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Scientists investigate that which already is; engi-
neers create that which has never been.

Albert Einstein (1879-1955)

The central activity of engineering, as distinguished
from science, is the design of new devices, processes
and systems.

Myron Tribus (1921-)

Dedicada a mi familia, por haberme apoyado
durante todos estos afios, y a Cristina, por
saber comprenderme como nadie
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Resumen

El objetivo de la investigacion realizada es el estudio de las necesida-
des actuales en los sistemas microfluidicos en cuanto al control del paso
de fluidos. A partir de este estudio, se han analizado los procesos de fa-
bricacién de dispositivos de pequefio tamafio, con especial énfasis en las
tecnologias de microsistemas y su fabricacién en sala blanca. También se
han estudiado los métodos de actuacion para el control de fluidos, y con
todo este conocimiento se ha disefiado y construido una microvélvula de
silicio para el control de fluidos a alta presion.

El capitulo 1 describe por qué tal dispositivo es util, y cuéles son sus
aplicaciones més directas. También se mencionan cuéles deben ser los re-
quisitos que debe cumplir para poder ser de utilidad.

A continuacion, en el capitulo2/se describe el estado del arte, tanto en
microvalvulas, como en las técnicas de fabricacién de microsistemas, que
son las que se van a utilizar para llevar a cabo la investigacién. El capitulo
empieza explicando qué son los microsistemas, y cudles son los procesos
de fabricacién mas extendidos, con un especial énfasis en los que se van
a usar en la investigacién. Después se hace un breve repaso a las leyes de
la mecénica de fluidos, y a su escalado a las dimensiones de las micras, ya
que seran necesarias para el disefio y el modelado matemético del disposi-
tivo. Por dltimo, se presenta un compendio de las microvalvulas disefiadas
previamente por otros investigadores, con el objeto de situar al lector fren-
te al panorama actual de tales dispositivos, y que se puedan apreciar las
diferencias y ventajas del disefio de esta investigacion frente a otros di-
sefios previos. El capitulo termina con una comparacién cuantitativa entre
las vélvulas descritas.

Partiendo del estado del arte estudiado, se concibié una nueva estruc-
tura para construir una microvalvula. El capitulo(3 empieza presentando
el principio bésico de funcionamiento de dicha microvalvula, objeto de
esta investigacion, para luego describir la estructura fisica que se plantea
para conseguir el objetivo buscado, junto con su geometria. Asimismo, in-
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troduce la notacién sobre las dimensiones del dispositivo, que se usard en
el resto del documento. Una vez presentada la forma y sus dimensiones, la
seccion 3.5 describe el modelo matemaético del funcionamiento, basdndo-
se en gran parte en las leyes microfluidicas introducidas en el capitulo 2.
Como se verd, es necesario también realizar simulaciones numéricas del
comportamiento de la microvéalvula, que se describen en la tltima seccién
del capfitulo.

En el capitulo (3, a pesar de estar dedicado al disefio y modelado, se
introducen conceptos relativos a la fabricacién, como los materiales a usar,
o las limitaciones en las dimensiones. Y en el capitulo 4, dedicado a la
fabricacién, se vuelven a mencionar conceptos de funcionamiento, ahora
desde la 6ptica de su fabricacion.

El capitulo 4 describe el proceso de fabricacién de la microvélvula en
una sala blanca. La fabricacién fue realizada por el investigador durante
una estancia en la Ecole Polytechnique Fédérale de Lausanne (EPFL). A lo
largo del capitulo se incluyen imdgenes de las distintas etapas de fabrica-
cién, y las medidas intermedias realizadas para asegurar que el procedi-
miento era correcto.

Las pruebas del dispositivo fabricado segtn el proceso del capitulo
se describen en el capitulo 5. El capitulo empieza describiendo el montaje
experimental que se instal6 para caracterizar la microvélvula, e inmediata-
mente después se incluyen los resultados experimentales obtenidos. Estos
resultados experimentales son analizados para extraer conclusiones, sobre
todo desde el punto de vista de una serie de hipétesis que se realizaron en
el capitulo 3| para obtener el modelo matematico. En el capitulo/5 se con-
tirma la validez de estas hipétesis. Por ultimo, se comparan los resultados
obtenidos experimentalmente con los obtenidos mediante simulacién, y se
observa una buena correlacion.

Para finalizar, el capitulo |6 presenta las conclusiones de esta investi-
gacion, destacando las aportaciones originales de la misma. Entre estas
aportaciones se encuentran la topologia de la microvalvula, el proceso de
tabricacién, o la eliminacién del pegado. También se mencionan las posi-
bles mejoras que podrian aplicarse al dispositivo, y las futuras lineas de
investigacién que se plantean en el campo de los microsistemas aplicados
al procesamiento de fluidos.

Después del capitulo|6, se incluyen tres apéndices. El primero (apéndi-
celA) presenta la planificacion del proceso de fabricaciéon de la microvélvu-
la en la sala blanca (también llamada runcard). El apéndice Bl enumera
todos los simbolos usados en las expresiones matematicas a lo largo del
texto, asi como sus unidades respectivas en el sistema internacional, y los
valores de las constantes fisicas mads ttiles para la creaciéon de sistemas mi-



21

crofluidicos. Por tltimo relaciona las propiedades de los materiales que se
usan en la fabricacion de la microvélvula. En el apéndice Clse introduce
un sistema de unidades muy til a la hora de trabajar con microsistemas.
Se trata del sistema uMKSYV, que es idéntico al Sistema Internacional de
Unidades, excepto en que la unidad base de longitud es la micra (um), en
lugar del metro.
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Abstract

The aim of the research that is to be presented in this document is the
study of today’s needs in microfluidic systems, with respect to the control
of fluid flows. Starting from this study, a microvalve has been designed.
This microvalve is very well suited to the control of high pressure flows.

Chapter 1 describes why such a device is useful, and what their main
applications are. Specifications that the device must comply with in order
to be useful will also be discussed.

Next, in chapter 2| the state of the art is presented. This state of the
art includes microvalves and MEMS fabrication techniques, which will be
used along the research. The chapter starts by introducing microsystems,
and presenting the most widely used fabrication processes, with a focus
on those that will be used in the research. After this, a brief review on
fluid dynamics laws will be conducted, specially on their scalablity down
to micron-sized devices. These laws will be needed for the design and mo-
deling of the device. Last, previously designed microvalves are discussed,
for the reader to be presented with a complete and present view of such de-
vices. This way, the proposed design can be compared with existing ones,
and its differences and advantages can be clearly seen. The chapter ends
with a quantitative comparison of all mentioned valves.

From the knowledge of the state of the art, a new microvalve was de-
vised. Chapter [3 presents the actuation principle of this microvalve. Af-
terwards, it describes the physical structure proposed to implement this
principle. It also introduces for the first time the notation that will be used
in the rest of the document to describe device dimensions. Once the struc-
ture and its dimensions are presented, in section 3.5 the mathematical mo-
deling of the work will be discussed. This model is mainly based on the
microfluidic laws that were introduced in chapter 2. As it will be proved,
numerical simulations will be necessary, and they will be presented in the
last section of the chapter.
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In chapter 3, though it is devoted to design and modeling, some fabrication-
related concepts will be introduced, for example, materials or dimension
limitations. Later on, in chapter 4, fully devoted to fabrication, topics re-
lated to working behaviour will be restated, but now from a fabrication
point of view.

Chapter 4/ describes microvalve fabrication process in a clean room.
This process was carried out by the researcher during a research stay in the
Swiss Federal Institute of Technology (EPFL), at Lausanne. Throughout
the chapter, images from several fabrication steps and measures needed to
confirm the correctness of process, will be shown.

Experimental tests of the fabricated device are show in chapter|5. This
chapter begins by depicting the experimental setup that was installed in
order to fully characterize the microvalve. Following this, experimental
results are presented. These results are discussed, in order to draw so-
me conclusions, mainly from the modeling point of view. In chapter 3,
a number of hypothesis concerning the mathematical modeling of the mi-
crovalve were stated. Now, in chapter 5, the validity of these hypothesis
is confirmed. Last, experimental results are compared with those obtained
from simulation, and a good agreement is found.

Last chapter, numbered 6, presents the conclusions obtained from the
research, including its original contributions. Between these contributions,
we can mention the valve topology, the fabrication process, and the avoid
of bonding. This chapter also describes proposed upgrades that could be
applied to the device, and future developments that the author thinks that
could be useful in the field of fluidic-oriented MEMS.

After chapter 6, three appendixes are included. First of them (appen-
dix'A) shows the fabrication runcard for the EPFL clean room. Appendix
B lists all symbols used in mathematical expressions along the document,
their units in the SI system, and values for the most useful physical cons-
tants. In appendix/C an unit system is introduced. This system is very use-
ful to work in the field of microsystems. It is called tMKSV system, and it
is identical to the SI system, except in the length unit, which is the micron,
instead of the meter.



The most original authors are not so because they
advance what is new, but because they put what
they have to say as if it had never been said befo-
re.

Johann Wolfgang von Goethe (1749-1832)

Notas del autor

Presentacion

Este trabajo de investigacion estd dedicado al estudio del control del
movimiento de fluidos a escala microscépica, y al desarrollo de un nuevo
dispositivo en tecnologia de microsistemas orientado al control del flujo a
altas presiones. Este dispositivo serd una microvélvula fabricada en silicio.
Para lograr este objetivo, habrd que proceder primero al estudio de cuéles
son las necesidades actuales en los sistemas microfluidicos, y qué tenden-
cias existen actualmente en el disefio de tales dispositivos. Esto implica
una cuidadosa revisién de la literatura. Dada la relativa juventud de la
investigacién en esta materia, se comprobard que casi toda la literatura
(incluidos los textos considerados como seminales) se ha publicado en los
altimos afios.

También serd importante conocer las leyes fisicas y quimicas que go-
biernan la fabricacién y el comportamiento de los microsistemas. Es con-
veniente destacar que el estudio de los microsistemas es un campo en el
que es necesario combinar conocimientos de diversas materias. Es impres-
cindible el conocimiento sobre las técnicas de fabricacién de circuitos mi-
croelectrénicos, pero también sobre la elasticidad y la resistencia de los
materiales, las leyes que gobiernan el movimiento de los fluidos, o los
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métodos numéricos usados para resolver las ecuaciones diferenciales que
intervienen.

Para obtener un completo conocimiento del microsistema disefiado habra que
realizar un andlisis matematico de su funcionamiento, basado en las leyes
fisicas mencionadas mas arriba. De la misma forma, las herramientas de
simulacién numérica por ordenador serdn muy ttiles para conocer ciertos
aspectos del comportamiento del dispositivo.

La fabricacién de la microvalvula presentara diversos retos, que de-
berdn ser superados para poder obtener un dispositivo construible me-
diante un proceso sencillo y de bajo coste, y que a la vez sea compatible
con otros dispositivos y sistemas existentes o futuros.

La investigacion presenta varias aportaciones originales respecto a tra-
bajos anteriores relacionados con el tema. Estas aportaciones incluyen as-
pectos como el principio de funcionamiento, el bajo coste, o el proceso de
fabricacion.

El trabajo se encuadra dentro de la linea de investigacién sobre Mi-
crosistemas, en el Grupo de Tecnologia Electrénica de la Universidad de
Sevilla. Mdas adelante en este documento se describirdn cudles son las ca-
racteristicas que hacen a los microsistemas especialmente atractivos, y las
razones por las que han experimentado un gran desarrollo en los tltimos
afios, y se espera que dicho desarrollo sea atin mayor en los afios préxi-
mos.

Convenciones utilizadas

En todo el documento, al autor de la investigacion se le denomina el in-
vestigador. El objeto de la investigacion (la microvalvula) es mencionado

indistintamente como “el trabajo de investigacién”, “el disefio”, o simple-
mente “la investigacién”.

En un trabajo como este, surge el problema de la traduccién de los
términos ingleses, dado que la literatura sobre microsistemas existente en
espafiol no es atn suficientemente amplia como para que exista un con-
senso sobre la traduccién de todas las palabras y expresiones, existiendo
para algunas mas de una posibilidad aceptable. Se ha preferido traducir
la palabra etching como “grabado”, y no como “ataque”. De la misma for-
ma, bonding se traduce como “unién” y no como “pegado”. La palabra
“polisilicio” (en inglés polysilicon) es ampliamente aceptada en la literatu-
ra cientifica en espafiol como equivalente a “silicio policristalino”. Tam-
bién se han utilizado como sinénimos los términos “MEMS” y “microsis-
temas”, si bien normalmente se ha preferido este dltimo (una excepcién a
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esta afirmacion se encuentra en el titulo de la tesis).

A lo largo de todo el documento, se ha procurado que todas las unida-
des aparezcan expresadas en el Sistema Internacional (SI) [11], o bien en
el sistema uMKSYV, basado en éste. Se han hecho excepciones a esta regla
cuando es la convencién habitual en los textos cientificos. Una excepcién
notable es la presentacién de las curvas caracteristicas de las microvéalvu-
las, que suelen encontrarse expresadas en milibares (mbar) para la presién,
y litros (L) para los caudales. En este caso se ha seguido esta costumbre pa-
ra permitir la comparacién de la microvalvula objeto de esta investigacion
con otras existentes previamente.

Este documento contiene una lista de todas las referencias bibliografi-
cas usadas, y que en el texto principal se indican entre corchetes. Una reco-
pilaciéon de los simbolos utilizados a lo largo del texto puede encontrarse
en el apéndice
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1.1. Introduccion

Este capitulo se encargard de presentar las especificaciones que de-
bera cumplir el dispositivo creado en la investigacion. Al tratarse de una
microvélvula, hay multitud de pardmetros que pudieran optimizarse en
el disefio, y la seccién [1.4 describird cudles son los objetivos que se han
buscado en este trabajo de investigacion.

Antes de eso, las secciones 1.2 y [1.3/introducen las principales aplica-
ciones y desarrollos en los sistemas microfluidicos, y dentro de ellos parti-

cularmente en las microvalvulas.

En la seccién (ya en el capitulo 2) se definird con mads precisién

29
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qué se entiende por microsistema y se mencionaran algunas de sus otras
aplicaciones. Baste decir por ahora que en la ingenieria de microsistemas
se construyen dispositivos de pequefio tamarfio para realizar funciones de
diverso tipo, basandose en diferentes efectos: fisicos, quimicos, biolégicos,
etc.

En los dltimos afios, la investigacién en este tipo de desarrollos ha
avanzado mucho, y ya existen varios productos que han llegado a la co-
mercializacion, con bastante éxito en algunos sectores. Por ejemplo, en el
sector automovilistico se utilizan sensores de par o de posicién, aceleréme-
tros, sensores de iluminacién, de humedad, de temperatura, de presion, de
gases, etc., todos ellos construidos como microsistemas.

Se han introducido con éxito microsistemas para aplicaciones de co-
municaciones, como por ejemplo conmutadores 6pticos para fibra. Otro
sector que estd creciendo en volumen de negocio es el de RF MEMS, mi-
crosistemas para aplicaciones inaldmbricas. Se ha avanzado mucho en la
integracion de elementos pasivos, como inductancias, condensadores va-
riables, conmutadores vy filtros, dentro de un tnico dispositivo.

El consumo de microsistemas estd hoy dia dominado por inyectores de
tinta, sensores de presién y procesadores Opticos (Digital Light Processors,
DLP) [2].

Después de estos dispositivos, el mayor nicho de mercado corresponde
a los microsistemas con aplicaciones biolégicas o médicas. Estos sistemas
deben tratar con fluidos biolégicos, y a partir de este hecho ha surgido toda
una disciplina, llamada la microfluidica, o la técnica de manejar fluidos a
escala microscépica. Es sobre esta técnica sobre la que versard este trabajo
de investigacion.

Los estudios de mercado prevén un aumento exponencial del mercado
de microsistemas en los préximos afios, estando entre las previsiones el
alcanzar un volumen mundial de 40000 millones de délares en el afio 2014
[19], con un gran porcentaje de ese volumen dedicado a los microsistemas
médicos.

1.2. Sistemas microfluidicos

Histéricamente, los primeros sistemas microfluidicos en investigarse
fueron los dedicados a la cromatografia de gases [114]. La cromatografia
es un método de separacion en el que los componentes se reparten en-
tre una fase estacionaria y una mévil. La fase mévil contiene la muestra a
examinar. Se produce la separacién cuando la muestra posee una diferen-
te afinidad entre las fases estacionaria y moévil. De esta forma, si se hace
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que la fase movil circule en paralelo a la fija a lo largo de un ttnel o una
columna, los diferentes componentes que la forman llegan a la salida en
instantes de tiempo diferentes. En la salida se coloca un elemento sensor,
y es posible diferenciar unos componentes de otros [63].

En la cromatografia de gases, la fase mévil es un gas, y la estacionaria
un liquido o sélido. Los microsistemas que se desarrollaron disponian de
microcanales creados en silicio, por el interior de los cuales circulaba el
gas. En este caso, la fase fija era la propia pared del microcanal. El micro-
sistema debia disponer ademds de un controlador de caudal del gas, un
inyector de muestras en el gas, y por supuesto, del sensor al final del ca-
nal, junto con la electrénica de procesamiento de los datos. Los niveles de
integracién que se conseguian originalmente eran bastante escasos, ya que
practicamente solo la columna (el microcanal) se realizaba en el microsis-
tema, mientras que el resto de componentes se conectaban externamente.

Casi al mismo tiempo en que se desarrollaban los primeros microcro-
matdgrafos de gases, se investigaba en la realizacién de cabezales de in-
yeccién de tinta para impresoras [8]. Estos cabezales de inyeccién primi-
tivos se fabricaban realizando agujeros pasantes en las obleas de silicio, y
pasivandolas con 6xido.

Se comprobé que a una distancia caracteristica del orificio de salida, el
chorro de tinta se rompia en pequefias gotas. Al afiadirse contactos metali-
cos en el orificio para proporcionar una carga eléctrica a las gotas, se con-
seguian dirigir estas gotas al punto en que interesaba.

El sistema puede completarse afiadiendo un actuador que proporcio-
ne el impulso necesario a la tinta proveniente de un depdsito para que
salga por el orificio. Normalmente, los actuadores estan realizados en un
material piezoeléctrico, de forma que aplicando un impulso eléctrico se
produce una deformacién en una pared y la tinta es obligada a salir.

Hoy en dia, los microsistemas de inyeccién de tinta estdn presentes
en practicamente cualquier impresora, y representan el 21 % del mercado
de sistemas microfluidicos. Las mismas tecnologias desarrolladas para la
inyeccién de tinta también han encontrado aplicacién en la inyeccién de
combustible en los motores alternativos.

Poco después de la invencién de estos primeros sistemas microfluidi-
cos, los investigadores se dedicaron a dotarles de mayor complejidad, lo
que significaba afiadirles inteligencia y capacidad de control. La inteligen-
cia se baso en los dispositivos electrénicos existentes en la época, mientras
que el control debia hacerse afiadiendo dispositivos capaces de regular el
paso de fluido en funcién de las necesidades.

Estos dispositivos son, por supuesto, las microvalvulas. Debido a las
buenas propiedades mecénicas del silicio (como su resistencia y elastici-
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dad), se pudieron desarrollar valvulas con partes méviles [23], y que fue-
sen facilmente integrables en los microsistemas fluidicos existentes [29].
En la seccién se describirdn algunas de las microvalvulas disefiadas
hasta ahora.

Ademads de valvulas, todo un conjunto de componentes, tales como
microbombas, depdsitos, mezcladores, etc., fueron desarrollandose y com-
binandose para construir sistemas cada vez mas complejos [104].

Uno de los objetivos finales que gui6 las investigaciones en microfluidi-
ca desde el principio fue la construccién de un completo sistema integrado
de anélisis de fluidos para aplicaciones biolégicas. Este sistema debia con-
tener todos los componentes necesarios para realizar andlisis: obtenciéon
de las muestras, reacciones quimicas o biolégicas, procesamiento de los
resultados. El nombre que se dio a estos sistemas fue “Microsistemas de
analisis total” (Total Analysis Systems), o uTAS [117].

1.3. Aplicaciones de una vdlvula microfluidica

Se han mencionado en la seccion anterior los yTAS como uno de los ob-
jetivos finales de los microsistemas fluidicos. Construir un laboratorio de
didgnostico médico completo en un solo chip pudiera parecer hace unos
afios una utopia, pero gracias al desarrollo en la integracién de microsis-
temas fluidicos, hoy hay varios dispositivos que pueden considerare co-
mo lab-on-chip (por ejemplo, [3]). Estos sistemas deben incluir dispositivos
microfluidicos activos y pasivos, sensores biolégicos, electrénica de pro-
cesamiento, y fuentes de energia. Y todo ello en un 4rea de unos pocos
centimetros cuadrados.

En un sistema de este tipo, la energia suele venir dada por un depésito
de aire a presién que se coloca en la etapa de fabricacién. Los dispositivos
que detectan los pardmetros biol6gicos son normalmente cdmaras cerra-
das, que contienen algtn reactivo. Este reactivo provoca un cambio en el
fluido biolégico que esté circulando (por ejemplo, una variacién en su con-
ductividad), de forma que pueda ser detectado por la parte electrénica del
sistema. El ejemplo mas comtn de biosensor en esta clase de sistemas es
el sensor de oxigeno, basado en una deteccién del paso de corriente pro-
vocada por la concentracién de oxigeno en la muestra de fluido. Sensores
similares se usan para medir también glucosa o lactosa [37].

En un uTAS, ademas de los elementos sensores y las fuentes de energia,
debe existir una serie de componentes microfluidicos que se encarguen de
adquirir las muestras de fluido biolégico, de transportarlas de un punto a
otro del sistema, y de habilitar su flujo de manera controlada. Estos compo-
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nentes son principalmente canales y vélvulas. Las valvulas son los elemen-
tos que se encargan de controlar la circulacién del fluido por el sistema, y
pueden ser activas o pasivas. Las valvulas pasivas carecen de actuaciéon
externa y inicamente permiten o impiden el paso de fluido basdndose en
las caracteristicas este. Un ejemplo tipico de vélvula pasiva son las valvu-
las anti-retorno, que dejan pasar el fluido en un sentido, pero no en el
contrario.

Casi todos los uTAS relativamente complejos incorporan valvulas ac-
tivas, en las que un sistema externo, normalmente dotado de cierta inteli-
gencia electrénica, controla cudindo deben dejar pasar el fluido de trabajo y
cuando no, basdndose en las mediciones de sensores, en temporizadores,
o en cualquier otro parametro.

De la misma forma que se han desarrollado microsistemas para la ex-
traccion y el analisis de fluidos organicos, también se ha trabajado en sis-
temas que sirvan para el propoésito contrario, esto es, para la inyeccién de
medicamentos u otras sustancias en el organismo [91]. El grado de desa-
rrollo de estos tltimos es todavia menor, pero se esta trabajando mucho en
mejorar su funcionamiento y eficiencia.

Los microsistemas de inyeccién estdin compuestos normalmente por un
conjunto de agujas micromecanizadas, por las que la sustancia a inyectar
entra en el organismo. El tamafio de estas agujas debe ser estudiado cui-
dadosamente, ya que una longitud o anchura demasiado grandes provoca
dolor en el paciente, pero unas agujas demasiado pequefias podrian no
resultar eficientes a la hora de dispensar el medicamento. Las agujas habi-
tuales hoy en dia poseen espesores en la punta que no sobrepasan las 10
pm.

Si en el caso de los sistemas de andlisis la importancia de las valvulas
de control del fluido era grande, atin més lo es en el caso de los sistemas de
inyeccién de medicamentos, ya que es fundamental poder controlar la can-
tidad de sustancia que se inyecta, y los tiempos entre dispensas. También
deben incluir microbombas para impulsar los medicamentos en el torrente
sanguineo. Cuando se trata de seres humanos, la presién que hay que con-
seguir es aproximadamente de 30 kPa, y el caudal maximo de 250 uL/h
[63]. Una aplicacién muy interesante es la aplicaciéon de farmacos contra el
dolor; si se pueden fabricar microsistemas que tengan un tamafio reduci-
do y un coste pequerio, es posible distribuir estos formacos localmente en
el punto de dolor, en lugar de globalmente (por ejemplo, por ingestién),
reduciendo la posibilidad de crear adiccién en el enfermo.

Por supuesto, después de desarrollarse sistemas de adquisicién y andli-
sis de fluidos bioldgicos y sistemas de dispensacién de medicamentos, el
siguiente paso fue integrar ambos en un solo sistema. El ejemplo maés ca-
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racteristico de este tipo de integracion es el microsistema para diabéticos,
que incluye un sensor de la cantidad de glucosa en la sangre o en el fluido
intersticial y un dispensador de insulina, junto con la electrénica de proce-
samiento de sefial y de toma de decisiones, de forma que la introduccién
de insulina en el cuerpo del paciente se haga sélo cuando es necesario, y
en las cantidades exactas.

Otra aplicacién para la que una valvula microfluidica es un elemento
indispensable es la sintesis de sustancias complejas. Por ejemplo, cabe pen-
sar en un sistema que contenga varios depdsitos en los que se almacenen
constituyentes de un compuesto. Cada uno de estos depédsitos estéd regu-
lado por una vélvula, que permite o no salir el componente. Todos los ca-
minos de los componentes se mezclan para formar el compuesto. De esta
forma, es posible variar las proporciones de cada componente de manera
tacil.

Un paso més en esta direccién es la sintesis de ADN. En este caso, los
componentes serian las bases genéticas (adenina, citosina, timina, guani-
na). Mediante la apertura controlada de las vélvulas es posible generar
cadenas que contengan las bases en el orden deseado.

En los tltimos afios se han intentado nuevas formas de proporcionar la
energia necesaria para que el fluido circule por los canales y componentes
del sistema, con el objetivo de sustituir las microbombas. Uno de los nue-
vos métodos consiste en someter al sistema a una fuerza centrifuga [132].
Si todo estd bien dimensionado y la velocidad de rotacién puede contro-
larse, es posible hacer que el fluido circule por las zonas del sistema por
donde interese en cada momento.

Los componentes fundamentales en los sistemas centrifugos son, una
vez més, las microvalvulas. Puesto que la rotacién se aplica a todo el sis-
tema al mismo tiempo, y la fuerza depende tinicamente de la distancia de
cada punto al eje de rotacién, es dificil conseguir controlar el flujo del flui-
do més alld de la tendencia natural a desplazarse desde dentro hacia fuera
debido a la fuerza centrifuga. Por este motivo son importantes las valvu-
las, que regulen ese caudal. Normalmente, las valvulas que se integran en
los sistemas impulsados por fuerza centrifuga son del tipo pasivo, pero
también existen algunos que incorporan vélvulas activas.

Otra aplicacion de los sistemas microfluidicos es la fabricacion de reac-
tores quimicos a pequefia escala. Existen multitud de reacciones quimicas
con interés industrial cuya eficiencia se ve incrementada con una reduc-
cién del tamario. Al igual que en las aplicaciones anteriores, las valvulas
son indispensables para controlar el aporte de reactivos.

Ademads de las aplicaciones descritas, los sistemas microfluidicos pue-
den utilizarse para otros usos, como monitorizacién de las condiciones
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climaticas o diagndstico genético.

Y, como se ha mostrado, las valvulas microfluidicas son un componen-
te imprescindible de practicamente cualquier microsistema fluidico. Por
tanto, la consecucién de una microvalvula facilmente integrable en estos
microsistemas, cuyo coste de fabricacién sea reducido, y que posea intere-
santes caracteristicas, seria un avance en el desarrollo de dichos sistemas.

En la seccién siguiente se describirdn los objetivos concretos trazados
para crear la valvula mencionada.

1.4. Especificaciones y objetivos

El objetivo de este trabajo de investigacion es el disefio y fabricacion
de una microvélvula para su inclusién en sistemas microfluidicos. Como
se verd en la seccion 2.6 los criterios de disefio para una microvélvula
pueden ser muy variados.

