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Resumen

El presente proyecto consiste en el disefio, fabricacion y caracterizacion de un sensor de flujo
de dimensiones micrométricas basado en el principio de calorimetria para la medicion de
liquidos con bajos caudales (0 a 1,6 mL/h). El mismo se compone de un microcalefactor central
junto con microsensores de temperatura de pelicula delgada colocados aguas arriba y aguas
abajo dentro de un tnico microcanal.

El proyecto incluye la seleccion de materiales compatibles con los procesos de
microfabricacion, el disefio de los componentes, la implementacion mediante las técnicas de
fotolitografia, sputtering, lift-off y litografia blanda, dentro de un entorno de sala limpia para
procesos microelectronicos. Se disefiaron e implementaron bancos de caracterizacion utilizando
la instrumentacién electrénica disponible. Finalmente, se realizdé la evaluacion de cada
componente y chip microfluidico.

Para el microcalefactor se selecciond el nicromo (NiCr) y para los microsensores de
temperatura el 6xido de vanadio (VOx) como materiales de pelicula delgada sobre portaobjetos
de vidrio. Se caracterizo su resistividad por cuadrado, TCR y respuesta dinamica de los sensores
de temperatura. Para la fabricacion de los microcanales se prepardé un molde de fotoresina del
tipo epoxy (SU-8) sobre una oblea de silicio y se implementaron en silicona PDMS. Por ultimo,
se realiz6 la integracion de los componentes en un tnico chip para la obtencion del microsensor
de flujo.

Dichos microsensores se caracterizaron funcionalmente mediante dos metodologias:
conmutando la potencia aplicada manteniendo el caudal constante y, variando el caudal
manteniendo constante la potencia aplicada. Los resultados confirmaron la viabilidad del
método calorimétrico para medicion de caudales para su integracion en sistemas lab-on-chip y
plataformas portatiles de control de procesos.
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Capitulo 1

Introduccion y motivacion

Este capitulo describe los fundamentos necesarios para la comprension del proyecto final
integrador “Microsensor de flujo”. Se contextualiza acerca del principio de funcionamiento y
los componentes que integran el dispositivo. Luego se describe la evolucion de esta tecnologia
a través de la revision de los antecedentes. Finalmente se mencionan los objetivos y la
motivacion, centradas en la bisqueda de soluciones innovadoras, econdmicas y efectivas.

1.1 Objetivos y motivacion

El objetivo general de este proyecto es disefar, fabricar y caracterizar microsensores de
flujo para bajos caudales liquidos mediante las técnicas de microfabricacion. Para ello, se
proponen los siguientes objetivos especificos:

Analisis de bibliografia y antecedentes.

Estudio y seleccion de materiales que integran el microsensor de flujo.

Disefio y fabricacion de los dispositivos que componen el microsensor.

Disefio e implementacion de banco de caracterizacion de dispositivos microfluidicos.

Caracterizacion dimensional, eléctrica, térmica y funcional del sistema microfluidico.

Desde el punto de vista profesional, considero importante mi formacion en los temas
tecnoldgicos que involucra este proyecto, entre los cuales podemos mencionar: los procesos de
microfabricacion, la caracterizacion eléctrica de los componentes fabricados y el disefo de la
electronica asociada, el estudio de materiales, el manejo de instrumental de laboratorio, asi
como tantos otros conceptos integradores estudiados durante la carrera.

1.2 Microsensores de flujo y sistemas microfluidicos

La microfluidica es el campo de la ciencia que estudia la manipulaciéon de muestras
fluidas de pequefios volumenes, en el orden de los picolitros y microlitros. Cuando se conoce
la direccion del flujo, como es en el caso de mediciones en un espacio restringido y de flujo
laminar (microcanales), la masa del fluido que circula por unidad de tiempo puede ser
determinada por la medicion de velocidad. Dicha velocidad de flujo es una cantidad vectorial
que describe el estado en un campo de flujo.

Los sensores de caudal en microfluidica pueden clasificarse en dos grandes grupos:
térmicos y no térmicos [1,2]. Entre los sensores de flujo que se clasifican en métodos no
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térmicos cabe mencionar los que realizan medicion de fuerza de arrastre, que puede ser medida
con sensores piezoresistivos o sensores capacitivos donde es posible estimar la caida de presion
debido a la velocidad de flujo laminar. La desventaja de estos sensores mecénicos yace en la
dependencia de las fuerzas mecanicas que genera, la diferencia de presion y la densidad del
fluido, esta ultima variable se ve comunmente afectada por la temperatura. Frente a esto, se ha
decidido abordar el grupo de sensores de caudal térmico debido a que estos proponen
estructuras simples, al igual que su principio de funcionamiento, poseen una rapida respuesta 'y
alta sensibilidad incluso para caudales bajos.

Otra de las razones por las cuales nos interesan estos sensores respecto a los no térmicos,
son las ventajas que se alcanzan con la miniaturizacion: bajo consumo de potencia y mayor
sensibilidad para caudales pequefios. Asi mismo, los sensores térmicos dependen de la
propiedad de conduccion térmica de los liquidos, que mediante la transferencia de calor se
transduce en una sefial eléctrica medible.

Idealmente estos sensores se encuentran aislados térmicamente para que la transferencia
de calor s6lo ocurra debido al flujo. El calor puede disiparse por otros caminos como ser a
través del sustrato, resultando en pérdidas térmicas que degradan la performance del sensor y
deben ser minimizados en el disefio. Los métodos de sensado térmico de flujo [1,2] pueden
clasificarse en:

e AnemoOmetro térmico: También conocido como anemoémetro de hilo o pelicula caliente
tiene un elemento sensor que se calienta eléctricamente. Cuando se expone al flujo, se
mide y ajusta la corriente o el voltaje eléctrico necesario para mantenerlo a una
temperatura constante, lo que permite obtener la velocidad del flujo.

e Tiempo de vuelo: Consiste en el transporte de un pulso de calor en un flujo, el cual puede
ser rastreado con el paso del tiempo sobre una distancia conocida.

e Calorimétrico: Basado en el transporte de calor, donde un elemento calefactor causa un
aumento de temperatura del fluido. El sensor de flujo mésico térmico mide la asimetria
del perfil de temperatura alrededor del calefactor, modulado por el flujo del fluido y su
calor especifico.

En el método anemométrico al elemento sensor termorresistivo se le aplica una
corriente, se lo expone al flujo, y se miden las pérdidas de calor. Este método presenta dos
modos de operacion: a corriente constante o a temperatura constante. En el primer caso se
alimenta el sensor con una corriente constante y se miden las variaciones de tension por el
cambio de temperatura, proporcionales al caudal. Mientras que en el segundo caso, se utiliza
un circuito de realimentacion que ajusta la corriente necesaria para mantener la temperatura
constante en el sensor, cuya compensacion es proporcional al caudal.

El método de tiempo de vuelo, mide la velocidad del liquido al rastrear el movimiento
de las particulas del fluido que se transporta. Se implementa al introducir un pequefio pulso de
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calor y determinando el tiempo que toma para viajar una distancia conocida entre la fuente de
calor (transmisor) y el sensor de temperatura ubicado aguas abajo (receptor). Alternativamente
la fuente de calor puede ser manejada por una corriente AC, con la cual el tiempo de vuelo se
determina por un cambio de fase entre las sefiales de temperatura del calefactor y del sensor de
temperatura.

La forma de medicion por calorimetria requiere de tres dispositivos fundamentales: un
canal por donde pase el fluido cuyo caudal se quiere medir, un calefactor para elevar la
temperatura del liquido a medir y sensores de temperatura para medicion de la diferencia de
temperatura en distintos puntos del microcanal antes y después del calefactor para asi
determinar el caudal.

Usualmente en los disefios de sensores de microfluidica se cuenta con al menos dos
sensores. Uno de ellos se dispone aguas arriba del calefactor y es encargado de medir la
temperatura del liquido al momento de ingresar al microcanal sin afectacion por el calefactor,
mientras que el otro (u otros) se dispone aguas abajo del elemento calefactor y se encarga de
detectar el perfil térmico alrededor del mismo debido al flujo del liquido (Fig. 1.1). La asimetria
térmica debido al flujo puede ser detectada y cuantificada.

Las propiedades de conductividad térmica del fluido son esenciales para la correcta
transduccion de la velocidad del liquido a una senal eléctrica.

Flup "= Distribucion de calor
- Microcanal

| W= W= W= |

Microsensor de Microcalefactor Microsensor de
temperatura temperatura
(aguas arriba) (aguas abajo)

Fig. 1.1. Ilustracion del concepto de sensado calorimétrico.

Entre estos distintos métodos de medicion de caudal se eligio el de calorimetria ya que
es capaz de medir bajos caudales [3] y es uno de los mas sencillos de implementar con
tecnologia planar. Por otro lado, la aplicacion de interés es medir caudales en microcanales
cuyas dimensiones estan por debajo de 0,1 mm? de seccion transversal. Dentro del campo de la
microfluidica los microcanales son uno de los dispositivos mas importantes y sencillos para los
cuales el nimero adimensional de Reynolds, que cuantifica las caracteristicas fluidicas
involucradas, es cercano a la unidad, con lo cual predice que el flujo sea laminar [4].

1.3 Antecedentes

Entre las distintas aproximaciones para medir flujos liquidos el método calorimétrico es
de los mas ampliamente documentados y utilizados con los cuales se pueden lograr resoluciones
de sensibilidad altas [1-4]. En la Fig. 1.2 se presenta un esquema de un sensor de flujo



microfluidico descartable propuesto por J. Kim et al. [3] cuyo sustrato de deteccion es
reutilizable.

A Inlet (Outlet) Outlet (Inlet) A
— —_
Vacuum 1 ‘ Vacuum | *
trench PDMS trench Disposable
Vacuum i microchannel
— superstrate
Flow — i
ow —
\ * Reusable
Vacuum Heatin sensing
contact L2088 et electr eS = | ¥ substrate
ensing ensing
electrode 1 electrode 2 PET film
Fig. 1.2 Microsensor de flujo calorimétrico mostrando los perfiles de temperatura de fluido [3].

Tradicionalmente, muchos sensores térmicos son realizados utilizando silicio [5] por ser
compatibles con procesos de microfabricacion, pero parte de la sensibilidad se pierde ya que el
calor se disipa por dicho sustrato. Se han implementado métodos de deposicion de capas
delgadas de materiales de baja conductividad térmica como lo son el nitruro de silicio y dioxido
de silicio sobre el area sensora para disminuir la pérdida de calor, pero estas técnicas de
fabricacion son complejas, por lo cual los sensores de flujo dejan de ser de bajo costo [3,6].
También se encuentran referencias de sensores de microfluidica de bajo costo [7, 8] utilizando
peliculas delgadas de vidrio y polimeros como sustratos de los microcanales.

Para el desarrollo de los sensores de temperatura de alta resolucion se consideraron los
materiales y disefios propuestos por Paulo J. Sousa et al. [9] donde generalmente el platino es
el material predilecto y donde se lograron sensibilidades del orden de 0,3542 mV/°C, sin
embargo, este material es de alto costo para nuestra aplicacion. Por otra parte, los coeficientes
térmicos, resistividad y conductividad térmica, junto con los disefios del calefactor, se
consideraron de acuerdo con los propuestos por Z. E. Jeroish et al. [10].

En algunos de los disefios propuestos se utilizo para el microsensor de temperatura el
oxido de vanadio VOx, que ha sido usado previamente sobre sustrato de vidrio [11, 12].

Existen multiples areas en las cuales interesa utilizar dispositivos basados en
microfluidica debido a la habilidad de manipular pequenos volimenes de fluidos con alta
precision. Por ejemplo:

- Biotecnologia: Pueden ser utilizados para mejorar el entorno de cultivo de células [13,
14], para deteccion de drogas [15].

- Investigaciones biomédicas: Estos dispositivos han permitido el desarrollo de
dispositivos “lab-on-a-chip” [16] que se utilizan para analisis de ADN, deteccion de
proteinas, ensayos inmunologicos.

- Agricultura: Control de calidad en industria de alimentos [17], monitoreo ambiental
[18], incluso pueden encontrarse dispositivos comerciales para dicho propdésito [19, 20],
estudio de cultivos [21] .

- Procesos Industriales: Control, monitoreo y optimizacion. Utilizados en microreactores
[7], sistemas de mezclado por microfluidica.




- Medicina clinica: Modelos de organ-on-chip, andlisis de fluidos [22, 23].
- Desarrollo y Educacién: Para estudio de principios de dindmicas de fluido, técnicas de

microfabricacion [16].

Respecto a los microsensores de flujo calorimétricos, tienen multiples aplicaciones ya
sea que el flujo a medir sea gaseoso o liquido [25].

1.4 Estructura del informe

Este trabajo se divide en varios capitulos, que a continuacion se detallan. En el Cap. 2
se describe el marco tedrico que abarca los conceptos basicos de resistividad por cuadrado y
coeficiente de temperatura absoluta de resistencia (TCR), asi como las tecnologias y procesos
de microfabricacion involucrados en el proyecto. En el Cap. 3 se presentan los estudios
realizados a los materiales de los componentes que integran el chip de microfluidica, a los
cuales se midieron la resistividad por cuadrado, TCR y espesores obtenidos durante el proceso
de deposicion. Luego se presenta en el Cap. 4 el disefio y la fabricacion del microcalefactor,
microsensor y su integracion en un mismo chip de microfluidica. En el Cap. 5 se describen los
métodos de medicidn e instrumentacion utilizados para las diferentes caracterizaciones, como
asi también el setup de los bancos de medicion para las pruebas funcionales del chip de
microfluidica. Finalmente, en el Cap. 6 se describen las mediciones realizadas a los dispositivos
y microsensor de flujo bajo dos condiciones de ensayo: a caudal constante y conmutacion de
potencia de entrada, y a caudal variable y potencia constante. El Cap. 7 contiene las
conclusiones y trabajos futuros.
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Capitulo 2

Marco Teorico

En este capitulo se describen los conceptos basicos de resistividad por cuadrado y coeficiente
de temperatura absoluta de resistencia (TCR), asi como la seleccion de los materiales que
integran los dispositivos que conforman el microsensor de flujo térmico que utiliza el método
calorimétrico. Luego se presentan las tecnologias y procesos de microfabricacion involucrados
en el proyecto.

2.1 Microsensores de flujo térmico y sistemas microfluidicos

2.1.1 Resistencias de pelicula delgada

Para una mejor comprension de los dispositivos que integran el presente proyecto, a
continuacion, se hace un breve repaso de las propiedades eléctricas de los materiales que los
integran.

