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1. Bevezeto

A mikrofluidika egy multidiszciplinaris tudomanyteriilet, amely milliméter alatti (altalaban mik-
rométeres) mérettartomanyban foglalkozik kiilonféle folyadékok tulajdonsagaival, kezelésével, il-
letve mozgataséval. A mikrométeres, és az alatti mérettartoményban a folyadékok tulajdonsagai
eltérnek a makrovildgban tapasztaltaktol: a fellileti fesziiltség meghatérozo a térfogati erdkkel
szemben, az dramlds laminaris, és a kiilonb6z§ fluidumok rendszerint diffizioval keverednek a
hatarfeliiletiikén keresztiil. A folyadék térbeli eloszlasanak tekintetében két, eltérs szemléletet
kiilonboztetiink meg: folytonos és cseppalapi (digitalis) mikrofluidikat. A folytonos mikroflu-
idikai rendszerek tobbnyire kiils6 pumpalassal (pl. piezoelektromos pumpéval) mozgatnak egy
folytonos folyadékoszlopot, mig a digitalis mikrofluidikai rendszerek egy eléfeszitett és egy fol-
delt (tobbnyire sik) elektrod kézott mozgatnak valamilyen polarizalhato folyadékeseppet. A
mikrofluidikai eszkdzok elénye jellemzen a kis helyigény, az alacsony fogyasztas, és a kis folya-
dékmennyiséghdl adodé gyors miikédés. A mikrofluidika kiilon tudoményagként a 80-as évek
elején alakult ki, eldszér a Stanford Egyetemen, egy kromatografiaval kapcsolatos kutatassal.
Késébb az IBM erre az dtletre épitve kezdte meg a tintasugaras nyomtatéfej kifejlesztését, ami
azOta nagyon széles kirben elterjedt jo dr-érték ardnya miatt. A 80-as évek végén és a 90-es évek
elején, a mikrotechnoldgia fejl6désével egyiitt eléretort a mechanikai eszk6zdk miniatiirizalasa,
az un. MEMS (Micro-Electro-Mechanical Systems) technologia, lehetévé téve mikropumpék,
mikroszelepek és mikroérzékelsk készitését, és integralasat egy rendszerbe. Igy alakult ki tobbek
kozott az un. laboratorium egy chipen (Lab-On-a-Chip, réviden LOC) technologia is. Amint
a piac felismerte a mikrofluidikdban rejls lehet&ségeket, exponencidlisan ugrott az igény ilyen
eszkozokre, és ezzel ardnyosan a szabadalmak szama is (1. abra). A tendencia a mai napig no-
vekvd, és a Yolé Développement cég 2010-ben készitett elemzése szerint 2014-re a mikrofluidikai

eszkozok piaci disztribucidja meghaladhatja a 3 milliard USD-t (2. abra).
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1. 4bra. Mikrofluidikai szabadalmak szamanak alakuldsa 1990-2004 kozott [1]

A mikrofluidika egyik alkalmazési teriilete az érzékel6k vilaga, ugyanis jellemz&en a mik-
rofluidikai eszkdzok gyorsak, alacsony mennyiségli mintaval dolgoznak, és kis helyen elférnek.
Emiatt kittinSen alkalmazhatok vegyi és bioldgiai fegyverek, veszélyes vegyszerek, robbandsze-
rek valos ideji kimutatasara kozteriileteken, reptereken, ipari létesitményekben stb. [2]. Ennek

hosszi tavon nagy jelentésége lehet a terrorelhéritasban, illetve a munkavédelemben. A Yolé
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2. abra. Mikrofluidikai eszk6zok piaci disztribucioja 2006-2014 (eldrejelzés) kozott millio USD-
ban kifejezve [5]

Développement mér emlitett elemzése (2. abra) alapjan azonban lathato, hogy a gyogyaszati
(foleg bioanalitikai) eszkozok piaci jelenléte nagysagrendekkel nagyobb az ipari eszkozokénél, és
a kiilénbség fokozatosan né az el6rejelzés szerint. Elképzelhets, hogy ezek a modern eszkézok a
kozeljovében felvaltjak régebbi, nagyobb méretii, bonyolultabb, ennél fogva driagibb elddeiket.
Példaul a molekuléris biologia szaméara elérhetsk PCR (Polimerase Chain Reaction, polimeraz
lancreakcid) elvégzésére alkalmas mikrofluidikai chipek [3], és digitélis mikrofluidikai platformon
is végeztek méar PCR-t 300 nl-es cseppekben [3]| ugy, hogy a reagenseket a dolgozatban vizsgalt
(1d. 3. fejezet) elektromos nedvesités (electrowetting) segitségével szallitottak a megfelels helyre.
Maésik attorés a nemrégiben publikalt an. SIMBAS chip (Stand-alone self-powered Integrated
Microfluidic Blood Analysis System) [4], ami passzivan, a chip és kérnyezete kozotti nyomaskii-
lonbséget kihasznalva mozgat, illetve elkiiloniti a sejtes elemeket a vérplazmétol egy sejtcsapda
segitségével, és eddig biotin-streptavidin bekotddésekkel tesztelték.

Az orvosi diagnosztikdban 1j, és rendkiviil gyorsan fejlédé teriilet a kezelés helyszinén végzett,
un. Point of Care (PoC) diagnosztika, ami lehetdvé teszi emberi testnedvek azonnali vizsgalatat
és az eredmények kiértékelését. Szokds ezt a vonalat betegdgy melletti monitorozasnak (be-
dside monitoring) is nevezni. Ezen a teriileten 2006 6ta egyre t6bb LOC eszkoz is jelen van (2.
abra). Egy folytonos mikrofluidikai LOC eszkoz jellemzGen egy funkcidra tervezett, egyszert,
eldobhat6, ennél fogva meglehetdsen olcs6, mig a digitdlis mikrofluidikai rendszerek a bevezets-
ben méar emlitett elektrodokboél (pontosabban a cseppekre méretezett elektrodcellakbol) allnak,
amiket célszertien elrendezve barhogyan cimezhetiink egy vezérlg elektronikival, és az elemzett
folyadékok, ill. reagensek is valtoztathatok bizonyos hatarokon beliil. Egy digitalis mikrofluidi-
kai chipen elméletileg barhol rendelkezésre 4ll az 6sszes laboratériumi alapmiivelet, vagyis lehet

folyadékokat kevertetni, szétvalasztani, ill. mozgatni [6].
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1. tablazat. Mikrofluidikai bioanalitikai rendszerek 6sszehasonlitasa

Az eddig leirtak tiikrében tehat érdemes digitalis mikrofluidikai chipeket tervezni, hiszen
egy kész eszkdzzel tobbféle testnedv elemzése is lehetévé vilik, és a rendszer kénnyen tovabb-
Az MTA TTK MFA MEMS labo-

ratoriumaban célom kifejleszteni egy miikodéképes digitdlis mikrofluidikai rendszert, ami képes

fejleszthets (parhuzamositas, automatikus kiértékelés stb.).

folyadékcseppeket mozgatni, kevertetni, ill. szétvalasztani. Egy ilyen rendszernek hosszi tavu
kifutasa lehet egy teljesen automatikus LOC rendszer, ami néhény mikroliteres mintakat (akar
chipenként tobbet is) képes gyorsan és koltséghatékonyan vizsgalni. Elképzelhets, hogy még
ebben az évtizedben elterjednek olyan bioanalitikai rendszerek, amik egy csepp mintabol (pl.
vérbdl) képesek, ha nem is minden, de a legtobb sziikséges értéket a mai laboratoriumi eszkozok-
nél gyorsabban és koltséghatékonyabban kimérni. A dolgozat célja, hogy az alapoktdl épitkezve
bemutassa egy nyilt digitdlis mikrofluidikai chip prototipusanak tervezését és kivitelezését, il-
letve bemutasson és megvizsgaljon egy kittinden viztaszité, tn. szuperhidroféb feliiletet, ami
bioanalitikai alkalmazasban névelheti a chip hasznos élettartamat.

Az eddigiekben térgyaltak szerint szeretnénk létrehozni egy polarizédlhatd folyadékeseppek
mozgatasira alkalmas digitdlis mikrofluidikai eszkézt. Ehhez szamos el§zetes mérést és szamolast
kell elvégezni (3. abra, szaggatott vonal el6tt), és a munka ebben a fazisban két jol elkiiloniils
szalon fut. A mérések elvégrését kovetGen lehetdvé valik prototipus nyilt digitalis mikrofluidikai
chipek megtervezése (litografias maszk, illetve gyartasi miveletsor tervezése) és létrehozasa (3.
abra, szaggatott vonal utédn). A prototipusokon végzett mérések alapjan megtervezhetjiik, hogy
hosszti tdvon hogyan johet létre a végtermék, vagyis a humén testnedveket elemz§, digitalis

mikrofluidikira épiil6 bioanalitikai késziilék.
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3. dbra. Kisérleti terv

2. Hidrofobicitas novelése Si mikrostrukturalasaval

2.1. Elméleti hattér

Az alabbi alapfogalmak, 6sszefiiggések bévebben, levezetésekkel egyiitt megtalalhatok Berthier
kényvében [7].

Kisérleti rendszereinkben minden esetben két, egymaéssal nem elegyedd fluidum, jelesen egy
kb. 2,5-20 mikroliteres vizcsepp és az azt koriilvevs levegd érintkezik egy viztaszité polimerrel
bevont, szigetelt sziliciumszelettel. Barmely két, nem keveredd fluidum hataran létrejon egy
par atomos vastagsagu hatarfeliilet, ahol mindkét fluidum részecskéi megtalalhatok. Vastagsaga
elhanyagolhat6 a csepp méreteihez képest, ezért feliiletként kezelik. A cseppet alkoté vizmole-
kulak kozott az azonos molekuldkra jellemz6 vonzo kolcsonhatés, az tn. kohézio hat (a csepp
f6tomegében a kohézios ersk eredéje kozel 0, a f6tomegbeli molekuldk térbeli elhelyezkedése id6-

ben kozel allando). A levegd- és vizmolekulak kozott a kiilonbozs molekuldkra jellemz6 vonzo
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4. abra. Csepp nyugalmi allapotai szilard feliileten

kélcsonhatés, az adhézié zajlik, a&m mivel a levegs gz, és molekulai kitoltik a rendelkezésiikre
allo, itt végtelennek becsiilt teret, kevesebb az interakcié a hatarfeliileten, és erésebb a kohézio
(a kohézios erdk eredGje pedig a f6tomeg felée mutat, behuzza a hatarfeliiletet, és kialakitja a
levegSben fiiggs cseppekre jellemzs gombolyd alakot).

