ANEXQOS

Calentador integrado para €l control de
temperaturasen € interior deun

microbior eactor






==, Calentador integrado para el control de tempersiteéinido en el interior de yg
microbioreactor
CPS, Universidad de Zaragoza IMT, TU Braunschweig

INDICE
INDICE ...ttt bttt 1
INDICE DE FIGURAS ..ottt smmema ettt 4
INDICE DE TABLAS ... .ceeeeeeete ettt mmeme et te ettt e s nsanestesteneeanasensene e 6
INTRODUCCION Y OBJIETIVOS.......coeoveieieeecemeeeeee e steeteeaee e ste e sae e s e nnees 7
CONTENIDO DE LA MEMORIA ...t 9
ANTECEDENTES ...t e e e e e e e eeeeees 11
1. OPTIMIZACION ITO-SPUTTERN .....ociiiteiteceete et 17
1.1 INEFOAUCCION ...t mmmee et e e e e e 17
1.2 Propiedades EIECIICAS................ mmmmmms s eeesseeeaeeeeeaeeeeeeresennnnnn s 17
1.2.1 POEENCIA ..eeeiieeeieieeeeee e e e e ettt e e e e e e e e e e e e e e e e 21
1.2.2 ESPSON ..ttt ettt e e e e e e et e e n e e e e e e enraans 23
HIDZC T = {1 T [0 1] [ =T 0 24
1.2.4 FlUjO d€ OXIJENO .....evverrieiiiiee s eeeeeeees s e e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeaann s s 26
1.2.5 TIiempo de SPULLEIN .....cciiiiiiiiiiitcmmmmmm ettt e e a e e e e 28
1.3 Propiedades OPLICAS. ........uuuuuuriiiieemmanneeeeeeeeee e e e s e s s e eesesebaeerraeeeeeeaaasaeaaaaans 30
G T R 0] (=T (o3 = N PP PR 31
R J A S 011 o | PP 32
1.3.3 FIUJO d€ OXIQENO ..uuiiiiiiiiiiiiiiiieee ettt e e e e e e e e e nnnnes 33



==, Calentador integrado para el control de tempersieéinido en el interior de
microbioreactor
CPS, Universidad de Zaragoza IMT, TU Braunschweig

1.3.4 TeMPEIATUIA. ... eieieieieeeeeeeee i ettt e e e et e et e e e e e e et e e e e eeeeneesnnnns 34
2. DISENO DE UN MICROCALENTADOR ........ceoveeteeeeeteeteeeeeeeee e 37
2.1 INrOTUCCION ...t smmmmmr et e e e e e e e e e e e e e e e e e 37
2.2 Requerimientos para un disefio OPtimO. . ccceeeeeeeeeeeeeeeeeiiieiiiiiiieeeeeen 37
2.2.1 Calor tranSferid0O .........cccuuiiiiit e 37
2.2.2 RESISIENCIA . ...ciiiiiiiiiiieie e e s et e et e e e e e e e e e e eas 38
2.2.3 Otros requerimientos iMPOrtantes .....ccccccceeeveeeeeeeeiiiiiiiiieree e e e eeeeen 38
2.2.4 EICHONISIS ... 40
2.3 Métodos de conexion (serie-paralelo) y diSEA0........ccccvvvvviiiiiiiiiiiiiiieeeeenn. 24
2.3.1 INTFOTUCCION .....eeiiiieiiiiieeee ettt e e e e e e e e eeenmn e e e e 42
2.3.2 Ventajas e inconvenientes de ambos métsdas: paralelo..................... 45
2.3.3 ProCes0 de dISEMO .......cceeiiieeii e e e e e e e e e 46
3. PARTE EXPERIMENTAL ... ettt e 48
3.1 Proceso de fabriCaCioN............couuiiieiiieriiiie e eeeeens 48
3.2 Estudio comparativo microcalentador serie-gémal.............ccccceeeeeeeeeeeennn.. 50
3.3 Procedimientos UtiliZados.............ovieeeccceeeeieiiie e 53
3.3.1 Proceso de alteracion de la temperatur..............ccooeeeeeciniiinnnnnee. 6.5
3.3.2 BI=] 0] 0T T oIS 11 1= o U 58
3.3.3 IL=] ] oToJo (=3 o] £ Y To [ o PSRRI 59
3.34 B SPESON . e 61



==, Calentador integrado para el control de tempersiteéinido en el interior de yg
microbioreactor
CPS, Universidad de Zaragoza IMT, TU Braunschweig

3.35 ProCesS0S CON AQUA.......uuui it eeeee e 62
3.3.5. 1 CONPDMS ... 64
3.3.5.2  CON SN ittt 66
COMENTARIOS Y CONCLUSIONES ... 70
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS .......coviteieeeeeeteeeeee e 37



==, Calentador integrado para el control de tempersiteéinido en el interior de yg
microbioreactor
CPS, Universidad de Zaragoza IMT, TU Braunschweig

INDICE DE FIGURAS

Figura 1: a) vista en planta, b) vista frontal yisfa trasera de la estructura de un

[ga1 el o] o] l0] £ =T- T (o ] SRR RURRPPPPTPPPPRPRPRRN 13
Figura 2: Proceso de fabricacion de un microbidmgdb]. .............covvvvvciiiiiiiieeeennnnnn. 14
Figura 3: Obleas para medir la resistividad seginétodo utilizado (a) método de
cuatro puntos (b) y (c) método de dOS PUNtOS............evvviiiieiieeeeeeeeieeeeeeeeeeeeee 18
Figura 4: Medicidn de la resistividad por el métagoVan der Pauw ...............c........ 18
Figura 5: Resistividad de las peliculas de ITO dédpdas por varias potencias de

(0 =7 o0 ] o3 o o USSR 21
Figura 6: Resistividad de las peliculas de ITO dé@pdas con varios espesores de
pelicula a 100W de potencia de deposicion y simigi@n adicional de oxigeno. ....... 23
Figura 7: Morfologia SEM y rugosidad superficial BNroot mean square) obtenidos
mediante medidas AFM (Atomic force microscope) ea pelicula ITO de 150 nm
preparada con una potencia de deposicién de (a)V1@D) 125 W (c) 150 W y (d) 175
W preparados en sustratos de cristal sin aplicaizional de oxigeno. .................... 25
Figura 8: Morfologia superficial de las pelicul&sl@iO con espesores: (a) 150 nm (b)
300 NM (C) BO0 NIM. it e e e e e e e e e e et s s s e e e e e e aeaeeeseeeeneeeeeeesesnnnnes 26
Figura 9: Resistividad del ITO depositado a vatiasciones de velocidad de flujo de
0O, a 100 W de potencia de deposicion y 150 NM deSOBPE........uvvveveiiiieieeeeeeeaeiiinnns 27
Figura 10: Resistividad especifica para delgadisypas de ITO a diferentes tiempo de
sputtering 3, 6, 12, 18 ¥ 24 MINULOS. .......ommceerrnnnnnnassseeaeeaeeeesermmemmmmmmsmmnnnnennns 28
Figura 11: Efecto de los materiales en la transmitadptica para una pelicula de 150
nm de ITO, una potencia de deposicion de 100 W pivision adicional oxigeno. . 31
Figura 12: Efecto de la potencia de deposicidradrahsmitancia de peliculas de ITO

(o LTS 0TS0 g K O N oo o 31
Figura 13: Efecto del espesor en la transmitangi@a para peliculas de ITO............ 32
Figura 14: Efecto de la velocidad de flujo de origen la transmitancia éptica de
150nm de espesor de pelicula de ITO depositadastrato de cristal con una potencia
(o L0 (=T oo 1S3 Tod o e [= 200 K0 L0 33



==, Calentador integrado para el control de tempersieéinido en el interior de
: microbioreactor
CPS, Universidad de Zaragoza IMT, TU Braunschweig

Figura 15: Variacion en la resistividadde peliculas de ITO con la temperatura del
SUSTIALOT, .o 34

Figura 16: Transmitancia de peliculas de ITO depdas sin oxigeno a diferentes

temperaturas: curva 13250°C; curva 2, F£350°C, curva 3, F450°C........cccevvvvnnnnn. 35
Figura 17: Estructura del calentador, indicandal(e) electrodos, (b) cuatro electrodos.
.............................................................................................................................. 39

Figura 18: Estructura del microcalentador-microte@@endicando la existencia de un

£ 010 0 L= 30> ([ 1] Lo T 39
Figura 19: Vista frontal y en planta de la estreetel calentador, indicando las placas
de PDMS (€N @amMarillo).......cooeiiiiiiiii e 40
Figura 20: (a) Dos resistencias en serie; (b) lossrdsistencias pueden sustituirse por
UNA EQUIVAIENTE. ...t rmmmmmme e e ettt e s e e e e e e e e e e e e e aeeeeeeeeeeeeeennsennnnns 43
Figura 21: (a) Dos resistencias en paralelo; (Is)d@s resistencias pueden sustituirse
PO UNA EQUIVAIENTE. ...ttt e e e e e e e e e e e e e e et e b eenennesseennsnn s 44
Figura 22: Disefio de la oblea con los ocho calemésdde estudio, cuatro calentadores

en serie y cuatro en paralelo y 16 calentadorasdmas............ccoovvvveeeevrvinnnnnnnnnninn 47
Figura 23: Set-up para las medidas de voltajeem@ndad.............c..ocovvvvvvvrniennnnnnn. 54.

Figura 24: Representacion grafica de la evoluc®dak calentadores realizados a 240
y 480 segundos de tiempo de sputtern, con y santahiento en un horno de cuarzo a
D000 . iiiiiie e —————— 22222 e 22 a1 et e s e e e e et ————raeeeeaeeeaeaaaanannrrrareees 57

Figura 25: Representacion gréafica del voltaje #enta temperatura para distintos

tIEeMPOS A& SPULLEIMN. ...t e ettt e e e e e e e e e e e ee e e e e e eeeeeeenees 59
Figura 26: Voltaje frente a temperatura para umpie (a) t, (b) /2, (c) /3, (d) t, t/2 y
L1 TP PPPPPPPP 60

Figura 27: Voltaje frente a temperatura en dissibleas con laminas de PDMS de
ESPESOILOOUM O 200UM ceeeereeeeeeeeesssstesssessteaeetaeeeeeeeeeeaaaaassssssessessseeeeeeeeaaaaaaeeasassesnnans 65

Figura 28: Voltaje vs. Temperatura en distintagablque disponen de aislamiento de

Figura 29: Gréafica Temperatura vs. Voltaje par&nsayo: (a) sin aislamiento, (b) con

aislamiento de PDMS y (c) con aislamientoSd@, . ..........eeveeeiiiiiiiiieiiniiniiiiiis 69



==, Calentador integrado para el control de tempersieéinido en el interior de
microbioreactor
CPS, Universidad de Zaragoza IMT, TU Braunschweig

INDICE DE TABLAS

Tabla 1: Resumen de las ventajas con el uso agagrestmicrofluidos [3]..........cc....... 11
Tabla 2: Comparacion de las resistividades delyid@l oro para (a) método de cuatro
puntos (b) datos tedéricos (c) método de doS PUNLOS............eceeeeeiiieeeeeeeiiiiiieiieees 20
Tabla 3: Comparacion de las resistividades del d€@ositadas en distintas obleas con
diferentes potencia de dePOSICION...........cemmmemerrununiiieaaeeeeeeeeerreeeereeerrnennn————arana—. 22
Tabla 4: Comparacion de las resistividades del dépositadas en distintas obleas para
diferentes espesores de PeliCula.........ocoeeeeeeieiiieiee e 24
Tabla 5: Comparacion de las resistividades me@idT @ depositadas en distintas
obleas para diferentes porcentajes GEAD+ Oy, ..oooeeeeveeeeeieeiiiicee e 27
Tabla 6: Comparacion de las resistividades meeidlT @ depositadas en distintos
obleas para diferentes tiempos de sputtern (dgpoicC.........ccccvvvvviiiiiiiiiiiiiieeeenn. 29
Tabla 7: Comparacion de las temperaturas de soistaiocesos utilizados en

diferentes articulos de INVESHIGACION.......ccceeeerruriiiiiiiiii e e e eeeeeeeeeeeeceeve e 36
Tabla 8: Caracteristicas que definen a las resisteen serie y en paralelo. ............... 45
Tabla 9: Estudio comparativo resistencia en separglelo.............cccccceeeiiiiieeneennn. 2.5
Tabla 10: Enumeracion de obleas con sus caragtesste fabricacion ...................... 55

Tabla 11: Temperatura maxima y voltaje para cadedenos microcalentadores que
COMPONEN UNA ODIBA. ....eviiiiiiie e e e e e e e e e e e 55
Tabla 12: Espeson4gn) de ITO, oro e ITO+oro en diferentes obleas cotirdis

tiempos de sputtern y de Oro-VidriO. .........ceeemmreeeeieeeeeeeeeeeee e e 61
Tabla 13: Observaciones realizadas en el procesagua para un tiempo de sputtern y

UN calentador determMiNAdO. ... ..co. e e eaaens 62



Y
—u

microbioreactor

==, Calentador integrado para el control de tempersieéinido en el interior de !_
CPS, Universidad de Zaragoza IMT, TU Braunschweig

d-CAR,

&

3%

Qs

INTRODUCCION Y OBJETIVOS

La técnica de microtecnologia gana cada vez maygoitancia en disciplinas de
ingenieria de procesos, industria farmacéutica gtebnologia para productos
denominados vida-ciencia. Asi, factores tan influge como por ejemplo, la
transferencia de calor, posee una relacion supekf@umen mucho mas favorable
debido a la disminucién de su tamafio. Otra granajeres la utilizacion de menores
cantidades de material y especialmente su empleguado y econdmico en el

desarrollo de farmacos de elevada importancia.

