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Introduction

INTRODUCTION GENERALE

Aujourd’hui, il est possible de miniaturiser toutes sortes de systémes complexes, qu’ils soient
optiques, ¢€lectromécaniques ou fluidiques. Cette miniaturisation vise a réduire la
consommation en énergie, abaisser les colts de production et augmenter les performances,
c’est ainsi qu’a émergé le domaine des MEMS (MicroElectro Mechanical Systemes). Ces
systémes sophistiqués ont donné une nouvelle dimension de création dans le domaine de la
détection en milieu liquide, avec le développement de pnTAS (micro Total Analysis Systems)
ou en d’autres termes ; laboratoire sur puce (lab-on-chip). Le succes grandissant de ces
dispositifs découle de leur large potentiel d’application dans différents domaines en chimie,
en biologie ou en médecine pour des analyses biochimiques, ou également pour la purification

ou la détection d’analyte (ADN, glycérine, certaines protéines...).

Pour la détection chimique et biochimique, différents types de capteurs existent et sont déja
utilisés, tels que les capteurs optiques, mécaniques, a ondes acoustiques ou électrochimiques.
Le capteur électrochimique nous intéresse particulierement, car il est tres utilis€ pour la
mesure de concentrations ioniques, et que c’est sur le principe de ce dernier que se basent les
travaux présentés dans ce travail. Ce dispositif peut étre constitué d’un composant de type
transistor a effet de champ comme les ISFET (Ion Sensitive Field Effect Transistor) ou les
SGFET (Suspended Gate Field Effect Transistor), développés au sein du département
Microélectronique et Microcapteurs du laboratoire IETR (Institut d’Electronique et
Télécommunications de Rennes). Ces capteurs présentent généralement I’inconvénient
d’utiliser de grands volumes de solution, ce qui engendre des colts de tests élevés. S’ajoute a
cela le risque d’évaporation lors de I'utilisation de ces grands volumes de solution, car en
s’évaporant la concentration de la solution augmente, ce qui peut engendrer des erreurs de
mesure. Ces inconvénients peuvent étre évités en associant directement un canal
microfluidique aux capteurs. Cette association permet d’utiliser de petits volumes de solution

et de diminuer le risque d’évaporation.
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L’objectif de cette these est de développer un procédé de fabrication des transistors a effet de
champ a canal microfluidique intégré, au sein du département Microélectronique et
microcapteurs du laboratoire IETR. Cette nouvelle structure, originale, offrirait beaucoup
d’avantages ; portabilit¢é du systéme, petits volumes de substances a analyser, bonne
reproductibilit¢ des performances, efficacit¢é du ringage en peu de temps avec de petits

volumes d’eau et une grande sensibilité de détection.

Ce manuscrit présente les travaux menés, pour la réalisation des transistors a effet de champ a

canal microfluidique appliqués pour la détection d’especes chimiques.
I1 est réparti en quatre chapitres :

Le premier chapitre est consacré a I’état de 1’art sur les capteurs chimiques et les systemes
microfluidiques et comporte trois parties. La premicre présente les différents types de capteurs
chimiques et biochimiques en milieu liquide et les différents modes de détection. Dans la
partie suivante sont synthétisées les différentes techniques pour la réalisation des systémes
microfluidiques. Des notions de mécaniques des fluides appliquées a la microfluidique sont

ensuite exposées.

Le deuxiéme chapitre présente la réalisation des microstructures de type microcanaux et est
divisé en trois parties. La premiere partie décrit les différents matériaux utilisés pour cette
réalisation. Nous détaillons ensuite deux méthodes qui ont été étudiées pour la réalisation des
microcanaux avec un procédé « face avant », c'est-a-dire comportant les entrées et sorties
microfluidiques sur la face avant du substrat. Dans la troisieme partie nous donnons des
résultats de tests de passage d’un liquide dans les microcanaux, avec des calculs théoriques de

leurs parameétres microfluidiques.

Le troisieme chapitre regroupe les étapes du procédé technologique des transistors, avec les
ouvertures situées sur la face avant du dispositif, ainsi que leurs caractérisations €lectriques. Il
est scindé en quatre sections, la premiére décrit le procédé de fabrication avec les différentes
étapes de dépdt et de gravure des couches. La deuxieéme section est réservée au principe de
fonctionnement du transistor a effet de champ et a I’extraction de ses parameétres électriques,
suivie des résultats de caractérisations électriques effectuées sur les transistors dans deux
milieux (air et eau). Dans la troisiéme section, nous procédons a une modification du design

de la couche sacrificielle, et des résultats de tests électriques y sont donnés. Finalement, la




Introduction

derniére section comporte les essais effectués sur 1’adaptation entrées/sorties, afin d’arriver a

injecter le liquide tout en évoquant les problémes rencontrés.

Le quatriéme chapitre est consacré a la réalisation des transistors a effet de champ par procédé
« face arricre ». Il présente tout d’abord I’optimisation des étapes technologiques et des
matériaux utilisés pour la réalisation des microcanaux, avec des ouvertures situées sur la face
arriere. Par la suite, ces microcanaux sont intégrés dans les transistors a effet de champ et les
caractérisations é€lectriques de ces derniers y sont présentées. La derni¢re partie présente les
essais d’injection effectués dans les microcanaux et une nouvelle proposition de design

hybride, comportant une entrée fluidique sur chaque face.

En conclusion, nous donnons une syntheése générale sur les travaux effectués, avec les
principaux résultats, et nous proposons des perspectives afin d’améliorer les performances des

dispositifs ainsi réalisés.
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CHAPITRE I :

Capteurs chimiques et microfluidique

Le sujet de cette these fait appel a plusieurs aspects relevant soit des capteurs chimiques et

biochimiques, soit des dispositifs microfluidiques associés a ces capteurs.

Ce chapitre présente donc des généralités sur les capteurs chimiques et biochimiques et les
grands modes de transduction associés. Cette présentation est plus approfondie pour les
capteurs de type électronique, avec en particulier les différentes structures a base de
transistors pouvant étre utilisées pour les détections chimiques, ainsi que leurs performances

respectives.

La seconde partie présentera les généralités sur la microfluidique, en particulier en détaillant
les technologies qui peuvent étre utilisées pour la réalisation de microcanaux, ainsi qu’en

donnant des éléments de la mécanique des fluides.

Nous présenterons également différents dispositifs associant détection électronique et
microfluidique, permettant ainsi de présenter les intéréts du capteur proposé dans le cadre de

cette these.
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I. Les capteurs chimiques et biochimiques en milieu liquide

I — 1. Définition
Les capteurs chimiques et biochimiques sont des dispositifs qui convertissent une information
chimique (pH, présence molécules de protéine, ADN...) en un signal détectable (optique,
¢lectrique...). Ainsi ils peuvent fournir des informations sur la composition chimique d’un
solide, d’un fluide ou d’un gaz. Nous nous intéressons ici plus particulierement a la détection
en milieu liquide. Dans ce cadre, les capteurs sont utilisés pour la détection des espéces
chimiques et la mesure de leur concentration, pouvant étre 1ié¢ a la valeur du pH d’une solution
ou d’un liquide physiologique, ou a I’activité d’especes biologiques telles que les protéines,

les enzymes...

Leurs domaines d’application sont trés vastes, et sont liés par exemple a I’environnement,

I’industrie, la chimie, la pharmacie, la médecine, ...

I —2. Mode de détection des espéces chimiques
Afin de satisfaire les besoins de ces domaines d’application, des capteurs de différentes

technologies et qui sont basés sur différents modes de détections ont été développés.

Certaines technologies spécifiques, développées dans le cadre de la détection chimique sous
forme gazeuse (résistances a oxyde métallique par exemple) ne peuvent pas étre utilisés pour
la détection en milieu liquide, a cause de leur mode de fonctionnement spécifique (adsorption,

température de fonctionnement, polarisation, ...)

Les modes de détection utilisés en milieu liquide sont par exemple les méthodes de détection
par voie optique (colorimétrie, fibre optique, SPR : surface plasmon resonance), par effet
mécanique (MEMS : MicroElectroMechanical Systems) ou par ondes acoustiques (SAW :
Surface Acoustic Wave). Le principal mode de détection reste toutefois I’électrochimie, mais
qui est difficile a miniaturiser. Enfin, les composants électroniques, en particulier les
transistors a effet de champ (FET : Field Effect Transistor) sont également bien développés

dans ce domaine.
e Mode de détection optique :

La détection des especes chimiques et biologiques peut se faire grace a la modification des
propriétés optiques de la couche sensible ou de la solution (par exemple par absorption,

résonance de plasmons de surface, fluorescence...). Certains capteurs optiques fonctionnant
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en milieu liquide sont basés sur I’utilisation de fibres optiques. Leur principe général est la

modification des propriétés de propagation de la lumicre dans la fibre optique ou de réflexion

en extrémité de ligne, liée a la présence a la surface de la fibre optique d’especes chimiques

ou biologiques. Ces différentes possibilités sont illustrées a la figure 1.1.

Analytes Analytes

Miroir

Analytes Analytes

Figure 1.1 : Capteur optique pour la détection des especes chimiques

et biologiques a base de fibre optique.

Pour illustrer une application parmi la multitude de possibilités, nous donnons un exemple de

capteur optique utilisé¢ pour la détection du pH. Ce systéme offre deux différents types de

détection :

Le premier consiste a immobiliser sur la surface du cceur de la fibre optique des
indicateurs de pH qui fonctionnent sur une gamme de pH précise, comme le rouge de
crésol [9 <pH<13], le vert de Bromocrésol [2 <pH<8]. Les proprietés optiques de ces
indicateurs ; absorbance [Dong-08], intensité¢ de fluorescence [Yang-07] ou la durée
de vie de fluorescence [Thompson-93] sont utilisées pour la détermination du pH de la
solution. Un mélange de plusieurs indicateurs peut élargir la gamme de détection,
comme le mélange de rouge de Crésol, le bleu de Bromophénol et le rouge de
Chlorophénol permettent une détection de pH dans D’intervalle de 4,5 jusqu’a 13

[Dong-08].

Le deuxieme type de détection consiste a déposer une couche de polymere (Hydrogel
[Michie-95] ou des polyélectrolytes comme le polyethylenimine [Yin-11]). Ces
couches changent de morphologie (gonflement) en fonction du pH de la solution. Ce
gonflement est traduit par un changement de 1’indice de réfraction détecté via la fibre
ou un décalage du spectre de transmission [Gu-09] (figure 1.2). Une sensibilité de 0,32

nm/pH a été trouvée par Gu et al.
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Figure 1.2: Réponse d’un capteur optique, montrant le décalage

du spectre de transmission en fonction du pH de la solution [Gu-09].

Toutefois, ce type de capteurs reste relativement cher. De plus, leur connectivité est complexe

et leur réponse est trés sensible a la lumiére environnante.

e Mode de détection mécanique :

Ces capteurs fonctionnent sur le principe d’une variation de masse due a une adsorption
chimique. Cette mesure est trés difficile et nécessite une précision trés importante, atteinte
grace a des moyens détournés (pas de mesure de masse directe) et grace au développement
technologique des MEMS. Ces capteurs se présentent généralement sous forme de micro-
poutres de différents matériaux tels que : le silicium, 1I’oxyde de silicium, le nitrure de silicium
ou oxynitrure de silicium. Ils permettent en particulier la détection de gaz, la mesure

d’humidité ou de molécules biologiques [Alvarez-03, Grogan-02].

Leur principe de fonctionnement est bas¢ sur la modification des propriétés mécaniques de
cette micro-poutre. L’adsorption d’especes chimiques ou biologiques sur une poutre
recouverte d’une couche sensible modifie ses caractéristiques physico-chimiques. Ainsi sa
masse varie et ses propriétés mécaniques s’en trouvent modifiées. Cette variation est détectée
en utilisant différents modes de déformations mécaniques de la poutre. Ces deux modes sont
illustrés a la figure 1.3. En mode statique, la variation de masse conduit a une déflexion
mesurée par voie optique [Kim-02]. En mode dynamique, la modification de la masse du
systéme conduit a une variation de la fréquence de résonance [Moulin-00] la fréquence peut

étre calculée par 1’équation suivante :

r=L K (1)

"2z \m
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f: est la fréquence de résonance (Hz).
K : Constante de raideur (Kg.s™).

M : Masse de la poutre (Kg).

(a) Régime statique (b) Régime dynamique

Figure 1.3 : Détection mécanique par flexion de la poutre (a) ou
variation de la fréquence de résonance (b).

Figure 1.4 : Photo MEB d’une micro-poutre [Suter-11].

e Mode de détection par ondes acoustiques :

Cette méthode utilise un substrat piézoélectrique, qui subit une déformation sous 1’application
d’une tension, pour la propagation des ondes acoustiques et une couche sensible (couches
polymeéres, oxydes métalliques..) aux ions a détecter. Les électrodes sont généralement des
structures interdigitées, composées d’un émetteur, qui génere des ondes acoustiques sous une
tension électrique, et un récepteur, qui apres réception, convertit 1’onde acoustique en un

signal électrique.

Pour cette méthode, 1’adsorption des particules par la couche sensible induit une modification
des caractéristiques de propagation des ondes acoustiques (amplitude et vitesse de phase) dans

cette couche sensible. Cette méthode est appliquée dans la détection de gaz comme
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I’ammoniaque [Hao-10] mais est aussi utilisée en milieu liquide pour la détection du glycérol

ou d’especes biologiques comme 1’ADN [Fourati-09].

Récepteur
Emetteur p

Figure 1.5: Capteur par détection acoustique [Tortissier-09].

e Mode de détection électrochimique :
C’est la méthode la plus utilisée pour la mesure de concentrations ioniques.

Le principe de cette méthode est basé sur la modification des propriétés électriques du
dispositif par la présence des especes chimiques ou biologiques dans I’environnement a tester.
La détection la plus simple utilise un systéme a base d’électrodes, mais peut se faire

¢galement en utilisant des composants ¢lectroniques.

Dans cette grande famille de capteurs, nous nous intéresserons plus particulierement a celles
qui sont liées aux dispositifs électroniques (comme les ISFET : Ion Sensitive Field Effect

Transistor ou les SGFET : Suspended Gate Field Effect Transistor dit SGFET, ...).

I — 3. Détection électrochimique

11 existe donc deux grands modes de détection par électrochimie ; soit a base d’électrodes, soit

de transistors a effet de champ.
I — 3-1. Détection électrochimique a base d’électrodes
e Ampérométrie

Son principe est basé sur la mesure du courant qui passe entre deux ¢€lectrodes plongées dans

une solution, en fonction de la tension appliquée entre ces deux électrodes.

10
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Il existe trois générations de capteurs ; selon leur mode de réactions d’oxydation qui se

produisent comme suit :

1 génération :

Ce sont des capteurs dont les ¢électrodes sont a base d’oxygene. Ce type d’électrode a été mis
au point en 1953 [Clark-53]. Ce genre de capteur est utilisé par exemple pour la détection de
glucose mettant en jeu la réaction suivante :

Glucose + O, + HHO — acide gluconique + H,0,

La concentration de glucose est mesurée soit par la diminution de la concentration d’oxygene
a ’aide d’une ¢lectrode de Clark a oxygene (composée de deux électrodes (platine, argent)
immergées dans une solution de chlorure de potassium et une membrane de téflon a travers
laquelle I’oxygene diffuse), soit par la mesure de la quantité d’eau oxygénée produite. Avec
ce méme principe, le capteur peut détecter d’autres especes chimiques comme le cholestérol,

le lactate, le gluconate, mais aussi I’hybridation d’ADN, ...

2'"¢ oénération :

L’idée développée pour cette génération est de remplacer [’oxygeéne par d’autres agents
oxydants réversibles, qui auraient des potentiels d’oxydation appropriés et dont les
concentrations pourraient €tre contrélées. Des cations métalliques et leurs complexes sont
généralement utilisés. Ces matériaux sont généralement appelés médiateurs. Un exemple de

détection de glucose par un médiateur est donné suivant les réactions :

Gliucose+ GODO — acide gluconique + GOD ot 2HT
X
GOD _+2Fet >GOD __ +2Fe
R Ox

2Fc—2¢~ —2FcT

Avec :
- GOD : Glucose oxydase (enzyme oxydo-réducteur),

- Fc : Ferrocéne (médiateur).

L'oxydation du glucose est effectuée par le glucose oxydase (GOD) qui devient réducteur
(GODg) ce dernier est ré-oxydé par le médiateur (Fc"). L’électron résultant de la ré-oxydation
de Fc en Fc', est attiré par I’électrode. Cet échange de charges donne naissance a un courant
¢lectrique entre les ¢€lectrodes, d’ou le caractére ampérométrique de la mesure de la

concentration de glucose. Ce mécanisme est illustré a la figure 1.6.

11
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Fct GOD, gluconelactone

Electrode

AT

Fc GOD glucaose

Figure 1.6: Mécanismes de détection du glucose grace a un médiateur.

|

3" aénération:

Cette génération est basée sur I’idée de fixer une enzyme sur une électrode. Ce couplage
nécessite un traitement de surface de I’électrode, car les enzymes ont tendance a étre
dénaturées sur les surfaces des électrodes, ce qui peut rendre la réaction de transfert des
¢lectrons de I’enzyme a ’¢lectrode lente et irréversible. Il est possible de modifier la surface
d’une électrode d’or par exemple avec le Bipridyle, qui formera de faibles liaisons

d’hydrogeéne avec I’enzyme.

Par ailleurs d’autres travaux de recherche ont amené a développer une méthode pour fixer une
enzyme sans faire de traitement de surface. Cette méthode consiste a utiliser des électrodes de
types organiques conductrices comme le tétracyanoquinidiméthane (TCNQ) ou le
tétrathiafulvaléne (TTF), leur surface interagit avec plusieurs types d’enzymes tout en étant

stable dans les différentes solutions.

NC. .CN

b S
NC CN 5 3
TTF

TCNQ

Figure 1.7: Structure du tétracyanoquinidiméthane (TCNQ) et le tétrathiafulvaléne (TTF).
e Potentiométrie

La méthode de la potentiométrie est basée sur la mesure du potentiel, par rapport a une
électrode de référence, d’une électrode indicatrice, sensible a une espéce chimique présente

dans la une solution. Il existe plusieurs types d’électrodes indicatrices comme 1’¢lectrode

12
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métallique, I’¢lectrode a membrane modifiée et I’électrode a membrane sélective. Ces
derniéres sont souvent utilisées en détection électrochimique. Comme exemple de capteur a
membrane sélective, 1’électrode de verre est utilisée pour la mesure du pH. Elle est constituée
d’une membrane trés fine de verre sensible aux ions H' (H30"), et d’une électrode de

référence (figure 1.8).

Electrode de référence
Interne (Ag/baCly

- Solution de référence

Interne (HCL

Membrane de verre

Figure 1.8: Schéma de I’¢lectrode de verre.

La membrane de verre, composée de silice, possede a sa surface des groupes silanol (SiOH)
qui sont susceptibles de réagir selon le pH de la solution. Pour une solution acide, ils captent

. + , . .
des 10ns H SelOIl la réaction suivante :

SiOH + H'——— SiOH,"
Pour une solution basique, ils libérent des ions H' selon la réaction suivante :

SiOH —— SiO +H'
La charge de la surface extérieure de la membrane varie en fonction du pH de la solution a
analyser. La surface intérieure de la membrane subit le méme phénoméne et sera chargée,

puisque le verre est un isolant. Il apparait donc une différence de potentiel. Cette différence de

potentiel, fonction du pH de la solution, est mesurée par un voltmetre.

Les méthodes d’analyse potentiométrique et ampérométrique sont basées sur I’équation de
Nernst. L'équation de Nernst de base est une relation logarithmique dérivée des équations

thermodynamiques fondamentales telles que :

AG=RTInK (2)

Avec :

13
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- AG: enthalpie libre,
- R : constante des gaz parfaits égale a 8,31 J/mol-K,
- T : température en kelvin,
- K : constante d’équilibre.
Ainsi, pour la demi-réaction, nous avons :
Ox+ne” - R

Avec Ox I’oxydant, R le réducteur et n le nombre d’¢électrons impliqués dans la réaction.

L'équation de Nernst donne le potentiel d’équilibre de 1’électrode (E) :

E:E +RTln[an] (3)
* nF |a,

Ou:
- Egest le potentiel standard du couple redox mis en jeu (eV).
- nest le nombre d'électrons transférés dans la demi-réaction.
- F est la constante de Faraday, égale a 96 485 C/mol =1 F.

- al'activité chimique de l'oxydant et du réducteur.

Il est généralement plus utile d’utiliser le logarithme a base 10 au lieu du logarithme népérien,
afin d’exprimer les concentrations en puissance de 10, sachant que In(x)=2,303 logo (x) et
que :

[0%]

[R]

Avec [Ox] la concentration de l'oxydant, et [R] la concentration du réducteur (mol/l).

Ox

a
R

a ] 4)

L’équation de Nernst devient alors:

_ RT
E=E +2,303~=log

&

nF 10 R
[R] )
Or:
RT . o
2,303 (7) =0,0591 a T=298 K (25°C) (6a)
RT . o
2,303 (7j =0,058 a T=293 K (20°C) (6b)

14



Chapitre 1. Capteurs chimiques et microfluidique

Il est souvent utile d’approcher cette valeur a 0,06, ce qui donne une forme simplifi¢e de

I'équation de Nernst, comme suit:
_ px) (7N
E= Eo +0,06 lOg[ﬁ

L’espece réductrice, R, est souvent un métal, ainsi la concentration est constante et donc une

activité égale a 1. De ce fait I’équation se met sous la forme :

E=E +0,06log Px | ®)

La réponse du capteur sera donc de type logarithmique avec une sensibilit¢ d’environ

59 mV/pH.
e Conductimétrie

Cette méthode est basée sur la variation de la résistance €lectrique d’un dispositif en présence
de la substance a analyser. Cette variation est due soit a une absorption sur la surface d’une
couche semi-conductrice sensible, oxyde de zinc, dioxyde de titanium, ou a une réaction
chimique des enzymes ou des anticorps pour une détection d’espéces biologiques. Cette

méthode n’est généralement pas sélective.

I — 3-2. Détection électrochimique a base des transistors

L’utilisation du silicium dans les capteurs a été introduite et étudiée par Middelhoek
[Middelhoek-00]. Le phénomene d’effet de champ dans ce matériau, offre la possibilité de
I’intégrer pour des applications telles que des capteurs chimiques ou biochimiques. Ce dernier
a vu le jour a la fin des années soixante, a I’Université de Stanford par Wise et al [Wise-70]
pour des mesures ¢électrophysiologiques (réalisées dans des cellules ou des tissus
d’organismes vivants comme les neurones et les fibres musculaires). Le capteur chimique a
effet de champ le plus développé et actuellement commercialisé est 'ISFET (Ion Sensitive
Field Effect Transistor), mais d’autres technologies telles que les transistors a base de nano

fils [Wenga-13] et les SGFET (Suspended Gate Field Effect Transistor) existent.
e L’ISFET

a) Principe de fonctionnement des ISFET

L’ISFET (Ion  Sensitive Field Effect Transistor) est un MOSFET (Metal Oxyde

Semiconductor Field Effect Transistor) sans grille de métallisation. Il a été développé par
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Bergveld [Bergveld-70], qui a publié¢ ses travaux en 1970. Quatre ans apreés, un japonais
appelé Matsuo qui était dans le groupe d’Angell & I’Université de Stanford a développé
indépendamment un dispositif similaire, qui a fait ’objet de sa publication en 1974 [Matsuo-
74]. Apres ces publications, de nombreux autres groupes ont commencé a publier leurs

recherches concernant les ISFETSs.

Le fonctionnement de I'ISFET est basé sur celui du MOSFET. Le principe de base du
MOSFET est le controle du courant circulant entre la source et le drain via une tension

appliquée sur la grille Vgs. Un isolant (oxyde de silicium) isole 1’électrode métallique du

solution

canal de silicium.

Y

G5

MOSFET ISFET
Figure 1.9 : Comparaison entre les structures d’'un MOSFET et d’un ISFET.

Dans le cas des ISFETs, la grille est remplacée par une électrode de référence, une solution
analytique et une membrane sélective d’ions. Son principe de fonctionnement est basé sur le
piégeage des 1ons au niveau de la membrane sélective d’ions. La tension de seuil du transistor
est modifiée par la variation du potentiel chimique induit par les charges piégées. La
sensibilité du capteur est ensuite déduite de cette translation en tension, a courant constant. Le
premier ISFET qui a été réalisé utilise le Si0, comme membrane pour la détection de pH. La
sensibilité¢ au pH était inférieure a la sensibilité Nernstienne (entre 30 et 35 mV/pH). Plusieurs
matériaux ont ¢été utilisés pour la membrane sélective, comme par exemple le nitrure de
silicium déposé par CVD (Chemical Vapor Deposition) et qui a montré une sensibilité de
I’ordre de 56 mV/pH ou I’alumine (Al,O3;) dépos¢ par CVD et qui a présenté une bonne
stabilit¢ en milieu aqueux avec une sensibilité de 55 mV/pH [Poghossian-92]. L’oxyde de
tantale (Ta,Os) obtenu par oxydation du tantale donne une sensibilité de 57 mV/pH [Matsuo-

81].
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Figure 1.10: Caractéristiques électriques des ISFETs en fonction de différents pH

[Tomaszewski-07].

La figure 1.10 montre le décalage de la caractéristique de transfert vers les tensions négatives
quand le pH augmente. En parall¢le, la transconductance maximale, correspondant a la pente
maximale de la caractéristique de transfert, se décale vers les tensions négatives. Les
sensibilités calculées pour chaque ISFET dans la méme matrice, en calculant la pente de la
droite du décalage de la tension de seuil en fonction du pH de la solution, montrent une
dispersion (variation entre 43 et 58 mV/pH).

La plupart des articles traitant de la théorie des ISFET commencent par une description
théorique du MOSFET. La tension seuil Vt (tension a laquelle le canal de porteurs se forme)

est écrite sous la forme suivante :

_¢M—¢vi_Q0x+st+QB .
V= q Co + 24 9

- ¢wm est le travail de sortie de la grille métallique,
- ¢si estle travail de sortie du silicium,

- Qox est la charge dans ’oxyde de silicium,

- Qs estla charge dans I’isolant de grille,

- Qg estla charge de la couche de déplétion du substrat de silicium,
- Cox est la capacité de ’oxyde de silicium,

- ¢r estla différence entre le niveau de Fermi et le niveau intrinseque.

Le processus de fabrication des ISFETs est similaire a celui des MOSFETS, ce qui entraine
I’utilisation des mémes constantes physiques intervenant dans V1. Cependant, deux nouveaux

parametres de plus entrent en jeu, le potentiel de 1’¢lectrode de référence E.r et le terme du
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potentiel d’interface entre la solution et I’isolant, y+y.., ou s est le potentiel chimique, qui

est en fonction du pH de la solution et Y. est le potentiel de la surface du solvant.

Donc la tension de seuil des ISFETSs s’écrit sous la forme suivante :

VT=E,Q~—w+)(mI—(ﬁi"—Q°X+8“+QB+2¢f (10)

Comme la variation de la tension de seuil est li¢e a la variation du potentiel chimique \/, le

calcul de ce parametre demande une analyse des charges situées sur 1’interface solide /
¢lectrolyte. Plusieurs modeles ont été présentés pour cette analyse. Le modele de Gouy-
Chapman-Stern présente la distribution de charges a cette interface pour un ISFET, avec une
membrane en oxyde de silicium ou en alumine. Des groupements de silanol (Si-OH) se
trouvent sur la surface de la couche d’oxyde de I'ISFET. Les travaux de Yates et al [Yates-74]
décrivent la double couche é¢lectrique qui se forme a I’interface isolant / électrolyte par le
modele de Site-Binding. Le modéle initial de la double couche est celui de Helmotz
[Bergveld-03], qui a assimilé la double couche a un condensateur dans lequel une couche

d’ions est adsorbée a la surface.

Electrobss

Figure 1.11: Représentation du modele de Helmotz.

