zeigen anhand der Nanowaage eine trockene
Masse Amspeex von 86,76 pg fiur DS 0,5 und 118,15 g fir
DS 0,9.

Es werden rH-Werte im Bereich von zirka 3 bis 75 % er-
reicht. Bei DS 0,9 konnten nur zirka 70 % eingestellt wer-
den. Uber (4) kann mit diesen Werten Amzore ermittelt
werden. Es ergeben sich die in Abb. 7 und Abb. 8 darge-
stellten Werte fur Ampz0 und Ampzo,. Beide Werte neh-
men naherungsweise linear mit der relativen Feuchtigkeit
der Umgebung zu. Ebenso ist sichtbar, dass diese Auf-
nahme bei dem hoheren DS von 0,9 in groflerem Malie
geschieht, als bei dem geringeren DS von 0,5. Es werden
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bei DS 0,5 bis zu zirka 11,9 ug bzw. 14 % bezuglich der
trockenen SPEEK-Masse an Wasser aufgenommen. Dies
wird bei rH von 75 % erreicht. Fur DS 0,9 werden zirka
32,4 ug bzw. 27,5 % bei rH von 70 % erreicht.

Bei einer relativen Feuchtigkeit von zirka 51,5 % ist zu-
dem ein Abfall in der Aufnahme von Wasser bei DS 0,5 zu
geringeren Massen aufgenommenen Wassers festzustel-
len.

121 DS 0,5 ~ - 14
10] // 12
10
o 81 | >
B _/' T
£ 61 I
9 6 o
g 4 43
< 5 Verlauf der 5 °
0. Messung 0

0 20 40 60 80 100

rHin %

Abb. 7: Gemessene Massenaufnahme iiber relativer
Feuchtigkeit fiir DS 0,5

351 DS 0,9 30
30 -25
o 25' / _20 .
< 2
o 151 °_
£ 101 10 2
5 Verlauf der 5
0] Messung 0

0 20 40 60 80
rHin %

Abb. 8: Gemessene Massenaufnahme iiber relativer
Feuchtigkeit fiir DS 0,9

Leitféhigkeit

Die Werte fir die elektrische Leitféhigkeit sind in Abb. 9
und Abb. 10 fur DS 0,5 und DS 0,9 respektive dargestellt.
Es ist erkennbar, dass ¢ exponentiell mit rH ansteigt. Da-
bei liegen bei DS 0,9 die groReren Werte vor. Auch
scheint ¢ nach der Trocknung, wie zuvor Amuzo und
Amypo e, langsamer anzusteigen. Es werden bei DS 0,5
Werte fiir o im Bereich von 7-10° S cm™ bei rH von zirka
75 % erreicht. Bei DS 0,9 hingegen werden Werte fir ¢
von 4-10* S cm™ bei rH von zirka 70 % erreicht.
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Abb. 9: Gemessene Leitféhigkeit tiber relativer Feuchtig-
keit fiir DS 0,5

1E_3 E- IDS 0’,9 T T T T T i
£ 1E-5§
2 F .
o 1E7}
= ' Verlauf der ’

1E-9 3 Messung 3

0 20 40 60 80
rHin %

Abb. 10: Gemessene Leitfidhigkeit iiber relative Feuch-
tigkeit fiir DS 0,9

Weiterhin werden die erhaltenen Werte flr Amu20,rer mit
den erhaltenen Werten fir o in Abb. 11 fir beide
DS-Werte korreliert. Es ergibt sich ein weitestgehend ex-
ponentieller Anstieg von o Gber Amp20 rer.