El presente Proyecto Fin de Carrera lleva comuotitintegracion de un calentador
para el control de temperaturas en el interior e microbioreactor”, ha sido
desarrollado en el Instituto de Mikrotechnik etJisiversidad “Technischen Universitat

Carolo-Wilhelmina” en Braunschweig (Alemania).

El Instituto de Mikrotechnik de la Universidad TUaBinschweig y en especial Stefanie
Demming (codirectora del presente proyecto) estardellando un microbioreactor

como instrumento de examen para sistemas biolagisia creciendo el interés en las
técnicas innovadoras de cultivo y en el desarmdqrocesos de sistemas bioldgicos.
La cantidad de sustratos empleados ocasionan eke\gaktos temporales y grandes
cantidades de materias de resto que deberian reeluEn consecuencia, una mencién
especial se dirige a la miniaturizacién de sistem@geactor de trabajo continuo y
paralelo. En estos procesos biolégicos existeraeianes microscopicas de morfologia
para diferentes condiciones de cultivacion, asiacoariaciones en el pH, temperatura y

alimentacion de sustratos,..

Este proyecto se ha centrado en la integracibnndenigrocalentador de ITO y oro
(siendo ITO: oxido de indio y estafio), con el fim abtener la temperatura Optima de
trabajo de un microbioreactor. Por ello, el Progdeén de Carrera tiene como objetivo

principal el disefio, fabricacion y ejecucion demitrocalentador de ITO y oro en un
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microbioreactor. La fabricacion de este microcadat es necesario para el correcto
funcionamiento del microbioreactor, ya que seguundiss realizados en el instituto de
Mikrotechnik la temperatura deseada es de 30°C@. 35

En este contexto, se citan los objetivos espesifi@seguidos en este proyecto:

* Bulsqueda bibliogréafica: elementos de calefaccidagmados dentro de un
microbioreactor.

* Conocimientos y célculos de las diferentes estrastude calefaccidon
dependiendo del rango de temperaturas deseadayatielial utilizado.

» Disefio en AutoCAD de las estructuras de calefacpayra su aplicacion en
microbioreactores.

* Analisis experimental de las estructuras de catédac para distintas
condiciones de temperatura (utilizacion de termasajn

e Comparacion de resultados practicos-tedricos (egltaintensidad,

resistencia,...)
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CONTENIDO DE LA MEMORIA

En los sucesivos capitulos de esta memoria seildesen primer lugar el contexto en el
cual se encuadra el proyecto, posteriormente sarrdda una optimizacion de las
propiedades eléctricas y Opticas que varian durehtproceso de ITO sputtering
(sputtering o también denominado proceso de pulaeidn catédica). Tras la
optimizacién, da comienzo el disefio de un micrgdakbor con sus correspondientes
requerimientos y métodos de disefio, asi como ekegdimiento experimental donde se

lleva a cabo las simulaciones de los microcalemesdimbricados.

A continuacién aparece una descripcidon mas detatlaticontenido de cada capitulo:

En elcapitulo 1, titulado “Optimizacion ITO-Sputtern”, se desalaalina optimizacion
de las propiedades eléctricas y épticas del ITGtesfig, que consisten en la influencia
de propiedades como: potencia, espesor, rugodidamde oxigeno, tiempo de sputtern
y temperatura, sobre las dos principales propiedadel ITO: resistividad y
transparencia. Para ello, se realiza una comparalgécada una de estas propiedades,
obtenidas en el Instituto de Mikrotechnik, con ldatos tedricos estudiados por
diferentes investigadores. Esta optimizacion stweno referencia, para conocer las
tendencias 6ptimas de las propiedades del ITO & [@aposterior fabricacion de los
microcalentadores realizados con este mismo mhteria

En el capitulo 2 titulado “Disefio de un microcalentador”, se daeidiferentes
microcalentadores con la herramienta AutoCAD tetide@n cuenta los requerimientos
establecidos: calor especifico, resistencia o probs tan importantes como la
electrolisis. Se tiene en cuenta también el mémddilizar (serie o paralelo), para
posteriormente evaluarlos y obtener el microcatistaptimo.

Tras haber disefiado los microcalentadores, secéaben el instituto de Mikrotechnik
(TU Braunschweig) y es, en ehpitulo 3 titulado “Parte experimental”, donde se
realizan los ensayos necesarios hasta conseguiricebcalentador Optimo para la

integracion en el microbioreactor. Se explica elcpso a seguir asi como se realizan
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diferentes microcalentadores variando sus caratitar$: espesor, transparencia, tiempo

de sputtern, flujo de oxigeno, con PDMS, ¢®iN,, tiempo de oro-vidrio, teniendo en

cuenta la optimizacion realizada en el capitulo 1.

En elcapitulo 4, “Comentarios y conclusiones” se exponen las jpales conclusiones

a las que se ha llegado con este proyecto comacebcalentador 6ptimo asi como las

caracteristicas que mejor satisfagan su integraerrel microbioreactor. Al mismo

tiempo se exponen también algunos aspectos quéaposkr objeto de una linea de

investigacion futura, debido a su importancia yaécesidad de su estudio de forma

mas profunda. Etapitulo 5, “Referencias bibliograficas”, se incluyen todas fuentes

bibliograficas utilizadas en la realizacién de gsteyecto.

10
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ANTECEDENTES

En el desarrollo de un sistema de producciéon maiégico por lo general, son tres las
tareas a resolver: detectar y disefiar (selecci@nacterizacion y modificacion),
optimizacién de las condiciones para medidas esrdabrio (composicion, temperatura,

pH, etc.) y finalmente escala para medidas técrjidas

El desarrollo de estos bioprocesos son costos@snplejos mecanicamente y ademas
suponen un gasto elevado en los reactores. Estowres, para medidas en laboratorio,
trabajan con volumenes entre 0,5 y 10 litros y aligm de técnicas de control
necesarias para el control de temperatura, pH getaracion de oxigeno. Debido al
elevado tiempo que se necesita, el nimero de expetds que se puede realizar es

limitado.

Actualmente se presentan distintos sistemas deobiceactores donde el rapido
desarrollo y la optimizacion de bioprocesos en wades pequeiios es posible [2]. A
continuacion se detalla una tabla resumen de ladajas de utilizar sistemas

microbioreactores,

Tabla 1: Resumen de las ventajas con el uso de sistemasfloidos [3].

Ventajas a través de la .
L Descripcion
miniaturizacion
Menos consumo en Los microsistemas necesitan por lo genera-100
reactantes y menor volume veces menos volumenes de pruebas que los métodos

de pruebas convencionales

Mejoras en la materia y la » o _
_ Buena relacion volumen-superficie en microcanales
transferencia de calor L
aumentando el calor de disipacion

11
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Los campos eléctricos llevan a la separacion debais

Separacion de materia mé o -
mas rapida en empleos cromatograficos y

rapida .
electroforéticos
Relacién de corriente Numeros de Reynolds pequefios reducen el efecto de
laminar dispersion

Menos componentes y mejor disipacion térmica con

Consumo de energia esca )
menos energia de entrada

Escasos costes en el desarrollo y fabricacionizaitilon
Costes de componentes desechables; Ahorro en gastos debido

la disminucién de sustratos y materia de resto.

Materiales inertes y pequefios gastos de esterdizac

Esterilidad . o
fomentan el empleo de sistemas bioldgico.

Estas atractivas cualidades llevan a un desarcoitinuo de los microbioreactores. La
gran parte son fabricados con materiales polimgriebelastomero mas empleado es el
polidimetilsiloxano (PDMS), transparente y accesipara métodos de medida oOpticos,
no es toxico frente a microorganismos y permeahl& pxigeno y por tanto, muy

bueno para la cultivacion de células [4].

Para tener una idea mas clara de la estructurandaicrobioreactor se expone la

siguiente figura:

12
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Figura 1: a) vista en planta, b) vista frontal y c¢) vistastwra de la estructura de un microbioreactor.

Las partes que componen la estructura de un manedstor se pueden enumerar como:

Cuerpo transparente de plexiglas o policarbonato.
Microreactor de PDMS.

Entrada y salida para el aire y el medio utilizado.

P wbd P

Chip de cristal con agujeros corroidos para un sigtno vertical del medio,

pulverizacion (sputtern) de Ti-Au- electrodos ennedio estacionado y un

sensor de @-spot.

5. Pelicula delgada de ITO transparente como elendmiralefaccion debajo del
chip de cristal.

6. Perforaciones con forma de anillos para la trapsfga entre el chip de cristal y
cuerpo.

7. 4 puntos de de conexion para los electrodos.

8. Apertura de cuerpo accesible para el cable (calentay la posibilidad de

conexion directa con otros utensilios de la peagfer

13
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El proceso de fabricacion de la camara de reacgidel microcalentador se expone

brevemente en la siguiente figura:

| Vidrio

1) Capa de deposicion de ITO X N

ITO 1) Muestra de SU-8
Capa de fluorocarbonato

| N 1
Il) Muestra de ITO [ |

II) Cubrimiento de fluorocarbonato

"(T N /}' ;DMS

IIl) Muestra de Aluminio

I1l) EI PDMS es vertido

SiO2
¥ o .
F i U % %
1V) Capa de deposicién de SiO2 IV) Quitar y perforar agujeros
A) Proceso de fabricacion de un microcalentador B) Proceso de fabricacion de la camara de reaccion

% Wy, % Camara de reaccion

4

I i Microcalentador

C) Microbioreactor completo

Figura 2: Proceso de fabricacion de un microbioreactor [5].

El proceso de fabricacion del microcalentador setéd mediante peliculas de indio y
estafio (ITO), éstas poseen por lo general una regjatividad eléctrica y una alta
transparencia en el rango visible. Han sido utliésaen un amplio rango de aplicacion
electrénica y/o opto-electronica, incluidos disglagélulas solares e instrumentos

fotovoltaicos.
Las peliculas de ITO depositadas en diferentesradast como son: cristal, PC

(policarbonato), mCOC (metaloceno, copolimeros aydefin)..., han sido

ampliamente estudiadas en décadas pasadas y tdobigiectos de sus parametros de

14
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proceso como: presion parcial de oxigeno, temperatiel sustrato, velocidad de
deposicion, técnicas de deposicion y postratansesolas propiedades de las peliculas

de ITO han sido investigados.

Estas peliculas pueden ser depositadas por varigédachétodos como: deposicion
quimica en fase vapor (CVD), pirolisis de inyecgideposicion al vacio, sputtering.
Las propiedades eléctricas y Opticas dependerefuerite de la técnica de preparacion.
Quizas una de las mejores técnicas de deposicidnQien sustratos sea la técnica r.f.
magnetron (r.f.: radio frecuencia). En este méttmkoparametros de deposicion pueden
ser controlados con mayor precision y la utilizacd® campos magnéticos reduce la

posibilidad de dafio en las peliculas [6-8].

De una forma mas detallada, el proceso de spuitépulverizacién catddica), es un
proceso de bombardeo idnico, que consigue la daposen fase vapor del material
bombardeado sobre un sustrato (vidrio). Los iorespthsma, formado por gases de
proceso (argon, oxigeno, nitrégeno,...) son genergdaelerados por un fuerte campo
eléctrico. El alto voltaje entre el catodo y anquovoca que los iones del gas de
proceso golpeen el catodo con energia suficiente graancar atomos de la superficie
del catodo. Se produce una colision en cascadias multiples colisiones hacen posible
qgue algunos atomos del material de estudio addquitaasuficiente energia para
abandonar la superficie, alcanzar el sustrato iG)idy adherirse a él. Los atomos
expulsados del material poseen una energia cinét@dia del orden de 10 veces

superior a la conseguida mediante evaporacion ¢arfj.