A hatarfeliilet 1étrehozédsahoz munkat kell végezni, és az egységnyi hatarfeliilet kialakitasdhoz
sziikséges munkat feliileti fesziiltségnek? (y[N/m]) nevezik.y = %, vagyis a feliileti fesziiltség
megmutatja, hogy egységnyi feliiletvaltozas (AA) mekkora potencidlisenergia-valtozassal (AEy)
jar. Es-et [J] szokés feliileti energianak nevezni. Ertelemszertien a rendszer minimalis Ef-re to-
rekszik (ezért pl. a levegGben levs vizcsepp gombdlyt). A feliileti fesziiltség értelmezhetd szilard,
folyékony és légnemd anyagok kozott is. Tovabbéa meghatarozza a hatarfeliilet stabilitasat: ha
~v12 > 0, akkor az 1-es fluidum nem keveredik a 2-es fluidummal, mig ha v12 = 0, akkor igen (pl.
a viz a sos vizzel keveredik, megsziinik a hatarfeltletiik).

A vizcseppek felszine a teljes nedvesités esetét kivéve mindig gérbe. R gorbiileti sugar a
C sikgérbéhez illesztett simulokor sugara. Fokoroknek nevezik a legkisebb (R; [m]) és legna-
gyobb (Rg |m]) un. f6 gorbiileti sugarakhoz tartozo kordket. A gorbiilet egy feliiletelemére
hato feliileti er6k ered§je mindig a homord oldal felé mutat, a feliilet érintGjére merdlegesen.
A Laplace-torvény (mashol Young-Laplace egyenlet) meghatéarozza egy csepp kiilseje és belseje

kézotti nyomaskiilénbség, illetve a csepp alakja kozotti dsszefiiggést:

1 1
AP:PO_PlngZV(E+E) (1)

ahol Py|Pa| az emlitett ered6 er6bdl adodo un. gorbiileti nyomas, v a vizsgalt feliiletre vett feliileti
fesziiltség. Gombfeliilet esetén az Osszefiiggés P, = 2%—ré egyszeriistdik. Ebbgl az Osszefiiggésbdl
latszik, hogy a cseppet Osszehtzé gorbiileti nyomds egyenesen aranyos a hatarfeliileten felléps
feliileti fesziiltséggel (egyelsre kisérleteink soran mindig v = 7, 28-102 %), és forditottan aranyos
a csepp sugaraval. A Laplace-térvény segitségével szamos, szamunkra fontos jelenség irhato le,
pl. cseppek szétvalasztasa (egy elnyujtott csepp két oldalan csokken a gorbiileti sugar, emiatt ng
a gorbiileti nyomas).

Vegyiik figyelembe a szilard feliiletet is. Igy harom hatarfeliiletet vizsgalunk, és a szilard
felillet anyagi mingségétdl fligg az adhézios-kohézios er6hatasok viszonya. Attol fliggen, hogy
melyik er@sebb, kétféle nyugalmi éllapotot kiilonboztetiink meg (4. abra).

A harom hatarfeliileten harom kiillénb6z6 eré hat, amik egymést kiegyenlitik, ha a rendszer

2Megjegyzés: a szakirodalom ~y helyett gyakran a-val vagy o-val jeloli ezt a mennyiséget.
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5. abra. Harmas érintési vonal (TCL) és nyugalmi kontaktszog a Young-egyenlet szerint

nyugalomban van. Az er6k vektorai a feliiletre és a cseppre nézve érintSirdnytak, nagysaguk
az adott hatarfeliilet feliileti fesziiltségétol fiigg (szilard=S, légnemi=V, folyadék=L), metszés-
pontjukban tn. harmas érintési vonalat alakitanak ki (TCL, Triple Contact Line). Az ertk
egyensulydban kialakul az elébb targyalt egyensulyi allapotok egyike, hogy melyik, azt a jol

ismert Young-egyenletbdl hatarozzuk meg:

cosly = Tsv — ¥SL (2)

YLV

ahol 0 |° vagy rad] az un. nyugalmi kontaktszog (5. abra). Ebbdl az sszefiiggésbdl az egyensulyi
feltétel: |vsy — vsr| < vov. Ha ysv > vsi, akkor 6y < F, a csepp nedvesit (tin. hidrofil
érintkezés), ha ysy < ysr, akkor p > 7, a csepp részlegesen nedvesit (tin. hidrofob érintkezés).
Szemléletesen fogalmazhatunk tgy, hogy ha vsy < 7sr, akkor energetikailag koltségesebb a
szilard-folyadék hatarfeliilet 1étrehozésa, mint a szilard-légnemi hatarfeliileté, vagyis a cseppek
igyekeznek minél kevésbé érintkezni a feliilettel, és a névekvd kontaktszdggel ardnyosan egyre
gémbolytibbek lesznek.

A vizcsepp és a szilard feliilet érintkezését tovabbvizsgalva bevezetjiik a kohéziés munka (azo-
nos anyagu feliiletek szétvalasztasahoz szitkséges), ill. az adhézios munka (kiilonb6z6 anyagu fe-
lilletek szétvalasztasdhoz sziikséges) fogalmat. A szétvalasztashoz sziikséges munka (W, ) aranyos

a feliileti fesziiltséggel, és a két feliiletre nézve a Young-Dupré egyenlettel meghatarozhato:
Wa = vy (1 + cosb) (3)

Ebbdl az kovetkezik, hogy ha § — 7 , akkor W, — 0, azaz minél kisebb a kontaktszbg, annél
kénnyebb a cseppet elvalasztani a feliilettél. A szakirodalom szerint 6 > 150 esetén tn. szuper-
hidrofob feliiletekrdl beszélliink, amikrsl a vizcseppek minimdlis érintkezés mellett legordiilnek.
Kisérleti rendszereinket alacsony feliileti energidja (és egyben feliileti fesziiltségii) polimerrel von-
juk be, ami miatt a cseppek minden esetben csak részlegesen nedvesitenek, vagyis konnyebb ket
elmozditani, mintha csak a szigeteléréteg boritana a szeleteket.

Mar a mult szdzad els felében felismerték, hogy az egyenetlenség javitja a feliilet hidro-
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6. abra. Latszolagos feliilet szemléletes jelentése

fob /hidrofil tulajdonsagét [8]. Bizonyos névények (16tuszvirag) és allatok (elsésorban izeltlabuak)
testének feliilete teljes mértékben vizlepergets. Ebbdl a felismerésbdl szarmazik a lotuszvirdg és
a tisztasdg azonositisa a tavol-keleti kultdrdkban. Ezen élélények kiiltakar6jat szeretnénk ,le-
mésolni” a bioinspiralt mérnoki gyakorlatban.

Bevezetjiik a latszolagos feliilet, illetve latszolagos kontaktszog (6*) fogalmat. ElSbbi az
egyenetlen feliilet sikra vetitett nagysaga (6. abra), utobbi a méar leirtak szerint vett kontakt-
szOg erre a feliiletre [7]. Bevezetjiik tovabba az tgynevezett egyenetlenségi hanyadost (roughness
factor, jele: r), mely a teljes feliiletnek, illetve sikvetiiletének (latszolagos feliilet) hanyadosa. A
Wenzel-egyenlet altal modellezett esetben az egyenetlenségek kozott viz van, és az egyenetlensé-
geket figyelembe véve a nyugalmi kontaktszog cosfy = rcosty szerint médosul. Ez az 6sszefiiggés
egy 4j nyugalmi allapotot fejez ki, amit Wenzel-allapotnak neveznek (7. abra, bal).

Kémiailag, vagy fizikailag (pl. az egyenetlenségek kozé levegs szorul) inhomogén feliileteken
mésként jon létre egyensilyi allapot. Ehhez az esethez vezette be Cassie az Osszetett hatarfelilet
(composite interface) fogalmat: f = f1 + fo = 1, vagyis a teljes hatarfeliiletet felosztjuk szilard-
folyékony (jellemzGen f1), illetve folyékony-léegnemi (f2) hatérfeliileti részre. Ebben a rendszer-
ben is kialakulhat nyugalmi &llapot, amit Cassie-allapotnak neveznek (7. abra, jobb), az allapotra
jellemz6 kontaktszdget a Cassie-Baxter egyenlet hatarozza meg: cosfc = ficosti + facosfs, ahol
01,02 fi-re, illetve fo-re jellemzd nyugalmi kontaktszogek.

Rendkiviil nehéz azonban el6re megjdésolni, hogy egy kisérleti rendszerre melyik allapot lesz
jellemz6. Egy lehetséges Osszefiiggés a kovetkezd: cos; = 1{:;}, ahol 0; egy kritikus kontaktszog,
ami ha nagyobb, mint a nyugalmi kontaktszog (és § < 6 < 6;), akkor a Wenzel-allapot, ha kisebb
(0 > 6;), akkor a Cassie-allapot a valdszintibb nyugalmi allapot [9].

Az MTA TTK MFA MEMS labor altal létrehozott szeletek négyzetes hasab alapu oszlop-
strukturakkal vannak mintézva, amiknek a feliilete egy alacsony feliileti energiaju fluorokarbon
polimerrel (1d. 2.4. alfejezet) van bevonva. Hengeres oszlopstruktirakkal is foglalkoznak az
irodalomban [10], de a levilagitas sorén ehhez tul sok villantas lenne sziikséges, ami nagy stirtiség
mellett az MFA MEMS laborban jelenleg rendelkezésre 4ll6 eszkézokkel nem allithat6 els. Ezekre

az oszlopstrukturikra vonatkoznak az alabbi, szamitasaink soran alkalmazott 6sszefiiggések. Ha-



Kompozit hatarfelij

7. abra. Cseppek nyugalmi allapotai szuperhidrofob felilleteken: Wenzel-allapot (bal), illetve
Cassie-allapot (jobb)

a/ 3

P=atb

| )
| 2 | '\j

8. abra. Négyzetes hasib alapu szuperhidrofob vékonyréteg-struktira: egy oszlop (bal), illetve 4
oszlop feliilnézetben (jobb)

rom alapvetd dimenziét kell kezelniink: a” a négyzetes hasabok alapja, ,,H” a magassaguk, ,,b”
a hasabok kozotti tavolsag a széliikktl mérve. Szoktak még alkalmazni a Pitch (P = a + b)
fogalmat, ami egy oszlop kozéppontjatol a kovetkezd kozéppontjaig terjeds tavolsag (8. abra).

A homogén hatarfeliilethez tartozo egyenetlenségi hanyadost a kévetkez6képpen adjuk meg
(jeloléseket 1d. 6.abra ill. 8. &bra):

r— Avalas _ (a + b)2 + ;laH =14+ 4A (4)
Agikvetulet (CL + b) a/H
ahol A = (aier)Q. A heterogén hatarfeliilethez tartozo egyenetlenségi hanyadost a kivetkezSkép-

pen adjuk meg (Ateteje az oszlopok tetejének feliiletosszege):

Ateteje a?
Asikvetulet (CL + b)2 ( )
A Wenzel-tartomanyhoz tartozé kontaktszog:
4A
cosOy = [1 + ——]cosb (6)
()
A Cassie-tartomanyhoz tartozé kontaktszog:
cosbc = —1+ A(1 + cosb) (7)
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Optimalis méretezéssel, alternativ oszlopformakkal is foglalkozik az irodalom [11].