Los objetivos que se han planteado a la hora de desarrollar el trabajo
de investigacién son los siguientes:

1. Funcionamiento a alta presioén. El objetivo principal es la fabricacién
de una valvula que opere a altas presiones. Esto es, que pueda cerrar
y permanecer cerrada cuando la presién en la entrada es mucho ma-
yor que la presion en su salida. Hay multitud de aplicaciones en las
que un aumento de las presiones de trabajo implica un aumento de la
eficiencia global del sistema, por lo que se hace necesaria la presencia
de una vélvula que pueda controlar esas mayores presiones. Con el
objeto de cuantificar los términos, y basdndose en la bibliografia exis-
tente sobre microvalvulas (ver seccién 2.6 se considerara alta presion
a la que sobrepase 1 bar (aproximadamente 1 atm).

2. Integrabilidad en sistemas mdas complejos. La finalidad de la vélvu-
la es servir de componente de un sistema més complejo. Este es un
factor que hay que tener en cuenta a la hora de disefiar su estructura
y su proceso de fabricaciéon. Hoy en dia, la gran mayoria de sistemas
microfluidicos se construyen usando el silicio como material base (a
pesar de que cada vez se tiende mds al uso de otros materiales, co-
mo vidrio o polimeros). Por tanto, el requisito de la integrabilidad se
traduce basicamente en el uso de silicio para la fabricacion.

3. Facilidad de fabricacién. Relacionado con el objetivo anterior de la
integrabilidad esta el de la facilidad de fabricacién. Los procesos de
fabricacién en microsistemas no estan hoy en dia totalmente unifor-
mizados, y deben plantearse especificamente para cada dispositivo
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que se disefie. Por tanto, es importante que la adicién de un nue-
vo componente a un sistema (como podria ser una vélvula de alta
presién a un sistema de analisis) no suponga una variacién impor-
tante en el proceso de fabricacién, puesto que entonces se elevaria el
coste total. Ademds, seria posible que si la fabricaciéon de la vélvula
implicase algunos procesos muy especificos y poco difundidos, éstos
fuesen incompatibles con otros materiales y procesos usados en otras
partes del sistema y se perdiese la ventaja de la integrabilidad. En la
seccion 2.3 se describirdn los procesos de fabricacién de microsiste-
mas mas utilizados.

El requisito de la facilidad de fabricacion se puede observar en un
hecho concreto, que es la eliminacién de la necesidad del pegado o
union para fabricar la microvélvula. En la seccién 2.6 se vera como la
mayoria de vélvulas disefiadas hasta hoy necesitan de este proceso
de unién para su fabricacién. En cambio, la valvula que se descri-
bira aqui se podra construir de una sola pieza, sin necesidad de re-
currir a este complejo proceso. Esta es s6lo una de las caracteristicas
que hacen que la microvalvula objeto de esta investigacion sea de fa-
bricacién simple. En general, sélo se usaran procesos de fabricaciéon
estdndar y ampliamente conocidos.

Coste. Unido al objetivo de la facilidad de fabricacién esté el de la re-
duccién de coste. Es sabido que una de las ventajas de la fabricacién
de microsistemas es que cuando se producen en grandes cantida-
des, el coste de fabricacién por unidad es relativamente bajo. Esto es
asi porque se usan procesos de fabricacion estdndares y que se pue-
den fabricar muchas unidades de un dispositivo a partir de un solo
sustrato (el coste de fabricacion es por el procesamiento del sustrato,
y no de cada dispositivo). A pesar de que la instalacién de una planta
de fabricacién de microsistemas es muy cara, el coste variable de la
mayoria de los procesos es bastante bajo. Por tanto, gracias a que los
procesos de fabricacién que se usardn seran estandares, el coste total
de un dispositivo fabricado serd pequefio.

Tamafio. También se tratard de procurar que el espacio que ocupe
la vélvula sea el minimo posible. De esta forma, se mejorara la ca-
pacidad de integracién, y también el coste de fabricacion serd maés
reducido, ya que serd posible fabricar més dispositivos por cada sus-
trato. El prototipo que se presentard en los capitulos siguientes tiene
un tamafio debido a la necesidad de conectarlo a instrumentos ma-
croscopicos para caracterizarlo (ver seccion (3.3), pero el disefio per-
mitird su reduccién sin hacer ningtn cambio.

Funcionamiento biestable. Las valvulas pueden clasificarse segtin el
namero de posiciones estables que admitan. Existen valvulas cuyo
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grado de apertura puede variar de forma continua entre la apertura
total y el cierre total, mientras que otras sélo tienen un ntimero dis-
creto de posiciones. Un caso extremo de estas tltimas son las vélvu-
las biestables, en las que el disefio posibilita que sélo existan dos po-
siciones estables, abierta y cerrada, siendo las posiciones restantes
Unicamente de transicién. La microvalvula objeto de esta investiga-
cién sera de este tltimo tipo. Esto no impide que pueda regularse un
caudal de forma continua, ya que es posible disponer varias valvulas
biestables para que en conjunto se comporten como una valvula de
regulacion suave.

7. Escalabilidad. Relacionada con la capacidad de integracion esta la
capacidad de disminuir el tamafio arbitrariamente sin que las pro-
piedades del dispositivo o del método de actuacién se vean perjudi-
cadas. La tinica caracteristica que podra verse disminuida al reducir
el tamafio serd el flujo maximo que la vélvula es capaz de admitir, ya
que si el tamafio disminuye el rea de paso también se reduce, con lo
que el flujo para una presién dada serd menor.

También seria posible buscar otros objetivos, como:

= Alto caudal. Una véalvula que permita regular un caudal elevado
podria permitir integrar un microsistema en un flujo de tamafio ma-
croscopico.

= Bajas pérdidas. Segtin el disefio de la vélvula, es posible que exista
un paso de fluido a pesar de que esté cerrada. Un posible criterio de
disefio seria minimizar estas pérdidas.

= Rapidez de funcionamiento. Una valvula que pueda abrir y cerrar
en un tiempo muy reducido permite su utilizacién en sistemas que
tengan que operar a alta frecuencia.

= Consumo de energia. En sistemas auténomos (como los biochips im-
plantados en organismos vivos), minimizar el consumo de energia
es importante para tratar de que las fuentes de alimentacion tengan
una mayor duracién.

Como no es posible disefiar un dispositivo que sea éptimo respecto a
todos los criterios, se ha optado por buscar el cumplimiento de los obje-
tivos mencionados anteriormente, y no de estos tltimos, por ser los mas
atiles para los prop6sitos que se han ido describiendo a lo largo de este
capitulo: los sistemas de anadlisis total, y los sistemas de sintesis de ADN.

En el resto de este documento se especificara como los objetivos plan-
teados més arriba se han cumplido en la investigacién. Se ha disefiado una
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microvélvula que cumple con las especificaciones presentadas, ha sido fa-
bricada, y se ha caracterizado experimentalmente.
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2.1. Introduccion

En este capitulo se va a presentar una recopilacién del estado del ar-
te existente en los dispositivos microfluidicos que se han presentado pre-
viamente, con especial atencién a las microvalvulas. Para presentar ade-
cuadamente el estado actual en el disefio y fabricacién de microsistemas
fluidicos serd necesario primero enumerar las técnicas de fabricacién més
importantes, mencionando los pardmetros de los que dependen y las limi-
taciones que tienen. Después de esta presentacion de los procesos de fabri-
cacion, se describiran los intentos pasados y presentes en la biisqueda de
una vélvula de dimensiones microscépicas y que soporte altas presiones.
Algunas de las ideas que otros autores han presentado antes han influido
en la investigacion presentada.

2.2. Microsistemas (MEMYS)

Un microsistema es cualquier dispositivo que tenga al menos una de
sus dimensiones en la escala de las micras [73]. Estos dispositivos y la tec-
nologia que permite su fabricacién son conocidos igualmente como MEMS
(Micro Electro-Mechanical Systems, sistemas microelectromecénicos), MST
(Microsystem technology, tecnologia de microsistemas), o simplemente mi-
crosistemas o micromdquinas [42], [74].

La miniaturizacién de los sistemas fisicos proporciona numerosas ven-
tajas, entre las que cabe destacar [116], [33], [34]: reduccién de la can-
tidad de material necesaria para la fabricacién, mayor rango dinamico,
mejor sensibilidad y selectividad, menor invasividad, mejora de las rela-
ciones entre efectos al ser la escala més pequefia [100], integracién con la
electrénica, y mejor reproducibilidad.

Las primeras aplicaciones de los microsistemas fueron los sensores, ba-
sados en una gran variedad de efectos fisicos diferentes: 6pticos, quimi-
cos, mecanicos, fluidicos, biolégicos, etc. [27]. La gran ventaja que presen-
tan frente a los sensores desarrollados antes de los microsistemas es que
éstos ultimos permiten, gracias a su tamafio micrométrico, la integraciéon
de los subsistemas electrénicos de adaptacion y procesamiento de sefial en
el mismo empaquetado en el que se encuentra en sensor, con el ahorro en
coste y la mejora en calidad que esto supone [79], [38].

Los microsistemas son tradicionalmente fabricados usando técnicas ba-
sadas en la fabricacién de circuitos integrados. Estas técnicas, fundamen-
tadas principalmente en la fotolitografia, permiten fabricar gran cantidad
de elementos a bajo coste, y asegurando una reproducibilidad muy alta
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[52].

Al igual que en la microelectrénica, es el silicio el material fundamen-
tal a partir del que se construyen los microsistemas. Pero a diferencia de
los circuitos integrados, se usan técnicas de micromecanizado que permi-
ten crear variadas formas y estructuras mediante procesos de adicién y
sustraccion de material.

2.3. Técnicas de fabricacion

En esta seccién se presentardn brevemente las técnicas de fabricacion
que se van a emplear en la fabricacién de la microvalvula. No debe consi-
derarse esta enumeracién como exhaustiva de todas las técnicas que exis-
ten actualmente, puesto que éstas, si se incluyen tanto las comercialmente
probadas como las todavia en fase de investigacién y desarrollo, constitu-
yen un campo vastisimo. Se describiran tnicamente las que se han utili-
zado en el proceso de fabricacién llevado a cabo en el presente trabajo de
investigacion.

No obstante, debe notarse que una lectura de las fuentes bibliografi-
cas de referencia en microsistemas (por ejemplo, [73], [52], [28], [26]) per-
mite concluir que las técnicas y procesos utilizados en este caso constitu-
yen la gran mayoria de los que se utilizan en la actualidad. Estas técnicas
estadn basadas en procesos fotolitograficos, adicién de materiales y graba-
do de los mismos, y todas ellas se han utilizado en la fabricacién de la
microvélvula, como se describird en el capitulo 4. La tnica técnica de am-
plia difusién y que no ha sido utilizada en la fabricacién, por innecesaria,
es la unién de obleas, ya que se trata de un proceso complicado y caro. En
cualquier caso, y en aras de una mayor completitud de este capitulo, esta
técnica también serd descrita brevemente.

2.3.1. Materiales y sustratos

El material base para la mayoria de dispositivos en tecnologia de mi-
crosistemas ha sido tradicionalmente el silicio (5i), aunque dltimamente se
investigan otro tipo de materiales, como pyrex, PMMA, PSG, cuarzo, etc.
El silicio retine muchas caracteristicas que lo hacen apropiado para la fa-
bricacion de sistemas microelectromecéanicos: es eldstico, barato, resistente,
y semiconductor [86]. Ademads, sus propiedades y métodos de tratamiento
son conocidos desde hace tiempo [125], [13].

Normalmente, el silicio se encuentra en forma de disco plano, llamado
oblea, con un didmetro normalizado que oscila entre las 2 y las 10 pulga-
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das. Los espesores también estdn normalizados, siendo los méds comunes
en microsistemas los de 380, 475 y 525 um[1]. Es un material con estruc-
tura cristalografica cdbica, formada por dos celdas unitarias con atomos
centrados en las caras. Normalmente la oblea estd formada por un tnico
cristal de silicio. Otra forma en la que se presenta es el silicio policristalino
(o polisilicio) [57], que es més barato de obtener y tiene muchas propieda-
des similares a las del silicio monocristalino.

La fabricacién de microelectrénica o microsistemas en silicio se realiza
en instalaciones limpias llamadas salas blancas [50], [51], [81], laborato-
rios en los que las condiciones ambientales estdin muy controladas. Estas
condiciones incluyen la temperatura, la concentracién de particulas conta-
minantes, la presion del aire, la humedad, la iluminacién y la vibracién.

Para comenzar un proceso de fabricaciéon con un sustrato de silicio que
esté libre de suciedad se utiliza el proceso RCA. [58], [60]. Fue desarro-
llado por Werner Kern mientras trabajaba en los laboratorios RCA en los
afios 60. Su objetivo es eliminar los residuos organicos y oxidaciones de
las obleas. Consta de tres procesos de limpieza que deben ser aplicados
consecutivamente. El primero sirve para eliminar compuestos orgénicos,
el segundo 6xidos, y el tercero residuos metalicos. Este tltimo paso sélo es
necesario realizarlo si la oblea tiene este tipo de residuos, lo que no sucede
en todos los casos. Después de cada paso la oblea debe ser enjuagada en
agua DI. En el capitulo 4/se utilizara el proceso RCA como paso previo a la
tabricaciéon del dispositivo y se describirdn cada uno de los tres pasos de
los que se compone.

2.3.2. Oxidacién y deposicion de material

El silicio se oxida de forma natural al estar en una atmosfera oxidante.
El espesor de la capa de 6xido que se genera es de unos 20 A. Esta capa
se difunde al interior del sustrato dependiendo del tiempo. El proceso de
difusion puede acelerarse calentando el sustrato.

Normalmente, la oxidacién debe fomentarse, ya que la capa nativa de
6xido no suele ser suficiente para casi ninguna aplicacién. Esta oxidacion
se realiza aportando calor al silicio, que se ha colocado en una atmosfera
oxidante. Si en dicha atmésfera hay presente vapor de agua, se dice que la
oxidacién es hiimeda, siendo seca sino lo hay. A veces, también se encuen-
tra presente hidrégeno gaseoso (oxidacion pirogénica). Las capas de 6xido
que crecen estan sometidas a una tensién mecanica de compresién debido
a la diferencia de densidad entre el silicio y el 6xido, pudiendo llegar a
doblar la oblea si la capa es suficientemente gruesa. La oxidacién hiimeda
rebaja esta tension, y es la tinica opcidn si se necesitan espesores grandes.



2.3. TECNICAS DE FABRICACION 43

Al crecer el 6xido sobre el silicio, una parte de éste se pierde. El espesor
de silicio perdido es un 46 % del espesor total de 6xido que hay finalmente.
Esto es, para formar 1 um de 6xido hay que perder 0.46 um de silicio.

Por otra parte, las deposiciones afiaden nuevo material a la superficie
del sustrato con el que se estd trabajando. Hay muchos tipos de deposi-
cién, pudiéndose clasificar segtin el material, el método o el mecanismo
de adhesién [59]. La més ampliamente usada es la deposiciéon quimica en
tase vapor (CVD, Chemical Vapor Deposition). En las deposiciones quimicas
se produce reaccién entre el material a depositar y el sustrato, mientras
que en las deposiciones fisicas no se produce esta reaccion.

En este texto se va a describir con detalle sélo la deposicién quimica
en fase vapor, y mas concretamente la CVD a baja presién (LPCVD, Low
Pressure CVD), por ser las méds comunes en los microsistemas que se tratan
aqui.

Ademas de estas, existen también la PVD (Physical Vapor Deposition), el
sputtering, la APCVD (Atmospheric Pressure CVD), PECVD (Plasma Enhan-
ced CVD) y algunas més.

En la deposicién quimica en fase vapor (CVD), un material vaporizado
se deposita y reacciona con un sustrato caliente, normalmente a més de
300 °C. En la CVD el mecanismo de deposicién implica también reaccio-
nes entre los materiales, y no sélo transporte difusivo o convectivo. Si no
hubiese reaccién quimica, se trataria de deposicién fisica (PVD).

Los mecanismos que toman parte en la deposicién quimica son [54]:

1. Transporte mésico del reactivo a depositar desde el depésito al reac-
tor.

2. Reacciones en fase gaseosa entre los reactivos. A menudo, estas reac-
ciones no son deseadas y dan lugar a productos contaminantes.

3. Transporte mésico de los productos de la reaccién anterior y los reac-
tivos que quedan hasta la superficie del sustrato.

Adsorcién de los reactivos en la superficie.

Reacciones en la superficie calentada.

Transporte de productos sobre la superficie.

Nucleaciéon (formacién de islas) de los productos en la superficie.

Desorcioén de los productos sobrantes desde la superficie.

X %0 N o O

Transporte masico de los productos sobrantes hacia la salida del reac-
tor.
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La energia que necesitan estas reacciones suele ser proporcionada por
calentadores resistivos presentes en las paredes del reactor.

Hay dos mecanismos que pueden resultar limitantes para la cinética de
la reaccion: el transporte en fase gaseosa o la reaccion en la superficie.

Se puede demostrar [125] que, en una deposiciéon limitada por el trans-
porte en fase gaseosa, la velocidad de deposicién viene dada por

A
F = —D—CB\/ Re (2.1)
2L
donde F es el caudal mésico depositado, AC la diferencia de concentraciéon
del depositante entre el depésito y el sustrato, L la longitud que recorre

el gas, Re el nimero de Reynolds del flujo de gas, y D la constante de
difusividad de la ley de Fick:

0’C oC
D— =— 22
0x2 ot @2)
De acuerdo con la ecuacién (2.1, el flujo masico depende de la raiz cua-
drada de la velocidad del gas (contenida en el nimero de Reynolds, Re)
[40].

La velocidad de las reacciones quimicas en la superficie se puede ex-
presar como

R = Rge Ea/KT (2.3)
siendo E, la energia de activacién y T la temperatura.

En la deposicién quimica a baja presion (LPCVD, Low Pressure Chemical
Vapor Deposition), la cdmara de reaccion se encuentra a muy baja presion (a
menos de 10 Pa), con lo que el transporte maésico de los reactivos gaseosos
hasta el sustrato es muy rapido. La cinética de la reaccién en la superficie
se convierte entonces en el factor limitante de la deposicion. Esto presenta
la ventaja de que es maés facil controlar el espesor resultante, puesto que
la cinética quimica (ec. 2.3) es mejor conocida que la ley del transporte
maésico, y se puede controlar ficilmente con la temperatura.

En LPCVD se puede depositar un material sobre un gran ntimero de
obleas, sin que la uniformidad varie mucho de unas a otras, gracias a la
tacilidad con que los reactivos se difunden en el interior de la cAmara.

El inconveniente de la deposicion LPCVD frente a otras deposiciones
quimicas a mds alta presion es la baja velocidad de deposicién, que la hace
inviable de forma préctica para conseguir espesores grandes [52].

Es posible depositar mediante LPCVD una capa de 6xido. Esta técnica
presenta la ventaja de realizarse a una temperatura mucho menor que la
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que se usa en la oxidacién térmica seca o hiimeda del silicio, con lo que
puede usarse cuando hay estructuras creadas que podrian dafiarse a altas
temperaturas. Ademads, el 6xido creado de esta forma es méas uniforme. El
inconveniente es que el proceso es mds lento que la oxidacion térmica. Al
6xido creado de esta forma se le conoce como 6xido de baja temperatura
(LTO, Low Temperature Oxide).

2.3.3. Fotolitografia

La fotolitografia es el proceso fundamental en la fabricacién de circui-
tos integrados, y también en la de microsistemas. Permite transferir patro-
nes o dibujos al sustrato que se va a procesar, pudiéndose asi aplicar el
resto de procesos s6lo a zonas determinadas del sustrato, y no a su totali-
dad. De esta forma se logra construir estructuras con formas arbitrarias.

El proceso de fotolitografia consta a su vez de varios pasos. Se comien-
za con un sustrato sobre el que se va a aplicar. Este sustrato es cubierto
con una resina fotosensible (fotorresina) [103]. La resina es expuesta a ra-
diacién luminosa a través de una méscara que contiene unas zonas opacas
y otras transparentes. La parte de fotorresina que ha sido alcanzada por
la luz varia sus propiedades y puede ser eliminada selectivamente, con-
servando el resto (también es posible eliminar la fotorresina que no se ha
expuesto). La fotorresina que permanece acttia como una capa que protege
al sustrato en el siguiente paso (que puede ser un grabado o una deposi-
cién), permitiendo el proceso sélo en la parte no cubierta. Una vez se ha
procesado la zona que interesaba, se elimina el resto de fotorresina, que-
dando traspasado el patrén al sustrato.

Las mdscaras que se usan en fotolitografia suelen fabricarse en un sus-
trato de cuarzo recubierto con un metal, como cromo u 6xido férrico, y
protegido por una emulsién fotografica. El equipo de escritura de mésca-
ras lee un fichero con la informacién del patrén y emite y dirige un laser
sobre la superficie del sustrato de la mascara. El laser afecta a la resisten-
cia quimica de la emulsién, que puede entonces ser eliminada mediante
un bafio 4cido. Después, las partes de cromo que no siguen protegidas por
la emulsién son también eliminadas en otro bafio.

La exposicion de la oblea a la luz puede ser por contacto, si la méscara
estd fisicamente en contacto con el sustrato, o de proximidad, si esta cerca
pero no llegan a tocarse. El primer método es mds preciso, pero tiene el
inconveniente de que la mascara se ensucia con la fotorresina y hay que
lavarla cada pocas exposiciones, lo que ralentiza mucho el proceso. En el
segundo método, las limpiezas de mascara son menos frecuentes.

También es posible hacer una escritura directa en el sustrato. Usando
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esta técnica, en la que la luz incide sobre la fotorresina depositada en el
sustrato mediante un haz de laser programado para iluminar sélo las zo-
nas que interesen (igual que en la fabricacién de una madscara), se elimina
la necesidad de fabricar una maéscara en otro sustrato. El inconveniente
que tiene la escritura directa es su lentitud, por lo que s6lo es convenien-
te cuando se van a procesar muy pocas obleas. En cuando que el nimero
de obleas a procesar es mayor que algunas unidades, es mas econémico y
répido fabricar una mdscara para la fotolitografia.

Una técnica relacionada con la fotolitografia es LIGA [77] (abreviatura
alemana de LIthographie, Galvanoformung, und Abformung, Litografia, Elec-
troformacién y Moldeado). LIGA permite un mecanizado tridimensional
de la fotorresina, logrando construir estructuras con una alta relacién de
aspecto (alto/ancho). El proceso es muy caro, por lo que no se usara en la
fabricacién de la microvélvula. En la seccién 2.3.4 se describird una forma
alternativa de conseguir estructuras con alta relacién de aspecto.

2.3.4. Grabado de material

Por grabado se entiende la eliminacién de material a través de las aber-
turas existentes en una mdscara. El grabado es himedo si esta eliminacién
se produce en presencia de un liquido (normalmente, mediante una reac-
cién quimica entre algtin compuesto presente en el liquido y el sustrato a
grabar), y seco si no hay liquido durante el grabado.

El grabado es isotrépico si todas las direcciones del material son ataca-
das a la misma velocidad. En cambio, en el grabado anisotrépico, existe al
menos una direccién que es atacada a una velocidad mucho més lenta que
las restantes [9]. La anisotropia puede deberse a que el material tenga una
estructura anisétropa, como es el caso de los sélidos cristalinos (lo que se
conoce como grabado cristalogréfico [98], [97]),

Cuando se realiza el grabado hiimedo, los 4&tomos o moléculas indivi-
duales pertenecientes al s6lido son transferidos uno a uno a la fase liquida
[64]. Se puede, por tanto, alcanzar precisiones muy altas en las dimensio-
nes resultantes, pero el proceso tiende a ser muy lento.

Se distingue usualmente entre grabado en superficie (surface microma-
chining [12]) y en volumen (bulk micromachining [65]). En el primero, el ma-
terial a grabar presenta una dimensién mucho menor que las restantes. Es
el caso, por ejemplo, de peliculas de material que deben ser atacadas en
alguna zona para dejar una abertura al material que se encuentra debajo
[110]. También se hace grabado en superficie en el caso de capas que son
eliminadas para dejar suspendida una estructura.

En el grabado en volumen se consiguen estructuras verdaderamente
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tridimensionales, pudiendo realizarse orificios cuya profundidad sea com-
parable a su anchura. Ambos tipos de grabado (en superficie y en volu-
men) pueden realizarse en hiimedo o en seco.

Normalmente, la velocidad de grabado para una pareja atacante /material
es conocida, existiendo tablas que facilitan dichas velocidades (por ejem-
plo, [123]). En teoria, siempre es posible conseguir una determinada pro-
tundidad de grabado, simplemente ajustando el tiempo [109]. No obstan-
te, para una mayor precision, se utilizan a veces otros métodos para dete-
ner el grabado en una posicién especifica (ver, por ejemplo, [102] y [7]).

El grabado seco, por su parte, comprende todos aquellos métodos de
ataque en los que un sélido es grabado por un atacante en fase vapor,
o més comtnmente, en forma de plasma. El grabado se produce por una
reaccion quimica en la superficie, por bombardeo de iones, o por una com-
binacién de las dos causas [75], [53]. Es posible pues, igual que en la depo-
sicién, hacer una distincién entre grabado seco fisico o quimico.

El grabado seco fisico (que consiste en el bombardeo de una superfi-
cie mediante iones inertes) logra arrancar material del sustrato debido a la
alta energia de las particulas que chocan con él. Este método de grabado
apenas diferencia entre materiales, por lo que su selectividad es muy baja.
Ademads, es muy lento comparado con las técnicas de grabado seco quimi-
co. Lo méds comtn es combinar los métodos fisico y quimico de grabado,
para obtener las ventajas de cada uno.

Entre estos métodos mixtos destaca el DRIE (Deep Reactive Ion Etching),
que permite realizar un grabado casi tan anisotrépico como se desee, sien-
do posible realizar estructuras practicamente verticales [31]. Permite una
razén de aspecto casi tan buena como la de LIGA, pero sus costes de ins-
talaciéon y mantenimiento son mucho menores, lo que le ha convertido en
uno de los procesos mas habitualmente usados para la fabricaciéon de mi-
crosistemas [16].

Para realizar un DRIE se necesita disponer de un plasma de alta den-
sidad, a baja presion (necesaria para asegurar la direccionalidad del mo-
vimiento de los iones). Se genera habitualmente mediante un equipo ICP
(Inductively Coupled Plasma), que consiste en un generador de RF que trans-
tiere energia al plasma [95].

Un ejemplo de equipo que incorpora esta tecnologia es el Alcatel 601E
[84], [46], que serd ampliamente usado en el proceso de fabricacién descri-
to en el capitulo 4!
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2.3.5. Unién anddica y por fusién

En la microvdlvula que se describird en este trabajo, las técnicas de
unién anddica y por fusién no se utilizan, pero se describen aqui en aras
de la completitud y porque son la continuacién natural de las técnicas ex-
puestas hasta ahora para conseguir fabricar dispositivos mas complejos.
Por ejemplo, el pegado de material podria usarse para realizar facilmen-
te microcanales para el paso de fluidos, o para crear camaras y cavidades
cerradas [47]. La otra forma de conseguir estos canales o cavidades es me-
diante micromecanizado en superficie, llevando a cabo varios de pasos de
adicién y sustraccién de material.

La unién anddica (también conocida como unién electrostética o pro-
ceso de Mallory) se usa para unir silicio con vidrio. Su principal ventaja es
la baja temperatura necesaria, lo que permite que ambos materiales per-
manezcan rigidos durante el proceso de pegado y asi poder conservar las
estructuras creadas tanto en el silicio como en el vidrio.

También es posible aplicar unién anédica entre un vidrio y casi cual-
quier metal [120]. En el caso de unir silicio con el vidrio, este altimo es casi
siempre Pyrex [62].

El mecanismo de la unién anédica consiste en aplicar una tension eléctri-
ca entre las dos obleas a unir, de forma que el calor generado por la circu-
lacién de corriente, unido a la presencia de un potencial eléctrico entre las
dos superficies, las una completamente.

La oblea de silicio se conecta al &nodo de la fuente, mientras que la de
vidrio se conecta al catodo.