Dado un material conductor, su resistencia eléctrica (R), que se define como la
oposicion al flujo de corriente eléctrica a través de €1, depende de la resistividad intrinseca del
material (p), y de sus parametros dimensionales, es decir, de su longitud (L) en la direccion de
la corriente y de su érea transversal (A). Para el presente proyecto se analizara el caso de
peliculas delgadas, donde el espesor (t) de la pelicula es varios 6érdenes de magnitud menor a
su ancho W (Ec.2.1 y Fig. 2.1).

R=p==p_— 2.1)
1w, 1 ,
rolumen pD t
tl Wt i,éw
— —
(a) (b) (c)

Fig.2.1. Representacion geométrica de la dependencia de la resistividad del material respecto a las
dimensiones del espesor. (a) En volumen t ~ L = W.(b) En superficie t << (L,W). (c¢) Meandro t <<
(L,W)

13



Esta ecuacion se puede reescribir parametrizando la resistividad en funcion del espesor
de la siguiente forma:

L

R = Poy, = paN (2.2)
donde N es el cociente entre L y W y se lo denomina “relacion de aspecto” o “ntimero de
cuadrados”, pg el cociente entre la resistividad en volumen del material y el espesor de la
pelicula, identificada como “resistividad por cuadrado o resistividad superficial”.

pa=1% (23)

El concepto de numero de cuadrados permite estimar el valor de resistencia conociendo
su resistividad por cuadrado la cual puede tomarse como un valor intrinseco. Para disefios donde
la geometria no es simple, como en el caso de los meandros que fueron seleccionados para este
proyecto, debe considerarse el efecto de las esquinas de angulo recto, donde la densidad de
corriente no es uniforme. Para ello es necesario hacer una correccion del valor N considerando
este aporte. Este estudio matematico ha sido ampliamente desarrollado en la bibliografia [1-2]
(Fig.2.2). Para los meandros disefiados, la correccion para una esquina puede calcularse segun:

L1+ L2

N = W + 0,341 (2.4)
me. M J:i"""_“ REFERENCE  pg, gy REFERENCE
I
N
36 2N+ 720 i FIG. 16 @  M-0802 REF. (5)

37 2N+ 559 REF. (5)

41  2N+057:.01 FIGS. 18,24 ond 37

J

REF. (5)

42 2N+.341% 005 FiGS. 18,15 ond 38

¥
39 NeNrg-Einig) T REF. (5)

e oy

Figs. 36—43. Various corner corrections.

43 2N+ 280 FIG. 22

)

Thin Solid Films, 1 (1967/68) 277-295

Fig. 2.2 Correcciones geométricas segun forma de esquina. (L1-L2 y W corresponden a los
parametros Ns y S, respectivamente)
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Por otra parte, el coeficiente de temperatura de la resistencia (Temperature Coefficient
of Resistance TCR), es una propiedad del material que cuantifica la relacion entre la variacion
de la resistencia eléctrica del material debida a cambios de temperatura.

TCR = 148 ~ L(R—Ro)

RdT Ry (T—Tp) (2.52)

donde R es el valor de resistencia a la temperatura de medicion T y Ry el valor de resistencia a
temperatura ambiente To en la que se encuentra el material. Mediante la estimacion de este
parametro se puede determinar los cambios de temperatura en el medio. Considerando que la
geometria se mantiene constante ante un cambio de temperatura, la ecuacion 2.5a se puede
reescribir de la forma:

_ 1 (po—Poo)
TP = ) (2:35)

2.1.2 Microcalefactor

Los microcalefactores propuestos son dispositivos integrados al sistema microfluidico
que se utilizan para elevar la temperatura del fluido cuyo caudal se quiere conocer y, segun el
valor sensado de temperatura en puntos distantes dentro del microcanal, se puede inferir la
velocidad del fluido.

El funcionamiento del microcalefactor se basa en el efecto Joule donde una corriente
eléctrica (I) que pasa a través del elemento calefactor resistivo (R) genera calor equivalente a
una potencia disipada (P). Al controlar la magnitud y duracion de la corriente eléctrica aplicada
se regula la temperatura del fluido, segin la ecuacion Ec.2.6.

P =1I%R (2.6)

La variacion de la resistencia con la temperatura del microcalefactor, siendo este de
material conductor, se expresa de la forma:

R=Ry(1+a(T—-T,)) 2.7)
donde a es el TCR como se describe en la Ec.2.5a.

El disefio del microcalefactor debe ser tal que permita una distribucion de calor uniforme
en el liquido que contiene el microcanal, para lo cual se eligio la forma de meandro [3-5].

Por otro lado, las resistencias tienen un limite de potencia méxima de disipacion para
evitar dafios en la misma. Para el microcalefactor de pelicula delgada dicho limite se puede
calcular por la corriente eléctrica que pasa por el area transversal mediante la ecuacion Ec.2.7,
donde W es el ancho de trazo del microcalefactor y t el espesor del mismo.

I

I == (2.83)

wt

Los microcalefactores al estar fabricados con tecnologia de pelicula delgada, tienen una
pequefia masa térmica, y experimentan cambios rapidos y precisos de temperatura con bajo
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consumo de potencia [6]. Para aprovechar estas ventajas se debe seleccionar un material que
tenga las propiedades adecuadas para dicho propdsito, tales como:

1. TCR bajo: Debe mantener su resistencia estable, incluso ante cambios elevados de
temperatura.

2. Resistividad alta: Con poca corriente aplicada al dispositivo pueda alcanzar altas
temperaturas por efecto Joule.

3. Conductividad térmica alta: El material debe poder calentarse rapidamente y de forma

homogénea.

4. Expansiéon térmica baja: Los cambios dimensionales y el estrés térmico deben ser
minimos durante la calefaccion y el enfriamiento.

5. Resistencia a la corrosién: No ser propenso a la oxidacion, incluso a altas temperaturas,
manteniendo durabilidad a largo plazo.

En resumen, el material del microcalefactor debera tener dichas caracteristicas, tanto
eléctricas como térmicas.

2.1.3 Microsensor de temperatura

Los sensores de temperatura integrados en el chip de microfluidica permiten medir
variaciones de temperatura en puntos especificos del microcanal, y segun estas variaciones de
temperatura se determina el caudal del fluido.

Seglin el proceso y material de fabricacion y rango de uso, los sensores de temperatura
pueden tener comportamiento lineal, exponencial, crecientes o decrecientes frente a un estimulo
térmico. En este proyecto se desarrollard una microresistencia de pelicula delgada a partir de
material semiconductor, cuyo valor de resistencia disminuye exponencialmente con la
temperatura, por lo tanto puede ser representado de acuerdo a las ecuaciones [7]:

1 1
R = R, &™) 2.9)

(2.10)

siendo Ry el valor de resistencia a temperatura ambiente To y § la temperatura caracteristica del
material. El TCR para materiales semiconductores estara dado por:

TCR = ;_f 2.11)

Al momento de la microfabricacion del sensor, las propiedades adecuadas que se deben
considerar son las siguientes [8]:

1. TCR alto: El material debe presentar cambios significativos en su resistencia eléctrica
con incrementos de temperatura.
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2. Conductividad térmica adecuada: El material debe presentar tiempos de respuesta cortos
ante variaciones de temperatura.

3. Expansion térmica baja: La geometria del sensor no debe modificarse por temperatura,
lo cual alteraria la calibracion del sensor.

4. Robustez para aplicaciones de microfluidica: Los dispositivos deben resistir la
degradacion por flujo continuo de liquido sobre su superficie.

Al igual que el apartado anterior, el material del microsensor debera cumplir con los
pardmetros mencionados.

2.1.4 Chip de microfluidica

Como se mencion6 en el Cap.1 el chip de microfluidica es el dispositivo que integra
tanto al microcalefactor como a los microsensores de temperatura descritos previamente, para
constituir el microsensor de flujo.

La microfluidica manipula bajos volimenes de liquidos, en la escala de los microlitros,
mediante la utilizacion de microcanales. En la Fig. 2.3 se presenta un esquema del dispositivo
a implementar, donde se observan en distintos colores los perfiles de temperatura sobre el
microcalefactor: a mayor caudal, la gaussiana se deforma y se desplaza en sentido del flujo.

Inlet (Outlet) Outlet (Inlet)
A - — — — A
PDMS 1 t PDOMS 2
PDMS S
Flujo ">
liquido g*
4 - *
Vidrio ‘ i ‘ i 3 3 ¢ Sustrart
: micro microsensor d ductividad ustrato
microsensor 1 calefactor microsensor 2 sensor de congucnviadd

Fig.2.3. Esquema del chip de microfluidica que funciona como microsensor de flujo.

Sobre un sustrato de vidrio se depositan las peliculas delgadas que conforman los
dispositivos activos del chip de microfluidica, asi como los contactos que permiten la
interconexion con la instrumentacion (Fig. 2.4a).

Por otro lado, los microcanales son fabricados sobre un polimero de silicona de
polydimethylsiloxano (PDMS), el cual es flexible, transparente y biocompatible. Estas
caracteristicas permiten crear geometrias complejas de canales, ayudan a observar el fluido
dentro del microcanal y permiten utilizar el chip en aplicaciones bioldgicas, si se requiere. Si
quisiéramos conocer la velocidad media del fluido dentro del microcanal, esta se puede calcular
aplicando la siguiente ecuacion:

Caudal volumétrico

velocidad media del fluido = (2.12)

alto de canal .ancho de canal
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Sobre dicho PDMS, ademas de transferir la geometria de los microcanales, se
conforman la entrada y salida del fluido (inlet y outlet, respectivamente), como se observa en
la parte superior de la Fig 2.4b.

contactos

microheater

inlet

microsensor 3
sensor de

i Ucﬁvidcd microcanal
microsensor 1

Fig.2.4. Componentes del chip de microfluidica. (a) Sustrato de vidrio con microsensores,
microcalefactor y contactos. (b) PDMS con microcanal.

Para lograr la integracion del chip (Fig.2.5) se debe alinear el vidrio y el PDMS, que se
describe en la Seccion 5.4.

Fig.2.5. Esquema del chip de microfluidica integrado.

El caudal volumétrico Q puede vincularse a la diferencia de temperatura AT a ambos
lados del microcalefactor segun la Ec.2.13 [8]. Este valor &, complejo de calcular
analiticamente, considera la cantidad de calor (P) suministrada al fluido por el microcalefactor,
las pérdidas convectivas en el fluido y conductivas en el sustrato, donde ¢, es el calor especifico

del fluido y p su densidad.
Q.AT =2 =¢ (2.13)

Cp P
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2.2 Tecnologias de microfabricacion

Con el avance de las tecnologias de micro y nanofabricacion, se han desarrollado un
conjunto de procesos que permiten fabricar dispositivos de diferentes materiales con
dimensiones en el rango de pocos nandmetros hasta decenas de micrometros.

Los procesos de crecimiento de peliculas delgadas y fotolitografia son fundamentales
en microelectronica ya que permiten la fabricacion y miniaturizacion de componentes tales
como circuitos integrados, microsensores o Sistemas Micro Electro Mecanicos (MEMS), entre
otros. De esta manera se logra la fabricacion de dispositivos a gran escala, con bajos costos por
unidad, menor consumo de energia, mayor sensibilidad, portables, 0 menos invasivos segun las
aplicaciones, entre muchas de las ventajas que presentan.

Los procesos principales de microfabricacion que se implementaron en el presente
proyecto incluyen: el deposito fisico en fase vapor de peliculas delgadas por Sputtering (PVD:
Physical Vapor Deposition), la transferencia del disefio o patron del dispositivo mediante
fotolitografia, el proceso de “lift-off” que permite eliminar en forma selectiva las capas de
material y la litografia blanda que permite replicar dispositivos microfluidicos. Previo a estos
procesos se realiza una limpieza y preparacion del sustrato sobre el que se depositara la pelicula
delgada. Cabe destacar que los procesos de microfabricacion incluyen una lista extensa de
tecnologias, pero en el presente proyecto se abordardn sélo las mencionadas [9-11].

2.2.1 Proceso de limpieza

El sustrato es la superficie fisica sobre la cual se depositan los elementos de pelicula
delgada del chip de microfluidica, donde sus propiedades eléctricas dependen de la naturaleza
y acabado de la superficie. Asi mismo sirve como soporte estructural para los mismos y para
los microcanales que se fabrican en PDMS. Por ello, la eleccion del sustrato asi como su
limpieza previa a los procesos de microfabricacion son esenciales.

Idealmente el sustrato debe tener una baja conductividad eléctrica, ser quimicamente
inerte respecto al material activo depositado, presentar una superficie plana y de baja rugosidad,
ser apta para trabajar en ambientes de vacio y temperatura para implementar los procesos de
microfabricacion.

Asi mismo se busca que el sustrato sea compatible con aplicaciones bioldgicas, por lo
tanto el material elegido fue vidrio soda-lime, cominmente encontrado en portaobjetos (PO),
debido a su alta resistividad eléctrica. Si bien estos sustratos son de bajo costo, con lo cual es
una buena opcidn para realizar prototipos, una desventaja es su susceptibilidad a la humedad
debido a su porcentaje de 6xido de sodio de aproximadamente 15%.

En la industria microelectronica existen diversos métodos estandar de limpieza para los
sustratos. En el caso del vidrio se opta por utilizar un proceso por via humeda (Piranha), seguido
de un enjuague con agua desionizada y secado con corriente de nitrégeno gaseoso.
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2.2.2 Proceso de fotolitografia

El proceso de fotolitografia consiste en la transferencia del disefo del dispositivo que
deseamos fabricar al sustrato. Para tal fin se recubre la superficie del sustrato con un polimero
fotosensible (fotorresina) que cambia su estructura quimica al exponerse a una fuente de energia
luminica (UV) y en consecuencia su dilucion en una solucién reveladora.

El recubrimiento, por rotacién (spin coating), consiste en depositar una pequefia
cantidad de resina en el centro del sustrato y a continuacion, girar a alta velocidad (tipicamente
alrededor 3.000 rpm), donde por fuerza centrifuga la fotorresina se esparce en forma uniforme
(Fig.2.6). Posteriormente, se realiza un curado del polimero (softbake) sobre una plancha
calefactora.

Fig.2.6. Proceso de spin coating de la fotorresina sobre un sustrato. (a) Colocacion de la
fotorresina. (b) Aceleracion de la muestra, se esparce la fotorresina eliminando el excedente.
(c) Rotacion a velocidad constante, parte del solvente se evapora.

Las mascaras transfieren el disefio a la fotorresina y pueden clasificarse en dos grupos:
de campo claro (cuando mas del 50% de la mascara permite el paso de luz UV a través de ella)
o de campo oscuro en caso que mas del 50% de la mascara impida el paso de luz ultravioleta.
Existen gran variedad de mascaras, de distintos materiales, dimension minima (resolucion) y
costos. En nuestro caso utilizamos del tipo filmina donde fueron impresos los disefios con
resolucion de 3600 dpi.