Une amélioration a été apportée par Gouy et Chapman en développant séparément la théorie
de la double couche diffuse. C’est la combinaison des deux modeles, Helmotz et Gouy-
Chapman, qui est utilisée aujourd’hui, c¢’est le modele de Gouy-Chapman-Stern. Ce modele
fait intervenir une couche appelée la couche diffuse de Gouy-Chapman qui se forme du coté
de I’¢lectrolyte, et la seconde couche appelée couche de Stern qui se forme du c6té de 1’oxyde
et qui contient des groupes silanols (Si-OH) qui peuvent soit perdre un proton, soit en acquérir
un, soit rester neutre, selon le pH de I’¢électrolyte. Ceci crée une modification €lectrique sur

ces deux couches, qui par conséquent engendrera une variation au niveau du potentiel.
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Figure 1.12: Représentation du modeéle Gouy-Chapman et du modele Gouy-Chapman-Stern.

Bousse [Bousse-83] a développé une théorie simple avec deux parameétres issus du modéle de
double couche. Ses parametres sont le pHpzc (point of zero charge), c’est a dire la valeur du

pH pour laquelle la surface de I’oxyde est électriquement neutre et B, un facteur de sensibilité

qui caractérise 1’interface isolant/électrolyte.

Le potentiel chimique s’écrit alors :
kT

Avec k la constante de Boltzmann et T la température.

La sensibilité est alors donnée par la relation suivante :

g_ OV _, kKT B (12)
OpH q p+1

Pour un bon isolant ( g >>1), a 300 K, la sensibilité est Nernstienne (S = 59 mV/pH).

b) Association des ISFET avec des systemes microfluidiques

Dans le but de contrdler avec précision le transport du fluide et de réduire le volume du
liquide utilisé¢ lors des tests de détection des especes chimiques ou biologiques, une
association de composants ISFETs avec des systémes microfluidiques a été réalisée, en
utilisant différentes méthodes de collage. Voici quelques exemples de travaux sur cette

association dédiés a des mesures de pH :

e Polk [Polk-06] a réalisé un ISFET avec une électrode de référence en Or intégrée dans
des canaux microfluidiques en PDMS pour des mesures de pH. Le collage des canaux

sur les ISFETs a été fait suite a un traitement par plasma O;.
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e Lehman [Lehman-00] a réalisé¢ un systéme pour la mesure de pH contenant quatre
ISFET dans un tube microfluidique en PDMS. Ce dernier a été collé en utilisant un

adhésif.

e Gao [Gao-03] a intégré un ISFET avec une couche active en polymeére avec un canal
microfluidique en PDMS. Le collage a ¢été¢ assuré par la technique « UV-epoxy
bonding ». Cette technique consiste a utiliser une colle, une fois exposée aux UV elle

est réticule et de ce fait devient rigide.

e Dans les travaux de P. Temple-Boyer [Pourciel-Gouzy-08] sur le controle de ’activité
bactérienne, ’ISFET a été associé a des réservoirs et des canaux microfluidiques en

PDMS. Cette association a été assurée par un collage par liaison Hydrogéne.

Cette association avec les systémes microfluidiques élargit le domaine d’application des

ISFET a la détection chimique et biologique avec la méme sensibilité.

A

v
"R

Figure 1.13: Exemple de combinaison d’un ISFET et un systeme microfluidique [Fukuba-08].

En dépit de la stabilit¢ des capteurs ISFETs et leur large utilisation, leur sensibilité reste
toutefois limitée. Un autre type de dispositif a effet de champ, appelé SGFET (Suspended
Gate Field Effect Transistor), développé par notre laboratoire, a permis d’augmenter la

sensibilité de mesure du pH.
e LeSGFET
a) Principe de fonctionnement des SGFET

Les SGFETs (Suspended Gate Field Effect Transistor) ou transistors a grille suspendue sont
des transistors MOS (Metal Oxyde Semiconductor), ou le diélectrique (oxyde) est remplacé

(en partie ou totalement) par de I’air. De ce fait, la grille se trouve suspendue. Ils sont
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intéressants pour la détection chimique et biologique a cause de leurs performances de

détection, en particulier leur grande sensibilité.

Les premiers transistors a grille suspendue ont été réalisés dans les travaux de Janata [Janata-
83]. Une grille en platine est suspendue a 1um (formant ainsi le gap) au-dessus de 1’isolant de

grille. Le transistor était sensible aux vapeurs de méthanol et de chlorure de méthanol.

Grille suspendue en platine

Si02/S13Ny

Figure 1.14: Structure du transistor a grille suspendue.

Le principe de la détection de ces transistors est basé sur la modulation de 1'énergie de surface
a I’interface grille-métallique / gaz et a I’interface gaz / SiO, due au processus d'adsorption

[Bergveld-98].

Différentes variantes de structures a effet de champ ont été introduites pour améliorer les

performances comme :

e Le HSGFET (Hybrid Suspended Gate Field Effect Transistor) qui est constitué de
deux blocs paralléles. La premicre partie contient la grille avec une couche
sensible, et la deuxiéme partie est un transistor a effet de champ sans grille, donc
compos¢ de la couche active et d’un isolant. Les deux blocs sont associés a la fin

du procédé, séparés d’un gap de hauteur de 1 pm [Burgmair-03], (figure 1.15).

Passivation  Guard ring Glue
(SizN,) [

iHybrid mounted gate / l
: electrode with sensitive film
\El_\_L/ '
P-Si \ 155 (Ilmnh:unlnuun‘.; =
substrate / \

\
Source 4 > Drai
p-channel in a
transistor n-well

Figurel.15: Structure du HSGFET [Burgmair-03].
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e le FGFET (Floating Gate Field Effect Transistor) se compose d’un transistor
MOSFET et d’une grille suspendue qui comprend la couche sensible. L'électrode
de grille flottante se prolonge, formant un élément capacitif avec I'électrode de
grille suspendue. La hauteur entre ces deux électrodes est de quelques microns
pour permettre la diffusion de gaz dans le condensateur. Son principe est basé sur
la variation du travail de sortie qui induit une variation du potentiel de la grille, ce

qui fait varier le courant Ipg du transistor [Pohle-10].

subsimie (p-5) \

Figure 1.16: Structure du FGFET [Pohle-10].

Leur sensibilité est limitée a la réponse Nernstienne (59mV/pH), car le parametre sensitif de
ces structures réside dans la variation du travail de sortie de la grille métallique. Les

applications de ces capteurs ont été dirigées vers la détection des gaz.

Une nouvelle structure SGFET utilisant un pont pour la grille avec un gap inferieur a un
micron a été développée au sein du laboratoire d’IETR a Rennes. Hicham Kotb [Kotb -04] a
réalisé des microstructures a bases de MEMS (micro-ponts et micro-poutres) ayant une bonne
stabilit¢ mécanique. Ces microstructures ont été intégrées dans des transistors a effet de
champ pour former le SFGET. Ces SGFET ont été testés dans des milieux gazeux comme
capteur d’ambiance. Les tests réalisés ont montré de bonnes caractéristiques ¢€lectriques. Suite
a ces travaux, ces SGFET ont été¢ utilisés en tant que capteurs en solution pour des
applications chimiques en particulier la mesure du pH [Bendriaa-06], et pour des applications

biologiques : détection d’ADN [Harnois-08] et dosages de certaines protéines [Girard-08].
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Grlle
Métal : ALU
Tsolant
Source Drain
N { # |
Substrat en silichum

Figure 1.17: Structure du SGFET a pont suspendu.

Le protocole qui a été utilis€ pour les tests en différents pH est le suivant : pour chaque
solution de pH, une seule mesure de caractéristique de transfert est réalisée. Un bon ringage a
I’eau est réalisé apreés chaque mesure de pH. La variation du pH entraine un déplacement de la
caractéristique de transfert du transistor, comme illustré a la figure 1.18. Cette variation a été
expliquée par I’augmentation de la quantité des ions mobiles négatifs OH™ dans la solution test
lorsque la valeur du pH augmente. Cette augmentation de la quantité des ions négatifs va
créer a la surface de I’isolant de grille un potentiel négatif proportionnel a la valeur du pH de
la solution. Ceci permet de diminuer la tension de grille nécessaire pour créer le canal. La
sensibilité des capteurs est déterminée a courant de drain fixe. La variation de la tension de
grille est alors tracée en fonction du pH de la solution. Comme dans le cas des ISFET, nous
obtenons une sensibilité linéaire, donc une variation linéaire de la tension de grille en fonction
du pH. Par contre, cette structure a montré une sensibilité nettement supérieure a la sensibilité

Nerstiennes celle des ISFET (supérieure a 200 mV/pH, figure 1.18).

-80

Hauteur du gap = 450 nm

-60 -

_ 40 ~ 58 .
< - <
2 Vos =1V 457
_8 >
20 | ——1dpH 10.2 =571
—IdpH 11.3 55 sensibilité s = 238 mV/pH
——IdpH 12.6 pourl__=-60 pA
5,4 DS
0 53
T T T T T -52 T T
4 2 0 2 4 6 -8 8 10 12 14
V.. V) pH

Figure 1.18: Caractéristiques de transfert d’un SGFET a différents pH [Kherrat-12].
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Une simulation de la sensibilité¢ des SGFET en fonction de la hauteur du gap entre 250 nm et
2 um a été faite pour des valeurs de pH allant de 2 a 6 par Salaiin [Salaiin-11]. Cette
simulation est basée sur la résolution numérique en deux dimensions de I’équation de poisson
d’un mode¢le physique composé de métal / isolant / électrolyte / isolant / silicium (structure
verticale du SGFET). Les résultats permettent de retrouver cette grande sensibilité, mais qui
dépend de la hauteur du gap entre le canal conducteur et la grille suspendue.

Le résultat de la simulation est présenté sur la figure 1.19 suivante.
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Figure 1.19: La sensibilité au pH pour différentes hauteurs du gap simulée par Salaiin et al.
[Salaiin-11].

La courbe de la sensibilité presente trois regimes :

e Une augmentation de la sensibilité pour un gap entre 250 nm jusqu'a 450 nm. La
sensibilité atteint son maximum pour les hauteurs de gap comprises entre 450 nm
et 800 nm. Cela est expliqué par le couplage de deux phénomenes ; d’une part
I’absorption des charges sur la surface de nitrure de silicium et d’autre part, I’effet

du fort champ électrique généré dans le gap.

e Une diminution de la sensibilité¢ lorsque le gap est supérieur a 800 nm, ceci est

expliqué par la diminution de champ électrique généré dans le gap.

Dans la plupart des cas, et notamment pour les mesures de pH ou la détection des especes

biologiques, les tests électriques sont effectués dans des milieux liquides. Pour effectuer la
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mesure du pH, il est nécessaire de plonger le SGFET dans une solution de grand volume,
donc a cott ¢élevé, ou déposer un petit volume (gouttes) sur la zone sensible. Un probléme

d’évaporation de la solution dés lors apparait.

Sur la figure suivante (figure 1.20) sont représentées les deux techniques de tests qui ont été
utilisées :
e soit par immersion dans un grand volume pour les SGFET a contacts déportés qui ont
¢été collés puis reliés a des pistes métalliques par bonding [Bendriaa-06],

e soit par dépot d’une goutte sur la zone centrale d’une matrice de SGFET [Da Silva-
11].

Figure 1.20: Conditions de tests des SGFETs a pont suspendu dans les milieux aqueux.
b) Association d’un SGFET avec des systemes microfluidiques

Afin de pallier aux problémes techniques, tels que 1’évaporation des gotites du liquide a tester
et dans le but de réduire le colt de test dans le cas des especes biologiques, une solution a été
proposée. L’idée est d’associer des dispositifs SGFETs et des systémes microfluidiques
fabriqués en PDMS. 1l est ainsi possible de contrdler le volume du liquide mais permet aussi
de rincer a I’eau désionisée DI aprés chaque solution testée, par conséquent optimiser le

protocole d’utilisation et de test.

Au sein du laboratoire IETR, Kherrat a élaboré cette combinaison SGFET et microcanal en
PDMS (polydiméthylsiloxane) [Kherrat-10,-11]. Dans ces travaux, la sensibilit¢ des
dispositifs est comparable a la sensibilité trouvée dans le cas de systémes non combinés, mais

cette étude a mis en évidence deux avantages non négligeables de cette combinaison :

1- Efficacité du rincage
2- Test de différentes solutions sans modifier les connectiques ¢lectriques et

microfluidiques.
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Le canal
en PDMS 50 pm
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50 pm

I
Canal microfluidique

Substrat

Figure 1.21: SFGETS a pont suspendu associé a un canal microfluidique
en PDMS [Kherrat-12].

Avec cette méthode deux difficultés se présentent. La premicre consiste en 1’alignement du
plot de PDMS sur le SGFET, réalis¢ manuellement. Cette étape demande une grande
précision, car un désalignement peut causer la destruction ou le collage de la grille sur le

substrat ainsi qu’une grande rapidité.

La seconde consiste a assurer le passage de la solution en dessous de la grille suspendue. En
effet la hauteur des canaux en PDMS est de cinquante microns, alors que la hauteur du pont
suspendu du SGFET est inférieure a 1 pm, les zones actives du SGFET sont donc encore dans

la couche limite (vitesse d’écoulement nulle) des produits chimiques.

Le travail de cette these propose une solution a ces difficultés. Cette solution consiste a
intégrer les canaux microfluidiques au sein d'un transistor a effet de champ (figure 1.22). Le
systeme sera utilis¢ pour la détection des especes chimiques (pH). Cette structure doit
permettre d’assurer le passage de la solution a tester dans les zones sensibles (entre la grille la

zone source-drain).

Inlet

Contact grille

%

Canal microfluidique

Contacts source et drain

Figure 1.22: Transistor a effet de champ a canal microfluidique intégré.
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I1. Microfluidique et technologie des microcanaux

IT — 1. Généralités sur la microfluidique
La microfluidique est définie par « la science et la technologie des systemes qui manipulent
de petits volumes de fluides (10 a 107° litres), en utilisant des canaux de quelques dizaines
de micrometres » d’aprés G.M. Whitesides [Whitesides-06]. Selon P. Tabeling [Tabeling-03]
c’est « une discipline portant sur les écoulements de fluides simples ou complexes, mono ou
multiphasiques, dans des microsystemes artificiels ». C’est une branche relativement nouvelle
de la science et de la technologie dans laquelle des progres considérables ont été accomplis au
cours de ces 20 dernicres années. Cette technologie s’est imposée dans plusieurs domaines de
la science moderne (électronique, biologie, chimie,...) ou le controle et la manipulation des
petits volumes de fluide sont nécessaires. De ce fait plusieurs applications ont vu le jour. En

voici quelques exemples.

- Toute étude nécessitant une grande précision comme : la percolation, le phénomeéne de
glissement a I’interface entre liquide et solide, le processus d’agrégation de particules
soumises a un écoulement [Le Berre-98, Brunet-05],

- L’analyse chimique et biologique comme la mesure du pH des solutions, la détection
de certaines protéines [Gao-01, Slentz -01, Hansen-02, Kato-04], la détection d’ADN
[Rusu -01, Doyle -02, Liu -04, Minc-04], les études sur les cellules [Fu-02]...

- L’étude de certaines réactions chimiques, sur les polymeéres généralement, comme la
fluoration [Jaé¢hnischa-00, Baumann-09], la chloration [Lob-04], la nitration [Burns -
99], hydrogénation [Yoswathananont-05], I’oxydation [Veser-01]...

La figure 1.23 montre un réacteur microfluidique pour une production des nanoparticules a
partir d’une particule complexe contenant différentes zones (zone de mixage ’1°, zone pour la

croissance des particules ’2’et une zone pour la réaction ‘3’).

Precursor
solutions  Deep trench

Heading zone

. =
NS A e

Quench zone

Thermal
insulation

Figure 1.23: Exemple d’un systéme microfluidique [DeMello-06].
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La microfluidique permet de réaliser plusieurs systémes et structures comme les micro-

pompes qui permettent de transporter les fluides, les micro-échangeurs, micro-mélangeurs,...

Elle peut permettre ainsi de réaliser des systéemes complexes tels que les pTAS (micro Total
Analysis Systems) ou en d’autres termes laboratoire sur puce (lab-on-chip). Ces dispositifs
sont utilisés en chimie, en biologie ou en médecine pour la réalisation des analyses chimiques,
mais aussi pour la purification et la détection d’analytes diverses. Ces analytes peuvent étre

des substances ou agents biologiques comme 1’ADN, la glycérine ou certaines protéines.

Néanmoins les structures les plus courantes et qui font en partie 1’objet de ce travail sont les
microcanaux. Ces microcanaux peuvent étre ¢laborés sur du silicium, en particulier pour les
applications liées a I’électronique, ou sur verre, pour les applications en photonique. D’autres
systtmes microfluidiques utilisent des matériaux polyméres comme le PDMS (poly di-

méthylsiloxane).
Les détails de ces technologies sont développés dans le paragraphe suivant.

Les microcanaux sont souvent utilisés comme :

colonnes de séparations pour différents types de chromatographie [Terry-79]

¢changeur thermique avec des microréacteurs [Srinivasan-97]

pour le refroidissement des puces €lectroniques [Weisberg-92, Kroeker-04]

pour les liaisons entre valves, pompes et capteurs [Elwenspoek-94]

IT - 2. Fabrication des microcanaux par les techniques dures
Cette dénomination provient des matériaux utilisés comme le silicium ou le verre. Dans cette
technique, on trouve trois méthodes pour la fabrication des microcanaux : le micro-usinage en

volume ou en surface et le wafer bonding.

II — 2-1. Micro-usinage de volume
C’est un processus soustractif qui consiste a réaliser des microstructures dans le volume du
substrat par gravure. Cette gravure se fait soit par voie humide soit par voie séche. Dans le cas
du silicium monocristallin, la gravure humide isotrope, dont la vitesse de gravure est
indépendante de la direction d’attaque, est réalisée avec une solution mixte (HF/HNO3/H,0).
Pour la gravure humide anisotrope, dont la vitesse de gravure dépend de la direction de
gravure, elle peut étre réalisée en utilisant I’hydroxyde de potassium (KOH) ou le Tétra-

Méthyle-Ammonium Hydroxide (TMAH). L’ajout d’Alcool isopropylique (IPA) au KOH
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permet de réduire la tension de surface de gravure. Cela aide a libérer des bulles H; et a
dissoudre les contaminants organiques [Lee-01]. Cette méthode permet d’avoir une gravure
en forme de V (figure 1.24). La vitesse de gravure anisotrope dans le silicium <111> est tres
faible en comparaison de celle du silicium <100>. La profondeur de gravure est fonction du

temps de gravure ainsi que de la largeur d’ouverture [Stemme-98].

Une autre méthode consiste a utiliser une gravure seéche de type RIE (Reaction Ion Etching)

ou DRIE (Deep Reaction lon Etching) sous un flux de gaz SF¢ [Russo-02, Zhan-02].

Masque en Si0O,

a) .\:

C)LE_LT

Figure 1.24: Profils de gravure du silicium cristallin par : (a) KOH dans le Si <100>,

(b) KOH dans le Si <110> et (c) HF+ HNOs.

Les différentes méthodes de gravure avec leur vitesse de gravure sont présentées dans le

tableau donné ci-dessous.

Type de gravure | Conditions | Vitesse Référence
Gravure Humide | TMAH 1-3pum /min Martinoia-99,
Erill-03
KOH 1,3-1,6pm/mn , 85°C Tracey-95
0,6um/mn, 70°C Kelly-03

KOH+IPE | 0.4pm/minl10% IPA, 76°C Ocvirk-00

3% IPA, 70°C Lee-01
5% IPA, 60°C Muck-04
Gravure seche RIE 0,15um/mn Blankenstein-98,
Hua-02
DRIE 2-3 pm/min Bohm -00, Gray -02

Tableau 1.1: Différentes méthodes de gravure du silicium.
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Un exemple de la technique de micro usinage de volume est la BCT (Buried Channels
Technology ou la technologie des canaux enterrés). En premier lieu, une tranchée profonde de
quelques microns de profondeur est réalisée afin de servir comme puits d’acceés pour la
gravure isotrope. Une couche de nitrure de silicium est déposée afin de protéger les flancs du
puits lors de I’étape de gravure du silicium. Le fond de cette couche de nitrure de silicium est
gravé pour permettre d’atteindre et de graver le silicium. La gravure du silicium peut ensuite
se faire de différentes maniéres soit par voie séche isotropique, soit par voie humide
isotropique ou anisotropique (figure 1.25). Finalement, une couche de nitrure de silicium ou

de silicium polycristallin est déposée afin de reboucher le puits [Meint-00, Bahl-03]. Les

canaux obtenus par cette méthode ont un diameétre de plusieurs dizaines de microns.

Figure 1.25: Différents canaux obtenus par la technologie des canaux enterrées : (a) apres
gravure RIE isotropique, (b) apres gravure par KOH, (c) aprés gravure dans une solution

HF/HNOs/H,O0, (d) apres gravure dans une solution HF a 5%.

Il existe aussi une autre méthode basée sur 1’auto organisation des atomes par phénomene de
migration surfacique des atomes de silicium [Mizushima-00]. II s’agit en fait de la

minimisation de 1’énergie de surface du silicium qui entraine la self migration des atomes.

7 3 o - -

Figure 1.26: Etapes d’auto-organisation des atomes dans le substrat.

Une photolithographie est faite afin de définir des ouvertures et une gravure est faite a travers
ces ouvertures pour avoir des tranchées. Finalement, le tout est recuit sous flux d’H, a
1100°C. Durant ce recuit, le phénomene d’auto organisation est activé et le canal est formé

par la proximité d’un nombre suffisant de tranchées. Les dimensions du canal sont définies
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par le nombre de tranchées réalisées comme illustré dans les figures 1.27 et 1.28. Les canaux

obtenus par cette méthode ont une largeur comprise entre 3 pm et 200 pm et une hauteur entre

I pumet 3 pm.

Figure 1.27 : Formation du canal.
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Figure 1.28: Canaux obtenus par migration des atomes.

Dans le cas du micro-usinage sur verre, la gravure est généralement obtenue par gravure

isotrope par voie humide. Différentes conditions de gravure a base de HF sont présentées dans

le tableau.

Conditions Vitesse Références

BOE (10:1) 10 nm/min Ocvirk-00

BOE (7 :1) 30nm/min Weiller-02

HF 25% 2um/mn Keir-02

HF 20% 1.1 um/min (21°C) Roulet-01

HF 10% 1.55 pm/min Rodriguez-03

HF/HNO3 (7:3) 6.5 um/min Handique-00, Handique -01,
Namasivayam-02,

HF/HCI/H20 (1:1:2) 6,4 um/mn Haab-99
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La section transversale du canal résultant de la gravure isotrope est de forme trapézoidale ou

semi-circulaire [Jacobson-94].

Figure 1.29: Photo MEB d’un verre gravé par voie humide [Jacobson-94].

IT — 2-2. Micro-usinage de surface
C’est un processus additif basé sur 1’utilisation d’une couche sacrificielle (I’oxyde de silicium,
le germanium ou une résine photosensible), qui sera gravée, souvent par voie humide afin de
libérer la microstructure souhaitée. Ce procédé est utilisé surtout dans la fabrication des
poutres et des ponts suspendus. Des exemples de canaux de hauteur de 500 nm réalisés par le
micro usinage de surface sont indiqués sur la figure 1.30. La couche sacrificielle utilisée est
le silicium polycristallin, encapsulée par une tricouche de LTO (Low Temperature Oxide)
/SIN/LTO. Cette couche sacrificielle est gravée par plasma XeF, [Gaudet-06]. Des canaux de

25 um de largeur et de 500 nm de hauteur ont été fabriqués par cette méthode.

Figure 1.30: Microcanaux réalisés a partir du silicium polycristallin
comme couche sacrificielle.

Une autre méthode, basée sur le micro-usinage de surface, consiste a faire une oxydation
thermique de SiO, sur le silicium puis une photolithographie pour créer des ouvertures dans
I’oxyde. Une couche de silicitum monocristallin est ensuite épitaxiée et recuite sous flux d’H

a 1100°C. Pendant le recuit du silicium, 1’oxyde est progressivement gravé, ce qui permet la
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formation des microcanaux enterrés. Cette disparition s’explique par le fait que I’oxygeéne du
Si0O, réagit a haute température avec les atomes de silicium pour former un monoxyde de
silicium SiO, qui est trés volatil dans les conditions de recuit utilisées (figure 1.31) [De

Sagazan-06]. Des canaux de 3 um de diametre ont été obtenus.

Figure 1.31: Microcanaux obtenus par De Sagazan ef al [De Sagazan-06].

IT — 2-3. Bonding
Cette technique vise a assembler deux substrats (silicium ou verre). Elle est réalisée suivant 3

manieéres, en fonction de la nature des substrats a assembler.
e Collage anodique

Le principe de cette méthode est le collage d’un wafer de silicium, préalablement gravé et
contenant des microcanaux, sur un substrat en verre, par I’application d’une tension électrique
entre les deux a haute température (figure 1.32). Sous I’effet de la tension, les ions Na+
contenus dans le verre migrent a I’interface et créent un champ électrique local intense.
Ajouté a I’effet de la température a laquelle le systéme est porté, le collage est assuré par

I’interpénétration des atomes a I’interface silicium-verre [Tjerkstra-97].

Source de
tengton

- Verre

Figure 1.32: Collage anodique.
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Différentes conditions de collage utilisées sont résumées dans le tableau suivant :

Température Tension Références
200-300°C 200-400V Wei-03
350°C 1100 V pendant 2-5min Tracey-95
700V (sous flux N2) Jorgensen-03
375°C 1000-1500V B6hm-00
400°C 400V Takamura-01
600V Terry-79
800V Brivio-02
430°C 1600V Jeong-00, -01
450°C 800V Roulet-01
850V Martin-03
485°C 800V Brody-97

Tableau 1.3: Conditions de collage anodique du verre sur silicium.
e Fusion

Cette méthode est utilisée pour assembler deux substrats de méme nature, soit en verre, soit en
silicium. Elle consiste a mettre en contact dans un premier temps les deux substrats. Ensuite,
ces substrats sont chauffés a une température au dessus de leur température de transition
vitreuse (450°C ou 1100°C). L'agitation thermique du systeme permet de réorganiser les
atomes a l'interface. Dans leurs travaux, Tjerkstra ef al [Tjerkstra-97] ont utilisé cette méthode
pour assembler deux wafers de silicium micro-usinés portés a une température 1100°C

pendant deux heures (Figure 1.33).
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4

Wafer 1

4

Wafer 2

Figure 1.33: Microcanaux obtenus par fusion de deux wafers [Tjerkstra-97].

Concernant 1’assemblage de deux plaques de verre par fusion, les conditions des procédés

sont résumées dans le tableau suivant.

Température du collage Références
440°C Effenhauser-93
560°C (3h) Haab-99
570°C (3,5h) Grover-03
580°C (20 min) Lin-01, Fu-03
620°C (3h), 10°C/min Xue-97
650-660°C (4-6h) Harrison -93,
Uchiyama -03

Tableau 1.4: Différentes conditions de collage par fusion de verre/verre.

e Collage par adhésion

Cette méthode est valable pour les trois types d’assemblage (Si/Si, Si/verre, verre/verre). Elle
consiste a utiliser une couche intermédiaire, des dérivés polymériques ou une colle optique et
a sceller par irradiations UV deux plaques de verres [Schlautmann-03], ou du silicium sur du

verre [Burns-96, Brahmasandra-01, Namasivayam-03].
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II — 3. Fabrication par les techniques douces
Cette dénomination provient des matériaux utilisés comme les polymeres. Le PDMS (poly
diméthyl-siloxane), le PMMA (poly méthacrylate de méthyle), le PC (poly carbonate) sont les

plus utilisés.

Généralement, dans le domaine de la microfluidique et des laboratoires sur puce (LTAS :
Micro Total Analysis Systems), le PDMS est tres utilisé. C’est un élastomeére transparent qui

offre plusieurs avantages d’utilisation grace a ses caractéristiques comme :

- Surface lisse et trés réguliere, qui permet de [’'utiliser dans des applications
microfluidiques comme la réalisation des microcanaux,
- Transparence, qui permet de faire des tests optiques (Analyse ADN par la méthode de
fluorescence),
- Bon diélectrique, ce qui permet de 1’utiliser dans I’encapsulation des équipements,
- Trés faible interaction avec nombreuses molécules biologiques, ce qui assure une non-
dénaturation des solutions biologiques.
Il existe plusieurs méthodes de réalisation des canaux sur des substrats plastiques comme la
photo-polymérisation [Beebe-01, Khoury-02], I’ablation [Grzybowski -98], I’impression par

fil [Martynova-97], mais la plus utilisée est celle du moulage.