La unién anddica puede realizarse a presién atmosférica o en vacio.
Las temperaturas tipicas oscilan entre 180 y 500°C, y las tensiones entre
200 y 1000 V. Esta temperatura esta por debajo del punto de fusién del
vidrio, asi como de la temperatura de sinterizacién de la unién Al-Si de
los contactos eléctricos de los circuitos. Las obleas se unen en un intervalo
de tiempo que estd entre 5 y 10 minutos.

En lugar de usarse tensién constante entre las obleas, podria usarse in-
tensidad constante. Este método tiene el inconveniente de que al realizarse
la unién el plano de interfaz entre los materiales se convierte en un ais-
lante. Al seguir intentando la fuente mantener una intensidad constante,
podria dafiarse ella misma o a los materiales.

Como se mencioné anteriormente, las grandes ventajas de la unién
anddica residen en la baja temperatura a la que se realiza, lo que evita
dafios a los materiales, y no deja apenas tensiones residuales. Ademas,
otro gran punto a favor de la unién anddica es que se puede ver a sim-
ple vista el avance del pegado entre las obleas, con lo que es inmediato
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determinar cudndo ha finalizado la misma.

La unién anédica presenta muchas ventajas, pero no permite el pega-
do de obleas de silicio entre si, lo que es un serio inconveniente, teniendo
en cuenta que el silicio es el material predominante en la fabricacién de
microsistemas. La unién por fusién se usa para realizar este pegado. El
mecanismo que lo permite es la reaccién quimica entre los grupos hidro-
xilo (OH) presentes en los 6xidos que recubren las superficies de silicio a
unir. Hay que recordar que, como se mencioné en la seccién2.3.2} el 6xido
crece de forma natural sobre el silicio formando una fina capa atn cuan-
do no se haya oxidado térmicamente (6xido nativo), por lo que siempre
estd presente. Por supuesto, en el caso de 6xido crecido térmicamente, la
unién por fusién es igualmente posible.

La unién por fusién se utiliza ampliamente en microelectrénica para
tabricar obleas de silicio sobre aislante (SOI, Silicon On Insulator), que cada
vez son mds usadas para la fabricacién de dispositivos microelectrénicos.

Para unir dos obleas, se las introduce en una atmadsfera oxidante a una
temperatura superior a 800 °C [22]. Esta alta temperatura es incompati-
ble con los circuitos electrénicos, que se dafian aproximadamente a 500°C,
asi que no es posible aplicarla a obleas que contengan circuitos integrados.
Notese que la temperatura estd muy por debajo de la temperatura de fu-
sion del silicio (1410 °C), por lo que el término “unién por fusién” no es
estrictamente correcto, pero es el usado habitualmente.

Se puede conseguir una unién que soporte hasta 20 MPa si la tempe-
ratura se incrementa hasta 1000 °C [82]. Ademas, la aplicacién de presién
durante el pegado mejora atin més la resistencia final de la unién [61].

La gran ventaja de la unién por fusiéon es que permite ser aplicada a
multitud de materiales, y no se limita a unir silicio con vidrio como la
unién anddica. Mediante fusién se pueden unir dos obleas de silicio oxi-
dadas, una oxidada a otra sin 6xido, e incluso dos obleas sin 6xido (si tie-
nen 6xido nativo, como se mencioné mads arriba). Mas atin, puede usarse
la unién por fusién para pegar obleas de cuarzo, GaAs con silicio y silicio
con vidrio [96].

Sin embargo, los principios fisicos de la unién por fusién no son cono-
cidos completamente todavia, y el proceso tiene una tasa de fallos mayor
que la de la unién anédica. Ademds, la alta temperatura necesaria y la ne-
cesidad de alta presién hacen poco aconsejable la utilizacién de la unién
por fusién.

Las dos técnicas de unién descritas consiguen unir dos obleas del mis-
mo o diferente material, segtin el caso, pero esta unién no es tan resistente
a la rotura como lo seria la deposicién quimica de un material sobre el otro
[73]. Los pegados se usan sobre todo porque permiten fabricar estructuras
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mas complejas. Uno de los retos actuales de la tecnologia de microsiste-
mas es buscar formas de construir dispositivos complejos sin necesidad
de recurrir al pegado. Esta es una de las principales aportaciones de este
trabajo de investigacion.

2.4. Mecanica de fluidos a escala microscépica

En esta seccién se van a presentar las generalidades sobre la mecénica
de fluidos, asi como las ecuaciones y férmulas que seran ttiles para de-
sarrollar un modelo matematico de la valvula en el capitulo 3| También
se destacaran algunas particularidades que hacen que el comportamiento
de los fluidos cuando las dimensiones son microscépicas sea distinto del
comportamiento a escala macroscépica.

La solucién general a un problema de fluidica consiste en determinar
los valores de ciertas variables para todos los puntos del dominio fluido y
para todos el intervalo de tiempo objeto del problema.

Las variables a determinar pueden ser exclusivamente fluidicas, o bien
incluir también variables de otros dominios fisicos, como potencial eléctri-
co, magnético, etc. [36].

Las ecuaciones principales del comportamiento de los fluidos, tratados
como medios continuos, se obtienen de aplicar las leyes de conservacion
de la masa y la energia y la segunda ley de Newton a una particula situada
en seno de un fluido. Estas ecuaciones se denominan de Navier-Stokes y
son ampliamente conocidas en la comunidad cientifica [66]:

dp

E—FV-(pv):O (2.4)

ov
PE‘FPV'VV:—VP-FV-T-prm (2.5)
p%-{—pv-Ve:V-(KVT)—pV-v+T:Vv—|—Q (2.6)

En las ecuaciones anteriores, p es la densidad del fluido, v la velocidad
en cada punto (magnitud vectorial), p la presion, £, las fuerzas externas
actuando por unidad de volumen, e la energia interna, K el coeficiente de
temperatura, T la temperatura, T el tensor de esfuerzos en cada punto, y Q
el calor generado internamente por unidad de volumen (por ejemplo, por
una reaccién quimica). En el caso de que la tinica fuerza madsica actuante
sea la gravedad, se tiene |f,,| = g, con el vector dirigido en la vertical hacia
abajo.
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Para que el problema fluidico quede completamente determinado es
necesario conocer ademds la ecuacién de comportamiento del fluido si
éste es un gas (por ejemplo, mediante la aproximacién de gas perfecto).
Si el fluido es un liquido, la tercera de las ecuaciones (la de conservaciéon
de la energia) puede desacoplarse y las dos primeras pueden resolverse
sin tenerla en cuenta. Ademads, en el caso de un liquido suele ser vélida la
aproximacion de densidad constante, lo que simplifica atin més las ecua-
ciones. En particular, la primera ecuacién (conservacién de la masa) que-
daria como

Ouy Ouy  Ou,
ox * oy * 0z

=0 2.7)

Si el régimen es permanente y la temperatura y propiedades del fluido
son constantes, la ecuacién de la velocidad queda como [101]
Fu w14,
0x2  0y2  udz p—rs

siendo u la velocidad escalar de la particula.

En el caso de canal circular de didmetro D al que se aplique un gra-
diente de presiones Ap, entre sus extremos, la ecuacién del movimiento en
régimen laminar se puede escribir en coordenadas cilindricas como [43],

[88]:
wo [ ou B

Nos interesa tinicamente el régimen laminar porque, como se verd en
los capitulos 3y 5, el movimiento del fluido dentro de la valvula disefiada
siempre serd laminar.

Aplicando las condiciones de contorno de u(+D/2) = 0 por no haber
desplazamiento entre el fluido y la pared se obtiene la solucién

1 2r\ 2
D
Integrando esta expresion para el area del conducto se puede calcular
el caudal que circula por el mismo

D?A
u(r) = 165’(

(2.9)

mD*Apy
= —n 2.10
Esta ecuacion se puede expresar también como
D*(p2 —
o= (p2—p1) (2.11)

1281l



52 CAPITULO 2. INVESTIGACIONES PREVIAS

siendo p1 y p2 las presiones reducidas a la entrada y salida del conducto,
respectivamente.

En el caso de que la seccién del conducto no sea circular, se puede uti-
lizar un pardmetro llamado radio hidraulico, que se define como

donde A es el drea de paso del fluido y P el perimetro mojado. También se
define el didmetro hidraulico como Dj, = 4ry,.

Una idea cualitativa del aspecto de un flujo se puede obtener estiman-
do el cociente entre las fuerzas inerciales y las viscosas. Este cociente se
denomina nimero de Reynolds (Re) y su expresién matematica es

_ pulL
v

Re (2.13)

donde p es la densidad, u la velocidad caracteristica, L una longitud carac-
teristica, y u la viscosidad del fluido. Dependiendo del valor de Re el flujo
es laminar o turbulento. Para valores del ntiimero de Reynolds mayores
que un valor denominado critico (que esta entre 2000 y 40000) el flujo es
turbulento.

En la mayoria de los casos, con geometrias no triviales, las ecuaciones
de Navier-Stokes son imposibles de resolver analiticamente, por lo que
hande utilizarse métodos numéricos para conocer el comportamiento de
un fluido [5], [25]. En el capitulo 3| se estudiard numéricamente, con un
programa de simulacién, el comportamiento del flujo en el interior de la
vélvula disefiada.

En el caso de tener un liquido que forma una pelicula, caracterizada
por que su espesor es mucho menor que su longitud, las ecuaciones de
Navier-Stokes pueden reescribirse como

ou O0v

ax 3y =0 (2.14)
o, o0 op . (0 Fu (2.15)
Pax TPy T Tax T H\ a2 T a2 '

2 2
dv dv dp (6 v 0 v) (2.16)

pua—i—pv@:—@—i—u EJFW

Si ahora consideramos que las fuerzas de inercia son pequefas frente
a las viscosas, y que la variaciéon de presién a lo largo del espesor de la
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pelicula es despreciable (0p/dz ~ 0), las ecuaciones pueden simplificarse

0 (139, 9 (,39P) _
- (h ax) Ty (h 5 )~ 0 (2.17)

La ecuacién 2.17 se conoce como la ecuacién de Reynolds, y determina el
campo de presiones en el dominio fluido. En esta ecuacion, h(x, y) repre-
senta el espesor de la pelicula.

La teoria presentada hasta ahora es vélida siempre que se cumpla la
hipétesis del continuo de la materia, lo que no siempre ocurre cuando se
trata de dispositivos microfluidicos [41].

Ademas, hay algunas hipoétesis que se suelen aceptar en la mecanica
de fluidos macroscépica que no son siempre ciertas a la escala de la micra.
La primera de estas hipoétesis es que la velocidad es en todos los puntos
mucho menor que la velocidad del sonido. Esto no siempre es asi en los
microsistemas, en los que es posible que la velocidad supere a la del so-

nido, a la vez que el niimero de Reynolds es mucho menor que el critico
[87].

La segunda hipétesis que no es aceptable en todos los casos es la de no
desplazamiento en la interfaz entre el fluido y un sélido. En dispositivos
microscépicos las dimensiones de las estructuras pueden ser del mismo
orden que los recorridos medios de las particulas del fluido (que miden
aproximadamente 60 nm a 100 kPa de presién). En estos casos, el caudal
obtenido realmente es superior al predicho por la teorfa [63].

Estos dos fenémenos ocurren muy raramente en el caso de los liqui-
dos. Lo que es comtn en los liquidos es que la longitud de los canales sea
corta, con lo que no se suelen encontrar flujos turbulentos completamente
desarrollados.

2.5. Dispositivos microfluidicos

El mercado de dispositivos microfluidicos estd actualmente dominado
por los sistemas de inyeccién utilizados en las impresoras. No obstante, se
espera [63] que en los préximos afios los dispositivos mds vendidos sean
los sistemas de analisis (LTAS, ver capitulo (1) o los Lab-On-Chip.

Entre los componentes de estos microsistemas se pueden enumerar las
bombas, que proporcionan la energia necesaria al fluido de trabajo para
circular por el sistema [76], los canales por los que se desplaza, las cavida-
des o dep6sitos en los que el fluido se almacena para ser tratado [30], y por
supuesto, las valvulas [71], sin las que no seria posible el control inteligen-
te de los sistemas, ya que son las vélvulas las que se encargan de dirigir al
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Figura 2.1: Esquema de la estructura de la valvula de Huff (1990)

fluido de trabajo al componente del microsistema mas adecuado en cada
momento.

2.6. Microvalvulas existentes

Las siguientes secciones pretenden repasar el estado del arte existente
en cuanto a vélvulas microfluidicas. Estdn ordenadas por afio de publica-
cién y se referencian por el primero de sus autores. Las caracteristicas que
se presentan para cada una de las microvalvulas permitirdn compararlas
con la disefiada en la presente investigacion. Esta comparacién no siempre
es procedente, puesto que algunas de las vélvulas que se van a presentar
aqui fueron disefiadas con otros objetivos, como el bajo consumo, pequefio
tamarfio, etc. o incluso se aplican a fluidos o regimenes completamente dis-
tintos, como aire o N».

2.6.1. Huff 1990

La valvula presentada por Huff y otros en 1990 [49] se basa en el princi-
pio de compensacion de presiones. Esta valvula consiste en un asiento dis-
puesto de tal forma que el fluido de trabajo ejerce la misma presién sobre
él en dos sentidos opuestos cuando la vélvula estd cerrada, permanecien-
do en equilibrio. De esta forma es posible aplicar una fuerza electrostética
relativamente pequefia es posible abrir desplazar el asiento de su posicion,
abriendo la valvula.

Una vez que la vélvula se encuentra abierta, el equilibrio de presiones
ya no se produce. Si bien el fluido de trabajo sigue ejerciendo las mismas
fuerzas que antes, aparece en esta posiciéon una nueva producida por el
flujo a la salida que tiende a mantener el asiento en posicién de valvula
abierta. La fuerza que se encarga de cerrar de nuevo la valvula cuando
es necesario es la recuperacion eldstica. Se observa que es necesario un
cuidadoso disefio de las dimensiones y fuerzas actuantes para que la re-
cuperacion eléstica sea suficiente para cerrar la valvula en presencia sélo
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Figura 2.2: Esquema de la estructura de la vélvula de Shoji (1991)

de las fuerzas producidas por el fluido de trabajo, pero no si ademads se
estd ejerciendo la fuerza electrostatica de actuacion.

El proceso de fabricacién del dispositivo se basa en la unién de obleas,
siendo necesarias cuatro para formar la valvula completa. Una de ellas
forma la base mecénica del conjunto, teniendo un rebaje para permitir la
movilidad del asiento que se colocard encima. En este rebaje se encuentra
uno de los electrodos necesarios para la actuacién electrostética. Sobre esta
oblea se deposita un material aislante (6xido térmico) para aislar los dos
electrodos. La siguiente oblea se mecaniza para conseguir formar el asien-
to de la vélvula. Debe notarse que la geometria de este asiento es comple-
ja, ya que es necesario que el fluido de trabajo ejerza presiones similares
en los dos sentidos. El asiento posee un voladizo que es empujado por el
fluido para contrarrestar la presiéon que haria a la vélvula abrirse. Este vo-
ladizo estd construido en la tercera oblea, que se suelda a la segunda. La

cuarta oblea es de pyrex, y inicamente contiene los orificios de entrada y
de salida.

En lo que se refiere al funcionamiento [48], la presién maxima que pue-
de soportar la valvula es de 1,2 atm, y el caudal maximo estd en torno a
los 70 mL/min. Si el fluido de trabajo es aire, el caudal se incrementa hasta
120 mL/min y la presién hasta 2,3 atm .

2.6.2. Shoji 1991

La existencia de volimenes muertos es una caracteristica poco desea-
ble de las valvulas. Por ello, Shoji disefié en 1991 [105] una microvélvula
tratando de minimizar el volumen muerto existente. Su afirmacion es que
en la época no existia una valvula con un volumen muerto menor que el
de esta valvula, que era del orden de decenas de nanolitros. Realmente no
se trata de una valvula, sino de una familia de dispositivos compuesta por
tres elementos: una valvula normalmente abierta, una normalmente cerra-
da, y una de tres vias (que permite rutar alternativamente una de las dos
entradas por la tnica salida).

Los tres disefios estdn basados en la actuacién piezoeléctrica. Contie-
nen unos actuadores que se expanden al aplicarles tensién, empujando el
asiento de la valvula, que a su vez deforma una membrana polimérica.
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El proceso de fabricacién del canal de paso es el siguiente: una oblea se
oxida y se abren dos orificios pasantes desde la cara posterior. Después se
deposita una capa de fotorresina positiva sobre los orificios y la zona que
los separa; esta fotorresina formara el canal de paso del liquido. Sobre ella
se deposita una nueva resina negativa, que esta vez cubre toda la oblea.
Desde la cara posterior se elimina el 6xido restante y la resina positiva,
quedando la negativa formando una membrana deformable. El proceso de
eliminar desde unos orificios practicados en la cara inferior una capa para
dejar una membrana suspendida también se utilizara para la fabricacion
de la valvula objeto de este trabajo, aunque los materiales y los procesos
seran totalmente diferentes.

A la oblea que contiene el canal de paso se une otra en la que se ha
mecanizado el asiento de la vélvula, y sobre ésta una mas que contiene los
actuadores piezoeléctricos. Se observa como en las dos valvulas descritas
hasta ahora la unién de obleas juega un papel fundamental, lo que lleva a
encarecer y dificultar bastante el proceso de fabricacién.

Los autores han obtenido las caracteristicas de las valvulas fabricadas,
mostrando que éstas son capaces de controlar una presién maxima de 0,5
atm, con una tensién de actuacién sobre los elementos piezoeléctricos de
alrededor de 120 V. El caudal maximo que se ha medido es de casi 100
pL/min. Los autores sostienen que su pequefio volumen muerto hace esta
valvula muy apropiada para analizadores quimicos integrados.

2.6.3. Ohori 1997

Ya se ha mencionado que las microvélvulas son un componente funda-
mental de los microsistemas de analisis (uTAS). Ohori disené en 1997 [83]
una valvula especificamente pensada para estos sistemas. Las caracteristi-
cas que la hacen muy apropiada para los uTAS son: bajo coste, con lo que
puede ser desechada; canal simple y suave para evitar la coagulacién de la
sangre y la adhesion de las proteinas; capacidad de funcionar con liquidos
de alta viscosidad (como la sangre); y pequefio volumen muerto para no
alterar las medidas. El canal de la valvula es desechable, mientras que la
zona de actuacién se conserva. La actuaciéon es neumatica. El dispositivo
acttia como una valvula de tres vias.

La estructura de la valvula estd formada por dos obleas, cada una de
las cuales tiene tres orificios pasantes. En la oblea del canal estos tres orifi-
cios estan conectados entre si y cubiertos por una membrana que forma el
canal. En la oblea de actuacién cada uno de los orificios estd cubierto por
una membrana diferente. Al colocarse una oblea frente a la otra e introdu-
cir aire a presion por los orificios de actuacion, una de las membranas de
actuacién deforma a la membrana del canal, cerrando el orificio deseado.
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Figura 2.3: Esquema de la estructura de la valvula de Ohori (1997)

Este sistema de actuacién es parecido al que se usara en el capitulo 3/ para
la vélvula disefiada aqui.

Hay que hacer notar que los autores afirman que es una gran venta-
ja que los procesos de fabricaciéon de las dos mitades de la vélvula sean
muy parecidos entre si, si bien no son totalmente idénticos puesto que las
membranas en cada parte deben ser diferentes. La vélvula presentada en
este trabajo si posee esta ventaja, ya que estd compuesta de dos mitades
idénticas que se pueden fabricar de la misma forma.

La valvula de Ohori soporta una presiéon maxima de 0,4 atm, y su ta-
mafio es relativamente grande en comparacién con el resto de vélvulas, ya
que tiene una dimensioén (la longitud) de 11 mm. El ancho es del orden de
400 pm.

2.6.4. Yang 1997

Al igual que el dispositivo descrito en la seccion anterior, el que ahora
nos ocupa [128] cierra el flujo del fluido de trabajo mediante la expansién
en tamafio de un obstaculo situado en su paso. En este caso, dicha expan-
sion se produce por la introduccién de aire a presion en el interior de una
membrana de silicona. Se trata, pues, de una actuacién neumatica. Tam-
bién existe un segundo modo de actuacién en el que el aire, ademads de
poseer una presion alta, es calentado para aumentar atin més el volumen
del globo que forma la membrana. En este caso la actuacién seria termo-
neumatica.

El proceso de fabricacién es parecido al descrito més arriba para los
disefios de Ohori [83] y Shoji [105]. Consiste en grabar desde la cara infe-
rior una oblea de silicio hasta dejar tinicamente una membrana. En la cara
superior se deposita entonces la capa de silicona, y después se termina de
eliminar la membrana de silicio que quedaba. De esta forma, es posible
actuar desde la cara inferior, introduciendo aire a presién para inflar la si-
licona. En el caso de que se quiera aplicar también el calor para dilatar el
aire hay que depositar una capa de metal que hara las veces de resistencia.
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Figura 2.4: Esquema de la estructura de la valvula de Yang (1997)
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Figura 2.5: Esquema de la estructura de la valvula de Henning (1998)

En el caso de que el fluido de trabajo sea agua, los autores afirman [127]
que la presion maxima a la que es posible cerrar la valvula es de 2,7 atm,
aproximadamente, obteniéndose un caudal maximo de casi 25 mL/min.
El consumo de potencia del dispositivo varia l6gicamente con la presién
del fluido de trabajo, siendo de 150 mW para el caso de la presién maxima
indicada.

2.6.5. Henning 1998

Esta véalvula [44] presenta un método de actuacién bastante diferente a
las descritas previamente. Se basa en una actuacién termoneumadtica para
cerrar un dispositivo normalmente abierto. El mismo autor reconoce que
este tipo de actuacién tiene el gran inconveniente de ser mucho més lenta
que los métodos electrostético, electromagnético o neumaético. La principal
ventaja es que pueden conseguirse grandes esfuerzos.

El dispositivo contiene una cavidad herméticamente cerrada y defor-
mable, que contiene un fluido. Mediante el paso de una corriente eléctrica
por unas resistencias, este fluido es calentado, y se expande, deformando
una membrana de la cavidad que lo contiene y cerrando el paso al fluido
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Figura 2.6: Esquema de la estructura de la valvula de Vandelli (1998)

de trabajo. El canal por el que circula este fluido de trabajo tiene una es-
tructura bastante comun en las microvalvulas de silicio, consistiendo en
una zona grabada en un lado de una oblea, y dos orificios pasantes que la
conectan con el otro lado.

La fabricacion de esta valvula necesita de tres obleas, dos de las cuales
son de silicio y la tercera de pyrex. En la oblea de pyrex se taladran dos
orificios pasantes, que luego son metalizados. Estos orificios contendran
el fluido expansible y el metal actuard de calentador. La oblea interme-
dia de silicio, que forma la membrana deformable se somete a un graba-
do anisotrépico desde una de sus caras, hasta dejar tnicamente una fina
membrana. En la tercera oblea se graba el canal de paso y se realizan los
orificios pasantes de entrada y salida. Por dltimo, las tres obleas se unen
entre si usando unién por fusién y unién anédica. El fluido termoneumati-
co se introduce en la cavidad a través de los orificios de la oblea de pyrex,
y éstos se sellan para evitar pérdidas.

La presién maxima soportada por esta valvula llega casi hasta 2 atm,
aunque el tiempo de respuesta es grande, siendo de 0,1 s en el mejor de los
casos, y de casi 4 s para la presién méxima.

2.6.6. Vandelli 1998

Esta valvula [119] posee un método de actuacién electrostatico, por lo
que el rango de presiones que puede manejar no es muy grande. El disefio
estd pensado para ser usado en matrices de valvulas. El proceso de fabri-
cacion se basa en grabados en superficie usando polisilicio como material
de sacrificio y en un grabado anisotrépico en volumen. Para construir un
conjunto de valvulas hay que usar unién de varias obleas.

La véalvula estd pensada para manejar aire u otro gas, y los resultados
experimentales muestran que soporta una presiéon maxima de 20 kPa. El
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Figura 2.7: Esquema de la estructura de la valvula de Capanu (2000)

flujo es laminar, con lo que la caida de presién es lineal con el flujo de
fluido. El mayor inconveniente de la valvula es que las pérdidas son rela-
tivamente elevadas.

2.6.7. Capanu 2000

Esta valvula [14] se basa en la actuacién electromagnética, lo que no
es muy comuin en microsistemas, ya que las fuerzas electromagnéticas es-
calan comparativamente peor que otras fuerzas al pasar a la escala mi-
croscopica [73]. La vélvula se disefi6 para poder controlar un caudal de
agua de hasta 0,5 uL/s a una presion de hasta 2000 Pa, aunque puede lle-
gar a soportar 7 kPa.

La estructura de la valvula est4d formada por un asiento mévil cubierto
por una aleacién de Ni/Fe y con un imdn permanente, y una base, que
tiene una bobina y otra pelicula de Ni/Fe. Cuando se hace pasar una co-
rriente a través de la bobina, la fuerza electromagnética hace que el asiento
movil deflecte, abriendo el paso al fluido. El iman permanente del asiento
induce un flujo magnético en la pelicula de Ni/Fe de la base, mantenien-
do entonces a la vélvula en la posicién abierta. Se puede cerrar generando
una corriente en sentido contrario.

Las principales ventajas de esta solucién son que es biestable, y requie-
re de una baja tensién de actuacioén (sélo 1 6 2 V), siendo su consumo muy
reducido. El principal inconveniente es la dificultad de fabricacién, ya que
hacen falta ocho materiales distintos para construirla, y unién entre obleas.
El tamafio del dispositivo es de 8000 um.
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Figura 2.8: Esquema de la estructura de la valvula de Yobas (2001)

2.6.8. Yobas 2001

La aplicacién para la que esta valvula estd pensada [131] es la de crear
pantallas tactiles para personas con deficiencias visuales. El objetivo es que
la valvula controle el paso de aire a una cdmara que, al llenarse, expandiria
un membrana eldstica suficientemente grande como para ser sentida al
tacto. Un conjunto de estas cdmaras y véalvulas formarfa un texto dindmico
en Braille.

La vélvula en si funciona como una valvula anti-retorno con posibili-
dad de cierre controlado. Esta formada por una membrana perforada co-
locada encima de una oblea con un orificio. Cuando hay una caida de pre-
sion positiva desde el lado de la oblea en el que no hay membrana hacia
aquél en que si la hay, la membrana se deforma, y a través de sus perfo-
raciones deja pasar el aire. En el otro sentido no es posible la circulaciéon
ya que la membrana no puede deformarse en ese sentido. La aplicacién de
una tension eléctrica entre la membrana y la oblea permite el cierre a pesar
de existir diferencia de presién.

El proceso de fabricacién necesita de dos obleas de silicio que luego son
unidas entre si. En una de ellas se mecaniza la membrana y en la otra el
orificio de paso. Ademads es necesario depositar una capa de aislante antes
de la unién para evitar que haya un cortocircuito al aplicar tensién. La
etapa maés dificil es la creaciéon de la membrana, puesto que el espesor es
critico para el buen funcionamiento y la perforacién hace que sea propensa
a la rotura. Asimismo, la unioén final debe hacerse con extremo cuidado en
la alineacion.

En cuanto a los resultados experimentales, los autores afirman que la
vélvula es capaz de cerrarse ante una presiéon maxima de 19,3 kPa, siendo
la tensién de actuacion necesaria en ese caso de 72,9 V.
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Figura 2.9: Esquema de la estructura de la valvula de Takao (2002)

2.6.9. Takao 2002

El método de actuacién de la valvula desarrollada por Takao [112] es
el mismo que el de la valvula presente: la fuerza neumatica. Lo que, en
opinién de sus autores, hace diferente a esta vélvula es su analogia con
un transistor de efecto de campo (MOSFET). En efecto, si se equiparan
los canales de entrada y salida de la valvula a la fuente y al drenador del
transistor y la cavidad de actuacion neumatica a la puerta, las curvas ca-
racteristicas que relacionan la diferencia de presién entre la entrada y la
salida con la diferencia entre la actuacion y la entrada son muy simila-
res a las existentes en un MOSFET entre las tensiones drenador-fuente y
puerta-fuente. Esta analogia lleva a los autores a desarrollar todo un con-
junto de circuitos fluidicos con un funcionamiento similar a sus equiva-
lentes electrénicos [111], como por ejemplo amplificadores inversores, que
pueden ser analizados por el conocido método de las pequefias sefiales,
usado comtnmente en Electrénica Analdgica.