Una variedad de sputtering es el denominado r.gnetaon sputtering o sputtering
asistido por campos magnéticos: mediante la apbicacle campos magnéticos
perpendiculares al campo eléctrico que generadaadga, los electrones secundarios
generados en el bombardeo quedan confinados emgida cercana a la superficie del
catodo y son forzados a recorrer trayectorias dasralrededor de la superficie del
catodo, consiguiendo asi ionizar a su paso unampagporcion de atomos en el gas de

proceso. De esta forma se provocan mas colisiemies los atomos del gas de proceso
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y los electrones creados en el bombardeo i6niatergado asi una mayor ionizacién,

una descarga mas intensa, y por tanto una corii@mta mayor.

Otra ventaja del sputtering asistido por campo réagm es que permite la deposicion a
presiones mas bajas. Y una desventaja del spugttasistido por campo magnético es
que la erosion del material no es uniforme. Essapl@vechamiento se debe a que el
sputtering es mas intenso donde las lineas de camggmético son paralelas a la

superficie del catodo y da lugar a un tipico peldilerosion del blanco.

Las peliculas de 6xido de indio y estafio (ITO) parabricacién de microcalentadores
han sido preparadas por magnetron r.f. sputterimgun 90% de O3y un 10% de
SnQ en presencia de una mezcla de argén y oxigendepasicion o sputtering ha
sido realizada en sustratos de cristal. La inflisede la temperatura, espesor, potencia,
rugosidad, flujo de oxigeno y tiempo sobre las gagdes fundamentales del ITO

(resistividad y transparencia) han sido estudiadas.
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1. OPTIMIZACION ITO-SPUTTERN

1.1 Introduccion

Son relativamente pocos los estudios sobre la daposle peliculas de ITO (6xido de
indio y estafio). Shin et al. propuso una resisti¢ide610*Q [@m y una transparencia
del 85% con 550 nm de deposicion de pelicula de ppOmagnetron sputtering (d.c)
[10]. Kim et al. deposito peliculas de ITO en taalkito de polietileno (PET) con una
resistividad de7,0(10*Q[@m y una transparencia de aproximadamente un 87% en e
rango visible mediante una deposicion laser [1Xderads, Wong et al. propuso una
resistividad mas baja d& 0C10*Q [@m y una transparencia del 90% en el rango visible

para peliculas de ITO en PET depositadas por magmgputtering [12]

En este estudio, se investigaran estas importgntgsedades fisicas (la resistividad
eléctrica, y la transparencia 6ptica) del Oxidoid@io y estafio (ITO), depositado
mediante magnetron pulverizacion de radio frecue(RiF sputtering) e inducido por
plasma de procesos CVD (PECVD) [13].

1.2 Propiedades eléctricas

Generalmente la alta transmision 6ptica y la begastividad caracterizan la calidad del
ITO, siendo estos parametros importantes en mesti@plicaciones. Por ello, su

optimizacién sera el punto fundamental de estudio.

La resistividad se puede medir utilizando diferentécnicas, cada una de ellas
dependen de diferentes requerimientos, dos de &stagas son los denominados:
método de dos puntos y método de cuatro puntofa Egura 3 aparecen las obleas en
las que se mide la resistividad para el métodaud&r@ y dos puntos respectivamente.
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Figura 3: Obleas para medir la resistividad segun el métaitizado (a) método de cuatro puntos (b) y
(c) método de dos puntos

El método de Van der Pauw [14] permite determinarekistividad especifica de una
muestra plana de forma arbitraria, mientras lasisies condiciones sean satisfechas:
a) Los contactos deben estar en el perimetro aheiésstra.

b) Los contactos deben ser lo suficientemente fexpue

c) La muestra debe ser homogénea en espesor.

d) La superficie de la muestra estd conectada Isingante, es decir, la muestra no

debe tener huecos.

En la estructura (a) de la figura 3 y en la figdrda resistenciaQ ] se define como
[15]:

V, U.-u V U,-uU
RAB,CD = IDC = CI = RBC,DA = I o = DI A (11)
AB AB BC BC
¢
. v

/' i
*
A

Figura 4: Medicion de la resistividad por el método de VanRauw
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Con el método mostrado por Van der Pauw, repredentm la figura 4 como el
ejemplo tipico de método de cuatro puntos, se pueddcular ambos valores de
resistencias de las laminas y estos calculos \angnlla forma especial de la estructura

y la posicion del contacto. Se define la siguietgpendencia:
rld rld ,
eXp(_T ERAB,CD) + ex{_T [Rec DA) = - (1.2)

Donde el espesord() y las resistenciaRR,; .r, ¥ Rsc pa SON conocidas, y siendo la

resistividad (o) la incégnita a buscar.

Para el caso de una estructura arbitraria la eegist especifica puede no ser expresada

como una férmula fija, por tanto, se determjpade forma iterativa por cualquiera de

los intervalos aproximandose mediante la siguieatecion,

- il DRAB,CD+ RBC, DA [
In2 2

P (1.3)

Para medidas mas precisas se utiliza una formalamenos un eje de simetRg, ., =
Rscoa Y Siendo f el factor de correccién se obtendr&daacion que relaciona la

resistencia con la resistivid§ i,

ld
p="2 Rys co - p =4.5320d [Ryg o (1.4)

El método de dos puntos se considera el métododyas basa en utilizar una muestra
rectangular de dimensiones conocidas, la resistividiene dada por la siguiente

expresion,

R=p (1.5

L
A

La resistencia de un conductor depende de la lahgieél mismo (1), de su seccién (A),

de la resistividad £, caracteristica propia de cada material), deldiponaterial y de la

19



05

$
%

SCR

as

w, Calentador integrado para el control de tempersieéinido en el interior de
microbioreactor
CPS, Universidad de Zaragoza IMT, TU Braunschweig

@-CARy,

&

T

L

temperatura. Una desventaja de este método esuéén puede incluir la resistencia
de contacto, que para semiconductores puede smia@pe. Esta desventaja no sucede

en el método de cuatro puntos.

La tabla 2, muestra la resistividad del ITO y ded para las diferentes técnicas de
medida asi como sus valores tedricos [17]. El neettal cuatro puntos proporciona un
valor de resistividad mas cercano al valor tedgue el método de dos puntos para el
caso del ITO, sin embargo en el oro sucede todcofdrario. Por regla general el

método de cuatro puntos se considera un métoddialdes en cuanto a resistividad se
refiere, los valores se acercan mas a los tedrmmstanto, estas posibles variaciones

pueden ser debidas a los requerimientos que pbsesalo de Van der Pauw:

» Para medir la resistividad especifica de muesti@sap de forma arbitraria, la
obtencién de cuatro contactos suficientemente gexgusobre la periferia de la
muestra representa dificultad en la realizaciomugbdo. El método debe evitar
el efecto de contacto pobre que puede derivar mresr en las lecturas de
corriente y voltaje.

e Por otro lado, los otros requerimientos del métddoVan der Pauw estan
relacionados con la preparacion de la muestradis&iio. Los disefios en forma
cuadratica proporcionan menores errores de contaedos disefios circulares
[16].

e Oftros aspectos a ser considerados, que influyectdmente en el error de la

medida, son la temperatura y humedad del medioeat&i

Tabla 2: Comparacién de las resistividades del ITO y delpan@ (a) método de cuatro puntos (b) datos

tedricos (c) método de dos puntos

Método s DATOS
METODO DE 4 PUNTOS TEORICOS METODO DE 2 PUNTOS
it ITO GOLD ITO GOLD ITO GOLD
Resistividad

ITO [Qm] 2,461E-05 4,859E-08 2E-06 2,2E-08 6,592E-05  3,406E-08
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La varianza estandar de la resistividad entre elodoé de dos y cuatro puntos
proporciona unos valores d&9210°Qm para el ITO y 1,02010°Qm para el oro,

siendo equivalente a un 65% para el ITO y un 25a% el oro, ambos porcentajes se
consideran muy elevados. Cabe destacar que eldehswro posee menor desviacion

estandar debido a que posee una mayor homogerwidaal ITO.

Las estructuras de peliculas de ITO estan normaémetacionadas con las propiedades
de las peliculas, y las propiedades de las peti@gtan a su vez relacionadas con los
parametros del proceso. Por ello, en este apagaddetallara la influencia que los

distintos pardmetros tienen en la resistividad.

1.2.1 Potencia

Chih-hao et al. [18] estudi6 la dependencia dessstividad con respecto a la potencia
de deposicion sputtering. La figura 5[18] mue&isavariaciones de la resistividad de
las peliculas de ITO preparadas mediante un métedwecimiento continuo. La figura
muestra que la resistividad decrece con el incréanés la potencia de deposicion por
debajo de 100 W.

300 +

2002

75
50
254 \
9 a——»=8

g

0 d T T T d T T T
0 50 100 150 200
Potencia (W)

A\
A

Resistividad (10 * Q-cm)

Figura 5: Resistividad de las peliculas de ITO depositadavaas potencias de deposicion.
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En la optimizacién de nuestro sistema de estugdiepenplicado comparar la influencia
de los parametros en la resistividad; Esto es del@dque cada una de las obleas
realizadas han utilizado distintos parametros ddtesping, como por ejemplo: tiempo
de sputtering, concentracion de oxigeno, espasgosidad... por lo que el resultado de
resistividad sera un cumulo de influencias de tddeparametros utilizados.

En el caso de la potencia ocurre exactamente lmopies dificil comparar su variacion
con respecto a la resistividad debido a la inflieede los demas parametros.

La tabla 3 muestra estas variaciones de resiatlvitbn respecto a la potencia de
deposicion utilizada. Las obleas 15, 20, 21 y 5gepa una potencia de deposicion baja
(50 W-100 W) y sus resistividades estan entornd,210*-1,3010" Qn). Para
potencias de deposicibn mayores (1200-2000W) laistigdad disminuye
considerablementel(10°-6C10° Q). Aun existiendo ejemplos que confirman la
tendencia de la resistividad con respecto a lang@eno se pueden considerar datos

correctos por la influencia notable de los dem&&rpatros en la resistividad.

Tabla 3: Comparacién de las resistividades del ITO depoasitah distintas obleas con diferentes

potencia de deposicion

Oblea Potencia de deposicion Resistividad media
[W] [QON]
15 50 1,321E-04
20 50 1,211E-04
21 50 1,371E-04
30 1200 3,668E-06
31 1200 6,695E-06
32 2000 1,630E-06
33 2000 2,848E-06
54 100 1,235E-04
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1.2.2 Espesor

Yang et al. [18] muestra en la figura 6 que lastesdad de peliculas de ITO decrece
inicialmente con un incremento del espesor de yealide ITO de 50 a 100 nm y
permanece casi constante para espesores hasta ni30(ana posteriormente ir
aumentando su valor. Los espesores de peliculasT@eentre 100 y 300 nm

proporcionan resistividades en un rango ety 7010°Q [&m

70

60

Resistividad (10 Q'cm)
[
3
\
A\
\
\y

L T g T p T 5 T o
0 100 200 300 400 500
Espesor (nm)

Figura 6: Resistividad de las peliculas de ITO depositadasiacios espesores de pelicula a 100W de

potencia de deposicion y sin provision adicionabgigeno.

No se puede demostrar esta relacion en el estedizado ya que las obleas ensayadas
se realizan cada una a diferentes parametros deespuObservando la tabla 4 se
aprecia esta discordancia de resultados. La oltieeero 11 posee una resistividad muy
baja para poseer un espesor de 1191 nm y por ejetapbblea nimero 20 posee una

resistividad media muy elevada para estar en gbrde 100 a 300 nm.
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Tabla 4: Comparacion de las resistividades del ITO depoastanh distintas obleas para diferentes

espesores de pelicula.

Oblea Espesor[ nm] Resistividad media
[Q0m]
10 1190 2,099E-04
11 1191 1,304E-05
19 89 1,046E-05
20 83,5 1,211E-04
25 197,5 1,165E-05
26 146 3,743E-05
27 166 1,517E-04

1.2.3 Rugosidad

La potencia de deposicidon y el espesor son paramatfluenciados por la rugosidad
superficial en peliculas de ITO.

Yang et al. [18] estudié que la rugosidad supeffidel ITO en sustratos de cristal
aumenta, al incrementar la potencia de deposicamp muestra la figura 5 RMS (Root
mean square) aumenta ligeramente de &2 a 3,5 nm cuando la potencia de
deposicion incrementa de 100 a 175 W. Cuando lanp@ incrementa, hay mas
particulas e iones con alta energia cinética pareo@r la superficie. Por tanto, la
superficie del ITO fue dafiada, especialmente pandiciones altas de potencia como

muestra la figura 7(d).
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' RMS 3.5nm

Figura 7: Morfologia SEM y rugosidad superficial RMS (rootanesquare) obtenidos mediante medidas
AFM (Atomic force microscope) en una pelicula IT@ d50 nm preparada con una potencia de
deposicién de (a) 100 W, (b) 125 W (c) 150 W y @b W preparados en sustratos de cristal sin

aplicacion adicional de oxigeno.