La fuente luminica forma parte del equipo alineador de mascara (mask aligner) que,
ademads, permitird alinear nuestros disefios de la mascara al sustrato y sus diferentes
componentes. Si bien existe gran variedad de alineadoras de mascaras, en nuestro caso la
transferencia del disefio se realiza en escala 1:1, con luz ultravioleta provista por una lampara
de mercurio y con longitud de onda de 365 nm.

Existen distintos tipos de fotorresinas con diferente reaccion fotoquimica que modifica
la dilucion de la fotorresina segun la naturaleza de la misma. Si la fotorresina tiene polaridad
positiva las regiones iluminadas se eliminaran en el revelado posterior, mientras que las
regiones no iluminadas se mantendran en el sustrato. En caso de que la fotorresina tenga
polaridad negativa, las regiones iluminadas no se diluyen durante el revelado, pero las regiones
no expuestas si. En la Fig.2.7 se esquematiza el proceso de fotolitografia de transferencia de un
patron a fotorresinas positiva y negativa respectivamente, expuestas a UV.
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Fig.2.7. Componentes de fotolitografia y resultado de exposicion a luz UV para fotorresina positiva,
negativa e image reversal.

Existe otro tipo de fotorresina, que presenta ambos tipos de polaridad. Luego de la
exposicion a luz UV con la méscara, se realiza un curado o “reversal bake” que modifica
quimicamente el polimero e invierte su polaridad (de positiva a negativa). Posteriormente, se
vuelve a exponer por segunda vez la fotorresina al UV, pero sin méscara ( “‘flood exposure ™).
Esta segunda exposicion es un proceso especifico para fotorresinas de doble polaridad.
Finalmente, se revela el sustrato y se obtiene la fotorresina con el patron transferido, terminando
asi el proceso de fotolitografia.
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2.2.3 Proceso fisico de deposicion de peliculas delgadas por sputtering

Existen diferentes métodos para formar una pelicula delgada sobre una superficie con
materiales como metales, aleaciones, semiconductores, entre otros. Entre ellos se encuentran
los procesos de deposicion fisica de fase vapor (PVD), que consisten en expulsar &tomos de un
material mediante bombardeo de iones o calentamiento de una fuente para que se condensen en
el sustrato, en un entorno de alto vacio.

Dentro de los procesos PVD, la pulverizacion catddica (sputtering) consiste en
bombardear el material que se desea depositar, llamado blanco o “target”, con iones de un gas
inerte generalmente argdn (Ar"). La fuerte colision de estos iones contra el target expulsa los
atomos del target, los cuales viajan hasta el sustrato en forma de vapor y comienzan a
condensarse en una pelicula (Fig.2.8). A medida que mas dtomos se fusionan en el sustrato, se
alcanzan a unir entre si a nivel molecular, formando una capa atémica estrechamente unida. Se
pueden crear una o mas capas de dichos atomos a voluntad dependiendo del tiempo de deposito,
lo que permite la produccion de estructuras de pelicula delgada en capas precisas.

. @ ?
® ®
substrate
substrate heater of HV-chamber
; anode I+ i
plasn{ s o o

Ar

= - \ cathode
+ electrons . ® .
. heutral / ionized ‘ ’ ma\gnetron )
gas atoms
o target atoms vacuum pump ® ° " 5
(a)

(©)

Fig.2.8 Proceso PVD Sputtering. (a) Esquema de sistema magnetron sputtering. (b) Detalle del catodo
con la fuente apagada. (c) Catodo con la fuente encendida, donde el plasma esta confinado debido a
la presencia de campo magnético.

El proceso es complejo: Se introducen dtomos de Argon eléctricamente neutros en una
camara de vacio (Fig. 2.8b). Se aplica diferencia de potencial (DC o AC) entre el farget y el
sustrato, el cual ioniza los atomos de Argdn y con ellos se crea un plasma en la camara, que
consta de iones y electrones. Estos iones de Argén cargados son acelerados hacia el catodo,
donde esta el farget con el cual colisionan y expulsan los d&tomos, que viajan al sustrato (dnodo)
y se condensan. Los electrones liberados durante la ionizacion del Argon crean mas iones y
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electrones libres al colisionar con atomos de Argédn, continuando el ciclo auto sostenible. Sin
embargo, la tasa de crecimiento de las peliculas delgadas es baja.

La camara de baja presion permite la formacion de plasma para ionizar los atomos de
Argbn, y permiten que una vez ionizados no pierdan energia antes de alcanzar el target.
También minimiza la presencia de oxigeno o humedad que pueden afectar la pelicula delgada.
El rango de presion durante el deposito usualmente es de 1 x 10~ mbar y 0,5 x 10 mbar, con
un preacondicionamiento de la cdmara que puede llegar a niveles de 1 x 107 mbar.

El sustrato sobre el cual se deposita, debe encontrarse en rotacion durante el proceso ya
que la eyeccion de atomos desde el blanco no es uniforme.

Una forma de mejorar el rendimiento es utilizar el sistema de pulverizacion catddica
con magnetron. La principal diferencia es la adicion de un fuerte campo magnético cerca del
area del target. Este campo hace que los electrones que viajan giren en espiral a lo largo de
lineas de flujo magnético cerca del farget en lugar de ser atraidos hacia el sustrato (Fig. 2.8c),
con lo cual el plasma se limita a un 4rea cercana al blanco, sin causar dafios a la pelicula delgada
que se esta formando. Ademds aumenta la probabilidad de ionizar aun més atomos de Argon.
Mas iones significan mas atomos expulsados del target y, mejor eficiencia del proceso y
velocidad de deposicion. Este proceso minimiza la formacion de impurezas en la pelicula
delgada. Para targets de material conductor se emplea fuente de alimentacion DC y para
aislantes o semiconductores, se requiere una fuente de alimentacion de AC (habitualmente RF
de frecuencia 13,56 MHz).

2.2.4 Proceso de “lift-off”

El proceso de “lift-off” es especialmente adecuado para conformar o estructurar
peliculas delgadas dificiles de grabar [11]. Una vez finalizado el proceso de fotolitografia, se
deposita la pelicula delgada por sputtering sobre el patron de la fotorresina. Luego, se diluye la
fotorresina y se produce el /ift-off de toda la pelicula que no estd en contacto con el sustrato, es
decir la pelicula que est4 en contacto con la fotorresina. En la Fig.2.9 se observa el proceso
completo del conformado de una pelicula delgada mediante el proceso de /ift-off.
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Fig.2.9. Secuencia de proceso de /ifi-off de peliculas delgadas.

Para obtener bordes definidos es necesario utilizar fotorresinas negativas cuyas paredes
verticales forman un angulo negativo respecto al sustrato como se observa en la Fig. 2.10.

Fotorresina
Negativa

Deposicion
Por Sputtering

| - ] Disoluciéon de la
Fotorresina

Fig.2.10. Perfil de fotorresina (Naranja) apropriado para /ift-off de la pelicula delgada (azul).

2.2.5 Litografia blanda

Este proceso se basa en realizar un micromolde que luego se replica con una silicona.
Dicho molde utiliza una fotorresina del tipo epoxy sobre una oblea de silicio como sustrato. La
fotorresina en nuestro caso es SU-8 del fabricante Microchem y la silicona utilizada es PDMS.

El SU-8 es una fotorresina negativa basada en epoxy. Es un material transparente, y su
alta viscosidad permite fabricar microcanales de la altura deseada en un Unico paso mediante
spin coating [12]. El rango de espesores que se puede conseguir estd entre los pocos
micrometros hasta cientos de micrometros, permitiendo crear estructuras tridimensionales con
alta relacion de aspecto, es decir, el alto de las estructuras microfabricadas pueden ser mucho
mayores que su ancho. E1 PDMS es un polimero organico de dos compuestos basado en silicona
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que, como se menciond anteriormente, tiene la propiedad de ser transparente, permitiendo la
observacion del fluido dentro del microcanal. Es flexible, de facil adhesion a otras superficies
e impermeable a liquidos con lo cual evita filtraciones de los mismos.

El PDMS se vierte sobre el micromolde para replicar la estructura de los microcanales,
como se observa en la Fig. 2.11.

Spin Coating SU-8 Fotolitografia y revelado Vertido de PDMS
sobre molde de SU-8

» C—

Réplica de los microcanales Corte y perforado

Fig. 2.11. Proceso de litografia blanda.

El dispositivo microfabricado sobre el portaobjetos de vidrio se sella con la estructura
conformada en PDMS mediante el tratamiento de ambas partes con plasma de oxigeno, para
afiadir grupos hidroxilos a las superficies del PDMS y del vidrio permitiendo la creacion de
uniones covalentes fuertes e irreversibles. De esta forma queda integrado el microsensor de
flujo.
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Capitulo 3

Estudio y caracterizacion de materiales

En este capitulo describimos los estudios realizados a los materiales de los componentes que
integran el chip de microfluidica. Dichos materiales se depositaron en portaobjetos de vidrio y
se midieron la resistividad por cuadrado, TCR y espesores obtenidos durante el proceso de
deposicion.

3.1 Fabricacion de muestras de peliculas delgadas

’

A partir del analisis bibliografico, se determiné que el sustrato sea de vidrio “soda-lime’
comunmente utilizado en los portaobjetos, ya que las peliculas elegidas para el microcalefactor
y los microsensores de temperatura poseen buena adherencia al vidrio propuesto, son
quimicamente inerte, biocompatible y de bajo costo.

Es de considerar que la conductividad térmica del vidrio portaobjetos (1 W/m.K) [1, 2]
es mayor que la del agua desionizada 0,55 a 0,67 W/m.K [3-5], cuyo caudal se desea medir.
Asi mismo, el espesor del vidrio portaobjetos (1 mm) es mayor con respecto al espesor del
microcanal (100 um), con lo cual la transferencia de calor al fluido deberia ser apreciable.

Para el material del microcalefactor se utilizé el nicromo (NiCr 80:20), el cual cuenta
con una alta resistividad (1 a 1,5 Q.um) y que no varia significativamente con los cambios de
temperatura ya que su TCR es bajo (150 ppm/°C a 400 ppm/°C) [6,7], presentando buena
adherencia al sustrato de vidrio. Por otra parte, se usé el 6xido de vanadio (VOx) como material
de los microsensores de temperatura, por contar con un alto valor de TCR [10,13], de interés
segun lo analizado en el Capitulo 2. Este valor puede variar segiin el método y temperatura de
deposicion entre -1,1%/K a -2.7%/K, donde se han reportado casos de hasta -7%/K al realizarles
un proceso de annealing. El 6xido de vanadio también presenta buena adherencia a los sustratos
de vidrio.

Por otro lado, el aluminio se utiliz6 para los contactos de interfaz entre el instrumental
de laboratorio y los microdispositivos calefactor y sensores de temperatura, teniendo una baja
resistividad (0,026 Q.um) [6], buena adherencia al vidrio y ser de bajo costo [5].

En la Tabla 3.1 se resumen los valores de referencia de TCR, resistividad volumétrica
y conductividad térmica de los materiales empleados, que integran el chip de microfluidica.
Cabe sefialar que los valores de las resistividades por cuadrado del NiCr y del VOx son
fuertemente dependientes del espesor de la pelicula y de los parametros utilizados durante el
proceso de fabricacion.
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Tabla 3.1. Propiedades de los materiales del chip de microfluidica.
Conductividad
3 O,

Material TCR (ppm/°C) térmica (W/m.K) p (Q.pm) Ref.
Niquel-Cromo (NiCr) 400 11,3 1,0a1,5 [6-9]

Oxido de Vanadio 6

(VOX) -11000 a -27000 3a57 500 a 1x10 [10-13]
Aluminio (Al) 3900 210 0,0273 [6]

Se fabricaron dos tipos de muestras sobre sustratos de soda-lime de 76,2 mm por 25,4
mm: i) las que tienen material depositado en la totalidad del portaobjetos (muestras PO), para
el estudio de su resistividad por cuadrado, y ii) las que tienen “ventanas” en el material, para la
medicion de su espesor.

El proceso de fabricacion, segun los Capitulos 2 y 4, consistio en la limpieza del sustrato
y la deposicion de las peliculas delgadas por magnetron sputtering, para las muestras a las que
se midieron resistividad por cuadrado (ps). En cambio para las muestras a las cuales se midio
el espesor luego del proceso de limpieza, se colocaron gotas de fotorresina y se depositaron las
peliculas, para finalmente realizar el /ift-off. De esta manera se logran zonas de sustrato
expuestas sin material depositado, en forma de ventanas (Fig. 3.1). Mediante el perfilometro se
determina el espesor entre la superficie con material depositado y sin depositar.

(b)

Fig.3.1. Proceso de /ifi-off.(a) Muestras con peliculas de NiCr depositadas sobre gotas de fotorresina.
(b) Proceso de lift-off, con muestras PO dentro del lavador ultrasonico (10 min. a 30 °C). (c) Muestras
PO luego de /ift-off.

Para depositar las muestras de NiCr se utilizaron los pardmetros reportados en la Tabla

3.2, mientras que para el caso de la muestras de VOX se aplicaron los que se indican en la Tabla
3.3.

Tabla 3.2. Parametros de depdsito de peliculas delgadas de NiCr.
Potencia de | Tipo de fuente| Caudal de Rango de Tiempo
Muestras deposito (W) Argoén (sccm) presion (mbar) total
(minutos)
PO#14 a 17 200 DC 20 3,10.10° - 5,24.10° 24
PO# 87y 88 200 DC 20 a25 4,89.10° - 5,24.10° 48
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Tabla 3.3. Parametros de deposito de peliculas delgadas de VOx.
Potencia de | Tipode | Caudal de Rango de Tiempo total
Muestra . . . c
depdsito (W) | fuente gas (sccm) presion [mbar] (minutos)
Ar:
PO#89 200 RF 3(;(1)5 1,8.10%-6,17.10 60

A la pelicula de aluminio, al ser un material ampliamente conocido y no ser prioritario
en los dispositivos de interés, no se le realizo la caracterizacion correspondiente.

3.2 Medicion de resistividad por cuadrado y de espesores para NiCr y VOx

A partir de la medicion de distintas muestras con el método de 4 puntas (ver Anexo I)
se estimo el valor de la resistividad por cuadrado. El sistema de caracterizaciéon empleado se
describe en detalle en el Capitulo 5.

Para medir el espesor de las peliculas delgadas depositadas se utiliz6 un perfilémetro de
contacto sobre las muestras a las que se les realizo /ift-off- En la Tabla 3.4 se presentan los
valores medidos a las muestras de NiCr.

Tabla 3.4. Medicion de resistividad y espesores de muestras de NiCr.
Resistividad por |Resistividad por cuadrado .
Muest E d
uestras cuadrado (/o) promedio (€)/0) spesor promedio (um)
PO#14 11,87
PO#15 10,85
: 11,77 ® 0,27 ®
PO#16 12,99
PO#17 11,37
PO#87 4,37 4.450) 0.42 @
PO#88 5,16 ’ ’

(M 24 minutos de deposito. ® 48 minutos de deposito.