La estructura de la valvula es similar a la de otras que se han descrito
antes. Consta de tres obleas unidas entre si. La superior (hecha de pyrex)
contiene los orificios de entrada y salida y el canal que los une. La inter-
media (de silicio) cubre este canal con una membrana y por su otra cara
posee una cavidad que al llenarse de aire puede deformar la membrana,
impidiendo la circulacién por el canal. La tltima oblea forma el cierre de
la cavidad.

El proceso de fabricacién es relativamente sencillo, siendo su princi-
pal inconveniente el mismo que en otros casos descritos: la necesidad de
la unién entre obleas. Aparte de esta dificultad, el resto del proceso pue-
de lograrse con grabados himedos anisotrépicos para formar el canal, la
membrana y la cavidad de actuacién, y con taladrado del pyrex para for-
mar los orificios de entrada y salida.

Las dimensiones de la valvula descrita son de 800 ym de ancho y 1200
pm de largo. La presiéon maxima del fluido de trabajo que la vélvula es
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Figura 2.10: Esquema de la estructura de la valvula de Wijngaart (2002)

capaz de manejar es de 0,8 atm, obteniéndose en ese caso un caudal maxi-
mo de 5 mL/min. Para controlar el caudal maximo a la presién maxima,
la presiéon neumadtica de actuaciéon que hay que ejercer es de 0,82 atm.

2.6.10. Wijngaart 2002

En la descripciéon que Wijngaart y otros hacen de este disefio de valvu-
la [118], afirman que est4 basado en el presentado anteriormente por Huff
en 1990 [49], que se ha descrito previamente. Sobre la estructura de di-
cho disefio, se realizaron algunas modificaciones para mejorarlo, como por
ejemplo aumentar la superficie sobre la que se aplica la presién de com-
pensacién para que asi el equilibrio entre las dos presiones sea mas fécil
de conseguir. El método de actuacién es la fuerza electrostética.

El proceso de fabricacion de este dispositivo es uno de los més comple-
jos de los existentes hasta ahora, ya que necesita emplear al menos cuatro
obleas mecanizadas que luego tienen que unirse.

Lamentablemente, los autores no proporcionan informacién sobre los
parametros de funcionamiento de la valvula, aunque es de esperar que
sean de una magnitud similar a los de la vélvula de Huff, en la que esta
estd basada.

2.6.11. Rich 2003

Esta vélvula [92] tiene un asiento formado por un diafragma corru-
gado. Este diafragma cubre una cavidad cerrada, que contiene un fluido
volatil. Este fluido se calienta mediante unas resistencias situadas dentro
de la cavidad, de forma que parte de él se evapora y la presiéon dentro de la
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Figura 2.11: Esquema de la estructura de la valvula de Rich (2003)

cavidad aumenta. El aumento de presién deforma el diafragma, haciendo
que tapone el orificio de entrada del fluido (un gas) que se encuentra en
otra oblea en la parte superior.

El dispositivo esta constituido por tres obleas: dos de vidrio y una cen-
tral de silicio, unidas anédicamente. La oblea superior contiene el orificio
de entrada, la inferior el de salida, y la intermedia el asiento de la vélvula
y la cavidad con el fluido volétil. El diafragma se fabrica corrugado para
conseguir una mayor capacidad de deflexion sin que se rompa.

El proceso de fabricacién tiene una dificultad media, ya que es nece-
saria la construccién de las resistencias mediante deposicién en la oblea
inferior, la introduccién de una sustancia volatil en la cavidad abierta, la
creacion de un diafragma corrugado y la unién anddica de tres obleas.
Los autores afirman que la principal ventaja de este disefio es el alto cau-
dal que puede llegar a obtenerse, y que han llegado a medir un flujo de
2-1073L/s.

El tamafio de esta valvula es de 1,8 mm y la presion méxima que so-
porta, segtin los autores, de 1,97 atm.

2.6.12. Yobas 2003

Esta valvula [130] es una mejora en el disefio de la valvula anterior-
mente descrita y construida por Yobas et al. en 2001 [131]. En este caso, el
proceso de fabricacion se basa en el grabado en superficie, en lugar de en
volumen, lo que, segtin los autores, permite soportar mayores diferencias
de presion para la misma tensién de actuacion.

El funcionamiento conceptual de esta valvula es muy similar al de la
anterior, con una membrana que tapa un orificio practicado en una oblea
y que se separa de ésta por un flujo de aire. De la misma forma que antes,
la aplicacion de una tensién adhiere la membrana al sustrato y la vélvula
se cierra. La diferencia es que en esta caso la membrana no esta construida
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Figura 2.12: Esquema de la estructura de la valvula de Yobas (2003)

mecanizando en volumen una oblea hasta dejarla reducida a una capa de
algunas micras de espesor, sino que se usa una capa de sacrificio sobre la
que se deposita el polisilicio que forma la membrana. Al final de proceso
la capa de sacrificio (formada por PSG) es eliminada mediante un ataque
hiimedo en HE. Esto se puede hacer gracias a que la membrana posee per-
foraciones.

El proceso de fabricacién es, gracias a estos cambios, algo mds simple
que el anterior, pero los autores afirman que debe ser mejorado bastante
para poder ser usado en un producto comercial. Los inconvenientes que
citan son, por ejemplo, que la membrana se suele romper al poco tiempo
de uso, o que se queda pegada al sustrato en la fase de eliminacién de la
capa superficial. Como se verd mds adelante, el proceso de fabricaciéon de
esta valvula posee algunos puntos en comun con el proceso de la valvula
objeto de esta investigacion.

Los parametros de funcionamiento son algo mejores que los de la pri-
mera version, llegandose a una diferencia de presién de 82,7 kPa para una
tension de actuacion de 68 V.

2.6.13. Selvaganapathy 2003

Esta valvula [99] consigue grandes esfuerzos de actuacién con bajo con-
sumo mediante la expansion térmica de un depdsito de parafina. La valvu-
la contiene una resistencia por la que se hace pasar corriente, calentando
asi la parafina mads alla de su punto de fusién, que se expande, cerrando el
paso al fluido por el interior de un canal. Se trata de una valvula normal-
mente abierta.

El esquema basico de esta valvula se muestra en la figura 2.13. En esta
tigura, el flujo es perpendicular al plano del dibujo, y la parafina, al expan-
dirse oprime el canal de paso, llegando a impedir la circulacién de fluido.

Como en todas las valvulas de actuacion térmica, su principal inconve-
niente es la velocidad de respuesta. Sin embargo, los autores afirman que
en este caso la apertura y cierre son relativamente rapidos, llegando a va-
lores tan bajos como 15 ms. La presién méxima soportada por la vélvula
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Figura 2.13: Esquema de la estructura de la vélvula de Selvaganapathy (2003)

es de 158 kPa.

El proceso de fabricacién comienza depositando una fotorresina grue-
sa, que se usard como capa de sacrificio para formar el canal de paso del
fluido. Sobre la fotorresina, ya conformada, se crea una capa de parylene-
C, que haréd de pared del canal. Encima de esta capa, se crean las resis-
tencias de calentamiento, y de deposita la parafina. Y por dltimo, encima
de la parafina se recubre el dispositivo con niquel para conseguir que la
parafina sélo se deforme hacia el parylene, que es flexible. El tltimo paso
consiste en la eliminacién de la fotorresina de sacrificio. Para esto ha ha-
bido que hacer previamente unos orificios pasantes a través del sustrato,
que finalmente son tapados. Los autores afirman que el proceso necesita
de de 7 etapas de fotolitografia.

2.6.14. Yang 2004

La valvula disefiada por Yang y otros [129] tiene como objeto el control
del combustible gaseoso suministrado a un micromotor desarrollado en
el MIT [24]. Puesto que el motor estd formado por una microturbina, es
importante poder regular la cantidad de combustible que llega al mismo
en un momento dado, para asi poder controlar la potencia. La vélvula que
se describe es biestable, lo que en principio no la hace adecuada para esta
funcién. Pero los autores proponen un conjunto de valvulas actuando en
paralelo, de forma que, abriendo un mayor o menor ntimero de ellas, es
posible controlar la cantidad total de combustible que llega al motor. Esta
idea es similar a la empleada en este trabajo de investigacion (ver (1.4). Es
por eso que los autores afirman que la principal ventaja de esta valvula es
su capacidad de ser integrada en matrices.

La valvula opera principalmente con nitrégeno gaseoso, siendo capaz
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Figura 2.14: Esquema de la estructura de la vdlvula de Yang (2004)

de soportar una presion tan alta como 1 MPa a temperatura ambiente. En
este sentido, es la vdlvula que maés alta presién es capaz de soportar de
entre las conocidas hasta la fecha, si bien es cierto que las que tienen un
gas como fluido de trabajo suelen admitir més presién que las que trabajan
con liquidos.

El principio de actuacién de la vélvula es la fuerza electrostatica. La
estructura consiste en una base con un orificio de salida del gas, sobre la
que esta suspendida un asiento unido a la estructura mediante una viga.
Encima del asiento existe una tercera estructura que contiene el orificio
de entrada del fluido. Las tres partes estdn accesibles eléctricamente. Si
se establece una diferencia de potencial entre la base y el asiento, éste se
desplaza hasta taponar el orificio de salida. Como la fuerza de recupera-
cioén elastica de la viga que sostiene al asiento puede no ser suficiente para
devolverlo a su posicién original, es posible aplicar otra diferencia de po-
tencial entre el asiento y la estructura superior.

El proceso de fabricacién del dispositivo es muy complejo, requiriéndo-
se la unién por fusién de tres obleas SOI (Silicon On Insulator) y hasta 4
etapas de DRIE. El tamafio final de la vélvula es de unos 1,64 mm, y su
consumo de potencia de 0,04 mW.

2.6.15. Resumen y conclusiones

La tabla2.1'resume las caracteristicas mas importantes de las microvalvu-
las que se han descrito hasta ahora.

La principal conclusién que puede sacarse del estudio de la bibliografia
mencionada, y de la tabla2.1 es que hasta ahora no existe una tinica tecno-
logia que predomine en el disefio y fabricaciéon de microvélvulas. Se trata
de un campo en el que diferentes técnicas y modos de actuacion se estan
ideando y probando continuamente, y hasta el dia de hoy no ha aparecido
una tecnologia suficientemente convincente como para que sea amplia-
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mente adoptada.

Esto puede deberse a la multitud de parametros de disefio que tiene
una valvula de este tipo (como ya se indicé en la secciéon 1.4). Es posi-
ble disefiar una microvélvula con muchos pardmetros como objetivo, y es
extremadamente dificil construir un dispositivo que sea 6ptimo en todos
ellos. Por esa razon, se siguen disefiando valvulas especificas para cada
aplicacién, y que estdn optimizadas para cada caso concreto. Un ejemplo
muy claro de esta afirmacién es la valvula disefiada por Yang en 2004, pen-
sada especificamente para el control de un micromotor construido por el
mismo grupo de investigadores.

En los capitulos 3} 4]y 5/se describird la vdlvula que se ha disefiado en
el presente trabajo de investigacion. De entre las microvélvulas descritas
aqui, las que tienen mayor parecido con esta son las desarrolladas por Huff
en 1990 y por Takao en 2002.



Autor Afio | Ref. Actuacién Fabricacién | Tamafio | Presién Consumo/ | Flujo/
maxima alimenta- | régimen
cién
Huff 1990 | [49] Electrostética Compleja 10mm | 120 kPa 350V Laminar
Shoji 1991 | [105] Electrostética Media 12mm | 20kPa 60V Liquido
Ohori 1997 | [83] Neumatica Media 11 mm | 40 kPa - Liquido
Yang 1997 | [127] | Termoneumadtica Media 2,3mm | 270 kPa 150 mW Liquido
Henning 1998 | [44] | Termoneumdética Media 2 mm 200 kPa 2W Aire
Vandelli 1998 | [119] Electrostatica Media 0,6 mm | 20 kPa - Aire
Capanu 2000 | [14] | Electromagnética | Muy compleja | 8 mm | 7 kPa 2V Liquido,
laminar
Yobas 2001 | [131] Electrostética Compleja 2mm | 19,3 kPa 729V Aire
Takao 2002 | [112] Neumatica Sencilla 5mm | 80kPa - Liquido o
gas
Wijngaart 2002 | [118] Electrostética Muy compleja | 1mm | 500 kPa 366 V Gas
Rich 2003 | [92] | Termoneumatica Media 1,8 mm | 197 kPa 500 mW Gas
Yobas 2003 | [130] Electrostética Compleja 1,5mm | 82,7 kPa 68V Aire
Selvaganapathy | 2003 | [99] | Termoneumética Media 1,5mm | 158 kPa 40 mW Liquido
Yang 2004 | [129] Electrostética Compleja 1,64 mm | 1000 kPa 0,04 mW Gas

Tabla 2.1: Resumen de caracteristicas de las microvélvulas mencionadas en el texto
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3.1. Introduccidon

En este capitulo se presenta el principio de funcionamiento en el que se
basa la microvalvula objeto de esta investigacion. A partir de este principio
de actuacién se presenta una estructura que lo implemente fisicamente.
Esta estructura estd pensada para ser facil de fabricar dados los procesos

71
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disponibles, y que han sido descritos en el capitulo[2.

Después de presentar la estructura de la microvalvula en las seccién
3.2, 1a eleccién de las dimensiones mds adecuadas en la secciéon 3.3]y el di-
sefio de las méscaras en 3.4, la seccién|3.5/aborda el modelado matematico
de su comportamiento, basado en las ecuaciones de la mecanica de flui-
dos, que también fueron introducidas en el capitulo 2. Se verd que estas
ecuaciones no son suficientes para tener un modelo cerrado del comporta-
miento del dispositivo, y que es necesario recurrir a los métodos numéri-
cos para lograr dicho modelo.

La seccion 3.6 describe con detalle dichos métodos y cémo han sido
aplicados para modelar el comportamiento de la microvélvula. Ademés
de este modelado, otras conclusiones interesantes pueden obtenerse de las
simulaciones numéricas, y se exponen en la seccién

3.2. Esquema general

En el capitulo anterior se mencionaron trabajos previos que utilizaban
la presién de un fluido de control para actuar la vélvula. El dispositivo ob-
jeto de este trabajo de investigacion se basa en un principio similar. El flui-
do usado para la actuacién serd normalmente aire u otro gas, pero podria
ser un liquido. Las principales ventajas del disefio presente son: facilidad
de fabricacién, estructura monolitica, y mayor rango de presiones que se
pueden controlar.

El principio de actuacién con un fluido se puede realizar con una es-
tructura como la que se muestra en la figura 3.1. En esta figura, dos flui-
dos diferentes aplican una presiéon sobre una membrana. En equilibrio, la
membrana se encuentra en la posicién de la figura. Pero si la presién del
fluido superior es considerablemente mayor que la del inferior, la mem-
brana se deformaré hacia abajo. Cuando la membrana esté completamen-
te deformada, bloqueara el fluido inferior, que no podré circular entre la
entrada y la salida. La presion del fluido de control (superior) podria apli-
carse usando una cimara que tuviese una sola entrada, en lugar de las dos
que aparecen en la figura, pero el esquema propuesto presenta una gran
ventaja, como se verd mas adelante.

Este esquema general puede fabricarse con facilidad en tecnologia de
microsistemas, con pequeias diferencias respecto a lo que se muestra en la
figura(3.1. La figura[3.2 muestra un esquema de la estructura interna de la
microvalvula, con las indicaciones de las dimensiones que la caracterizan.
En esta figura, D; y D, son los didmetros de los orificios de entrada y sali-
da, L; = L, es la longitud de dichos orificios, D3 y Ly, son las dimensiones
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Figura 3.1: Estructura general del disefio

de la cAmara formada por la membrana, & es el espesor de esta camara, y
D, es la separacion entre los centros de los orificios de entrada y salida.

La gran ventaja que proporciona el esquema de la figura 3.1 es que las
dos partes (superior e inferior) de que consta el dispositivo son idénticas
y pueden fabricarse a la vez. De esta forma, en cada oblea de silicio que
se utilice para fabricar la microvalvula se incluird un namero de dispo-
sitivos, de los cuales una mitad funcionard como secciones inferiores de
una microvalvula, y la otra mitad como secciones superiores. Esta posi-
bilidad representa un considerable ahorro respecto a un disefio en el que
cada mitad tuviese que fabricarse por separado, con diferentes procesos
de fabricacion.

3.3. Dimensionado

En principio, todas las dimensiones mostradas en la figura 3.2/ pueden
ser elegidas libremente, con la limitacién de los procesos tecnolégicos dis-
ponibles, que se enumeraron en el capitulo 2 (por ejemplo, / esta acotado
superiormente por el méximo espesor que es posible crear en la capa de
6xido de baja temperatura, y L; es el espesor normalizado de una oblea de
silicio). Una excepcién a esta afirmacién son los valores de Ly, Dy y D3,
que estdn ligados entre si por el propio disefio del proceso de fabricaciéon
(esta limitacién se describe con més detalle en la seccién 4.9, pagina 110).
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Figura 3.2: Corte de la microvédlvula con la membrana eliminada para apre-
ciar el interior. Se indican todas las dimensiones que se mencionan en el texto.
También se enumeran los materiales que se utilizardn para la fabricaciéon

Dentro de la libertad de eleccién de las dimensiones, en los siguien-

tes pdrrafos se justifican los valores que se eligieron para los dispositivos
fabricados. Algunas de las elecciones fueron motivadas por necesidades
externas, mientras que otras estuvieron determinadas por el proceso de
fabricacién (ver capitulo 4).

La longitud de los canales de entrada y salida (L;) viene determina-
da por el espesor de la oblea que forma el cuerpo de la valvula. Este
espesor estd normalizado, como se menciond en la seccién 2.3.11 De
entre los espesores normalizados para obleas de silicio, se eligi6 el
valor de 380 um por ser el méas barato (menos espesor implica menos
cantidad de silicio). Un espesor menor que este haria que el mane-
jo manual de la oblea fuese dificil, ya que tenderia a romperse con
mucha facilidad.

El didmetro de los orificios de entrada y salida (D; y D,) viene de-
terminado por la capacidad de conexién de la microvélvula a los
equipos macroscopicos que se iban a utilizar para realizar las medi-
das apropiadas. En el capitulo 5/se describira con detalle el montaje
experimental que se realiz6 para caracterizar el dispositivo. Dicho
montaje estaba formado, entre otros componentes, por tubos de sili-
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ca que conectaban la microvélvula con los manémetros y bombas
de fluido. Los tubos de silica son fabricados en didmetros normali-
zados, siendo el minimo diametro exterior que se puede conseguir
de 90 um. Por tanto, realizar orificios de didmetro inferior a este va-
lor carece de sentido. Se opt6 por fabricar dos versiones diferentes
de microvélvulas, una con orificios de didmetro 100 um y otra con
diametro 200 um. La seccién describira los resultados obtenidos
con cada una de las versiones.

3. Laseparacion entre la entrada y la salida (D;) también estd condicio-
nada por la necesidad de conectar macroscépicamente las tuberias
de entrada y salida para la caracterizacion. Si esta dimension es de-
masiado pequefia, serd muy dificil dicha conexién. Por el contrario,
una dimensién muy elevada aumentara el tamafio total del disposi-
tivo, desperdiciando superficie 1til en la oblea de silicio, y prolon-
gard innecesariamente el proceso de fabricacién. Las distancias que
se eligieron entre los centros fueron de 300 y 500 um.

4. El espesor de la camara por la que circula el fluido (k) estd acota-
do por el proceso tecnolégico, entre el minimo y el maximo espesor
de 6xido de silicio que se puede depositar sobre un sustrato de sili-
cio. Dadas estas limitaciones, y atendiendo a los espesores habituales
en disefios previos, se eligié un espesor de 2,5 um. Esta dimensién
no puede cambiarse de un dispositivo a otro como se hizo anterior-
mente con los didmetros, ya que esto supondria modificar el flujo
de proceso. Las simulaciones que se mostraran mas adelante en este
capitulo sirvieron para comprobar que el espesor elegido es acepta-
ble.

5. El espesor de la membrana que se deforma sobre la cdmara y abre o
cierra el paso al fluido viene también condicionado por el proceso de
tabricacién. Dentro de los parametros que impone dicho proceso, de-
be elegirse un valor que garantice que la membrana no va a romperse
bajo la acciéon de las presiones a las que funcionara la microvalvula.
Después de una primera estimacién basada en las férmulas de la
elasticidad plana [115], se eligié un valor de 2,5 um para este espe-
sor. Posteriormente, las simulaciones confirmaron la validez de esta
eleccion.

Con todas las consideraciones descritas, se pueden resumir los valores
elegidos para las dimensiones de la figura 3.2 como

Di=D, = 200um
L, = 410 pum
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D3 = 760 um
h 2,5 um
L; = 380 um

Hay que notar que las condiciones que se han enunciado anteriormen-
te referentes a la necesidad de conexién macroscépica de las tuberias de
entrada y salida se refieren tinicamente a la fabricaciéon de un prototipo,
y vienen dadas tnicamente por la razén explicada. No hay nada en el di-
sefio que impida la reduccién proporcional de todas las dimensiones en el
caso de que sea posible la integracion de las tuberias de entrada y salida.
Es decir, es perfectamente posible con el disefio presentado fabricar mi-
crovélvulas a una escala mucho menor, inicamente limitada por las técni-
cas de fabricacién disponibles hoy en dia, y todas las descripciones dadas
en este capitulo, incluido el modelado que se presenta a continuacion, se-
guirfan siendo validas.

3.4. Disenio de las mascaras

Tal y como se ha descrito en el capitulo 2, las técnicas de fabricacién
de microsistemas se basan principalmente en la fotolitografia. Es por eso
que para la fabricacién de la microvalvula serd necesario disefiar varias
madscaras fotolitograficas (el proceso de fabricacién se describe en detalle
en el capitulo 4).

Las mdscaras determinaran la forma de la microvalvula en el plano de
la oblea, viniendo la otra dimensién determinada por el proceso de fabrica-
cién. Es posible disefiar una méscara en la que algunos de los dispositivos
que se fabricardn en una misma oblea posean unas dimensiones concretas
en el plano de la oblea, mientras que otros posean otras. Esta variacién no
es posible, como se ha dicho, en la direccién perpendicular.

De lo anterior se desprende que las caracteristicas que quedan determi-
nadas por la méscara son L;, D;, D, y L. En el capitulo 4/se mencionaran
las variaciones que se introdujeron en las méscaras para fabricar disposi-
tivos con diferentes dimensiones.

Ademds de para las mencionadas dimensiones, las méscaras fotoli-
tograficas también se pueden usar para introducir caracteristicas auxilia-
res en el disefio, que puedan ser utilizadas durante el funcionamiento. Esto
es particularmente 1til en este dispositivo, ya que, como se ha explicado,
es especialmente indicado para unir dos elementos idénticos y formar una
microvalvula completa.

Se va a disefiar una geometria especial en la mascara que determina la
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Figura 3.3: Forma de la méscara, y método de alineacién

forma externa de la membrana para que sea facil unir dos dispositivos,
de forma que estén perfectamente alineados, y sus orificios de entrada
y salida estén correctamente enfrentados. Esta geometria es simple, y se
muestra en la figura 3.3

En esta figura se puede ver a la izquierda la geometria en forma de “L”
que se va a dar a la membrana de polisilicio, sobre el tamafio del dado
de sustrato de silicio, una vez cortado. El area oscura en el centro indi-
ca la posicién de los orificios de entrada y salida. La forma que se da la
membrana permite alinear el borde del dado con el corte de la “L” de la
membrana, como se aprecia en la parte derecha de la figura. De esta forma,
se garantiza que los orificios de ambas estructuras quedardn enfrentados.

3.5. Modelado matematico del comportamiento

El modelo matemaético del dispositivo persigue obtener analiticamente
la funcién caracteristica de la microvalvula, esto es, la relaciéon entre la pre-
sién aplicada y el caudal que circula, para las dos posiciones de la vélvula
(abierta y cerrada). Como se verd a continuacién, no es posible encontrar
una expresion analitica cerrada para esta caracteristica, debido a la geo-
metria del dispositivo, aunque si es posible el modelado de muchas partes
del mismo.

También seria posible en principio obtener un modelado del compor-
tamiento que no se limitase a las dos posiciones extremas de la membra-
na de la valvula, sino que la presién de actuacién fuese una entrada mas
al modelo, y la posiciéon de la membrana estuviese indeterminada en un
principio. Dicho modelado se deja como una posible continuacién de la
investigacion presentada aqui.
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El modelo matemaético es sustancialmente diferente dependiendo del
régimen del flujo que aparezca. El régimen laminar y el turbulento son
cualitativamente distintos. La gran mayoria de los dispositivos microflui-
dicos operan en el régimen laminar cuando el fluido es un liquido, debido
al pequefio tamafio de sus dimensiones caracteristicas y a los bajos cauda-
les que aparecen [35]. Es, por tanto, razonable, comenzar con la hipétesis
de régimen laminar. Esta hipotesis se confirmara como cierta en el capitu-
lo |5, donde se obtendré la caracteristica experimental de la vélvula, y se
calculara el niimero de Reynolds Re que aparece en el flujo.

El flujo a través de la valvula pasa por tres etapas: el orificio de entrada,
la cdmara estrecha que hay junto a la membrana y que puede cambiar de
forma por el movimiento de ésta, y el orificio de salida.

Tanto el orificio de entrada como el de salida son canales circulares, por
lo que se puede aplicar la ecuacién 2.10 del flujo de Poiseuille. Llamemos
pi V Po alas presiones a la entrada y a la salida de la vélvula, y p1 y p2 alas
presiones a la entrada y salida de la cAmara. Entonces se puede escribir

7D} (p1 — pi)

Q= 128uL; 3-1)
’ o )
_ 7TD0 Po — P2

Q= 128uL, (32)

En estas ecuaciones, Q es el caudal a través de la vélvula, y D;, L; y
D,, L, son los diametros y longitudes de los orificios de entrada y salida,
respectivamente. A partir de las ecuaciones 3.1 y 3.2/ se puede deducir la
expresion de la caida de presién en la cdmara

= (ps —py) — 128K (Lo | i
p1—p2=(pi—po) —— <D3+ D?) (3.3)

Si la geometria de la cdmara fuese conocida y constante en el tiempo,
se podria calcular el caudal Q y el modelado estaria resuelto. Pero la geo-
metria de la cAmara es variable, ya que la membrana se deforma al estar
sometida a presion por sus dos caras, y esta deformacién depende de las
presiones del fluido a la entrada y a la salida (p; y p2).

La teorfa de la elasticidad aplicada a placas planas [115], [93] propor-
ciona las ecuaciones de la deformacién de la membrana en funcién de las
presiones aplicadas. Pero el analisis siguiendo esta teoria se encuentra con
dos problemas importantes:

1. La distribucién de presiones sobre la superficie no es conocida en
principio. Por tanto, no es posible aplicar las condiciones de contor-
no a las ecuaciones de la elasticidad y encontrar una solucién. Este



3.6. SSIMULACION DEL COMPORTAMIENTO 79

problema podria resolverse tomando la aproximacién de variacién
lineal de la presion del fluido de trabajo entre la entrada y la salida
de la cdmara. Dicha aproximacién estaria justificada por el régimen
laminar del flujo.

2. Lageometria de la membrana es demasiado compleja como para que
sea factible una solucién analitica de las ecuaciones de la elasticidad
de placas planas.

Como se ve, el primero de los inconvenientes del método analitico pue-
de resolverse utilizando una aproximacién. También seria posible acoplar
el problema de elasticidad con el fluidico, de forma que un solo conjun-
to de ecuaciones determinara tanto la deformacién eléstica de la mem-
brana como la distribucién de presiones. Esta tltima aproximacién agra-
varia atiin mas el segundo problema mencionado (la complejidad de la geo-
metria de la membrana), que de por si es un grave inconveniente.