Un exemple d’utilisation du PDMS pour la réalisation de microcanaux est donné (Figure

1.34) . Les microcanaux en PDMS sont réalisés en trois étapes:

e Fabrication du moule en résine photo-réticulée :

Les étapes sont les suivantes :

= Enduction de la résine
= Insolation
= Développement
= Ringage (acétone puis éthanol)
e Moulage
=  Préparation du PDMS a partir d’une solution liquide de pré-polymere
mélangé avec un agent réticulant selon le rapport volumique 10:1.
= Dégazage
= (Collage du PDMS dans le moule en résine

= Réticulation a 70°C pendant 2 heures

36



Chapitre 1. Capteurs chimiques et microfluidique

e Assemblage
Pour cela plusieurs méthodes sont utilisées mais généralement le collage se

fait par un traitement de surface sous plasma d’oxygene.

Résine

Wafer

Verre

1 Traitement de surface

11111 Masque

‘ PDMS f

N

Wafer Wafer

Préparation du moule Moulage

Figure 1.34: Etapes de fabrication des microcanaux en PDMS.

Un exemple d’une plateforme microfluidique réalisée en PDMS est présenté dans la figure
1.35.

Figure 1.35: Canaux microfluidiques réalisés par la technique douce [Hongmei-05].
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Nous aurons besoin de plusieurs de ces technologies, décrites dans ce paragraphe. En effet,
une partie du canal microfluidique sera intégré dans la structure des composants, mais les
liaisons avec le réseau fluidique externe seront réalisées en PDMS. Notre prototype fera
intervenir toutes ces techniques, d’une part le micro-usinage de surface pour le canal
microfluidique, le micro-usinage de volume pour les zones d’injection (inlet/outlet) et le

PDMS pour les liaisons avec le systéme fluidique.

III. Notions de mécanique des fluides

L’intégration du canal microfluidique dans le composant a effet de champ réduit
considérablement ses dimensions, par rapport aux dimensions usuelles pour des microcanaux.
Afin d’étudier ’effet de cette réduction d’échelle, la théorie microfluidique décrite ci-dessous

doit étre utilisée.

III - 1. Généralités
Un fluide est un milieu matériel continu, déformable, sans rigidité et qui peut s'écouler. Il est
donc considéré comme étant une substance formée d'un grand nombre de particules

matérielles, trés petites et libres de se déplacer les unes par rapport aux autres.
I1 englobe deux états physiques :

- L’état gazeux : les gaz sont considérés comme des fluides compressibles, c'est-a-dire
que le volume occupé par une masse donnée varie en fonction de la pression
extérieure.

- L’état liquide : les liquides sont considérés comme des fluides incompressibles ou non
compressibles, c'est-a-dire que le volume occupé par une masse donnée ne varie pas

en fonction de la pression extérieure.

La mécanique des fluides est une branche de la physique qui étudie les écoulements des
fluides lorsqu’ils subissent des contraintes ou des forces. Les mécanismes physiques
prépondérants dans les microsystemes différent des mécanismes usuels a [’échelle

macroscopique : les effets de surface (~L?) dominent les effets volumiques (~L>).

Le comportement du fluide dans un microcanal dépend de plusieurs parameétres : la géométrie
du canal, les propriétés physiques du fluide utilis¢é comme la viscosité, densité, et les

conditions d’écoulement.
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La microfluidique traite donc du comportement des écoulements dans les petites dimensions.
Des notions et des concepts de base de la microfluidique sont présentés dans les paragraphes

suivants.

e Tension superficielle
Appelée aussi tension de surface, la tension superficielle est une force qui existe a la surface
d’un milieu dense (liquide ou solide) ou a I’interface entre deux milieux différents (entre un

liquide ou un solide et un gaz). Elle est définie comme une force F exercée sur une longueur
M-

o= ? [N/m] (13)

Cette tension superficielle est a 1’origine de certains phénomenes observés dans notre
quotidien comme une goutte d’eau qui ne s’étale pas sur une feuille, ou les insectes qui

marchent sur 1’eau.

e Phénomene de Capillarité
La capillarité est un phénomene lié aux interfaces entre deux liquides non miscibles, entre un
liquide et I’air ou entre un liquide et une surface. Elle est définie aussi comme la capacité d’un
fluide & monter naturellement contre la force de la gravité le long d’un tube fin plongé dans le

liquide.

Le nombre capillaire Ca est le rapport entre la viscosité dynamique et la tension superficielle,

il est adimensionnel.

Ca=EY (14)

Avec :
- M laviscosité¢ dynamique (kg/m.s),
- v lavitesse d’écoulement (m/s),

- o latension superficielle (N/m).

e Phénomene de Mouillage
Le mouillage est I’étude de I’étalement d’un liquide déposé sur un substrat solide ou un

liquide. Il est qualifié par la tension de surface et la capillarité.
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Figure 1.36: angle de mouillage d’une goutte sur une surface

e Viscosité
La viscosité se manifeste quand le fluide est en mouvement. Elle désigne la capacité du fluide
a s’écouler, autrement dit, elle caractérise les frottements internes du fluide. Lorsque les
fluides ont une grande viscosité, ils résistent a I’écoulement contrairement aux fluides qui ont
une faible viscosité et s’écoulent facilement. Ce coefficient est influencé par la température,
car généralement lorsque la température augmente, la densité du fluide diminue, ce qui

engendre une diminution de sa viscosité.

Sous I’effet des frottements internes d’un fluide visqueux, chaque particule ne s’écoule pas a
la méme vitesse, ce qui fait apparaitre un profil de vitesse. Cette vitesse est fonction de la
distance Z, mesurée par rapport a la surface, et est plus importante au milieu de la conduite

qu’au bord de la conduite.

» Vv max
z+dzg----me o] v+dv

Figure 1.37: Profil de la vitesse d’un fluide dans une conduite.
On distingue la viscosité dynamique de la viscosité cinématique.
Viscosité dynamique :

Le mouvement d’un fluide visqueux peut étre considéré comme résultant du glissement des

couches du fluide les unes sur les autres. La viscosité dynamique exprime la proportionnalité
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entre la force de frottement exercée a la surface de séparation de deux couches adjacentes de

distance AZ, et la variation de la vitesse d’écoulement de ces deux couches adjacentes.

F—pu.SAV (15)

AZ
ou:

F : force de glissement entre les couches (N),
- : Viscosité dynamique (kg/m.s),
- S : surface de contact entre deux couches (m?),

AV: Ecart de vitesse entre deux couches (m/s),

- AZ : Distance entre deux couches (m).
Viscosité cinématique :

Elle est définie comme le rapport de la viscosité dynamique ( 42 ) et la masse volumique ( ©0).

V= % (m?/s) (16)

111 — 2. Ecoulement des fluides dans les microcanaux
La quantit¢ la plus importante pour déterminer le régime d'écoulement dans
un systéme spécifique est le nombre de Reynolds « Re », étant définit comme le rapport entre

les forces d’inertie et les forces visqueuses :

y7;
Avec :

e u: Vitesse moyenne du fluide (m/s),
e |: Diameétre hydrodynamique du canal. Dans un canal de géométrie carrée, le diametre

_ 2ab

hydrodynamique est : /
a+b

(a et b sont respectivement la hauteur et la largeur

du canal) (m)
e p :Masse volumique du liquide (kg/m?),
e U : Viscosité dynamique du fluide (kg/m.s).
En fonction du nombre de Reynolds, 1'écoulement peut se produire selon deux régimes
distincts.
Le régime laminaire dans lequel I’écoulement est ordonné et régulier et le régime turbulent,

qui se caractérise par des fluctuations de vitesse chaotiques. A petits nombres de Reynolds
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R<2000, comme c’est généralement le cas dans les microcanaux, I’écoulement est laminaire

et tous les processus de transport se produisent généralement a une vitesse relativement lente.

Du point de vue macroscopique, un fluide est assimilé a un milieu continu. La description de
son écoulement peut étre faite a partir de son champ de vitesse, fonction des variables
d'espaces et de temps. La conservation de la quantité de mouvement permet de relier

l'accélération d'une particule de fluide a I'ensemble des forces s'exercant sur celle-ci.

L’écoulement d’un fluide a I’échelle macroscopique est régi par 1’équation de Navier-stokes :

pg—: + p(FV) = pf‘ —Vp+nAv + (& + g)gmd (div(v)) (18)
Avec :
e P :pression (Pascal).
e :Masse volumique du liquide (kg /m>).
e 77 : Viscosité dynamique du fluide (kg/m.s).
e 7 : Ensemble des forces extérieures volumiques s’exer¢ant sur le fluide
(N).

Cette équation est simplifiée lorsque le fluide s'écoule dans des microcanaux :

- Lorsque la vitesse de 1’écoulement est inférieure a la vitesse du son, le milieu peut étre

considéré comme milieu incompressible pour lequel div(v)=0.

_ ~ 2
- Dans les microcanaux, le terme d’inertie p(v.V)v, de l'ordre de : p(v.V)v ~ PV st

L
négligeable devant le terme visqueux 7»Av , de l'ordre de : 7AV ~ %
- e
- En régime stationnaire : m =0.
t
L’équation précédente devient I'équation de stokes :
—Vp+n.AV +pf =0 (19)
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III - 3. Calcul du débit dans les microcanaux
Le débit permet de mesurer le flux du liquide traversant une surface quelconque par unité de

temps. Il est possible d’écrire le débit en fonction de la perte de charge Ap en résolvant

I’équation de conservation de la masse.

Dans le cas d’un écoulement dans un microcanal (L>>h,w) et avec I’approche suivante :

, . . te
- écoulement incompressible : p=C" = Py,
- section de microcanal constante : i = u(y,z),

. . t
- fluide newtonien : s =c'®,

I’équation de conservation de la masse s’écrit

2 2
6u+8u:_Ap (20)
oy oz mlL

La résolution de cette équation donne la relation dite de Poiseuille qui lie le débit avec la perte
de charge :

Ap

2P 4l m’/s 21
12,uOLW (m?/s) (21)

Q

Avec h la hauteur du canal, w sa largeur, L sa longueur et p, la viscosité du fluide.

Un simple calcul pour différentes dimensions de microcanaux est résumé dans le tableau
suivant :
Avec Ap =1 atm, po= 10" kg.m" s, P, = 10° kg.m™.

Longueur (L) Largeur (1) Hauteur (h) Débit (Q)
I cm 200 pm 10 pm 10 pul/min
I cm 200 pm I pm 0.01 pl/min

Tableau 1.5: Calcul du débit pour différentes dimensions de microcanaux.
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IV. Conclusion

Le travail de cette thése consiste donc a intégrer des canaux microfluidiques au sein d'un
transistor a effet de champ. Cette structure, proche de celle des transistors a grille suspendue,
doit présenter les mémes avantages, a savoir une forte sensibilit¢ de détection des charges
comparativement aux capteurs usuels. Elle doit par ailleurs, du fait de I’intégration du canal
microfluidique, présenter des avantages supplémentaires en terme de volume de produit utile,

facilité d’utilisation. ..

La conservation d’une sensibilité élevée s’accompagne d’une limitation de la hauteur du canal
microfluidique. De ce fait, cette limitation introduit des contraintes fluidiques

supplémentaires.

Le but de ce travail consiste donc a étudier différentes technologies permettant I’intégration
du canal microfluidique au composant, avec des propriétés mécaniques et électriques
intéressantes. Le systéme sera utilisé pour la détection des espéces chimiques, en particulier

pour la mesure du pH.

Les chapitres suivants présentent les différentes technologies utilisées pour la fabrication des
microcanaux, puis leur intégration, suivant différents procédés, au sein des transistors a effet

de champ.
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CHAPITRE I1 :

Microcanaux

Ce chapitre est consacré a la réalisation des microstructures de type microcanaux.

La premiére partie de ce chapitre présente les différents matériaux utilisables pour la
réalisation technologique des microstructures, avec leurs méthodes d’obtention et la seconde

partie est consacrée a I’optimisation des différentes étapes de réalisation des microcanaux.
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I. Matériaux utilisés

La technologie de réalisation des microstructures, comprenant les transistors a effet de champ
et les microcanaux, nécessite 1’utilisation de différents matériaux, remplissant des fonctions
différentes et spécifiques. Nous allons présenter rapidement ici I’ensemble des matériaux dont

nous disposons et pouvant étre utilisés dans notre procédé technologique.

I - 1. Le silicium et ses techniques de dépot

I —1-1. Le silicium monocristallin

Le silicium monocristallin posséde une structure diamant. Un atome est 1ié aux quatre plus
proches voisins situés aux sommets d’un tétracdre a une distance d = 2.35A° et un angle
formé de 109°28°. Du fait de la périodicité a longue distance, les calculs par la mécanique
quantique reposant sur la théorie de Bloch conduisent a un schéma de bandes d’états
d’énergie des électrons bien précis : une bande de valence et une bande interdite d’énergie

1,12 eV. Aucun état énergétique n’est toléré a 'intérieur de la bande interdite (figure 2.1).
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Figure 2.1 : Schématisation de la structure atomique du silicium monocristallin
et sa structure de bandes d’énergie.

L’intérét du silicium monocristallin, outre son utilisation comme couche active dans les
composants, releve de ses propriétés de gravure, en particulier des géométries de gravure
dépendant de son orientation cristallographique. Il est de ce fait trés utilis¢é en
microtechnologie de volume, comme indiqué dans le chapitre 1. Il constituera également le

support sur lequel seront fabriqués les composants.
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I - 1-2. Le silicium polycristallin

Ce type de matériaux est constitué de deux phases : une phase cristalline, des monocristaux
orientés dans tous les sens et nommés grains, une autre phase amorphe, structure désordonnée

jointive aux grains et nommeée joints de grains.

O Silicium

Figure 2.2 : Structure du silicium polycristallin.

Le silicium polycristallin est trés utilisé dans les technologies en couches minces, que ce soit
pour la fabrication de couches actives, de contacts dopés ou de contacts de grille dans les

transistors a effet de champ, ou comme couche structurelle en microtechnologie de surface.
I -1-3. Le silicium amorphe

Le silicium amorphe se caractérise par 1’absence d’un ordre dans la structure atomique,
I’ordre a courte distance peut étre maintenu jusqu’aux seconds voisins. Cet arrangement
atomique reste basé sur la liaison tétraédrique covalente, avec une distance interatomique de
2.31 A° qui se trouve dans le silicium monocristallin. L’absence de I’ordre dans la structure
atomique se traduit par différents types de défauts comme les distorsions des liaisons Si-Si et
les liaisons insatisfaites (appelées « liaison pendantes »). Ces défauts vont introduire des
modifications dans la structure électronique. Les distorsions des liaisons Si-Si vont faire
apparaitre des états localisés dans le gap en formant les queues de bandes. Les liaisons

pendantes créent des états profonds dans le gap.
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Queues de bande
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Figure 2.3 : Représentation de la structure atomique du silicium amorphe et
distribution d’état de défauts dans la bande interdite.

Il existe une grande variété de procédés ou méthodes pour le dépot du silicium en couches
minces. Ces méthodes donnent un matériau dont les propriétés sont différentes du fait de la
méthode utilisée et aussi des conditions de dépdt. Chacune de ces méthodes présente des
avantages et des inconvénients, liés a la qualité du matériau obtenu d'une part et a la mise en

ceuvre et aux colts engendrés par ces techniques d'autre part.
Les techniques les plus couramment utilisées sont :

e Décomposition en phase gazeuse

Le principe de cette technique est de décomposer une source gazeuse de silicium comme le
silane SiHy4, le disilane Si,Hg, le trisilane SisHg ou d’autres gaz a base du silicium. La

décomposition du gaz se fait soit thermiquement, ou soit a I’aide d’un plasma.
- Décomposition Thermique

Elle consiste en un apport d'une énergie thermique suffisante pour décomposer les molécules
du gaz et créer des especes qui se déposent sur le substrat. Cette décomposition peut se faire a
basse pression : LPCVD (Low Pressure Chemical Deposition) ou a pression atmosphérique
APCVD (Atmospheric Pressure Chemical Deposition). Le matériau obtenu est caractérisé par

une tres faible teneur en hydrogene.

- Décomposition Plasma ou PECVD

C'est un plasma qui est utilisé pour décomposer le gaz. Le plasma peut étre inductif en Radio
Fréquence ou a couplage capacitif en Radio Fréquence ou en continu. Les especes ainsi créées
se déposent sur des substrats qui peuvent étre maintenus a de faibles températures. Le

matériau obtenu est caractérisé par une grande teneur en hydrogéne.
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e Pulvérisation

Le principe de cette méthode est d’arracher des atomes de silicium d’une cible solide au
moyen de son bombardement par des ions (généralement des ions Argon) avec une énergie
cinétique suffisante. Les atomes pulvérisés se déposent sur le substrat. Cette pulvérisation se
fait soit par un faisceau d’ions, ou ils sont produits dans un canon a ions, soit par une
pulvérisation plasma, les ions d'argon étant produits dans un plasma. Le champ électrique qui

permet le maintien du plasma peut étre en radiofréquence (RF) ou en continu (DC).

I - 2. L’oxyde de silicium et ses techniques de dépot
Les premiers transistors ont utilisé le dioxyde de silicium comme isolant de grille grace a ses

multiples atouts qui expliquent son succes :

- une faible densité de défauts a l'interface Si/SiO,,

- une grande résistivité,

- un champ de claquage élevé (8 MV/cm),

- une large bande interdite (8,9 eV) qui permet de supposer une faible sensibilité aux
rayonnements et une grande barriére énergétique empéchant I'injection des
porteurs.

Il existe deux principales techniques pour obtenir du dioxyde de silicium : soit par une

croissance soit par un dépdt.

I-2-1. L’oxyde thermique
Cet oxyde se forme a trés haute température (>800°C). Les molécules d’oxygene sont
absorbées a la surface, puis réagissent avec les atomes de silicium pour former un dioxyde de
silicium. Ensuite, les molécules d’oxygene diffusent a travers I’oxyde qui a commencé a se

former pour réagir avec les atomes de silicium.

I1 existe deux types d’oxydation : ’oxydation séche et I’oxydation humide selon les réactions
chimiques suivantes :

Si(s) + Oz(g) > Si10,(S)
Si(S) + 2 HO(g) > Si10,(S) + 2 Ha(g)

L’oxyde sec est caractérisé par sa bonne qualité¢ d’isolation et sa faible vitesse de formation.

Généralement, il est utilis€ comme isolant de grille pour les transistors MOS, tandis que
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I’oxyde humide est de qualité électrique moins bonne, mais sa vitesse de formation est élevée.

Il est généralement utilis¢ comme masque pour la diffusion de dopants.

I-2-2. L’oxyde déposé
I1 existe une grande variété¢ de méthodes pour déposer une couche de dioxyde de silicium. Ces
méthodes donnent un matériau dont les propriétés sont différentes du fait de la méthode
utilisée et aussi des conditions utilisées.
Parmi ces méthodes il y a:

e Dépot PECVD (Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition)

Dans cette technique, c'est un plasma radio fréquence qui est utilisé pour dissocier le mélange
gazeux SiHs / N,O [Chanana-93] ou le TEOS (Tetraethylorthosilicate Si(OC,Hs)s) / O3)
[Goghero-01]. Les especes ainsi créées se déposent sur des substrats qui peuvent éEtre

maintenus a de faibles températures (~ 300°C).

e Dépot ECR-CVD (Electron Cyclotron Resonant Chemical Vapor

Deposition)

Le principe est basé sur la dissociation de mélange gazeux SiH4 / N,O [Herak-90], SiH4 / O,
[Herak-89], ou O, / SiH4 / He [Peroca-05], par une décharge hyperfréquence couplée a un
champ magnétique. L’utilisation de ce type de réacteur permet d’avoir un régime non
collisionnel qui permet d’avoir des grandes vitesses de dépot utilisant des ions de faible

énergie.

e Dépot APCVD (Atmospheric Pressure Chemical Vapor Deposition)

Le dépot CVD a pression atmosphérique a ¢été le premier type de CVD utilisé en
micro¢lectronique, car il ne nécessite qu’un appareillage simple. Le principe de la méthode
consiste a décomposer thermiquement un gaz réactif : TEOS (Si(OC;Hs)4) / O3) [Juarez-09]

ou SiH4/ O3 [Gorin-03] a pression atmosphérique.

e Dépot par pulvérisation Cathodique RF

Une cible de dioxyde de silicium est bombardée par des ions présents dans le plasma,
généralement Ar'. Lorsque la cible est bombardée par un flux de particules énergétiques des
particules pulvérisées ¢électriquement neutres sont généralement diffusées dans toute

l'enceinte. Un certain nombre d'entre elles sont recueillies sur un support, donc sur le substrat,
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placé en face de la cible, et sur lequel elles forment une couche. Un mélange gazeux d’argon

et oxygeéne permet d’avoir une steechiométrie SiO, [He-03].

I - 3. Le nitrure de silicium et ses techniques de dépot

N < Q
éO\O
Q d &
(3 o < Si

Figure 2.4 : Représentation de la structure atomique du nitrure de silicium (SizNy).

Le nitrure de silicium est tres utilisé comme isolant (second apres 1’oxyde de silicium). Il a été
remarqué par ses excellentes propriétés mécaniques et chimiques en 1955, mais il a fallu
attendre jusqu'en 1965 pour une premicre utilisation comme couche de passivation. Il a été
utilis¢é comme membrane sensible aux ions dans les ISFET ou il a montré une meilleure

sensibilité que celles des ISFET utilisant des membranes en oxyde [Harame-87].

11 existe deux techniques principales pour déposer le nitrure de silicium : LPCVD ou PECVD.

I — 3-1. Nitrure de silicium LPCVD

C’est la méme technique que celle présentée plus haut pour le silicium polycristallin avec une
température T supérieure a 750°C [Retajczyk-80], la source de silicium étant le silane ou le
disilane, et la source d’azote, I’ammoniac. Au sein du laboratoire IETR, un nitrure de silicium

déposé a 600°C a été développé pour une application TFT (Thin Film Transistor) sur verre.

I — 3-1. Nitrure de silicium PECVD

Il peut étre déposé a T = 150 °C [Belarbi-10], en utilisant le silane ou le disilane comme

source de silicium et I’ammoniac ou 1’azote (N;) comme source d’azote.

I -4.Le germanium
Le germanium est un semiconducteur qui a servi comme substrat semiconducteur jusqu'a ce

qu’il soit remplacé par le silicium vers les années 1970. On le trouve sous forme d’alliage
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avec le silicium, souvent utilisé dans le domaine des hautes fréquences ou dans le domaine

optique (comme support pour guide d’ondes), ou dans la détection proche infrarouge.

Dans le cadre de cette thése, le germanium peut étre utilisé comme couche sacrificielle,
comme cela a été fait pour la réalisation des transistors a grille suspendue (SGFET). Il est
déposé par la technique LPCVD en utilisant le germane (GeH4) comme source gazeuse. Les

conditions de dépdt sont reportées sans le tableau suivant :

Matériau | Température Pression Débit de GeHy Vitesse de dépot

Ge 500°C 90 Pa 50 sccm 12 nm/mn

Tableau 2.1 : Conditions de dépdt de la couche sacrificielle de Germanium.

Le germanium se grave facilement avec 1’eau oxygénée (H»O;). En effet, I’eau oxygénée
réagit avec le germanium, comme décrit dans les équations ci-dessous, et produit un oxyde de

germanium soluble dans I’eau, ce qui conduit a une gravure tres sélective.
H, 0, +Ge =2 GeO+H,O
H,0,+ GeO > GeO, (S)+ H,O 2> GeO; (liq)
La vitesse de gravure par I’eau oxygénée (H,O,) dépend de la température de la solution.

I - 5. Les métaux utilisés

Plusieurs matériaux ont été utilisés : I’aluminium, 1’or et le titane. Tous ces matériaux ont été

déposés en couche mince par une technique PVD (Physical Vapor Deposition).

Cette technique consiste a évaporer le matériau souhaité a basse pression. Ses molécules se
déposent en couche mince sur le substrat. Il existe plusieurs moyens de chauffer le matériau
jusqu’a évaporation, le plus utilisé étant I’effet joule. Dans ce cas, le matériau est placé dans
un creuset généralement en tungsténe (Trysion = 3422C°), et c’est sous ’effet du courant que ce

denier atteint la température de fusion du matériau a déposer.

Ce dépot se fait enticrement sous vide, I’épaisseur de la couche déposée est contrdolée a 1’aide

d’une balance a quartz.
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Un quatriéme métal a ¢été utilisé: le cuivre, ce métal a ¢ét¢ déposé par une voie
¢lectrochimique, dont le principe repose sur une ¢€lectrolyse. Elle consiste en un transfert
d’¢électron entre deux composés chimiques. Deux électrodes sont plongées dans un électrolyte
et alimentées par un générateur externe. L’anode est en cuivre dans notre cas, la cathode

supporte le substrat.

Sous I’application d’une tension, le courant ainsi généré a pour effet d’arracher des électrons

de I’anode (donc oxydation) selon la réaction suivante :
Cu(s) > Cu™(aq)+2¢

Les cations Cu"? résultant sont alors attirés vers la cathode (donc le substrat) qui jouera le role

de réductrice selon la réaction suivante :

Cu™(aq)+2¢ > Cu(s)

I1.Fabrication des microcanaux

La plupart des techniques de réalisation des microcanaux citées dans le chapitre
précédent n’ont pas été retenues pour I’¢laboration de nos microcanaux. En effet, les
techniques comme le micro-usinage de volume, le wafers bonding (difficile d’atteindre un gap
submicronique), la self migration ou encore les techniques dites douces, ne sont pas
compatibles en vue de I’intégration d’un canal microfluidique dans un transistor a effet de
champ. Ce canal microfluidique, sera intégré de maniere a ce que la grille du transistor soit
au-dessus et la couche active en dessous. La technique permettant cette structure est le micro-

usinage de surface (par couche sacrificielle).
Deux méthodes ont été testées pour cette réalisation :

» La premi¢re méthode consiste a effectuer une gravure latérale d’une couche
sacrificielle située sous une couche structurelle, puis de boucher le coté du microcanal.
Cette méthode présente un avantage principal : une assez courte durée de gravure
permettant d’obtenir un canal relativement large. Elle nécessite toutefois 1’utilisation
d’un matériau de soutien possédant de bonnes propriétés mécaniques, et un matériau
qui se dépose de manicre relativement anisotropique, de maniere a obstruer le canal

sans le combler.
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» La seconde méthode consiste a utiliser un matériau sacrificiel pour former le canal. Ce
matériau sera gravé en fin de procédé, afin de libérer le microcanal a partir des
ouvertures entrées — sorties. Ce procédé est plus simple que le premier, mais la durée

de gravure du microcanal sera beaucoup plus élevée dans ce cas.

Ces deux techniques nécessitent 1’utilisation de matériaux structurels et de matériaux utilisés
comme couches sacrificielles. Dans ces deux cas, les propriétés recherchées sont tres

différentes.

IT - 1. Méthode 1 (Méthode de rebouchage)
La méthode de réalisation utilisée est basée sur une gravure latérale de la couche sacrificielle.

Par la suite une couche de rebouchage est déposée afin de former les microcanaux (figure

2.5).

Couche de
Ceiigis rebouchage
structurelle [
Microcanal
forme

Figure 2.5 : Représentation générale des microcanaux réalisés par la méthode du rebouchage.

Dans le cas de la réalisation des microcanaux par la méthode de rebouchage, la technique

comporte cinq €tapes (figure 2.6).

Tout d’abord une couche sacrificielle « d’oxyde de silicium SiOx» d’épaisseur 500 nm est
déposée par pulvérisation cathodique radiofréquence sur un wafer de silicium. Par dessus, une
couche de nitrure de silicium d’épaisseur 100 nm est déposée par LPCVD a 600°C, en
présence de silane (SiH4) comme source de silicium et d’ammoniac (NH;) comme source
d’azote. Cette couche joue un role essentiel dans la réalisation du microcanal. En
I’occurrence, cette couche doit avoir une bonne tenue mécanique pour permettre la création
du canal lors de la gravure d’oxyde de silicium. Des ouvertures sur la couche de nitrure de
silicium ont été créées par photolithographie et gravées par R.ILE pour accéder a la couche
sacrificielle et la graver. La gravure de la couche sacrificielle, donc de 1’oxyde de silicium, se
fait dans une solution d’HF a 2%. La largeur des canaux dépendra de la durée de gravure. La
derniére étape consiste a reboucher les ouvertures par une couche épaisse d’un matériau

spécifique afin de former les microcanaux.
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Substrat E— Substrat E— Substrat
Dépdt d’une couche Dépot d’une couche
sacrificielle structurelle ﬂ

I < | | | Substrat |

Substrat Substrat

Dépot d’une couche Gravure de la couche
de rebouchage sacrificielle

Figure 2.6 : Etapes de réalisation des microcanaux par le procédé 1.