2.2. Mintapreparacid

Meéréseim soran az MTA TTK MFA MEMS labor édltal korabban tervezett és létrehozott mintét
hasznaltam. 37-es (380 um vastag) <100> orientacioju p+ szilicium szeleten 24 cellaban anizot-
ropan a feliilletbe mart, négyzetes hasdbokbol 4ll6 oszloperdsk helyezkedtek el, 4x6 sor, névekvs
sorrendben az oszlopok mérete és tavolsaga szerint (P = a + b oszloptavolsag vagy tn. Pitch
tavolsag, 8. abra szerint). A magassag (H) 10, illetve 20 pum volt. A méretezést a 2. téblazat
foglalja &ssze, a + b a tervezett oszloptavolsag, a, ill. b a kész mintan mért tavolsagok. A szuper-
hidrofob feliileteken végzett mérések célja meghatarozni a mintasorozat geometriai paraméterei

(a,b,H), illetve a rajtuk mért kontaktszog kozotti osszefiiggést.

Sugar: a/2 = 11,5 um
atb [um] Oszlopszélesség (a) Oszloptavolsag (b)
[m] [pm]
30 23,21 £ 0,69 7,49 £ 0,44
40 22,75 + 0,42 17,81 + 0,11
50 22,98 £ 0,28 28,07 +£ 0,32
30 22,61 £ 0,32 7,94 + 0,37
40 22,12 + 0,71 1841 £ 0,2
50 92,70 + 0,37 9774 % 0,72
60 21,68 + 0,48 38,561 £ 0,16
70 22,53 £ 0,54 48,36 £ 0,23
80 22,28 + 0,67 58,59 + 0,15
60 21,86 + 0,26 38,69 + 0,32
70 21,66 + 0,41 49,16 + 0,26
80 21,39 + 0,49 59,34 + 0,1
Sugar: a/2 = 24 um
atb [pm] Oszlopszélesség (a) Oszloptavolsag (b)
[pm] [pm]
55 48,31 £+ 0,08 7,20 £ 0,09
60 4818 + 0,39 12,43 £ 0,24
70 48,10 £ 0,47 22,68 £ 0,2
80 48,40 £ 0,2 32,63 £ 0,3
95 48,06 £ 0,13 47,76 £ 0,42
110 824+ 05 62,77 + 0,29

2. tablazat. Szuperhidroféb vékonyréteg-struktiira paraméterezése

Mintapreparacioés miiveletsor

1. Szelettisztitas (9. abra/l.): fiist6lgs salétromsavval kezelik a feliiletet, amit ultrahangos
vizes &blités és konvekcids kalyhaban torténd dehidratalas kévet. Célja, hogy a szelet tiszta

és pormentes legyen, mivel a legkisebb szennyez&dés is komoly hibat okozhat késébb.

2. Termikus oxidécio, 1 um vastagsdgban (9. abra/2.): a SiOg novesztés nedves kozegben

tortént, mert ezaltal az oxidnovekedés sebessége is gyorsabb. Magas hémérsekleten (1000-
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1200 C) vizparat juttatnak a reakciotérbe, ahol a kovetkez folyamat zajlik le: Si+2H20 —
SiOy + 2Ho.

3. Fotolitografia (9. dbra/3.): a fotoreziszt egy olyan UV fényre érzékeny anyag, mely pozitiv
jelleg esetén megvilagitas hatasara oldhatova valik egy tn. el6hivo oldatban. A levilagitas

krom-iiveg maszkon at, maszkillesztS berendezés segitségével torténik.

4. Oxideltavolitas (9. abra/4.): A reziszt altal szabadon hagyott oxidot pufferelt hidrogén-
fluorid oldatban tavolitjuk el. Si+ HNOs + 6HF — HsSiFg + HNO2 + H2O + H»

5. A felesleges fotorezisztet géz0lgs salétromsavban tavolitjuk el (9. abra/5.).

6. Aluminium vakuumg6zolés (Id. 3.2. alfejezet) és szinterelés: szinterelés soréan a szemcse-
hatarokon beall6 olvadas (450 °C-on) kiovetkeztében egységes, szilard feliilet alakul ki. (9.
abra/5.)

7. DRIE (Deep Reactive-ion Etching), ,,Bosch® process”: egy nagyon anizotrop széraz ma-
rasi eljaras, amivel kozel fiiggtleges oldalfalakat lehet kialakitani. Az eljaras ciklikusan
ismeétel két lépést: marast, illetve levalasztast. A mards SFg jelenlétében torténik (ids: 9
s). Ezutan CyFy passzivalo réteg keriil levalasztasra (~ 10mm) a falakra, ami a mi rend-
szereinkben egyben a hidrofob réteg is (id6: 4 s). Egy ciklus alatt kb. 500-1000 nm-t is
kimarhatunk a feliiletbsl. (9. &bra/6.)

8. A kész szelet flrészelése (magas fordulatszamu gyémanttarcsaval), mérések végzése.

A DRIE biztositja a legnagyobb marasi anizotropiat, de lagos marassal (KOH, NaOH -+
hipo) is késziiltek mintak. 0 fokban, illetve 45 fokban orientélt maszkkal levilagitva, majd hipos
NaOll-ban marva késziilt két minta. 45 fokban orientalt maszk mellett kozel fiiggGlegesek az
oldalfalak. A dolgozat keretein kiviil végzett korabbi mérések szerint ezek a mintak 5-10 fokkal
rosszabbul teljesitenek kontaktszdgek szempontjaboél, mint a DRIE eljarassal mart mintak. Egyéb
mikrofluidikai alapvetések mellett a mintapreparaci6 lépéseit is részletezi Nguyen konyve [12], a
folyamat mikrotechnolégiai vonatkozésairél Dr. Mojzes Imre Mikroelektronika és technolégia

cimd konyvében olvashatunk [13].

2.3. Mindgsitési modszerek

Nedvesitési sz6g mérése A kontaktszog-mérés célja az alapvetd szeletmingsitésen tul, hogy
alapot adjon a nedvesitési tulajdonsigok Gsszehasonlitdsara a kész mintak kozott, illetve
Oy kimeérése. A mérés soran a vizsgalt szeletre folyadékot pipettdzunk (4lt. viz), majd ezt
egy oldalsé megvilagitdst mikroszképon at egy digitalis fényképezégéppel lefényképezziik.
A képeken egy képfeldolgozd program segitségével lemerjiik a szogeket (alt. 5-6 mérés
atlagabol azt mondhatjuk, hogy ha o <~ 2,5° akkor az eredmény elfogadhato).

Pasztazo elektronmikroszkopos mérés A pasztazo elektronmikroszkop (PEM) (Scanning
Electron Microscope, SEM) olyan elektronoptikai eszkoz, amely a vizsgalt targy felszi-

nének meghatarozott teriiletét irdnyitott, vékony elektronnyalabbal pontos minta szerint

3Szabadalom: Robert Bosch GmbH, Reutlingen, Németorszag
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10. &dbra. Szuperhidroféb felilletek PEM képe, a,b: kétkomponensd lagos mardszer elegyben
mart, c: DRIE eljarassal mart

végigpéasztazza, az elektronsugar és a targy kolcsénhatasabol szdrmazo jeleket erre alkal-
mas detektorokkal érzékeli, és ezeket megfelelGen feldolgozva, az elektronsugir mozgasaval
szinkronizalva képileg (esetleg més forméatumban, példaul spektrum) kijelzi. Kisérleti min-
tainkon a mintapreparacié pontossagat, illetve az oszlopok épségét ellendriztiik PEM-mel.
A mintakrol késziilt felvételek (10. &bra) fentrdl lefele haladva: 0 fokban (a.), illetve 45
fokban orientalt (b.), hipés NaOH-ban, illetve DRIE eljarassal mart minték (c.). A felve-
teleken jol lathato a DRIE eljaras sordn kialakulé mardsi anizotrépia, ami kozel egyenes

oldalfalakat eredményez.

2.4. Anyagvalaszték jellemzése
2.4.1. Szilicium

A mikroelektronikdban alkalmazott elemi, illetve vegyiilet-félvezetsk egyike a szilicium, amelyet
nagy tisztasagu, lehetsleg kristalyhibamentes egykristalyok forméajaban hasznalnak. Ipari elgal-
litdsa kvarchomokbdl torténik, amit magas h6mérsékletd, illetve vegyi tisztitasi és desztillacios
eljarasokkal kezelnek, majd a tiszta anyaghdl egykristalyokat névesztenek. A kész rudakat szele-

tekre fiirészelik, a szeletek feliiletét polirozzak. A szeletek tipusat és az egykristaly orientéciojat
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a szeletbe koszortilt sikfeliilet jelzi. Az MTA TTK MFA MEMS laborban, a dolgozatban részle-
tezett mintapreparacios eljarasok soran p tipusi, <100> orientacioju, 0,001-0,0014 Qem fajlagos
ellenallasi szeleteket hasznaltak [13]. A szilicium nedvesitési tulajdonsagait a feliiletkezelés ha-

tdrozza meg. A mintézatlan, oxiddal boritott szilicium hidrofil tulajdonsigu.

2.4.2. Hidroféb fluoropolimerek

Kisérleti chipjeinket kétféle, alacsony feliileti energiaji hidroféb polimerrel fedjiik. A Politetra-
fluoretilén, vagy a DuPont f§ gyartocége nevén Teflon, egy tn. fluoropolimer, amit a tetrafluor-
etilén monomer polimerizicids reakcidjaval gyartanak. A nagy molekulasilyd polimert, ami a
lancvégi hidrogén atomok kivételével csak szén és fluor atomokbél all, sem hidrofil, sem hidrofob
folyadékok nem nedvesitik. Az Oktafluor-ciklobutan (perfluor-ciklobutan) egy fluorokarbon po-
limer, amiben a C-H kotéseket C-F kotések valtjak fel. Iparilag tetrafluor-etilén dimerizacidjaval

allitjak el. Mindkét anyag kémiailag rendkiviil ellenélld, de a mechanikai sériilésekre érzékeny.

Kontaktsz6g névelése hidroféob polimerrel A mintazatlan, bevonat nélkiili SiOs felszinén
a kontaktszog 6 mérésbél: g = 53,36° + 0,3°. Ezért kisérleti mintainkat alacsony feliileti
energiaju polimerrel vonjuk be, ez szolgal hidrofob rétegként (1d. 2.2. alfejezet, 3.2. alfeje-
zet). A feliiletkezelés kétfeleképpen lehetséges: DRIE kozben gézfazisbol valaszthato le a
C4Fs (Oktafluor-ciklobutén), illetve hig oldatabol (6%) porgethets fel a PTFE (Politetra-
fluoretilén, ipari forgalomban DuPont™ Teflon®) AF). A kétféle anyag tulajdonsagait a 3.
tablazat foglalja Gssze.

Az elsé meérést CyFg-cal fedett 47-es, mintazatlan szilicium szeleten végeztem. 5 mérés
atlagdbol az eredmény 6y = 107,5° + 1,57°-nak adodott. Két masik szeletre 1,5 ml 6%-
os Teflon@®) AF oldatot porgettiink 600-as, illetve 2000-es percenkénti fordulatszam (rpm)
mellett. Szeletenként 5 mérés atlagabol, a 2 szeletre atlagolva 6y = 107,62° £ 1,5°. Az
ipari koriilmények kozott felvitt Teflonon (DuPont™ Teflon(®)) az irodalom szerint a viz
kontaktszoge, vagyis az altalunk levalasztott hidroféb réteg nem tér el szignifikins mérték-
ben az ipari mingségiitsl.