Se concluye pues que la forma de la membrana hace impracticable la
obtencién de unas ecuaciones que determinen el caudal de fluido que atra-
viesa la cdmara formada por la membrana en funcién de la diferencia de
presiones entre su entrada y su salida. La aproximacién al problema que
se va a tomar consiste en la simulacién mediante métodos numéricos del
comportamiento de la microvalvula.

3.6. Simulaciéon del comportamiento por elemen-
tos finitos

Como se ha explicado en la seccién anterior, la soluciéon completamen-
te analitica del problema del cdlculo de la caracteristica de la valvula di-
sefiada es inabordable debido a su geometria. Por tanto, se van a utilizar
métodos numéricos que, junto con las ecuaciones obtenidas previamente,
proporcionaran el modelo completo del dispositivo.

Ademads de para la obtencién de la curva caracteristica, se pretende
que las simulaciones numéricas proporcionen mds informacién sobre el
funcionamiento de la microvalvula. Al final del capitulo, en la seccién 3.7
se comentaran algunas otras conclusiones que pueden obtenerse de los
resultados simulados.

Las simulaciones se van a presentar en dos partes. Primero se descri-
birdn las simulaciones realizadas a la parte sélida y a la fluidica de la es-
tructura separadamente, y después las que proporcionan un resultado a
las dos partes simultaneamente. Las primeras més sencillas de llevar a ca-
bo y son mucho menos costosas computacionalmente, por lo que se pue-
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den usar como una primera aproximacién al comportamiento del sistema.
Después de presentar las simulaciones acopladas se realizard una compa-
racion entre los resultados de unas y otras con el fin de comprobar el grado
de exactitud de la primera aproximacion.

Los dos programas de ordenador que se utilizardn en este capitulo
seran CoventorWare y ANSYS. CoventorWare [17] es un software desa-
rrollado por la compafiia Coventor, que estd especialmente orientado al
disefio y la simulacién de microsistemas. La empresa nacié como una spin-
off después de una investigaciéon sobre modelado de MEMS en el MIT.
Actualmente, CoventorWare estd compuesto de diferentes médulos, que
permiten simular la préctica totalidad de los efectos relevantes en el cam-
po de los microsistemas, como el efecto piezoeléctrico, fuerzas electrostati-
cas, conduccién térmica, etc. El programa es reconocido, entre otras cosas,
por la calidad de su simulador de dindmica de fluidos.

ANSYS [6] no es un programa inicialmente pensado para la simulacién
de microsistemas, sino que en sus origenes consistia en un simulador de
comportamientos mecénicos de estructuras. Al estar basado en el méto-
do de los elementos finitos, sus creadores han podido extenderlo hasta
cubrir practicamente todas las leyes fisicas de interés en la ingenieria. En
las dltimas versiones, incorpora un paquete dirigido especificamente a la
simulacién de microsistemas.

Al estar disefiado con los microsistemas en mente, CoventorWare es
mas facil de aplicar a la simulacién de dispositivos del tipo que se tra-
ta aqui. En cambio, ANSYS es muy genérico y hay que adaptarlo a ca-
da caso particular. Por otra parte, las capacidades de cdlculo de ANSYS
son igualadas por muy pocos productos existentes, superando a Coven-
torWare cuando se trata de problemas dificiles (entendiendo por dificil un
problema mal condicionado numéricamente). Como cada uno de los dos
productos presenta ventajas e inconvenientes, para la simulacién de la mi-
crovalvula se van a utilizar ambos, tratando de conseguir lo mejor de cada
uno de ellos.

3.6.1. Simulaciones desacopladas

Las simulaciones separadas se han realizado con el programa Coven-
torWare, versién 2004. Consisten en la simulacién, por una parte, del com-
portamiento de una membrana, con la geometria existente en la vélvula,
sometida a una presion en una de sus caras. Y por otra parte, la simulaciéon
del flujo que aparece en los dos canales de entrada y salida y la cavidad
que los comunica.

El programa CoventorWare se basa en la introduccién por parte del
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usuario de un flujo de proceso simulado y de unas mascaras complemen-
tarias con dicho proceso. El programa se basa en estos dos elementos para
construir un modelo sélido del dispositivo que se pretende simular. Des-
pués, el modelo sélido es mallado para poder aplicarle el método de ele-
mentos finitos. Por tltimo, se establecen las condiciones iniciales y de con-
torno necesarias, y el programa resuelve numéricamente las ecuaciones
correspondientes al efecto fisico que se pretende conocer.

El proceso de fabricacion que se introduce en CoventorWare no corres-
ponde exactamente al proceso real que se utilizarfa para fabricar el dis-
positivo, sino que comprende una serie de idealizaciones. En la tabla 3.1
se muestra el proceso que se ha utilizado para simular la microvalvula.
Se puede observar que existen pasos ficticios, como la deposicién de agua
que sirve para indicar al programa que existe un fluido en el interior del
dispositivo.

| ©

Depos. Plana Agua WATER 0 -
Depos. Apilada Nitruro SIN 0.2 - - -
Depos. Plana Poli POLY 2.5 - - -

0

Accién  Tipo Capa Material Espesor Mascara Prof. Offset Angulo
1 | Depos. Plana Silicio ~ SILICON 380 - - - -
2 | Grabado Frontal - - - holes (-) 380 0 0
3 | Depos. Plana Agua WATER 0 - - - -
4 | Depos. Apilada Oxido  LTO 2.5 - - - -
5 | Grabado Frontal - - memb (-) 2.5
6 -
7
8

Tabla 3.1: Proceso de fabricacion para la construccién del modelo sé6lido en

CoventorWare

Las méscaras “holes” y “memb” que se mencionan en la tabla se
muestran en la figura 3.4. No son iguales a las mdscaras reales que se
usaran en el proceso de fabricacién del capitulo |4, ya que en este caso
se trata s6lo de simular la construcciéon del dispositivo. En particular, la
mascara “memb” no tiene una correspondencia con una maéscara real. En
lugar de existir una mdscara, en el proceso real se usard una capa de sacri-
ficio para obtener la geometria de la membrana (ver seccién 4.9).

A partir del proceso de fabricacién y la geometria de las mascaras, Co-
ventorWare construye autométicamente el modelo sélido que se puede
ver en la figura 3.5. En esta imagen se ha suprimido las capas “Nitruro” y
“Poli” para poder apreciar mejor la geometria interna del modelo.

CoventorWare dispone de dos médulos de resolucién de ecuaciones
que son ttiles en la simulacién de la vélvula. Estos son MemMech, para la
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Figura 3.4: Mascaras usadas en la construccién del modelo sélido en Coven-
torWare

Figura 3.5: Modelo s6lido construido en CoventorWare

deformacion de sélidos, y MemCFD para el calculo de flujos de fluidos. Se
van a utilizar ambos por separado.

El sistema de unidades que utiliza CoventorWare es el uKSV, basado
en la micra, y cuyas unidades base y derivadas se describen en el apéndice

C.

La primera simulacién consiste en calcular la deformacién y las ten-
siones mecdnicas que aparecen en la membrana cuando estd sometida a
una presion uniforme en una de sus caras. Esta simulacion es una primera
aproximacion al comportamiento real de la valvula, ya que en la realidad
la presién sobre la membrana no sera uniforme, sino que dependeréa de la
distribucién de presiones que se dé en el fluido en movimiento a través de
la cavidad.

La figura 3.6/muestra el mallado en elementos finitos de la parte sélida
de la estructura que se ha utilizado para las simulaciones con MemMech.
Las condiciones de contorno que se impusieron a la membrana fueron las
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Figura 3.6: Mallado de la parte sélida de la estructura

de no desplazamiento en los bordes por los que se une al resto de la es-
tructura, y la presién uniforme sobre una de las caras.

El primer resultado de esta simulacién se puede ver en la figura[3.7, en
la que se representan las deformaciones en cada punto de la membrana
cuando la presién que se ejerce es de 0,5 atm.

Para que se aprecie mejor la forma que adopta la membrana bajo pre-
sién, en la figura(3.8/se han repetido los valores de deformacién de la figura
3.7, pero en esta ocasion se han representado sobre la forma deflectada de
la membrana. Para una mayor claridad, la deformacién se ha exagerado,
con lo que la escala vertical no es proporcional al resto de la figura.

Otro pardmetro interesante que puede obtenerse de la simulacién mecéni-
ca realizada con MemMech es la tensiéon de Von Mises. Esta tension es el
valor matematico que se utiliza en el criterio de plastificacion/rotura de
Von Mises-Hencky-Nadai [121], y representa el médulo del tensor des-
viador en cada punto. El criterio indica que si la tensién de Von Mises es
menor que un cierto valor de tension (dependiente del material) entonces
no se producira plastificacion.

En la figura|3.9 se representa la tensiéon de Von Mises sobre la membra-
na, para una presiéon uniforme de 0,5 atm. La tensién maxima que aparece
es de 5,8 - 102 MPa, mientras que la tensién méxima que soporta el poli-
silicio antes de la deformaci6n plastica y la rotura es de 12 - 102 MPa, con
lo que se comprueba que hay margen de seguridad suficiente para que la
membrana no rompa.

También es interesante notar cudles son los puntos de la membrana
sometidos a una mayor tensién mecénica. Se trata de los puntos de inter-
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Figura 3.7: Deformaciones en la membrana como resultado de la presién uni-
forme

seccion de las dos circunferencias que forman el perimetro exterior. Son
puntos en los que culminan dngulos internos, que ya se sabe que acttian
como concentradores de tensiones. Es previsible pues que, en caso de que
la membrana acabe por romper debido a la aplicaciéon de una presién mu-
cho mayor que la soportada, la rotura se produzca por estos puntos.

La otra simulacién de interés es la del dominio fluido en el interior de
la vélvula. En este caso se obtendré el campo de velocidades y presiones
de un fluido estandar (agua a 25°C) al circular por los canales de entrada
y salida y por la cavidad interior, sometido a una diferencia de presiones
conocida entre los extremos y suponiendo que la membrana no se deforma
por la accién del fluido.

El mallado en elementos finitos del dominio fluido puede verse en la
tigura Se observa que la cavidad junto a la membrana debe mallarse
de una forma mucho més fina que los canales, ya que posee una dimensién
caracteristica (el espesor) mucho menor, y ademds es previsible que las
mayores irregularidades en el flujo se produzcan en esa zona.

Las condiciones de contorno que se establecen para el problema son:
presiones conocidas en las superficies de entrada y salida del fluido y ve-
locidad nula en las superficies de contacto con el sélido. Como lo tnico
importante es la diferencia de presiones, se establecié una presién de sa-
lida igual a cero y se igual6 la presioén en la entrada a la diferencia que se
pretendia simular.

Con estas condiciones, la simulacién proporcioné el campo de veloci-
dades que se muestra en la figura 3.11. Esta figura muestra un corte longi-
tudinal por el plano de simetria de la estructura, que es donde se producen
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Figura 3.8: Deformaciones en la membrana como resultado de la presién uni-
forme, dibujadas sobre la membrana deformada.

las velocidades mayores.

De la simulacién también se obtiene la distribucién de presiones, que
se puede ver en la figura 3.12. Se puede ver que la caida de presion en los
canales de entrada y salida es despreciable, y que précticamente toda la
caida se produce en la cavidad junto a la membrana. También se observa
que la caida en esta zona es practicamente lineal con la distancia.

Esta linealidad de la presién con la distancia era una de las consecuen-
cias de la hipétesis de régimen laminar que se hizo al modelar el comporta-
miento del dispositivo. Se observa que la hipétesis parece confirmarse con
estas simulaciones. En la seccién siguiente se comprobard que, en el caso
de considerar la deformacion de la membrana, la linealidad de la relacién
entre presion y distancia es menor.

3.6.2. Simulaciones acopladas

Las simulaciones que proporcionan una mejor aproximacién al com-
portamiento real de la microvalvula son las que abarcan a la vez el domi-
nio mecénico y el fluidico. Estas simulaciones se han llevado a cabo con
el programa ANSYS. ANSYS permite dos modos de resolver un problema
acoplado: el directo y el iterativo. El método directo plantea simultanea-
mente todas las ecuaciones pertinentes y aplica el método de elementos
finitos hasta que todas las variables (mecénicas y fluidicas) converjan a
una solucién.

En cambio, el método iterativo comienza resolviendo el problema flui-
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Figura 3.9: Tension equivalente de Von Mises en la membrana, dibujada sobre
la membrana deformada

Figura 3.10: Mallado del dominio fluido

dico tinicamente. La distribucién de presiones que se obtiene se introduce
como condiciones de contorno al problema mecanico, que se resuelve a
continuaciéon. Una vez se tienen las deformaciones del s6lido, se vuelve a
resolver el problema fluidico con la nueva geometria. Y se continda iteran-
do, resolviendo alternativamente ambos problemas, hasta que se alcanza
una solucion.

Aqui se ha utilizado el método iterativo, que suele lograr una mejor
convergencia numérica en problemas en los que ambos dominios no estdn
fuertemente acoplados, como es el caso presente. Para resolver el proble-
ma fluidico se us6 FLOTRAN, que es el simulador de fluidos que incorpo-
ra ANSYS.

La figura 3.14 muestra la convergencia de la solucién iterativa del pro-
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Figura 3.11: Campo de velocidades en el fluido

blema FSI (Fluid-Solid Interaction) en ANSYS. La grafica inferior muestra
la variacién entre pasos del algoritmo acoplado, mientras que la superior
derecha muestra la convergencia del problema fluidico en FLOTRAN. La
configuracién del anélisis se realiz6 de forma que tenian lugar 40 iteracio-
nes del problema fluidico en cada paso del problema acoplado. Se com-
prueba que de esta forma se obtiene una solucién en menos de 10 pasos
FSI. El tiempo empleado es menor de 10 minutos en un PC a 1,4 GHz.

3.7. Conclusiones obtenidas de las simulaciones

A partir de los resultados de las simulaciones se pueden extraer algu-
nas conclusiones sobre el disefio realizado hasta ahora. En los siguientes
parrafos se resumen las mas importantes.

1. La conclusién més significativa es que las dimensiones elegidas pa-
ra el disefio son aceptables. Esto se deduce a partir de dos factores
principalmente:

a) Por una parte, las tensiones mecénicas que aparecen en los ma-
teriales al circular los caudales simulados estdn bastante por de-
bajo de las tensiones de rotura (ver apéndice B). Esto garantiza
que el dispositivo soportard sin romperse los flujos esperados.

b) Por otra parte, los caudales que se obtienen para el rango de
presiones simulados (ver figura tienen valores parecidos a
los que se obtienen en disefios previos de microvélvulas. Esto
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Figura 3.12: Distribucién de presiones obtenida tras la simulacién del domi-
nio fluido

implica que se puede esperar que, una vez fabricada, la vélvula
disefiada va a funcionar en un rango de caudales similar a las
valvulas ya existentes (que se enumeraron en el capitulo 2), pero
en un rango de presiones mayor.

A pesar de que, para el rango de presiones y caudales de funciona-
miento, las simulaciones aseguran que el material estructural resis-
tird sin romperse, es seguro que si se aumenta indefinidamente la
presion de trabajo, la membrana acabard rompiéndose. Las simula-
ciones realizadas indican cudles serdn los puntos por los que con maés
probabilidad se producira esta rotura. En la figura 3.9/se pueden ver
que los puntos que acumulan una mayor tensién se encuentran en
los dngulos que se producen por la interseccién de las dos circunfe-
rencias que forman la membrana. Ya se sabe que los d&ngulos entran-
tes son concentradores de tensiones.

Se puede esperar que, en caso de rotura por sobrepresion, la rotura
se produzca precisamente en esos puntos. Este hecho fue confirmado
experimentalmente, como se mencionard en el capitulo 5.

También se puede concluir que no existe mucha diferencia en cuan-
to a la distribucién de presiones ni en cuanto a la deformacion de la
membrana entre realizar la simulacién con acoplo entre el problema
mecdanico y el fluidico o sin este acoplo. Las soluciones que se obtie-
nen en ambos casos son similares.
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Figura 3.13: Mallado de la zona de paso del fluido
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Figura 3.15: Deformacién de la membrana por el paso del fluido. Vista lateral
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Figura 3.16: Deformacién de la membrana por el paso del fluido
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e Ahl
VECTOR
- e 0 2o
SUB =1 s s
TIME=1

v
WODE=15053
MIN=0
MAE=901678

200373 400746 601119 A01492
100188 300559 500932 701305 901678

Figura 3.18: Campo de velocidades en el interior del dominio fluido
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Figura 3.19: Curva caracteristica obtenida mediante simulacién con ANSYS



The whole difference between construction and
creation is exactly this: that a thing constructed can
only be loved after it is constructed; but a thing crea-

ted is loved before it exists.

Charles Dickens (1812-1870)

Proceso de fabricacion
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4.3. Deposiciones de materiales‘ e
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ra inferior
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Grabado profundo del silicio

4.9,

Liberacién de la membrana‘

4.10.

Observaciones al proceso de fabri-

cacion

4.1. Introduccion

Este capitulo incluye la descripciéon completa del proceso de fabrica-
cién de la microvalvula, cuya estructura general se dio en el capitulo'3. En
el proceso se utilizan gran parte de las tecnologias y equipos descritos en

el capitulo 2.
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(@) Oblea inicial @) Grabado LTO
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Figura 4.1: Esquema general del proceso de fabricacién, indicando los pasos
mds importantes

A lo largo del capitulo se hace referencia a las caras superior e infe-
rior de las obleas de silicio a partir de las que se fabrica la microvalvula.
Esta nomenclatura no refleja ninguna orientacién fisica usada durante la
tabricacién, sino que se utiliza simplemente para distinguir ambas caras,
puesto que los procesos que se aplican a una u otra son diferentes. Las
denominaciones superior e inferior estan en concordancia con la mayoria
de las figuras esquemaéticas que hay en este documento (por ejemplo, la

figural4.1).

En la figura 4.1 se indican los pasos mds importantes del proceso de
fabricacion. Estos pasos se iran describiendo con detalle a lo largo de este
capitulo. Desde un punto de vista general, el proceso consta de tres gran-
des bloques: la construccién de la membrana, la apertura de los orificios,
y la liberacién de la membrana. El apéndice [A incluye el documento de
planificacion del proceso de fabricacién (runcard), con todos los detalles
tecnolégicos necesarios para construir el dispositivo.

4.2. Consideraciones generales

El proceso de fabricacién que se va a describir ha sido llevado a ca-
bo por el autor en las instalaciones de sala blanca del Centro de Micro-
Nanotecnologia (CMI) del Instituto Politécnico Federal de Lausana (Eco-
le Polytechnique Fédérale de Lausanne, EPFL), en Suiza. E1 CMI es un insti-
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tuto participado por EPFL, el Centro Suizo de Electrénica y Microtecno-
logia (CSEM) y la Universidad de Neuchatel. Su misién es proporcionar
ensefianzas en procesos y tecnologias y ofrecer acceso a los equipos dispo-
nibles en su sala blanca. La sala blanca del CMI estd administrada por un
equipo de especialistas que la mantienen, y posee los equipos y procesos
acordes con las técnicas de fabricacién més usadas y las mds recientemen-
te desarrolladas. Estd abierta a la participaciéon de la comunidad cientifica
y educativa, que puede utilizarla para fabricar dispositivos que vayan a
usarse en investigacion o docencia.

La microvélvula tiene como material principal el silicio, que es el més
comuinmente usado en la fabricacién de microsistemas. No obstante, el pa-
pel del silicio cristalino en este caso es s6lo el de sustrato, puesto que todas
las partes ttiles del dispositivo estaran fabricadas con otros materiales.

Puesto que el silicio va a actuar como sustrato del dispositivo, no debe
usarse una oblea demasiado fina, ya que entonces la resistencia mecanica
del conjunto seria pequefia. Por otra parte, una oblea demasiado gruesa
harfa la fabricacién del dispositivo demasiado cara. Teniendo en cuenta
los espesores normalizados para las obleas de silicio, se decidié usar obleas
de 380 um de espesor, las mas finas de entre las que se usan normalmente
para fabricacién de microsistemas. El tipo de dopado es p, y la resistividad
de la oblea estd entre 0,1 y 0,5 Q) - cm [107]. En el proceso de fabricacion se
utilizaron 10 obleas.

Antes de comenzar con el proceso de fabricacion, es necesario asegu-
rarse de que las obleas se encuentran libres de sustancias que pudieran
dificultar la deposicién de materiales. Para limpiar las obleas, se utiliza el
proceso de limpieza RCA [58], [60], descrito en la seccién 2.3.1 (p./41). Los
tres pasos que se llevan a cabo son:

1. RCAL. Residuos orgénicos

El bafio est4d formado por 5 partes de agua (H,O), 1 parte de hidréxi-
do de amonio (NH4OH) 47 %, 1 parte de peréxido de hidrégeno
(agua oxigenada, HyO,) 30 %. La temperatura es de 75 °C.

La oblea se sumerge en este bafio durante 15 minutos. Después de
esto, se traslada a un bafio de agua D], en el que se mantiene durante
1 minuto.

2. RCA2. Oxido formado

La finalidad de este paso es la de eliminar el 6xido nativo que pu-
diera tener la oblea y el que pudiera haberse formado en la etapa
RCAL.

Se usa un bafio formado por 10 partes de agua (H,O) y 1 parte de
acido fluorhidrico (HF) 49 % a 20 °C de temperatura.
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La oblea permanece sumergida en este bafio durante 15 segundos. La
velocidad de ataque del 6xido en el baiio RCA2 es de 0,280 pm/min,
por lo que en 15 s se elimina una pelicula de 0,070 pm de espesor.
A continuacién la oblea se sumerge durante 30 segundos en un bafio
de aclarado en agua DL

3. RCA3. Residuos metalicos

El bafio RCA3 contiene 6 partes de agua (H,O), 1 parte de &cido
clorhidrico (HCl) 27 %, 1 parte de agua oxigenada (H;0O») 30 % a una
temperatura de 75 °C.

La oblea se sumerge en este bafio durante 15 minutos, después de los
cuales se traslada a un bafio de agua DI, en el que permanece hasta
que el agua alcance una resistividad de 12 MQ) - cm.

4.3. Deposiciones de materiales

El primer paso en el proceso es la deposicién LPCVD de una capa de
6xido de baja temperatura (LTO) de 2,5 umde espesor. Esta capa formaré la
capa de sacrificio que serd eliminada cerca del final del proceso para libe-
rar la membrana.

Podria haberse utilizado una oxidacién seca o humeda del silicio pa-
ra conseguir el mismo fin, pero se opt6 por la deposicién quimica porque
la temperatura a la que se somete a la oblea es menor y hay menos posi-
bilidades de que esta temperatura afecte a las propiedades del silicio. La
duracion de la deposicién de LTO es de 5 horas.

La deposicion LPCVD se realiza en un horno de deposicién Centrot-
herm, en el que las obleas se colocan en disposicién horizontal en el tubo,
que se introduce en una atmdésfera rica en gas silano. La temperatura es de
425°C y la reaccién quimica que tiene lugar es

SiHy + O, — Si0; + 2H,

Esta reaccién se produce en fase gaseosa, y el 6xido resultante de la
misma se deposita sobre las obleas de silicio. La velocidad de crecimiento
de este 6xido depositado es poco dependiente de la temperatura [59]. Los
parametros que si son criticos para obtener una buena uniformidad en el
espesor son la distancia entre obleas y el volumen de gas disponible.

Es posible modificar las propiedades mecénicas del LTO resultante me-
diante un recalentado conocido como proceso de densificacién. Pero en es-
te caso este proceso no es necesario puesto que las propiedades del LTO
no son importantes, ya que se trata de un material de sacrificio.
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Una vez se ha depositado el LTO, se procede a la medicién del espe-
sor resultante, para verificar que corresponde con el previsto. La mediciéon
del espesor se realiza con un espectro-reflectémetro, instrumento que es
capaz de determinar el espesor de una capa de material conociendo de
qué material se trata y qué material hay debajo. El funcionamiento del
espectro-reflectometro se basa en la medicién del espectro de luz reflejado
por el material del que se desea conocer el espesor.

Para garantizar que el espesor creado de LTO es uniforme, se midi6 en
cinco puntos diferentes de cada oblea, distribuidos a lo largo de toda su
superficie. Asimismo, para garantizar la uniformidad entre obleas, se re-
pitieron las medidas en tres obleas diferentes, que habian estado colocadas
en los dos extremos y en el centro del tubo de deposicién.

En la tabla 4.1/se muestran los resultados de la medicién del espesor.
Para cada oblea se dan los espesores medidos en cada uno de los cinco
puntos. También se proporcionan algunos estadisticos significativos, como
el valor minimo, el méximo, la variacién (diferencia entre el maximo y
el minimo), la media del espesor entre todas las medidas, la desviacién
estdndar (SD), y la uniformidad (variacién en porcentaje).

Obleal | Oblea2 | Oblea 3
Espesor 1 (A) 23479 | 23537 | 24040
Espesor 2 (A) 25140 | 24723 | 25888
Espesor 3 (A) 25111 24920 | 25634
Espesor 4 (A) 24515 24729 24973
Espesor 5 (A) 24659 24679 25526
Minimo (A) 23479 | 23537 | 24040
Maximo (A) 25140 | 24920 | 25888
Variacién (A) 1661 1383 1848
Media (A) 24580,80 | 24517,60 | 25212,20
SD (A) 674,21 | 55597 | 735,59
Uniformidad (%) | 3,38 2,82 3,66

Tabla 4.1: Espesor de LTO medido con el espectro-reflectémetro Nanospec
AFT-6100 en tres obleas diferentes

El siguiente material a depositar es el nitruro de silicio (SiN). Para evi-
tar que la deposicién de nitruro cree tensiones mecénicas en la oblea, se op-
ta por depositar nitruro de baja tensién residual (Low Stress Nitride, LSN).
El inconveniente del LSN es que es mas lento de depositar. El espesor que
se deposita es de 0,2 um, lo que implica un tiempo de 1 hora 20 minutos.
Este espesor es suficiente para que el nitruro cumpla con la funcién para
la que se deposita: servir de separacioén entre la membrana de polisilicio
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y el sustrato de silicio. Si se depositase una cantidad mayor, las propieda-
des mecanicas de la membrana serian peores, al ser el nitruro un material
mucho menos elastico que el polisilicio.

La deposiciéon también se realiza por el método LPCVD en otro horno
Centrotherm. La reaccién quimica que se produce es la descomposiciéon
del gas diclorosilano y su reaccién con el amoniaco

3SiCl,H, + 4NHj; — SizNy + 6HCI + 6H,

Espesor 1 (A) 1957
Espesor 2 (A) 1964
Espesor 3 (A) 1964
Espesor 4 (A) 1945
Espesor 5 (A) 1951

Minimo (A) 1945
Méximo (A) 1964
Variacién (A) 19
Media (A) 1956,20
SD (A) 8,29

Uniformidad (%) | 0,49
Tabla 4.2: Espesor medido en una oblea de control después de la deposicién
de SiN

La tabla 4.2 muestra el espesor de SiN medido mediante el espectro-
reflectémetro en una oblea de prueba situada junto a las obleas de trabajo.

La ultima deposiciéon de material es la que formara la membrana de
la microvalvula. Esta estara formada por silicio policristalino (polisilicio),
debido a sus buenas propiedades mecénicas y a que es un material elasti-
co. El espesor necesario de polisilicio para formar la membrana (se obtiene
de las simulaciones del capitulo 3 para las tensiones mecanicas) es de 2,5
pm.

El polisilicio es depositado gracias a la reacciéon de los gases silano
(SiHy) y disilano (SipHg) a una temperatura de entre 525 y 650°C segtin
las reacciones [106]:

SiH4 — Si+ 2H;

SizH(, — 251 + 3H2

La presién del gas silano estd comprendida entre 20 y 33 Pa.