Como se observa la resistividad por cuadrado de las muestras PO#14 a 17 tienen un
valor similar entre si, como era de esperar, asi como las muestras PO#87 y PO#88 entre si.

Por otra parte, el grupo de muestras que ha tenido 24 minutos de depdsito, presentan un
espesor menor que el grupo de 48 minutos, y por lo tanto, su resistividad por cuadrado es mayor.

De forma similar se caracterizaron las muestras de VOx cuyos resultados se ven en la
Tabla 3.5.

29



Tabla 3.5. Medicion de resistividad y espesores de muestras de VOx.

Resistividad por cuadrado Espesor promedio medido
Muestra Q/o) (nm)
PO#89 1125 0,280

(D60 minutos de deposito.

3.3 Medicion de TCR de peliculas delgadas

Para el calculo del TCR, de acuerdo con el Capitulo 2, se calefaccionaron las muestras
sobre un hot plate y se utilizé el mismo método de 4 puntas (Fig. 3.2). Se emple6 un termistor
previamente calibrado para medir la temperatura de las muestras (Fig.3.3).

(b)

Fig. 3.2. (a) Banco de medicion de TCR con multimetro, fuente de alimentacion,
termistor, sonda de 4 puntas Jandel y 4200-SCS para obtencion de datos.(b) Vista en
detalle de la muestra sobre calefactor al medir con 4 puntas.

La pendiente indica que el TCR experimental obtenido es de 480 ppm/°C, muy proximo
al reportado en la literatura, que corresponde con 400 ppm/°C, lo cual es un buen indicio de la
estabilidad del material para ser utilizado como calefactor.

Con el mismo método de medicidn, se analizd una muestra de 6xido de vanadio. En la
Fig. 3.4 se grafica la variacion de la resistividad por cuadrado en un rango de 25°C a 60°C.
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Fig. 3.4. TCR para muestra de VOx de espesor 200 nm (RF 400 W, 3 ciclos de 15 min., 100 sccm
Ar).

Si bien es de esperar un comportamiento exponencial decreciente por ser un material

semiconductor (ver Capitulo 2), para dicho rango de temperatura se obtuvo un comportamiento
lineal.
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Capitulo 4

Diseno y fabricacion del microsensor de flujo

En el presente capitulo se describe el disefio del microcalefactor, microsensor y su integracion
en un mismo chip de microfluidica. Se detalla el proceso de microfabricacion en cada etapa y
se justifican las decisiones tomadas en cada una de ellas.

4.1 Diseno del microcalefactor

Teniendo en cuenta los materiales disponibles en los laboratorios del Centro de Micro
y Nanofabricaciéon del INTI, se disefiaron microcalefactores con forma de meandro de
diferentes relaciones de aspecto, buscando cubrir la mayor superficie posible dentro del
microcanal para un ancho dado. Este tipo de disefio permite una distribucion de calor
homogénea y un mayor valor de resistencia de manera tal que el consumo del dispositivo sea
el minimo posible [1].

Las estructuras de los microcalefactores diseniados estan compuestos de tres partes: el
meandro, las extensiones de conexion y los pads. El meandro propiamente dicho es la parte
calefactora ubicada dentro del microcanal; las extensiones permiten las conexiones del meandro
hacia fuera del microcanal y finalmente los pads circulares que funcionan como interfaz con
los contactos de aluminio que se utilizan para conectar la electronica que energiza y mide los
dispositivos. En la Fig. 4.1 se observa el disefio basico del microcalefactor donde se sefialan las
dimensiones del meandro y sus partes constitutivas: ancho del trazo (W) y largo lineal total del
meandro (L), altura (He) y largo (We); pitch (p), diametro de los pads circulares (Dc) y largo
de las extensiones de conexion (Lc). Cabe sefialar que dichas extensiones se ensanchan con el
objetivo de reducir la posibilidad de cortes de la pelicula de NiCr debido a la potencia disipada.

contfactos de aluminio —®

Dc
pads circulares

extensiones

meandro

Fig.4.1. Disefio de microcalefactor con partes constitutivas y detalle dimensional.
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En la Tabla 4.1 se presentan las dimensiones de dos microcalefactores disefiados. En
ambos casos el ancho de trazo (W) es de 100 micrones y el didmetro de los pads circulares (Dc)
de 600 um. Como se mencion6 en la ecuacion 2.2 la relacion de aspecto esta dada por el
cociente de L y W donde distinguimos el N del meandro y el N total considerando las
extensiones hacia los pads de contacto. Cabe mencionar que estos valores ya tienen en cuenta
las correcciones por esquina mencionadas en el Capitulo 2. Estas dimensiones son las
empleadas en la mascara de litografia.

Tabla 4.1. Dimensiones de los microcalefactores disefiados.

Di it L (um) | He (um) | We (um) Area activa® . ~
1SPOSITIVO m (4 m (3 m meandr
P ("m) p n n (mmg) eandro
H3 14850 250 600 4850 2.91 161 201
HS5 13100 200 1000 2300 2.3 138 164
®) He x We

En la Tabla 4.2 se presentan los valores estimados de las resistencias a partir de las
caracterizaciones realizadas de las resistividades por cuadrado, en el Capitulo 3.

Tabla 4.2. Valores de R de los microcalefactores disefiados.

Dispositivo po medido N R estimado (Q)
H3 11,77 ® 201 2365
H5 4,453 164 729

() 24 minutos de deposito. » 48 minutos de depdsito.

De estos valores calculados podemos destacar que, si bien el aporte de las extensiones
incrementan entre un 16% y 20% el valor de la resistencia del meandro, este ensanchamiento
reduce la posibilidad de dafios por concentracion de calor fuera del microcanal.

4.2 Disefo del microsensor de temperatura

Los criterios de disefio de los microsensores de temperatura son similares a los
utilizados en los microcalefactores, tanto en las partes constitutivas como en los parametros
geométricos, salvo en el disefio de las extensiones. Estas no se ensanchan, ya que no tienen
riesgo de dafarse fisicamente por efecto Joule, como si puede ocurrir en el caso de los
microcalefactores (Fig. 4.2).
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Fig 4.2. Disefio del microsensor de temperatura.

En la Tabla 4.3 se presentan las dimensiones de tres microsensores disefiados, donde
aqui también el ancho de trazo (W) es de 100 micrones y los valores ya tienen en cuenta las
correcciones por esquina. Se incluye el disefio de microsensores utilizados en el chip
microfluidico SF1 y SF7 que se describen en el apartado 4.3.

Tabla 4.3. Parametros dimensionales de microsensores disenados.

Area activa
Dispositivo | L (um) |p (um) | He (um) | We (um) | dispositivo N meandro N
(mm°)
T1 8700 200 1000 1500 1.5 78 91
T2 5850 250 600 1850 1.1 48,6 69,6
T3 6900 200 600 1900 1.14 56,5 77,6

En la Tabla 4.4 se presentan los valores estimados de las resistencias disefiadas, a partir de las
caracterizaciones realizadas en el Capitulo 3.

Tabla 4.4. Dispositivos microsensores disefiados.
Dispositivo po medido N R estimado (kQQ)
T1 91 102
T2 1125 69,6 78
T3 77,6 87

(D60 minutos de deposito.
Cabe sefialar que los dos primeros fueron fabricados y caracterizados individualmente
fuera del chip de microfluidica.

Para simplificar la etapa de alineacion dentro del proceso de fotolitografia, en la
fabricacion del chip de microfluidica, se optd por utilizar el T3. Cabe sefialar que dicho disefio
cuenta con la ventaja de tener un valor intermedio de N y area activa entre los disefios T1 y T2.

35



4.3 Diseiio del chip de microfluidica

Como se mencion6 en los Capitulos 1y 2, el chip de microfluidica estd formado por 2
partes: una de vidrio soda-lime (76 x 25 x 1 mm) en el cual se depositaron el microcalefactor,
los microsensores de temperatura, las pistas y pads de aluminio; y la segunda constituida por el
PDMS el cual contiene la estructura del microcanal.

Las pistas (“tracks”) y pads de aluminio fueron disefiadas, como indica la Fig. 4.3,
siendo la interfaz entre el chip de microfluidica y la electronica externa de medicion y control.
Dicho disefio tiene la ventaja de poder ser utilizado como patron de interfaz para diferentes
configuraciones de chips de microfluidica. Cabe sefalar que, para el presente proyecto las pistas
y pads que permiten medir conductividad del fluido no fueron utilizadas.

x

Extensiones de

PADs cuadrados gﬁ’}?:]%%os de ® W PADs para medir
PADs redondos conductividad de
J o (@10 Q@ fluido
marcas de
I:k l:li dlineacién 4‘:'

Fig.4.3. Tracks y PADs de aluminio con marcas de alineacion.

Los pads de aluminio son de 600 pm de didmetro, compatibles con los de los
dispositivos microcalefactores y microsensores de temperatura. El pitch entre los pads
cuadrados es de 2,54 mm para que sea compatible con conectores estandar.

En cuanto al disefio de los microcanales se optd por una geometria simple de 55 mm de
largo y 4 mm de didmetro de entrada/salida ( “inlet/outlet ) del fluido, respectivamente (Fig.
4.4). El ancho de los canales fueron disefiados para ser iguales o mayores al ancho He de los
calefactores y microsensores. Los anchos elegidos fueron de 600 pm y 1200 pum. La
profundidad de canal, segun la técnica de fabricacion seleccionada es de 100 um.

55000

U/ pXa

Fig.4.4. Disefio de microcanales utilizados, valores expresados en pm.
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Las dimensiones de los canales se seleccionaron para ser compatibles con los caudales
maximos que pueden inyectarse con la bomba de jeringa disponible marca Leex, que estan en
un rango de 0,01 mL/hora hasta 200 mL/hora, para un tamafio de jeringa de 50/60 ml.

La integracién del sistema microfluidico (Fig. 4.5), implica la alineacién de los distintos
componentes del chip (microcalefactores, microsensores de temperatura, contactos de
aluminio) sobre el sustrato de vidrio y también la alineacién con los microcanales en el PDMS.

r ;

@ @

L B

-

Fig.4.5. Diseflo del sistema integrado de chip de microfluidica con microcalefactor, microsensores,
tracks, PADs, microcanal y marcas de alineacion.

De acuerdo a los sistemas integrados de microfluidica fabricados, en la Fig. 4.6 se
detallan las posiciones de los componentes del chip de microfluidica. Las distancias se
consideran entre los centros de los microsensores de temperatura y del microcalefactor.

Fig.4.6. Detalle del microsensor de flujo donde A, C, D son los microsensores de temperatura y B
el microcalefactor.

Por ultimo, en la Tabla 4.5, se presentan las dimensiones de los dos sensores de flujo
SF1 y SF7 fabricados, con diferentes disefios de microcalefactor y ancho de canal y un tnico
disefio de sensor de temperatura.
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Tabla 4.5. Disefios de los microsensores de flujo térmico.

Diseno de l?lseno de Ancho de | Distancia . . Distancia
. . . microsensor . Distancia
Dispositivo micro- de microcanal A-B B-C (um) B-D
lefact

caletactor temperatura (um) (um) (um)
SF1 H3 600

T3 4000 4000 12300
SF7 H5 1200

4.4 Fabricacion del microsensor de flujo

Para los disefios de las mascaras se utiliz6 el software L-Edit Tanner, siendo la polaridad
de las mascaras de campo claro para los microcalefactores, microsensores y contactos de
aluminio y de campo oscuro para los microcanales, ver Anexo II. Se enviaron a fabricar las
filminas con resolucion de 3600 dpi para los 4 niveles de fotolitografia, en la empresa Filmar.
En la Fig. 4.7 se presentan como ejemplo una foto de la méscaras de los contactos de aluminio.

r |

1 \ e
L ++ el

=

+
Fig.4.7. Mascara de campo claro para fabricacion de contactos de
aluminio.

En la Fig. 4.8 se presenta el diagrama en bloques para el proceso de microfabricacion,
tanto de los componentes sobre sustrato de vidrio como para moldeado del microcanal; en la
Fig. 4.9 se presenta un esquematico con los resultados de estas etapas, con los materiales
involucrados, habitualmente llamado RUN.
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Proceso de microfabricacion

LimpiezaH FotolitograﬁaH Sputtering H Lift-off
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Integracion
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Fig.4.8. Diagrama en bloques del proceso de microfabricacion.

VIDRIO .
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B VOx ® PDMS
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(a) (b)

Fig.4.9. Microsensor de flujo. (a) RUN de fabricacion de microdispositivos. (b) RUN de fabricacion de
microcanal. (¢) Representacion 3D.

Como sustratos se utilizaron portaobjetos de vidrio de soda lime de 76 mm x 25 mm x
I mm. Como se menciona en el Capitulo 2, en primer lugar, se realiza la limpieza de los
sustratos. Se los sumerge durante 3 minutos en 250 mL de Piranha (H202:H2SO4) en
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proporciones 2:1 a temperatura ambiente, luego se enjuagan en agua desionizada y finalmente
se los seca con una corriente de nitrogeno gaseoso.

Para el proceso de Fotolitografia, se montan los portaobjetos sobre el spin coater Delta
20 BM (BLE) [2] y se colocan aproximadamente 3 mL de fotorresina TI35E (MicroChemicals)
[3], sobre los mismos. El proceso de spin coating se realiza a velocidad constante de 2000 rpm
durante 50 segundos. La fotorresina se distribuye de forma uniforme sobre la superficie de los
sustratos, eliminandose el excedente. A continuacion, se realiza un precurado o soff bake de 2
minutos en un hot plate a 95 °C con el objetivo de reducir el contenido de solvente. El paso
siguiente consiste en transferir el disefio de la mascara (escala 1:1) a la fotorresina. Para ello se
utiliza una alineadora EVG620 (EVGroup) [4], que utiliza luz UV de longitud de onda (1 =365
nm). La exposicion a luz UV se realiza con una dosis de 140 mJ/cm? (Fig. 4.10). Este proceso
se puede realizar por contacto (la méscara esta en contacto con el sustrato) o proximidad (con
5 a 40 pum de distancia entre mascara y sustrato). Se eligié el segundo método que tiene como
ventaja no rayar la mascara, pero como desventaja disminucién de la resolucion por difraccion
de campo cercano.

Fig.4.10. Transferencia de disefio. (a) Alineadora EVG620 (b) Detalle de
la exposicion a UV.