Tapasztalataim szerint kontaktszdg-méréshez 7 ul-es cseppek optimalisak, amiket egy 10-
100 pl-es pipettaval érdemes a feliiletre juttatni, mert igy a némileg hidrofil pipetta szartol
razas nélkiil elvalik a folyadék. Ennek a szuperhidroféb feliiletek vizsgalatanal van nagy
jelentGsége, mivel a feliilethez érintve a csepp nem tapad le, tovabbra is a szaron fiigg (vagy
ha tual erdsen érintjiik a felillethez, akkor az oszlopok kozé juthat a folyadék). A pipettat
razogatva, hatarozottan lenyomva nem a tervezett folyadékmennyiség jut a feliiletre, ami
kés6bb hamis eredményhez vezethet. Tovabbi hibakhoz vezet, ha az oldalsé megvilagitasa
mikroszkop mélység-élesség szabalyozoja rosszul van bedllitva. A pontos méréshez magas
felbontésu (legalabb 10 megapixel), pontosan a viz-leveg hatérfeliiletre fokuszalt képekre
van sziikség. Eszrevettiik, hogy a kontaktszog-mérés automatizalhaté probléma. Az ehhez

sziikséges képfeldolgozd eljaras fejlesztés alatt van.

Hidrofobicitas névelése fluorokarbon polimerrel Ugyanazon 5 cellat 6sszevetettem egy CyFy
polimerrel fedett, illetve polimerrel nem fedett szeleten. A polimer jelenlétében szuperhid-
rofob volt a feliilet (0y = 147,64° £0,99°), annak hianyaban viszont egyértelmien hidrofil
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Hidroféb
vékonyrétegek PTFE CaFy
Kiégetés elstt (4000 rpm — 2500
rpm)
Rétegvastagsig 525,625+ 1,96 nm — 658,60, 1 nm 75 nm
Kiégetés utan (6000 rpm — 2500
rpm)
370,1646,55 nm—587,36+2, 71 nm
Ar Magas Alacsonyabb
Feliiletkezelés Spin coater, 165°C' hot plate Gazfazisa levalasztas
Kontaktszog (viz) 107,5° £ 1,57° 107,62° £ 1,5°
Olvadaspont 327°C —40,1°C

3. tablazat. Fluoropolimer vékonyrétegek sszehasonlitasa

(0p = 41,53° £ 0,53°). A sima, bevonat nélkiili SiOs felszinén a kontaktszog 6 meéréshal
atlagolva: 53,36° + 0,30°. Mindez a polimer jelenlétében 107,5°. Ami azt jelenti, hogy
a polimer hidrof6bba teszi a feliiletet, nélkiile viszont hidrofil. A hidroféb bevonat ala-
csony feliileti energidju feliiletet eredményez, amin a 2.1. alfejezetben részletezett fizikai

jelenségek miatt magas a viz kontaktszdge, nem jon létre nedvesités.

Osszességében arra kovetkeztethetiink, hogy az oszlopstruktira a szuperhidrofobicités sziikséges,
de nem elégséges feltétele. Szuperhidrofob feliileten a Teflon@®) AF hasznalata nem lehetséges,
mivel a porgetés (eljarast 1d. 3.2. alfejezet) soran az oszlopok mentén halmozddna fel a viszkozus,

lakkszerd anyag, inhomogén teriilést eredményezve.

3. Hidrofobicitas szabalyozasa elektromos térrel

3.1. Elméleti hattér

Gabriel Lippmann mar 1857-ben észrevette, hogy elektromos toltések jelenlétében két fiiggsle-
ges, toltott lemez kozé helyezett higany szintje megemelkedik, és az emelkedést elektrokapillaris
emelkedésnek, a jelenséget elektrokapillaritasnak nevezte. Hasonld hatéds érhetd el, ha egy el6fe-
szitett fém sikelektrod felszinére helyeziink egy csepp vizet, és feliilr6l egy tdelektroddal foldeljiik
a cseppet (11. abra).

Ekkor a vizben atrendezddnek a toltések, és az elektroddal hataros felszintél dy tavolsagig
huzédo réteg, illetve a fémelektrod fels§ rétege kozott létrejon az tn. elektromos kettésréteg
(EDL, Electric Double Layer). Ez az eddigiekben targyalt erGegyensilyt megbontja, és egy
valtozast idéz el§ a szilard-folyadék feliileti fesziiltségben (az effektiv feliileti fesziiltségben, vagyis
fyg/;f -ben), aminek hatasara 1j egyensilyi allapot jon létre. Ez az 1j egyensulyi allapot, és
egyuttal a vizcsepp kontaktszoge (0(V') < ), fligg attol, hogy mekkora fesziiltséget kapcsoltunk
a rendszerre. Ezt a fiiggést i{rja le a Lippmann-Young egyenlet, amit Bruno Berge hozott 1étre

1993-ban Lippmann elektrokapillaritasra vonatkozé osszefiiggésébdl, illetve a Young-torvénybdl:

cost = cosby + v? (8)

YLV
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EDL

11. abra. Electrowetting-jelenség

ahol C' = Eg% az elektromos kettGsréteg kapacitasa, ep a kettsréteg dielektromos allandéja,
dp a vastagsdga |m|, g a vakuum dielektromos allandoja [As/Vm]|, és V az el6feszités [V]. A
bemutatott dsszeallitds felfoghaté sfkkondenzatorként, aminek fegyverzetei kézé vizet helyeziink.
Ha az eléfeszités nyomén kialakulé elektrosztatikus teret elmozditjuk, a csepp deformélédni fog
a valtozdsnak megfelelen. Ez az észrevétel teszi lehetévé a mozgatast, szétvalasztast, és ke-
vertetést. Gyakorlatban a rendszer kiegésziil egy szigetelSréteggel, illetve egy hidroféb réteggel.
Elgbbire azért van sziikség, mert a mozgatashoz sziikséges fesziiltségérték mellett fedetlen elekt-
rédon hidrolizis jonne létre, utébbira pedig azért, mert hidrofil elektrodfeliileten a fesziiltségforras
altat végzett munka nem lenne elég ahhoz, hogy a cseppet elmozditsa (1d. Young-Dupré egyenlet,
2.1. alfejezetben) az alkalmazhato maximalis fesziiltségértek mellett. A szamoldsok soran a két 1j
réteg két, a kettds réteggel sorba kapcsolt sikkondenzéatorként foghaté fel. Mivel ezekhez képest
az EDL kb. ket nagysagrenddel vékonyabb, az ott kialakuld kapacitast (Cppr) elhanyagoljuk.
Az ered§ kapacitds tehat az alabbi:

1

C= 9)

(CEIDL) + (Cszi;etelo) + (Chid'lr-ofob)

ahol Cizigetelo a szigeteloréteg, Chigrofop a hidrofob réteg kapacitésa.

A szigetelgvel, illetve hidrofob réteggel bevont rendszereket szoktak EWOD (ElectroWetting
On Dielectric) rendszereknek nevezni, és az imént leirt modon véltoztatott Lippmann-Young
egyenletet szokids EWOD alapegyenletnek nevezni. Ujabb kutatasok szerint a Lippmann-Young
egyenlet 40-50 V fesziiltségig ad jo kozelitést, ef6lott Gn. kontaktszog-szaturacio lép fel, és a
fesziiltség noévelése nem okoz tovabbi kontaktszog-cstkkenést. Erre a jelenségre egyelére nem
létezik altalanosan elfogadott magyarazat.

Cseppmozgatésra alkalmas digitdlis mikrofluidikai rendszert eddig haromféleképpen valositot-
tak meg: hagyoméanyos NYAK-on (NYomtatott AramKori hordozo), flexibilis NYAK-on, illetve
MEMS technolégiaval megmunkalt chipeken. NYAK-kal csak magas fesziiltségek (min. 150-300

V) mellett tudtak nagysagrendileg milliméteres méretii elektrodokon vizcseppeket mozgatni. Ez
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12. abra. Nyilt digitéalis mikrofluidikai chip, lehetséges elrendezések (kék jeldli a foldels, sziirke a
lebegd, és piros az eldfeszitett elektrodokat) [15]

a két alternativanal olcsobb és egyszertibb technologia [14], ugyanakkor a magas fesziiltség szamos
nehézséggel jar, pl. a szigeteléréteg vastagsagat (forrasztasgatlo lakk, vagy egyéb, ipari forgalom-
ban kaphat6 anyagok) pontosan kell meghatarozni, hogy elég vékony legyen a mozgatashoz, de
elég vastag, hogy ne legyen atiités. Tovabba a magas lizemi fesziiltség érintésvédelmi veszélyeket
hordozhat, illetve jelentésen ndvelheti az eszkoz elektronikai alkatrészeinek méretét a mobilitas
karara. Flexibilis NYAK-on alacsonyabb fesziiltséggel (< 100 V) lehet mozgatni, de dragabb,
mint a hagyomanyos NYAK. A magas iizemi fesziiltség miatt az eddig felsoroltak koziil egyik
sem maradéktalanul alkalmas bioanalitikai rendszerek létrehozasara. A harmadik, és egyben a
harom lehetdség koziil a szakirodalomban leggyakrabban taglalt lehetgség a MEMS technologi-
ara alapoz. Si-SiO2 vékonyréteg-strukturan mikrofluidikai rendszert kialakitani azért el6nyos,
mert a gyartasi koltségek nagy tételben alacsonyak, sokkal jobb felbontas érhetd el (5-10 mikro-
méter egyenes oldalfalak mellett), mint NYAK-on, ebbél kifolyolag alacsonyabb fesziiltség (kb.
30—60 V') sziikséges a mozgatashoz. Kisérleti mintainkat tehat Si-SiO2 vékonyréteg-strukturakon
alakitjuk ki MEMS technologiaval.

A szakirodalomban kisérleti digitalis mikrofluidikai (DMF') rendszert tgy hoznak létre, hogy
polarizalhaté folyadékot helyeznek valtoztathatod elektrosztatikus térbe. Egy lehetséges megva-
lositas, hogy a csepp két szigetelt elektrod (sik, vagy tii) kozé keriil, és az egyiket eltfeszitik
(ezt hivjak vezérls elektrodnak), a masikat foldelik (11. abra). A vezérlg elektrodokat celldkra
(jellemzéen 6002600 um?, 8002800 um?, 1ol mm?2-es) osztjak és kiilon cimezik. Egy cellat elsfe-
szitenek, a tobbit foldelik, igy csak a csepp egyik részét éri az elektrosztatikus tér, ami miatt
az deformalodik, és elmozdul. Az eldfeszitést cellanként léptetve mozgatni, kevertetni, szétva-
lasztani és egyesiteni is lehet a cseppeket. Elrendezés szerint kétféle megoldés lehetséges: nyilt
(,single-plate”), illetve zart (,,two-plate”) rendszer [15]. Nyilt rendszer egyszertibben kivitelez-
hets, de kevésbé tartos, ezért hosszabb tdvon mindenképpen keriilends. Arra viszont alkalmas,
hogy a jelenség miikddését igazoljuk. A nyilt rendszer nevébdl addéddan nincs fedve. A foldelt
elektrod tobbféleképpen kivitelezhets (osszefoglalas: [15]), ezek koziil az egyik legkdnnyebben
megvalosithaté az tn. koplanaris (12. abra, bal) elrendezés, ahol a foldelt, ill. vezérls elektrod
egy sikban, egymassal parhuzamosan helyezkedik el. Egy lehetséges alternativa a csepp kozépvo-
naldban tavtartora (szigetelGszalag vagy lakkréteg) fiiggesztett, néhany mikrométeres atmérsjii
drot (12. abra, jobb).