El tiempo necesario para depositar una capa de 2.5 um de polisilicio es
de 5 horas. Los resultados de la medicién del espesor de polisilicio después
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de la deposicion se pueden ver en la tabla/4.3. Aligual que en el caso de la
deposicién de nitruro, el espesor se midié en una oblea de prueba colocada
junto a las de trabajo.

Espesor 1 (A) 25539
Espesor 2 (A) 26275
Espesor 3 (A) 25389
Espesor 4 (A) 24651
Espesor 5 (A) 25272

Minimo (A) 24651
Méximo (A) 26275
Variacién (A) 1624
Media (A) 25425,20
SD (A) 582,94

Uniformidad (%) 3,19
Tabla 4.3: Espesor medido en una oblea de control después de la deposicién
de polisilicio

Después de depositar el polisilicio, éste se dopa para aumentar su con-
ductividad eléctrica. El dopado se realiza introduciendo impurezas tipo n
mediante la difusién del fésforo existente en una atmosfera rica en este
elemento. Este dopado tiene lugar en dos fases. En la primera, un flujo de
oxigeno y nitrégeno se hace pasar a través de un recipiente que contiene
POCL; liquido, produciéndose las siguientes reacciones

4POCl3 + 30, — 2P,0s5 + 6Cl;
2P05 + 551 — 4P +- 5510,

En la segunda fase, el fésforo generado se difunde al interior del silicio
policristalino. Para dopar la capa de 2,5 um de polisilicio existente hacen
falta 4 horas a una temperatura entre 900 y 1100 °C.

Después del dopado, se procede a la medida de la resistividad obte-
nida en la capa de polisilicio. El instrumento utilizado para esto es un
resistivimetro de cuatro puntos. Posee cuatro sondas, espaciadas unifor-
memente sobre una linea. Mediante una fuente de intensidad de alta im-
pedancia de salida se hace pasar una corriente a través de las dos sondas
exteriores, y se mide la tensién que aparece entre las dos sondas interiores.
La resistividad de la muestra es proporcional al cociente V' /I [15].

Punto | Valor medido (Q/0) | Resistividad (Q - cm)
1 2,2877 5719-10~4
2 2,198 5494 -10~*
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3 2,2479 5,619-10~4
4 2,2954 5,738 -10~4
5 2,2476 5,618-10"4
6 2,0843 5,210-10~%
7 2,1581 5,395-10"4
8 2,2329 5,582 -10~4
9 2,1531 5,382-10%

Tabla 4.4: Resistividad medida en la capa de polisilicio después del dopado,
por el método de los cuatro puntos

El resistivimetro empleado es un Prometrix Omnimap RS75. La co-
rriente utilizada fue de 14,93 mA, y la tensién medida de 7,506 mV. La
tabla /4.4 muestra los resultados de la medicion de resistividad en 9 puntos
de la superficie de la oblea. La media de estos resultados es 2,212 Q /0, la
desviacion estandar es 0,06943 Q /0 (3,139 %), y la variacién méxima en-
tre puntos es 0,021115. Para convertir las medidas en /0 a medidas en
Q - cm se ha asumido un espesor de polisilicio de 2,5 pm.

En la etapa de dopado se cre6 una capa de 6xido de silicio, que esta fuer-
temente dopada con fésforo, y puede causar contaminacién en equipos
que se vayan a utilizar en etapas posteriores de la fabricacién. Para evitar
esta contaminacion es necesario eliminar esta capa de 6xido, en un pro-
ceso que se conoce como deglazé. Consiste en sumergir las obleas en una
disolucién de HF durante 3 minutos.

4.4. Fabricacion de las mdascaras

Para las dos etapas de fotolitografia que se realizardn mds adelante, es
necesario previamente fabricar las mdscaras a utilizar. La fabricacién de
cada una de estas méscaras es en si misma un proceso que comprende
varias etapas: disefio mediante un programa de dibujo adecuado, trans-
formacién al formato necesario para su fabricacion, traspaso del dibujo al
sustrato de la méascara, y revelado del sustrato para construir la mascara
definitiva. Cada una de estas etapas se describirdn a continuacion.

En principio, el disefio de una méscara fotolitografica puede hacerse
con cualquier programa de dibujo por ordenador que permita la expor-
tacion a un formato estdndar de graficos. No obstante, existen programas
especificamente pensados para el disefio de mdascaras para microelectréni-
ca y que facilitan mucho el trabajo. Las mascaras de este trabajo de inves-
tigacion se dibujaron mediante el programa L-Edit, de la empresa Tanner
Research.
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Figura 4.2: Patrén simple de las méscaras POLY y HOLES. Las dimensiones
estan expresadas en micras

El proceso de fabricacién necesita de dos méscaras, que se van a de-
nominar POLY y HOLES. La mascara POLY se utilizard para dar la for-
ma adecuada a la membrana de polisilicio que se ha depositado en las
etapas anteriores, descritas en la seccion 4.3. La méascara HOLES estable-
cerd déonde se abriran, desde la cara inferior de la oblea, los orificios de
entrada y salida del fluido.

La figura |4.2 presenta el disefio de las méscaras POLY y HOLES. El
dibujo que se muestra corresponde a la mascara POLY, mientras que los
dos orificios que se ven en el centro pertenecen a la mascara HOLES.

El dibujo de la médscara POLY presenta la forma de “L” para permitir
tacilmente la alineacién de dos dispositivos de la forma que se explicé en
la seccién También se han afiadido marcas en los laterales del dibujo
para hacer mas facil la orientacién cuando la mdscara o la oblea se estdn
inspeccionando al microscopio.

La mascara HOLES no contiene cotas de dimensiones porque se ha di-
seniado en tres versiones diferentes, con distintos didmetros de los orificios
y separaciones entre ellos (ver seccién 3.3). La tabla 4.5 muestra las tres di-
ferentes dimensiones, junto con el tamafio previsto para la membrana una
vez que se finalice la fabricaciéon. Hay que notar que el tamafio de la mem-
brana viene impuesto por la condicién de que el tiempo de liberacién de
la membrana ha de ser el mismo en las tres versiones, ya que las tres se
construyen en la misma oblea. Para diferenciar visualmente los tres tipos
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de vélvulas, se modifica ligeramente la mascara POLY, incluyendo una,
dos o tres marcas cuadradas en la esquina superior derecha.

Tipo | ¢ orificio (D;) | Distancia centros (D;) | Tamafio membrana (D)
A 100 300 1100
B 100 500 1300
C 200 500 1400

Tabla 4.5: Diferentes versiones de la microvalvula, segtin las dimensiones de
la méascara HOLES. Todos los tamarios estdan dados en micras

Los dibujos mostrados en la figura 4.2 se repiten en una matriz hasta
cubrir toda la superficie de la oblea. La figura 4.4 (pag.104) muestra el di-
bujo completo aplicado a toda la oblea. En total, con las obleas de 100 mm
de didmetro que se estdn usando, se obtienen 51 dispositivos por oblea.

Una vez se ha dibujado la mascara, el dibujo debe exportarse a un
formato estdndar de almacenamiento de disefios de mascaras de microe-
lectronica, como CIF (Caltech Intermediate Format), o GDS I1 [94]. No obstan-
te, ninguno de esos formatos es adecuado para el equipo que se encarga
de transferir el dibujo al sustrato de cuarzo de la méscara, por lo que es
necesaria una transformacién previa.

Cuando se ha transformado el formato, el fichero con el dibujo puede
descargarse al equipo encargado de la fabricacién. En este caso, se trata
de un equipo de escritura directa por laser Heidelberg DWL200. Para la
tabricacion de las méscaras se usan sustratos de cuarzo cubiertos de cromo
de tamafio 195x195 mm. La resolucién es configurable, y en este caso se
usan 0,8 pm.

Después de que las zonas adecuadas han sido expuestas a la luz laser,
el sustrato de la méascara debe revelarse para eliminar el cromo en esas
zonas.

Una vez realizado este tltimo paso, se dispone de las mdscaras listas
para poderse utilizar en las etapas de fotolitografia. La figura 4.3/muestra
dos vistas al microscopio 6ptico de las dos mdscaras fabricadas. En estas
imdagenes se aprecian las zonas con cromo y las que no lo tienen.

4.5. Fotolitografia

La primera etapa de fotolitografia trata, como se ha descrito mads arriba,
de mecanizar la forma de la membrana de polisilicio en la cara superior.
Este mecanizado es necesario para evitar que, en el caso de que se usen
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(a) Mascara POLY (b) Méascara HOLES

Figura 4.3: Imagen al microscopio de las méscaras fabricadas

varias valvulas en un solo dado, las membranas de todas ellas estén for-
madas por una sola pieza de polisilicio. Si fuese asi, la deformacién de
una de ellas podria afectar a las vecinas, induciendo tensiones no desea-
das. Ademads, se produciria contacto eléctrico entre todas las membranas,
lo que no es conveniente.

En la figura 4.4/se muestra la méascara que se aplica a la oblea. Consiste
en el motivo representado en la figura 4.2/ repetido hasta cubrir toda la su-
perficie 1til de la oblea. Contando con la separacién que se deja entre ellos,
el espacio ocupado por cada motivo es de 10x10 mm. En el nivel POLY, los
tres tipos de valvulas descritos anteriormente son idénticos. La tnica di-
ferencia que se hace entre ellos en esta mascara es una marca para poder
diferenciarlos visualmente cuando la fabricacién se haya completado.

Antes de comenzar la fotolitografia hay que preparar la oblea, fomen-
tando la adhesion de la resina en su superficie. Esto se consigue some-
tiéndola a una atmésfera de HMDS (hexametildisilano) a 150°C durante
25 minutos.

La primera etapa necesaria en la fotolitografia es la deposicién de resi-
na fotosensible (fotorresina) en la cara de la oblea que se va a tratar (en este
caso, la superior). Esta etapa se realiza con el equipo RiteTrack. Se utiliza
una resina Shipley 1818 (positiva)[103], con un espesor de 2,4 um. Este es-
pesor se consigue haciendo girar la oblea a 2400 rpm después de depositar
la fotorresina.

Después de la deposicion, la oblea y la resina se calientan (precalenta-
do) para que esa tltima solidifique. Se someten a una temperatura de 115
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Figura 4.4: Méscara aplicada a la oblea

°C durante 1 minuto y se dejan enfriar a temperatura ambiente.

A continuacién, la oblea se expone a luz UV de 10 mW/cm? durante
12 s. El programa de la insoladora es de soft contact, que significa que la
mascara POLY y la oblea estdin muy cerca, pero sin llegar a hacer contacto
entre ellas. Atn asi, después de un ntimero alto de exposiciones (alrededor
de 10), la mascara debe limpiarse para eliminar restos de fotorresina que
pudieran haberse adherido a ella.

El revelado consiste en la eliminacién de las partes de fotorresina que
han sido expuestas a la luz. El equipo RiteTrack se encarga de este proce-
so, vaporizando el revelador sobre la superficie de la oblea. Después, ésta
se vuelve a calentar (poscalentado) para conferir mas dureza a la resina
restante.

La figura|4.5 contiene dos imagenes obtenidas con el microscopio 6pti-
co después del poscalentado, para verificar que el proceso ha sido correcto
y todos los motivos situados en la mascara han sido transferidos a la foto-
rresina.

En este momento, la fotorresina est4 lista para proteger el polisilicio del
grabado que se va a describir en la seccién siguiente.
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Figura 4.5: Dos imdgenes al microscopio de la fotorresina depositada sobre la
capa de polisilicio, justo después del revelado y el poscalentamiento

4.6. Grabado del polisilicio

El grabado del polisilicio se realiza mediante grabado seco con plasma
a una velocidad de 1 ym/min aproximadamente. Se trata de un proceso
alternado entre plasma de SFg y C4Fg a temperatura ambiente [46], [108].
El equipo utilizado es un Alcatel 601E. Este equipo dispone de un detector
de cambio de material que permite saber cudndo se ha grabado completa-
mente una capa de material y se ha alcanzado el material que hay debajo.

Ademads de la comprobacién por cambio de material, también se realiza
la comprobacién del grabado mediante un profilémetro. Un profilémetro
es un instrumento que permite obtener una representacion de la variaciéon
de cota de una superficie sobre una linea. Funciona con una aguja que
palpa y se desliza sobre la superficie, midiendo las variaciones en altura
de la misma. La imagen |4.6/muestra el resultado de la medicién del perfil
con un profilémetro Tencor Alpha-Step 500.

En esta imagen se observa el salto de altura entre la zona de polisilicio
protegida por la fotorresina (a la izquierda de la imagen) y la que se ha
grabado (a la derecha). Las unidades son décimas de micra. Se puede ver
como el salto entre las dos zonas es de 2,5 um, igual a la capa de polisilicio
depositada, por lo que el grabado ha sido completo.

Antes de hacer la medida, fue necesario eliminar la fotorresina que pro-
tegia el polisilicio. Para ello se usa el eliminador de fotorresina Shipley
1165, en dos bafios diferentes a 70°C, durante 5 minutos cada uno.

La figura 4.7 es una imagen obtenida con el microscopio electrénico de
barrido (SEM) de un detalle de la forma creada en la capa de polisilicio en
la cara superior. El material que se ve debajo del polisilicio es el nitruro.
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Figura 4.6: Perfil de la capa de polisilicio después del grabado

Por ultimo, la figura/4.8 muestra otra imagen de la forma del polisilicio,
esta vez tomada con un microscopio 6ptico. Se trata de una de las marcas
de posicionamiento que se pueden apreciar en la figura /4.2, en el borde del
patrén de polisilicio.

4.7. Fotolitografia y grabados en la cara inferior

A continuacién se va a proceder a la apertura de los orificios de en-
trada y salida del fluido por la cara inferior. La creacién de estos orificios
requiere un proceso de grabado profundo hasta atravesar practicamente
toda la oblea. Por tanto, es necesaria una mascara que sea capaz de resistir
un grabado de estas dimensiones. La fotorresina usada en la fotolitografia
es demasiado débil, asi que es necesario utilizar una mascara de otro ma-
terial. La solucién es usar la capa de LTO depositada anteriormente como
mascara para el grabado del silicio.

Para acceder al LTO hay que eliminar primero las capas de polisilicio
y nitruro que lo cubren en la capa inferior. Asi pues, se procede a gra-
bar dichas capas sin utilizar ninguna méscara. Primero se elimina la capa
de polisilicio, que es més exterior, usando exactamente el mismo procedi-
miento que se usé en el paso anterior para grabar el polisilicio de la cara
superior: grabado seco con plasma de SFy y C4Fg a temperatura ambiente
en el equipo Alcatel 601E.

Después de eso, el LSN es eliminado mediante otro grabado con plas-
ma en el mismo equipo, pero esta vez usando un plasma de C;,Fg. El tiem-
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Figura 4.7: Vista de la forma creada en la capa de polisilicio. La imagen
estd tomada usando un microscopio SEM

po necesario para eliminar los 200 nm de nitruro es de 1 minuto.

Los orificios que se van a abrir se marcan en el LTO mediante una etapa
de fotolitografia, usando la mascara HOLES. Los primeros pasos de esta
etapa son idénticos a los que se llevaron a cabo en la fotolitografia anterior,
y por eso no se van a repetir aqui. La tinica diferencia reside en la alinea-
cién y exposicién a luz UV. La alineacién debe hacerse entre las marcas
presentes en la cara superior como producto del grabado del polisilicio,
y la méscara que se encuentra sobre la cara inferior. La alineacién a dos
caras (BSA, Back Side Alignment) se realiza usando microscopios 6pticos y
cdmaras de video que incorpora la alineadora MA150. En un monitor se
superponen las imdgenes tomadas desde la cara superior e inferior y asi es
posible para el usuario alinear la méscara con las marcas de la oblea.

Para la exposicién a luz UV se us6 contacto entre la mascara y la oblea,
y una luz de 10 mW /cm? durante 17 segundos. Después del revelado, los
motivos de la mascara HOLES se habian traspasado a la fotorresina, como
se puede ver en la figura 4.9

El LTO se elimina con un grabado seco, también usando el equipo Al-
catel 601E. El grabado debe ser seco para evitar dafiar al nitruro y LTO
que atn quedan en la cara superior. El plasma que se usa es CF4 durante
7 minutos 10 segundos, a una velocidad de ataque de 0,33 ym/min.
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Figura 4.8: Imagen al microscopio 6ptico de la forma creada en la capa de
polisilicio

4.8. Grabado profundo del silicio

La apertura de los orificios de entrada y salida de fluido se realiza usan-
do Silicon Deep Reactive Etching (DRIE), en el equipo Alcatel 601E. Como se
ha dicho mas arriba, el grabado es desde la cara inferior, y se usa la capa
de LTO como maéscara. El proceso que se usa para grabar el silicio es co-
nocido como proceso Bosch [46], [95]. Utiliza un plasma de SF¢ [108], y la
velocidad de grabado es de 6 um/min [113], [56].

El proceso es muy anisotrépico, y forma paredes practicamente per-
pendiculares a la superficie de la oblea. Para ajustar los pardmetros del
DRIE, se llevaron a cabo varias pruebas de grabado. La figura 4.10/mues-
tra el perfil obtenido en una de las obleas de prueba después de un ataque
de aproximadamente 6 minutos.

Para conocer cudndo se ha grabado la oblea en todo su espesor se utili-
za el sistema de deteccion de fin de ataque (DFA) que incorpora el Alcatel
601E. Una vez que la perforacion del silicio es completa, el espesor de las
capas que permanecen (LTO, LSN y poly) es aproximadamente de 5 um.
Este espesor permite el paso de la luz, con lo que se pueden ver con bas-
tante claridad los orificios recién creados si se ilumina la oblea desde la
cara superior y se observa al microscopio desde la inferior. Una imagen
tomada de esta forma se muestra en la figura 4.11.
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Figura 4.9: Dos imagenes tomadas con microscopio 6ptico de la fotorresina
aplicada en la cara inferior después de ser revelada. Se aprecian los orificios
de entrada y salida del fluido y las marcas de alineaciéon de la méscara

4.9. Liberacion de la membrana

El dltimo paso en la fabricacién de la valvula consiste en eliminar la
capa de sacrificio formada por el LTO vy liberar a la membrana para que
pueda deformarse y permitir o impedir el paso de fluido. En la mayoria
de microsistemas con capa de sacrificio, ésta se elimina abriendo perfo-
raciones en las capas que la rodean, perforaciones cuya tnica utilidad es
la de permitir la eliminacién de dicha capa de sacrificio. A diferencia de
estos procesos de fabricacién, en el caso que nos ocupa se van a utilizar
perforaciones que forman parte de la estructura para suprimir la capa de
sacrificio.

Estas perforaciones son los orificios de entrada y salida, que se reali-
zaron a través de la oblea en la etapa anterior de grabado profundo del
silicio. Un 4cido se va a introducir a través de ellos y va a alcanzar la capa
de LTO, disolviéndola y liberando la membrana.

El 4cido que se va a utilizar es el 4cido fluorhidrico (HF) en una concen-
tracion del 49 %. La velocidad de grabado del LTO en este acido es apro-
ximadamente de 1,4 um/min [80]. Debido a la peligrosidad del manejo
de esta sustancia, no es posible introducirla tinicamente por los orificios
de entrada y salida, sino que es necesario sumergir la oblea completa en
un bafio de HF. Esto tendrd algunas consecuencias que se explicardn més
adelante.

El HF elimina rdpidamente (en menos de 2 minutos) el LTO directa-
mente enfrentado a los orificios, y a partir de entonces comienza un gra-
bado lateral del LTO restante. Puesto que la velocidad de grabado es la
misma en todas direcciones, al ser el LTO un material amorfo (por tanto
isétropo), en un instante cualquiera el limite del LTO que permanece es-
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Figura 4.10: Perfil de los orificios en la oblea después de una prueba de DRIE.
Notese que la perforaciéon atn no es completa

tard sobre el lugar geométrico de los puntos que estdn a distancia constante
de los orificios.

El tiempo que la oblea permanece sumergida en HF determina los valo-
res de las dimensiones D3 y L, (véase la seccién 3.2). Las tres dimensiones
D3, L, y separacion entre orificios estan relacionadas entre si, y s6lo se
pueden elegir libremente dos de ellas, quedando determinada la tercera.
Para lograr la maxima simetria en la valvula fabricada, no se agita el HF
durante la liberacién de la membrana, ya que después de haberse conec-
tado los dos orificios el 4cido circularia entre ellos y causaria una mayor
velocidad de grabado cerca del orificio de entrada y menor cerca del de
salida.

La forma de la membrana creada después de cierto tiempo es la unién
de dos circulos centrados en los orificios de entrada y salida, y que poseen
cierto 4rea en comun. Si no poseyeran este drea en comun, el fluido no
podria circular entre el orificio de entrada y el de salida. Por tanto, es posi-
ble calcular el tiempo minimo de inmersién en HF para tener una valvula

operativa como
D,

UHF
siendo vyr la velocidad de grabado del LTO en HE.

La figura [4.12 muestra la membrana después de haber finalizado el
proceso de fabricacion. Esta imagen se ha realizado a partir de un disposi-
tivo terminado, que se ha seccionado transversalmente, tomando después
una imagen con microscopio electrénico. La imagen muestra claramente

tmin -
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Figura 4.11: Imagen tomada después del grabado del silicio. La fotografia
estd hecha con un microscopio en el que se ha iluminado desde atrds la oblea
para que se aprecie el orificio que se ha formado

como el drea de paso del fluido es mucho menor en la cdmara creada por
la liberacién de la membrana que en los orificios de entrada y salida.

Hay que notar que al haber sometido a la oblea a un grabado con HF
sumergiéndola en el mismo, el grabado se ha producido por tanto por la
cara inferior, que era el objetivo, como por la cara superior. Por la cara su-
perior, el polisilicio no se ha visto afectado, ya que es muy resistente al HF
(su tasa de grabado es practicamente cero). Sin embargo, si se ha elimina-
do parte del nitruro y del LTO que estaban debajo, desde los limites de la
estructura de polisilicio hacia dentro, quedando parte de dicha estructura
en voladizo. Esto, que no era un efecto deseado, podria haberse evitado
protegiendo la cara superior con un material resistente al HF (siendo la
mejor opcién otra capa de polisilicio), y eliminando luego ese material. No
obstante, el hecho de que el polisilicio quede en voladizo no afecta en nada
a la funcionalidad de la vélvula, por lo que se opt6 por permitir este gra-
bado, en aras de una mayor facilidad en la fabricacién y un menor coste.
En la figura 4.13 se aprecia la parte de polisilicio que queda en voladizo
después de la liberacién de la membrana.

4.10. Observaciones al proceso de fabricacién

En la seccién/4.4/se ha mencionado que tres tipos de microvalvulas fue-
ron disefiadas, variando las dimensiones D; y D;. Sélo las microvélvulas
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Figura 4.12: Vista al microscopio electrénico de la membrana y el orificio para
el fluido. Se puede apreciar el espacio para la circulacién del fluido

de tipo C se fabricaron correctamente con el proceso que se ha descrito en
esta capitulo.

La razén por la que las microvalvulas tipos A y B no funcionaron co-
rrectamente es por la limitacién en el proceso de deteccién de fin de ataque
(DFA) descrito en la seccién 4.8. Este método se usaba durante el grabado
profundo de silicio por la cara inferior para realizar los orificios de entra-
da y salida del fluido. El DFA indicaba cudndo se habia perforado la oblea
de silicio completamente y se habia alcanzado la capa de LTO en la cara
opuesta.

Sin embargo, la velocidad de ataque del proceso Bosch usado en el
DRIE es ligeramente distinta dependiendo de la abertura de la mascara.
Asf, por los orificios de 200 um de didmetro se perforaba el silicio mas
rapidamente que por los de 100 um. De esta forma, al detectarse el fin de
ataque por haber alcanzado el LTO, los orificios de 100um atn no habian
llegado al final. Por tanto, quedaron ciegos y no fue posible la liberacién
de la membrana en esas valvulas.

La figura |4.14/ muestra una imagen de uno de los orificios de 100 ym,
cuya perforacion no finalizé. La imagen se ha obtenido con un microscopio
6ptico, después de cortar el dispositivo.

Este problema, que se detect6 durante la fase de caracterizacién, podria
solventarse cambiando el disefio de las méscaras para que todos los orifi-
cios tuviesen el mismo area.
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Figura 4.13: Parte de la capa de polisilicio que queda en voladizo después de
la liberacién de la membrana
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Figura 4.14: Orificio pasante de 100 um de didmetro, sin finalizar el grabado
profundo del silicio
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5.1. Introduccion

Este capitulo presenta los montajes experimentales y los resultados que
de ellos se han obtenido con el fin de caracterizar la microvélvula fabrica-
da. Como ya se ha mencionado anteriormente (capitulo(3), la caracteristica
mas importante de una vélvula es la funcién que relaciona la diferencia de
presion entre la entrada y salida con el caudal que circula por ella. Siendo
asi, la mayor parte del montaje experimental estard dirigida a la obtencién
de dicha funcién.

La seccién 5.2 describe el montaje realizado y en el que se ha incluido
la microvalvula para obtener sus caracteristicas. Los resultados obtenidos
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Figura 5.1: Esquema del montaje del experimento. Se aprecia la cdmara de
presion, las tuberias para el aire a presion y el fluido de trabajo, la posicion
de los mandémetros, y la bomba de piston

en los diversos experimentos se muestran en las secciones 5.3y 5.4

A continuacion, la seccién 5.5/analiza estos resultados, principalmente
en el contexto de las hipétesis que se realizaron en el capitulo 3 para mode-
lar matematicamente el comportamiento de la microvalvula. Esta secciéon
mostrard la validez de dichas hipétesis.

Por altimo, en la seccién 5.6 se comparan los resultados experimentales
con los que se obtuvieron mediante simulacion en el capitulo

5.2. Montaje del experimento

La figura 5.1 muestra la disposicién general de los elementos que se
usaron para realizar las medidas experimentales.

Para preparar la microvalvula se han insertado tuberias en los orifi-
cios de entrada y salida. Estas tuberias se han obtenido cortando un tubo
de silica comercial a la longitud adecuada. El didmetro exterior del tubo
estd normalizado y es de 90 um. El interior es de 50 pum. Las dos tuberias
estdn unidas a la microvalvula por la parte exterior de ésta mediante resina
epoxi. Posteriormente, los tubos de silica se han unido mediante racores a
tuberias de teflon de didmetros mas manejables. Estas tuberias tienen un
didmetro interior de 300 um.

La microvélvula se ha introducido en la cdmara de presién, dejando sa-
lir los tubos de entrada y salida, y un tubo que se utiliza para proporcionar
la presién a la camara, tal y como se muestra en la figura 5.3.

La cdmara de presion se utiliza para generar la presiéon de actuacion
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Figura 5.3: Detalle de la configuraciéon de la cdmara de presién durante el
experimento

sobre la membrana, que estd sometida por una de sus caras a dicha pre-
sién. También es posible unir dos valvulas y sujetar una a la otra, de forma
que una proporcione la cdmara por la que circula el fluido de trabajo y la
otra la cdmara para el fluido de actuacién. Esta forma de funcionamiento
se describi6 en la seccién (3.2} y se ilustra en la figura

Mediante la bomba de pistén se hace circular el fluido de trabajo, pa-
sando a través de la véalvula y descargando a presiéon atmosférica. En el
camino se sitla un medidor de presién a una distancia conocida de la
valvula, y un medidor de caudal. El fluido de trabajo que se ha usado
es agua desionizada (DI) tefiida con violeta de metilo para poder observar
su circulacion a través de las tuberias. Dos vistas del montaje experimental
se muestran en la figura 5.2.
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Figura 5.4: Dos vélvulas idénticas se pueden colocar juntas y sujetarse me-
diante medios mecdnicos. En esta figura se ven claramente los tubos de en-
trada y salida del fluido y de la actuacién mecénica

El proceso experimental consiste en obtener las curvas presién-caudal
(p-Q) del fluido de trabajo a través de la valvula para diferentes valores
de la presion de actuacion. Para ello se fija la presiéon de actuacién usan-
do la valvula de regulacion a la salida del depésito de aire comprimido, y
se mide la presién de actuaciéon con el manémetro. A continuacién se au-
menta la potencia de la bomba de pistén y se anota los valores de presién
medidos en el manémetro y caudal en el caudalimetro.