Finalizado el primer proceso de exposicion, se realiza un “reversal bake” a 120 °C por
2 minutos. Luego se realiza un segundo proceso de exposicion denominado “flood exposure”
con una dosis de 650 mJ/cm?. Se contintia con el proceso de revelado, en el que se sumergen
las muestras durante 4 minutos y medio en revelador AZ General (MicroChemicals) y agua
desionizada (2:1). El revelado se detiene con agua desionizada y secado con nitrogeno. Para
confirmar el correcto revelado se inspeccionan las muestras con microscopio Optico BX5/
(Olympus) [5] (Fig. 4.11) y se controlan las dimensiones respecto a los disefios.
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Fig.4.11 Fotografias con microscopio optico luego del revelado de la fotorresina.

Paso siguiente, se procede a realizar el proceso de depdsito de la pelicula delgada, sobre
la fotorresina, mediante el equipo Magnetron Sputtering AUTO 500 (BOC Edwards) [6] (Fig.
4.12).

Fig.4.12. Deposito de peliculas delgadas. (a) Magnetron Sputtering AUTO 500. (b) Target con
material a depositar. (¢) Vista interior de porta muestras y magnetrones. (d) Sustrato luego del proceso
de depdsito.

Finalmente, se llega al proceso de /ift-off. Dentro de un lavador ultrasénico se sumergen
las muestras en un vaso de precipitado con acetona, y de esta manera se quita la fotorresina
junto con el material depositado encima de ella (Fig. 4.13). Luego se enjuaga con alcohol
isopropilico y agua desionizada, finalizando con un secado de nitrégeno.

Este proceso detallado anteriormente se replica para los contactos de aluminio, el
microcalefactor de NiCr y los microsensores de VOx. En la Tabla 4.6 se resumen los parametros
de fabricacion de los dispositivos.

>
)
r)

(b)
Fig.4.13.(a) Muestra en lavador ultrasénico. (b) Resultado del proceso [ift-off.
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Tabla 4.6. Resumen de fabricacion de dispositivos.
. . Poten,cl.a de | Tipo Caudal Presion Tiempo
Dispositivo | Target deposito de ) (107 mbar) it
W) fuente
Contactos Al 400 DC (Ar) 5 1,86 22,69 11
H3 NiCr 200 DC (Ar) 18 4,57 a 4,78 24
H5 NiCr 200 DC | (Ar)20a?25 4,89 a5,24 48
TI&T2 | VOx 200 rp | (ArO) 1,8a61,7 60
30:10
NiCr 200 DC (Ar) 18 4,57 a 4,78 24
SF1
VOx 200 RF (Ar:0,) 9:3 2,34a2,82 90*
NiCr 200 DC | (Ar)20a?25 4,89 a5,24 48
SE7 (Ar:02)
: %
VOx 200 RF 6:0 23 2,24a2,51 90

* Se aumento el tiempo de depdsito para disminuir el valor de resistencia a temperatura ambiente.

A continuacion, se procede a la fabricacion del microcanal en PDMS. Para ello se
utilizan las técnicas de litografia blanda, partiendo de un micromolde de SU-8 se replican los
microcanales.

Se comienza el proceso de fabricaciéon con la limpieza de la oblea de silicio
sumergiéndola en Piranha para quitar residuos organicos, luego se enjuaga y repite el
procedimiento con &cido fluorhidrico (HF) para quitar el SiO> nativo. Luego se realiza un
secado de la oblea colocandola entre 10 y 15 minutos sobre una placa calefactora a 120 °C.

El siguiente paso es la fotolitografia que consiste en montar sobre el spinner la oblea de
silicio y programar las velocidades necesarias para lograr un espesor de 100 micrometros del
SU-8 (Microchem) [7] (Fig. 4.14) (ver Anexo III).

(b)
Fig.4.14 (a) Aplicacion de SU-8 sobre oblea de silicio montada en spin coater. (b) SU-8 luego del
proceso de spin coating.

A continuacidn, se realiza la exposicion con luz UV de 350 nm de longitud de onda y
650 mJ/cm? a través de la mascara disefiada (Fig. 4.15). La mascara es de campo oscuro y la
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fotorresina, al ser negativa, mantendra insoluble al revelado las partes expuestas a luz UV
quedando formado el micromolde. Una dosis excesiva puede afectar los perfiles de las paredes

del canal.

Fig.4.15. Méascaras de campo oscuro para fabricacion de
microcanales.

Luego de un postcurado (PEB) sobre un hot plate se realiza el revelado de las
estructuras con reactivo especifico de la marca MicroChem. Para ello se coloca la muestra en
agitador durante 10 minutos, la accioén del revelador se detiene colocando la muestra en IPA.
Una vez que la muestra se encuentre revelada (Fig. 4.16), se debe enjuagar con agua desionizada
y secar con nitrogeno gaseoso, finalmente se examina en un microscopio el resultado obtenido.

"

Fig.4.16. (a) Microcanales luego del proceso de revelado.(b) Microscopia para
verificacion de estructura del inlet/outlet en SU-8.

Generado el molde de los microcanales en SU-8, se procedid a realizar la litografia
blanda. Para ello se prepara el PDMS (Sylgard 184, Dow Corning) [8] al mezclar sus dos
componentes en un recipiente: el polimero base del PDMS y el agente de curado, en
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proporciones de 10:1 respectivamente (40 gramos : 4 gramos), minimizando la formacién de
burbujas, hasta que quede una solucion homogénea.

El molde de SU-8 se coloca dentro de una camara de vacio durante 10 minutos junto a
un vidrio portaobjetos con una gota de agente desmoldante para realizar un pre-
acondicionamiento. E1 PDMS también se pre-acondiciona en vacio para quitar las burbujas.
Luego se vierte el PDMS sobre el molde SU-8 y se vuelve a hacer vacio hasta quitar todas las
burbujas posibles Fig. 4.17.

Fig.4.17. PDMS aplicado sobre SU-8 (izq.) antes y (der.)después de colocar en camara de vacio.

Una vez removidas la mayor cantidad posible de burbujas de la mezcla de PDMS se
procedid a colocar la muestra en un horno a 80°C durante 3 horas para realizar el proceso de
curado. Las bandejas de la estufa deben estar niveladas correctamente para evitar alteraciones
en el espesor del PDMS una vez curado. Este proceso le confiere al PDMS liquido una
consistencia solida y a su vez eléstica, para que retenga la forma del molde sobre el cual fue
vertido. Luego se desmoldo de la oblea de silicio, y se cortd en forma rectangular para adaptarse
al ancho del vidrio portaobjetos. Se mantuvo el largo del rectangulo PDMS para dejar expuesto
los PADs rectangulares de los contactos de aluminio.

Finalmente se perforaron agujeros de 1,25 mm de didmetro sobre el inlet y outlet del
microcanal. Se procedio a tratar el PDMS y el portaobjetos con plasma de oxigeno durante 1
minuto (Femto Plasma de Diener Electronics) [9] (Fig. 4.18), para garantizar la union
irreversible entre ambos.
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Fig.4.18. Activacion por plasma de las superficies para la integracion del
microsensor de flujo.

Luego de aplicado el plasma, se alinea con ayuda de un microscopio el microcanal con
las estructuras sobre el vidrio. La integracion finaliza con un curado en estufa a 40°C durante 3
horas. Para la caracterizacion se sueldan pines a los contactos del mismo como se muestra en
la Fig. 4.19.

Fig.4.19 Microsensor de flujo.

Finalizado el tratamiento con plasma, los respectivos dispositivos ensamblados SF1 y
SF7 se encuentran listos para ser caracterizados.
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Capitulo 5

Sistema de medicion

En este capitulo se describen los métodos de medicion e instrumentacion utilizados para las
caracterizaciones dimensionales, eléctricas y térmicas de los componentes y la caracteristica
funcional del chip de microfluidica, como asi también se detalla el setup implementado en los
bancos de medicion para dichas pruebas funcionales.

5.1 Caracterizacion eléctrica de resistividad por cuadrado

En primer lugar se midieron las resistividades por cuadrado de los materiales de los
componentes que forman parte del microsensor de flujo, utilizando el “M¢étodo de Kelvin” o
de 4 puntas [1]. Para ello se usaron la Universal Probe del fabricante Jandel Engineering [2]
en conjunto con el sistema de caracterizacion de semiconductores SMU Keithley 4200-SCS [3],
y la matriz switching Keithley 7074 [4] que permite asignar los SMU del sistema de
caracterizacion a las 4 puntas y modificarlo si fuera necesario (Fig.5.1).

Sistema de caracterizacién de semiconductores Keithley 4200 SCS

SMU1: Corriente SMU2: Voltimetro SMU3: Voltimetro GNQU. Conexién
de alta de alta comun para todos
constante. . . .
impedancia. impedancia. SMUs.

Matriz Switching Keithley 707A para automatizacion de conexiones
entre puntas de prueba y sistema de caracterizacion

Universal Probe - Jandel Engineering

T Muestra >

Fig.5.1 Sistema completo de caracterizacion de resistividad por cuadrado y
configuracion de las SMU.

Luego de realizadas las mediciones de resistividad por cuadrado, a partir de la geometria
de los disefos, aplicando la Ec. 2.3 y las correcciones por esquinas segun Fig.2.2, se estima el
valor de la resistencia en forma indirecta.
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Una vez fabricados los dispositivos, se compara el valor estimado con el medido. Para
ello se utiliza un multimetro de alta precision Keithley 2000 [5] y las puntas de la Probe Station
Wentworth Laboratories PML 8000 [6] (medicidn directa). Como interfaz entre el dispositivo
micro fabricado y el multimetro se utilizé tinta de plata para prolongar los pads del dispositivo
y para adherirse a los pines molex macho utilizados como interfaz con el multimetro.

En las Fig. 5.2 y 5.3 se detallan los equipos de medicion utilizados en la medicion de
resistividad por cuadrado.

Fig.5.2. Equipo Universal Probe. (a) Universal Probe de Jandel Engineering midiendo
resistividad de pelicula delgada. (b) Vista superior.

Fig.5.3. Equipos de caracterizacion. (a) Sistema de caracterizacion de semiconductores SMU
Keithley 4200 SCS. (b) Matriz Switching Keithley 707A.
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5.2 Caracterizacion dimensional

Esta caracterizacion se realizd con el propdsito de evaluar la fidelidad entre el disefio,
las mascaras utilizadas y el dispositivo fabricado.

Las mediciones dimensionales sobre las mascaras y dispositivos fabricados se realizaron
con el microscopio Olympus BX51 [7] con calibracion previa a la captura de cada imagen
mediante regla patron. El software del microscopio permite tomar mediciones con alta
resolucion y anotarlas en las imagenes capturadas.

Para la medicion de espesores, se utilizo un perfilometro de contacto de marca Bruker
modelo Dektak XT [8] con el cual se puede medir los cambios de espesor entre los perfiles del
sustrato (vidrio de los portaobjetos) y la pelicula delgada (Fig.5.4).

(b)
Fig.5.4. Medicion de espesores (a) Detalle del perfilometro (b) Imagen y datos capturados durante
medicion.

5.3 Caracterizacion térmica

Se implementd un sistema de medicion de temperatura que alcanzan los
microcalefactores al excitarlos con distintas tensiones. Se colocaron los dispositivos sin
contactos ni PDMS sobre la Probe Station y se aplicéd tension variable con las micropuntas.
Simultaneamente, se midio la resistencia con el multimetro Keithley 2000 sobre un termistor
calibrado y ubicado sobre los microcalefactores, para determinar la temperatura alcanzada. Los
dispositivos medidos se encuentran sobre una base de goma para evitar disipacion térmica.
(Fig.5.5)
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(b)
Fig.5.5. (a) Banco de caracterizacion de microcalefactores. (b) Detalle de aplicacion de tension
sobre microcalefactor.

Con el propodsito de medir el TCR de los microsensores se procedid a medir su
resistencia en funcion de cambios de temperatura. Se utiliz6 el horno calibrador Tek Know TC-
150 [9] para variar la temperatura (Fig. 5.6(b)) y un multimetro Fluke 88424 [10] que se conecto
a las resistencias microfabricadas con el método de 4 hilos para evitar errores en la medicion
por la contribucion de los cables. El multimetro se conecté a una PC por interfaz GPIB y
utilizando un programa desarrollado en Labview se registraron las mediciones de resistencia de
forma continua, guarddndose en un archivo de extension “.csv”. En la Fig.5.6(a) a se observa
el microcalefactor H2, con pasta de plata aplicada para extender los contactos del dispositivo
hacia los pines que se encuentran sujetos a la muestra mediante resina epoxy.

(a) (b)
Fig.5.6. (a) Detalle de microsensor a caracterizar. (b) Dispositivo a caracterizar TCR dentro de TC-
150.

5.4 Caracterizacion microfluidica

El banco de medicion para microfluidica se divide en tres modulos: modulo de
alimentacion del microcalefactor, médulo de adquisicion de datos y modulo de inyeccion de
fluido.

Modulo de alimentacidon del microcalefactor:

Suministra potencia al microcalefactor que se disipada por efecto Joule y eleva la
temperatura del fluido dentro del microcanal. Consiste en una fuente de corriente constante y
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ajustable disefiada a partir del circuito integrado LM334 (ST) el cual permite regular el paso de
corriente eléctrica al microcalefactor en el rango de 64 pA a 6 mA. Este modulo fue alimentado
con una tension de 9V mediante la fuente Sorensen XPH 35-4T [11], para reducir el ruido
eléctrico a la entrada de la misma. La corriente de salida del circuito fue monitoreada a través
de la caida de tension sobre la resistencia R REF de precision con tolerancia de 0,1%, con un
multimetro Keithley 2000 (Fig. 5.7).

LM334

+Vin

R_REF

c1 c2 l
TuF [ f00nF | foepm % Io|| |r_caLeracTor
Vref Tkehm —‘7

(a) (b)
Fig.5.7. Mddulo de alimentacion del microcalefactor. (a) Disefio esquematico (b) Circuito impreso
(c) Fuente y multimetro para el circuito.

Posterior a la caracterizacion del chip de microfluidica se implementd una mejora en la
electronica del modulo de alimentacion del microcalefactor (Fig.5.8) agregando un display
LCD 16x2 que permite visualizar los valores de corriente y tension que se suministran al
microcalefactor, mediante un mddulo de sensado de corriente INA226 y el microcontrolador
STM32F103C8T6 [12].La electronica es alimentada con una fuente switching estandar (220V
AC a9V DC). Esto permitié independizarse de la fuente de laboratorio Sorensen XPH 35-4T.