En otro estudio, Jakubec et al. [19] observé quaidmsidad de la superficie aumenta
con el aumento del espesor, la figura 8 muesttanttis espesores de peliculas de ITO
gue oscilan entre 150 a 606 , obteniendo un aumento de rugosidad del ITO ti@ 4,

nm a 6,18nm.
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Figura 8: Morfologia superficial de las peliculas de ITO empesores: (a) 150 nm (b) 300 nm (c) 600

nm.

Con las influencias comentadas se puede resuntir que

t Potencia de deposicior> t+ Rugosidady i&aesdad

1 Espesor= 1t Rugosidad y Resistividad < 0,
cte mB00

1 =300 nm

En el estudio se observan variaciones en los esldtde resistividad para una misma
oblea, este error puede ser debido a una malaaeidin del ensayo o al motivo mas
probable que es la rugosidad. Como se aprecia&sgakma anterior, una alta potencia
de deposicién y un alto espesor disminuye la ieslad (el objetivo a conseguir) pero
trae consigo un aumento de la rugosidad y por tactdherencias en los resultados para

una misma oblea.

1.2.4 Flujo de oxigeno

La figura 9 [18] muestra la resistencia de ITO ¥sccion de la velocidad de flujo de
O, con una potencia de deposicion de 100 W, unaqrekd 0,4 Pa y un espesor de 150
nm. Como puede verse, la resistividad aumentamaéatar la fraccion de flujo de,(el
aumento es mas significativo cuando la fraccionxdgeno excede del 10 %.

La dependencia de la conductividad del ITO en famailel flujo de oxigeno es
atribuido al nimero de cargas transportadas y avdaantes de oxigendSri™ en

sustitucion deln,O,. Cuando la velocidad de flujo del oxigeno fue antada, las

peliculas de ITO alcanzan la fraccion estequioretiComo se aprecia en la figura 9 se
produce un aumento brusco de la fraccion veloca#adlujo de Q entre un 9 y un 15
%.
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Figura 9: Resistividad del ITO depositado a varias fracciaeselocidad de flujo de & 100 W de

potencia de deposiciéon y 150 nm de espesor.

Esta relacidbn no se cumple en todos los obleasrementales, en la tabla 5 se compara
los valores de resistividad media del ITO frentpakcentaje de £ Ar + O,. Todos los
casos expuestos poseen un porcentaje de mas deumpd lo que segun el estudio
teorico (figura 9) su resistividad deberia ser &iley sin embargo, en ninguno de las
obleas (tabla 5) la resistividad es lo suficientetaeslevada como dice el estudio de
Yang et al. Esto se debe a la mayor influencia a&rrekistividad de los demas

parametros del proceso.

Tabla 5: Comparacion de las resistividades media de IT@slgalas en distintas obleas para diferentes

porcentajes de DAr + O..

Oblea O,/ Ar + O, (%) Resistividad media
[Q[m]
5 23,077 3,006E-06
23 50 1,182E-04
61 42,857 6,610E-06
62 23,077 1,709E-05
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1.2.5 Tiempo de Sputtern

Ho-Chul et al. [20] estudié muestras con las misnomaxliciones de proceso: potencia,
composicidn de la muestra, velocidad del flujo ®iggeno, velocidad de flujo del argén,
velocidad de deposicion, distancia entre la mugsthvidrio,...La Unica condicién de

proceso que fue modificada fue el tiempo de spager deposicién que fue 3, 6, 12, 18

y 24 minutos obteniendo varias peliculas de IT@sjeesores entre 40 y 320 nm.

La figura 10 muestra la resistividad especificapddiculas delgadas de ITO para
tiempos de deposicion de 3, 6, 12, 18 y 24 minufdsaumentar el tiempo de
deposicion, disminuye la resistividad. En la figisa aprecia, que la resistividad
especifica decrece rapidamert63uQQcm a 40hm (3 minutos de sputtered) hasta

138Qcm a 160m (12 minutos sputtered) para finalmente saturar en

aproximadamente 138cm.

134pQ-cm
155 s
. A | 24 min 136
3 min -
150 - g 18 min 138
-
e
(@]
6 min 8 12 min
o 147
145 4 5 6min 153 1
3 min T § f d ;’?’ 3

Sustrato cristal
140 4

12 min
18 min
24 min

Resistividad especifica (UQ°cm)

130 T T T T T T 1
0 50 100 150 200 250 300 350

Espesor (nm)

Figura 10: Resistividad especifica para delgadas peliculd$@e diferentes tiempo de sputtering 3, 6,
12, 18 y 24 minutos.
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En la Tabla 6 se aprecia la discordancia de ladtegs con la teoria, los resultados no
siguen la tendencia establecida, para un tiempspddern elevado no se obtiene una
resistividad baja y lo mismo sucede en sentidoradot

Este error es debido a la influencia de los demarsnpetros en el valor de la

resistividad media.

Tabla 6: Comparacién de las resistividades media de IT@slggalas en distintos obleas para diferentes

tiempos de sputtern (deposicién).

Wafer Tiempo de sputtern Resistividad media
[min] [Q[n]
10 10 2,099E-04
17 1 3,580E-04
19 4 1,046E-05
46 5 6,640E-06

Como resumen de la influencia de todos los par@amestudiados en la resistividad se

concluye que:

Al 1 Potencia(< 100 W = Resistividad!
Para Potenciaf> 100 W=  Resistividad =

Al 1 Espesor(< 100 njn = Resistividad
Para Espesof 100 nn espesor 300 nm Reisiatl = cte
Al 1 Espesor(= 300 nijn=> Resistividad

t Rugosidad= | Resistivid:

1%(Lj = | Resistividau
O,+ Ar

t Tiempo de Sputters> |  Resistivid
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1.3 Propiedades opticas

La transmision ¢ptica de las peliculas de ITO extafio fundamentalmente por la
absorcion, reflexion y dispersion. De estos, leexéhn es el principal factor que reduce

la transparencia de las peliculas de ITO.

En este trabajo, el foco de estudio sera la inflizene la potencia de deposicion,
espesor de la pelicula, velocidad de flujo de mage temperatura en las propiedades
Opticas como son la transparencia, transmitanciagitud de onda,.El rango de
estudio sera siempre entre 400 y 650 nm de longiéudnda que correspondera con el
espectro visible por el hombre ya que los demagosnde longitud de onda
corresponden a infrarrojos y ultravioleta que neegapan importancia en nuestro

estudio.

La figura 11 [18] muestra la transmitancia medidaua rango de longitud de onda de
300-800 nm para una pelicula de 150 nm de ITO ypmencia de deposicion de 100
W. Se observa que la maxima transmitancia de IT@sérs sustratos puede alcanzar el
85%. En la transmitancia, el comportamiento de sicidn es dependiente de la
movilidad de los electrones. La menor conductividiigttrica para el ITO depositado
en sustratos PC (polycarbonate) y en mCOC ( meti® cyclo-olefin copolymers),
podria ser atribuido a la baja concentracién déadores y/o a la baja movilidad del
ITO depositado en sustratos PC y mCOC , compararwol el depositado en sustratos

de cristal en las mismas condiciones.
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Figura 11: Efecto de los materiales en la transmitancia Ojtéza una pelicula de 150 nm de ITO, una

potencia de deposiciéon de 100 W y sin provisiéciadal oxigeno.

1.3.1 Potencia

La transmision Optica para peliculas de 150 nmspesor depositadas con diferentes
potencias se muestra en la figura 12. La transmisiédia en la region de longitud de
onda entre 450-600 nm muestra un aumento por erd@in80% con un incremento de
la potencia de deposicidon. En el rango de nuestigd® (450-600 nm), el aumento de

la potencia de deposicion causa un aumento darlartitancia.
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Figura 12: Efecto de la potencia de deposicion en la transitidade peliculas de ITO de espesor 150

nm.
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Los resultados obtenidos no concuerdan con el iestadlizado ya que las obleas que
poseen menor potencia, normalmente poseen mayspaeencia. Es el caso del rango
de obleas entre 15 y 23 todos utilizan una poteieideposicion de 50 W y se obtiene
el mayor grado de transparencia. Este error pueddebido a la mayor influencia de

otros parametros por encima de la potencia de dgpos

1.3.2 Espesor

La figura 13 [18] muestra la banda de transmisigticéa de ITO respecto a diferentes
espesores de ITO. Se aprecia, que la transmitdecigce al aumentar el espesor de la
pelicula, este hecho puede ser atribuido al incnéonde la absorcion, fendmenos de
interferencia, asi como la reflexibn minima y mé&ximalcanzada para diferentes

combinaciones de longitud de onda y espesores.
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Figura 13: Efecto del espesor en la transmitancia Optica peliaulas de ITO.

En nuestro estudio se demuestra la relacion exéstarire la transmitancia y el espesor.
El espesor utilizado en el rango de obleas del 28 @as menor de 100 nm y para todos
los casos se obtiene una transparencia mas elguadan obleas con espesores mayores
de 100 nm.
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1.3.3 Flujo de oxigeno

La variacion de la transmision optica con diferentelocidades de flujo de oxigeno es
mostrado en la figura 14 [18]. Las muestras fuelgpositadas en cristal a temperatura
ambiente con una potencia de deposicibn de 100 Wedd® observarse que la
transmision maxima de peliculas de ITO es del 94%.

La region de transmisibn maxima cambia hacia lagitad de onda mas pequefia,
mientras que la absorcion en los bordes, cambimgituides de onda mayores con la
fraccion de velocidad de flujo de oxigeno crecier@® embargo, en el sistema de
chisporroteo, cuando se afiade oxigeno (por encehd @), las peliculas de ITO
alcanzan fracciones estequiométricas, por lo tal@oconcentracion de portadores
disminuye con el consecuente aumento de la rasistiv

En resumen, en el rango de estudio que nos int¢dE€r600 nm) el aumento de

concentracion de oxigeno, la transparencia aumenta.
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Figura 14: Efecto de la velocidad de flujo de oxigeno endasmitancia Optica de 150nm de espesor de

pelicula de ITO depositada en sustrato de cristaluna potencia de deposicion de 100 W.

En nuestro estudio se aprecia por ejemplo estemera en la oblea nimero 23 que
dispone de una concentracion de oxigeno del 50%aytransparencia elevada. Aunque
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existen otros casos como son de la oblea 17 a lagu&l aun poseyendo una
transparencia elevada, la concentracion de oxigeiivada en estas simulaciones es

relativamente baja, aproximadamente de un 4%.

1.3.4 Temperatura

El efecto de la temperatura en la resistividad ddcplas de ITO preparadas en

atmosferas de argén ha sido estudiado por Dutth 1] como muestra la figura 15.

5.0x10 '+ 4

1
|

25%40

Resistividad (Q-cm)

L. ] 1
250 350 450

Temperatura sustrato (°C)

Figura 15: Variacion en la resistividgd de peliculas de ITO con la temperatura del sustFat

En la resistividad de las peliculas fue encontradadecrecimiento det,9[10*Qcm

para peliculas depositadas a 250°C y1gg10*Qcmpara peliculas depositadas a

450°C.

El espectro de transmision en la region visiblgedkculas de oxido de estafio e indio

preparadas a diferentes temperaturas de sustratnaeatmdésfera de argon, se muestra
en la figura 16 [21].
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La transmitancia decrece con la disminucion de &atpra del sustrato y para peliculas
depositadas a 250°C es significantemente baja.dssposiblemente debido al aumento
del grado de rugosidad que se desarrolla en lafstipade las peliculas depositadas a
baja temperatura de sustrato porque causa unargi@pele la luz y por tanto la
transmision es reducida.

10

80

Transmitancia (%)

40 el it L i 1
300 400 500 600 700 800

Longitud de onda (nm)

Figura 16: Transmitancia de peliculas de ITO depositadas)dgeno a diferentes temperaturas: curva 1
Ts=250°C; curva 2, F£350°C, curva 3, F450°C

Los resultados obtenidos concuerdan con el estedizado para la transmitancia o lo
gue es lo mismo, la transparencia. Segun Dutth 13 la transmitancia disminuye al
disminuir la temperatura del sustrato esto, secepr®tablemente al calentar todas las
obleas en un horno de cuarzo a una temperatur@@®€5 la transparencia obtenida es
mucho mas elevada.

A continuacién se realiza un estudio de la tempeaay el proceso llevado a cabo por
diferentes articulos. Existen dos procesos, elgnminiamado Alta temperatura consiste
en la realizacion conjunta del sputtering y el cmiento en una misma maquina. Por
el contrario, el proceso Baja temperatura consetela ejecucion separada del
sputtering y el calentamiento. En primer lugar saliza el sputtering y sera a
continuacion cuando, tras haber acabado el prodgessputtering, se introduzcan las
obleas en un horno para su calentamiento.
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Tabla 7: Comparacion de las temperaturas de sustrato ygecgilizados en diferentes articulos de

investigacion.