Zart rendszer esetében a feddlemez altalaban a foldelt elektrod is egyben. Ennek hatranya,
hogy atlatszo ellenelektrod sziikséges a minta optikai vizsgalhatosagahoz. Uveg feddlemezre

tobbnyire ITO (indium-6n-oxid) vékonyréteget g6zolnek, ez azonban meglehetdsen koltséges.
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Elrendezés Leiras Cikk
Atlatszo iivegre gézolt elektrod a

Srlicium-iveg fold, mozgato elektrodcelldk alul [16]I8][171118][19]

- o Mozgaté elektrodcellak {ivegen, alul

Uveg - szilicium folytonos £old [20]
Silicium - szilicium Csak teszt, folytonos fold, folytonos 21][17]

el6feszitett elektrod
Folytonos fold, mozgatd
elektrodcelldk iivegen

Uveg - iiveg 6]

4. tablazat. Zart digitalis mikrofluidikai rendszerek irodalménak osztdlyozasa a megvalositott
elrendezések alapanyagai alapjan

+V

GND GND

& |
GND E

13. abra. Nyilt digitalis mikrofluidikai chip mikédési vazlata: az eléfeszités 1éptetésével aktual-
hat6 a vizcsepp

GND

A lehetdségeket figyelembe véve a kezdeti kisérletezéshez nyilt, koplanaris elrendezésti chipe-
ket hozunk létre. A 4. tablazatbol lathato, hogy zart rendszerek koziil a szilicium-iiveg elrende-

zések a leggyakoribbak, ezért hosszi tavon ezekkel érdemes foglalkozni.

3.2. Mintapreparacid

A bevezetSben emlitett bioanalitikai eszkoz felé vezetd uton a kovetkezd lépés egy miikdds,
egyel6re nyilt, digitdlis mikrofluidikai rendszer megtervezése és létrehozasa, majd az alapvets

szeletmingsitésen t1l az els6 mozgatasi kisérletek elvégzése.

Elskészités Megvaldsitas és miikodés szempontjabél egyszert és robosztus megoldasra volt
sziikség, ezért dontottiink a koplandris elrendezést nyilt rendszerek mellett (1d. 3.1. alfeje-
zet). Két parhuzamos oszlopban egymastol allando tavolsagra elektrodcellak helyezkednek
el, az egyik oszlop minden cellija féldelt, a masik oszlopban pontosan egy, vagy két cella
el6feszitett, a tobbi foldelt. Lebegd cellak nincsenek. A vizcseppek négy cellan helyezked-

nek el, és az el6feszitést léptetve mozgathatok (13. &bra).

Méretezés Méretezési kérdésekben a szakirodalomra tdmaszkodtam [7]. Els6dleges célom volt
a tervezéskor, hogy az alsd és fels6 mérettartoméanyokat valdsitsam meg. A szakiroda-
lomban leirt rendszerekben az elektrédcellakat periodikus, szinuszoid profillal kézelithet6
interdigitalis strukturaval flzik 6ssze (14. &bra), hogy a koztiik levé arok minél kisebb
legyen. Az elektrodcellak kézotti téavolsag csokkentésével a cseppek kevésbé tapadnak le a

feliilethatarokon, ami gyorsabb mozgatast tesz lehetGvé.

A szakirodalom bevezeti G josagi tényez6t, ami egy tapasztalati dsszefliggés egy EWOD chip

geometrial paraméterei és varhat6 gyakorlati teljesitménye kozott:
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14. abra. Elektrodok kozotti interdigitalis szerkezet paraméterei [7]

R CE )

ahol 0; a legkisebb, 05 a legnagyobb kontaktszog mozgatas kozben (0 — 61 > 30°, ekkora
szogvaltozas sziikséges az elmozdulashoz), v [um] az interdigitalis elektrodéak (fogak) szélessége,
0 [um] a két sikelektrod kozotti arok szélessége, e [um] az elektrod alapjénak hossza. A szakiro-
dalomban kozolt eredmények szerint G &~ 3 optimélis eredményt ad [16], de a legkisebb javasolt
paramétereket is megvaldsitottam. A tervezett elrendezéseket 5, illetve 6 tablazatok foglaljak

ossze:

Maszktervezés A krom-iiveg levilagité maszkokat az eddigiekben részletezett paraméterekkel
terveztem. Az els réteg a fémezés helyét (EWOD-METAL maszk, 15. dbra), a masodik ré-
teg a kontaktusablakok nyitasanak helyét hatarozta meg (EWOD-CONT maszk, 15. ébra).
A chipen minden vezeték 50 mikrométer széles, a vezetékek kozott legalabb 100 mikrométer
tavolsag van, az atutést elkeriilends. Az elektromos kontaktusok (bonding pad) 400x400
mikrometer teriiletiiek (a chipbetiltets gép altal kezelt legkisebb méret). A méretezésnél a

jo helykihasznalés, illetve a robosztus miikodés kozotti optiméalis aranyt kerestem.

A mintédkat 4”7-es (525 pm vastag) szilicium szeleten alakitottdk ki az aldabbi mrtveletsor
szerint. A miveletsor tobb lépése a 2.2 alfejezetben is megtalalhato, részletes leirasuktol itt
eltekintiink.

Mintapreparacioés miiveletsor

1. Kémia, szelettisztitas (17. abra/1.): 1d. b6vebben 2.2. alfejezet
2. Termikus oxidacio, 1um rétegvastagsagban (17. abra /2.): 1d. bdvebben 2.2. alfejezet

3. Aluminium g6zolés, 1um rétegvastagsagban (17. 4dbra/3.): a levalasztando, gaz halmazal-
lapotuva tett anyag (jelen esetben aluminium) vikuumban jut a célfeliiletre (target), ahol

lecsapodik, és szilard halmazallapotuva valik.

4. Fotolitografia 1/2, (EWOD-METAL maszk, ami a fémezés helyét hatarozza meg) (17.
abra/4.)
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Fogak

# Fogak szama szélessége [jim] vy [um) Jd [um] G
e=800 um, négyszogletd interdigitalis szerkezet
1 20 20 60 20 2,4
2 5 120 200 40 3,4
e=1000 um, négyszogleti interdigitalis szerkezet
3 10 60 150 40 2,9
4 5 140 260 60 3,1
5. tablazat. Elektrodok kozotti interdigitalis szerkezet paraméterei
Fogak Fogak Elforgatas
# szama szélessége[um] [°] 7 [ 0 i} G
e=800 um, haromszogletd interdigitalis szerkezet
5 4 141 45 100 20 2.3
6 2 353 45 250 40 2,5
e=1000 pum, firészfogas interdigitalis szerkezet
7 3 151 82,4 150 20 2.5
8 2 253 80,91 250 40 2,3
nem interdigitélis
9 0 0 0 0 0 -

6. tablazat. Az elforgatast igényls interdigitalis szerkezet paraméterei

Zan —a @mum uukm@
Za =] — %m@
e 7 e gl

(RN RIEI A
== =71 — 7
— 7 (A g

Mo BRrpd
L =] i -
E— 7 s g

Kty Opdpd
[ Zia =={7] et L7
— 7 e
= — %SUH HH%
i — [z -
E— 7 5 2 RRE
@s E@ %BUH HUEQ
A — 7 -
— 7 ?22[4% ugmg@

15. dbra. EWOD-METAL, illetve EWOD-CONT fotolitografias maszk
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10.

C4F8 + CVD oxid

400pm |, 600pm [, 800v.1000pm ||, 800v.1000 um |, 600 um | 400 pm
) L) Ld ) Ld ) L) L)

Al

NG | VA

8102

Si

.

.

.

16. abra. EWOD chip keresztmetszeti képe (fent), illetve maszkterve (lent)

. Aluminiummaras, felesleges lakk lemosasa (17. dbra/5.)

. Oxidlevélasztas, 100 nm LTO levalasztas (17. abra/5.): az LTO (Low-Temperature Oxide,

vagyis alacsony homérsékleti oxidlevalasztas) levalasztas szilanbol (SiHy) torténik 300 —
500°C-on, alacsony vagy atmoszferikus nyomés mellett, oxigén adagolasa mellett, a kdvet-
kez§ folyamat szerint: StHy + Oy — Si09 + Ho

Fotolitografia 2/2, (EWOD-CONT maszk, ami kontaktusablakok nyitdsahoz sziikséges)
(17. abra/6.): 1d. bdvebben 2.2. alfejezet

. Oxidmaras (17. 4bra/7.): az tn. SILOX maréasi eljaras specifikusan szilicium feliiletre leva-

lasztott oxidrétegek marasara alkalmas. Az oxid alatti aluminiumot minimalis mértékben

tamadja (mivel a mardszer aluminiummal telitett).

. Lakk leoldas, firészelés

Teflon@®) AF lakk porgetése: magas fordulatszamu centrifugéra rogzitik a szeletet, majd
a sziikségesnél nagyobb mennyiségi oldatot visznek a feliiletre, amibdl a felesleg centri-
fugélas kozben tavozik, egyenletes rétegvastagsigot eredményezve. A rétegvastagsdgot a
fordulatszam szabélyozza. Ezt kovetSen 10 percig hot plate-en (165°C') kiégetik a szeletet,
hogy az oldoszer tavozzon a lakkbol. A kontaktusokat (16. abra) foliaval fedjiik, igy azokra

nem keriil lakkréteg.
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11. Kiszerelés, kihuzalozas NYAK lapra: az tin. termokompresszios eljaras soran egy tii végén
fligg$ megolvasztott, kb. 25 um-es atmérdji arany huzalvéget nyomnak a felhevitett chip
feliiletére, ahol a nyomés és h6 hatasara kotés jon létre. A pozicionalast mikroszképpal

végzik.

A fenti miiveletsor szerint elkészitett chip miikddéséhez hosszi tavon sziikség van valamilyen
vezérlGelektronikara (terveink szerint egy, a szamitogéphez soros porton keresztiil csatlakozo
programozhat6 aramkorre). Minden esetben az elemi chipeket elgszér egy NYAK lapra huzaloz-
zuk ki. A NYAK lap tervezhet6 ugy, hogy integralva legyen ra a vezérlGelektronika. Tervezhetd
ugy is, hogy egy specifikus interfészbe legyen illeszthetd (pl. National Instruments Elvis). A leg-
rugalmasabb megoldas, ha a NYAK lapon csak vezetékezés van, ugyanis igy a legelsé méréseknél
tdvel is raléphetiink a kontaktusokra, késébb pedig tetszSleges adramkért csatlakoztathatunk.
Ennek megfelelgen a kész chipeket, miutan bevontuk hidrofob réteggel (hidrofob rétegek 1d. 2.4.
alfejezet), NYAK lapokra rogzitettiik, és az abran lathaté médon mikrohuzalokkal kivezettiik a

kontaktusokat a hordozo szélére (18. abra).