Tyin 5 LM334

+Vin POWER INPUT

220VAC-9VDC o roan>> OUTPUT
i i R _REF :
1uF| T00nF| it ohm T il

FOT GND

L

+Vi uz GND

GND|
= sV

INA226 J7

(b)

Fig.5.8. Modulo de alimentacion completo del microcalefactor. (a) Esquematico (b) Circuito

impresso
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Modulo de adquisicion de datos:

Esta integrado por multimetro Fluke 88424, sistema switching Keithley 7001 y una PC
(Fig.5.9). El barrido de las mediciones realizado de forma secuencial se hicieron cada 2,5 s en
el siguiente orden: caida de tension sobre R_REF, la caida de tension sobre el microcalefactor
y medicion de resistencia de los tres microsensores del chip de microfluidica, ubicadas una
aguas arriba y dos aguas abajo. Cabe destacar que las mediciones de resistencia se realizaron
con el método de 4 hilos.

Fig.5.9. Fluke 88424 junto con sistema switching Keithley 7001.

Para configurar el tiempo de barrido entre canales de 500 ms y registrar los resultados

de las mediciones de cada canal en un archivo .csv, se utiliz6 un programa desarrollado en
LABVIEW de National Instruments.

Modulo de inyeccion de fluido:

Se utilizd6 una bomba de jeringa de caudal regulable Leex EN-S7 [13] que permite
inyectar el fluido dentro del microcanal. La bomba cuenta con una jeringa de 10 mL, conectada
al chip de microfluidica mediante mangueras y conectores Luer lock. Esta bomba permite
configurar el caudal y tiempo de inyeccion del fluido que se utilizara como referencia para
calibrar el microsensor de flujo desarrollado. Se utilizé6 microscopio modelo Primo Star [14] de
la marca Zeiss para hacer seguimiento del fluido dentro del microcanal (Fig.5.10).

2 ol en

Fig.5.10. Bomba Leex EN-S7 con microscopio.
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El sistema completo con los tres mdodulos de caracterizacion del microsensor de flujo se muestra
en la Fig.5.11.

Fig.5.11. Sistema completo de medicion para chip de microfluidica. Acercamiento al chip de
microfluidica (rojo).
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Capitulo 6

Resultados y discusion

En este capitulo se presentan y discuten los resultados obtenidos de las mediciones realizadas a
los dispositivos que conforman el microsensor de flujo. Tanto para el microcalefactor como
para los sensores de temperatura se efectuaron mediciones dimensionales y eléctricas debido a
variaciones de temperatura. Finalmente se describen las mediciones del microsensor de flujo
bajo dos condiciones de ensayo: a caudal constante y conmutacion de potencia de entrada, y a
caudal variable y potencia constante.

6.1 Caracterizacion del microcalefactor

Este apartado tiene por objetivo caracterizar dimensionalmente el microcalefactor y
analizar su comportamiento térmico frente a cambios de potencia. Para ello se seleccionaron
los dispositivos con disefos distintos H3 y H5, del set de microfabricacion correspondientes al
estudio de materiales PO#14 a PO#17 y PO#87 y PO#88, respectivamente. En la Fig. 6.1 se
presentan las dos estrategias elegidas para caracterizar dichos componentes y los valores
porcentuales obtenidos de la comparacion entre el disefio y la fabricacion del componente.

Secuencia de disefio y Secuencia de'diseﬁo y
fabricacion H3 fabricacion H5
* 24 min. de depdsito * 48 min. de depésito
Fabricacion de Fabricacién de muestra (PO) y Disefio de
muestra (PO) dispositivo dispositivo (N)

Medicion de
rho/sqr

Disefio de
dispositivo (N) Medicién
de rho/sqr
Calculo estimado de
h resistencia

Fabricacion de

Medicion de R } [ Medicion de NJ

dispositivo
Calculo rho/sqr

[ Medicién de R } [ Medicion de N

Calculo
rho/sqr

Comparacién rho
volumen tedrico
(31%)

Comparacion rho
volumen tedrico
(8%)

Comparacion

‘Comparacion hofsqr (3,6%) ‘

de N (35%)

Comparacién
de N (24%)

Comparacion
rho/sqr (40%)

Fig. 6.1. Estrategias de caracterizacion de los microcalefactores. (a) Dispositivo H3. (b) Dispositivo
HS.
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La estrategia para el H3 consistid en la caracterizacion del material (po) y luego su
fabricacion. Para el HS consistié en la preparacion de la muestra junto a la fabricacion del
microcalefactor en un mismo proceso de deposito.

6.1.1 Caracterizacion dimensional

Con el objetivo de evaluar la calidad del proceso de fabricacion se midieron en primer
lugar las mascaras disefiadas y los dispositivos microfabricados, segun el procedimiento
descrito en el Cap.5.

Se midi¢ tanto el ancho del trazo de las mascaras como el de los dispositivos fabricados
como se indica en Fig.6.2 (a). Dichas mediciones dieron como resultado una diferencia en
promedio de 25%, respecto al disefio. Esta diferencia se debe a que la mascara empleada es de
baja resolucion y de material flexible. Se concluye que para mejorar esta etapa es necesario
emplear mascaras de mejor calidad, como lo son las de cuarzo/cromo.

125 119,44 i

L27 124,99 i

4

Fig.6.2. Medicion dimensional del microcalefactor fabricado H3. (a) Meandro. (b) Contacto.

A partir de estos resultados se calcularon las relaciones de aspecto N (L/W) de los dos
dispositivos H3 y HS5 seleccionados. Se determinan sus resistividades por cuadrado,
considerando el aporte de las resistencias por parte de las extensiones de los contactos de los
dispositivos (Fig.6.1(b)).

La Tabla 6.1 resume las relaciones de aspecto corregidas que incluyen las correcciones
de esquinas mencionadas en el Capitulo 4 y el aporte de las extensiones de contacto.

Tabla 6.1. Valores de relacion de aspecto de los
microcalefactores disenados y fabricados.

. . Nd (disefio con Nf (fabricado con
Dispositivo . -
extensiones) extensiones)
H3 163 120
H5 142 114
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A partir del valor de N fabricado, es decir, medido y corregido, se calcula la resistividad
por cuadrado de cada dispositivo. Luego, considerando sus respectivos espesores se calcula la
resistividad en volumen del NiCr con el objeto de compararla con la reportada en la literatura
[1-4], que es de 1 a 1,5 Q.um (Tabla 6.2). Por lo tanto, la diferencia entre las resistividades
calculadas respecto a las tedricas estd en el orden de las citadas en dichas bibliografias. Para el
caso de H3 la diferencia es del 8% y para el H5 la diferencia es del 31% respecto al valor
maximo bibliografico.

Tabla 6.2. Comparacion de resistividades del NiCr calculadas versus reportadas.

R Po Espesor calculado
Dispositivo | medida calculado medido P (Q.m)
@ Qo) (um) k.
H3® 843 7 0,232 1,6
H5® 490 4,3 0,458 1,9

() 24 minutos de deposito. ® 48 minutos de depdsito.

Las diferencias de p calculado entre H3 y HS versus el tedrico podria deberse a la
diferencia de espesores entre estos dos dispositivos, a las tasas de crecimiento, variaciones en
el caudal de Argén utilizado, entre otros. Debemos tener en cuenta que el dispositivo H5 fue
depositado en dos etapas, mientras que el H3 en una sola.

Sin embargo, los valores de resistividad por cuadrado medidos en portaobjetos,
reportados en el Capitulo 3 de estudio de materiales, comparados con los valores calculados
muestran una variacion de 40 % para la muestra H3 y de 3,6 % para la muestra HS,
respectivamente (Tabla 6.3).

Tabla 6.3. Variacion de valores de resistividad por cuadrado calculados con medidos.
Microcalefactor Estudio de material®
Variacién de ps
Po did calculado versus
o meal .
Dispositivo calculado P ( Q(/}EI) 0 medido (%)
Q/o)
H3 7,02 11,77 40
H5 43 4,45 3,6

® Tabla 3.4.

Esta alta variacion entre los valores medidos y calculados para el dispositivo H3 puede
deberse a que las muestras fueron fabricadas en distintos lotes de deposicion y a la reducida
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planicidad del sustrato. En el caso del dispositivo H5 la dispersion de 3,6 % responde sélo a la
reducida planicidad del sustrato, ya que las muestras fueron fabricadas en el mismo lote.

6.1.2 Caracterizacion térmica

Para evaluar la funcionalidad de los microcalefactores se vari6 la tension aplicada sobre
los mismos y se midi6 la temperatura con un termistor calibrado. Para ello se utiliz6 la Probe
Station Wentworth Laboratories PML 8000, como se mencion6 en el Apartado 5.3.

Se alcanzé una temperatura maxima de 60 °C con potencia de 467 mW (23,5 mA) para
el dispositivo H3 como indica la Fig. 6.3. La minima potencia aplicada fue de 29,2 mW (5,9
mA) alcanzando la temperatura de 25 °C, apenas superior a la temperatura ambiente.
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Fig.6.3. Temperatura alcanzada por microcalefactor H3 a partir de la potencia aplicada
entre los terminales.

Cabe sefialar que el dispositivo no se degradd en las condiciones y temperatura
alcanzada, lo cual este resultado obtenido es adecuado para implementar el método
calorimétrico de medicion de flujo. Asi mismo, hay que considerar que estos dispositivos se
caracterizaron fuera del microcanal, con una disipacion térmica mds favorable que la que
tendran dentro del microcanal confinado por PDMS. En estas mediciones se utilizaron
potencias mayores que lo que se utilizarén en el chip de microfluidica para evaluar el alcance
del dispositivo.

6.2 Caracterizacion del microsensor de temperatura

Este apartado tiene por objetivo evaluar el proceso de fabricacion y medir la variacion
de resistencia de los sensores por cambios de temperatura.
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6.2.1 Caracterizacion dimensional

Se analiz6 la calidad del proceso de fabricacion en forma similar a la Seccion 6.1.1,
midiendo dimensionalmente los dispositivos T1 y T2 con distintos disefios y corrigiendo su
relacion de aspecto.

Se puede notar de la Tabla 6.4 que los valores de relacion de aspecto N fabricados son
menores a los de disefo. Esto se debe a que los anchos de trazo de los dispositivos fabricados
son mayores a los de disefio entre un 20% y 30%, lo cual reduce el N.

Tabla 6.4. Valores de relacion de aspecto de los
microsensores de temperatura disefiados y fabricados.

. . Nd (diseiio con | Nf (fabricado con
Dispositivo . g
extensiones) extensiones)
T1 94 71
T2 69 55

A partir de las resistencias medidas y las relaciones de aspecto, se calcula el valor de
resistividad por cuadrado de T1 y T2. En la Tabla 6.5 se comparan dichos valores con la
resistividad por cuadrado medido sobre portaobjetos (PO#89) reportado en el Apartado 3.2, el
cual es de 1125 Q/o.

Tabla 6.5. Comparacion de resistividades del VOx calculadas versus medidas a temperatura
ambiente (25 °C).

Microsensor de temperatura Estudio de material )
Variacién de p;
R medida P po medido calcula.do Moie
Dispositivo Q) calculado Qo) medido (%)
(Q/o)
T1® 77,2 1087 3
1125
T2® 72,2 1313 17

() Tabla 3.5. @ 0,28 um de espesor @ 0,286 pm de espesor.

Como se observa, la variacion de la resistividad por cuadrado calculada y medida varian
entre 3 % y 17 %. Cabe senalar que en este caso las muestras preparadas para la medicion de la
resistividad por cuatro puntas, fueron fabricadas en el mismo lote de fabricacion que los
dispositivos caracterizados. Aqui también las diferencias pueden deberse a la reducida
planicidad del sustrato.
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6.2.2 Caracterizacion funcional

Las mediciones de variacion de resistencia de los microsensores de temperatura en
régimen estacionario se realizaron segun el procedimiento descrito en el Apartado 5.3 con el
calibrador de temperatura.

Se tomaron promedios de las mediciones de resistencia eléctrica en el rango de interés
(25°C a 60°C). El resultado indica que las resistencias son lineales con el incremento de
temperatura como se observa en la Fig.6.4.
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Fig.6.4. Estimacion de TCR para microsensor de temperatura en el rango de 20 °C a 75 °C. (a) T1. (b)
T2.

Con los resultados de estos experimentos, se calcula el TCR para ambos disefios, el cual
se muestra en la Tabla 6.6. El disefio T1 presenta una mayor resistencia debido a la mayor
longitud de su meandro. Esto implica una sefial de salida mas alta, lo que resulta en una mejor
resolucion. Por otro lado, también requiere un sensor mas grande y restringe el ancho del
microcanal. Los valores de TCR obtenidos resultaron menores a trabajos previos de otros
autores [7-8].

Tabla 6.6. Propiedades eléctricas de los microsensores caracterizados.

Microsensor Resistencia a 25°C (kQ) TCR (ppm/°C)
T1 77,2 -4110
T2 72,2 -4010

Posteriormente, se analiz6 el comportamiento de los sensores, con el mismo procedimiento,
pero en un rango mas amplio de temperatura (-10 °C a 120 °C) como se observa en la Fig.6.5.
Se puede observar que una funcidon exponencial se ajusta mejor que una lineal, tendencia que
se acentia aumentando el rango de temperatura con que se evalia el dispositivo. Este
comportamiento es esperado dado las caracteristicas semiconductoras del 6xido de vanadio con
el cual estan fabricados los microsensores.
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Fig.6.5. Curvas de ajuste de microsensor para un rango de -10 °C a 120 °C

(263 a 393 grados Kelvin).

Por ultimo, para completar el estudio de la respuesta estacionaria de los sensores de
temperatura, se selecciond uno de ellos (T2) y se observo la histéresis en un proceso de
calentamiento y enfriamiento (Fig.6.6), donde la maxima diferencia fue de 0,2%.

1,
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Fig.6.6. Caracterizacion térmica del microsensor T2 por proceso de calentamiento y enfriamiento
entre 25°C y 60°C cada 5°C. (a) Resistencias promedio. (b) Variacion de la resistencia por aumento

(izq.) y por disminucion (der.) de temperatura.

Para realizar la caracterizacion dinamica de los microsensores, se los sometio a un escalon
de temperatura y se analizd su velocidad de respuesta. Para ello, una vez estabilizados a
temperatura ambiente, se los colocaron dentro del calibrador de temperatura a 4 °C (Fig. 6.7).
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Fig.6.7.Caracterizacion dinamica para sensores de temperatura. Velocidad de respuesta (a) T1.(b) T2.

En la Tabla 6.7 se muestran los tiempos requeridos para que los microsensores cambien
su valor de resistencia desde el valor inicial hasta el 63,2% y el 95% del valor final. Segln la
norma ASTM [6], si esta relacion es de 3,0 a 3,7 se puede asumir que los sensores exhiben una
respuesta exponencial de primer orden. Por lo tanto, la constante de tiempo puede considerarse
como el 63,2% del tiempo de respuesta.

Tabla 6.7. Respuesta dinamica.