) TEMPERATURA DEL
ARTICULO SUSTRATO [°C] PROCESO

[20] 350 alta temperatura
[22] 460 alta temperatura
[19] 350 alta temperatura
[23] 520 alta temperatura
[23] Temperatura ambiente baja temperatura
[24] 300 alta temperatura
[21] 250-450 alta temperatura

Segun la tabla anterior, la mayoria de los articule investigacion han utilizado el
proceso de alta temperatura en el cual sputteriogigntamiento se realizan ambos al
mismo tiempo en una misma maquina. El hecho deaitieste tipo de proceso es que,
segun estudios previos se obtiene mejores ressltdelcesistividad y transparencia. Sin
embargo, Vink et al. [23] demostré que no existaniaciones en los resultados de
resistividad y transmision Optica para peliculaslizadas con procesos de alta
temperatura o baja temperatura, para ello, comjpagrdgesultados obtenidos para un
mMismo proceso con una temperatura de sustrato 0¥C5@lta temperatura) y con

temperatura ambiente (baja temperatura).

En nuestro estudio se desarrollé el proceso de temgoeratura debido a que los
resultados obtenidos segun Vink et al. [23] no Berehciaban con los obtenidos
mediante procesos de alta temperatura. Ademasstd de una maquina que combine

sputtering y calentamiento al mismo tiempo es muuhs elevado.
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2. DISENO DE UN MICROCALENTADOR

2.1 Introduccion

En este apartado se expone de manera exhaustiiseBb de un microcalentador para
el calentamiento Optimo de un microbioreactor. émperatura deseada es de 30°C a
35°C. Para conseguir dicha temperatura, se terar&ruenta algunos requerimientos
especificos como: calor transferido, resistendimedsiones,.. asi como problemas de

electrolisis.

2.2 Requerimientos para un disefio 6ptimo

2.2.1 Calor transferido

Para el 6ptimo funcionamiento del microreactor asigo de temperatura esta entre
30°C o 35°C Para ello, un importante parametron&raar sera el calor transferido.
Existen dos métodos para calcular el calor tramkfecuya diferencia esta en la forma
de transferir el calor: estdtica o dinamicamente.elSvolumen del microreactor
permanece constante, el calor transferido se dewomstatico. Por el contrario, Si
existe variacion en el caudal de circulacion, duneen del microreactor es variable y
su calor transferido sera dinamico. Por facilidadas calculos se considera adecuado

el calor transferido estaticamente.

El calor transferido estaticamente se caracteriba guponer un volumen de
microreactor constante o lo que es lo mismo un dee@actor A=150,3516un7) y
una altura constantén 530um) durante todo el proceso. La ecuacion que relacgn
calor transferido con la diferencia de temperatsesepresenta mediante la ecuacion

(2.1), el flujo masicon se calcula como el producto de la densidad ded agy, por
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el volumen del microreactor. Los valores de dembidal agua p, . =1g/cn?),

agua
capacidad calorifica o =4,1826] /gK) y temperatura ambienteT(, =20°C)

permanecen constantes.
Q=m AT (2.1)
Calculando el calor transferido para las dos teatpeas deseadas 30°C y 35°C se

obtiene 3,3 J/h y 4,95 J/h respectivamente o loegde mismo 0,000917 W y 0,001375
W.

2.2.2 Resistencia

La resistencia de un conductor es otra de lashiagaa considerar en el disefio de un
microcalentador eléctrico, debido a su influencieala con la temperatura y otros
parametros a determinar como: el voltaje vy la isitdad necesaria.

La ecuacion (2.2) relaciona la resistencia de umdgotor con sus variables

dependientes: longitud del conductdn,(seccién del mismo &), resistividad (),

caracteristica propia de cada material), tempexattipo de material.

|
R =:/7';i (2.2)

La variacion de temperatura que se quiere conseguilleva una variacion en la
resistencia del microcalentador eléctrico, exactaenan aumento de ella, ya que en la
mayoria de los metales al aumentar la temperamuwajenta su resistencia. Los
requerimientos necesarios para conseguir el auntEntemperatura hasta 35°C seran
modificar las variables dependientes de la resisgierAumentando la longitud del

conductor y disminuyendo el area del conductorbieme un aumento de la resistencia.

2.2.3 Otros requerimientos importantes

El area del microcalentador se considera otro magiento importante a la hora de
disefiar. Como maximo, debera de tener un area auslea del microbioreactor de
estudio para que el calentamiento pueda abarcar @ébdrea del microbioreactor. El
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ancho y largo de dicho microreactor posee unas dasdde 6,7 mm y 20 mm
respectivamente.

Otros requerimientos tenidos en cuenta que postegitte podran ser modificados son
la disponibilidad de mas de una pareja de electrgolara una distribucion mas

homogénea del calor.

L] Reactor [] PDMS [] Electrodos [] Spot de oxigeno

7 7

|'/. " .\': . :L"-:r electrodos [ B - | | :l

[ L 1] +— i i () il i
Il 1 | 1

(@) (b)

Figura 17: Estructura del calentador, indicando (a) dos addcis, (b) cuatro electrodos.

El microreactor dispone de un punto o spot de mdgeara medir la concentracion de
oxigeno, dicho punto posee un espesor de distanas aconsejable que dicho espesor
sea menor que el espesor de distarcidel microreactor para que el conducto del

microcalentador no coincida con este punto de oxigeno queden demasiado juntos.

Spot de oxigeno

aI Microreactor D

Microcalentador

Figura 18: Estructura del microcalentador-microreactor, indii@la existencia de un spot de oxigeno.
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Existen unas placas delgadas de PDMS en el miemtealor. Seria aconsejable que en
la medida de lo posible no coincidiesen estas plaoa el microcalentador ya que las
placas de PDMS se encargan de dirigir las burbdg®xigeno y el fluido en la

direccidn correcta dentro del reactor.

=== C_]|
R BILL, 1 Placas de PDMS
il
—y =] | —~ Microreactor —
| Microcalentador
" | & f
] |
URSH _E
|
sl d.+

Figura 19: Vista frontal y en planta de la estructura delmi@dor, indicando las placas de PDMS (en
amarillo)

2.2.4 Electrolisis

La electrolisis es uno de los principales probleouss puede sufrir el microcalentador.
El microcalentador que ha sido disefiado se colo@rala parte inferior del

microbioreactor. Cuando en dicho microbioreactorusiicen algunos compuestos

como por ejemplo el agua, cabe la posibilidad dwimentar la temperatura mediante
un calentador eléctrico, el voltaje utilizado sea tlevado que pueda favorecer la
electrolisis, modificando de esta manera los corsjesadel microreactor y por tanto sus
resultados finales. Para entender mejor el fendnsenexplica mas detalladamente a

continuacion.
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La electrolisis se define como el proceso pararsepm compuesto en los elementos
que lo conforman, usando para ello la electricidactlectrolisis del agua por tanto, es
un meétodo convencional para reducir el agua erogéairo y oxigeno, compuesto de un
anodo, un céatodo, un suministro de corriente y lent®lito. Una corriente continua
(DC) es aplicada para mantener el equilibrio detetédad y el flujo de electrones del
polo negativo de la fuente de corriente continuedaddo en el cual los electrones son
consumidos por los iones de hidrégeno (protones) fommar hidrégeno. Manteniendo
en equilibrio la carga eléctrica, los iones de dwdfo (aniones) se transfieren a través
de la solucién de electrolito al &nodo, en el éomiones de hidréxido se desprenden de

electrones y estos electrones vuelven al poloigogie la corriente continua. [25]

Las reacciones, que ocurren aproximadamente conseto voltaje en cada electrodo,
se denominan " media reaccion” del total de reaca@dox del agua. Asi, en el catodo,

la media reaccion, es el electrodo estandar, ehpal es [26]:

2H,0 +2e-~ H, +20H El=-0,8¢ (2.3)

Dondee representa el numero de electrones. Teniendo emague en un electrolito
alcalino, esOH™, mas queH,O, el que pierde un electrén en el anodo, la media

reaccion correspondiente es:

40H - 2H,0 + O, + 4e E2= - 0,4( (2.4)

El potencia total, E, ser& por tanto:

E=El+ E2= -0,83V + (-0,40V¥ -1,23 (2.5)

La teoria de corriente cree que el potencial cattml(1.23 V) es el voltaje minimo

necesario para la electrélisis. En la practica,esitbargo, la electrolisis generalmente

comienza en un potencial algo mas alto para veelceobrepotencial para formar el
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hidrégeno y oxigeno [27]. El sobrepotencial esifardncia potencial entre el potencial

de célula calculado y el experimental medido patdmie descomposicion.

Para conservar el equilibrio de carga, las susadighedias reacciones no ocurren
individualmente, sino todas juntas (una en cadetrel@o), y en aproximadamente el

mismo voltaje aplicado.

Nuestro sistema de estudio puede sufrir electsosisse utiliza algin compuesto que a
un determinado voltaje puede ocasionar la separat@bcompuesto en sus elementos,
el ejemplo mas claro es el mostrado anteriormegit@gua, al verse sometida a un
voltaje de 1,23 V se descompone en oxigeno e hedad=ste problema puede ser muy
grave en primer lugar porque el compuesto utilizad no es el inicialmente
considerado sino la descomposicion de sus elemeattesnas la electrolisis puede
ocasionar erosion en el calentador en especiaseronas de ITO y oro dafiando de esta

manera el microcalentador.

2.3 Métodos de conexion (serie-paralelo) y disefio

2.3.1 Introducciéon

En este apartado se expone el disefio del micrdad@npara el calentamiento 6ptimo
del microbioreactor, teniendo en cuenta los requeritos anteriormente comentados.
Para ello, se disefian ocho tipos de calentadostmtds en una misma oblea para

posteriormente evaluarlos y encontrar el 6ptimo.
Se requieren calentadores eléctricos conectadesigtancias, por ello en primer lugar

se estudia los diferentes tipos de resistenciastéxidos tipos de conexion de la

resistencia: resistencia en serie y en paralelo.
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Dos 0 mas resistencias conectadas de modo questaantarga fluye a través de cada

una de ellas, se dice que estan conectadas enlsesigesistencia® y R, de la figura

20 (a) son ejemplos de resistencias en serie. Gamarga no se acumula en ningun

punto de un alambre que transporte una corrietéeiesaria, Si una cargaQ entra en
R, durante cierto intervalo de tiempo, una cantidadiligle cargaAQ saldra enR, en

el mismo tiempo. Las dos resistencias deben tratasspoor tanto, la misma intensidad

de corriente | . Se realiza el analisis de un circuito con resE&s en serie

reemplazando tales resistencias por otra equieal&yt que ofrezca la misma caida de

potencial al paso de la misma corriehte(Figura 20) [28]

1 1
—n —_—
a b
A5 S —

@) )

Figura 20: (a) Dos resistencias en serie; (b) Las dos resistepueden sustituirse por una equivalente.

La caida de potencial a través & es IR y a través deR, es IR,. La caida de

potencial a traves de las dos resistencias esrla de las caidas de potencial a través de

las resistencias individuales:

V=IR+IR = I(R+R) (2.6)

Igualando esta caida de potencial cog, # obtiene:

R,=R+R (2.7)
Es decir, la resistencia equivalente a variastessigas en serie es igual a la suma de las
resistencias originales. Cuando hay mas de dostemsias en serie, la resistencia

equivalente es:

Rq=R+ R+ R+... (2.8)
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Por el contrario, dos resistencias conectadas dodioa la figura 21, de modo que
entre ellas se establece la misma diferencia dmpiail, se dice que estan conectadas en
paralelo. Obsérvese que las resistencias estarctadas en ambos extremos por
alambres. Sea la corriente que fluye del punto a al punto b,eEpunto a la corriente
se divide en dos partek, en la resistencid& e |, en R,. La corriente total es la suma
de las corrientes individuales.
=1+, (2.9)

SeaV =V, -V, la caida de potencial a través de cada resisteBoiduncion de las
corrientes y resistencias,

V=1LR=LR, (2.10)
La resistencia equivalente de una combinacion distemcias en paralelo, se define

como aquella resistencid,, para la cual la misma corriente totalproduce la caida de

potencialV . (Figura 21)

—_— VWA —

Req:(RllJrRlz)ﬂ

®)

Figura 21: (a) Dos resistencias en paralelo; (b) Las dosteggig|s pueden sustituirse por una
equivalente.

Ry=-- (2.11)
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Resolviendo esta ecuacion padrg teniendo en cuenta que= |, +1 ,, tenemos:

1= = 41, (2.12)

q

Teniendo en cuenta la ecuacion (2.9)=V/R vy I,=V/R,, segun la ecuacion

(2.10) resulta

I :L=X+l (2.13)
R, R R
La resistencia equivalente de las dos resisteeciggralelo viene dada por
i = i +_l (2.14)
R, R R

Este resultado puede generalizarse para combireszioomo las de la figura 21 (b), en
la cual se conectan tres 0 mas resistencias elejoara

—=—t—+—+... (2.15)

2.3.2 Ventajas e inconvenientes de ambos métodos : serie- paralelo

Las caracteristicas que mejor definen los sistemaserie y en paralelo se reflejan en la
siguiente tabla

Tabla 8: Caracteristicas que definen a las resistenciasrénysen paralelo.