También ha sido posible obtener las curvas p,;-Q, que proporcionan el
caudal en funcién de la presién de actuacion, para una presién de trabajo
constante, manteniendo la regulacién de la bomba de piston fija, y varian-
do la presién proporcionada por el depésito de aire comprimido.

5.3. Resultados obtenidos

A partir de los datos experimentales obtenidos por el método descrito
en la seccion anterior se pueden generar las curvas caracteristicas p-Q de
la valvula. El caudal medido coincide con el que pasa por la valvula. En
cambio, la presion que se mide en el manémetro no es la misma que la que
aparece entre la entrada y salida de la valvula. Para obtener la verdadera
presion p a la que se ve sometida la vélvula hay que restar las pérdidas
en las tuberias. Estas pérdidas se pueden calcular a partir de la férmula
cominmente usada en ingenieria civil para las pérdidas de carga en tu-
berias, que coincide con la que se introdujo en la seccién 2.4/ para el flujo
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Figura 5.5: Curvas caracteristicas de la vélvula, obtenidas experimentalmen-
te. Las curvas estdn parametrizadas en funcién de la presiéon de actuaciéon

(Pa)

de Poiseuille (ecuacién 2.10):

128uL
Ap = D4

Q (5.1)

Con esta consideracion, se obtienen los datos que se enumeran en la
tabla5.1'y que se representan graficamente en la figura(5.5

(mbar) | Q(1-107° L/s)
| E |

1a=0 449 2.13

565 3.89

652 5.56

735 6.56

901 9.09

Pa=297 mbar 700 3.22
810 4.58

918 5.64

1055 7.04

1190 9.93

Pa=594 mbar 977 1.65
1100 2.44

1204 3.14

1390 4.49

1524 6.54

p.=897 mbar 1496 1.78
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(mbar) | Q(1-107° L/s)
| E |

1639 2.59
1813 4.42
p2=1198 mbar 1805 1.34
1996 2.22
2110 5.59
p2=1509 mbar 2450 1.62
2620 2.06

Tabla 5.1: Caudal a través de la vélvula obtenido experimentalmente, para
diferentes presiones de actuacion (p,)

. (mbar) | Q(1-107° L/s)
P

p =985 mbar 0 10
310 6
597 24
905 0.189
1204 0.0683
1494 0.125

p = 1324 mbar 0 12
300 10.5
616 3.5
906 0.885
1199 0.361
1491 0.318
1799 0.142

p = 2620 mbar 900 9.5
1200 4.5
1807 0.388
2100 0.116

Tabla 5.2: Flujo a través de la valvula obtenido experimentalmente para una
presioén de trabajo p dada, variando la presion de actuacion p,

5.4. Pruebas de resistencia

Ademads de la obtencién de las curvas caracteristicas de la microvalvu-
la, es de interés conocer la resistencia mecénica de la membrana, para saber
la presién maxima de funcionamiento que se puede aplicar. En la seccién
(p. 83) se presentaron simulaciones numéricas de la tensién de Von
Mises sobre la membrana, y se predijeron los puntos mds propensos a la
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Figura 5.6: Flujo a través de la vélvula obtenido experimentalmente para una
presion de trabajo p dada, variando la presién de actuacién p,

rotura.

Se sometié a la membrana a una presién elevada desde dentro, y se
hinch6 hasta romperse. La rotura se produjo por los puntos que se habian
previsto en el capitulo 3} para una presién aproximada de 1,5 atm.

5.5. Discusion de los resultados

En el capitulo 3, seccién [3.5] se introdujo la hipétesis de que el flujo
a través de la vdlvula era laminar. Ahora que se dispone de resultados
experimentales, es necesario confirmar la validez de dicha hipétesis, en la
que se basaba el modelado matematico.

El ntimero de Reynolds se puede calcular como:

Re = PLDn (5.2)
uA

siendo Dj, el didmetro hidraulico y A el 4rea de la seccién de paso. Estos
dos parametros se pueden calcular a partir de las dimensiones L, y h (ver

fig.13.2).

El proceso de fabricacién descrito en el capitulo 4 proporciona unos
valores de las dimensiones de

h=25um,L, =410um (5.3)

Los valores de p y p para el agua se detallan en el apéndice B!
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Se va a calcular el valor del ntimero de Reynolds para los dos valores
extremos de Q, el mds alto y el mds bajo obtenidos experimentalmente,
para asegurar que el régimen es laminar en todo el rango de trabajo de la
microvélvula. Seria suficiente hacer este cdlculo para el mayor valor de Q,
ya que éste es el mds desfavorable, pero es interesante conocer la variacién
del nimero de Reynolds.

Re(Q =10,5-107°L/s) = 126,64
Re(Q =10,116-10"°L/s) = 1,399

Se considera que la transicién entre régimen laminar y turbulento se
produce para ntimeros de Reynolds entre 2000 y 40000 [122]. El funciona-
miento de la microvélvula estd muy lejos de esos valores, con lo que se
puede aceptar la hipétesis del régimen laminar.

Otro valor interesante es la longitud de entrada, que es la longitud en la
que el flujo no estd completamente desarrollado. Si esta longitud es com-
parable a la longitud de recorrido del flujo, entonces el perfil de velocida-
des difiere considerablemente del esperado te6ricamente. Se sabe [78] que
la longitud de entrada se puede calcular como

L; = 0,434D,Re (5.4)

Introduciendo de nuevo los dos valores extremos del caudal en la ecua-
cién anterior, se tiene

L:(Q =10,5-10""L/s) = 68,152um
Li(Q =0,116 -10°L/s) = 0,753um

El recorrido del fluido dentro de la cdmara es de D3 — L, = 350um,
considerablemente mayor que las longitudes de entrada obtenidas.

En cualquier caso, cabe observar que tanto la hipétesis de régimen la-
minar como la de longitud de entrada despreciable se hacen menos exactas
a medida que el caudal es mayor (presién mayor). Esto es consecuente con
lo mostrado en las figuras 5.5y 5.6, en las que la proporcionalidad entre
caudal y presion, tipica del régimen laminar, es menos exacta en las zo-
nas de caudal alto de las curvas. En estas zonas, es posible que el flujo en
algunos puntos del dispositivo esté cerca de la transicién a turbulento.

Por otra parte, resulta interesante el ajuste de los puntos a algtin tipo de
funcién matemadtica por el método de los minimos cuadrados, para elimi-
nar posibles errores experimentales, y poder extrapolar puntos con mayor
facilidad. Dicha funcién Q = Q(p, pa) deberia ser lineal en sus dos varia-
bles si las hipétesis ideales se cumplieran exactamente, pero como se acaba



5.6. COMPARACION CON LOS RESULTADOS DE SIMULACION 123

de ver estas hipoétesis dejan de ser muy exactas para caudales mayores. Se
puede comprobar que el ajuste con funciones cuadraticas proporciona un
muy buen resultado. Se define una funcién cuadrética en p, de forma que
cada uno de los coeficientes sea a su vez una funcién cuadrética en p,. La
funcién tiene la forma

Q(p, pa) = (ap; + bpa +)p* + (dp; +epa+ f)p +h (5.5)

Ajustando por minimos cuadrados no lineales mediante el algoritmo
de Marquardt-Levenberg [89], se obtienen los siguientes valores de los
coeficientes

a=—4,47332-10"1%, b = 1,03679 - 107%, c = —4,11233 - 107 %,
d=99112-10"%, e = —2,95811 - 10°, f = 0,0222334,
h = —7,35482

estando las presiones medidas en milibares y el caudal en 10~°L/s.

Los coeficientes de correlacion entre los parametros se muestran en la

tabla’5.3|

a b c d e f h
1
-0,949 1

0,873 -0,969 1

-0,188 -0,098 0,158 1

0964 -0925 0875 -0,249 1

-0,858 0,945 -0,986 -0,076 -0,899 1

0805 -0,893 0,951 0,048 0,872 -0987 1

s T = TR o T & RS

Tabla 5.3: Correlacion entre los coeficientes de ajuste por minimos cuadrados

El pardmetro de medida de la desviacién es x? = 0, 744046.

La superficie obtenida al representar esta funcién se muestra en la fi-
gura 5.7, junto con los puntos medidos experimentalmente.

5.6. Comparacién con los resultados de simula-
cion

Se ha demostrado en la seccién anterior que las hipétesis que se reali-
zaron para el modelo matemaético del funcionamiento son aceptables. Pero
el modelado incluia también una parte de simulacién numérica. En la sec-
cién 3.6 (p.79) se presentaron las simulaciones del comportamiento de la
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Q(pa,p)

Q (1e-5L/s)

Figura 5.7: Situacion de los puntos obtenidos experimentalmente sobre la su-
perficie de ajuste por minimos cuadrados

microvalvula, obtenidas con programas de célculo de elementos finitos.
Ahora que se dispone de resultados experimentales del dispositivo, es po-
sible la comparacién entre éstos y los valores simulados [72].

En la figura 5.8 se presentan las curvas caracteristicas obtenidas para
presién de actuacién nula, obtenidas experimentalmente y mediante si-
mulacién.

Se puede observar que, para una presién dada, el caudal predicho por
las simulaciones es algo mayor que el obtenido realmente. De hecho, el
error que aparece entre las simulaciones y la realidad es aproximadamente
constante, e independiente de la presion de trabajo. Esto puede deberse a
dos causas principalmente:

1. Defectos en la fabricacién, que hacen que la geometria no se corres-
ponda exactamente con el modelo. En particular, el dltimo paso del
proceso de fabricacion, la liberaciéon de la membrana (ver seccién 4.9,
p-109), es dificil de controlar con exactitud, y es posible que los ra-
dios de los dos circulos que forman la membrana no sean exactamen-
te los disefiados.

2. Caracterizacién inexacta de las propiedades de los materiales. Los
materiales depositados mediante LPCVD o el éxido crecido térmica-
mente LTO tienen propiedades que pueden variar de un lote a otro.
Es posible que los valores de estas propiedades introducidos en los
programas de simulacién no correspondan exactamente a los mate-
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Figura 5.8: Comparacién entre la curva caracteristica obtenida por simulacién
(linea continua) y la obtenida experimentalmente (linea discontinua)

riales reales. La tinica forma de verificarlo es caracterizando experi-
mentalmente los materiales mediante una oblea de control.
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Finally, in conclusion, let me say just this.
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6.1. Resultados de la investigacion presentada

En el inicio de esta memoria (seccién 1.4, p.[35) se expusieron los obje-
tivos que iban a guiar el trabajo de investigacién. A lo largo de esta memo-
ria se ha presentado el resultado de dicha investigacién, mostrando que
se han cumplido todos los objetivos planteados, de modo que la investi-
gacion puede considerarse completa. También se ha mostrado cémo esta
tesis presenta un conjunto de aportaciones originales al campo de los dis-
positivos microfluidicos, y en particular a la fabricacién de microvalvulas.

A continuacién se resumirdn estas aportaciones, que ya han sido indi-
cadas a lo largo de la memoria.

Las aportaciones, que se detallardn en las secciones siguientes, consis-
ten en la concepcién y demostracién de una microvélvula de alta presién,
mediante una topologia especialmente disefiada. El proceso de fabricacién
presenta varias innovaciones, que se traducen en una mayor facilidad de
fabricacién y un menor coste. Este proceso de fabricaciéon ideado permite
la fabricacién monolitica de la valvula, eliminando la necesidad de recurrir
a la unién de materiales. La vélvula posee un modo de actuacién biesta-
ble, y es ideal para ser integrada en microsistemas fluidicos mas comple-
jos, ya sea con otros dispositivos diferentes, o con otras valvulas idénticas,
formando una matriz. Todos estos aspectos seran discutidos con detalle a
continuacion.

6.1.1. Construccién de una microvalvula de alta presién

Se ha conseguido realizar una microvélvula capaz de cerrarse y abrirse
frente a una alta presién del fluido de trabajo, fabricada en silicio, y de ta-
mano reducido. Més aun, el disefio de la valvula es totalmente escalable,
lo que implica que es tedricamente posible reducir atin mas su tamarfio.
Como se ha visto en capitulos precedentes, hay varios sistemas microflui-
dicos que se beneficiarian de la existencia de una vélvula de alta presion,

ya que la eficiencia de dichos sistemas se veria notablemente incrementa-
da.

Hay que resefiar que la presién méxima soportada por nuestra véalvu-
la no es mayor a cualquier otra existente previamente, existiendo algunos
disefios capaces de manejar presiones atin més elevadas. Pero en el resu-
men bibliogréfico presentado en el capitulo 2/ se puede observar que las
valvulas que soportan una mayor presion tienen un mayor tamafio o son
mucho més complejas (y por tanto mds caras) de fabricar.

Con el objeto de permitir una comparacién entre la microvalvula pre-
sentada en esta investigacion y todas las demds que se indicaron en el
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capitulo 2} la tabla 6.1/ (pagina [143) es similar a la tabla 2.1, incluyendo
todas las caracteristicas relevantes de cada una, con la adicion de la nue-
va microvalvula. Ademads, se ha afiadido una nueva columna que permite
comparar las presiones maximas que soportan las vélvulas, ponderando
esta presion con su tamafio. Asi pues, la tltima columna representa la pre-
sion maxima por unidad de tamafio para cada dispositivo.

Por tanto, se puede concluir que la relacién entre las prestaciones en
cuanto a capacidad para manejar presion y otras caracteristicas, como ta-
marfio, complejidad o precio, es superior en esta valvula que en las prece-
dentes.

También el método de actuacién es relativamente nuevo. Si bien ya
existian previamente vélvulas que utilizaban la alta presién del fluido de
trabajo para compensar en parte el esfuerzo sobre el asiento en el momen-
to de la apertura o el cierre (por ejemplo, la de Huff en 1990), esta es la
primera vez que esa presion de actuacion puede obtenerse del mismo flui-
do de trabajo o de otro diferente, y sobre todo es la primera vez que puede
hacerse con una estructura totalmente simétrica, de forma que las posicio-
nes del fluido de trabajo y el fluido de actuacién son intercambiables en
cualquier momento.

6.1.2. Proceso de fabricacion

Una de las principales aportaciones de la investigacién presentada es
la elaboracién de un proceso de fabricacién sencillo y barato para la cons-
trucciéon monolitica mediante una topologia idénea de un dispositivo po-
tencialmente complejo como una microvalvula. Si se compara el proceso
de fabricacién con los de las microvélvulas anteriores, se puede observar
la sencillez y originalidad del proceso presentado. Algunas de sus carac-
teristicas mads relevantes respecto a los procesos existentes son:

1. Se utilizan pocos materiales diferentes, y los que se usan son facil-
mente accesibles. Los tinico materiales necesarios para la fabricacién
son: silicio cristalino (para el sustrato), 6xido térmico, nitruro de sili-
cio y silicio policristalino. Todos son materiales disponibles en cual-
quier planta de fabricacién de microsistemas, por sencilla que sea, y
sus técnicas de deposicién y crecimiento son muy conocidas. No se
utilizan materiales més costosos de depositar, como metales o alea-
ciones. También es comtn en otras valvulas utilizar materiales espe-
ciales, como parafina o geles, que en este caso no son necesarios.

2. La fotolitografia es totalmente convencional, siendo idéntica a la fo-
tolitografia usada en microelectrénica. La resina que se utiliza es la
S1818, de la serie S1800 de Shipley [103], una de las mas comunes
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en el mundo. No es necesario utilizar fotorresinas de gran espesor,
como la SU-8, ni otras con propiedades especiales.

3. Las dimensiones criticas no son muy pequefias. La caracteristica mas
pequeiia para la fotolitografia son los orificios de entrada y salida, y
sus didmetros son del orden de las decenas de micras. Asimismo, la
alineacién entre las diferentes etapas de fotolitografia no es critica,
y errores en la alineacién de varias micras (mucho mayores que lo
que se puede conseguir hoy en dia en una sala blanca) no afectaran
demasiado al funcionamiento del dispositivo.

4. El proceso usa una combinacién de grabados htiimedos y secos, todos
ellos usando atacantes ampliamente conocidos, cuyas velocidades de
ataque y selectividad respecto a otros materiales estan perfectamen-
te caracterizados. No hay necesidad de otros tipos de eliminacién de
material, como taladrado por laser. El paso de liberacién de la mem-
brana en HF podria sustituirse por una liberacién en HF gaseoso, que
seria mas rdpida y reduciria el riesgo de rotura en el secado, pero es
de manejo bastante mas peligroso.

Dentro del proceso de fabricacién, un paso que no se habia utilizado
antes para fabricar microsistemas fluidicos es el de la liberacién de una
membrana mediante la eliminacién de una capa superficial en una cavidad
que al final resultara cerrada. Evidentemente, si la cavidad est4 totalmente
cerrada, es imposible la eliminacién del material de sacrificio mediante un
grabado quimico himedo o seco.

Hasta ahora, en la fabricacién de microsistemas que necesitaban de la
eliminacién de un material de sacrificio, lo que se hacia en el caso de que
la membrana a liberar fuese muy extensa era realizar varios orificios en
la membrana. Estos orificios tienen como finalidad, por una parte facilitar
la penetraciéon del agente atacante, y por otra reducir la posibilidad de
rotura de la membrana en el secado por la tensién superficial (stiction).
Hay muchos ejemplos de esta técnica en la literatura sobre microsistemas
(ver, por ejemplo, [18]).

Debido a la realizacion de estos orificios en la membrana, el método
de liberacién por eliminacién de capa de sacrificio ha sido poco o nada
usado en microfluidica, ya que la presencia de los orificios elimina la es-
tanqueidad de la estructura. En algunos casos, se ha tratado de tapar los
orificios después de la liberacién, pero la técnica es compleja y costosa y
no ha alcanzado mucha aceptacion.

En el caso de la microvalvula presentada, la liberacién de la membrana
se realiza a través de dos orificios que formaran parte del funcionamiento
del dispositivo, por lo que no hay necesidad de taparlos, lo que representa
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una gran ventaja, y abre muchas posibilidades a la utilizacién de la técnica
de capas de sacrificio en microfluidica. El inconveniente es la lentitud del
proceso, y la limitacién en la geometria de la membrana.

Ambos inconvenientes podrian reducirse o eliminarse si se perforasen
mas orificios de entrada y salida. De esta forma se podria tener una mi-
crovéalvula con multiples entradas y salidas (que podrian conectarse juntas
para convertirla en una de una tinica entrada y una tnica salida). Eligien-
do adecuadamente la posicién de estos orificios seria posible la construc-
cién de membranas de geometria diferente a la presentada aqui. Asimis-
mo, el paso de liberacién de la membrana podria hacerse més rapido.

6.1.3. Eliminacion de la necesidad de union de obleas

Otro aspecto a destacar sobre el proceso de fabricaciéon que se ha di-
sefiado y probado para la microvélvula es la ausencia de unién entre obleas
para fabricar un dispositivo.

La mayoria de las vélvulas presentadas en 2.6 necesitaba de la unién
anddica o por fusion para fabricarse. El conocimiento de las técnicas de
unién ha avanzado mucho en los dltimos afios, pero sigue siendo un pro-
ceso costoso y propenso a fallos. Construir una valvula monoliticamente
reduce el tiempo de fabricacién, y el precio final del dispositivo.

Normalmente, la unién de obleas produce un pegado herméticamente
cerrado, y que, como se dijo en la seccién 2.3.5, puede llegar a soportar una
presién muy alta, pero no son infrecuentes los fallos en la unién debido a
impurezas, que reducen drasticamente la presién médxima, y que pueden
incluso afectar a la estanqueidad del pegado.

En muchas aplicaciones de microsistemas, esta falta de estanqueidad
en el pegado puede no ser demasiado importante, y el dispositivo fun-
cionard correctamente sin ella. Pero en aplicaciones microfluidicas, todo
el proceso de fabricacién queda invalidado si una cavidad por la que de-
be circular o almacenarse un fluido no esta herméticamente cerrada. En
microfluidica no pueden permitirse fallos en la estanqueidad.

Es por estas razones que la fabricacién de una valvula en la que la ca-
vidad se fabrica mediante deposiciones quimicas o crecimiento térmico de
capas de materiales, y no por unién de varias obleas, supone una aporta-
cién valiosa de esta investigacion.
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6.1.4. Valvula biestable

La vélvula posee un funcionamiento biestable, es decir, s6lo tiene dos
estados estables: abierta y cerrada. No esta previsto su funcionamiento en
posiciones de la membrana diferentes de la apertura o el cierre totales.

Esta concepcién permite que el funcionamiento de la valvula sea mds
sencillo, ya que no hay que analizar la estabilidad de las posiciones inter-
medias. En el caso de vélvulas con regulacién continua, a veces los estados
intermedios no son estables, debido a las fuerzas ejercidas por el fluido de
trabajo, y es necesario un complejo control externo para conseguir la esta-
bilidad de dichas posiciones. En el caso de la valvula objeto de este trabajo
de investigacion, el control casi-continuo del fluido de trabajo puede con-
seguirse mediante alguna de las técnicas conocidas de control, como la
regulaciéon PWM [126].

Por supuesto, a pesar de su mayor complejidad, las valvulas de regu-
lacién completa tienen la gran ventaja de que permiten regular el paso
de fluido de una manera continua. Estas valvulas no poseen una pareja de
curvas caracteristicas p-Q (una para la posicioén abierta y otra para la cerra-
da), como es el caso de las vélvulas biestables, sino que hay una transicién
continua entre ambas, y en principio cualquier punto (p, Q) intermedio es
un punto posible de funcionamiento.

A pesar de que las vélvulas continuas tienen la capacidad de regulacién
de la que las valvulas biestables carecen, la tendencia actuar es a disefiar y
construir vélvulas biestables por su mayor simplicidad y menor tamafio.
La posibilidad de regulacion que se pierde al fabricar una valvula biestable
se puede recuperar disponiendo un conjunto de ellas en paralelo, de forma
que en un momento dado sélo un subconjunto esté en posicién abierta. De
esta forma es posible llegar desde la apertura total (minimas pérdidas de
carga, todas las vélvulas abiertas) al cierre total (minimo caudal de fluido,
todas las vélvulas cerradas) pasando por muchos estados intermedios.

Un ejemplo de esta filosofia de construccién se puede encontrar en la
vélvula de Yang 2004 [129]. Es una vélvula disefiada para controlar la in-
yecciéon de combustible en un micromotor, y consigue la regulacion conti-
nua empleando un conjunto de valvulas controladas independientemente.

Como se indicaré en'6.1.6, la valvula desarrollada en esta investigacién
se puede incluir facilmente en conjuntos, minimizando el drea necesaria
para ello, por lo que es posible utilizarla en la regulacién continua.
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6.1.5. Integrabilidad en sistemas microfluidicos

La valvula se puede incluir facilmente como componente en microsis-
temas fluidicos complejos. Su reducido tamafio y su facilidad de fabrica-
cién permiten que sea compatible con la mayoria de los procesos de cons-
truccion de sistemas microfluidicos que se usan hoy en dia.

Por eso es importante que los procesos y materiales usados en la fabri-
cacién de la valvula sean lo mas estandares posible. Para conseguir que
cualquier planta de fabricacién de microsistemas disponga de ellos, y se
pueda integrar la valvula en otro sistema més complejo. Los disefios de
valvulas que requieren de procesos y equipos disefiados especificamente,
de materiales poco comunes, o de condiciones especiales de fabricacion
(temperaturas, vacio, etc.) son més dificilmente integrables, ya que reque-
rirfan la modificacién de la fabricacién del sistema completo para permitir
la inclusién de la vélvula, con el consiguiente aumento en el coste de fa-
bricacién y el tiempo necesario para llevar el sistema al mercado.

Es posible que en un sistema fluidico complejo la integracién de otros
componentes con esta microvalvula no pueda hacerse sin recurrir a la
unién de obleas. De hecho, una una posible aplicaciéon de uso de la mi-
crovalvula seria construir microcanales en una oblea de pyrex (puesto que
la oblea s6lo se va a mecanizar de forma simple el pyrex es perfectamente
valido) y luego unir anédicamente esta oblea a la de silicio que contiene
las vélvulas, de forma que por los canales mecanizados en el pyrex circule
el fluido hasta el orificio de entrada y desde el orificio de salida de cada
vélvula. Otro posible método de interconexién, también usando unién de
obleas, seria construir conectores machos y hembras en diferentes obleas
[39].

6.1.6. Integrabilidad en conjuntos bidimensionales

La fabricacién de microsistemas a partir de sustratos con forma de
oblea es esencialmente plana. A pesar de que existen técnicas de graba-
do o de moldeado que permiten realizar estructuras cuyas dimensiones
verticales sean comparables o incluso mayores que las horizontales, la di-
tferencia en las dimensiones del sustrato original hace que la disposicién
de los varios elementos que componen un microsistema sea casi siempre
horizontal, y muy raramente apilados verticalmente. Por ejemplo, en un
microsistema de anélisis total (uTAS), los componentes que lo forman se
distribuyen a lo largo del plano del sustrato, y el fluido siempre circula
entre unos y otros en una direccién préacticamente horizontal, aunque los
componentes mismos posean dimension vertical.

En cualquier caso, no siempre es facil conseguir que una vélvula sea
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tacilmente integrable con otras iguales o con otros dispositivos en las dos
dimensiones horizontales. Por ejemplo, las valvulas que tienen entradas
o salidas en el lateral (ver Huff 1990 y Takao 2002) son més dificilmente
integrables en matrices bidimensionales que las que no las tienen. Estas
véalvulas, al necesitar acceso al lateral de la oblea para conectar las entradas
o salidas de fluido, s6lo pueden ser integradas de manera facil linealmente,
siendo mucho mds complicada su colocacién formando conjuntos de dos
dimensiones.

La vélvula de esta investigacién no tiene ningtn requerimiento es-
pecifico sobre qué elementos pueden colocarse en sus cercanias en nin-
guna direccién, por lo que pueden colocarse conjuntos de vélvulas que
cubran la superficie del sustrato en el que se fabrican. De esta forma pue-

de conseguirse un conjunto de regulacién suave como el que se ha descrito
en la seccién 6.1.4.

6.1.7. Tamano reducido

En la comparaciéon mostrada en la tabla 6.1 se puede observar el pe-
quefo tamafio de la vélvula, sobre todo en comparacién con la presion
soportada. Los tamafios que se indican en la tabla se refieren a las dimen-
siones horizontales, y dentro de ellas a la mayor de ambas.

En muchos casos, es dificil comparar con exactitud los tamarfios de dis-
tintas valvulas, ya que tienen diferentes estructuras, y no siempre es po-
sible establecer un criterio justo para determinar entre qué caracteristicas
de la valvula hay que medir. Por lo tanto, los valores mostrados en la tabla
no pueden servir para realizar una clasificacién exacta de las vélvulas en
funcién de su tamafio, aunque si para obtener una buena aproximacion.

Se comprueba que la valvula presentada aqui esta entre las mas pe-
quenas. La dimensién que aparece en la tabla es la de la membrana que
realiza la actuacién en la valvula. Como ya se dijo en la seccién sobre el
dimensionado de la valvula (pagina 73), estos valores no representan los
minimos con los que se puede construir el disefio, sino que se eligieron
teniendo en cuenta factores como la capacidad de manipulacién y de me-
dida. Por tanto, es en principio posible reducir ain mads el tamafio de la
véalvula sin que su funcionamiento se vea afectado.

Por supuesto, esta afirmacion también se puede realizar sobre las otras
vélvulas de la tabla 6.1. No seria justo comparar una hipotética reduccién
de la microvélvula de esta investigacion con el tamafio original del resto.
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6.2. Lineas futuras de investigacion

Esta seccion describe posibles mejoras que se podrian realizar a la in-
vestigacion realizada. Estas mejoras son fruto de la experiencia adquirida
durante el disefio y la fabricacién de la microvélvula, y representan posi-
bles variaciones que podrian aportar aspectos interesantes en la fabrica-
cién y la utilizacién de la misma.