Différents matériaux de rebouchage comme I’aluminium déposé par évaporation thermique
(figure 2.7-a et 2.7-b) ou le nitrure de silicium déposé par PECVD (plasma Enhanced
Chemical Vapour Deposition) (figure 2.7-c) a 150°C en mélangeant silane et ammoniac ont

¢été testés. Les plaques sont enfin clivées pour la visualisation des microcanaux au MEB.

(@) (b) (©)
Figure 2.7 : Les microcanaux réalisés par le procéde 1.

Un microcanal de 1 pm de largeur a été formeé apres 5 min de gravure (figure 2.7 a), la figure
démontre que la couche structurelle a une bonne tenue mécanique apres un dépot de 600 nm

d’aluminium par-dessus.

Sur la figure 2.7.b, le canal s’est affaissée apres 15 min de gravure, dans ce cas sa largeur est

de 3 um. A cette largeur, la couche de nitrure ne tient pas et s’abaisse systématiquement.
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L’inconvénient d’utiliser I’aluminium comme couche de rebouchage réside dans la mauvaise
isolation électrique du canal. Cette mauvaise isolation électrique ne permet pas d’envisager

une intégration dans un FET pour une application de détection dans un milieu liquide.

Sur la figure 2.7.c, un rebouchage avec le nitrure de silicium déposé par PEVCD a été
effectué¢ sur le canal de 3 um de largeur. L’image MEB montre que la couche structurelle ne

tient pas, et que le canal formé est de 1,5 um de largeur.

D’apres les trois essais, la largeur du canal ne dépasse pas les 5 um, dii au mauvais maintien
mécanique de la couche de nitrure de silicium (50 nm). Il est toutefois possible de réaliser des
microcanaux plus larges, en augmentant I’épaisseur de la couche structurelle, mais la suite des

étapes technologiques constituant le procédé¢ s’en trouve plus compliquée.
Conclusion

Malgré la facilité de la mise en ceuvre de cette méthode de fabrication, des limitations ont
rendu cette méthode incompatible pour une intégration des microcanaux dans un transistor
FET. La premicre limitation est la difficulté de reboucher le canal en utilisant deux matériaux
différents, un isolant pour passiver électriquement le canal et un conducteur qui sera utilisé
comme grille. Une autre limitation apparait, c’est la difficulté de travailler avec des plaques
sur lesquelles les microcanaux sont déja formés. Le risque du collage (sticking) de ces
microcanaux sur le substrat apres ces étapes technologiques (dépot, photolithographie...) reste

trop élevé.

I1 - 2. Méthode 2 (Libération via les ouvertures)
Cette méthode de microfabrication est aussi basée sur I’utilisation d’une couche
sacrificielle et d’une couche structurelle avec une libération du canal en fin du procédé via des

ouvertures (figure 2.8).

Couche structurelle

et | \
\ ™1 / o \

Figure 2.8 : Schéma général d’un microcanal réalisé par la méthode de libération

via les ouvertures.

56



Chapitre 11. Microcanaux

II — 2-1. Procédé de fabrication

o Dépot de la couche sacrificielle

Une couche sacrificielle de 1 pm d’épaisseur est déposée sur un substrat. Apres un
procédé classique de photolithographie, la couche est gravée soit par voie humide soit par
voie seche (selon le matériau utilisé en couche sacrificielle) afin de définir les dimensions du

canal. La figure 2.9 montre le design de la couche sacrificielle aprés la gravure.

Figure 2.9 : Définition de la couche sacrificielle.
e Dépot de la couche structurelle

L’étape suivante consiste a déposer une couche structurelle, qui peut étre un assemblage

d’une couche isolante et une couche conductrice (figure 2.10).

Le matériau utilisé pour cette couche dépend du matériau de la couche sacrificielle déposé
durant 1’étape précédente. La propriété recherchée est un bon maintien mécanique apres la

gravure de la couche sacrificielle.

Figure 2.10 : Dépot de la couche structurelle.
e Réalisation des inlets / outlets

Des ouvertures (inlet / outlet) sont réalisées, par un procédé classique de photolithographie,

sur la couche structurelle. Ces ouvertures permettent d’accéder a la couche sacrificielle afin

57



Chapitre 11. Microcanaux

de libérer le canal lors de la dernic¢re étape. La gravure de la couche structurelle pour les

ouvertures se fait soit par voie humide ou par voie séche, selon les matériaux utilisés.

Figure 2.11 : Les ouvertures (inlet / outlet) sur le microcanal.
e Libération du canal

La dernicre étape consiste a libérer le canal a partir des deux ouvertures crées précédemment

par voie humide.

Inlet Outlet

(b)

Figure 2.12 : Coupe verticale sur I’axe perpendiculaire (a) et I’axe parallele (b)
aux microcanaux.
Plusieurs matériaux on été testés comme couche sacrificielle et couche structurelle. Le choix
des matériaux a été établi en fonction de la disponibilité de ces derniers et le savoir faire du

laboratoire.

II - 2-2. Couche sacrificielle
Les propriétés recherchées dans ces matériaux utilisés comme couche sacrificielle sont
les suivantes :
e une grande vitesse de gravure,
e la compatibilité de la gravure avec les autres matériaux utilisés,
e la possibilité de réaliser des couches d’épaisseur facilement ajustable.
Trois matériaux (I’oxyde de silicium, le germanium et la résine photosensible S1818) ont été

testés comme couche sacrificielle.
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a- Le germanium

Le germanium est déposé par la technique LPCVD. Ce matériau a aussi été utilis¢é comme
couche sacrificielle dans les travaux de thése sur les SGFET [Kotb-04, Bendriaa-06, Girard-
08]. La gravure de cette couche lors de la premicre étape, avant le dépot de la couche

structurelle, est faite par gravure RIE en utilisant le gaz SFs.

Les conditions de gravure sont résumées dans le tableau suivant :

Matériaux Gaz réactif | Débit de gaz | pression puissance | Cinétique

Germanium | SFg 20 sccm 2.10° mbar |30 W 400 nm/mn

Tableau 2.2 : Conditions de gravure RIE (seéche) de germanium.

Lors de la libération du canal, le germanium est gravé par voie humide (H,O;) a 80°C, ce qui

permet d’avoir une vitesse de gravure de 800 nm/mn.

La vitesse de gravure par I’eau oxygénée (H,O,) dépend de la température de la solution.

Cette dépendance de la vitesse de gravure est illustrée sur la figure 2.13.
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Figure 2.13 : Vitesse de gravure du germanium en fonction de la température

de la solution de H,O, [Kotb-04].

L’utilisation du germanium offre I’avantage d’utiliser une solution de gravure (H,O,) qui est
compatible avec les autres matériaux utilisés. Cependant 1’inconvénient d’avoir ce matériau
comme couche sacrificielle réside dans I’importante rugosité a sa surface, ce qui implique que

la couche structurelle par-dessus, suit le relief de cette surface.
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b- L’oxyde de Silicium
Plusieurs possibilités sont offertes au sein du laboratoire afin d’utiliser I’oxyde de silicium
comme couche sacrificielle : d’une part I’oxyde déposé par APCVD, qui a été utilisé dans de
précédents travaux de these traitant des SGFET, d’autre part I’oxyde déposé par pulvérisation.
Le choix s’est porté sur ce dernier, car il est avantageux en termes de vitesses de gravure par

rapport a I’oxyde APCVD.

Cette différence de vitesse de gravure dépend de la densité du matériau, qui dépend de la
température du dépot. De ce fait, D'oxyde de silicium APCVD (déposé a
T =400C°) est plus dense et se grave moins rapidement que 1’oxyde de silicium pulvérisation
qui lui se dépose a température ambiante. Ceci a été confirmé par des mesures d’ellipsometrie

[Bouhadda-10].

L’oxyde de silicium utilis¢ est donc déposé par pulvérisation cathodique radiofréquence sur
une substrat en utilisant une cible en SiO,. La caractéristique recherchée pour cet oxyde est
donc I’obtention d’une vitesse de gravure élevée dans une solution HF (acide fluorhydrique) a

2%.

Une ¢étude d’optimisation d’oxyde a été faite en amont et les paramétres de dépdt optimisés et
fixés sont les suivants :
- Débit d’argon : 40 sccm.
- Puissance : 200 watts.
Température : Tamp,
- Epaisseur de la couche : 800 nm.

- Différentes pressions de dépot : 2.107, 5.10, 10 mbars.

Différents essais de dépots ont permis d’obtenir une vitesse de gravure ¢élevée. Les résultats

sont présentés sur la figure 2.14.
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Figure 2.14 : Vitesse de gravure de 1I’oxyde de silicium dans la solution HF a 2%
en fonction de la pression du dépdt de la couche.
D’apres le graphique, I’augmentation de la pression du dépdt induit une augmentation de la
vitesse de gravure de la couche d’oxyde obtenue. Ceci est expliqué par une diminution de la
densité de la couche obtenue lorsque la pression du dépot augmente, ce qui augmente la
vitesse de gravure. La valeur de la pression du dépdt est fixée a 107 mbars (la vitesse de

gravure au HF 2% est de 1.2 pm/min).

Les conditions finales du dépot sont reportées dans le tableau suivant :

Pression Flux d’argon | Puissance | Température

10”2 mbar | 40 sccm 200 W ambiante

Tableau 2.3 : Conditions de dép6t d’oxyde de silicium comme couche sacrificielle.

L’avantage de 1’oxyde de silicium en couche sacrificielle, comparé au germanium, c’est qu’il
est moins rugueux et est déposé a basse température. Par contre la solution pour sa gravure
(HF) attaque les autres matériaux comme 1’aluminium, ce qui nécessite une couche de

protection.

c- Résine S1818
La résine est déposée sur des substrats de silicium monocristallin par spin-coating avec
différentes vitesses de rotation, afin d’avoir différentes épaisseurs (tableau 2.4). La résine sera

gravée par I’acétone pendant 10 minutes afin de libérer le canal.
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Vitesse de rotation (tr/mn™) 4200 6200 8200

Epaisseur obtenue (um) 2 1,4 0,8

Tableau 2.4 : Epaisseurs de la résine obtenues par les différentes vitesses de spin-coating.

L’utilisation de la résine S1818 offre deux avantages: le premier est que la solution de
gravure (acétone) n’attaque aucun des matériaux utilisés pour le procédé. Le second avantage
est la vitesse de gravure qui est relativement importante (> 30 um/mn). Mais I’inconvénient
d’utiliser cette résine est la limitation de la température du procédé apres son dépdt. La suite

du procédé¢ ne doit pas dépasser une température de 120°C.
I1-2.3 Fabrication de microcanaux
11-2.3.1 Germanium ou oxyde de silicium comme couche sacrificielle

Avec une couche sacrificielle en germanium ou en oxyde de silicium, la couche structurelle
est constituée de 500 nm de silicium amorphe fortement dopé, déposé par LPCVD, puis
cristallisé a 600 °C pendant 12 h. La gravure de cette couche est faite par voie séche sous

plasma SF6 (Hexafluorure de soufre).

La derniére étape consiste a libérer le canal a partir des deux ouvertures. La couche
sacrificielle est gravée par voie humide : ’oxyde de silicium est gravé par la solution HF a 2%

et le germanium par H,O, a 80°C pendant 5 heures environ.

Afin de visualiser les microcanaux au MEB, les wafers ont été clivés au milieu du canal apres

la gravure de la couche sacrificielle (figure 2.15).

\

Microcanal

— ivm F4 LO1
7KV X19,000 1Smm

Figure 2.15 : Microcanaux réalisés apres gravure de 1’oxyde de silicium par la solution HF.
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La figure 2.15, est une photo MEB d’un canal réalisé en utilisant 1’oxyde de silicium comme
couche sacrificielle et 500 nm de silicium polycristallin comme couche structurelle. Sur toute
leur largeur les canaux ont un bon maintien mécanique comme cela est illustré sur la figure

2.15.

La réalisation des canaux, avec le germanium comme couche sacrificielle, n’a pas été a
nouveau testée spécifiquement dans cette partie (nous avons préféré essayer d’autres
matériaux), sachant que le laboratoire a déja une maitrise sur 1’utilisation du germanium
comme couche sacrificielle (MEMS, SGFET...). En effet, des travaux utilisant le germanium
comme couche sacrificielle ont ét¢é menés dans le cadre de théses au laboratoire de ’IETR
[Kotb-04, Bendriaa-06]. Ces travaux consistaient en la réalisation de microponts et de
micropoutres suspendus (250 um de longueur et 30 um de largeur), avec un bon maintien
mécanique apres la libération et ce a 1’air ou aprés immersion dans un liquide. Le nitrure de

silicium et/ou le silicium polycristallin constituaient la couche structurelle.

Figure 2.16 : Photo MEB d’un pont suspendu réalisé¢ a I’'I[ETR [Kotb-04, Bendriaa-06].

11-2.3.2 La résine S1818 comme couche sacrificielle

Pour cette couche sacrificielle en résine S1818, une couche de 1 um d’aluminium est déposée
par évaporation thermique. La gravure d’Aluminium se fait par acide phosphorique chauffé a
50°C. Différentes épaisseurs 0.8 um, 1.4 um et 2 pm de résine ont été déposés afin d’obtenir
différentes hauteurs de canaux.

Les wafers ont ¢été clivés au milieu du canal apres la gravure de la résine S1818 afin de

visualiser les microcanaux au MEB.
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Figure 2.17 : Microcanaux réalisés par la libération de différentes épaisseurs de la résine :
0,8 um (b) 1,4 um (c) 2 pm.

Les photos MEB (figure 2.17) ont montré un bon maintien mécanique des canaux avec ces
différentes hauteurs. La figure 2.17-c montre des résidus de résine collés sur les parois du
canal, la photo correspond au canal de 2 um de haut. Ces résidus montrent que le temps de
gravure de la S1818 fixé a 1 heure ne suffit pas pour le canal a 2 um, un temps de gravure

plus important est nécessaire.
Conclusion :

Cette méthode d’élaboration de microcanaux, utilisant le micro-usinage de surface par
I’intermédiaire d’une couche sacrificielle, est parfaitement compatible avec 1’intégration de
microcanaux dans des dispositifs électroniques, car ils sont facilement accessibles par les
ouvertures et peuvent étre larges et donc faciliter le passage d’un liquide. Les canaux réalisés
par ce procédé ont montré un trés bon maintien mécanique. Cependant ce procédé présente
quelques inconvénients relatifs aux matériaux utilisés pour la couche sacrificielle. En effet
I’utilisation de la S1818 limite la température du dépdt de la couche structurelle a 120 °C et
I’utilisation de I’oxyde de silicium nécessite un temps relativement long pour la libération du

canal (5 h), ce qui nécessite de déposer une couche de protection sur la couche sacrificielle.
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II1. Géométrie des microcanaux

MI.1 Calcul théorique

Dans nos designs des canaux microfluidiques, différentes dimensions (longueur L et largeur 1)

ont été réalisées.

Le calcul de différents paramétres de quatre canaux ayant différentes dimensions a été fait a
partir de 1’équation de Poiseuille, qui donne le débit dans le microcanal en fonction de la

différence de pression.

i”f

0=
12 4L @1)

La hauteur du canal a ét¢ fixée a 1 pm, et la différence de pression entre les ouvertures égale

al atm.

Le calcul est basé sur la structure géométrique simple donnée a la figure ci-dessous.

inlet 3| outlet
L

Figure 2.18 : Design de la couche sacrificielle.

Nous avons calculé, dans les différents cas, le volume du microcanal, qui est un parametre
important car il correspond au volume utile de solution chimique ou biochimique nécessaire
pour remplir le canal microfluidique. Le débit est ensuite calculé en fonction des dimensions
des microcanaux. La vitesse d’écoulement est ensuite déduite, ainsi que la durée nécessaire,
pour une différence de pression d’une atmosphere, pour remplir ou vider enticrement le

microcanal.

Les débits sont calculés avec Ap =1 atm, po =10~ kg.m™.s™, P, = 10° kg.m™ (eau).

Le tableau 2.5 résume les résultats obtenus.
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Vitesse
Di i d Vol d
lcr{:z;lls 1(01:1) . c;)n;nze Ll)l Débit (uL/mn) d’écoulement Durée (s)
a K (mm/s)
L,=1200
2,4.10* 0,08 6,9 0,2
1, =200
L,=1000 A
2,5.10° 0,12 8,3 0,1
1,250
L;=1500 A
7,5.10° 0,16 5,5 0,3
15=500
L4 =950 4
1,5.10 0,08 8,7 0,1
=160

Tableau 2.5 : Calcul des paramétres microfluidiques des canaux réalisés.

Les volumes des microcanaux sont trés petits, inférieurs au nanolitre. Le volume utile pour les
détections est donc largement réduit comparativement a des méthodes usuelles. (Exemple :
pour un canal de 50 pm de hauteur et de 200 um de largeur avec 1cm de longueur, le volume

est de 0.1 pl ce qui revient a un gain de 1000 pour les canaux microfluidiques).

Avec ces petits volumes, les durées de remplissages sont petites (inférieures a la seconde),
quelles que soient les géométries utilisées ce qui veut dire que le temps de rincage est tres
petit. Dans les SGFET, le temps de rincage est de 30 secondes [kherrat-12], ce qui revient a

100 ringages sur nos microcanaux pour la méme durée de ringage.

Ces calculs nous ont permis d’avoir plus de détails sur les propriétés des microcanaux et ainsi

nous situer de maniére rigoureuse par rapport aux valeurs caractéristiques habituelles.

Des simulations d’écoulements d’un liquide (eau) par une différence de pression, Ap = latm,
sur un canal microfluidique (hauteur 1 um, largeur = 250 pm et une longueur de Imm) avec
les conditions aux limites (v = 0 m/s) ont ¢té faites. Cette simulation consiste a utiliser une
méthode numérique basée sur les éléments finis pour résoudre 1’équation de stockes via le

logiciel Comsol (figure 2.19).
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Figure 2.19 : Profil de vitesse d’écoulement dans un canal de 1 pm.

La figure 2.19 montre le profil de la vitesse d’écoulement d’eau dans le canal. Cette vitesse
est fonction de la hauteur. Elle est nulle sur les bords jusqu’a atteindre son maximum au

milieu du gap (10 mm/s). Cette valeur est proche de celle trouvée par I’équation de Poiseuille.

I11.2 Passage du liquide dans les microcanaux

Afin de vérifier le passage du liquide dans nos microcanaux, des canaux en PDMS sur verre,

ayant des dimensions proches que les canaux réalisés par micro-usinage, ont été fabriqués.
Les étapes de réalisation sont les suivantes :

e Fabrication du moule : un moule en résine S1818 d’épaisseur 1 um a été réalisé.

e Moulage : Apres avoir préparé le PDMS, celui-ci a été dégazé et réticulé a 70°C, puis
des trous (entrées / sorties) ont été réalisés a 1’aide d’une aiguille creuse
biseautée.

e Assemblage

Afin d’assurer le collage du PDMS, un prétraitement de surface par plasma d’oxygene a été

réalisé selon les conditions résumées dans le tableau ci-dessous :
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Gaz | Débit (sccm) | Pression (mTorr) | Puissance (W) Temps (s)

0, 50 30 50 45

Tableau 2.6 : Conditions du plasma O, pour le collage.

Apres le collage du PDMS sur le verre, les canaux réalisés sont tous collés sur verre, (figure

2.20).

Inlet Outlet

ﬂ Zone stickée ﬁ

Zone non stickée

Figure 2.20 : Photo de canal en PDMS stické sur le verre.

La souplesse du PDMS ne permet pas le maintien du canal. Une modification du rapport
volumique 1:1 du pré-polymeére mélangé avec un agent réticulant est testée. Cette

modification n’a eu aucun effet sur le maintien du canal.

Pour améliorer ce maintien, il existe une solution qui consiste a utiliser des piliers en PDMS
répartis sur tout le long du canal. Ces piliers permettent au canal en PDMS de ne pas sticker
(coller) sur le substrat. Cette solution nécessite la réalisation d’un masque photo-
lithographique, et modifie la structure générale du microcanal. Nous avons remarqué cet
affaissement pour une hauteur de gap de 1 um, alors une modification a été faite a ce niveau.
Plusieurs hauteurs ont été testées : 3 um et 5 pm. Avec ces hauteurs, le risque d’avoir un

canal stické est moins élevé.

L’injection du liquide dans le canal se fait via une seringue, les tests réalisés ont été un succes
et le liquide est passé, malgré la faible hauteur du canal. Grace a une caméra rapide, les

images du passage du liquide le long du canal ont été enregistrées (figure 2.21).
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Figure 2.21 : Ecoulement d’un liquide dans un microcanal de 3 pm de hauteur.

La réussite du passage d’un liquide dans un canal de 3 pm de hauteur, nous laisse penser que
cela peut trés bien étre réalisable pour un canal de hauteur plus faible a 1 um, chose qui a été
confirmée pas des travaux antérieurs, ou les dimensions des canaux étaient inférieures a celles

utilisées dans notre cas [Nath-05].

Afin de quantifier ’écoulement dans le canal, une mesure du débit a été réalisée. Le passage
du liquide dans le canal se fait par aspiration (dépression), grace a un systéme contenant une

source de vide, un bocal et un tuyau qui relie le bocal au canal (figure 2.22).

i Source

de vide

Cnal

. Bocal

r

Verre

Figure 2.22 : Photo et schéma du systéme d’aspiration pour le passage du liquide

dans le canal.
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Le calcul du débit, Q.p, se fait en mesurant la distance parcourue par le liquide dans le tuyau
pendant un intervalle de temps, t;, (figure 2.23) et en connaissant la section du tuyau (S), le

débit est déterminé par I’équation suivante :

Q=S.d/t (22)

Figure 2.23 : Principe de la mesure du débit.

Avec un canal aux dimensions suivantes : hauteur = 5 pm, largeur= 200 pm, longueur = 1200
pum, le débit a été mesuré a Qe = 0.18 pl/s. Cette valeur est trés proche du calcul théorique
Qe = 0.17 pl/s, ce qui permet de valider la fiabilité de cette partie de réalisation des

microcanaux par PDMS.

IV. Conclusion

Au cours de ce chapitre, nous avons étudié I’optimisation du procédé de fabrication des
canaux microfluidiques par micro-usinage de surface. Différents matériaux ont été testés

comme couche sacrificielle et structurelle en utilisant deux types de procédés :

e La premiére méthode consiste a graver latéralement la couche sacrificielle avant le
rebouchage. Cette méthode a permis de réaliser des microcanaux de largeur limitée
(< 3 pm). Malgre la simplicité de cette méthode, elle n’est pas compatible avec

une intégration des canaux microfluidiques dans des dispositifs €électroniques.

e La deuxieéme méthode consiste a graver la couche sacrificielle en fin de procédé
via des ouvertures (inlet / outlet). Des canaux de largeur de 200 um ont été réalisés

avec un bon maintien mécanique. Cette méthode est parfaitement compatible avec
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les procédés d’intégration des canaux microfluidiques dans des dispositifs

électroniques, car elle permet :
- De libérer le canal en fin de procédé.
- De réaliser des structures complexes (passivation de grille)
- De réaliser de canaux de toutes tailles

Cette méthode de réalisation sera retenue et utilisée par la suite pour réaliser des transistors a

effet de champ a canal microfluidique intégré.

Des calculs théoriques ont été réalisés afin de pouvoir quantifier les propriétés des canaux
obtenues. Finalement, des tests de passage du liquide ont été faits sur des canaux en PDMS de
3 um et 5 um de hauteur. Avec les canaux de 3 um de hauteur, on a obtenu la faisabilité et

avec Sum de hauteur, la corrélation avec le calcul théorique.
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CHAPITRE Il :
Transistors a canaux
microfluidiques intégrés

Procédeé face avant

Apres avoir étudié la fabrication des microcanaux et les matériaux a utiliser, il faut les

intégrer dans un procédé de transistors a effet de champ.

Ce chapitre présente le design général du capteur a effet de champ, puis les choix
technologiques opérés pour la réalisation des structures, et la description précise du procédé
de fabrication. Apres un rappel sur le fonctionnement des transistors a effet de champ, les
tests électriques des structures sont présentés, sous air et en milieu liquide, puis en tant que
capteur de pH. Les premiers résultats obtenus nous ont amené a modifier le design de la

structure pour améliorer son fonctionnement.

73



Chapitre I11. Procédé face avant

1. Présentation de la structure

La structure consiste donc en premier lieu en un transistor a effet de champ avec les zones
classiques de source, drain et grille. Compte tenu du type de dopage possible dans la centrale
de technologie de I'IETR, les transistors seront a canal P et fonctionneront en enrichissement.

Le canal microfluidique sera intégré a la structure tel que schématisé a la figure 3.1.

Inlet/Outlet

Contacts sources et drains

Figure 3.1 : Représentation schématique du transistor a effet de champ
a canal microfluidique intégré.

Les contacts électriques seront déportés de la zone des entrées et sorties du canal

microfluidique, de maniére a faciliter le test électrique sous pointes.

Nous avons choisi de réaliser pour un méme canal microfluidique plusieurs structures a
transistors, de géométries différentes (transverses ou le long du canal) et disposées a différents
endroits. Le design d’une cellule contient donc plusieurs zones sources et drains le long du
canal microfluidique (figure 3.2), ce qui permet de vérifier électriquement la libération ou le

remplissage tout le long du canal microfluidique.

Drains

L= T [ [ =1

A -

pcanal

H N N

Figure 3.2 : Design « électrique » d’une cellule.
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Des masques spécifiques ont été dessinés a ’aide du logiciel Virtuoso, générateur de masques
du logiciel Cadence, ensuite réalisés pour répondre a I’ensemble de ces contraintes

technologiques.

II. Procédé de fabrication

II - 1. Description générale

II - 1-1. Nettoyage du wafer

Les substrats utilisés dans ces travaux sont des substrats de silicium monocristallin de type
N ayant une résistivité entre 1 et 10 Q.cm, de 2 pouces de diamétre et polis sur une seule
face. En premier lieu, un nettoyage RCA est réalisé sur les wafers dans le but d’éliminer
les contaminants organiques et métalliques. Le principe est de faire croitre une couche
mince d’oxyde qui va piéger les impuretés et qui sera éliminée par une désoxydation. Les

étapes de ce procédé de nettoyage sont résumées dans le tableau 3.1.

Nettoyage RCA Température | Durée Volume
SC1 (Solution cleanerl) 3
70°C 10 mn 200/10/40 cm
H,O+NH4OH+H,0,
Ringage a 1’eau desionisée 10 mn
SC2 (Solution cleaner2) 3
80°C 10 mn 200/40/40 cm
H,O+HCL+H,0,
Ringage a I’eau desionisée 10 mn
Désoxydation ) 3
. . . ambiante qlq sec 400/16 cm
HF (acide fluorhydrique) a 2%

Tableau 3.1 : Etapes du nettoyage RCA.
II - 1-2. Oxydation humide

Une oxydation humide est réalisée dans un four a 1150 °C sous flux d’oxygene et
hydrogéne. La durée d’oxydation est fixée a deux heures afin d’obtenir une couche
d’oxyde d’une épaisseur de 1.2 um environ. Cette couche d’oxyde servira comme couche

de masquage pour le dopage.

IT — 1-3. Définition des zones dopées des sources et drains

Cette étape se fait selon la procédure suivante :

- Enduction de résine positive (S1818),
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- Exposition aux UV via un masque,
- Développement,
- Gravure chimique de I’oxyde (Buffer HF pendant 13 mn environ),

- Remover.