4] " ofurDS05
1071 a sfurDS0,9 1
10°; Verlauf der
£ 10°1 Messung .
S 107] (DS 0.9)
S A8 i
e 10_91 Verlauf der
1075 Messung (DS 0.5) 1
1070 Av 4
0 5 10 15 20 25 30
ArnHZO,reI in %

Abb. 10: Korrelation der gemessenen Leitféhigkeit mit
der gemessenen Massenaufnahme

Konzentration und Beweglichkeit der Protonen

Uber (6) und (7) kénnen ¢(H') und u(H") aus den erhal-
tenen Werten berechnet werden. Die resultierende Ande-
rung der Beweglichkeit der Protonen mit ihrer Konzentrati-
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on ist in Abb. 11 fur beide DS-Werte ersichtlich. Dabei
sind néherungsweise zwei Bereiche mit jeweils unter-
schiedlich starkem, exponentiellem Abfall der Beweglich-
keit der Protonen mit héherer Konzentration feststellbar.
Die Grenze zwischen diesen beiden Bereichen scheint bei
25 g mol™ zu liegen. Bei DS 0,5 werden dabei Werte fur
u(H') von bis zu zirka 8:10°% cm? s™ V! bei ¢(H") von zirka
11 g mol™ erreicht. Bei DS 0,9 liegen die hochsten Werte
fir u(H") hingegen bei 54107 cm? s V' bei c(H*) von
zirka 9 g mol ™.

10°] ] = uH")furDS 0,5 |

- 1 4 y(H)furDS0,9 A

,> 10°4
" ]

e 410 Verlauf der )
o 10 Messung DS 0,9
C k- i
—~ 112
510 .
> 10.14 Verlauf der

Messung DS 0,5

0 20 40 60 80 100 120 140
c(H") in g mol”

Abb. 11: Korrelation der Beweglichkeit der Protonen im
SPEEK mit der zugehorigen Konzentration

Diskussion

Zwischen der Aufnahme von Wasser (relativ und abso-
lut) und der relativen Feuchtigkeit der Umgebung besteht
naherungsweise ein linearer Zusammenhang, wahrend
die Leitfahigkeit stattdessen exponentiell mit der relativen
Feuchtigkeit zunimmt.

Die hohere Aufnahme an Wasser und folglich héhere
Leitfahigkeit bei DS 0,9 statt DS 0,5 ist zu erwarten, da der
Ladungstransport Gber die mit H.O gesattigten Sulfonséu-
regruppen erfolgt. Da bei DS 0,9 mehr von diesen vorlie-
gen, ist es naheliegend, dass diese SPEEK-Variation
mehr Wasser aufnimmt und folglich besser leitet. Bei glei-
cher relativen Menge an aufgenommenen Wasser bilden
sich aber bei beiden DS-Varianten ahnliche Werte fiir die
Leitfahigkeit wie Abb. 10 zeigt.

Es scheint beim Trocknen ein Prozess stattzufinden, der
die Fahigkeit zur Wasseraufnahme im SPEEK beschrankt.
Dadurch steigt die aufgenommene Wassermenge weniger
stark nach der Trocknung und folglich — da die Leitfahig-
keit direkt von dem aufgenommenen Wasser abhangt —
steigt auch die Leitfahigkeit nach der Trocknung weniger
stark an.

Der Abfall von DS 0,5 in Abb. 7 bei 51,5 % relativer
Feuchtigkeit scheint mit der geringeren Wasseraufnahme
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nach der Trocknung zusammenzuhangen: Der Verlauf vor
dem Sprung liegt sehr nahe an dem Verlauf der Massen-
aufnahme vor dem Trocknungsvorgang, wahrend der
nachfolgende Verlauf niedriger ist, 8hnlich wie bei DS 0,9.
Es ist daher zu vermuten, dass der fir die geringere Was-
seraufnahme nach dem Trocknen verantwortliche Prozess
bei DS 0,5 erst hier sichtbar wird, wahrend er bei DS 0,9
sofort nach dem Trocknen erkennbar ist. Es ist unwahr-
scheinlich, dass dies auf eine hdohere Wasseraufnahme
bei DS 0,5 bis 51,5 % zuriickzufiihren ist, die dann plétz-
lich abfallt. Denn es ist kein derartiger Sprung in Abb. 9 fir
die Leitfahigkeit erkennbar. Stattdessen liegen bei der
Leitfahigkeit fur beide DS-Werte geringere Werte nach der
Trocknung vor. Eine genauere Untersuchung dieses Pha-
nomens steht derzeit noch aus.