Microsensor tiempo de tiempo de respuesta | Relacion de respuestas de tiempo
respuesta 63,2% 95% (s) de 95% a 63,2%
(s)
T1 81 284 3,53
T2 92 282 3,05

Considerando esto, las constantes de tiempo para Tl y T2 son 81 s y 92 s
respectivamente. Estos valores deben ser tenidos en cuenta si se desea evaluar la respuesta
dindmica del sensor de flujo.

6.3 Caracterizacion del microsensor de flujo

Se llevaron a cabo las caracterizaciones de dos sensores de flujo SF1 y SF7 con los
disefios descritos en el Apartado 4.3 y sistema de medicion desarrollado en Apartado 5.4.
Dichas caracterizaciones se realizaron bajo 2 condiciones de ensayo: caudal constante y

conmutacion de potencia de entrada para el SF7, y a caudal variable y potencia constante para
el SF1.

Inicialmente se midieron las resistencias a temperatura ambiente para todos los
componentes que integran cada chip de microfluidica, siendo estos los valores de referencia Ro.
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Para estimar la respuesta del dispositivo y los caudales a aplicar, se utilizo la ecuacion
de velocidad media de fluido (ec. 2.12). Si consideramos un caudal inyectado por la bomba de
jeringa de 1 mL/h (2,77 x 108 pm?/s) y los valores dimensionales del microcanal de altura 100
pm y anchos 600 um (SF1) y 1200 um (SF7), la velocidad media del frente del fluido es 4630
um/s (4,63 mm/s) y 2315 pm/s (2,31 mm/s) respectivamente. Por otro lado, la distancia entre
el microcalefactor y el microsensor aguas arriba es de 4 mm y las distancias entre
microcalefactor y microsensores aguas abajo son de 4 mm y 12,3 mm (Tabla 4.5).

Segun los calculos realizados, el frente de fluido demoraria entre 0,8 s y 5 s en llegar
desde el microcalefactor a los microsensores ubicados aguas abajo. Para una manguera de 450
mm de largo y 0,7 mm de diametro interno, el frente demoraria aproximadamente unos 40 min.
a un caudal de 0,3 mL/hora. Estos valores junto con la respuesta dinamica de los microsensores
de temperatura deben ser tenidos en cuenta al analizar la caracterizacion del microsensor de
flujo.

Para delimitar la potencia maxima a aplicar al microcalefactor, se debe tener en cuenta
la densidad de corriente maxima recomendada en la literatura [7] de 1 mA/um? y asi evitar
dafios en la pelicula delgada del dispositivo debido a efectos tales como electromigracion. La
Ec.2.7 calcula la corriente eléctrica méxima admisible del dispositivo microcalefactor y por lo
tanto también la potencia suministrada al microcanal. Los espesores de las peliculas delgadas
segun la Tabla 6.2, son de 232 nm (SF1) y 458 nm (SF7), por lo tanto, las corrientes maximas
admisibles son 23 mA y 45 mA respectivamente.

Caracterizacioén microfluidica del SF7

Para el caso de la caracterizacion del SF7, se inyectd un caudal constante de 0,8 mL/h.
De manera conservativa, se aplicd una corriente eléctrica de 1,54 mA equivalente a potencia
disipada de 1,47 mW. El valor de corriente aplicado fue corroborado al medir la caida de tension
de 44 mV que se produce sobre una resistencia de referencia de 28,6 Q.

Bajo estas condiciones, se registraron variaciones de resistencia en el microsensor del
orden de 3 Q, ubicado aguas abajo mas cercano al microcalefactor, en los momentos en que se
aplico corriente a este ultimo. En la Fig.6.8 (a) se muestra la respuesta del microsensor de
temperatura aguas abajo a caudal constante, conmutando el encendido y apagado del
microcalefactor.

Si bien el microsensor de temperatura responde al microcalefactor, también muestra una
deriva de la resistencia en el orden de 6 Q a lo largo del ensayo, al mantener el microcalefactor
apagado. Esta deriva se atribuye a la degradacion del microsensor al estar expuesto al agua. Por
lo cual, se concluye que es fundamental utilizar una pelicula delgada de pasivado sobre los
dispositivos para evitar reacciones en la superficie de las peliculas delgadas. En la Fig.6.8 (b)
se observa la variacién porcentual del microsensor de temperatura, filtrando la deriva.
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Fig.6.8. Caracterizacion del SF7 para un caudal constante de 0,8 mL/h y potencia
conmutada (negro). (a) Variacion de la resistencia del microsensor de temperatura. (b)
Representacion porcentual con correccion de deriva (naranja).

Caracterizacioén microfluidica del SF1

Para el caso de la caracterizacion del SF1, se inyectaron caudales de 1,6 mL/h, 0,3 mL/h
y 0,15 mL/h. La corriente eléctrica constante inyectada al microcalefactor fue de 0,7 mA
equivalente a una potencia 0,39 mW. Se midieron las respuestas de dos microsensores de
temperatura ubicados aguas abajo: microsensor C (mds proximo al microcalefactor) y
microsensor D (mas alejado).
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Fig.6.9. Respuesta del microsensor aguas abajo SF1 C (naranja), para potencia
constante de 0,39 mW y caudales seteados (azul).
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En la Fig.6.9 podemos observar que al disminuir el caudal de 1,6 mL/h a 0,3 mL/h,
se produce un incremento de resistencia, equivalente a 77 €. Esta respuesta es la esperada
siendo que, al disminuir el caudal, el pico de temperatura del perfil gaussiano del fluido se
retrotrae hacia el microcalefactor, tal cual como fue descrito en el Capitulo 2, Fig.2.3 (b).

Por otra parte, el retardo observado entre el instante de cambio de caudales seteados
(azul) y la respuesta del microsensor aguas abajo (naranja), se atribuye a la longitud de la
manguera entre la bomba de jeringa y el chip de microfluidica.

Asi mismo, la respuesta del microsensor D aguas abajo muestra un comportamiento
similar al C en cuanto a la forma, frente a los caudales seteados (Fig.6.10), sin embargo, el
incremento de la resistencia de 3190 Q es mucho mayor a la esperada. Esta variacion no puede
ser atribuida exclusivamente a la temperatura, porque implicaria un valor de TCR mucho mayor
al calculado. Esto conlleva a considerar otras posibles causas en la respuesta del microsensor,
como ser: una reaccion electroquimica tipo redox por falta de una pelicula de pasivacioén sobre
los microsensores, pérdida de adherencia de la pelicula de VOx al sustrato. El efecto de
electromigracion podria influir a pesar de la baja corriente que el multimetro inyecta al
microsensor durante la medicion.
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Fig.6.10. Respuesta del microsensor aguas abajo SF1 D (verde), para potencia
constante de 0,39 mW y caudales seteados (azul).

En la Fig.6.11 se presenta la superposicion de las respuestas de ambos microsensores
donde se observa las similitudes en su forma. En cuanto a la diferencia de magnitud del
microsensor D es necesario implementar mejoras en el disefio del dispositivo.
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Fig.6.11. Caracterizacion del SF1 para potencia constante de 0,39 mW y caudal
variable (azul). Variaciones porcentuales de las resistencias de los microsensores
de temperatura aguas abajo a distintas distancias del microcalefactor (naranja y
verde).

Los resultados de la respuesta de los dos microsensores de flujo SF7 y SF1 reportados
nos muestran que es necesario pasivar la superficie de los microcalefactores y microsensores
de temperatura, como asi también para evitar danos por electromigracion. Asi mismo, se debera
optimizar el banco de mediciones microfluidicas, acortando el largo de las mangueras buscando
reducir el retardo en la respuesta del microsensor de flujo.
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Capitulo 7

7.1 Conclusiones y trabajo futuro

A continuacion se mencionan las conclusiones, como resultado del desarrollo del presente

proyecto:

Se disefiaron y fabricaron microdispositivos calefactores y sensores de temperatura
mediante procesos de microfabricacion. Para ello se usaron las técnicas fisicas en fase
vapor de sputtering para crecimiento de peliculas delgadas, las de fotolitografia y las de

lift-off.

Se estudiaron y caracterizaron los materiales de los microcalefactores y microsensores
de temperatura. Para ello se realizaron crecimientos de peliculas delgadas de nicromo y
de 6xido de vanadio sobre portaobjetos de vidrio. Se midieron sus resistividad por
cuadrado, TCR y espesores obtenidos durante el proceso de fabricacion.

Se caracterizaron los microcalefactores de nicromo desde temperatura ambiente hasta
60 °C. Se lograron cambios de temperatura de hasta 40 °C con una potencia aplicada de
450 mW, sin presentar degradacion en el rango ensayado. Este resultado demuestra que
el material seleccionado es adecuado para implementar el método calorimétrico en la
medicion del flujo.

Se logr6 desarrollar microsensores de temperatura de 6xido de vanadio, material no
convencional en RTDs, para ser implementado en aplicaciones de microfluidica, los
cuales presentan adecuada sensibilidad y tiempo de respuesta.

Se caracterizaron los microsensores entre 25 °C y 60 °C, alcanzando un TCR del orden
de -4100 ppm/°C, con un comportamiento lineal. En el rango de -10 °C y 120 °C se
obtuvo una respuesta exponencial, como era de esperar al ser el 6xido de vanadio un
material semiconductor.

Se integraron los dispositivos calefactor y sensores de temperatura en un chip de
microfluidica mediante la aplicacion de técnicas de fotolitografia blanda. Se fabricaron
los microcanales que conectan ambos dispositivos, logrando fabricar un chip completo
de sensor de flujo para aplicaciones de microfluidica.

Se desarroll6 un banco de medicién para microfluidica compuesto de tres modulos:
moédulo de alimentacion del microcalefactor, médulo de adquisicion de datos y modulo
de inyeccion de fluido. Para el mdédulo de alimentacion se diseiid e implementd una
fuente de corriente variable entre 64 pA a 6 mA.
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e Se realizaron caracterizaciones térmicas en forma dindmica de los sensores de
temperatura. Las mismas arrojaron una constante de tiempo de aproximadamente 90
segundos. Esto indica que es necesario evaluar los sensores de flujo con caudales
menores a los utilizados en este proyecto final integrador.

e (Como resultado del presente proyecto se publicé un paper con referato en la IEEE
Xplore: "Vanadium Oxide Thin Film Temperature Microsensor," M. B. Kramar, F.
Rota, L. Patrone, A. Lozano and L. Malatto, Argentine Conference on Electronics
(CAE),Buenos Aires, Argentina, 2025, pp- 72-76, doi:
10.1109/CAE64243.2025.10962048.

7.2 Trabajo futuro

Teniendo en cuenta los estudios y resultados obtenidos durante el desarrollo del presente
proyecto final integrador, se proponen como trabajos futuros:

e Optimizar el disefio de nuevos dispositivos microcalefactores y microsensores variando
la distancia entre los mismos.

e Evaluar el comportamiento del microsensor de flujo utilizando una pelicula de pasivado
sobre los microdispositivos, estudiando su sensibilidad, estabilidad y repetibilidad.

e Analizar el envejecimiento y deriva del microsensor de temperatura frente a un
annealing térmico y un pasivado.

e Megjorar el banco de ensayo de microfluidica, en cuanto al largo de las mangueras,
buscando optimizar los tiempos de aplicacion del fluido al chip de microfluidica.
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ANEXOS

Anexo I

Método de medicion de resistividad de peliculas delgadas

Correcciones por medicion de 4 puntas
Para la medicion de resistividad sobre los portaobjetos completos, mediante el método de
4 puntas explicado en Capitulo 5, se deben considerar las siguientes ecuaciones:

T 14

Ptesrico = EF T t (EC' Al)
TV

Pomedido = 12 T (Ec. A2)

En donde

p = Resistividad por cuadrado a medir (/).
V = Voltaje medido (Volts).

I = Corriente aplicada a la muestra (Amperes).

t = Espesor de la muestra (um).

s r, e . . .
—— = Factor geométrico para una superficie infinitamente grande y de espesor mucho

menor a la distancia (s) entre dos puntas colineales. Equivalente al valor 4,53.
F = Factor de correccion para aplicar debido a la forma finita y rectangular de la muestra.

Los parametros s, b y a, corresponden al espaciado entre dos puntas contiguas, el ancho
y el largo respectivamente, de la muestra a medir. Para las mediciones realizadas en el
presente proyecto debemos considerar que t << % , ya que el espaciado entre las puntas

es de 1 mm frente a un espesor de décimas de micron.

a

Fig. Al. Esquema de medicion con método de 4 puntas colineales sobre
muestra con geometria rectangular.
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Los valores de la funcion de correccion F se encuentran tabulados en la Tabla A1, de
acuerdo a las relaciones entre los parametros s, a y b de la muestra a medir. El valor de
a siempre sera mayor al de b.

Para la medicion de resistividad por cuadrado, se tuvo en cuenta la constante del factor

geométrico % y se aplico en la configuracion del sistema de caracterizacion Keithley
SCS - 4200.

Tabla A1. Valores tipicos de factor F para muestras con geometria rectangular segin
parametros de b/s y a/b.

T [8-: [8-: [8-5 [82¢
1 0,2204 0,2205
1,25 0,2751 0,2751
1,5 0,3263 |0,3286 0,3286
1,75 0,3794 0,3803 0,3803
2 0,4292  |0,4297 0,4297
2,5 0,5192  |0,5194 0,5194
3 0,5422 |0,5957 |0,5958 0,5958
4 0,6870 0,7115 0,7115 0,7115
5 0,7744 |o,7887 |0,7888 0,7888
7,5 llo,esa6 lo,8005 |o,8905 0,8905

10 0,0%313 [0,9345 |0,9345 0,9345

15 0,9682 0,9696 0,9636 0,9696

20 0,9822 [0,9830 |0,9830 0,9830

40 0,9955  [0,9957  |0,9957 0,9957

oo 1 1 1 1

Debido a que las relaciones geométricas de nuestra muestra no se encuentran en la Tabla
Al, se utilizo el grafico de la Fig. A2 [1], lo cual nos permitid obtener un factor de
correccion de forma precisa.



Fig. A2. Grafico de F' que permite obtener valores de correccion no tabulados en Tabla 3.4.

Para las muestras de portaobjetos en que se deposito en la totalidad del portaobjetos de
76,2 mm por 25,4 mm, el valor de F hallado es de 0,99, por lo cual el factor de
correccion por dimensiones geométricas es de valor aproximadamente unitario.

[1] Haldor Topsoe Semiconductor Division, Geometric Factors in four point resistivity
measurement.Bulletin No. 472-13 (1966). 2nd Revision (1968).