Figure 3.3 : Définition des zones dopées.
II - 1-4. Dopage

Le dopage du silicium au bore est réalis¢ avec des plaquettes de nitrure de bore (BN)

réactivées. Ce processus s’effectue en trois étapes :

= Dépot de B,O; a 1050 °C : a cette température, les molécules de B,Os3 sont
transportées sous forme gazeuse par un flux d’azote et se déposent a la surface
des plaquettes de silicium. A I’interface entre la couche déposée (B,0;) et le
silicium, se produit une réaction conduisant a la libération du bore et la
formation d’une couche mince d’oxyde de silicium.

= Elimination du B,0s : il faut impérativement éliminer la couche de verre de
bore pour permettre la prise des contacts a la surface des zones dopées. Cette
¢limination s’effectue par une gravure de cette couche dans une solution HF a
10%.

= Diffusion du bore en volume : cette étape consiste a diffuser le bore au sein du

silicium pendant 20 min en chauffant les plaques a 1050 °C.

Figure 3.4 : Dopage en face avant.
II — 1-5. Retrait d’oxyde humide (masque 2)

Le principal inconvénient de ce dopage est la diffusion du Bore dans 1’oxyde de
masquage, qui devient de qualité médiocre, le deuxiéme inconvénient dans I’utilisation de

cet oxyde, est son importante épaisseur 1,2 um. Il est donc nécessaire de graver cet oxyde
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par la solution HF au niveau des zones actives des transistors. Un deuxiéme masque est
utilisé pour enlever I’oxyde dans cette partie. Ceci permettra ensuite le dépdt ou la

croissance d’une nouvelle couche d’oxyde de grille de meilleure qualité isolante.

Figure 3.5 : Retrait d’oxyde humide.

IT — 1-6. Nettoyage RCA (préparation de I’interface Silicium / Isolant

de grille)
Le role de ce nettoyage est d’assurer la propreté de la surface du canal et d’éviter toute
contamination organique ou métallique, ce qui permet d’améliorer les caractéristiques

d’interface entre le silicium et I’oxyde de grille.

II - 1-7. Oxydation de grille (oxyde sec)
Apres 1’étape de nettoyage, les plaques sont mises rapidement dans un four d’oxydation
séche. Cette oxydation est réalisée sous oxygene a 1100°C pendant 30 mn, ce qui permet
d’obtenir une épaisseur de SiO, de 70 nm.

A

Figure 3.6 : Formation d’une couche d’oxyde de silicium.

IT — 1-8. Dépot de la couche sacrificielle et définition du canal
microfluidique
Une couche sacrificielle d’épaisseur 800 nm (minimum) est déposée. C’est cette épaisseur
qui fixera la hauteur du canal microfluidique. Plusieurs matériaux ont été testés pour cette
couche : ’oxyde de silicium déposé par pulvérisation cathodique radiofréquence, le
germanium déposé par LPCVD et la résine S1818 déposée par spincoating. Le procédé de

gravure utilisé dépendra de la nature de la couche sacrificielle.

.‘L/,/’ ’....,.
Figure 3.7 : Gravure de la couche sacrificielle.
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IT1 - 1-9. Dépot d’une couche isolante et ouverture

11 s’agit de déposer une couche isolante avant le dépdt de la grille. Ceci permet d’isoler la
grille du liquide et d’éviter des fuites a travers cette derni¢re (figure 3.8). La nature de

cette couche dépend de la couche sacrificielle :

=  Pour une couche sacrificielle en germanium ou en oxyde de silicium, du nitrure
de silicium de 50 nm d’épaisseur est déposé par LPCVD a 600°C. La gravure
de cette couche est faite par une gravure plasma avec le gaz SFg.

= Pour une couche sacrificielle en résine, la température de dépot est limitée
(T maximum fixée a 120 °C). Dans ce cas, ’oxyde de silicium est utilisé, et
déposé par pulvérisation cathodique RF a température ambiante (épaisseur
fixée a 100 nm). La gravure de cette couche est faite par une gravure humide
avec la solution HF.

Le schéma général est donné en figure 3.8.

Figure 3.8 : Dépot d’isolant.

La résine S1818 utilisée pour le masquage photolithographique, est éliminée par voie

seche, plasma O,, au lieu d’une gravure humide, au Remover.

IT — 1-10. Dépot et définition de la couche structurelle

Une couche structurelle est déposée pour définir les contacts grille, source et drain (figure
3.9). La nature de cette couche structurelle dépend aussi de la couche sacrificielle :
= Pour une couche sacrificielle en germanium ou en oxyde de silicium, 500 nm
de silicium amorphe fortement dopé sont déposées par LPCVD, puis
cristallisés a 600°C pendant 12 h. La gravure de cette couche est faite par une
gravure plasma avec le gaz SFg.
= Pour une couche sacrificielle en résine, 1 um d’aluminium est déposé par
¢vaporation thermique. La gravure de cette couche est faite par une gravure

humide avec I’acide phosphorique.

78



Chapitre I11.

Procédé face avant

Figure 3.9 : Dépot et définition de la couche structurelle.

IT — 1-11. Encapsulation et libération du canal

I1 est nécessaire de déposer, a basse température, une couche de protection suffisamment

¢épaisse. 100 um de résine SU8 (2075) sont déposés par spin-coating, ce qui permet de bien

isoler ¢électriquement les pistes de contacts, et également de protéger la grille des contraintes

mécaniques, en apportant une meilleure rigidité de par sa forte épaisseur.

La procédure et les conditions de I’enduction de la résine SU8 (2075) sont récapitulées dans

le tableau suivant :

Etapes

Description

Enduction de la résine SUS8 (2075)

A la tournette voir tableau

Pré-recuit

55°C pendant 3mn puis 65 °C pendant 30mn

Exposition

Lampe a 365 nm pendant 500 secondes

Post-recuit

65°C pendant 20 mn

Développement

Développeur SU8 dédi¢ pendant 10 mn

Ringage

A T’alcool

Post-recuit2

65°C pendant 3h minimum

Tableau 3.2 : Procédé¢ de I’enduction pour la résine SU8 (2075).

L’enduction de la SU8 (2075) se fait en deux phases avec des vitesses, accélérations et des

temps différents. Le tableau 3.3 résume les conditions d’enduction de la résine SU8 (2075).

Phases Vitesse (tr/min) | Accélérations (tr/min/s) | Temps associé (s)
Phase 1 500 100 10
Phase 3000 300 40

Tableau 3.3 : Réglage de la tournette d’enduction pour la SU8 (2075).
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Figure 3.10 : Encapsulation du capteur.

Avant de libérer le canal, la couche isolante sur la couche sacrificielle au niveau des
ouvertures inlet et outlet est gravée (plasma SF¢ pour le nitrure de silicium et le HF pour
I’oxyde de silicium). La couche sacrificielle ensuite est gravée par voie humide (H,O, a
80°C pour le germanium, HF a 2% pour I’oxyde de silicium et acétone pour la résine

S1818), puis rincée avec I’alcool (figure 3.11).

\g i)

Figure 3.11 : Libération du canal microfluidique.

La figure 3.12 montre le design du capteur dans I’état final du procédé. Les différentes

parties du capteur sont détaillées dans la micrographie MEB (figure 3.13).

Source, drainUV

Inlet / outlet
| Grille

a - o

Figure 3.12 : Photo optique montrant le design du SGFET a microcanal intégré.
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L’avantage de ce design, c’est qu’il offre la possibilit¢ de tester des transistors avec
différentes tailles W/L (40/40, 40/80, 40/120, 120/40,...) et éventuellement de suivre la
propagation du liquide dans le canal (cf figure 3.2).

Couche

S@un 000030

. S
L8986 308

Figure 3.13 : Les différentes parties du capteur encapsulé photographiées par MEB.

II - 2. Effet de 1a couche sacrificielle

Plusieurs matériaux ont été utilisés comme couche sacrificielle. Ci-dessous sont données les

contraintes spécifiques a chaque matériau.

II — 2-1. Couche sacrificielle en oxyde de silicium

Une couche de 1 um de SiO, a été déposée par pulvérisation cathodique radio fréquence, sous
un flux d’Argon a 40 sccm, une pression a 107 mbars, une puissance de 200 watts et a
température ambiante. Avec cette méme couche sacrificielle, deux types de matériaux ont été

testés comme grille.

e Grille en silicium polycristallin

Cette couche d’épaisseur 500 nm, a été déposée par LPCVD dans les conditions suivantes :
température de 550°C, pression a 90 Pascal, débit de 50 sccm de silane pendant 3 h. Ensuite,

la couche déposée est recuite pendant 12 h a 600°C.

Dans le but de libérer le canal, la couche sacrificielle (SiO,) est gravée par voie humide (HF a
2%). Ce moyen de gravure présente quelques contraintes comme :
- La difficult¢ de protéger la grille du HF pendant plusieurs heures (5 heures de

gravure).
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- Le décollement de la couche de protection (SU8) apres moins d’une heure de gravure
(Figure 3.14).

Par soucis de maintien mécanique de la grille, il est nécessaire que celle-ci ait une épaisseur

suffisante (>1pum). Or cette épaisseur est difficilement atteinte pour le silicium polycristallin

déposé par LPCVD (un dépot de 1000 nm de silicium polycristallin dopé nécessite Sh de

dépot), sans omettre le temps de gravure qui sera important dans ce cas. Pour cette raison, un

deuxiéme type de matériau (métallique) a été utilisé comme grille.

Goutte entre la grille et la SU8

Figure 3.14 : Décollement de la SU8 pendant la gravure HF.
e Grille métallique (Aluminium + Molybdéne)

Les deux couches (aluminium et Molybdéne) ont été déposées par canon a électron avec une
épaisseur totale de 1,5 um (1,2 um d’aluminium et 300 nm de molybdéne), I’intérét d’utiliser
le Molybdene étant de protéger la couche d’aluminium de la solution HF. Le maintien
mécanique de la grille est assuré mais les contraintes liées a la gravure HF sont les mémes. En
effet, le temps de gravure nécessaire a une libération au HF est supérieur a 5 h, de ce fait le
Molybdeéne (supportant 2 h au maximum la solution HF) ne protége plus I’Aluminium de

I’attaque de cette solution.

II — 2-2. Germanium comme couche sacrificielle

Une couche de 800 nm de Germanium a été déposée par LPCVD selon les conditions
suivantes : température de 500 °C, pression a 90 Pascal, flux de gaz GeH4 a 50 sccm pendant
1 h pour avoir I’épaisseur souhaitée. Dans le cas de cette couche, la gravure se fait par voie

humide en utilisant le H,O, chauffé a 80°C.

Cette couche sacrificielle est privilégiée dans la réalisation des SGFET a pont suspendu, car

sa solution de gravure n’attaque pas les autres matériaux du composant.
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Dans notre cas, le temps de gravure pour la libération du canal est ¢levé (>5h), ce qui fait
corroder les grilles métalliques (Figure 3.15). Une solution est d’utiliser le silicium
polycristallin fortement dopé comme grille. Mais le méme probléme vu précédemment est
posé (décollement de la SUS, causé par la faible adhésion entre le silicium polycristallin et la

SUS, et la difficulté¢ de déposer une couche épaisse).

Corrosion de contacts
eélectriques

Figure 3.15 : Corrosion des contacts de I’aluminium par H,O,.
IT — 2-3. Résine S1818 comme couche sacrificielle

Une couche de 1 um de S1818 a été déposée a la tournette (spincoat). L’avantage de cette
résine est que pour I’éliminer, un solvant tel que I’acétone suffit et ce dernier n’attaque aucun

des autres matériaux du composant.

La S1818 permet de diminuer grandement le temps de la gravure. Mais de par sa nature
organique, elle impose des limitations en terme de température pour la suite du procédé

(température maximale fixée a 120 °C).

Par ailleurs, en déposant par-dessus la résine S1818 une couche de SiO;, on remarque un
craquelage de la S1818 qui est di aux dilatations thermiques des deux matériaux sous 1’effet
de la température. Effectivement, lors du recuit hard bake (T = 120 °C) de la S1818 du

masquage, la S1818 (sacrificielle) se détériore comme illustré sur la figure 3.16-a.

Une amélioration a été faite sur le recuit de la S1818 du masquage, en diminuant la
température de recuit a 60 °C pendant une durée de 4 min. La figure 3.16-b illustre la

résolution du probléeme.

83



Chapitre I11. Procédé face avant

craquelage de laS1818

l L

(a) (b)
Figure 3.16 : Observation du relief d’une couche de résine encapsulé par une couche d’oxyde
de silicium (a) recuit a 120°C, (b) recuit a 60°C.

La figure suivante montre un cliché d’une structure libérée.

1S5kU XSoe

Figure 3.17 : Photo MEB montrant la libération du canal.

Pour des raisons de clivage, la couche structurelle de la figure 3.17 ne contient pas de SUS-
2075 afin de cliver facilement la cellule pour la visualisation MEB. La photo MEB montre la
bonne libération du canal. Une déformation de la couche structurelle, de 1’aluminium sur la
figure 3.17, est due au clivage juste avant de faire la visualisation au MEB.

C’est donc cette derniére technologie qui a été retenue et utilisée pour fabriquer les premiers
transistors a canal microfluidique intégré.

Le tableau 3.4 présente un récapitulatif sur les différents matériaux utilisés comme couche

sacrificielle et couche structurelle.
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. Vitesse de
o Solution
Sacrificielle gravure Structurelle Remarques

de gravure
(um/min)

- Décollement de la SUS lors de la

libération.
Si-poly+SU8 )
Oxyde de - Difficulté de déposer une couche
HF a 2% 1,2 _
silicium épaisse.

- Difficulté de protéger la grille du
HF.

Mo+Al

- Décollement de 1la SUS lors de la

libération.
Si-poly+SU8
H202 a - Difficulté de déposer une couche
Germanium 1,2 )
90°C épaisse.

Al - Probléme de corrosion lors de la
libération.

Résine - Limitation de la température du
Acétone > 30 AI+SUS
S1818 procédé (<120°C).

Tableau 3.4 : Récapitulatif des différents matériaux utilisés.

III. Caractérisations électriques

Avant de détailler les caractéristiques €lectriques des structures réalisées, nous allons rappeler
rapidement le principe de fonctionnement du transistor ainsi que les parametres électriques

importants.

III - 1. Principe de fonctionnement des transistors

Le fonctionnement d’un transistor a effet de champ a canal microfluidique intégré est
similaire a celui des transistors a grille suspendue (SGFETs) et donc analogue a celui des

transistors MOS a effet de champ a grille isolée.
Les parametres électriques suivant peuvent étre définis :

e La transconductance (gn),
e La tension de seuil (Vy,),

e Lamobilité¢ d’effet de champ des porteurs (p),
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e La pente sous seuil (s).
Le principe de fonctionnement du transistor a grille isolée consiste a moduler, par une tension
de grille, la conductivit¢ du canal source-drain. En effet, lorsque la tension de grille est
supérieure a la tension de seuil du transistor Vy,, le canal conducteur se forme entre la source

et le drain. La polarisation source-drain permet le passage du courant entre ces deux régions.

Figure 3.18 : Structure simple d’'un MOSFET.

III - 1-1. Etat bloquant
Lorsque la tension de grille est insuffisante pour créer un canal (|VGS| < |Vth|), le courant entre

la source et le drain est faible a cause de la résistivité relativement importante de la zone du

canal en silicium non dopé.

III - 1-2. Etat passant

Lorsque la grille est polarisée par une tension supérieure a la tension de seuil, un canal de
porteurs est créé entre source et drain. Un courant peut circuler, le transistor est passant.
Lorsqu’un transistor a effet de champ est a 1’¢tat passant, deux régimes de fonctionnement

sont présentés : le régime linéaire ou ohmique et le régime de saturation.
III - 1-3. Régime linéaire
Pour des faibles tensions de drain (VDS < VGS - Vth) dans le cas d’un canal de type N, on a

I’expression suivante du courant :

Ips :VZIU CI|:(VGS _Vth )VDS -

Vi, (3.)
2

Avec :
e W (um) : largeur du canal,
e L (um) : longueur du canal,
e u (cm?/V.s) : mobilité d’effet de champ,

e C; (F/em?) : capacité surfacique de I’isolant de grille,
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e Vu (V) : tension de seuil du transistor.

Pour de trés faibles tensions de drain (VDS << VGS - Vth), le courant Ipg qui passe entre la

source et le drain est proportionnel a la tension source-drain Vpg et peut étre défini par :

W 3.2
Lps =—H Cl (Vcs _VthJVDS ( )
L
La transconductance en régime linéaire peut étre déduite par la relation suivante :
ol W (3.3)
Em :|: DS :7IUCIVDS
0Ves V,=Cte

III — 1-4. Régime saturé
Quand VDS atteint la valeur de (VGS — Vth), le canal se pince coté drain. Quand la tension de

drain augmente au-dela de cette valeur, I’excédent de tension se retrouve aux bornes de la
zone désertée, coté drain, dont la résistance est beaucoup plus importante que celle du canal.

Ainsi, la tension aux bornes du canal reste approximativement égale a VDSS et le courant est
a

alors sensiblement constant et égal a IDSS .
al

w (3.4)
Lpgsa = Z/J G (VGS _Vth ) ?
La transconductance en régime saturé peut étre déduite par la relation suivante :
W (3.5)

=—uC, (VGS _Vth)

m

:{ o1, ]
OVas V,=Cte
III — 1-5. Caractéristique de transfert

La caractéristique de transfert correspond a la mesure du courant Ips en fonction de la tension
de grille Vs pour une tension de drain Vpg constante. La figure 3.19 présente un exemple de

caractéristique de transfert IDS = f(VGS) d’un transistor a effet de champ de type N.

87



Chapitre I11. Procedé face avant

1E-6 =
1E-7 =

1E-8

[ds(A)

1E-9 4

1E-10 -

1E-11 <

-20 ' 0 ' 20
Vv (V)
Figure 3.19 : Caractéristique de transfert, en échelle semi-logarithmique
d’un transistor a effet de champ de type N.

Cette derniere illustre les 4 zones de fonctionnement du transistor :

e Zone 1 : Le transistor est bloqué. Le courant non nul (IDS = IOFF) est

principalement dii aux porteurs piégés et accélérés par la présence d’un champ
¢lectrique au niveau du drain.

e Zone 2 : Conduction ohmique de toute la couche active.

e Zone 3 : Le canal se forme et le courant de drain augmente alors trés rapidement
avec la tension de grille.

e Zone 4 : Le transistor est passant (I =1 ).
DS ON

III - 1-6. Caractéristique de sortie

La caractéristique de sortie correspond a la mesure du courant Ipg en fonction de la tension de

drain Vpg pour une tension de grille Vg constante.

La figure 3.20 présente les caractéristiques de sortie Ips = f(Vps) d’un transistor a effet de

champ pour différents Vgs. Elle illustre :

e un régime linéaire pour des faibles tensions Vps,
e un régime de saturation pour une tension Vpg au-dela de (Vgs-Vin),

e une bonne modulation du courant drain avec la tension de grille.
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1,8x10° 25\
1,6x10°1
1,4x10° 1
1,2)(10'5—: S
= 1,0x10‘5—_
"2 8,0x10°
6,0x10° 1 15V
4,0x10’6—: 10V
2,0x10° 5V
0.0

5 1 = 1 ¥ ) v 1 4 ) x 1
0] 5 10 15 20 25 30
VDS(V)

Figure 3.20 : Caractéristiques de sortie d’un transistor a effet de champ de type N.

III — 1-7. Extraction des parametres caractéristiques

e Tension de seuil

La tension de seuil (Vy,) est la tension de grille pour laquelle on observe le début de
I’accumulation des porteurs formant le canal. Celle-ci traduit donc la limite de conduction du
transistor. Cette tension de seuil est extraite graphiquement par extrapolation de la courbe
Ips= f(Vgs). La figure 3.21 présente I’illustration d’extraction de la tension de seuil d’un

transistor a effet de champ.

70

40 -

Ips(iA)
glAN)

30

0 10 20
Vgs(Volt)

Figure 3.21 : Extraction de la tension de seuil par extrapolation de la zone linéaire dans une

caractéristique de transfert en échelle linéaire et transconductance.

L’expression de la tension de seuil pour une structure MOS classique est donnée par :
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(3.6)

q)S: le potentiel de surface.
Qf: la densité surfacique de charges piégées dans le silicium et a I’interface Si / isolant.
C]: la capacité de 1’isolant de grille par unité de surface.

Vfb : la tension de bandes plates.

e Transconductance

La transconductance représente la possibilité de controler le transistor a 1’aide de la tension de
grille. Elle est directement liée a la polarisation du transistor et elle est définie & Vpg constante

(figure 3.21) par I’équation suivante :

(3.7)

m

:{ o1, ]
OVes vV, =Cte

e Mobilité d’effet de champ

La mobilité définit la facilité des porteurs a se déplacer dans la couche active des transistors.
Le calcul de la mobilité d’effet de champ, exprimée en cm?/V.s, par analogie aux transistors
MOS, est réalisé en utilisant la relation suivante :

L1 1 (3.8)
Hre =8 Wav—m
Pour pouvoir calculer la mobilité d’effet de champ, tout d’abord, il faut calculer la capacité
totale de I’isolant du transistor C;. L’isolant de grille dans nos transistors est constitu¢ de
quatre couches (Si0,, SisNy, gap, SiO,) en sandwich. Donc, la capacité totale C; est ¢gale a la
capacité équivalente des quatre capacités en série de ces couches, soit :

1 1 1 1 1

— = + + + (3.9)
c; Gso, GCsin, Cap GCsio,

3 4

Avec :

C(Si0,) =4,9. 10* F / cm? (pour une épaisseur de 70 nm).

C(Si3Ny) = 1,22. 107 F / cm? (pour une épaisseur de 50 nm).

Et le gap, c'est-a-dire I’espace libéré, qui pourra étre I’air ou I’eau ou un milieu aqueux :

Cair = 8,85. 10" F / cm? (épaisseur de gap = 1pm).
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Ceau=7,1. 10® F / cm? (épaisseur de gap = lum).
C(Si0,) = 3,4. 10°®* F / cm? (pour une épaisseur de 100 nm).

Ces capacités sont calculées a partir de la formule de la capacité surfacique comme suit :
&€

C=—- (3.10)

e &, :estlapermittivit¢ du vide = 8.85 x 10" F/em,

e £ :estlapermittivité relative du matériau,
e d: est ’épaisseur du matériau.

Alors :

Ciiain =8,47.107"% F/cm2.

Ci(ean) = 1,56.10™ F/em?,

¢ Pente sous le seuil

La pente sous le seuil correspond a la valeur de la tension de grille a appliquer pour
augmenter le courant de drain d’une décade (pour le domaine des tensions inférieures a la
tension de seuil). La valeur de ce paramétre correspond a ’inverse de la plus forte pente en
échelle logarithmique de la caractéristique de transfert dans la zone 3 de la figure 3.19. Elle

s’exprime en V/décade et traduit la facilité du canal a se former.

BAY
s{% (3.11)
002 €os Jyps_cre

De plus, la pente sous le seuil dépend fortement de la densité d’états profonds, de la densité

d’états d’interface et varie ¢galement linéairement avec 1’épaisseur d’oxyde.

e Rapport Ion / Lorr

Ce rapport traduit la différence entre 1’état bloqué et I’état passant, lopr correspond au
minimum de courant sur la caractéristique de transfert (en régime lin€aire) et [oyn représente le

courant maximum a I’état passant.

I1I - 2. Résultats électriques

III — 2-1. Tests de libération

Pour vérifier électriquement la libération du canal, des tests électriques avant la gravure de la

couche sacrificielle (résine S1818) et apres la gravure (a 1’air) ont été faits. Des
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caractéristiques de transfert a Vps = -2 V pour ces deux milieux ont été tracées et sont
présentées en figure 3.22.

Avant la gravure de la couche sacrificielle (résine S1818), la courbe présente une tension de
seuil tres élevée (Vi = -47 V) et un courant direct I, trés faible (-0,3 pA). Ceci est expliqué
par 1’épaisse couche d’isolant qui se trouve entre la grille et la zone de canal (70 nm d’oxyde
sec + 1 um de résine S1818 + 100 nm d’oxyde déposé par pulvérisation cathodique). Apres la
gravure de la couche sacrificielle, ce qui revient a I’introduction d’air dans le canal, la tension
de seuil a diminué (Vy, = -15 V) et s’accompagne d’une augmentation du courant direct Iyy,.
Par contre, le courant de grille Igs est trés petit dans les cas de mesure (de Iordre de 10" A)
pour les transistors avant la gravure de la couche sacrificielle, et de 107" dans 1’air), ce qui
montre que le courant de fuite entre la grille et la source est négligeable. Un courant I, non

négligeable (300 nA) apparait apres la libération du canal (présence de charges), ce dernier

chute complétement apres un bon ringage.

6,00 +
H 230
500 Iy 475 -
Air (Aprésla gravure
de Ia couche sacrificielle) / A 3
404 . : ' .
& L]
sy a, = a4 y
= L]
< aoph - % :
Is] a
= i 440 '
i -
o i .
200 | Avant Ia gravure de Ia sl :
. couche sacrificielle ’J
'1Up = F .'.. .08 i & " L |
\ / o 40 20 W 4 S0 4 70
- pEmTEES S A
P s RS LU UL Yaalt
0 0 20 A0 40 eB--—-bOooon-eBO

v_..(Volt

Figure 3.22 : Caractéristique de transfert avant et apres la gravure de la couche sacrificielle
aVps=-2V(W/L=40 pm/80 pm).

La comparaison de ces deux caractéristiques électriques montrent bien que le procédé
technologique est validé, que I’isolation électrique de la grille est satisfaisante et que la

libération correspondant a la gravure de la couche sacrificielle est bien effectuée.

Le tableau 3.5 regroupe les parameétres extraits des caractéristiques de transfert, en utilisant

les équations précédemment décrites, et ceci avant la gravure de la couche sacrificielle ainsi

que dans 1’air pour le transistor de la figure 3.22.
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Le calcul de la mobilit¢ d’effet de champ, a partir de la valeur de la transconductance,

nécessite le calcul de la capacité de grille équivalente.

Vi (Volt) | u(em?/V.s) | S (Videc) | Io/lor | Smax (A/V)
Avant gravure | -47 Volt / 5.4 >10* | 0,3*10”

Apres gravure -15 Volt 230 / >10 4%107

Tableau 3.5 : Paramétres électriques pour un transistor a effet de champ a canal
microfluidique intégré (W /L =40 um / 80 pm).

D’aprés le tableau 3.5, I’extraction de la valeur de la mobilité d’effet de champ apres la

gravure de la couche sacrificielle est la méme que celle des transistors PMOS classiques.

III — 2-2. Caractéristique de sortie

Sur la figure 3.23 nous donnons la caractéristique de sortie des transistors a effet de champ

avec un canal microfluidique intégré rempli d’air (W /L =40 pm / 80 pm).

-3 0p

-2.0p

| (A)

-1.,0p

0.0

Figure 3.23 : Caractéristique de sortie du transistor avec microcanal intégré libéré
(W/L =40 um/ 80 um).
Ces caractéristiques de sortie ont une forme classique, un régime linéaire pour les faibles
tensions Vpg, un régime de saturation au dela du point de pincement du canal et enfin une

bonne modulation du courant de drain avec la tension de grille.

Ceci montre un bon fonctionnement des transistors a effet de champ réalisés avec cette

technologie.
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III - 2-3. Mesures en milieu liquide
Pour étudier I’influence du milieu liquide sur les caractéristiques électriques, des tests,

d’abord a I’air, puis avec de I’eau dans le microcanal, ont été faits. Pour le test avec 1’eau, une

piscine en PDMS a été mise entre les ouvertures du canal (inlet et outlet) figure 3.24.

Inlet/Outlet

Piscine en PDMS

Figure 3.24 : Schéma illustrant le design du transistor
a canal microfluidique intégré avec une piscine en PDMS.
Elle a été remplie d’eau et le passage d’eau dans le microcanal se fait par capillarité. Le

passage des solutions par injection sera traité dans les chapitres suivants. Les caractéristiques

de transfert dans ces deux milieux ont été tracées sur le méme graphe afin de vérifier le bon

fonctionnement des transistors (Figure 3.25).