Quantitativ betrachtet sind die Werte fir die relative Auf-
nahme von Wasser vergleichbar mit den Ergebnissen an-
derer Publikationen. Diese konzentrierten sich dabei auf
100 % relative Feuchtigkeit oder sogar das Eintauchen
von SPEEK in Wasser vor der Messung. Es wurden Mas-
senaufnahmen von 23 % bei DS 0,52 und 44 % bei
DS 0,81 [5] veroffentlicht. Ausgehend von einer linearen
Steigung und keinerlei aufgenommenem Wasser bei 0 %
relativer Feuchtigkeit, wiirde dies fir DS 0,5 bei 75 % rela-
tiver Feuchtigkeit einer Aufnahme von 15,5 % entspre-
chen. Dies ist vergleichbar mit den Ergebnissen dieser Ar-
beit, da der Vergleichswert durch Eintauchen der Probe
erreicht wurde, sodass der Wert fiir eine relative Feuchtig-
keit von 100 % nur nadherungsweise angenommen werden
kann. Bei DS 0,9 ergébe dies 32,2 % Massenaufnahme
bei 70 % relativer Feuchtigkeit. Dies ist in Anbetracht der
bereits genannten Griinde vergleichbar mit dem in dieser
Arbeit ermittelten Wert von 27,5 %.

Auch die Leitfahigkeit entspricht den Ergebnisse von an-
deren Publikationen fiir eine relative Feuchtigkeit von
100 % bzw. fir SPEEK, das vor der Messung eingetaucht
wurde: Die Werte liegen bei 10° S cm™ fur DS 0,52 und
bei 102 S cm™ fiir DS 0,81 [5]. Die hier gemessenen, ma-
ximalen Werte sind hingegen 7:10° S cm™ fiir DS 0,5 und
410" S cm™ fir DS 0,9. Sie sind bei 75 % (DS 0,5) und
70 % (DS 0,9) relativer Feuchtigkeit gemessen und daher
um zirka 1,5 GroéRenordnungen kleiner als die Vergleichs-
werte. Angesichts des in Abb. 9 und Abb. 10 sichtbaren
Verlaufs, ist dieser Unterschied realistisch.

Die Anderung der Beweglichkeit als Funktionen der Kon-
zentration in Abb. 10 bei zirka 25 g mol ™ ist moglicher-
weise auf den Sprung der aufgenommenen Wassermenge
bei 51,5 % relativer Feuchtigkeit zuriickzufiihren. Die hier
gemessenen Messwerte fur die Aufnahme an Wasser sind
jene, die zur Berechnung der Konzentration bei zirka
51,5 % herangezogen werden.
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Schlussfolgerung

Die Messung hat den qualitativen Verlauf fir den unter-
suchten Prozess der Aufnahme von Wasser in SPEEK-
Schichten und die sich dadurch dndernde Leitfahigkeit er-
fasst. Auch quantitativ sind die Werte mit Literaturwerten
vergleichbar. Die Messung hat es insbesondere ermég-
licht, die beiden zusammenhangenden Grélken der Mas-
senaufnahme von Wasser und der Leitfahigkeit parallel zu
beobachten und somit direkt in Beziehung zu setzen.

Es ist dabei Uber den gesamten Verlauf der relativen
Feuchtigkeit ein exponentieller Verlauf der Leitfahigkeit
erkennbar. Folglich ist das Konzept der Messung der rela-
tiven Feuchtigkeit Uber die Leitfahigkeit von SPEEK gege-
ben.

Bevor jedoch ein solcher Sensor praktisch getestet wer-
den kann, bedirfen einige gefundene Auffélligkeiten im
Prozess weiterer Untersuchung. Es ist vor allem beziglich
der Langlebigkeit eines potentiellen Sensors zu klaren,
wie genau und wodurch nach der Trocknung der Proben
eine geringere Wasseraufnahme und Leitfahigkeit als bei
gleichen relativen Feuchtigkeit vor der Trocknung zu ver-
zeichnen ist.

Um weitere Messungen mit der hier gezeigten Methodik
fur SPEEK durchfiihren zu kénnen, miisste zudem die Ur-
sache fiir den Abfall im Am-rH-Diagramm bei zirka 51,5 %
festgestellt werden.
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