71



Anexo 11

Mascaras para fotolitografia
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Fig. A3. Mascara de contactos de aluminio.
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M2 CALEFACTOR
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Fig. A4. Mascara de microcalefactores.
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Fig. A5. Méscara de microsensores de temperatura.
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Fig. A6. Méascara de microcanales.
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Anexo II1

Preparacion de molde de SU-8

La fotorresina se deposita mediante la técnica de spin coating. Se utilizan 2 rampas y
velocidades para lograr el espesor deseado (100 um) El primer ciclo se utiliza para
esparcir la fotoresina debido a la alta viscosidad de la misma, con una rampa de 100 rpm/s
hasta 500 rpm, manteniendo durante 10 s. El segundo ciclo se emplea para alcanzar el
espesor deseado de la pelicula, con una rampa de 300 rpm/s hasta 3000 rpm, manteniendo
durante 30 s. Luego de que la fotoresina ha sido aplicada sobre la oblea se debe realizar
un secado “pre-bake” a la fotoresina.

De acuerdo a las especificaciones de la fotoresina, el pre-bake recomendado debe
realizarse en dos pasos: el primero aplicando temperatura de 75 °C durante 10 minutos y
un segundo aplicando 110 °C durante 30 minutos.

Se tuvo en cuenta que un calentamiento o enfriamiento demasiado rapido podria producir
grietas. Por otra parte, se verifico la consistencia de la fotoresina para evitar que la oblea
se pegara a la méscara.
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Anexo IV

Proceso de litografia blanda (PDMS) para fabricacion de
microcanales

El molde de SU-8 fabricado se colocé dentro de una camara de vacio durante 10 minutos
para evitar que se formen burbujas al momento de verter el PDMS. También se colocod
junto al molde un vidrio portaobjetos con una gota de agente desmoldante.

Se procedio con la elaboracion del PDMS al mezclar dos componentes dentro de un
mismo recipiente: el polimero base y el agente de curado, en proporciones de 10:1
respectivamente (40 gramos: 4 gramos).

Una vez colocados ambos componentes en un mismo recipiente, se mezclan intentando
minimizar la formaciéon de burbujas, hasta que quede una soluciéon homogénea y se
vierten sobre el molde de SU-8. Luego se cierra la cAmara de vacio hasta quitar todas las
burbujas posibles de la mezcla. A medida que se aplica vacio para desgasificar la solucion
se observa expansion de la misma. Este proceso demora aproximadamente 30 minutos.

Una vez removidas la mayor cantidad posible de burbujas de la mezcla de PDMS vertida
sobre el molde de SU-8, se procedid a colocar la muestra en un horno a 80°C durante 3
horas para realizar el curado. Las bandejas del horno deben estar niveladas correctamente
para evitar alteraciones en el espesor del PDMS. Este proceso le confiere al PDMS liquido
una consistencia mas solida y a su vez elastica, para que retenga la forma del molde sobre
el cual fue vertido.
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Anexo V

Diagrama de Gantt
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Fig. A7. Diagrama de Gantt del proyecto.

Anexo VI

icacion

Publ

Como resultado del presente proyecto final integrador se publico el siguiente paper

adjunto con referato en IEEE Xplore. Esta es la version aceptada del trabajo publicado

en https.//ieeexplore.ieee.org/document/10962048.
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Abstract— Vanadium oxides are known for their thermal
properties, such as high temperature coefficient of resistance
(TCR). This article presents the development of a low-cost and
easy-to-fabricate temperature microsensor, specially designed to
be integrated into microfluidic channels, although it can be used
in multiple applications. It consists of a thin film of vanadium
oxide as a resistive sensor on glass substrates. Two
meander-shaped geometries with an area less than 1,5 mm? were
designed and microfabricated. A steady-state and dynamic
thermal characterization was performed to determine its
specifications. The sensors demonstrated linear behaviour and an
average TCR of 4055 ppm/°C was obtained for a temperature
range of 20 to 75 °C.

Keywords— microfabrication, sputtering thin film, resistive
temperature microsensor, temperature coefficient of resistance
(TCR), vanadium oxide.

I. INTRODUCTION

Temperature is one of the most important magnitudes. Its
unit, the kelvin, is one of the seven base units of the International
System of Units [1] and can be measured by another
temperature-dependent physical quantity.

Thermal sensors are not only used for the analysis of thermal
behaviour. They can also be used to measure nonthermal
properties like flow velocity [2], radiant heat [3], acceleration
[4], heat flux [5], thermal diffusivity [6], etc.

In addition, thin film thermal sensors have some advantages:
i) small elements, ii) wide range of temperature, iii) low
consumption of materials, iv) the possibility of making custom
sensors for specific applications, v) high productivity of already
existing equipment and technology for the semiconductor
industry, among others.

Nowadays, vanadium oxides are widely used as thermistor
material. They have several crystalline phases and some of them
show metal-to-insulator phase transitions. This multiplicity of
options adds more steps to the fabrication process, making it
complex and, therefore, difficult to reproduce. For films grown
using the magnetron sputtering technique, this generally means
that the deposition of the films must be done while heating the
substrates or that post-deposition thermal annealing is needed
[6] - [10].

In this work, a thin film thermal microsensor is presented
based on the variation of electrical resistance. This sensor will
be used to measure temperature in microfluidic systems. Due to

that, both design and manufacturing have to be compatible with
the common microfluidic chip fabrication processes and their
materials. In this case, the fabrication was carried out at room
temperature and without additional thermal treatments, yet still
achieving the necessary specifications for the aforementioned
application. The design, fabrication, and materials, as simple
and inexpensive as possible, will be detailed in sections II and
1L

Section IV presents the characterization and results. As the
microsensor will be used to measure liquid water temperature, a
range of 0 to 100 °C would be sufficient. Considering that the
devices will likely to be used for biological applications, the
operating range would be narrower. The dynamic response is of
particular interest for future applications in flow measurements.

II. DESIGN

The substrates chosen were 25-mm-wide and 75-mm-long
soda-lime glass slides because of their high electrical resistivity
(3981 Q - m at 300 °C) and their very low cost. Moreover, they
are easy to integrate into microfluidic devices, and their shape is
compatible with most laboratory equipment. One disadvantage
of this material is its susceptibility to surface degradation in case
of long-term exposition to moisture due to its high percentage of
Na20. Alkali ions such as sodium can easily move out from
glass even at a temperature below the glass transition. This
phenomenon can form an interface between the glass and thin
film and can also alter the mechanical or electrical properties of
the film [11],[12]. Additionally, soda-lime glass has a deviation
from flatness of 2 yum/mm [13] which is high compared to other
common substrates such as silicon wafers. In this case, they are

100um 300um  100um
= — i

100um 350um  150um
— —

1000w

Fig. 1. Mask design for (a) S1 and (b) S2 sensors.



considered flat enough because of the dimensions of the designs
presented below.

As thin film resistor material, a vanadium oxide (VOy) was
chosen because of its high electrical resistivity and temperature
coefficient of resistance (TCR). Vanadium oxides have multiple
possible stoichiometries and crystalline phases which will grow
under different process conditions. Because of that, the
properties of the material will vary depending on the fabrication
technique and its conditions.

Two meander-shaped geometries (S1 and S2) were proposed
for the sensors, and they are shown in Fig. 1. The whole designs
measure approximately 2 mm long and 2 mm wide. The
meanders were designed to fit below microchannels with widths
from 600 to 1200 pum.

H 2lluml b)[ 200 um l

Fig. 2. Microscope images of (a) S1 and (b) S2 meanders.

III. MICROFABRICATION

The substrates were cleaned in a piranha solution (98 wt %
H2S04and 30 wt % H202, volume ratio of 2:1 for 10 minutes, at
room temperature). After that, they were rinsed in deionized
water and dried with nitrogen. Then a photolithography process
was performed. A photoresist (TI 35E, MicroChemicals GmbH)
4 um thick layer was coated with a spin coating system (Delta
20 BM, BLE Laboratory Equipment GmbH). After that, the
substrates were soft-baked and exposed to 365 nm UV light with
a mask aligner (EVG 620, EV Group).

Then a reversal bake was performed to cross-link the
exposed areas making them insoluble to the developer. The
coated substrates were exposed for the second time without a
mask (flood exposure) and the last step was the development.

The VOx thin film was deposited using a magnetron
sputtering system (Auto 500, Boc Edwards) with a vanadium
dioxide (VO2, 99.9 % purity, Métaux Céramiques Systémes
Engineering) target. The deposition was performed with the
following conditions: 200 W of RF power, 2.7 x 10 mbar of
working pressure, 9 sccm of Ar, 3 sccm of Oz, 60 minutes of
deposition time, and a substrate temperature below 50 °C.

The lift-off was performed in an ultrasonic bath using
acetone for two minutes leaving the film as patterned (Fig. 2).

IV. CHARACTERIZATION AND RESULTS

The thickness of the films was characterized with a stylus
surface profiler (DektakXT, Bruker Corp.). As it is shown in the
measurement of Fig. 3, a 280 nm film was deposited on the
substrates.

For thermal evaluation, a temperature calibrator (TC-400,
Tek Know Technology) was used. A multimeter (8845, Fluke
Corp.) and a switch system (7001, Keithley Instruments) were

500 ~
4004—4

!
3OD-L
S MOANMnTL
%._’200-1‘5” A
E LT' ll .f‘o.l..l
3 | 8 0 I 1 0
TN R /G S O G S S ":":!
£ SRR R NI TR SR 1 00 0
o UU L UL
-100 2= T T

T T T 1
500 1000 1500 2000

Lateral (LLm)

Fig. 3. Thin film step height measurement on top of the meander design of
SI.

connected to the sensors to measure them by a four-lead method.
A program in LabVIEW software was used to register the
values. A diagram of the characterization set-up is shown in Fig.
4.

For the steady-state characterization, averages of the
measured electrical resistances (R) for both designs at different
temperatures in the range of interest (from 20 to 75 °C) are
shown in Fig. 5. The results indicate that the resistance is
linearly proportional to the temperature. In addition, Fig. 6
shows the changes in the resistance of the S1 device by
increasing the temperature. All measured points were made after
30 minutes to allow the system to reach a thermal steady state.
In addition, the sensors were tested with the same procedure but
for a broader range of temperature (from -10 to 120 °C), as
shown in Fig. 7. It is observed that the curve fits slightly better
with an exponential equation than with a linear one. This
behaviour was expected due to the semiconductor characteristics
of the vanadium oxide [14], and it is prone to increase with a
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Fig. 4. Set-up for sensors characterization.
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Fig. 5. Steady-state fitting curves for S1 and S2 sensor designs.

further increase of the temperature range. This must be
considered for applications requiring higher or lower
temperatures.

TCR is defined with (1). When the film is thicker than a few
hundred angstroms it can be assumed that dR/dT is independent
of temperature. Because of that, (2) can be used instead, where
Ry 1is the resistance at 30 °C (7p) and R, is the resistance at some
other temperature (7,,). With the results of these experiments
TCR was calculated in ppm/°C for both designs and it is shown
in Table I. This property depends on the material structure,
composition, and thickness of the film, so it is almost the same
for both designs. In contrast, there is a difference in the
resistance at ambient temperature. The S1 design has a higher
resistance because of its meander length. This implies a higher
output signal, which results in enhanced sensitivity.
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Fig. 6. Changes in relative resistance of S1 sensor by increasing 1 °C (from
30 to 40 °C) versus time.
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TABLE L. ELECTRICAL PROPERTIES OF THE FABRICATED SENSORS
Sensor R@25 °C (kQ) TCR (ppm/°C)
S1 77.2 -4110
S2 72.2 -4010

The TCR values resulted to be lower than others specified in

previous works from other authors. For example, in [15] -7 %/°C
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Fig. 7. Steady-state fitting curves for S2 with different equations for a wider
range of temperature (from -10 to 120 °C).



TCR is reported for a VO, (B) thin film deposited via magnetron
sputtering. Intrinsic structure optimization of the resistive
material (e.g., crystal morphology) leads to an improved TCR.
One way to achieve this is by adjusting the thin film deposition
parameters. Another way is adding post-deposition thermal
annealing to obtain a different stoichiometric ratio or crystalline
phase.

In this work, the resistance curves showed a good linearity
for the specified temperature range. Also, the film growth was
made with no need of heating the substrates so the film can be
structured via lift-off, which is simpler and cheaper than an
etching process.

In addition, the same experiment was carried out cooling
down the sensors. The curves are shown in Fig. 8 for S2. The
difference between the points at the same temperature varies
from 0.06 to 0.2 %. These curves indicate that this difference
increases with the temperature although they are very similar.

For the dynamic performance characterization, the step
response of the devices was studied to characterize its sensing
velocity. First, the sensors were left in air at room temperature
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Fig. 8. Thermal characterization of S2 sensor from 40 to 60 °C. (a) Variation
of resistance, by increasing (left) and decreasing (right) the temperature 5 °C
each time. (b) Average resistance for different temperatures for heating and
cooling processes.
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Fig. 9. Relative resistance variations for step changes from ambient
temperature to 4°C.

until they came to equilibrium. Then, they were placed inside
the temperature calibrator at 4 °C. The results of this experiment
are presented in Fig. 9 for both sensors.

In Table II the required times for the sensors to change from
their initial value to 63.2 % and 95 % of the final resistance are
shown. According to international standards [16], as its ratio lies
between 3.0 and 3.7 it can be assumed that the sensors exhibit a
single exponential response. Hence, the time constant can be
considered as the 63.2 % response time. Considering that, the
time constants for S1 and S2 are 81 s and 92 s, respectively.
These results could be improved by reducing the thermal mass
of the sensors using another substrate with higher thermal
conductivity. For the intended application, the time constants
obtained are acceptable. A summary of the obtained
specifications is presented in Table III.

TABLE II. DYNAMIC RESPONSE CHARACTERIZATION PARAMETERS
Ratio of 95 % to
Sensor 632 % response 95 % response 63.2 % response
time (s) time (s) .
time
S1 81 284 3.53
S2 92 282 3.05
TABLE IIL SENSORS SPECIFICATIONS
S1 S2
Temperature range 20to 75 °C 20to 75 °C
Nominal R — T characteristic R=mT+b R=mT+b
m -0.04110 Q/°C -0.04010 Q/°C
b 1.124 Q 1.119 Q
R@25 °C 77.2 kQ 72.2 kQ
TCR -4110 ppm/°C -4010 ppm/°C
Time constant 81s 92s




V. CONCLUSIONS

Vanadium oxide thin film temperature microsensors were
designed and microfabricated without thermal post-processing.
A steady-state and dynamic characterization was performed.

A linear response was observed for the temperature range of
interest (from 20 to 75°C). A TCR from -4010 to -4110 ppm/°C
and an average electrical resistance of 75 k€ were obtained. The
dynamic response yielded a time constant of 81 to 92 s. These
results are very promising for the intended applications, like
sensor integration in microfluidic devices.

For a wider range of temperatures, an exponential response
should be considered. Given that the results were satisfactory, a
miniaturized version or the use of other substrates, such as
borosilicate glass or silicon, could be considered for more
restricted applications.
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