-50.0u 3
v
¥
v
-400p | 3
L AN
v eau
hd
v
-30.0p v
v
< v
o v
= 200p | Y
v
v
v
v
-10.04 | g Air
L 1{;’ \\“ﬁ '.'......0
i = r 1 1 1
-15 -20 -25 -30 =35 -40

0,0
-5 -10
Vv, (Volt)

Figure 3.25 : Caractéristique de transfert avec air et eau dans le canal a Vpg=-2 'V
(W/L=40 pm/ 80 um).
D’apres la caractéristique de transfert pour les structures qui ont fonctionné, un redressement

de la pente, une diminution de la tension de seuil (Vy, = -8 Volts) ainsi qu’une augmentation

du courant direct I, (par rapport a I’air) ont été observés. Ceci est expliqué par la grande
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densit¢ de charges électriques qui existent dans 1’eau ainsi que l’importante permittivité
¢lectrique de 1’eau & = 80 qui conduit a une augmentation de la capacité globale entre le canal
et la grille. Le courant de grille Igs est tres faible dans les deux milieux de mesure (de I’ordre
de 10" A pour les deux milieux), ce qui montre que le courant de fuite entre la grille et la
source est négligeable mais aussi la possibilit¢ d’utiliser ces transistors avec le canal

microfluidique intégré en milieu liquide.

La mobilité extraite dans les deux milieux est presque la méme comme indiqué sur le tableau
3.6.

Vi (Volt) | p(em®/V.s) | S(Videe) | Ln/Lor | Smax (A/V)
Air 12,2 230 / >10 4*107

Eau -85 240 1 >10° 1.2%107

Tableau 3.6 : Parametres électriques pour un transistor a effet de champ
a canal microfluidique intégré (W /L =40 um / 80 pm).
III - 2-4. Tests en fonction du temps
Une autre mesure utilisée pour mettre en évidence la détection de I’eau, consiste a tracer le
courant Ipg en fonction du temps a polarisation constante (sampling). Le liquide mis dans la

piscine en PDMS entre dans le canal par capillarité.

-250,0
gENEEEEEEEEEEs s ssssssenennennns -1.0
-200,0 |
a >« »--08
Air dans le canal Eau DI danns le canal
-150,0 |
z | 1% 2
= \ g
~5-100,0 F : B
—4-0,4
-50,0 o 02

Temps(s)

Figure 3.26 : Test en mode sampling du transistor avec canal microfluidique intégré.

Dans le cas de la figure 3.26, le transistor est polarisé avec une tension de grille constante
Vgs=-17 V et une tension de source et drain Vpg = -2 V. Lorsque le liquide atteint la zone de

canal du transistor, le courant drain source Ips augmente largement, il devient stable et
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constant lorsque le canal est rempli. Le courant de grille Igg est faible, ce qui confirme qu’il

n’y a pas de fuite de grille, méme en milieu liquide.

I1I - 3. Résultats en tant que capteur de pH
Afin de connaitre I’évolution des caractéristiques €lectriques des transistors a effet de champ a
canal microfluidique intégré avec la valeur du pH des solutions tests, plusieurs solutions avec

différentes valeurs de pH ont été préparées.

Des pastilles d’hydroxyde de sodium NaOH ont ¢été¢ diluées dans 1’eau désionisée afin de
préparer ces solutions tests basiques, 1’acide borique a été utilisé pour les solutions acides.
Pour la mesure du pH des solutions obtenues, un pH-métre commercialisé référencé 1Q240

avec une sonde a ISFET a été utilisé pour la calibration.

Des solutions de pH différents (pH = 5.1, 8.4 et 10) ont été testées pour vérifier la sensibilité
des transistors dans ces milieux. La valeur du pH de la solution est mesurée avec un pH-meétre
de référence. La solution est mise dans la piscine en PDMS déposée sur le transistor, et la
caractéristique est relevée par la suite pour une tension Vpg= -2 Volts. La méme procédure est
utilisée pour les autres solutions de test. Apres chaque test, le transistor est plongé dans 1’eau

désionisée pendant quelques minutes afin de bien rincer le canal microfluidique.
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Figure 3.27 : Caractéristiques de transfert dans différentes solutions
de différents pH a Vpg= -2 V(W /L =40 um/ 80 pm).
L’évolution de la caractéristique de transfert du transistor avec le pH des solutions est bien
observée (figure 3.27). Cette caractéristique est translatée vers les faibles tensions lorsque la
valeur du pH augmente. Ce phénomene peut s’expliquer par la diminution de la quantité

d’ions mobiles positifs H;O" et 1’augmentation de la quantité d’ions mobiles négatifs OH"

96



Chapitre I11. Procedé face avant

dans la solution test. Cette augmentation de la quantité d’ions négatifs va créer a la surface
d’oxyde de silicium un potentiel négatif proportionnel a la valeur du pH de la solution, qui

permettra de diminuer la tension grille nécessaire pour créer le canal.

Afin de déterminer la sensibilité chimique S du transistor, nous avons fixé le courant Ipg a
-50 pA sur la courbe de transfert dans différentes solutions de pH. Les différentes valeurs de
Vgs correspondantes a ce courant sont tracées en fonction de la valeur du pH, pour une

tension de drain Vpg= -2V (Figure 3.28).
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Figure 3.28 : Evolution de la tension Vgg a courant constant
en fonction du pH (W /L =40 pm / 80 pm).
La sensibilité¢ S est déduite de la pente du graphe Vgs en fonction des valeurs de pH des
solutions testées. Une sensibilité de 304 mV/pH a été obtenue, ce résultat est tout a fait

comparable aux sensibilités trouvées avec les SGFET.

Les capteurs réalisés montrent un bon fonctionnement avec une grande sensibilité mais
introduire un liquide dans les canaux est tres difficile a cause de ses dimensions (largeur

200 wm, hauteur 1 pm sur une longueur de 1 a 2 mm).

Pour diminuer cette difficulté, nous avons procédé a un changement du design, qui touchera
en particulier la géométrie de la couche sacrificielle et donc du canal microfluidique, et qui
devrait permettre de faciliter 1’introduction du liquide dans le canal. Cette technologie et les

résultats sont présentés dans le paragraphe suivant.

IV. Nouvelles structures

IV - 1. Modifications technologiques
Pour améliorer I’accés au canal microfluidique, une augmentation du gap (c'est-a-dire de

I’épaisseur de la couche sacrificielle) de 10 pm au lieu 1 pum a été effectuée, sauf dans la
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région ou y aura les contacts sources et drains, comme le montre la figure 3.29. La hauteur du
canal au niveau des entrées / sorties du liquide sera donc plus importante, alors que la hauteur

du gap dans la zone sensible sera identique.

Figure 3.29 : Nouveau design du canal microfluidique.

Le dépot de la couche sacrificielle se fait en deux étapes :
» la premicére étape pour définir la partie du canal avec la hauteur de 10 um. cette partie
se réalise par I’enduction de quatre couches de résine S1818 par spincoating. Le

tableau suivant résume les conditions d’enduction de la résine S1818.

Vitesse (tr/mn) Accélération (tr/min/s) Temps associé (s)

4000 5000 30

Tableau 3.7 : Conditions d’enduction de la résine S1818 de la 1 étape.

Aprés chaque enduction un softback a 100°C est réalis¢ pour que la couche suivante
s’accroche bien.

Figure 3.30 : Premier masquage de la couche sacrificielle.

» L’étape suivante consiste a déposer 1 um de résine S1818 dans la zone ou se trouvent
les sources et drains. Le tableau 3.8 résume les conditions d’enduction de la résine

S1818.
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Vitesse (tr/mn) Accélérations (tr/mn/s) Temps associé (s)

8000 5000 30

Tableau 3.8 : Conditions d’enduction de la résine S1818 de la 2% étape.

Figure 3.31: Second masquage de la couche sacrificielle.

Apres la libération, une cellule a été clivée pour une visualisation au MEB. Le clivage a été
fait sur la zone ou le gap est de 10 um. Dans la zone a gap de 1 pum, il est trés difficile de

cliver la cellule a cause de I’épaisse couche de SU8 2075 (100 pm) (figure 3.32).

Figure 3.32 : Photo MEB montrant la libération et le gap du canal.

La photo MEB montre que la résine S1818 a été bien été gravée et que le canal est maintenu

mécaniquement sur toute la largeur.

Des transistors ont alors été réalisés avec cette nouvelle technologie.
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IV - 2. Résultats électriques

IV — 2-1. Caractérisations de sortie

(LY}

Figure 3.33 : Caractéristique de sortie du transistor avec microcanal intégré libéré.

Sur la figure 3.33 suivante nous donnons la caractéristique de sortie des transistors a effet de

champ avec un canal microfluidique intégré rempli d’air (W / L =40pm / 40pum).

Les caractéristiques de sortie ont une forme classique, un régime linéaire pour les faibles
tensions Vpg, un régime de saturation au dela du point de pincement du canal et enfin une

bonne modulation du courant de drain avec la tension de grille.

IV —2-2. Caractérisations de transfert : air-liquide

Pour le test avec I’eau, la méme méthode décrite avant est utilisée, c’est a dire une piscine en
PDMS a été mise entre les ouvertures du canal (inlet et outlet). Elle a été remplie d’eau et le

passage d’eau dans le microcanal se fait par capillarité.

D’apres la figure 3.34, une augmentation du courant I, ainsi que de la transconductance gmax
du transistor est observée avec le canal microfluidique rempli d’eau par rapport au canal
microfluidique rempli d’air. De plus, on constate une diminution de la tension de seuil
lorsque le canal microfluidique est rempli d’eau (Vg = -10 V) par rapport a un canal rempli
d’air (Vi = -13,5 V). Ceci est expliqué, comme dans la partie précédente, par la grande
densit¢ de charges électriques qui existent dans 1’eau ainsi que l’importante permittivité

¢lectrique de 1’eau &, = 80.
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Figure 3.34 : Caractéristiques de transfert avec air et eau dans le canal
aVps=-2V (W/L=40 pm /40 pm).
Le courant de grille Igs est trés faible (3 1’air et dans I’eau) (de ’ordre de 10™'* A pour les
transistors avec un canal microfluidique rempli d’air et de 1’ordre de 10" A pour un canal
microfluidique rempli d’eau). Ceci démontre la possibilité d’utiliser ces transistors avec le
canal microfluidique intégré en milieu liquide. La mobilité extraite dans les deux milieux est

pratiquement la méme de I’ordre de 260 cm?/V .s.

Vi (Volt) | p (cmz/V.s) S (V/dec) | Ton/logr | Emax (A/V)
Air -13,5 264 1,2 >10° 0,4*10°°
Eau -8.5 240 / >10* 8*%10°

Tableau 3.9 : Parametres électriques pour un transistor a effet de champ
a canal microfluidique intégré (W/L =40 pum /40 um).
Une autre mesure utilisée pour mettre en évidence la détection de I’eau, consiste a tracer le
courant Ips en fonction du temps a polarisation constante (sampling). Dans le cas de la figure
3.35, le transistor est polarisé avec une tension de grille constante Vgs= -12 V et une tension
de source et drain Vpg = -2 V. Lorsque le liquide atteint la zone de canal du transistor, le
courant drain source Ipg augmente largement selon la figure 3.35. Le courant de grille Igg est

faible (10 A), ceci indique I’absence de fuite de grille, méme en milieu liquide.
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Figure 3.35 : Test en mode sampling du transistor avec canal microfluidique intégré

a Vps = -2Volt.

Sur les deux phases du test en sampling (dans ’air et dans 1’eau), on remarque que le courant
Ips augmente en continu dans le temps (pente de 35nA/s dans ’air et de 20 nA/s dans I’eau).
Pour les deux cas cette augmentation est expliquée par une accumulation de charges
(présentes dans 1’air et dans 1’eau) sur la zone active, ’application de la tension (Vgs et Vps)
en continu fait que la couche sensible ne se relaxe pas et que le courant augmente sans cesse.
Le méme comportement a €été observé dans des dispositifs a SGFETs (pente (pH 7) = 25
nA /s) [Da Silva-11] (figure 3.36). A noter que les niveaux de courant dans le cas d’un canal

rempli d’eau restent plus importants que ceux d’un canal rempli d’air.
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Figure 3.36 : Test en mode sampling du SGFET classique a Vps = -1Volt.
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IV - 2-2. Effet de la géométrie W /L

Pour vérifier le bon fonctionnement de ces transistors, des caractéristiques de transfert avec
un canal rempli d’air ont été faites avec différentes dimensions du canal (W/L). La figure 3.37
montre des caractéristiques de transfert de deux transistors de dimensions différentes (40 um /

40 um) et (40 pm / 80 um) pour une tension Vpg= -2 Volts.
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Figure 3.37 : Caractéristiques de transfert de différents W/L
avec microcanal rempli d’air a Vps=-2 V.

W/L Vi (Volt) Emax (A/V)
40/80 -10,3 150%10”
40/40 11,4 300%10”

Tableau 3.10 : Paramétres électriques pour un transistor a effet de champ
a canal microfluidique intégré.

D’apres la figure 3.37, la valeur du courant Ipg a Vs fixé est 2 fois plus importante en passant
de L =80 um a L =40 pum, ceci est en accord avec la théorie selon 1’équation du courant dans

un transistor a effet de champ ou :
w
|1DS| = f:u Cr(—Ves — |VT|) |VDS| (29)

Ce résultat est vérifié aussi par la valeur de la transconductance (gn), qui comme indiqué sur

le tableau 3.10, est deux fois plus importante dans le cas de L = 40 um. Une légere variation
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de la tension de secuil entre les deux transistors de 0,9 Vt est notée. Cette variation est

expliquée par la non uniformité des charges sur la couche sensible avec un canal rempli d’air.

IV — 2-3. Effet du positionnement dans le canal microfluidique

Drains

sear JT % %g

Figure 3.38 : Design « ¢électrique » d’une cellule.

Le design d’une cellule contient plusieurs zones de source et de drain le long du canal
microfluidique (figure 3.38), ce qui permet de vérifier €lectriquement la libération ou le

remplissage tout le long du canal microfluidique.

Afin de mettre en évidence cette uniformité du canal, des caractéristiques de transfert ont été
prises a trois endroits différents, le long du canal microfluidique rempli d’air. Les résultats de
ces mesures sont représentés en figure 3.39 a Vpg = -2 Volts. Les caractéristiques montrent
que le courant Ipg pour les trois courbes reste du méme ordre de grandeurs (quelques pA), ce
qui signifie que le canal est bien libéré sur toute la longueur et qu’il est toujours maintenu
mécaniquement. On remarque néanmoins une dispersion des parametres (gn, et Vi), ces

derniers sont extraits et résumés sur le tableau 3.11.
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Figure 3.39 : Caractéristiques de transfert dans différentes positions dans le canal
microfluidique rempli d’air a Vpg=-2V.

Vi (V) | gm (A/V)

Courbe 1 -12,8 450*10”

Courbe2 | -11,3 290*10

Courbe 3 11 410%10

Tableau 3.11: Paramétres ¢électriques dans différentes positions
dans le canal microfluidique rempli d’air.

La variation de la tension de seuil (AVy, = 1 V) et de la pente g, (+ 70.10° A/V) peut étre
caus€e par plusieurs facteurs, comme le fait que la quantit¢ de charges de surface soit
différente selon les différentes positions dans le canal microfluidique, ou une non-uniformité
du gap le long du canal. Par un simple calcul en utilisant I’équation suivante : Vy=20+Q¢/C;

+Vp, tout en supposant que le potentiel de surface (CI)S), la densité surfacique de charges
piégées dans le silicium et a I’interface Si/isolant (Qf), sont constants, ainsi que la tension des
bandes plates (Vfb ), et pour un gap de 1 pm a Vth = -12V, la variation de la tension de seuil
(AV £ 1 V) correspondrait alors a une variation de gap de Ah + 90 nm.

La figure 3.40 représente la méme mesure, mais pour le canal microfluidique rempli d’eau.
Les caractéristiques de transfert sont prises également a Vpg = -2 Volts. Ces résultats
montrent une augmentation de la pente, une translation du Vg, et une augmentation de la

valeur du courant Ipg par rapport aux caractéristiques prises pour un canal rempli d’air. Ce

premier constat signifie que le canal est totalement rempli d’eau.
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Figure 3.40 : Caractéristiques de transfert dans différentes positions dans le canal
microfluidique rempli d’eau a Vpg=-2V.
Le tableau 3.12 résume les paramétres (Vg et gn) extraits pour les trois courbes.
L’homogénéité de la quantité de charges de surface le long du canal fait que ces deux
parametres varient peu selon les trois endroits. Ainsi, il est évident de constater qu’un canal
microfluidique rempli d’eau est beaucoup plus uniforme (en terme de répartition de charges

de surface) qu’un canal microfluidique rempli d’air.

Vth gm
Courbe 1 | -10,3 8*10°°
Courbe2 | -10,5 | 7,96*10°
Courbe 3 | -10,7 | 7,79%10°

Tableau 3.12: Parametres ¢lectriques dans différentes positions

dans le canal microfluidique rempli d’eau.

Pour un gap de 1 um a Vth = -10,5 V, la variation de la tension de seuil (AV + 0,2 volt)

correspondrait alors a une variation de gap de Ah + 21 nm.

IV - 3. Résultats de détection en pH
Des solutions avec différents pH (7 / 8 / 9,8 / 12,7) ont été testées pour vérifier la sensibilité
des transistors. Quelques gouttes de la solution sont mises dans une piscine en PDMS
entourant les ouvertures du canal (inlet et outlet), une caractéristique de transfert est par la
suite relevée a Vps = -2 V (figure 3.41). Afin d’assurer la fiabilit¢ des résultats, un bon
rincage a I’eau est effectué¢ apreés chaque mesure pour éliminer toutes charges électriques

provenant de la mesure antérieure.
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Figure 3.41 : Caractéristiques de transfert dans différentes solutions de différents pH.

L’évolution de la caractéristique de transfert du transistor avec le pH des solutions est bien
observée. On note une translation de la caractéristique de transfert vers les tensions positives
lorsque le pH de la solution augmente (7 vers 12,7) cela confirme le bon fonctionnement des

transistors comme capteur de pH.

Afin de quantifier la performance du capteur, on détermine sa sensibilité chimique S. Pour
cela nous tracons en figure 3.42, I’évolution de la tension Vs (correspondant a une valeur de

courant Ipg = -5 pA) pour chaque valeur du pH de la solution.
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Figure 3.42 : Evolution de la tension Vgg a courant constant (Ips=-51A) en fonction du pH.

La sensibilit¢ S est déduite de la pente du graphe Vgs en fonction des valeurs de pH des
solutions testées. Une sensibilité de 324 mV/pH a été obtenue avec une bonne linéarité entre

la variation de Vg et le pH.
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Afin de réunir les résultats de mesures faites sur plusieurs cellules dans des solutions a

différents pH, une tension de référence Vo donnée pour un pH égal a 7 a été prise.

Aprés un certain nombre de mesures avec différents pH et avec différentes cellules. Une
généralisation des mesures dans différents pH a été faite. En effet cette généralisation consiste
a calculer la variation de la tension de grille Vg par rapport a une tension de grille Vg, qui

correspond a une tension pour un pH égal a 7.
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Figure 3.43 : Evolution de la tension Vg a courant constant en fonction du pH pour

différentes structure.

La figure 3.43 présente la variation de la tension de grille par rapport a la tension de grille de
référence (Vgs - Vo) pour différentes valeurs de pH. Cette courbe est assez linéaire et la

sensibilit¢ moyenne de ces capteurs est de 290 mV / pH.

IV - 4. Stabilité des capteurs (Air / Eau)
Le protocole de mesure habituel est établi de manieére a garder la premicere mesure de la
caractéristique de transfert quelle que soit la condition du canal (rempli d’air ou d’eau). Afin
de qualifier la reproductibilité des performances des capteurs, une étude sur la stabilité a été
faite. Cette ¢tude consiste a prendre successivement plusieurs caractéristiques de transfert du
capteur a intervalles de temps différents pour un méme état du canal microfluidique (air ou

eau).

Pour le cas d’un canal microfluidique rempli d’air, les premieres caractérisations €lectriques
ont montré un décalage de la caractéristique de transfert vers les tensions positives (apres 3
minutes par rapport a la premieére mesure de référence). Ce décalage est expliqué par une

accumulation de charges adsorbées sur la couche sensible du capteur. Apres la quatriéme
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minute par rapport a la mesure de référence, la caractéristique de transfert se décale vers les
tensions négatives. Ceci est expliqué par une désorption des charges situées dans la couche

sensible du capteur.

Le décalage maximal de Vg, pour un canal rempli d’air est de 0.7 V (Figure 3.44).
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Figure 3.44 : Décalage de la caractéristique de transfert et évolution de la tension de seuil Vy,
avec un canal rempli d’air a Vpg= -2V (W/L = 40/40).

Pour le cas du canal microfluidique rempli d’eau, le méme comportement a été observé, une
phase d’adsorption les premicres minutes, suivie d’une phase de désorption, la caractéristique
de transfert initial est retrouvé aprés 10 min (Figure 3.45). Le décalage de Vi maximal
observé est de 0.3 V. Ce décalage est inférieur a celui déterminé pour le cas du canal rempli
d’air. Ce résultat démontre qu’un canal microfluidique rempli d’une solution est plus stable
qu’un canal microfluidique rempli d’air, en effet les charges présentes dans I’air sont réparties

de maniere tres irrégulieres comparées a une solution, de ce fait la caractéristique est plus

instable.
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Figure 3.45 : Décalage de la caractéristique de transfert et évolution de la tension de seuil Vy,
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avec un canal rempli d’eau (W/L= 40/40).

Dans le cas des SGFETs (pont suspendu) réalisés auparavant a I’'I[ETR [kherrat-11], les
premicres caractéristiques électriques ont montré un grand décalage vers les tensions positives
( AVy (air) = 9 V, AVy, (eau) = 5,5 V). Ce grand décalage est dii aux faibles intervalles de
temps entre deux mesures, qui ne permet pas la relaxation des dispositifs. En laissant un grand
temps entre deux mesure (> 3 min), les caractéristiques montrent une diminution du AVy,

(AVy, (air) =4 V, AVy, (eau) = 1,2 V) (Figure 3.46).
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Figure 3.46 : Variation de la tension de seuil Vth prise a différents instants
d’un SGFET (pont suspendu) a I’air et dans 1’eau.

Afin de comparer les résultats de ces deux dispositifs, on a choisi de prendre les résultats les
plus favorables du SGFET, celle avec un intervalle de temps plus grand entre deux mesures.
Le décalage de Vi, témoignant de la stabilité du transistor FET a canal microfluidique intégré
(AVy, (air)= 0,7 V et AVy, (eau) = 0,3 V) est inférieur au décalage observé dans les SGFETs
(AVy, (air) =4 V, AVy, (eau) = 1,2 V).

Cette différence de stabilité peut provenir des procédés de réalisation des deux capteurs. En
effet la grille du FET a canal microfluidique intégré est en aluminium, alors que la grille dans
le cas des SGFETs est en silicium polycristallin fortement dopé. L’hypothese de légére
déformation de la grille pendant la mesure est probable, de ce fait le gap du pont suspendu
peut étre modifié et engendrer cet important décalage. De plus, le milieu de mesure est ouvert
dans le cas des transistors SGFET alors qu’il est plus confiné dans le cas des transistors a
canaux microfluidiques. Enfin, les 100 um de SUS8 peuvent rigidifier le canal et donc peut-

étre le stabiliser.
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V. Adaptation entrées / sorties microfluidiques

Le passage du liquide dans les canaux microfluidiques, dans tous les tests électriques
effectués en milieu liquide se fait par capillarité. Malgré les bons résultats obtenus avec cette

méthode, elle présente néanmoins certains inconvénients:
- Nécessite un temps relativement long afin que le liquide pénétre dans le canal,

- La possibilit¢ d’évaporation du liquide (présent en petit volume), ce qui peut

augmenter les concentrations des solutions et fausser les mesures,
- Une longue durée de ringage.

La seule solution pour éliminer ces inconvénients est de forcer le passage du liquide a tester

en I’injectant dans le canal.

Afin d’injecter les solutions dans le canal, il est nécessaire d’utiliser un intermédiaire entre les
ouvertures et les seringues. Le choix le plus simple est d’utiliser le PDMS. Plusieurs

méthodes ont été testées.

V - 1. Collage PDMS
Une préparation en PDMS est faite en utilisant un pré-polymére mélangé avec un agent
réticulant selon le rapport volumique 10:1. Apres un dégazage fait pour éliminer les bulles en
surface, un recuit de 2 h a 70 °C est réalis¢ afin de durcir le PDMS. Deux trous pour accéder
aux inlet / outlet du capteur sont réalisés sur le PDMS a ’aide d’une aiguille creuse biseautée
(la distance entre les deux trous sur le PDMS correspond exactement a celle entre 1’inlet et

’outlet sur le capteur).

Afin de coller le PDMS sur la SU8, un traitement chimique sur une des deux surfaces est
necessaire, car malgré un traitement sous plasma, les groupements silanols générés sur la
surface du PDMS ne réagissent pas avec les groupes epoxy de la résine SU-8. Afin de rendre
ce collage possible, une modification chimique spéciale sur la surface de PDMS ou la surface
de la SU- 8 doit étre faite. Parmi les traitements chimiques possibles, nous avons opté pour la

silanisation par APTES (3-aminopropyltrimethoxysilane).
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Figure 3.47 : Formule chimique de I’APTES.

Cette silanisation peut se faire soit par évaporation de I’APTES [Talaei-09] ou par spin-
coating [Vlachopoulou-09], ou bien par dépdt en présence de solvant comme 1’éthanol,
I’acétone ou I’eau [ Yamagushi-06]. Deux voies de traitement de surface sont possibles, soit le
traitement de surface se fait sur le PDMS, et dans ce cas le collage avec la SUS est assuré par
les liaisons de type époxy, soit le traitement se fait sur la surface de la SUS, et dans ce cas le
collage est assuré par les liaisons silanols. Dans notre cas, c’est la surface de la SU8 qui est
traitée par une solution APTES diluée dans I’eau (5%V/V) et déposée a la tournette par spin-
coating avec une vitesse de 3000 tr / mn pendant 30 s. Un post traitement par plasma O, est
effectué¢ sur la surface de la SUS pour faciliter I’adhésion et assurer une bonne uniformité.
Une fois ’APTES déposé, un traitement thermique a 65 °C pendant 30 mn est fait pour une
bonne accroche des molécules d’APTES sur la SUS. La dernicre étape consiste a traiter les
deux matériaux, (PDMS et SU-8) par plasma O, pendant 30 s puis de procéder au collage. Le
collage du PDMS sur la SU-8 est réussi.

PDMS suU8

Salimisation de la

surtace de la SUS SuU8
C‘)H Cl)H C‘)H Cl)H
OH OH OH OH Si S si Si
| l. I \ PR NV NP N
IR S S R A
Traitement
PDMS sSuUs8s

plasma O,

Figure 3.48 : Acces inlet/outlet réalisé€s par coulage du PDMS.

Apres avoir résolu le probléme du collage, des essais d’injection du liquide dans le canal sont

réalisés. Un probleme de décollage du PDMS est apparu causé par la pression locale. La
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qualité du collage n’est pas suffisante pour résister a la pression d’injection, le relief du canal

peut en étre la cause. Malgré de nombreux essais, cette difficulté n’a pu étre éliminée.

V -2. Coulage PDMS
Une deuxieme méthode est utilisée afin d’injecter I’eau dans les canaux. Elle est basée sur un
coulage du PDMS. En effet dans un premier temps, deux fils trempés de résine S1818 sont
placés sur I’inlet et I’outlet du capteur. Une fois les deux fils maintenus, le PDMS préparé a
partir d’une solution liquide de pré-polymére mélangé avec un agent réticulant selon le
rapport volumique 10:1 est coulé. Apres une réticulation du PDMS a 60 °C pendant 3h, le
dispositif est plongé dans 1’acétone afin d’¢éliminer la résine sur les fils et Oter entierement les

fils. Finalement, I’accés aux inlet/outlet est assuré par les trous correspondant aux fils dans le

PDMS (Figure 3.49).

Figure 3.49: Accés inlet/outlet réalisés par coulage du PDMS.

Les essais réalisés pour injecter le liquide dans le canal ont été un échec car la partie du
PDMS entre inlet et outlet se décolle également avec cette méthode, toujours a cause de la
pression d’injection du liquide. La proximité des entrées et sorties microfluidiques sur le

capteur ne favorise pas non plus la résolution de ce probléme.

Plutdt que de chercher a améliorer cette technique, nous avons préféré travailler sur une

modification du design du capteur, qui devrait permettre d’améliorer d’injection.