SERIE PARALELO
I =1,=1,=I,=... | =1+, + +...
V=V +V,+ V. V=V =V,=V,=...
R,=R=R=R=.. L1 1, 1.1,
R« R B R

Las resistencias en serie se caracterizan porqueltsije se divide para cada una de sus
cargas Yy la corriente en todas las cargas es lamanigna desventaja importante que

poseen este tipo de resistencias es que si uras dmligas esta desconectada, todo el
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sistema esta desconectado. Este suceso no ocutas eesistencias en paralelo que
ademas se caracterizan por poseer el mismo veltajedos los casos y sus cargas son

siempre distintas.

Como se ha comentado en el apartado 2.2 del peegentecto, uno de los principales
problemas para el disefio de un microcalentador@®eeso de electrolisis, por un lado
es necesario un voltaje elevado para conseguir el@mpdratura Optima del
microbioreactor pero por otra parte un voltaje atky; en este caso por encima de 1.3
voltios, puede producir el fendmeno de electrolsacasionar erosiones en el material
del microcalentador (ITO y oro), por lo tanto eloradebera estar comprendido entre
ambos limites.

Observando las caracteristicas de los dos tipossitencia se puede observar a simple
vista que la mejor opcién seria la resistenciaamalelo, ya que el voltaje es el mismo
independientemente del nUmero de cargas que exdstanodo que el voltaje sera el
minimo posible. Este suceso se observara postertende manera practica al evaluar

los microcalentadores.

2.3.3 Proceso de disefio

AutoCAD es el programa informéatico utilizado paisegiar los microcalentadores. La
oblea disefiada estd compuesta por ocho microcdteeta cuatro calentadores en serie
(S1, S2, S3 y S4) y cuatro en paralelo (P1, P2Y BBl), asi se podran examinar las
ventajas e inconvenientes que aporta cada meétods yesultados conseguidos. Se
evaluaran los ocho microcalentadores posteriormeate el apartado “Parte

experimental” hasta conseguir el calentador éptiime cumpla con las expectativas a

conseguir.

Al mismo tiempo en los laterales de la oblea sedisefiado 16 calentadores basicos de
muestra, estos calentadores se disefian para dispersro método de calculo para
microcalentadores con distinta geometria. Los Iéhtadores poseen forma rectangular

y se diferencian entre ellos en el ancho y largmslenismos.
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El disefio final con los 8 microcalentadores a eatugl los 16 microcalentadores

basicos se expone en la siguiente figura siendo:
S1, S2, S3 y S4: calentadores disefiados en serie.

P1, P2, P3 y P4: calentadores disefiados en paralelo

B oo = o

11709

Figura 22: Disefio de la oblea con los ocho calentadores ddiestuatro calentadores en serie y cuatro
en paralelo y 16 calentadores bésicos.
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3. PARTE EXPERIMENTAL

3.1 Proceso de fabricacion

El proceso de realizacion de los calentadores \dewedido por un notable numero de
etapas, en primer lugar la empresa FHR AnlagenbsiBHE en Ottendorf-Okrilla
(Alemania) realiza la oblea que actua de blanc ekpecificaciones de la misma son

las siguientes:

« NuUmero de articulo 2115768

e Producto ITO 90/10wt — Target
* Pureza 4N

« Carga 32491/2

» Dimension ©®124,8x 6 mm

» Disipador Cu

Con esta oblea, en el departamento de Microtecfeoldg la Universidad TU de
Braunschweig se comienza el ensayo. Las etapaseusguen en el proceso de

fabricacion del microcalentador de ITO-oro se nmagsén la siguiente tabla

ITO-Oro-Calentador = m t

ETAPAS DEL PROCESO

0 | Necesario:

Oblea de cristal 0.7 mm

1 | Limpieza:

- Etiquetar la oblea en el lado de fondo con la pldediamante
- Limpiar con Prog. 1 en el limpiador acido (un lado)
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Estructuracion de calentadores ITO (méascara: M1TO)

- Pulverizacion con Prog. ito50 (un lado, comprobamekistencia del
lado)

- Resistencia de giro o sellado ma-P 1215 (1 mL, £o$rog. P

- Proceso controlado de calentamiento: 1 minuto éd1

- Exposicion: 10 segundos con mascara M1 ITO

- Desarrollo con ma-D 331 (18-28 segundos, contrjal bla
MiCroscopio)

- Centrifugado.

- O,-Plasma en recipiente de grabado

- Proceso de ataque o grabado con HCI del 37 % étnanslos)

- Desoxidar o quitar las sustancias remanentes edorecy etanol
(control bajo el microscopio)

- El Os-plasma para eliminacion de sustancias o impunezantes

- Centrifugado

Estructuracion de electrodos de oro (mascara: Orde M2)

Pulverizacién con Prog. au-glas (mismo lado)

Resistencia de giro o sellado ma-N 1420 (1 nds, B), Prog. P
Proceso controlado de calentamiento: 2 minufosegundos en 110°
- Exposicion: 60 segundos con mascara M2 de oro

- Desarrollo con ma-D 533 (aproximadamente 3 nomutontrol bajo
Microscopio)

- Centrifugado

O.-Plasma en recipiente de grabado

- Proceso de grabado con solucién de oro

- Proceso de grabado con solucién de cromo

- Desoxidar o quitar las sustancias remanenteacetona y etanol
(control bajo el microscopio)

- Centrifugado

N

Preparacion para cortar

- Resistencia de giro o sellado ma-P 1215 (1 mL, £o&rog. P
- Proceso controlado de calentamiento: 5 minutos

Templar

Templar en un horno: 45 minutos a 500°C

Medida del espesor de la capa con Stylus.
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(1) Parametros del programa ITO 50 (Prueba de oblea nuero 19)

Tiempo de desarrollo antes de la pulverizacion: s 30

Potencia antes de la pulverizacion: 100 W

Tiempo de desarrollo de la pulverizacion: 2402)(8, 400 s, 480 s)
Potencia de la pulverizacion: 50 W

FS 1 (Argon): 600

FS 2 (Oxigeno): 25

3.2 Estudio comparativo microcalentador serie-paral elo

La principal propiedad a estudiar y comparar del@dsu elevada importancia en el
fendmeno de la electrolisis es el voltaje. Antesaddizar el estudio comparativo entre
los dos métodos de ensayo (serie-paralelo) selaalnal es la resistencia y por tanto el
voltaje (ya que estan directamente relacionados)sguespera obtener para cada uno de

los casos.

+ Calentador en serie

En el apartado 1.2 se explicd correctamente corttulaa la resistencia mediante la
ecuacion (1.5), en él se detallaba que la resist@ra directamente proporcional a la
resistividad y la longitud del conductdr)(e inversamente proporcional al area de dicho
conductor del calentador. El area se puede expoesao el producto del ancho del
conductor ) por su espesory().

Se considera que la resistividad y el espesor posderes constantes para cada una de
las obleas. Los parametros que influiran en lastescia R) por tanto, son la longitud

y el ancho del conductor del calentador. Segucua@on (1.5) se deduce que:

= SiJ1 ]l = | R

= Sit x = | R
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Se debe conseguir un compromiso entre estas dablegrde forma que la resistencia y
por tanto el voltaje sea el minimo posible.
La resistencia equivalente como expresa la ecud@@) es igual a la suma de sus

resistencias, por tanto, el voltaje se define como:

V=1R, (3.1)

+ Calentador en paralelo

La resistencia, al igual que en el caso en segigatcula mediante la ecuacion (1.5),
aqui también la resistividad y la longitud del coctdr permanecen constantes en cada
uno de los calentadores. Sin embargo, en los ealerds en paralelo que se han
disefiado, la resistencia en cada uno de los cdlmet es la misma por tanto la

resistencia equivalente en la ecuacion (2.15) edgteducir de la siguiente manera:

(3.2)

Siendon el nimero de placas que dispone cada uno de lestadores. En este caso
de resistencia en paralelo se defiecomo el ancho de cada plada,la longitud de

cada placa g/ : espesor de cada placa. Se pueden obtener lasngeguconclusiones:

= Siton = I R

= Sit X = I nytambién, R
= Sit | = Tt R

= Sitty = 1l R
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+ Estudio comparativo

Se realiza a continuacion un estudio comparativireelos dos métodos utilizados:

resistencia en serie y en paralelo. Para un corestuidio de comparacion se tendra en

cuenta los siguientes requerimientos:

1. El espesor del conducto de ITO es constante e &8&10°m

2. En el caso paralelo, el ancho de cada placa dechifxide con el valor del

ancho del conducto de ITO para el caso en serie.

3. La longitud del conducto de ITO para el caso ereses igual a la longitud de

cada una de las placas en paralelo por el nUmeptadas dibujadas.

4. Se consideran también constantes para ambos casogarametros de

resistividad y potencias para temperaturas de $G%C.

5. El voltaje para ambas temperaturas (30°C o 35°Cgasmula como la raiz

cuadrada de la resistencia por la potencia partepgzeraturaV =+ RP

Se toman un calentador en serie y otro en paraletesquiera y a partir de ellos se

calculan las siguientes variables que quedan aglibsj en la siguiente tabla

Tabla 9: Estudio comparativo resistencia en serie y paralelo

PARALELO SERIE
Ancho del reactor[m] 0,0067 0,0067
Largo del reactor [m] 0,02 0,02
Largo de cada placa [m] 0,00515 =
Longitud [m] 7,20E-02 7,20E-02
Ancho de cada placa [m] 8,00E-04 8,00E-04
Numero de placas 14,000 -
espesor [m] 8,90E-08 8,90E-08
Resistividad [ Qm] 1,045E-05 1,045E-05
Resistencia [ Q] 755,71 10580,55
1/Resistencia gesamt 1,85E-02 z
Resistencia gesamt [ Q] 53,98 -
Potencia T1=30°C(Vatios) 9,17E-04 9,17E-04
Potencia T2=35°C(Vatios) 1,38E-03 1,38E-03
Voltaje T1=30°C (Voltios) 0,222 3,115
Voltaje T2=35°C (Voltios) 0,272 3,814
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Se observa con gran claridad la diferencia notamiee los resultados obtenidos para un
calentador en serie y para otro en paralelo.

Para calentadores en serie se obtienen datos en&of voltios, sin embargo, para
calentadores en paralelo el dato obtenido es apemamente 0,2 voltios.

Se pueden obtener grandes ventajas con los ressiltddenidos para el caso paralelo
ya que es posible obtener la temperatura deseadancoimero de voltios pequefio. Al
mismo tiempo, se consigue evitar problemas comotrelesis, que con un voltaje
superior a 1, 2 voltios dafa el calentador. Pototatomo bien se habia deducido en

apartados anteriores se corrobora que el mejoiialisg el calentador en paralelo.

3.3 Procedimientos utilizados

Tras tener el modelo con los ocho calentadoregr(cea serie y cuatro en paralelo), se
realiza una serie de analisis de los diferentednpetros. En el capitulo 1 “Optimizacion
ITO-Sputtern” se estudio la tendencia de los paté@sePor o que su comportamiento

en este capitulo deberia de seguir dicha tendencia.

El objetivo principal de este proyecto es enconglacalentador 6ptimo, para ello, se
debera analizar el comportamiento de los parametrdss distintos calentadores, hasta
encontrar el que consiga un compromiso optimo si@éwametros.

Los parametros estudiados son los siguientes: tatope, transparencia, tiempo de
sputtern o pulverizacion, tiempo de oro-vidrio, esr (espesor de ITO, ITO+oro y
oro). Como el microbioreactor puede contener ersionas fluidos, como por ejemplo
agua, se estudian también los mismos parametro& dofluencia del agua. Al realizar
este estudio se comprobara que el agua ocasiows @arila estructura del calentador
debido al fendmeno explicado en capitulos antesjol@ electrolisis, por lo que se
debera disefiar dos métodos de aislamiento deltadmncon el agua; Uno sera hecho
de PDMS y el otro d&SL N, .
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El proceso general llevado a cabo consiste emia e datos de voltaje, intensidad y
temperatura de cada uno de los calentadores camaay® una termocamara y un
sistema multimetro formado por una fuente de altaedn, un amperimetro y un

voltimetro. El set-up llevado a cabo aparece esiglaiente figura

&)

Figura 23: Set-up para las medidas de voltaje e intensidad.