3.3. Mindgsitési modszerek

C-V mérés A C-V mérés alapvets célja integralt aramkérok tranzisztorai dielektromos rétegé-
nek mingsitése, a hibdk jelenlétének felismerése. Erre szolgal a szeleteken egy tesztébra,
ami rendszerint passziv elemeket (pl. ellenéllas, kondenzator) tartalmaz. Esetiinkben a
meérés célja az alapvet§ szeletminGsitésen tul, hogy a szamolashoz (4.2. alfejezet) kimerjiik
az oxidrétegiink e, relativ permittivitasat.

Mérésiink sorén a szeletet sikkondenzatornak tekintjiik, ismert feliilettel (A [m]), és ismert
tavolsaggal a fegyverzetek kozott (d [m]). A rendszert ismert V [V] fesziiltségszinten toltjik
fel, és a mért kapacitasokat a fesziiltségek fiiggvényében abrazoljuk. A jelet egy fiiggvény-
generator szolgédltatja, adott frekvencian, fliggvénnyel, és 1épéskdzzel.

A mérési eredményekbdl készitett gorbe telitési (in. akkumulécios) tartoményaban le-
olvasva a kapacitds értékét a sikkondenzator jol ismert képletébdl szdmolhaté a relativ

permittivitas:

s

C = eper—

€ = ji ahol eg = 8,852 - 1012 “/4—; (11)

Rétegvastagsag-mérés A vékonyrétegek vastagsiga tobbféleképpen mérhets. Ha fontos a
réteg épsége, érdemes optikai uton mérni (ellipszometria). Az ellipszometria egy olyan,
érintés- és roncsoldsmentes optikai vizsgalati médszer, amellyel a nagyon vékony, akar na-
nométeres vastagsagi rétegek, dielektrikumok fizikai sajatossagait lehet mérni, az anyag
feliiletére bocsajtott, majd onnan visszaver6dd polarizalt fény optikai jellemzgit vizsgalva.

Az ellipszometria vizsgalati modszer roncsolasmentes, mivel kis energiaju fénysugarat hasz-

nalnak. Ha rendelkezésre all egy lépcss (pl. egy karcolas a rétegben), akkor egyszertibb
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17. abra. Mintapreparacio: EWOD chipek
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18. dbra. Kihuzalozott nyilt digitalis mikrofluidikai chip

az Alpha-Step feliileti profilvizsgalo hasznédlata (Tencor Alpha-Step 500). A mérés soran a
berendezés egy tit érint a feliilethez, majd folyamatos mozgéassal végighalad a lépcsén. A
gép a ti fiiggtleges kitérése alapjan kirajzol egy karakterisztikat, amibél megéllapithato a

lépcsé magassaga.

Mikroszkopos tavolsagmérés A tavolsagmérés célja a levilagitas pontossaganak ellendrzése,
illetve a mintapreparacié kdzben kialakult hibak feltarasa. Kétféleképpen mérhetiink. Az
egyik lehet6ség teljesen manualis: egy fels6 megvilagitasu mikroszképra régzitett tavol-
sagmérs berendezéssel torténik, aminek a szalkeresztjét mozgatva egy szamlapos kijelzén
olvashato le az eredmény. A masik lehetség, hogy a mikroszkop optikajan keresztiil digita-
lis fenyképezsgéppel készitett nagyfelbontasi képen egy, a kamerahoz, ill. a mikroszképhoz

kalibralt (pixel a képen/mikrométer a mintan) szoftver méri a tavolsagokat.

3.4. Anyagvalaszték jellemzése
3.4.1. Szilicium-dioxid

Szilicium-dioxid nedvesitési tulajdonsagai A mintazatlan, bevonat nélkiili Si0O felszinén
a kontaktszog 6 mérésbal: 6y = 53,56° £+ 0, 3°.

Szilicium-dioxid dielektromos allanddja Ennek a mérésnek az a célja, hogy megmérjiik a
(Lippmann-Young egyenlethez sziikséges) szigeteléréteg relativ permittivitasat egy olyan
szeleten, amin az el§oldalon csak Si — SiOy volt, a hatoldalon aluminium. A meéréseket
0-25 V-ig, 0,2 V/s lépéskozzel IMHz-en végeztem négyszogjellel, az eredményeket 5 mérés
4tlagabol az 4bra szerintiek (19. abra). A mért kapacitds C' = 2,66-10710+£0,02-10710 F.
Ebbdl a 3.1. alfejezetben részletezettek szerint szamolva, ha a szelet oxidvastagsaga d =
80nm (ellipszometriaval mérve) és a mérést egy A = 800 um-es cellaban végzem, akkor
e = 3,67£0,4. Az irodalmi értékhez (3,9 [22]) képesti eltérést a levalasztas laborspecifikus

kortilményei okozzak.
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19. abra. Szilicium-dioxid C-V gérbék atlaga

3.4.2. Hidroféb polimerek

Fluorokarbon polimer dielektromos allandéja A C,Fg statikus dielektromos allandéja az
irodalomban [22] szobahdmérsékleten (20°C) eqe[l,68;1,67]. A méréseket 10-35 V-on,
1 MHz-en, négyszogjellel, 0,2 V/s lépéskozzel végeztem, és 6 mérés atlagabol kaptam az
eredményt a 20. 4bra szerint. Lathato, hogy telités C = 1,15-1071040, 05-10~1° F-nal volt.
Ebbél €, = 1,52 £ 0,54, ami kozel van az irodalmi értékhez. Tehéat az altalunk hasznilt
anyag jé mingségii, és jol szigetelne, mégsem tudjuk 6nmagiban hasznalni, mert pérusok
haladnak 4t rajta, amit a gyakorlatban is igazoltunk (el6feszitéskor rovidzar keletkezett viz

jelenlétében).

Teflon®) AF rétegvastagsag szabalyozasa A Teflon®) AF réteg vastagsaganak akkor van
jelent&sége, amikor a rendszert el6feszitjiik. Minél vékonyabb a réteg, anndl alacsonyabb
fesziiltségre van sziikség a vizcseppek mozgatasdhoz. A vastagsig a porgetés sebességé-
vel szabélyozhato. 2500-6000 rpm-en porgettem fel vékonyrétegeket 1 ml oldatbol, majd
lemértem a rétegvastagsagokat Alpha-step segitségével kiégetés el6tt, illetve utan. A Tef-
lon®) AF réteget 165° C-os hot plate-en kell kiégetni, hogy az olddszer tavozzon beldle. A
kiégetés jelentGs csokkenést eredményez a rétegvastagsagban (atlagban 30, 15 nm), illetve
a mechanikai sériilésekkel szemben is ellenéllobba teszi a vékonyréteget. A 3.2 alfejezetben
targyalt mintdkon 6000 rpm-en 1 ml oldatbol porgettem fel a hidroféb rétegeket, majd
10 percig 165°C-o0s hot plate-en kiégettem ket. Igy a chipeken 400 4 10 nm-es hidrofob
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20. abra. Fluorokarbon polimer C-V gérbék atlaga
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21. abra. Teflon AF vékonyréteg vastagsaganak fliggése a felporgetés sebességétol
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22. 4bra. Mozgatéasi kisérlethez el6készitett nyilt digitalis mikrofluidikai chip
réteget hoztam létre.

3.5. Meérési elrendezés

Kétféle elrendezést hasznaltam a dolgozatban részletezett kvalitativ mérésekhez. A mintazatlan
szeletekre, illetve elemi chipekre a 3.3. alfejezetben részletezett C-V mérd tiivel léptem ra (29.
abra). A mintazatlan szeletek esetén a szelettarté anodosan volt eléfeszitve, és egy tiivel foldel-
tem a rendszert. Az el6feszitést HP 4140B DC forrassal végeztem. Az elemi chipekre két tivel
léptem ré, amikkel atlosan, illetve parhuzamosan elhelyezked§ celldkat feszitettem eld, illetve fol-
deltem le. A t6bbi cella ebben az elrendezésben lebegett. A cseppeket Hamilton mikropipettaval
juttattam a feliiletre.

A chipekhez huzalozott NYAK lapokhoz csatlakozoaljzatokat forrasztottam (22. 4bra). A
csatlakozé aljzatokhoz elkészitettemn a csatlakozokat, amiket egy TR-9178 jeld egyendrami la-
bortaphoz kétottem. Késébb ezeken a csatlakozokon keresztiil a rendszert egy PIC mikropro-
cesszorra éplls, valtakozo fesziiltségii generatorhoz fogjuk csatlakoztatni. A cseppeket orvosi

fecskendgvel vittem a feliiletre.

4. Eredmények értékelése

4.1. Mikrostrukturalas hatasa a nedvesitésre
4.1.1. Meérés optikai mikroszképpal

Az osztalyozas mellett ez a mérés igazolta az elGéllitas precizitasat. A 24 cella mindegyike no-

vekvs sorrendben 30-110 pm-ig tartalmazott oszloperddket a + b értéke (oszloptav + szélesség)
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AWenzel, illetve Cassie-Baxter modell becslése az altalunk végzett mérésekre vonatkoztatva
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23. abra. A Wenzel, illetve Cassie-Baxter modell becslése a kontaktszog-mérésekre vonatkoztatva

szerint. A mérési eredmény alapjan a tervezettdl atlagosan 0, 70 um-rel tértiink el, ami a maszk-

illeszt6 5 mikrométeres felbontasabol eredd hiba.

4.1.2. A becsléshez hasznalt modellek pontossaga

A 3.1. alfejezet képleteivel elzetes szamolésokat végeztem, amik a 23. abra szerint kozelitik a
mérési eredményeket. A Wenzel-egyenlettel végzett becslés hibaja 12,03°+5, 58° a Cassie-Baxter
egyenlettel 6,26°+3,7°. A Wenzel-egyenlet als6, a Cassie-Baxter egyenlet fels6 kzelits értékeket
ad a valds szogekre, és koveti a szogvaltozasban megfigyelhet trendeket. A nyilakkal jeldlt
pontokon ugrasszerd esés figyelhetd meg a kontaktszogekben, ami dtmenetet jelent a Wenzel-
tartomanyba. Ahol emelkedés tapasztalhato a Cassie-Baxter egyenlet gorbéjén (23. abra, felsd
gorbe), ott esés tapasztalhato a Wenzel-egyenlet gorbéjéen (23. é&bra, alsé gorbe), és forditva,
vagyis kovetkeztethetiink az oszloptavolsag valtozasaval ardnyos kontaktszog-valtozasra. Ezt a
gyakorlatba atiiltetve: az oszloptavolsaggal ardnyosan nének a kontaktszogek egészen egy felss
hatéarig (1d. bévebben: 4.1.3. alfejezet).