V1. Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons démontré le bon fonctionnement des transistors a canal
microfluidique intégré. Ces transistors ont été testés comme capteur de pH et une sensibilité
de 300 mV/pH environ a été obtenue. Une amélioration du procédé, en changeant le design du

canal de maniére a optimiser le passage du liquide a été réalisée, et a conduit a des résultats
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intéressants ou les capteurs possedent des sensibilités comparables a celles des SGFETs, mais

avec une meilleure stabilité.

Des essais d’injection de liquide en face avant ont été réalisés et se sont soldés par des échecs.
En effet, sous la pression, le PDMS (collé ou coulé) se décolle. De plus, il y a un risque non
négligeable d’écrasement du canal lors du collage, ce qui peut également étre la cause de la
non injection de liquide. Il est impératif d’introduire une nouvelle technologie (face arriere)
qui doit permettre de rendre plus simple le collage sur les entrées / sorties en PDMS et ce sans

altérer ou écraser le canal microfluidique.
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CHAPITRE IV :
Transistors a canaux
microfluidiques intégres

Procéde face arriere

Apres avoir réalisé des transistors a canaux microfluidiques intégrés par un procédé face
avant, nous avons vu la difficulté technique liée au collage du PDMS sur la face avant pour
les entrées et sorties du réseau microfluidique. Une autre approche a été étudiée. Elle consiste
a réaliser les ouvertures (inlet/outlet) des canaux microfluidiques par la face arriere et profiter
de la topographie plane ainsi que du faible encombrement de cette face pour faciliter le test

¢lectrique sur la face avant.

Ce chapitre présente la réalisation des transistors a canaux microfluidiques intégrés par un

procédé face arriere.

La premicre partie de ce chapitre est consacrée a I’optimisation des étapes technologiques
pour la réalisation des canaux microfluidiques par le procédé face arriére. Enfin dans une
derniére partie, une structure innovante sera présentée comme une perspective intéressante de

ce travail.
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I. Introduction

Le procédé de fabrication utilisé dans cette étude est basé sur le micro-usinage de surface pour
la réalisation du microcanal et sur le micro-usinage de volume pour la réalisation des entrées,
sorties du microcanal. Le procédé consiste donc a utiliser un matériau sacrificiel pour former
le canal. Ce matériau sera gravé en fin de procédé, afin de libérer le microcanal a partir des

ouvertures entrées / sorties réalisées sur la face arriére du wafer (figure 4.1).

—>

i

Inlet outlet

Figure 4.1 : Représentation générale des microcanaux réalis€s par un procédé face arriere.

L’avantage de ce procédé réside dans la topographie plane de la face arriere, qui permet de
coller une interface en PDMS pour les inlet/outlet afin d’injecter le liquide. Par ailleurs, la
principale difficulté de ce procédé de fabrication, réside dans la réalisation des ouvertures au
travers des plaques de silicium. En effet, la gravure de ces ouvertures est relativement longue
et peut étre délicate suivant les matériaux utilisés pour la fabrication du transistor. Ceci
nécessite une optimisation des étapes de fabrication ainsi qu’un choix adapté des matériaux

utilisés pour une intégration réussie dans un transistor a effet de champ.

I1. Premier procédé de fabrication ( double gravure humide)

Ce procédé a été réalisé en méme temps que le procédé face avant. Il consiste a atteindre la
couche sacrificielle par la face arriere du wafer en faisant une double gravure humide du

silicium avec une solution de TMAH. Les ¢€tapes de réalisation sont décrites ci-apres.

II - 1. Description du procédé

II - 1.1. Formation d’oxyde humide
Une couche de 1,2 um d’épaisseur d’oxyde de silicium est formée sur les plaques de silicium,
dans un four a 1100°C sous un flux constant d’oxygene et d’hydrogene. Lors de ce procédé, la
couche d’oxyde de silicium se forme de part et d’autre du wafer (face avant et face arricre). A

I’issue du premier masquage, certaines zones de cette couche seront gravées par voie humide
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afin de définir les ouvertures (inlets / outlets) sur la face arriére (figure 4.2). Cette couche
servira donc comme couche de protection lors de la gravure du silicium par une solution de

TMAH.

Figure 4.2 : Définition des zones a graver.

IT - 1.2. Gravure du Silicium monocristallin
La deuxiéme étape consiste a graver le silicium en volume par voie humide anisotropique en
utilisant la solution TMAH. Cette solution attaque les zones du silicium non recouvertes par
I’oxyde humide. La cinétique de gravure est de 1,2 um/min avec une solution de TMAH
chauffée a 90°C (figure 4.3). En fait, la gravure du silicium se fait en deux temps, cette étape
marque le premier temps ou 150 pm de silicium sont gravés, ce qui permet de préparer les

ouvertures en face arriere sans attaquer la face avant.

Figure 4.3 : Profil obtenu apreés la gravure par le TMAH.

II - 1.3. Dopage
Le dopage du silicium au bore pour les zones de source et drain est réalisé avec des plaquettes

de nitrure de bore (BN) réactivées a 1050°C.

Figure 4.4 : Dopage en face avant.
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IT — 1.4. Retrait d’oxyde humide et oxydation seche
Apres le dopage, I’oxyde humide est gravé, par la solution HF au niveau des zones actives des
transistors. En effet, cet isolant ne peut étre utilis¢é comme diélectrique de grille, car apres
dopage, les atomes de bore ont diffusé dans cette couche et ont donc détérioré sa qualité
d’isolation. Par ailleurs, la forte épaisseur de cet oxyde ne convient pas pour un isolant de
grille. Un nettoyage RCA est effectué¢ pour assurer la propreté de la surface du canal. Apres
cette étape, une oxydation seéche sous oxygene a 1100°C pendant 30 minutes est effectuée,

ceci permet d’obtenir 70 nm d’oxyde de silicium qui servira comme couche d’isolation.

Figure 4.5 : Formation d’une couche d’oxyde de silicium.

IT - 1.5. Dépot de la couche sacrificielle
Malgré le probléme de corrosion lors de 1’étape de la gravure du germanium dans la
réalisation des transistors avec des ouvertures situées dans la face avant, ce matériau est utilisé
dans ce procédé. Le choix du germanium en couche sacrificielle est justifié par les étapes
ultérieures du procédé. En effet, les étapes suivantes nécessitent des températures supérieures
a 70°C ce qui n’est pas possible en utilisant une couche sacrificielle en résine S1818 qui se
dégraderait aussitot. Une couche de Germanium d’épaisseur lpm est donc déposée par

LPCVD et utilisée comme couche sacrificielle.

Cette couche de germanium est gravée, apres un procédé de photolithographie classique, par

voie seche, afin de définir les dimensions du canal comme représenté ci-dessous.

Figure 4.6 : Dépot de la couche sacrificielle.
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II — 1.6. Dépot d’une couche isolante et ouverture

Une couche d’oxyde de silicium de 100 nm d’épaisseur est déposée par pulvérisation
cathodique. Ceci permet d’isoler la grille du liquide et d’éviter des fuites a travers cette

derniere. La gravure de cette couche est faite par une gravure humide avec la solution HF.

Figure 4.7 : Dépot d’isolant.

I1 - 1.7. Dépot de la couche structurelle

Cette étape consiste a déposer une couche qui puisse assurer un maintien mécanique du canal,
afin que ce dernier ne céde pas sous I’effet des pressions engendrées par le passage de tout
liquide. Une double couche Titane / Or (50 nm / 150 nm) est déposée par évaporation
thermique. La couche de titane permet 1’adhérence de la couche d’or a la surface de la couche
d’oxyde de silicium. Aprés une étape de photolithographie et de gravure par voie humide de
I’or et du titane (eau régal et titane etchant), une épaisse couche de cuivre (30 pm) est déposée
par ¢électrodéposition. Avec cette couche épaisse de cuivre, le maintien mécanique est assuré,

et donc une bonne résistance a la pression d’injection du liquide.

Figure 4.8 : Dépot de la couche structurelle.

I1 - 1.8. Dépot d’une couche protectrice

Pour le second temps de gravure du silicium avec la solution de TMAH, il est nécessaire de
procéder a un dépot d’une couche protectrice. Afin de choisir le matériau adéquat pour cette

couche, une étude d’optimisation a été réalisée. Les deux matériaux testés sont I’oxyde de
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silicium et le nitrure de silicium déposés a basse température. Le but est d’obtenir un matériau

qui résiste le mieux possible a la gravure par le TMAH.

Figure 4.9 : Dépot de la couche protectrice.

» 200 nm d’oxyde de silicium sont déposés par pulvérisation cathodique radio fréquence
a température ambiante avec les conditions suivantes :

o Pression =2 mbarr

o Débit d’Argon =40 sccm

o Débit d’oxygene =20 sscm

o Puissance = 100 watts

Un recuit de 3 h a 200°C est ensuite fait.

» Le nitrure de silicium est dépos¢ par PECVD en utilisant le silane et ’azote comme
sources gazeuses avec les conditions suivantes :

o Pression = 0.5 mbarr

o Débit de Silane = Isccm

o Débit d’Hydrogéne = 5 sccm

o Débit d’azote = 100 sscm

o Puissance = 20 watts

Différentes température de dépdt ont éteé testées : 150, 200 et 250 °C.

Les différents matériaux ont été plongés dans la solution de TMAH afin de déduire les
cinétiques de gravure. Le matériau ayant la plus faible cinétique sera retenu pour servir de
couche de protection. Le tableau 4.1 indique les indices optiques mesurés pour les différents

matériaux et conditions de dépats.

Matériaux Nitrure Nitrure Nitrure Oxyde
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150°C 200°C 250°C

Indice de 1,73 1.81 1.89 1,47
réfraction

Tableau 4.1 : Indices de réfraction des différents matériaux déposés.

D’apres les résultats du tableau 4.1, l’indice de réfraction du nitrure de silicium augmente
avec la température du dépot, ceci signifie que la couche de nitrure déposée a 250°C est plus
dense. De plus, déposé a basse température, le nitrure de silicium est plus dense que 1’oxyde

de silicium, ce fait est expliqué par 1’effet de I’empilement atomique différent pour chaque

matériau.
Nitrure Nitrure Nitrure Oxvde
150°C 200°C 250°C Y
Vitesse de
gravure 2.16 0.74 0.3 0.4
(nm/mn)

Tableau 4.2 : Vitesses de gravure des différents matériaux déposés.
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Figure 4.10: Vitesse de gravure en TMAH en fonction d’indice de réfraction.
D’apres les résultats du tableau 4.2, on remarque que :

e La vitesse de gravure de la couche du nitrure de silicium diminue lorsque la
température du dépdt augmente, ce qui a été expliqué par la densification de la

couche de nitrure sous I’effet de la température pendant le dépdt, mais aussi
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par une diminution de la quantité d’hydrogene dans la couche (en effet, a ces
températures, I’hydrogéne se volatilise et ne reste pas dans la couche).

e La vitesse de gravure de la couche de nitrure déposée a 250°C est pratiquement
similaire a la vitesse de gravure de la couche d’oxyde déposé par pulvérisation
cathodique 0.3 nm/min.

De ce fait, le choix de la couche protectrice s’est porté sur I’oxyde déposé par pulvérisation
cathodique, car le dépot de cette couche offre un gain en quantité¢ (3 wafers par dépot),
d’autant que 1’uniformité d’épaisseur sur cette couche est bien meilleure que celle de la

couche de nitrure PECVD.

La couche déposée est de 200 nm, d’aprées les calculs, elle est suffisamment épaisse pour

protéger la face avant lors de la gravure par le TMAH.

II - 1.9. Finalisation de la gravure des ouvertures et libération du
canal

Apres le dépot de la couche de protection, le second temps de gravure du silicium (environ

100 pm) est réalisé dans le but d’atteindre la couche sacrificielle par la face arriere.

Cependant, il reste une couche de 1,2 pm d’oxyde de silicium, sous la couche sacrificielle,
qu’il faut graver dans une solution HF. Cette étape est précédée de I’enduction de résine
S1818 pleine plaque sur la face avant afin de la protéger. Une fois cette couche d’oxyde
humide gravée, la dernicre €étape consiste a libérer le canal. Pour cela, la gravure de la couche
sacrificielle (Germanium) se fait par voie humide (H,O, a 90°C). La cinétique de gravure est

de 1 pm/min environ.

Figure 4.11 : Finalisation de la gravure des ouvertures et libération du canal.

La figure 4.12 représente des photos MEB montrant les ouvertures inlets / outlets se trouvant
dans la face arriére ainsi que le design du canal microfluidique avec une épaisse couche de

cuivre sur la face avant du systéme.
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Face arriére Face avant

Figure 4.12 : Photographies MEB de la face arricre et de la face avant du wafer.

Les photos MEB présentées ci-dessous sont celles d’une cellule contenant un FET a canal

microfluidique intégré réalisé par procédé face arricre, clivée au milieu.

20kV X109

Figure 4.13 : Photo MEB d’un canal microfluidique utilisant le Ge

comme couche sacrificielle.

Ces photos démontrent la réussite de la libération le long et sur toute la largeur du canal
microfluidique. La couche sacrificielle en germanium est bien gravée et un bon maintien
mécanique du canal est obtenu en utilisant une épaisse couche de cuivre comme couche

structurelle.

II — 2. Tests électriques

Les tests ¢électriques des transistors réalisés ont montré un grand courant de fuite. Ceci était da

au design des cellules. En effet, toutes les grilles ont été reliées entre elles afin de déposer le
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cuivre par électrodéposition. Cette méthode privilégie les courants de fuites dans les

transistors.

Malgré les fuites, ces composants ont €té utilis€és pour des tests de passage du liquide. Les
tests du collage du PDMS sur la face arriere ont ét¢ un succes. Cependant, lors de I’injection,
le décollement de la grille en cuivre sur la face avant a été observé. Ce décollement est dii a la

pression d’injection, sous laquelle la grille en cuivre cede et se décolle.

Conclusion

La faisabilit¢ des canaux microfluidiques par des ouvertures situées sur la face arriere du
wafer a été démontrée, le canal est bien libéré avec un bon maintien mécanique. Néanmoins,
des inconvénients se sont présentés. La longue durée nécessaire a la gravure du germanium
engendre la corrosion du cuivre. La derniére étape de gravure par TMAH a 90°C, qui
nécessite une protection de la face avant du wafer, ¢limine toute possibilité d’utilisation de la
résine S1818 comme couche sacrificielle et la SU8 en encapsulation, comme cela a été fait

pour le procédé face avant, car la SUS se grave dans le TMAH et la résine S1818 se détériore.

Apres ’acquisition d’une machine de gravure DRIE (Deep Reaction Ion Etching), une
adaptation du procédé a été réalisée et permet de faire les ouvertures de la face arriere de
maniere plus simple et efficace. Avec ce nouveau procédé, le choix des différents matériaux a

été revu ainsi que le procédé en lui-méme.

III. Deuxiéme procédé de fabrication

Ce procédé de fabrication est similaire au précédant avec deux étapes de gravure du wafer de
silicium. La premiére étape consiste a graver le silicium jusqu’a avoir une membrane la plus
fine possible, et qui sera gravée lors de la deuxiéme étape par voie seche. Cette derniere ne
nécessite pas une couche de protection sur la face avant et offre la possibilité d’utiliser la

résine S1818 comme couche sacrificielle et la SU8 en encapsulation.

III - 1.Description du procédé

III — 1.1. Gravure du silicium monocristallin

Apres avoir formé 1.2 pm d’oxyde humide et défini les ouvertures par la face arriere avec un

premier masquage, une gravure de silicium est réalisée par voie humide (TMAH a 90°C).
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Comme pour le premier procédé, cette gravure est faite en deux temps. En premier lieu, une
épaisseur de 210 um de silicium est gravée (plus importante que pour le premier procédé ou

I’épaisseur gravée était environ de 150 um).

Figure 4.14 : Ouverture et gravure du silicium par la face arriére.

III - 1.2. Dopage

Le dopage du silicium au bore est réalis¢ avec des plaquettes de nitrure de bore (BN)

réactivées a 1050°C.

Figure 4.15 : Dopage.

III — 1.3. Retrait d’oxyde humide+ oxydation seche

Apres le dopage, 1’oxyde humide est gravé, dans une solution HF au niveau des zones actives
des transistors. Un nettoyage RCA est effectué pour assurer la propreté de la surface du canal.
Apres cette étape, une oxydation seche sous oxygene a 1100°C pendant 30 minutes est

effectuée, cette couche d’oxyde de 70 nm servira comme couche isolante.

Figure 4.16 : Formation d’une couche d’oxyde de silicium.

III — 1.4. Dépot de la couche sacrificielle

Pour ce procédé dont la température a été limitée a 70°C, il est tout a fait possible d’utiliser la

résine S1818 comme couche sacrificielle. Cette dernicre est enduite a la tournette et déposée
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en plusieurs étapes, comme expliqué au chapitre 3, afin d’obtenir une épaisseur de 10 um aux
extrémités du microcanal et une épaisseur de 1 um au centre. Les conditions d’enduction sont
identiques a celles utilisées auparavant dans la fabrication des transistors a microcanal intégré

avec des ouvertures créées sur la face avant.

Figure 4.17 : Dépot de la couche sacrificielle.

III - 1.5. Dépot d’une couche isolante et ouverture

Une couche d’oxyde de silicium de 100 nm d’épaisseur est déposée par pulvérisation
cathodique. Ceci permet d’isoler la grille du liquide et d’éviter des fuites a travers cette

derniere. La gravure de cette couche est faite par une gravure humide avec la solution HF.

Figure 3.18 : Dépdt d’isolant.

III — 1.6. Dépot de la couche structurelle

Afin d’assurer le maintien mécanique, une couche d’aluminium de 1.5 pm d’épaisseur est
déposée par évaporation thermique, suivie d’une couche de 100 um d’épaisseur de résine SUS
2075 déposée a la tournette. Ces deux matériaux constituent la couche structurelle qui

garantira le bon maintien mécanique des microcanaux formés.
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Figure 4.19 : Dépot de la couche structurelle (Aluminium+ SUS8 2075).

III — 1.7. Finalisation de la gravure du silicium et libération du canal

Apres le dépot de la couche structurelle, le second temps de gravure du silicium (30 um

environ) sur la face arriére se fait par voie séche cette fois-ci (DRIE).

Les conditions de gravure sont résumées dans le tableau suivant :

gaz débit puissance pression cinétique

SFe 10 sccm 80W RF, 320W LF I mTorr 0.8 pm/min

Tableau 4.3 : Conditions de gravure seche du silicium par DRIE.

Une fois le silicium monocristallin entierement graveé, la couche d’oxyde de silicium sous la
couche sacrificielle est gravée, par voie humide dans une solution HF. Ainsi la couche

sacrificielle est atteinte, il reste a libérer le canal en dissolvant la résine S1818 dans 1’acétone

pendant 30 min.

Figure 4.20 : Finalisation de la gravure et libération du canal.
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Ouverture
face arriére

Canal

Figure 4.21 : Photo MEB d’une ouverture face arricre.

La photo MEB de I’ouverture face arri¢re montre que la couche sacrificielle a été bien atteinte

et que de la libération du canal sur les extrémités est bien faite.

Afin de vérifier la libération tout le long du canal, des cellules ont été clivées sur les zones ou
le gap est de 10 um. La figure 4.22 (a) montre le microcanal et la couche structurelle (1 pm
d’aluminium et 100 um de SU8 2075). Sur la figure 4.16 (b) est donnée 1’image d’un canal a
gap de 1 um. Pour réaliser cette photographie MEB et afin de pouvoir cliver le wafer
précisément au milieu du canal, la couche structurelle n’était composée que de 1.5 pm

d’aluminium.

(a) (b)

Figure 4.22 : Photos MEB montrant la libération du canal dans différents endroits du wafer.

Les photos MEB montrent que les canaux sont bien libérés, la couche sacrificielle en résine

S1818 est bien gravée. Le choix de I’aluminium avec la SU8-2075 comme couche structurelle
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s’est avéré bon, car un bon maintien mécanique est constaté et ce pour les canaux a gap de

10 um ou de 1 um de hauteur.

III — 2. Résultats électriques

III — 2-1. Caractérisation de transfert

Apres la libération, une caractéristique de transfert est prise sur les transistors avec un canal

microfluidique rempli d’air pour vérifier le bon fonctionnement de ces transistors.

La caractéristique de transfert du transistor a microcanal rempli d’air montre un bon
fonctionnement malgré une tension de seuil qui se situe dans les tensions positives, avec un

faible courant de grille I, de ’ordre de quelques nA.

-180 1400
£ 1 200
-140
I 1000
-120

- 800
-100

ol 00

Ipg(rA)
le{nA|

-60
-40

-20

Vgs(V)

Figure 4.23 : Caractéristique de transfert du transistor avec microcanal intégré
rempli d’air & Vpg = -2V (W/L = 40/40).

Apres avoir vérifié le bon fonctionnement des transistors a 1’air, un test électrique avec un
canal rempli d’eau est fait. L’eau a été introduite dans le canal par capillarité, en utilisant une
piscine en PDMS. Lors du passage de I’eau dans le canal, les tests électriques ont montré une
mauvaise isolation de grille qui se traduit par un courant de grille I non négligeable dans nos

transistors.
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lee(HA)

v;e(vmt)
Figure 4.24 : Caractéristique de transfert du transistor
avec microcanal intégré rempli d’eau @ Vpg = -2V (W/L = 40/40).

Le courant de grille est de I’ordre de la dizaine de micro-ampéres, ce qui est trés €élevé. Les
isolants utilisés (oxyde sec et oxyde déposé par pulvérisation) dans ce procédé (face arriere)
sont les mémes que pour la série de transistors avec ouvertures en face avant. Pourtant, ces
derniers ont présenté un faible courant de grille. Donc la qualité de ces isolants n’est pas mise
en cause. Apres avoir revérifié les étapes du procédé, le probléme a été cerné et I’effet du
design a été mis en cause. En effet, dans le cas de ce procédé, lors de 1’étape -10- un défaut du
masque fait que la résine de la face avant est 1égerement décalée par rapport aux ouvertures de
la face arriére, la suite des alignements, corrects par rapport aux ouvertures de la face arricre,
créé des zones vides dans le canal sensé étre completement rempli de résine (Figure 4.25). A
la gravure de I’oxyde humide pour atteindre cette couche sacrificielle (12 min), la solution de
HF attaque 1’oxyde déposé par pulvérisation (pour 100 nm d’épaisseur le temps de gravure est

de 15 secondes) de la face avant.

1.2pm oxyde humidet+ 1pm
S1818+100nm oxyde sputt+ Aluj

1.2um oxyde humidet
100nm oxyde sputt+ Alu

Figure 4.25 : Photo d’une ouverture par la face arriere agrandie montrant les deux zones

avec les différents matériaux qui les constituent.
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III — 3. Amélioration du procédé

Pour cette raison, lors du fonctionnement du transistor avec 1’eau dans le canal, ce dernier se
trouve directement en contact avec la couche de grille en aluminium et un courant de grille
important est généré. Afin d’éviter ce probléme, une couche de nitrure de silicium d’épaisseur
50 nm est déposée par LPCVD, aprés I’oxydation seche, et protégera la couche d’oxyde de
silicium déposé par pulvérisation cathodique lors de la gravure de 1’oxyde humide de la face

arriere.

1 SiO,

Zones dopees
Aluminium
SuU8 2075
SiN,

Figure 4.26 : Structure finale des transistors a effet de champ a canal microfluidique intégré
par procédé face arricre.

III — 3-1. Tests de libération
Des tests €lectriques avant la gravure de la couche sacrificielle et aprés la gravure (a 1’air) ont
¢été faits pour vérifier €lectriquement la libération du canal. Des caractéristiques de transfert a

Vps = -2 Volts pour ces deux milieux ont été tracées et sont présentées en figure 4.27.
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Figure 4.27: Caractéristique de transfert avant la gravure de la couche sacrificielle et apres la

gravure (canal rempli d’air) W/L =40/40 a Vps=-2V.
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Avant la gravure de la couche sacrificielle, la courbe présente une tension de seuil Vy, =-2,5V
et un courant direct I, trés faible (-0.3 pA). Ce dernier est expliqué par I’épaisse couche
d’isolant qui se trouve entre la grille et la zone de canal (70 nm d’oxyde sec +50 nm de nitrure
de silicium + 1 pm de résine S1818 + 100 nm d’oxyde déposé par pulvérisation cathodique).
Apres la gravure de la couche sacrificielle, ce qui revient a I’introduction d’air dans le canal,
la tension de seuil a peu diminué (Vy = -1,9 V) et s’accompagne d’une augmentation du
courant direct I,,. Par contre, le courant de grille Igs est trés petit dans les deux milieux de
mesure (de Iordre de 10° A pour les transistors avant la gravure de la couche sacrificielle, et
de 107 dans I’air), ce qui montre que le probléme de courant de fuite précédent a été résolu.

Le tableau suivant regroupe les parameétres extraits des caractéristiques de transfert et ceci
avant la gravure de la couche sacrificielle ainsi que dans I’air pour le transistor de la figure

4.27.

Vi (Volt) | S(V/dec) | Lon/lofr | Zmax (A/V)
Avant gravure -2,6 5 47 0,4* 107

Aprés gravure -1,9 0,8 6*10° 6%10°

Tableau 4.4 : Paramétres ¢électriques pour un transistor a effet de champ

a canal microfluidique intégré (W/L = 40/40).

III — 3-2. Caractéristiques de sorties

Sur la figure 4.28 suivante nous donnons la caractéristique de sortie des transistors a effet de

champ avec un canal microfluidique intégré rempli d’air (W / L =40 pm /40 um).

V=10V

lps(HA)

vV, (Volt)

Figure 4.28 : Caractéristique de sortie avec un canal rempli d’air W/L = 40/40.
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Ces caractéristiques de sortie ont une forme classique, un régime linéaire pour les faibles
tensions Vpg, un régime de saturation au-dela du point de pincement du canal et enfin une

bonne modulation du courant de drain avec la tension de grille.

III — 3-4. Mesure en milieu liquide

Pour le test avec 1’eau, quelques gouttes sont mises entre les ouvertures du canal (inlet et
outlet) sur la face arriére du transistor (Figure 4.29). Aprés une attente de quelques minutes (5

mn max) pour que le canal se remplisse par capillarité, un test électrique est effectué.

outte

e

L |

Figure 4.29 : Schéma représentatif illustrant la méthode de test en milieu liquide
pour les transistors procédé face arriere.

Les tests ¢électriques sont présentés dans la figure 4.30. D’apres ces tests, une augmentation du
courant Ipy avec une augmentation de la transconductance gn.,x par rapport a 1’air a été
observé. Ceci est expliqué, comme dans la partie précédente, par la grande densité de charges
électriques qui existent dans 1’eau ainsi que I’importante permittivité électrique de 1’eau. Une
légere diminution de la tension de seuil est remarquée, lorsque le canal microfluidique est

rempli d’eau (Vy, = -1,6 Volt) par rapport a un canal rempli d’air (Vi = -1,9 Volt).
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Figure 4.30: Caractéristique de transfert avec air et eau dans le canal (W/L = 40/40).

Le courant de grille Igs est faible (a 1’air et dans I’eau), de 1’ordre de 107 pour les deux
milieux. Ceci démontre la possibilité¢ d’utiliser ces transistors avec le canal microfluidique

intégré en milieu liquide.

Les paramétres extraits de ces caractéristiques de transfert avec air et eau dans le canal

microfluidique sont présentés sur le tableau 4.5.

Vi (Volt) | S(V/dec) | Lon/lofr | Zmax (A/V)

Air -1,9 0,8 >10° 6*10°°

Eau -1,67 0,25 >10° 1,6¥10°

Tableau 4.5 : Paramétres ¢électriques pour un transistor a effet de champ

a canal microfluidique intégré (W / L = 40/40).

III — 3-4.1. Comparaison des parametres extraits entre le
procédé face avant et le procédé face arriére

La comparaison des parametres des différents transistors des deux configurations (face avant
et face arricre) a mis en évidence une différence de la tension de seuil Vy, et des niveaux de

courant Ipg. Le tableau 4.6 illustre ces différences.
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Procédé Milieu Vr (Volt) Emax (A/V)
Air -13,5 0,44*10°
Face avant
Eau -8,5 8%10°
Air -1,9 6%10°
Face arriére
Eau -1,8 1,6¥107

Tableau 4.6 : Comparaison des tensions de seuil et la transconductance pour les deux
procédés, les caractéristiques sont réalisées a Vpg = -2V pour (W/L = 40/40).