Antes de comenzar el ensayo, la oblea se limpia paitar la laca que poseia del
proceso de fabricacion. Se introduce en acetomaynebano de etanol, posteriormente
se corta la oblea separando de esta manera loscalientadores. Por ultimo, se limpian
los microcalentadores con una pistola de nitrégemesion para eliminar cualquier
tipo de impureza que hubiese.

Una vez limpios se mide cada calentador. Parasel@oloca sobre una muestra de
policarbonato, se conectan 4 agujas a los eledrdéb calentador, estas agujas van
conectadas a su vez al multimetro que recibe lalsdéfn la parte superior del

microcalentador se sitla una termocamara, que miopa datos de temperatura
minima, maxima y media mediante un sistema dernoiies.

Se coloca el calentador en la posicion indicada psan datos de intensidad, voltaje y
temperatura, se pone como limite llegar a un \@@or0°C de temperatura media.

En la siguiente tabla aparecen el nimero de olfe@mscadas con sus respectivas

caracteristicas utilizadas en la fabricacion,
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Tabla 10: Enumeracioén de obleas con sus caracteiisis de fabricacion

NUMERO DE OBLEA  MATERIAL TIEMPO TIEMPO ORO-
SPUTTERN (s) VIDRIO (s)
1 ORO 240 t
2 ITO+ORO 240 t
3 ITO+ORO 240 t
4 ITO+ORO 240 t
5 ITO+ORO 240 t/2
6 ITO+ORO 240 t/2
7 ITO+ORO 240 t
8 ITO+ORO 240 t
9 ITO+ORO 240 t/2
10 ITO+ORO 240 t/3
11 ITO+ORO 320 t
12 ITO+ORO 320 t
13 ITO+ORO 400 t
14 ITO+ORO 480 t
15 ITO+ORO 480 t

Una vez fabricadas las 15 obleas se lleva a calpoireer ensayo que consiste en la
toma de datos de voltaje, intensidad y temperatpaaa cada uno de los
microcalentadores de cada oblea. El objetivo aempns es obtener el microcalentador
Optimo que mejor satisfaga las necesidades qustercaso son una temperatura entre
30°C y 35°C con el menor voltaje posible.

Para ello, se evaluan todos los resultados obtenido tabla 11 muestra uno de los

ensayos realizados, en este caso para la obleam@me

Tabla 11: Temperatura max. y voltaje para cada uno de losogadentadores que componen una oblea.

TEMPERATURA  VOLTAJE

MAXIMA (°C) (Voltios)
P1 63,3 15,07
P2 68,2 22,76
P3 67,2 13,85
P4 59,9 11,62
S1 29,9 31,25
S2 29,3 32,09
S3 27,8 32,10
S4 41,3 32,09
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La tabla 11 especifica la temperatura maxima yoéthje necesario para obtener dicha
temperatura en cada uno de los ocho microcalergadde la oblea 2. Estos
microcalentadores se designan con las siglas Segih sean calentadores en serie 0 en
paralelo.

Segun los resultados obtenidos se aprecia que abcalentador 6ptimo es el P3
(calentador en paralelo numero 3), ya que obtiarradyor temperatura con el menor
voltaje necesario.

En las demas obleas se obtienen en su mayorisselardalentador 6ptimo, por lo que

se puede considerar este como el calentador a.elegi

3.3.1 Proceso de alteracion de la temperatura

El experimento realizado, se centra en la temperatta se comento en el apartado
1.3.4, que al aumentar la temperatura del calentadmentaba su transparencia. De
esta manera el calentador poseia mejores caréicgsisina mejor transparencia facilita
el paso de infrarrojos a través del calentador rytaoto también a través del reactor.
Estos ensayos se llevaron a cabo en un medio sscdecir, sin agua en la parte
superior del calentador que pudiese ocasionar relsts, como se vera en los
siguientes apartados.

El ensayo llevado a cabo se basa en tomar dossobiigientas, en este caso, se toman
las obleas numeros 2 y 14 (poseen distinto tienpapmittern 240 o 480 segundos
respectivamente). Se realiza el ensayo basico wondatos de temperatura (maxima,
minima y media), voltaje e intensidad. Recogidasdatos, se introducen estos mismos
calentadores en un horno de cuarzo a 500°C duagnt&imadamente dos horas y 15
minutos. Pasado este tiempo se toman los caleemgae realiza el mismo ensayo de

toma de datos.
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Figura 24: Representacién gréafica de la evolucion de dos tzderes realizados a 240 y 480 segundos
de tiempo de sputtern, con y sin calentamientoreinouno de cuarzo a 500°C.
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La figura 24 muestra cinco graficas de Voltajehemperatura media. Las dos primeras
representan una misma oblea realizada con un tiedepeputtern de 240 y 480
segundos respectivamente y su evolucion comparstiwgroducimos esa oblea a un
calentamiento de 500°C durante dos horas y 15 nsrasin calentamiento alguno.

La siguientes dos gréaficas representan la vanag@la temperatura y el voltaje para
obleas con distinto tiempo de sputtern pero igwértamiento. La ultima grafica
representa la union de las cuatro graficas anesjda dependencia del voltaje frente a
temperatura en obleas de distinto tiempo de sputiersometidas o no a un

calentamiento en un horno de cuarzo.

Por regla general, interesa introducir las muegnasl horno de cuarzo a 500°C ya que
aumenta la transparencia. Observando las grafitas@es se aprecia que al introducir

las muestras en el horno se produce un aumentwtiaje necesario para aumentar la
temperatura, por lo que en un principio no es reeaestilizar el horno.

Por ejemplo, para un tiempo de sputtern de 240nslegu(Oblea 2) y una temperatura

de aproximadamente 52°C existe un aumento deljeala un 30% para el caso con

calentamiento.

3.3.2 Tiempo de sputtern

En este ensayo se realiza el estudio del tiem@spditern o también llamado tiempo de
pulverizacion que se emplea en el proceso de &ddic del microcalentador. Se toma
el mismo tipo de calentador de distintas obleasegie caso se utilizan las obleas
namero 3, 12, 13 y 15 que emplean respectivamestsiduientes tiempos de sputtern:
240, 320, 400 y 480 segundos.
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Figura 25: Representacién gréafica del voltaje frente a la Enatpira para distintos tiempos de sputtern.

La figura anterior muestra la representacion gaafiel voltaje frente a la temperatura
para un mismo microcalentador pero variando lospies de sputtern: 240, 320, 400 y
480 segundos. Como se puede comprobar en la graficaumentar el tiempo de

sputtern, el voltaje necesario para conseguir mapé&zatura deseada (30°C o 35°C)
disminuye.

Por lo comentado, se puede decir que interesa nmeyopo de sputtern para que el
voltaje sea lo menor posible, aunque tampoco sedepasegurar con certeza que la
disminucién de voltaje sea la suficiente como gemaer mas tiempo de sputtern (480)

y no dejarlo en el tiempo basico de 240 segundos.

3.3.3 Tiempo de oro-vidrio

El tiempo de oro-vidrio es el tiempo necesario paddizar los electrodos de oro y su
enlace con el vidrio en la fabricacién de un caldat.
Para el ensayo, se agrupan las obleas segun gotidenoro-vidrio utilizado, para un

tiempo igual a t, se toma el mismo calentador d@kdeas 3, 4, 7 y 8. Para la mitad del
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tiempo t se toma el mismo calentador para las elfieé y 9. Para un tercio del tiempo

t, se toma la oblea 10 para el calentador paraléioero 1 (P1) y paralelo nimero 3

(P3). Por ultimo se toma la oblea 4 para el tieryga oblea 6 para t/2 y la oblea 10

para t/3, en las tres se usa el mismo calentadsar egtudia su evolucion en la figura,

TIEMPO ORO-VIDRIO

P . —=&8— Oblea 3
Oro-vidrio, tiempo t e Oblead
Oblea 7
80 Oblea 8
60
40 v’
i ¥¢'8
20
0 : : : : ‘ ‘ ‘
0 5 10 15 20 25 30 35
Voltaje [Voltios]
()
Oro-vidrio, t/3 —¢—Oblea 10, P3
—il— Oblea 10, P1
80
70
60
50
40 -
30 -
20
10 -
0 : : : : ‘ ‘ ‘
0 5 10 15 20 25 30 35

Voltaje [Voltios]
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Figura 26: Voltaje frente a temperatura para un tiempo (@)tt/2, (c) t/3, (d) t, t/2 y t/3.

Segun la figura 26, se observa que no existe nmgdandencia entre los ensayos

realizados que poseen el mismo tiempo de oro-vith®resultados no son demasiado

aproximados. Tampoco existe ninguna tendencia sia#fica el tiempo de oro-vidrio

para un mismo calentador.
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Se puede llegar a la conclusidon que a igualdadattees es preferible poner el menor
tiempo de oro-vidrio siempre y cuando se posea spesor suficiente para dos
importantes fendmenos que se veran en los apanadtariores: (a) espesor suficiente
para que al aplicar el plasma al eliminar el atglael oro no sea dafiado, (b) el espesor

suficiente para que todo el microcalentador setegiao con el aislante.

3.3.4 Espesor

El espesor es un importante factor a tener en aysortlo comentando en el apartado
anterior. Es necesario tener el espesor suficigamta eliminar el aislante sin ocasionar
dafios en el oro asi como para tener todo el mienoizalor protegido.

Para ello se realizan ensayos de medida de espestiante “Dektat 8, Advanced
development profiler”, se toman datos de espesolT@® ITO+oro y de oro para

diferentes obleas.

Tabla 12: Espesor fzm) de ITO, oro e ITO+oro en diferentes obleas cotird@s tiempos de sputtern y
de oro-vidrio.

Oblea Tiempo Tiempo oro- Espesor ( 4m)
Sputtern (' S) vidrio ( S)

ITO ITO+ORO ORO
Oblea 3 240 t 0,082 0,407 0,380
Oblea 4 240 t 0,084 0,385 0,363
Oblea 5 240 t/2 0,099 0,254 0,164
Oblea 6 240 t/2 0,073 0,242 0,162
Oblea 12 320 t 0,118 0,368 0,283
Oblea 13 400 t 0,129 0,375 0,158
Oblea 14 480 t 0,161 0,497 0,341

Como se aprecia en la tabla 12, un aumento eremlpt de sputtern produce un
aumento del espesor en el ITO, sin embargo el esgdedTO+oro y Unicamente de oro
no siguen ninguna tendencia. Disminuyendo a ladnélatiempo de oro-vidrio, el

espesor de ITO y el de ITO+oro produce una redacd su espesor sin embargo el
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caso de oro no se aprecia ninguna tendencia. Rtr, &egun los datos obtenidos no se
puede establecer ninguna tendencia entre los tiemeacsputtern y de oro-vidrio con
respecto al espesor, porque es uUnicamente en esasde ITO donde se podria

establecer alguna tendencia.

3.3.5 Procesos con agua

Uno de los multiples fluidos que van a circular pbmicroreactor es el agua. Para un
correcto desarrollo, se comprueba como le afeesté fluido al microcalentador y se
comprobara si se produce electrolisis.

Se han llevado a cabo una serie de ensayos coardde calentadores: paralelo de tipo
1 (P1), de tipo 3 (P3) y de tipo 4 (P4), todosslie una misma oblea, estos ensayos

estan representados en la siguiente tabla,

Tabla 13: Observaciones realizadas en el proceso con agaaipaiempo de sputtern y un calentador
determinado.

V12190 Calentador Observaciones
Sputtern
Se realiza el mismo experimento que en los casos anteriores,
480 P1 hasta llegar a un voltaje de 32 Voltios, se aprecian burbujas mas
pequefas en la propia burbuja y observando en el microscopio son
apreciados dafios en las estructura de ITO y de oro.
Se mantiene un voltaje aproximadamente constante de 5 voltios
480 P3 . . . -
durante 10 minutos, se aprecian burbujas y dafios en la estructura.
Se mantiene un voltaje aproximadamente constante de 2 voltios
480 P4 durante 10 minutos, no se aprecian burbujas y no se aprecian

dafios en la estructura a través del microscopio. Se obtiene una
temperatura maxima de 22,7°C.

Se mantiene un voltaje constante de 2 Voltios durante 20 minutos,
480 P4 en el microscopio se aprecian dafios en la estructura. Se obtiene
una temperatura maxima de 24,9°C.
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El primero de los ensayos se realiza con el métotiizado anteriormente e
incorporando una gota de agua sobre el calent8daromprueba en el microscopio que
la estructura ha sido dafiada. Esto es coherense y& en el primer capitulo que la
electrolisis se produce a partir de 1,2 voltiosiyeste caso se esta llegando a un voltaje
de 32. En el segundo ensayo se establece unevotingtante de 5 voltios pero aun asi
la estructura es dafada.

Los ultimos dos ensayos se realizan en el misnwo dg microcalentador P4, con un
voltaje de 2 voltios para un tiempo de 10 y 20 rrosutras los 20 minutos se vuelve a
apreciar en el microscopio dafios en la estructuealgmas, la temperatura maxima

alcanzada es de 24,9°C, temperatura bastanteoindela necesaria (30°C y 35°C).