4.1.3. Szuperhidrofobicitas fiiggése a geometriai paraméterektsl

Barmely becslés akkor ad jo kozelitést, ha a csepp az adott modellhez tartoz6 nyugalmi allapot-
ban van (Wenzel/Cassie). Azt, hogy melyikben van, a kritikus kontaktszog (1d. 2.1. alfejezet)
hatarozza meg. Nyugalmi kontaktszognek a mért értéket tekintjiik (a csepp mérés soran mindig
nyugalomban kell, hogy legyen), ha ennél kisebb a kritikus kontaktszog, akkor a csepp valo-
szintileg Cassie-allapotban van, és a Cassie-Baxter egyenlet kozeliti jobban a mért értéket. A
kritikus kontaktszogre vonatkozé modell kozelitésének mindségét tapasztalati titon lehet igazolni:

ha a feliiletet megdontve a csepp legordiil, a rendszer Cassie-allapotban volt, és egyértelmten
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Tapasztalati dsszefiggés oszloptavolsdy és kontaktszog kbzott
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24. dbra. Tapasztalati 6sszefiiggés oszloptavolsag és kontaktszog kozott

szuperhidrofob. A tapasztalat azt mutatja (25. abra, szaggatott vonal f6l6tt), hogy magas kon-
taktszogek mellett sem feltétleniil szuperhidrofob egy feliilet. A szakirodalomra tamaszkodva azt
biztosan allithatjuk, hogy 150 fokos kontaktszog folott a feliilet szuperhidrofob (mérési eredmé-
nyeket 1d. 24. &bra). Ennek megfelelve, ha 80 mikrométeres Pitch-tavolsaggal helyezziik el az
oszlopokat, a feliilet minden bizonnyal szuperhidrofob lesz (paraméterezést 1d. 2. tablazat).

A pontosabb meghatarozéshoz felhasznaljuk a kritikus kontaktszégre vonatkoz6 Gsszefliggeést.
Ha a meért értékekkel egy grafikonon jelenitjiik meg a kritikus kontaktszogeket (25. abra), hé-
rom figyelemre mélt6 tartomany adodik. Az I. szdmmal jel6lt tartomény a modell szerint az
alacsonyabb kontaktszogek ellenére is szuperhidrofob (Cassie-dllapot), mig a II. tartoméanyban
a magasabb kontaktszog sem feltétleniil jelent szuperhidrofob feliiletet. Azonban a kis eltérés
miatt ez kénnyen adédhat a modell, vagy a mérés hibajabol. A III. tartomény azért érdekes,
mert ugrasszerten csdkken a kontaktszog, és a kritikus kontaktszdgre vonatkozé modell szerint
a csepp varhatéan Wenzel-allapotban lesz. Mivel kisérleti mintainkon az oszlopok alapja csak
két konstans értéket vehetett fel, mig a tavolsaguk fokozatosan valtozott, kimondhatjuk, hogy
az oszloptavolsag fliggvényében a kontaktszdg kb. 95 mikrométeres oszloptavolsigig névekszik,
aztan ugrasszertien csokken. Ezt azzal magyarazzuk, hogy a nagy tavolsdg miatt a hatarfeliilet
instabilla valik, és a rendszer szdmara energetikailag kedvezébb lesz megtorni azt. Tehat a csepp
erGteljesen betiiremkedik az oszlopok kézé, és kialakul a Wenzel-allapot. Feltételezhetjiik, hogy

110 mikrométeres tavolsag folott ez az allapot allandosul [23].

4.1.4. Kovetkezmények

Meéréseink soran méretezési és anyaghasznélati kérdésekre kerestiink valaszt, valamint ellenériz-

tiik a mintapreparacié sikerességét. A mikroszkopos vizsgalat igazolta, hogy a tervezettnek
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Szuperhidrofob cellak a kritikus kontaktszdg szerint
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25. abra. Szuperhidroféb cellék a kritikus kontaktszégre vonatkozd Osszefiiggés szerint: harom
fontos szogtartomany adédik, amit az dbran szaggatott keret jelol

megfelel§ a végleges minta méretezése. Az elGzetes becslés, illetve a kontaktszdg-mérések ered-
ményei szerint minél tavolabb vannak egyméstol az oszlopok, annal jellemzébb a feliileten levs
cseppekre a Cagsie-allapot. Ennek a tendencidnak van azonban egy fels§ hatara, ami az osz-
loptéavolsagot tekintve 95 mikrométernek adédott. Masrészt azt lattuk, hogy a feliileti mintazat
a szuperhidrofobicitds sziikséges, de nem elégséges feltétele, s6t, onmagaban a strukturaltsag
tovabb csdkkenti a kontaktszéget, hiszen nagyobb a csepp szamara rendelkezésre allo feliilet. A
DRIE soran levilasztott fluorokarbon polimerrel bevonva vékonyréteg-strukturank szuperhidro-
fobba valik. A polimer alatt barmilyen vékonyréteg lehetne, és az anyagvilasztéknak csak a

megmunkalasi eljaras korlatai szabnak gyakorlati hatart.

4.2. Elektromos tér hatasa a nedvesitésre
4.2.1. Strukturalatlan szilicium szeletek
Lippmann-Young egyenlet alkalmazasa

Digitalis mikrofluidikai rendszerekben a nedvesitési tulajdonsiagok elektromos szabélyzésaval
mozgatjak a vizcseppeket. Ez a gyakorlatban egy jelentds (30 — 40°-0s) kontaktszog-valtozast
jelent. Ehhez sziikséges egy minimalis fesziiltségérték, ami a vékonyréteg-struktara rétegeinek
vastagsagatol fligg. Egy maximalis fesziiltségérték f6lott azonban a szigetelSrétegen 4atiit a rend-
szerre kapcsolt fesziiltség, és hidrolizis zajlik le, ami megakadalyozza a mozgatast. A Lippmann-
Young egyenlet (1d. 3.1. alfejezet) segitségével becsiilhets a cseppek fesziiltségfliggd kontaktszoge
(0), és egytuttal a mozgatashoz optimalis fesziiltségerték (V):
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A Lipprann-Young egyenletbdl becsilt feszdltsénfigod kontaktszdgek
110 T T T T T T

100 1

80 -

hozgatas elvi hatara
0F 5

Kontaktszog [°]

60 [ —

S0k 1

a0 1 1 1 1 1 1
0 = 10 14 20 25 30 35

Fesziltzeg [V]

26. abra. Lippmann-Young egyenlet alkalmazasa

V2 (12)

cost = cosbly +
YLV

ahol C' = eg;D. Az optimalis fesziiltségérték becsléséhez tehat sziikség van az oxidvastagsagra,
ami ellipszometriai (ellipszometria 1d. 3.3. alfejezet) mérés szerint d = 75nm. Irodalom szerint
az atiitési fesziiltség SiOq-ra Vpp =~ 107 V/em [24]. Ez alapjan végziink egy becslést: d = 75nm
oxidon kb. 75 V fesziiltség it at. Irodalom [22] szerint vz = 0,072mN/m. Mar emlitettiik,
hogy a rendszer sikkondenzatorként foghaté fel. Kisérleti mintankon két réteg is van, jelesen
egy hidrofob (Cy4Fg, d = 85nm), és egy szigetels (Si0s), amik egyiitt két sorba kapcsolt sikkon-

denzatort alkotnak, vagyis C' =

(ahol Cligetelo a szigetel6réteg, Chidrofob a

1
(Cszi;etelo)-'_(Chidiofob)
hidrofob réteg kapacitasa). Mindezt figyelembe véve a szamitasok alapjan a 26. abrén lathato
gorbe adodik (jelolés: irodalom szerint kb. 30 — 40° kontaktszog-valtozas elegendd a mozgatés-
hoz).

A modellszamitas szerint tehat kb. 25-30 V fesziiltség sziikséges a fentiek szerint paraméte-

rezett vékonyréteg-struktiran vizcseppek megmozditasahoz.

Elektromos mérések strukturalatlan szilicium szeleteken

A kisérleteket a szeletmindgsitésben hasznalt C-V meérd (fesziiltségfiiggd kapacitas-karakterisztika
kimérésére alkalmas eszkoz) DC forrasanak segitségével végeztem hatoldali aluminium kontak-
tussal ellatott, hidroféb fluorokarbon polimerrel bevont szilicium szeleteken. Vizet hasznéaltam
2,5-20 pl mennyiségben, amit egy Hamilton pipetta segitségével juttattam a feliiletre (meg-

jegyzés: tapasztalataim szerint 5 pl lathatosag és hasznéalhatosag szempontjabol is optimalis).
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27. dbra. EWOD mozgatds strukturalatlan szilicium szeleten

Meéréseim soran a szelettartd anédosan volt eléfeszitve, és egy atlosan beszurt wolfram tielekt-
rod szolgalt foldként. A rendszerre kapcsolt fesziiltségértéket voltmérén kovettem. Kisérleteim
soran atiitést nem tapasztaltam (4tiités nyoman a folyadék hidrolizal, és tovabbi mozgatas nem
lehetséges). Harom fesziiltségérték mellett figyeltem meg a nedvesitési tulajdonsagok valtozasat
a mintan: +30 V, +60 V, illetve +80 V mellett. +30 V mellett alig észlelhetéen mozgott a
csepp. +60 V ill. +80 V el6feszitéssel mar jol lathato elmozdulast értem el, és a kett6 kozott
érdemi eltérés ebben a tekintetben nem volt. Azt tapasztaltam, hogy latvanyos elmozdulas az
elofeszités kikapesolasakor torténik (27. abra). A fliggvénygenerator jele 0,1-0,5 s utan érte el
a maximumét, ami nem volt elég gyors a mozgatdshoz. Ezek utan a prébdkat négyszogjeles
gerjesztéssel folytattam (0-60 V, illetve 0-80 V, 10 V 1épéskoz, 0,1 s tartasi idd).

Négyszogjeles gerjesztéssel sikeriilt elmozditanom a cseppet. Ha a csepp oldaldba volt be-
szurva az elektrod, akkor a kézépvonala felé mozdult el. A cseppek mozgatasdhoz tehat valtakozo

fesziiltségre, vagy hasonl6 jelalakii gerjesztésre van sziikség.

Kovetkezmények

Meéréseink soran megvizsgaltuk az 4ltalunk hasznalt szerkezeti anyagok fontosabb jellemzsit. Ki-
sérleteink soran lathattuk, hogy kb. 60 V elgfeszités mellett megmozdul a csepp, és jelentds
javulast a nagyobb fesziiltség ebben nem okoz. Négyszogjeles gerjesztéssel sikeriilt elmozditani
a cseppeket. Erdemes tehéat a tovabbiakban véltakozo fesziiltséggel gerjeszteni kisérleti rendsze-

reinket.
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A Lippmann-Young egyenletbdl becsilt fesziltségfiiggd kontaktszdgek
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28. abra. Lippmann-Young egyenlet becslése a nyilt digitalis mikrofluidikai chipeken varhato
fesziiltségfliggs kontaktszogekre

4.2.2. Nyilt digitalis mikrofluidikai tesztchipek
El6készités

A mintapreparaciot megelézéen ellendriztem a levilagité maszk elsallitasanak precizitasat mik-
roszkoppal, és gy taldltam, hogy a fémezés nem ér Ossze, nincsenek rovidzarak, a méretek
pontosan leképezédtek, és a maszkon nem taldlhaték fizikai sériilés nyomai.