Pour le procédé face avant, les résultats obtenus pour la tension seuil Vg et la
transconductance g, dans 1’air et dans 1’eau sont raisonnables, par ailleurs les valeurs de Vi,

de la face arriére sont anormalement basses.

Pour un méme principe de fonctionnement, les résultats devraient étre comparables, mais ce
n’est pas le cas, ceci pourrait étre lié au procédé spécifique a la face arriére qui induit un
dopage non intentionnel du canal. En effet, le procédé face arriére commence par une étape de
gravure de silicium dans une solution de TMAH a 90 °C pendant 3 heures tout en ayant une
couche de protection sur la face avant de 1,2 um d’épaisseur d’oxyde de silicium humide. A
la suite du procédé lors de la gravure de cette couche de protection apres le dopage, le temps
de gravure noté est de 6 a 7 min, alors que pour une couche de 1,2 um d’épaisseur 12 min de
temps sont nécessaire, cette gravure rapide indique que I’épaisseur de la couche apres la
gravure de TMAH diminue jusqu’aux alentours de 600 a 700 nm, cette épaisseur relativement
faible n’empéche pas la diffusion de Bore lors du dopage a 1100°C et de ce fait induit un
dopage non intentionnel du canal, qui devrait étre intrinseque. Les faibles Vy, relevés et les

forts courants Ipg sont la conséquence de ce dopage du canal.

III — 3-5. Test de pH

Des solutions de pH différents (5,1 / 7 / 9) ont été testées pour vérifier la sensibilité des
transistors. Quelques gouttes de cette solution sont mises entre les ouvertures du canal (inlet et
outlet) sur la face arriére du transistor. Une caractéristique de transfert est par la suite relevée
a Vps = -2 V (figure 4.31). Afin d’assurer la fiabilité des résultats, un bon ringage a 1’eau est
effectué apres chaque mesure pour éliminer toutes charges électriques provenant de la mesure

antérieure.
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Figure 4.31 : Caractéristiques de transfert dans différentes solutions
de différents pH a Vpg=-2V (W /L =40/ 80).

L’¢évolution de la caractéristique de transfert du transistor avec le pH des solutions est bien
observée (figure 4.31). Cette caractéristique est translatée vers les faibles tensions lorsque la
valeur du pH augmente. Ce phénomeéne est expliqué, dans le chapitre précédent, par la
diminution de la quantité d’ions mobiles positifs H;O" et I’augmentation de la quantité d’ions
mobiles négatifs OH dans la solution test. Cette augmentation de la quantité¢ d’ions négatifs
va créer a la surface du nitrure de silicium un potentiel négatif proportionnel a la valeur du pH

de la solution, qui permettra de diminuer la tension grille nécessaire pour créer le canal.

Afin de déterminer la sensibilité chimique S du transistor, nous avons fixé le courant Ipg a
-35 1A sur la courbe de transfert dans différentes solutions de pH. Les différentes valeurs de
Vgs correspondantes a ce courant sont tracées en fonction de la valeur du pH, pour une

tension de drain Vpg= -2 V (Figure 4.32).
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Figure 4.32 : Evolution de la tension Vg a courant constant (-35 pA) en fonction du pH.

Une sensibilité de 300 mV/pH a été obtenue. Cette sensibilité est presque la méme trouvée

dans les transistors a canal microfluidique intégré procédé face avant.

III — 3-6. Stabilité des capteurs (Air/Eau)

Afin de vérifier la reproductibilit¢ des performances des transistors procédé face arricre,
plusieurs caractéristiques de transfert pour le méme état de canal microfluidique (air ou eau)

ont été prises a différents intervalles de temps.

Pour un canal rempli d’air, les caractéristiques de transfert prises a chaque intervalle de temps
de deux minutes montrent un petit décalage de la tension de seuil, Vg, vers les tensions
positives, ceci est dii a ’accumulation des charges lors d’une polarisation précédente, la

caractéristique se stabilise au bout de la 6™ minute (figure 4.33).
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Figure 4.33: Décalage de la caractéristique de transfert avec un canal rempli d’air a Vpg= -2V
(W/L=40/80).
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Afin de généraliser cette étude de stabilité sur le procédé face arriere, plusieurs cellules ont
¢été testées. La figure 4.34 présente 1’évolution de la tension de seuil, moyennée sur toutes les
cellules, en fonction du temps de mesure. La variation maximale de la tension de seuil
AVt = 0,6 V est comparable a la valeur trouvée pour le procédé face avant (AVyy = 0,7 V)

tout en étant toujours inferieure a celle trouvée pour les SGFET (AVy = 2V).

V™)
L]
L}

limnj

Figure 4.34: Variation de la tension de seuil en fonction du temps mesure

de différentes cellules a Vpg=-2V.

Pour le cas du canal rempli d’eau, il est tres difficile de réaliser une étude de stabilité sur le
procédé face arriere, car le probléme d’évaporation de la solution se pose, une fois ce canal
rempli par capillarité & environ 3.10* pL de solution. Pour le procédé face avant le probléme

ne se posait pas car une piscine en PDMS était utilisée pour les solutions.

III - 4.Intégration circuit microfluidique

Dans tous les tests €lectriques effectués sur les transistors procédé face arriére en milieu
liquide, le passage du liquide se fait par capillarité. Afin d’injecter le liquide dans le canal, des
tests en utilisant le PDMS, comme intermédiaire pour accéder aux ouvertures, ont été faits

(figure 4.35). Le collage du PDMS est réalisé apres un traitement au plasma O».
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Figure 4.35: Collage du PDMS avec les transistors procédé face arriére.

Deux méthodes ont été utilisées pour forcer le passage dans le canal, soit par injection via un

pousse seringue, soit par aspiration.

Avec ces deux méthodes, le passage du liquide dans le canal microfluidique ne se réalise pas.
En effet, un mauvais collage du PDMS sur la zone entre inlet et outlet conduit au passage du
liquide a travers les parois du PDMS et non dans le microcanal. La seconde difficulté
rencontrée est la forte proximité des ouvertures (inlets/outlets) (envi 1mm), qui rend toute

manipulation délicate, en particulier I’alignement du plot de PDMS lors de son collage.

Conclusion

Dans cette partie, des transistors a canal microfluidique intégré par procédé face arriére en
utilisant une double gravure, humide et seéche, pour atteindre le microcanal ont été réalisés.
Ces transistors ont montré un bon fonctionnement électrique et une bonne sensibilité en

I’utilisant comme capteur de pH.

Les essais du passage du liquide dans le microcanal soit par injection soit par aspiration se
sont soldés par des échecs. En effet, malgré la topographiée plane de la face arriere qui
privilége un bon collage du PDMS, la distance proche des ouvertures (inlet/outlet), environ 1

mm, complique les essais du passage du liquide.
Afin de résoudre ce probléme deux solutions sont proposées :

- Augmenter la distance entre les ouvertures : ceci revient a augmenter la longueur du

canal, ce qui d’une part, favorisera un sticking lors de la libération, et d’autre part
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augmente la pression microfluidique lors de I’injection, et cause le décollement du
PDMS (un collage du PDMS peut supporter une pression max de 1,5 atm).

- Proposer un nouveau design de sorte a avoir une ouverture sur la face avant et une
ouverture sur la face arriére.

Cette deuxi¢me solution a été retenue et sera détaillée dans la partie suivante.

IV. Design hybride

Afin d’améliorer les performances des capteurs en arrivant a injecter les solutions a tester, un
nouveau design, hybride des deux procédés, est proposé au terme de ces travaux. Il consiste a
réaliser une ouverture sur la face avant et une ouverture sur la face arriere. Cette nouvelle
structure permet de résoudre les problémes d’injection rencontrés avec les capteurs
précédemment élaborés et de mieux controler le passage du liquide dans le canal, ainsi elle
permet de réduire la pression utilisée pour le passage du liquide dans le canal. En effet dans
cette structure, la distance latérale entre I’inlet et outlet, en d’autres termes la longueur du
canal, est de 100 pm environ, ce qui est 10 fois inférieur que pour les designs précédents
(Imm environ). Ceci permet de gagner un facteur de 10 en pression (la variation de la
pression étant proportionnelle a la longueur du canal), et faciliter le passage dans le canal

microfluidique.

Figure 4.36: Représentation générale des microcanaux réalisés par un procédé hybride.

Afin de valider ces hypotheses, des transistors avec un procédé hybride ont été réalisés.
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IV — 1. Réalisation des transistors procédé hybride

La réalisation de ces transistors par procédé hybride se fait de la manicre suivante :

IV — 1-1. Oxydation thermique

Une couche d’oxyde humide a 1.2 um d’épaisseur est formée sur les deux faces du wafer par

oxydation thermique a 1100°C.

Figure 4.37: Oxydation humide du wafer.

IV —1-2. 1%¢ gravure de silicium (voie humide)
Cette étape consiste a graver le silicium en volume du wafer par voie humide anisotropique en

utilisant la solution TMAH chauffée a 90°C, a terme de cette gravure 1’épaisseur du film de

silicium restant est d’environ 30 um.

Figure 4.38: Premiére étape de gravure du silicium (voie humide).

IV — 1-3. 2™ gravure de silicium (voie séche)

Cette deuxieme étape permet de réaliser les ouvertures pour le passage du liquide par la face

arriere. Ces ouvertures sont gravées par voie seche a 1’aide de la DRIE en utilisant le gaz SFg.
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Figure 4.39 : Deuxiéme étape de gravure du silicium (voie seche).

La figure 4.40 montre les ouvertures réalisées lors de la premiére gravure (humide) et lors de
la deuxieme gravure (seche) par la face arricre, avec la couche d’oxyde humide toujours

présente sur les deux faces du wafer.

Quverture de
1% orayure

Figure 4.40: Figure MEB montrant les ouvertures situées sur la face arriere.

Figure 4.41: Photo optique de la face arriere du wafer montrant les ouvertures.
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IV — 1-4. Dépot et définition de la couche active

200 nm de silicium polycristallin intrinseque et 150 nm de silicium polycristallin dopé sont
déposés par LPCVD. Dans un premier temps, les 200 nm de silicium non intentionnellement
dopé de la couche active sont obtenus en envoyant dans le réacteur seulement du silane pur,
puis, sans interrompre le dépot ni casser le vide, un gaz dopant (diborane) est introduit a son
tour pour assurer le dopage des 150 nm restant a déposer. Cette couche de 350 nm est ensuite
cristallisée dans ce méme four a 600 °C pendant 12 heures, sans remise a 1’air, afin d’éviter
toute pollution. Ensuite une étape de photolithographie sur la couche dopée est réalisée afin de

définir les zones sources et drains. La gravure de cette couche est réalisée par voie séche en

plasma SFg.

Figure 4.42 : Définition de la couche active des transistors.

IV — 1-5. Dépot d’isolant de grille
Dans le cas de ce procédé hybride, les transistors réalisés sont de type TFT (Thin Film
Transistors) et 1’utilisation d’un isolant formé par oxydation n’est plus possible. Pour cette
raison, nous utilisons en isolant de grille (100 nm) d’oxyde de silicium, déposé¢ par APCVD a
420°C. Cette couche est par la suite densifiée a 600 °C pendant 12 h afin d’améliorer sa

qualité d’isolant.

Figure 4.43 : Dépot d’isolant de grille du transistor.
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IV — 1-6. Dépot de la couche sacrificielle

Une couche sacrificielle, résine S1818, de 1 um est enduite par sping-coating. Cette couche

est gravée, aprés un simple procédé de photolithographie classique, par voie humide afin de

définir les dimensions du canal.

Figure 4.44: Dépot de la couche sacrificielle.

IV — 1-7. Dépot d’une couche isolante et ouverture

Dans cette étape, on dépose 100 nm d’oxyde de silicium par pulvérisation cathodique avant le
dépot de la grille. Cette couche d’oxyde permet d’isoler la grille du liquide et d’éviter
d’engendrer des fuites a travers cette grille. Aprés une étape de photolithographie, la gravure

de cette couche est faite par voie humide avec la solution HF.

Figure 4.45 : Dépot d’une couche isolante et ouverture des via.

IV — 1-8. Dépot et définition de la grille

Une couche de 1 um d’épaisseur d’aluminium est déposée par évaporation thermique pour
définir les contacts grille, source et drain. Cette couche servira de couche de maintien, pour

cette raison 1 um sont nécessaires.
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Figure 4.46 : Dépot et définition de la grille.

IV — 1-9. Dépot et définition de ’encapsulation

Une couche de 100 um de résine SUS (2075) est déposée par spin-coating, ce qui permet de
bien isoler électriquement les pistes des contacts, et également de protéger la grille des

contraintes mécaniques, grace aux propriétés ¢élastiques de la SUS.

Figure 4.47 : Encapsulation du capteur.

IV — 1-10. Gravure des matériaux

Afin d’accéder au canal, une gravure est nécessaire sur les ouvertures situées sur la face avant
(oxyde de silicium par HF) et la face arriere (oxyde de silicium par HF et silicium

polycristallin par plasma SF).

Figure 4.48 : Gravure des matériaux située dans les ouvertures.
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La figure 4.48 montre le design de la face avant du capteur dans I’état final du procédé avec

les différents designs de la grille (grille a 3 ouvertures et grilles a 9 ouvertures)

Figure 4.49: Photo optique montrant le design de la face avant.

IV — 1-11. Libération du canal

La derniére étape consiste a graver la couche sacrificielle, S1818, par voie humide (acétone)

via les ouvertures situées sur la face avant et arriére du substrat.

Figure 4.50 : Libération du canal.

La figure 4.51 montre le bon maintien mécanique de la couche structurelle apres la gravure

de la couche sacrificielle.

Libération
Couche
structurelle

Face arriére

Figure 4.51 : Photo MEB montrant la libération du canal.
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IV — 2. Test d’écoulement du liquide

Afin de tester la possibilité du passage du liquide en forgant, un assemblage de ces structures

avec un plot de PDMS a été réalisé apres un traitement de surface au plasma O,. (figure 4.52)

) -

Figure 4.52 : Photo optique montrant assemblage du plot du PDMS avec la structure.

La méthode utilisée pour le passage du liquide dans cette structure est I’aspiration. Quelques

gouttes sont mises sur les acces face avant du canal et la face arricre est reliée au systéme

d’aspiration. (figure 4.53).

Fil relié au systéme
d’agpiration

Figure 4.53: Schéma représentatif illustrant I’assemblage du plot du PDMS avec la structure.

Les tests réalisés ont montré la réussite du passage du liquide dans les microcanaux. Ce

passage a été visualisé clairement par un déplacement des gouttelettes d’eau dans le fil qui est
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Chapitre 1V. Procedé face arriére

reli¢ au systeme d’aspiration. Grace a D’architecture de cette nouvelle structure hybride, la

problématique du passage du liquide est grandement facilitée.

V.Conclusion

Au cours de ce chapitre, nous avons optimisé un procédé¢ de réalisation des microcanaux avec
des ouvertures situées sur la face arriére par micro-usinage de surface. Ces microcanaux ont
été¢ intégrés dans des FET dédiés pour la détection. Une modification de la structure en
ajoutant une couche de nitrure de silicium est faite afin d’¢éliminer le probléme de courant de
fuite lors d’une utilisation dans les milieux liquides. Ces structures ont montré un bon
fonctionnement électrique, ainsi qu’une bonne détection de pH avec une sensibilité de 300
mV/pH. Cependant les tests en forgant le passage du liquide, par injection et par aspiration,

ont été un échec avec cette configuration.

Afin de pallier ce probléme et d’arriver a injecter le liquide dans le canal, une nouvelle
structure hybride originale a été mise en ceuvre, avec des ouvertures microfluidiques sur les
deux faces et une longueur de canal 10 fois plus petite. Les tests d’injection du liquide ont été

réalisés avec succes sur ces structures hybrides.
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Conclusion et perspectives

L’objectif de cette thése était de réaliser des transistors a effet de champ a canaux
microfluidiques intégrés, en utilisant une technologie MOS pour la conception des transistors,
et le micro-usinage pour la réalisation des canaux microfluidiques. C’est sur la technologie de
micro-usinage de surface que s’est porté notre choix pour la réalisation des microcanaux, car
elle est était la plus compatible avec I’intégration de ces derniers dans un transistor a effet de
champ. Les travaux menés durant cette thése se sont déroulés en deux étapes. En premier lieu
le procédé d’¢laboration des microcanaux a été¢ optimisé, en second lieu ces microcanaux ont

été intégrés dans des transistors a effet de champ.

La premiére étape, portait sur I’optimisation du procédé technologique afin d’obtenir des
microcanaux de 1 um de hauteur. Pour ce faire, deux techniques basées sur le micro-usinage
ont été testées, la premicre consistait en une gravure latérale de la couche sacrificielle suivi
par le rebouchage afin de former le canal, la deuxiéme consiste en une gravure longitudinale
de la couche sacrificielle a la fin du procédé, méthode traditionnelle de micro-usinage de
surface. C’est la deuxieme technique qui a été retenue pour la réalisation des microcanaux
intégrés car cette technique offre beaucoup plus d’avantages, en termes de simplicité du
procédé, que la premiere, d’autant plus que les résultats obtenus avec cette technique sont
satisfaisants. La couche sacrificielle étant une partie essentielle dans la réalisation des
microcanaux, deux différents matériaux ont été utilisés comme couche sacrificielle. L’oxyde
de silicium déposé par pulvérisation cathodique, dans des conditions optimisées, puis gravé
dans une solution HF a 2% de concentration et la résine photosensible S1818 déposée par
spin-coating, gravée a 1’acétone a une vitesse relativement élevée (>30pum/min). Dans le cas
de ’oxyde de silicium c’est le silictum polycristallin déposé par LPCVD qui est utilisé en
couche structurelle, I’aluminium a été utilisé dans le cas de la résine. L’importante cinétique
de gravure de la résine, comparée a celle de I’oxyde de silicium, a fait que notre choix du

matériau pour la couche sacrificielle s’est porté sur la résine photosensible.

La seconde étape, consiste en ’intégration de ces canaux, dont le procédé de réalisation a été

optimis¢, dans un transistor a effet de champ. Pour cette réalisation c’est le procédé
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technologique pour transistors MOS qui a été utilisé, et adapté pour l’intégration des
microcanaux. Deux structures principales ont été testées, la premiére se caractérise par I’acces
au canal via la face avant du dispositif et la seconde, par la face arriére. Dans le cadre du
procédé face avant, 1’intégration a été réussie, et cette structure a prouvé son efficacité en tant
que capteur en milieu liquide. La sensibilit¢ au pH obtenue est d’environ 300 mV/pH, une
sensibilit¢ comparable a celle des SGFETs et nettement supérieure a celle des ISFETs
(55mV/pH). Cependant le design réalisé a montré ses limites, car le passage du liquide n’a pu
étre assuré que par capillarité. Pour cette raison, nous avons procédé au changement du design
de la couche sacrificielle, qui devrait faciliter le passage du liquide. Ce changement consistait
a garder la hauteur du canal a 1 pm aux bords, zone correspondant aux caissons (sources et
drains), et d’augmenter la hauteur du canal a 10 pm dans la zone comprise entre ces caissons.
L’amélioration du passage du fluide par capillarité a été constatée avec la méme sensibilité

300 mV/pH.

Certes la sensibilité des capteurs est une caractéristique primordiale pour leur utilisation, mais
leur stabilité et la reproductibilit¢ des performances sont aussi primordiale. L’étude de
stabilit¢ menée sur nos capteurs a démontré leur fiabilité. En effet, des décalages de
AVy = 0.7 V alair et AVy = 0.3 V dans I’eau ont été obtenus. Ces décalages sont beaucoup
plus faibles que dans le cas des SGFET qui ont montré des décalages AVy, = 8V dans I’air et
AVy, = 6V dans I’eau). Cette différence de stabilité a été expliquée par le fait que dans nos
capteurs, la zone de mesure est protégée par 100 pm de SU8 qui rigidifie le canal intégré et

assure sa stabilité, contrairement aux SGFETs.

Les tests de sensibilité réalisés ont été assurés par le passage de la solution par capillarité.
Afin de forcer le passage du liquide, une plateforme jouant le role d’intermédiaire, entre les
ouvertures du canal et la seringue a injecter, a été utilisée. Cette plateforme est en PDMS, et
pour ’associer au dispositif, plusieurs méthodes ont été testées, telles que le coulage mais
aussi le collage du PDMS sur la SU8 apreés un traitement de surface a ’APTES de cette
derniére. Tous les essais réalisés ont ét€ un échec, ceci est dii aux fortes pressions engendrées
par I’injection forcée, qui causent inévitablement le décollage du PDMS (collé ou coulé). De
plus, se présente le risque non négligeable d’écrasement du canal lors du collage, ce qui peut
¢videmment bloquer le liquide. C’est dans le but de pallier a ces problemes que le procédé
face arriére a é€té élaboré. Pour cette nouvelle structure, il était nécessaire d’optimiser les
¢tapes d’¢laboration du systeme. La réalisation des ouvertures sur la face arriére, pour

atteindre la couche sacrificielle, se fait en deux temps de gravure du silicium. En premier lieu,

150



Conclusion et perspectives

I’épaisseur du silicium au niveau des inlets/outlets est réduite a quelques pm suite a une
gravure par voie humide. A la fin du procédé, un second temps de gravure du silicium est
nécessaire. Dans le cas ou cette gravure se fait pas voie humide, le choix de la couche
sacrificielle se limite a ’oxyde et au germanium, les canaux obtenus ont un bon maintien
mécanique. Dés I’acquisition d’une machine DRIE au sein du laboratoire, la gravure de
silicium se fait par voie seche et 1’utilisation de la résine S1818 comme couche sacrificielle
est possible, les microcanaux réalisés sont bien libérés et montrent un bon maintien

mécanique.

La méme sensibilité avec la méme stabilité a été obtenue avec cette seconde structure dont le
choix est justifi¢ par le fait que I’encombrement en face avant est réduit du fait de la

dissociation du réseau fluidique (en face arriére) et du circuit électrique (en face avant).

Malgré 1’échec rencontré lors des essais d’injection de liquide dans le canal, les fortes
sensibilités et bonnes stabilités des transistors a canal microfluidique prouvent leur efficacité
et leur potentiel dans le domaine de la détection en milieu liquide. Ces études présentées ont
permis de bien cerner les problémes a résoudre pour augmenter les performances des capteurs
en arrivant a injecter les solutions a tester. Au terme de ces travaux, un nouveau design,
hybride des deux procédés est élaboré, il consiste a réaliser une ouverture sur la face avant et
une ouverture sur la face arriére avec une distance latérale entre ces deux ouvertures, la
largeur du canal microfluidique, dix fois plus faible que celle des designs précédents,
permettra de gagner un facteur de dix en pression. Les tests de passage du liquide par

aspiration ont été réalisés avec succes sur ces structures.

La structure hybride est la structure la plus prometteuse en vue de la réalisation d’un capteur
en milieu liquide, cette structure permet le passage d’un liquide a travers le canal micro
fluidique, et donc d’éviter les inconvénients li€s a 1’évaporation de la solution ou utilisation de
grands volumes tout en présentant de bonnes sensibilités. Les premiers essais €lectriques
n’ont pas été concluants, suite 2 une mauvaise isolation des transistors. Dans un premier
temps une optimisation de I’isolant de grille permettra de valider le fonctionnement des
transistors avec des canaux remplis d’air et d’eau, suite a cela des mesures dans des solutions

a différents pH en mode continu valideront leur utilisation autant que capteur de pH.

Par la suite, une étude en fonction de la hauteur du canal (> 1 pm) serait intéressante a mener,
en effet la hauteur optimisée permettra de faciliter plus le passage de la solution tout en

gardant d’importantes sensibilités. A 1’issue de cette étude un compromis entre la sensibilité
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et la facilité du passage du liquide dans les canaux sera établi. Une fois cette é¢tude réalisée les
capteurs pourront étre utilisés a des fins plus ambitieuses telles que les laboratoires sur puces
(Lab On Chip) a base de ces transistors a canal microfluidique intégré. Ces dispositifs
permettront des analyses chimiques comme la détection ou la mesures de concentration
d’ions, ainsi que la détection d’especes biologiques comme des protéines, ou I’ADN par

hybridation...
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ANNEXE

Masques photolithographiques pour les transistors procédé face avant

Masque 1 : Dopage

Masque 2 : Retrait d’oxyde humide
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Masque 3 : Couche sacrificielle

Masque 4 : Via

Masque 5 : Grille
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MRV
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Masque 6 : Encapsulation

Masques photolithographiques pour les transistors procédé face arriére

Masque 1 : Quverture face arriere
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Masque 2 : Dopage (méme masque utilisé dans le procédé face avant)

Masque 3 : Retrait oxyde humide (méme masque utilisé dans le procédé face avant)
Masque 4 : Couche sacrificielle (méme masque utilisé dans le procédé face avant)
Masque 5 : Via (méme masque utilisé dans le procéd¢ face avant)

Masque 6 : Grille

Masque 7 : Encapsulation (méme masque utilisé dans le procédé face avant)
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TITRE : Elaboration et réalisation de transistors a effet de champ a canal microfluidique
intégré dédiés a la détection en milieu liquide.

Résumé : Ce travail de recherche porte sur la réalisation de dispositifs €¢lectroniques spécifiques et
originaux (Transistors a effet de champ a microcanaux) dédiés a la détection des espéces chimiques
et biochimiques en milieu liquide. Ce dispositif s’appuie sur la technologie des transistors a grille
suspendue (SGFET) déja réalisés a I'IETR, en y apportant une amélioration majeure qui consiste en
I’intégration au sein de la structure d’un canal microfluidique. Cette structure, nommeée transistor a
canal microfluidique intégré, doit permettre de conserver la forte sensibilité de détection du SGFET
mais aussi de garantir le passage du liquide testé sous la grille. Cette architecture permet aussi
d’augmenter sa robustesse et sa fiabilité tout en ne nécessitant que de trés petits volumes de
solutions.

Des microcanaux avec un bon maintien mécanique ont été réalisés par micro-usinage de surface en
utilisant différents matériaux comme couche sacrificielle. Ces canaux ont ét¢ intégré dans un FET et
leurs accés microfluidiques ont été assurés en réalisant des ouvertures (inlet/outlet) par la face
avant. Les tests électriques ont montré un bon fonctionnement de ces capteurs avec une grande
sensibilit¢ de mesure du pH mais le passage du liquide est alors majoritairement di aux
phénoménes de capillarité. Une amélioration sur I’architecture de la structure a été faite, en réalisant
des ouvertures par la face arriére. Un bon fonctionnement avec une grande sensibilité de mesure de
pH ont été présentés. Finalement, une structure hybride contenant une ouverture sur la face avant et
une autre sur la face arricre, a été élaborée et les tests d’injection de la solution ont été un succes.

Mots clés : microcapteurs, technologies couches minces, microfluidique, pH.

TITLE: Fabrication of field effect transistor with integrated microfluidic channel dedicated to
the detection in liquid

Abstract: This work presents the achievement of specific and original electronic devices (Field
effect transistor with microfluidic channel), dedicated to the detection of chemical and biochemical
species in liquid. This device relies on the technologies of suspended gate transistor, developed in
IETR, with a major improvement in the structure by adjunction of a microfluidic channel integrated
in the structure. This structure named transistor with integrated microfluidic channel must enable to
guarantee the flow of liquid under the gate, while keeping the high sensitivity of the SGFET. This
architecture also allows increasing its robustness and reliability while requiring only a very small
amount of chemicals solutions.

Microchannels with good mechanical properties were fabricated by surface micromachining using
different materials as a sacrificial layer. These channels have been integrated into a FET and
microfluidic accesses (inlet / outlet) were provided by making openings via the front face. Electrical
tests showed good functioning of these sensors with high sensitivity of pH measurement. However
in this case, liquid flow is mainly achieved by capillarity. An improvement on the architecture of
the structure was made with opening on the rear face. A good behaviour with high sensitivity of pH
measurement was presented. Finally, a hybrid structure containing one opening access in the front
face and one on the rear face was elaborated and the injection of the solution was successful.

Key words: microsensors, thin film technologies, microfluidic, pH.