Se estudiard por tanto, la implantacion de un raislague proteja a la estructura,
evitando la electrolisis del agua, pero sin preide de ninguna de sus propiedades.

Los dos métodos pensados como aislante son lasrsigs:

* Realizar una capa de PDMS entre el microcalentagdmmicroreactor que por

ser buen conductor no influird en su calentamiento.

* Realizar un plasma-inducido CVD- Proceso (PECVD) &gN,, cuya reaccion

seria la siguiente:

3SiH, +4NH, - SiN,+12H,

Condiciones: T= 280 °C, P= 29 Pa; Velocidad = @30min

En ambos casos se ha de tener en cuenta que thodbs han de estar libres de

aislante, es decir, bien sea en la cap&ilH, o en la de PDMS, el electrodo no podra

poseer encima este aislante ya que sino la conexiGseria correcta y no se podria

tomar datos de voltaje e intensidad.
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3.35.1 Con PDMS

El Polidimetilsiloxano (PDMS) es un material adedbm@omo prototipo en los campos
del laboratorio, microfluidos y dispositivos micpiitos. Esto proporciona unas
caracteristicas favorables al PDMS, que es duradéptimamente transparente
(A =300nm), no téxico, biocompatible, permeable a gasesalargs, comercialmente
disponible y barato. Ademas, esto proporciona unejoafacil y puede ser unido entre
si y a una serie de materiales después de trataraida plasma de aire u oxigeno.

Sin embargo, una desventaja de manejar PDMS esesjudificil de controlar las
propiedades de las superficies inferior y supet@rdispositivo por ello, en el Instituto
de Microtecnologia de la Universidad técnica deuBsghweig se desarrollo mediante
litografia suave, una tecnologia de moldura de PD&fSespecial moldura de doble
cara de PDMS [29].

Se fabrican dos tipos de laminas de PDMS, und®@en y otras de200m de

espesor. Una vez fabricadas, se colocan de formauahancima del calentador,

teniendo en cuenta que los electrodos no puedesepeacima PDMS porque los datos
serian falseados. Las laminas se colocan en unamsorocalentador de cuatro obleas
distintas, se realiza el mismo ensayo que en casteiores, colocando una gota
central en el calentador. Los resultados obtengios aceptables ya que no aparece
electolisis y su estructura no es dafada, los daiagricos aparecen en la siguiente

figura,
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Figura 27: Voltaje frente a temperatura en distintas obleasl&minas de PDMS de esped@0um o
200um.

En la figura 27 no se aprecia una diferencia natamtre los valores de voltaje

obtenidos con una lamina de PDMS1f¥)um o de 20/m. Luego, la opcidn correcta
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seria utilizar una lamina de PDMS @80um. A igualdad de valores de voltaje es mas

facil colocar la lamina de mayor espesor sin miadomperla y al mismo tiempo, se
puede poner el spot de oxigeno sin ningun probldenaespesor, ya que el espesor de la
lamina resultante dependera del nimero de miklitpoe se introduzcan.

Los datos obtenidos no siguen ningun tipo de terideya que las obleas 3 y 4 (con un
tiempo t de oro-vidrio) deberian obtener valore®@mados, sin embargo, sus valores
difieren bastante, lo mismo ocurre para las obfegs6 (con un tiempo t/2, de oro-
vidrio). El voltaje obtenido para un temperatura3f®C y 35°C se encuentra en un
rango entre 15 y 30 voltios y estos valores seideren demasiado elevados pese haber

evitado la electrolisis.

3.3.5.2 Con Si3Ny

Las ceramicas no 0xidosSgN,, SiC, AIN ) poseen propiedades excepcionales como:
alta fuerza, alta dureza, estabilidad termal asiccohoque termal bueno y resistencia a
la oxidacion en temperaturas elevadas bajo amisiegeesivos y resistencia y energia
quimica.

Una cuestion importante de fabricacion de la m&troetura cristalina d&SLN, es la
dificultad de produccion de esto como una capalicyla delgada, por ello, se realiza
un proceso de plasma-inducido CVD (PECVD) cBjN,, cuya reaccion seria la
siguiente:

3SiH, +4NH, - SiN,+12H,

Condiciones: T= 280 °C, P= 29 Pa; Velocidad = @0min

El plasma de deposicion de vapor (PECVD) es unaidg&catractiva debido a la
posibilidad de funcionamiento con una velocidaddéposicion relativamente alta y
temperatura de deposicion baja, de modo que sepatine con el procesamiento

microelectronico establecido. Ademas, esta tégoécenite el control de la estructura y
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de las propiedades mecanicas y Opticas de lasufasliajustando los parametros de
deposicion [30-32].

Realizado ya el proceso PECVD, los calentadoresguota capa deé&i, N, cubriendo
toda su superficie, como ya se ha comentado eapéuto anterior, los electrodos han
de estar libres de capas de PDMSSipN, para no interferir en el proceso y que lo

resultados sean los esperados. Para ello, searealiplasma sobre cada uno de los
calentadores. Previamente se ha colocado unalfanma pegada cubriendo la parte

donde se quiere conservar el aislante.

El plasma donde son introducidos los microcalemegioposee las siguientes

caracteristicas:

* Concentracion de £60 ccm
* Concentracion de GF200 ccm
+ Potencia : 150 Watios

e Tiempo: 30 minutos ininterrumpidamente

Una vez realizados todos los procesos de realiza®baislante de&Si,N,, se procede

al ensayo tipico en un mismo calentador para 7ashlestintas y todos ellos con la gota

de agua en el centro del calentador. Se aprecanodante que el aislante &, N, evita

que se produzca la electrolisis y por tanto laiérode la estructura del calentador. Los

resultados obtenidos se representan en la sigdigata
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Figura 28: Voltaje vs. Temperatura en distintas obleas gueotien de aislamiento de;Sj,

Mediante este ensayo cdi N, se consigue que no se produzca electrolisis. Ademas

los voltajes obtenidos para todas las obleas, duemdo en tiempos de sputtern, estan
entorno a unos 2-3 voltios, valores mucho menounespara el caso con PDMS.
También se puede resaltar que los valores de @altdgnidos para las obleas 7 y 8 (que
poseen el mismo tiempo de sputtern (240)) son nmyases para las temperaturas de
30°C y 35°C, luego el proceso es el adecuado.

Pese a que el aislante hecho con PDMS es mejolopque se ha comentado en su
capitulo de que no interviene en la colocacién gpelt de oxigeno, el 6ptimo es el

SLN, porque se puede conseguir la misma temperaturausomenor numero de

voltios. En la siguiente figura, se realiza unafigad comparativa entre ensayos

realizados sin aislamiento, con aislamiento de PO\8n aislamiento d&i N,
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Con y sin aislamiento
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Figura 29: Gréafica Temperatura vs. Voltaje para un ensayacsiteislamiento, (b) con aislamiento de
PDMS y (c) con aislamiento d8i, N, .

Como se aprecia en la figura 29, la diferenciaedos diferentes ensayos es notoria. Se
ha comentado anteriormente, que la implantacidmurdeislamiento es debido a los
problemas de electrolisis al utilizar agua en losagos. Con ambos métodos de
aislamiento se evita este problema pero es ehaistdo deSi;N, donde se produce la
misma temperatura con un menor numero de voltibsvoEaje necesario para el

aislamiento deS;N, es entre 1 y 5 voltios, por el contrario, en elocdel aislamiento

con PDMS esta entre 5 y 25 voltios.
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COMENTARIOS Y CONCLUSIONES

El objetivo principal del presente Proyecto fin @arrera ha consistido en la
implantacion de un microcalentador en un microlzioter. Para ello, se planteé en
primer lugar una optimizacién de los parametros mpgemejoran las propiedades del
material, ITO (aleacion de indio y estafio). En egpéimizacion, se analizaron las
propiedades eléctricas y Opticas del ITO en espéaianfluencia que tenian las
propiedades en dos importantes caracteristicassistividad y la transparencia.

Estas dos propiedades se consideran las dos @iexiparacteristicas del ITO, alta
transparencia y baja resistividad, de ahi su iraporé en estudiarlas.

En las propiedades eléctricas se estudio la pateecespesor, la rugosidad, el flujo de
oxigeno, temperatura y el tiempo de sputtern. Usmiducion de la resistividad se
conseguia por regla general con potencias mayer&8@W, espesores mayores de 100
nm, alta rugosidad, bajo porcentaje de oxigenam &#mpo de sputtern y alta
temperatura.

En las propiedades Opticas se estudid las sigsigntgpiedades: potencia, espesor, flujo
de oxigeno y temperatura. Un aumento de la traespir se consigue con aumento la
potencia de deposicién, bajo espesor, alta coram@bir de oxigeno y alta temperatura.
Teniendo en cuenta la optimizacion realizada ggatea un compromiso entre todas las

variables influenciadas para conseguir el objedi@seado.

Posteriormente, se ha llevado a cabo el disefibricécion de los microcalentadores y
se han llegado a las siguientes conclusiones a@dialisl calor ha de ser transferido
estaticamente, se colocan Uunicamente dos elestretlespesor del microreactor tiene
gue ser mayor que el espesor del spot de oxigaetaméu de esta manera choques entre
el microcalentador y el spot de oxigeno.

En la parte experimental del presente proyectoshagido las principales conclusiones,

que se pueden enumerar como:
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En el estudio comparativo realizado serie-paraledollega a la conclusion de
que el método 6ptimo estudiado es el paralelo dehidjue para un mismo
calentador con las mismas caracteristicas, el jeotthtenido para el caso en
serie es de aproximadamente 3 voltios, sin embpega el caso paralelo se
obtiene un voltaje de aproximadamente 0,2 volttbgste una gran diferencia
entre ambos, debido a ello el caso paralelo seidemasla mejor opcion ya que
para obtener la misma temperatura (30°C-35°C) sesitan un numero de
voltios inferior. Al mismo tiempo también es adedoial paralelo debido a que
al utilizar un menor voltaje existen menos probdhdes de que se produzca
electrolisis.

Tras haber realizado todos los ensayos en el nailbmpara todos los
microcalentadores de todos las obleas se concluyelgparalelo nimero 3 (P3)
es el microcalentador optimo debido a su voltajgya es €l mas constante en
sus resultados y de menor numero de voltios ndossgara conseguir la
temperatura deseada.

En el ensayo de temperatura, no existe ningunandepeia con respecto al
voltaje por lo que no es necesario introducir losrotalentadores en un horno
de cuarzo a 500°C para obtener mejores resultados.

El tiempo de sputtern fue el siguiente ensayo zadb, en él se llego a la
conclusion de que era mejor utilizar el menor tierdp sputtern (240 segundos)
ya que la variacion de voltaje con respecto aempb de sputtern mayor no era
lo suficientemente notable como para escogerlo.

En el ensayo de tiempo de oro-vidrio se toman igaate datos de tiempo y
voltaje y se obtiene que para diferentes tiemposomevidrio se obtienen
valores de voltaje similares. De este estudio fealgue es preferible tiempos
de oro-vidrio menores siempre y cuando tenganfelisate espesor como para
que el aislante para la electrolisis cubra todmiefocalentador y no se dafie la

estructura cuando se le aplica el plasma en ekpoodeSi, N, .
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* En el ensayo del espesor realizado mediante “D&ktAtlvanced development
profiler’, se concluyé que no existia ninguna taruile entre los espesores de
microcalentadores de distintas obleas.

e A continuacion, se comprobé mediante ensayos cama agie se producia
electrolisis, produciéndose una descomposicioraged en sus componentes al
mismo tiempo que se producia una erosion en laatgta del microcalentador.
Para solucionar este grave problema se disefiareriadtinas de aislamiento
una hecho de PDMS vy otra d8iyN,. Las laminas de PDMS poseian la
propiedad de no interferir en la colocacion deltsfoxigeno, sin embargo, el
voltaje obtenido estaba entorno a 15-30 voltios para temperatura de 30°C o

35°C. Por el contrario, las laminas &N, pese tener mas dificultades en

cuanto al spot de oxigeno se refiere, el voltajerddo es mucho menor entorno

a 2 o 3 voltios para obtener la misma temperatuego, elSi;N, se considera

el método de aislamiento elegido.

Como conclusién final, podria decirse que es feetibka integracion de un

microcalentador en un microreactor. Segun el estwdalizado, para una correcta
integracion el microcalentador de estudio ha deertegn cuenta unas series de
caracteristicas: el microcalentador ha de ser ddwefen modo paralelo (P3), no es
necesario someterlo a un calentamiento en un ldrnarzo, los tiempos de sputtern y
de oro-vidrio utilizados han de ser los menoreshbes y por Ultimo es necesario un

aislamiento deSi,N, para evitar problemas de electrolisis.
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