A mintapreparaciot kovetGen a mérésekhez hasznalt chipeket is megvizsgaltam mikroszkop-
pal, és nem talaltam hibdkat. Az elektromos kontaktusokat is ellenériztem, mindegyiket épnek
talaltam. A huzalkdtést kovetSen a NYAK lapokra csatlakozokat forrasztottam (22. &bra),
igy kotottem Gket a fesziiltségforrashoz. A Lippmann-Young egyenlettel (adatok 3.2. alfeje-
zet szerint) végzett elGzetes szamitasaim szerint legalabb 40-50 V gerjesztés sziikséges a helyes

miik6déshez.

Mozgatasi kisérletek

Eléfeszités tiis mérdvel Huzalkotés el6tt megvizsgéltam, hogy a 4.2.1. alfejezetben leirtak
megvalosulnak-e az 1j elrendezésen is. Az MTA TTK MFA MEMS laborban a 3.3. alfeje-
zetben leirt tiis mérg (C-V mérs) segitsegével eldfeszitettem és foldeltem két elemi chipet
(21ll. 8, a 5. ill. 6. tablazat szerint). A méréshez ivovizet hasznaltam kevesebb, mint 2 ul
mennyiségben. Négyszogjeles gerjesztés (0-50; 0-80; 0-100 V, 0,1 s tartasi id6, 10 V 1épés-
koz) mellett attol fuggden, hogy az elektrodon hogyan helyeztem el a cseppeket, jobban
vagy kevésbé mozgott a hatérfeliiletiik. 0-100 V gerjesztéssel cellak kozdtti mozgast értem
el (29. dbra). Minél nagyobb feliileten éri a cseppet az eléfeszitésbdl adodo elektrosztatikus

tér, annél intenzivebb elmozdulas tapasztalhato. Megvalositéds szempontjaboél a koplanaris
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elrendezést nyilt digitdlis mikrofluidikai chipek optimaélisak, azonban az elektrosztatikus

tér eloszlasa szempontjabol kedvezébbek a zart rendszerek (1d. 3.1. alfejezet).
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29. abra. Electrowetting mozgatés elemi nyilt digitalis mikrofluidikai chipeken

El6feszités csatlakozon keresztiil Huzalkotést kovetSen (1ill. 3, a 5. tablazat szerint), a chi-
peket szabalyozhatd egyendramu fesziiltségforrdsra csatlakoztattam. A chip egyik oldalan
az Osszes labat foldeltem, a méasik oldalon a csepp alatti elektrodot el6feszitettem. 32-40
V (DC) kozott végeztem kisérleteket. A cseppek hatarfeliilete alig észlelhetGen mozgott az
elso eldfeszitések soran, majd egyre kevésbé, ahogy az el6feszitést ismételtem. Végiil, mivel
a kettdsréteg feltdltddott, a cseppek letapadtak.
A tiis mérével végzett kisérletek alapjan arra kovetkeztetek, hogy nagyobb fesziiltségértékek
hasznalata indokolt (a SiO9 vékonyréteg atiitesi fesziiltsége kb. 100 V), illetve egyenfesziilt-
ség helyett valtakozo fesziiltség.

Kovetkezmények

Megterveztiink és létrehoztunk egy nyilt digitalis mikrofluidikai tesztchipet, mely kb. 1,5 ul-es
cseppek mozgatasara képes. Kezdeti méréseink soran tiis mérdberendezéssel feszitettiik el§ a

rendszert. 0-80 V-os, négyszogjeles gerjesztés mellett megmozdultak a cseppek. Huzalkotést
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kévetGen a chipek egyik oldalan az Gsszes elektrodcellat foldelve, a méasik oldalon egy cellat 32-
40 V egyenarammal el6feszitve megmozdult a cseppek hatarfelillete. Ezen eredmények alapjan
— a megfelel§ gerjesztést alkalmazva - érdemes toviabbi méréseket végezni, és meghatarozni a
chipek paraméterei, illetve a mozgatasi tulajdonsagok (sebesség, maximalis cseppmeéretek) kozotti
Osszefiiggéseket. A kovetkezSkben tiis méréberendezéssel el6feszitve a chipeket fogunk méréseket
végezni ezen Osszefiiggések feltdrasara. Tovabba a PPKE-ITK-n folyamatban van egy FPGA
alapi valtakozo fesziiltségii generator kivitelezése , amivel lehetéve valik a kihuzalozott, NYAK

lapra szerelt chipek el&feszitése.

5. Tovabbi tervek

Rovid tava célunk a dolgozatban lefrt eszkdz mintamozgatési funkcidinak tokéletesitése, illetve
ujabb alapfunkciok (szétvélasztas, kevertetés, egyesités, adagolo) implementalasa. Tovéabbi fej-
lesztési célunk a jelenleg hasznalt egyendram helyett véltakozod fesziiltségl gerjesztéssel meg-
hajtani a rendszert. Erre azért van sziikség, mert egyeniaramu el6feszités mellett a cseppben
talalhato, toltéssel rendelkezd szilard részecskék leiilepedhetnek, illetve a szigetel6ben toltések
halmoz6dhatnak fel, ami a helyes miikodést akadalyozza. Kozéptava célunk a nyilt rendszert
zartta tenni vagy Ggy, hogy egy fedélemezzel légmentesen zarjuk a chipet, vagy tigy, hogy ellen-
elektrodot alakitunk ki a fedSlemezen. Elképzeléseink szerint a kutatas hossza tava kifutasa egy
tobbféle emberi, vagy allati testnedv elemzésére alkalmas digitalis mikrofluidikara épiils LOC
eszkoz lehet. Bar a szakirodalom mar foglalkozott ilyen rendszerek implementaciojaval [25][26],
a bioanalitikai eszkdzok piacan egyelSre rendkiviil kis mértékben vannak jelen a technolégiara
épiils termékek. Fgy digitalis mikrofluidikara épiild LOC eszkoz célja, hogy kisméretd, olcs6bb,
mégis robosztus alternativat kinaljon a ma hasznélatos laboratériumi elemzé késziilékekre. A ma-
gasabb rend( él6lények testnedvei rendszerint olyan elektrolitok, amiket mozgatni tudunk egy
digitélis mikrofluidikai chipen. Ezen a chipen egy kezdeti cellaba helyeznénk a mintét (mikrolite-
res nagysagrendi csepp), amit aztan 2 hatvanyai szerint szeparalnank, majd az utolsé cellakban
kialakitott mikroreaktorokban fluoreszcensen jelolt, specifikus antitestekkel kevernénk ket Gssze.
Ezutdn az eredményt optikailag lehetne kiértékelni, fényintenzitas szerint. A folyamat teljesen
automatizdlhato (30. &bra). Ertelemszertien egy ilyen projekt tulmutat egy ember munkajan,
de a ma jellemz6 trendek szerint tobb diszciplina és tudoméanyos intézmény kutatéi egyiitt meg-
hatarozé eredményeket érhetnek el, és idével a prototipus eszkozbél ipari forgalomba hozhato

termék valhat.

6. Osszefoglalas

A mikrofluidikai eszkozok piaci jelenléte 2006 6ta rohamosan novekszik, és az orvosi diagnoszti-
kaban is egyre elterjedtebbek a technologiara épiils tin. LOC (Lab-on-a-Chip) rendszerek. Ezen
rendszerek legf6bb elényei a ma elterjedt megoldasokkal szemben a kis méret, az alapeszkdz ala-
csony ara, illetve a gyors miikédés. Tovabbi el6ny, hogy a kiértékeléshez kis mennyiségii minta
(pl. vér) elegends. Ezen tények ismeretében, az MTA TTK Miszaki Fizikai és Anyagtudomanyi
Kutatointézetének Mikrotechnologiai laboratériumaval (MTA TTK MFA MEMS Lab.) egytitt-

mikodve elkezdtiik egy digitalis mikrofluidikara épiilé, biologiai mintak elemzésére alkalmas LOC
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rendszer fejlesztését.

Szilicium alapt technoldgiaval 1étrehozott tesztchipeken vizsgaltuk az elektromosan szabély-
zott nedvesités (EWOD) jelenségét. Kimértiik a hasznalt szerkezeti anyagok (oxid, hidrofob
rétegek) nedvesitési és elektromos tulajdonsagait, majd modellszamitasokkal becsiiltiik, hogy mi-
lyen fesziiltségérték sziikséges vizcseppek mozgatasahoz. Egy kordbban kialakitott vékonyréteg-
strukturan elvégeztiik az elsd sikeres mozgatasi kisérleteket. Egyendramu el6feszités mellett
t01t6dott a kettsréteg, ami az ismételhetGséget csokkentette. Négyszogjel alkalmazasaval 14t-
vanyosabb eredmeényeket értiink el. Tovabba lattuk, hogy egy optimaélis fesziiltségérték (60 V)
folott a fesziiltség novelése érdemi javulast nem okoz a mozgatésban. Ezen eredményekre tdmasz-
kodva szilicium alapa nyilt digitdlis mikrofluidikai tesztchipeket terveztiink, melyeket nyomtatott
aramkori hordozoéra huzaloztunk ki. Az elsé mozgatasi kisérletek kapcsan kideriilt, hogy a rend-
szert érdemesebb véltakozd fesziiltséggel meghajtani, mert az egyendramiu el6feszités nyomén
toltések raktarozédnak a szigetel6rétegben, ami akadélyozza a mozgatést. Tis mérdvel, 100 V
amplitudéji négyszogjeles gerjesztéssel egyik cellar6l a masikra mozgattunk egy cseppet.

Tovabba 1étrehoztunk és vizsgaltunk szilicium vékonyréteg-struktaran kialakitott szuperhid-
roféb feliileteket, amik a chipek hasznos élettartamat novelhetik. Ezek a feltletek kivalo viztaszito
tulajdonsaguk révén megvédhetik az eszkozt a bioldgiai mintdk karosité hatéasaitol.

Célunk rovid tavon a mintamozgatasi funkcio tokéletesitése, illetve ujabb elemi funkciok (ke-
vertetés, szeparalas) megvalositasa. Tovabbi cél az ehhez sziikséges programozhatoé fesziiltség-
forréas kivitelezése is. Eredményeinket felhasznalva hossza tdvon szeretnénk egy LOC rendszerbe
integralhaté chipet létrehozni, amely tobb biolégiai minta egyideji, automatikus kiértékelésére

alkalmas.

7. Koszonetnyilvanitas

Szeretnék koszonetet mondani Fekete Zoltannak (MTA TTK MFA) a dolgozat megirasa kézben
nydjtott segitségért, az MFA MEMS labornak a kisérletekhez sziikséges mintak biztositasaért,
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illetve dr. Fiirjes Péternek (MTA TTK MFA), dr. Ivan Kristofnak (PPKE-ITK), Laki Andras
Jozsefnek (PPKE-ITK) és Kovacs Dénielnek (PPKE-ITK).
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