Entre los posibles avances propuestos se encuentran modificaciones al
proceso de fabricacién, que podrian hacerlo mas robusto y menos propen-
so a fallos, el estudio de los efectos de algunas variaciones en la geometria,
la integracién de la valvula en sistemas mds complejos, asi como su utili-
zacion para tareas diferentes del control del paso de un fluido. Todas estas
propuestas se discuten con mds detalle en las siguientes secciones.

6.2.1. Modificaciones en la mascara de los orificios de en-
trada y salida

Como se explicé en la seccién en el disefio de la méscara para
la apertura de los orificios de entrada y salida mediante grabado profun-
do del silicio (DRIE), se introdujeron variaciones en el didmetro de estos
orificios. Esto motivé que las velocidades de ataque fueran diferentes en
cada tipo de orificio, por lo que los de drea mayor terminaron de perforar-
se antes que los de drea menor. Por esta razén, las valvulas con orificios
menores no han podido utilizarse.

No habria ningtin problema en fabricar védlvulas con orificios de entra-
da y salida de menores didmetros, siempre que se disefiara una méascara
que contuviera todos los orificios del mismo didmetro. De esta forma se
garantizaria que todos se perforarian al mismo tiempo. El proceso de gra-
bado serfa mas lento, pero usando la deteccién de fin de ataque se sabria
cuando se alcanza la capa de LTO.

Pero también es posible mezclar en una sola mascara orificios de dife-
rente didmetro, siempre que el disefio de esta mdscara se haga teniendo
este hecho en cuenta. La solucién es conseguir que todos los patrones di-
bujados en la méscara tengan el mismo drea a pesar de que sus didmetros
exteriores sean diferentes. La geometria mas sencilla para hacer esto es di-
bujar los orificios de menor didmetro como circulos, y los que tengan un
didmetro mayor como coronas circulares, en las que el didmetro exterior
es el deseado para el orificio y el interior se justa para que el drea coincida
con el de los orificios menores. De esta forma todas las velocidades serdn
iguales. Durante la liberaciéon de la membrana los centros de las coronas,
que no han sido grabados, perderian contacto con el resto del material y
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Figura 6.1: Ejemplo de disposicién alternativa de los canales de entrada y
salida

se desprenderian del sustrato.

6.2.2. Numero y disposicién de los canales de entrada y sa-
lida

La valvula que se ha descrito en esta memoria posee un canal de en-
trada y uno de salida, que es el minimo necesario para que sea ttil. En las
secciones 3.3y 4.9 se indic6 que el proceso de fabricacion (en particular,
el dltimo paso de liberacién en HF) condiciona la geometria de la mem-
brana, hasta el punto que variaciones en esta geometria son précticamente
imposibles sin cambiar el proceso de fabricacién.

Pero es posible cambiar la méscara usada para el grabado profundo
del silicio para que se abriese mds de un orificio de entrada o de salida.
Puesto que el limite de la membrana es siempre el lugar geométrico de
los puntos que estdn a una distancia dada de los orificios (distancia que
viene determinada por la velocidad de grabado del LTO en HF), es posible
generar una geometria diferente de esta forma. Por ejemplo, un caso con
cuatro canales puede verse en la figura6.1.

Habria que estudiar cudl es el nimero y emplazamiento éptimo para
los canales de entrada y salida segtin el propésito que se pretendiese con-
seguir. Por ejemplo, se podrian colocar los orificios de forma que la geo-
metria de la membrana fuese més simple y se pudiese construir un modelo
matematico de su deformacién en funcién del fluido que circula. Con un
numero suficientemente grande de canales es posible construir una mem-
brana que tenga una geometria aproximadamente cuadrada o circular.

En caso de crear mds canales, hay que asegurarse de que la geometria
sea la adecuada para que la membrana deflecte totalmente sin romperse
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y cierre completamente el paso del fluido de trabajo. Para ello habria que
simular el comportamiento de la membrana y comprobar que cada uno de
los orificios es taponado por la membrana. O al menos que la membrana
bloquea el paso entre los orificios de entrada y los de salida.

El mayor inconveniente que tiene el aumento del ntiimero de orificios
de entrada y de salida es la dificultad de la conexién de los tubos y canales
por los que llega el fluido de trabajo a la valvula.

6.2.3. Protecciéon de la membrana durante la liberacién y el
secado

El altimo paso del proceso de fabricacion descrito (la liberacién de la
membrana) es un grabado htiimedo de la capa sacrificial de LTO. El graba-
do htiimedo se realiza sumergiendo la oblea en un bafio con el 4cido. Una
vez se ha mantenido el tiempo necesario sumergido, se extrae y se intro-
duce en agua DI para que los restos de 4cido no sigan eliminando material.
Y por udltimo, el agua se seca dejando la oblea al aire.

A medida que el agua que esté en el interior de la cavidad se va secan-
do, aparece un interfaz agua-aire dentro de la misma. Dadas las pequefias
dimensiones de la cavidad, sobre todo la altura, la tensién superficial en
ese interfaz puede generar unas fuerzas apreciables, que pueden deformar
la membrana. Este problema, conocido como stiction, y mencionado ya en
la seccion |6.1.2, aparece en la fabricacién de todos los microsistemas que
usan el grabado hiimedo de un material de sacrificio.

En muchos casos, la fuerza que aparece puede llegar a ser tan grande
como para romper la estructura. En otros, es suficiente para deformarla y
dejarla pegada a la base, inutilizando también el dispositivo.

En la fabricacién de la valvula la fuerza que aparecié no fue suficien-
temente grande como para provocar la rotura de la membrana, y no se
apreciaron dispositivos inutilizados en el paso de la membrana. No obs-
tante, es posible que algtin cambio en las dimensiones haga que esta fuerza
represente un problema, y habria que resolverlo.

Las soluciones habituales para este problema son dos: el grabado del
6xido con HF en estado gaseoso, o el secado en un gas que no sea el aire,
y que presente una tensién superficial menor. En este tltimo caso, el gas
elegido es casi siempre CO;.
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6.2.4. Proteccién del polisilicio durante la liberacién de la
membrana

En la figura [4.13 (pdgina [113) se mostraba cémo el polisilicio usado
para crear la membrana quedaba en voladizo después de liberar la mem-
brana en un bafio de HF. Este voladizo puede llegar incluso a romperse.
Como se dijo entonces, este hecho no afecta en nada a la funcionalidad de
la valvula tal y como estd concebida, con lo que no hay ninguna necesi-
dad de modificar el proceso de fabricacién para evitar los voladizos del
polisilicio.

No obstante, podria ser conveniente evitarlos si se fuese a realizar al-
guna modificacién a la valvula que lo requiriese. Para conseguir esto, hay
al menos dos métodos posibles:

1. Cambiar el orden de algunos pasos del proceso de fabricacion. El
polisilicio superior no deberia grabarse antes de la liberacién de la
membrana, sino al final de todo el proceso, cuando el LTO de sacrifi-
cio ya ha sido grabado en HE. De esta forma, durante la liberacién, el
HF no tendra ningtn efecto sobre la cara superior de la oblea. Des-
pués de este paso, se aplicaria la fotolitografia a la cara superior, y el
polisilicio serfa grabado con un método seco, exactamente como se
ha descrito.

2. Otra posibilidad es conservar el orden de los pasos indicado en el
capitulo 4 y utilizar algtin método de proteccién en la cara superior
durante el paso de la liberacién de la membrana. La deposiciéon de
una fotorresina probablemente no seria suficiente, ya que el tiempo
de inmersién en HF es demasiado grande como para que una fotorre-
sina comun pudiera soportarlo. La creacién de una capa de material
encima del polisilicio mediante deposicién quimica es dificil, ya que
no es facil encontrar un material comun cuya tasa de grabado en HF
sea muy pequefia, y a la vez tenga una buena selectividad respecto
al polisilicio que permita eliminarlo al final.

La mejor solucién para la proteccion es la utilizacion de un sopor-
te especial para obleas, que deja expuesta tinicamente una cara. Es-
tos soportes, disponibles en muchas salas blancas, permiten proteger
una cara y los bordes de la oblea de la accién de un atacante. El so-
porte deberia estar hecho de teflén o algiin otro material inmune al
ataque del HE.
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6.2.5. Meétodos de actuacion alternativos

El método de actuacién que provoca la apertura y el cierre de la mi-
crovalvula es neumatico. Pero variando pocas caracteristicas en el disefio
podria lograrse que hubiese otras formas de controlar su funcionamiento.

El método maés natural que podria afiadirse es el electrostatico. Se tra-
tarfa tan sélo de incluir la posibilidad de aplicar una diferencia de poten-
cial entre el sustrato y la membrana, de manera que aparezca una fuerza
electrostatica entre ambos y la membrana tienda a deflectarse hacia el sus-
trato, cerrando el paso al fluido de trabajo. La distancia entre ellos es pe-
quenia, por lo que la fuerza tendria una magnitud considerable. Al existir
una capa aislante entre el sustrato y la membrana (la capa de LTO que se
usa como material de sacrificio) no hay posibilidad de cortocircuito eléctri-
co entre ambos electrodos.

El material que compone la membrana (polisilicio) es un buen conduc-
tor debido a que se ha dopado con fésforo, pero el silicio que forma el
sustrato es un semiconductor poco dopado, con lo que no seria un buen
electrodo. Habria que afiadir un paso en el proceso de fabricacién que crea-
ra una capa de alta concentracién de impurezas cerca de la cara superior
del sustrato antes de comenzar las deposiciones, de manera que se crea-
se un electrodo en toda la oblea. Toda la cara superior estaria a la misma
tension, y se aplicaria una tensién a la membrana de la valvula que se qui-
siera cerrar en cada momento. También seria necesario crear los contactos
eléctricos con el exterior, siendo la manera més comtn mediante deposi-
cién de aluminio.

Ademads de eso, habria que evitar la aparicién del voladizo en la capa
de polisilicio mediante alguno de los métodos descritos en6.2.4.

6.2.6. Integracién de la vdlvula en sistemas completos

La véalvula estd concebida para su inclusién en microsistemas de anali-
sis de fluidos, o de sintesis de compuestos. Para ello necesita integrarse en
sistemas mas complejos. Como se ha explicado a lo largo de esta memoria,
el disefio de la estructura de la vélvula facilita su integracién en dichos
sistemas.

Normalmente, el sistema microfluidico dispondréd de una serie de ca-
nales para el transporte de fluidos, en los cuales se insertaran las valvulas
para el control de este transporte. La forma mds facil de integrar la valvu-
la que se ha desarrollado en esta investigacion es micromecanizando los
canales en otro sustrato, que después sera adherido al que contiene las
valvulas. Por ejemplo, es facil mecanizar canales en un sustrato de pyrex,
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Entrada 1 Vélvulas
antirretorno
H Salida
Entrada 2

Figura 6.2: Configuracién como comparador de fluidos

que a su vez se puede unir facilmente al sustrato que contiene las vélvulas,
hecho de silicio, mediante unién anddica.

En lugar de pyrex, podria usarse también cualquier material poliméri-
co u orgdnico, siguiendo la tendencia actual en el desarrollo de sistemas
microfluidicos, que promueve cada vez més el uso de este tipo de mate-
riales, por su bajo precio y facilidad de mecanizado.

En el disefio de la vélvula, los canales y cavidades que contienen al flui-
do de trabajo y al de actuacién son idénticos, y por tanto estos dos fluidos
son intercambiables. Es posible disefiar sistemas en los que el fluido que
controla y el controlado cambien sus papeles durante el funcionamiento
del sistema.

6.2.7. Usos alternativos

El montaje del dispositivo como vélvula que permite el paso o no de
un fluido de trabajo no es el tnico posible. Basandose en el hecho de que
el fluido de trabajo y el de actuacién son equivalentes e intercambiables,
se puede construir un comparador microfluidico. Para generar este dispo-
sitivo, se puede configurar la microvélvula como se muestra en la figura

6.2.

En esta figura, se han conectado dos entradas a dos de los orificios en-
frentados de dos dispositivos. El montaje funciona seleccionando la en-
trada que tiene mayor presién y permitiéndole inicamente a ésta el paso
hacia la salida. Para evitar retroflujos, es conveniente colocar valvulas pa-
sivas antirretorno cerca de la salida.

Basandose en la configuracién como comparador, se puede construir
un conmutador biestable, en el que exista una tinica entrada, que se puede
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Impulso
l

Salida 1

Entrada

*H

Salida 2

Figura 6.3: Configuracién como conmutador biestable

dirigir hacia una de las dos salidas posibles. Este montaje esta representa-
do en la figura 6.3.

El conmutador se basa en la condicién biestable de la valvula. En cada
momento, s6lo una de las entradas estd conectada con la salida. Mediante
un generador de pequefios impulsos de presién (por ejemplo, un actuador
piezoeléctrico), se puede desequilibrar la posicién y hacer que sea la otra
entrada la que se conecte con la salida. El dispositivo posee memoria, ya
que hasta que no se produzca un nuevo desequilibrio mantendra la tltima
conexién asignada.

6.2.8. Lineas de investigacion

Esta tesis es la primera que se realiza en el campo de la microfluidica
dentro de la linea de investigaciéon en Microsistemas del Grupo de Tecno-
logia Electrénica. Por tanto, supone la apertura de diversos enfoques de
investigacién que se espera que contintien en los afios préximos.

En particular, la intencién es aplicar los conocimientos adquiridos du-
rante el desarrollo de la tesis sobre disefio y fabricacién de microsistemas a
aplicaciones finales, como el desarrollo de microsistemas de analisis médi-
co y biolégico, la generaciéon de cadenas genéticas o la dispensaciéon de
medicamentos. Durante el desarrollo de la investigacion se han estableci-
do canales de colaboracién con otros grupos e instituciones dedicados a
los microsistemas o a sus aplicaciones, que se espera puedan resultar en
mas lineas de investigacién conjuntas.

Es de destacar que el disefio y las aportaciones mostradas en esta me-
moria estdn protegidas por la patente espafiola nimero P200102361, de la
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que el investigador es uno de los autores. Dicha patente esta actualmente
siendo explotada por la empresa Ingeniatrics, S.L., dedicada al desarrollo
y comercializacién de nuevos dispositivos microfluidicos con aplicaciones
biolégicas y médicas.



Autor Afio | Ref. Actuacién Fabricacién | Tamafio | Presién Consumo/ | Flujo/ régimen Presion/
maxima alimenta- tamafio
cién (kPa/mm)
Huff 1990 | [49] Electrostatica Compleja 10 mm | 120 kPa 350V Laminar 12
Shoji 1991 | [105] Electrostatica Media 12mm | 20 kPa 60V Liquido 1,76
Ohori 1997 | [83] Neumatica Media 11 mm | 40 kPa - Liquido 3,63
Yang 1997 | [127] | Termoneumdtica Media 23mm | 270 kPa 150 mW Liquido 117,39
Henning 1998 | [44] | Termoneumadtica Media 2 mm 200 kPa 2W Aire 100
Vandelli 1998 | [119] Electrostatica Media 0,6 mm | 20 kPa - Aire 33,33
Capanu 2000 | [14] | Electromagnética | Muy compleja | 8mm | 7 kPa 2V Liquido, laminar | 0,875
Yobas 2001 | [131] Electrostatica Compleja 2 mm 19,3 kPa 729V Aire 9,65
Takao 2002 | [112] Neumatica Sencilla 5mm | 80 kPa - Liquido o gas 16
Wijngaart 2002 | [118] Electrostatica Muy compleja | 1mm | 500 kPa 366 V Gas 500
Rich 2003 | [92] | Termoneumatica Media 1,8mm | 197 kPa 500 mW Gas 109,44
Yobas 2003 | [130] Electrostatica Compleja 1,5mm | 82,7 kPa 68V Aire 55,13
Selvaganapathy | 2003 | [99] | Termoneumdética Media 1,5mm | 158 kPa 40 mW Liquido 105,33
Yang 2004 | [129] Electrostatica Compleja 1,64 mm | 1000 kPa 0,04 mW Gas 609,75
Luque 2005 | [70] Neumatica Sencilla 0,8 mm | 262 kPa - Liquido, laminar | 327,5

Tabla 6.1: Resumen de caracteristicas de las microvédlvulas mencionadas en el texto, incluyendo la desarrollada en esta investi-
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9

NOIDVOILLSHANI 4d SVINLNA SVANI'T

vl

7

g



144 CAPITULO 6. CONCLUSIONES




Apéndices






In preparing for battle I have always found that
plans are useless, but planning is indispensable.

Dwight D. Eisenhower (1890-1969)

Planificacion de la fabricacion en
sala blanca

Este apéndice presenta el plan para el flujo de proceso de fabricacion
(llamado normalmente runcard) disefiado previamente a la fabricacién de
la microvalvula en el CMI de la EPFL en Lausana. El disefio se realizé con
la ayuda del Comité Tecnolégico del CMI, encargado de caracterizar el
equipamiento disponible.

El flujo de proceso se ha dividido en tres partes para una mayor clari-
dad. La primera parte (titulada Membrane) consiste en la fabricacién de la
membrana de apertura y cierre de la valvula, y comprende los pasos 1 a 7.
La segunda (Holes opening) sirve para crear los orificios de entrada y salida
del fluido (pasos 8 a 13). Por dltimo, la tercera parte (Releasing, paso 14)
libera la estructura de la membrana, finalizando la fabricacion.

Como se puede ver en la tabla que sigue, para la fabricacién de la
valvula hubo que realizar 14 etapas, utilizando un total de 18 equipos di-
ferentes, aparte de la fabricacién de las méscaras para fotolitografia.
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| Step | Description | Zone | Equipment | Parameters | Target | Remarks |
1-7 MEMBRANE
1 | Wafers preparation
1.1 | Stock out Si <100>4” 380 um p 0.1-
050 -cm
1.2 | Check Numbered wafers
2 | LTO Oxidation
2.1 | RCA1 Clean 3 | WB_PreOx_Clean H,0:NH4OH:H,0; (5:1:1) 15" @ 75°C
2.2 | Rinse 3 Rinse H,O DI 1
2.3 | HF Dip 3 WB_PreOx_Clean HF (49 %) / H,O (1:10) 15”7
2.4 | Rinse 3 Rinse H,O DI 30”
2.5 | RCA2 Clean 3 WB_PreOx_Clean H,0:HCI:H50, (6:1:1) 15" @ 75°C
2.6 | Fast fill rinse 3 WB_PreOx_Clean H,O DI 12MQ
2.7 | Trickle Tank 3 WB_PreOx_Clean H,O DI
2.8 | SRD Rinse 3 Semitool Program 1
29 | LPCVD LTO 3 Centrotherm 3-1 5h 2500nm
2.10 | Oxide meas 3 | Nanospec/AFT6100 Prog Oxide on Silicon 2500nm
3 | Nitrure deposition
3.1 | LPCVD LS SiN 3 Centrotherm 1-2 1h20min 200nm
3.2 | SiN meas 3 | Nanospec/AFT6100 Prog LS SiN on Silicon 200nm Test wafer
4 | Poly deposition and doping
4.1 | LPCVD Poly 3 Centrotherm 1-1 7h30min 2500 nm
42 | Poly meas 3 | Nanospec/AFT6100 Prog Poly on oxide 2500 nm Test wafer
43 | POCLj3 3 Centrotherm 1-4 4h
4.4 | Deglaze 3 WB_PreOx_Clean HF (49 %)/H,0 (1:10) 3’
4.5 | Rinse 3 Rinse H,O DI 30”
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| Step | Description | Zone | Equipment | Parameters | Target | Remarks |
4.6 | SRD Rinse 3 Semitool Program 1
4.7 | Resist meas 4 Omnimap RS75 Doped PolySi 2.5um over SiO2
over Si

5 | Photolithography Poly
51 | HDMS 1 HDMS Tube Prog 1 / 25 min
5.2 | S1818 Coating 1 Ritetrack 1 Prog 4 / 2500 rpm / EBR 24 um
5.3 | PR Bake 1 | Ritetrack 1 Soft bake 60”@ 115°C
5.4 | PR Expose 1 | Karl Siiss MA-150 Soft contact, 10 mW /cm? 12”7

Mask POLY, First level

5.5 | PR Develop 1 | Ritetrack 2 Pump #1 CD 26 35”+30”
5.6 | PR Postbake 1 Ritetrack 2 Proximity 90”@ 115°C
5.7 | Inspection 1 Microscope Nikon 200
5.8 | Descum 5 | TEPLA Plasma stripper Prog 2 / Plasma O, 30”

6 | Poly dry etching
6.1 |Polydryetch | 2 | Alcatel 601 E | Cryo fluorine plasma | 2500nm |

7 | Resist strip wet
7.1 | Remover 1165 2 | WB_Remover Old 5 @70°C
7.2 | Remover 1165 2 | WB_Remover New 5 @70°C
7.3 | Rinse QDR 2 WB_Remover H,O DI
74 | Rinse UC 2 WB_Remover H,O DI 12MQ
7.5 | Dry Semitool 2 Program 1
7.6 | Inspection 2 Microscope

8-13 HOLES OPENING

8 | Poly dry etching

81 |Polydryetch | 2 | Alcatel 601 E | Cryo fluorine plasma | 2500nm | Back side
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Step | Description | Zone | Equipment | Parameters | Target | Remarks |
9 | Nitrure dry etching
9.1 |LSNdryetching| 2 | Alcatel 601 E | Recipe Nitrure_1 1 min | 200nm | Back side
10 | Photolithography LTO
10.1 | HDMS 1 | HDMS Tube Prog 1 / 25 min
10.2 | S1818 Coating 1 | Ritetrack 1 Prog 4 / 2500 rpm / EBR 2.4 um BS
10.3 | PR Bake 1 Ritetrack 1 Soft bake 60”@ 115°C
10.4 | PR Expose 1 Karl Siiss MA-150 Hard contact, 10 mW /cm?2 177
Mask HOLES, Back-side align-
ment
10.5 | PR Develop 1 Ritetrack 2 Pump #1 CD 26 35”+30”
10.6 | PR Postbake 1 Ritetrack 2 Proximity 90”@ 115°C
10.7 | Inspection 1 | Microscope
10.8 | Descum 5 | TEPLA Plasma stripper Prog 2 / Plasma O, 30”
11 | LTO dry etching
11.1 | LTO dry etching | 2 | Alcatel 601 E | Recipe SIO2 7 min 10s | 2500nm | Back side
12 | Resist strip wet
12.1 | Remover 1165 2 | WB_Remover Old 5 @70°C
12.2 | Remover 1165 2 | WB_Remover New 5 @70°C
12.3 | Rinse QDR 2 WB_Remover H,O DI
12.4 | Rinse UC 2 WB_Remover H,O DI 12MQ
12.5 | Dry Semitool 2 Program 1
12.6 | Inspection 2 Microscope
13 | Silicon DRIE
13.1 | Silicon DRIE 2 | Alcatel 601 E Recipe Si_ambiant w/ DFA 380 um Back side
13.2 | Inspection 2 Microscope

0ST
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| Step | Description | Zone | Equipment | Parameters | Target | Remarks |
14 RELEASING
14 | Oxide wet etching
14.1 | HF Releasing 2 | WB_Oxide_Bench w/ HF | 360min
teflon equip.
14.2 | Rinse 2 WB_Oxide_Bench H,O DI
14.3 | SRD 2 Semitool Program 1
14.4 | Inspection 2 | Microscope
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Errors using inadequate data are much less than
those using no data at all.

Charles Babbage (1791-1871)

Simbolos y unidades empleados.
Constantes fisicas. Propiedades de
materiales

B.1. Simbolos y unidades empleados . 153
B.2. Valores de constantes fisicas im-

portantes . . . . ... ... ... .. 154
B.3. Propiedades de los materiales em-
pleados . . .. ... ... ...... 154

Silicio (Si) e Polisilicio (Poly) e Nitruro de
silicio (Si3N4) ¢ Oxido de silicio (SiO»)

B.1. Simbolos y unidades empleados

Simbolo Magnitud y unidades

e Energia interna (J)

E Moédulo de Young (Pa)

€ Desplazamiento unitario
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Simbolo Magnitud y unidades

il Intensidad de corriente (A)
w Viscosidad (Pa - s)

v Constante de Poisson

p Presion (Pa). 1 Pa=1N/m?
Q Caudal (m3/s)

o Densidad (kg/m?)

o Tensién mecanica (N /m?)
t Tiempo (s)

T Temperatura (K)

u,v Velocidad (m/s)

1% Potencial eléctrico (V)

B.2. Valores de constantes fisicas importantes

Constante Definicion Valor
e Carga del electrén 1,6021764 - 10719 C
€0 Permitividad del vacio 8,854187 - 1012 F - m™!
g Aceleracion de la gravedad 9,80665 m/ s2
Lo Permeabilidad del vacio 471-1077 =

12,56637 - 1077 N - A=2
Hagua Viscosidad del agua a 20°C 1,003-1073N-s-m~2
Haire Viscosidad del aire a 20°C 1,8-107°N-s-m~2
Patm Presién atmosférica 101325 Pa
R Constante universal de los gases 8,314 J-K~!.mol~!
Pagua Densidad del agua 998 kg /m?
Paire Densidad del aire 1,2979 kg/m?>

Referencias: [32], [55], [67]

B.3. Propiedades de los materiales empleados

B.3.1. Silicio (Si)

Propiedad Valor

Densidad (p) 2330 kg/m?
Moédulo de Young (E) 165 GPa
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Propiedad Valor

Tension de rotura (o) 3400 MPa
Constante de Poisson (v) 0,06
Temperatura critica (T,;) 4886 °C

Calor especitico (cp) 0,18 (cal/g °C)
Constante dieléctrica (e,) 11,8

Referencias: [86], [124], [20], [45], [1]

B.3.2. Polisilicio (Poly)

Propiedad Valor

Densidad (p) 2330 kg/m?
Moédulo de Young (E) 169 GPa
Tension de rotura (o) 1200 MPa
Constante de Poisson (v) 0,22

Referencias: [10], [57]

B.3.3. Nitruro de silicio (Si3Ny)

Propiedad Valor

Densidad (p) 3184 kg/m?
Moédulo de Young (E) 270 GPa
Tension de rotura (o) 2000 MPa
Constante de Poisson (v) 0,27
Constante dieléctrica (e,) 7,5

Referencias: [85], [4]

B.3.4. Oxido de silicio (SiO,)

Propiedad Valor

Densidad (p) 2197,7 kg/m3
Resistividad 1-10*Q-m
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Propiedad Valor

Constante dieléctrica (e,) 3,9

Moédulo de Young (E) 70 GPa
Constante de Poisson (v) 0,17
Conductividad térmica 14 W/m - K

Referencias: [85], [4], [21]



The true measure of life is not length, but honesty.
John Lyly (1554-1606)

Sistema de unidades utMKSV

Este apéndice describe el sistema de unidades uMKSV. Se trata de un
sistema coherente de unidades derivado del SI [11], y cuya unidad base
de longitud es la micra. Es ampliamente usado en el disefio y modelado
de microsistemas, campos en los que las dimensiones y magnitudes que
se usan normalmente son expresados de forma maés breve en el sistema
pMKSV que en el SL

Casi todos los programas de simulacién de microsistemas, como por
ejemplo CoventorWare, se basan en este sistema de unidades. Otros pro-
gramas de simulacién, como ANSYS, trabajan con magnitudes adimen-
sionales, y es tarea del usuario el asegurarse de que todas las dimensio-
nes usadas en el modelo son coherentes entre si. En estos casos también
es de mucha utilidad el sistema uMKSV, ya que asegura al disefiador la
coherencia entre magnitudes y evita tener que utilizar largos multiplos o
submultiplos de las unidades base del SI, o notacién cientifica con grandes
valores de los exponentes.

La tabla siguiente contiene la unidad base en uMKSV para algunas
magnitudes de interés, asi como el factor de conversién desde la unidad
del SI. Esto es, si se tiene un valor en unidades SI, se multiplica por el
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tactor dado para obtenerlo en unidades pUMKSV.
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Magnitud Unidad tMKSV | Factor de conversién
Longitud pm 10°
Fuerza ulN 10°
Tiempo s 1
Masa kg 1
Presion MPa 10-°
Velocidad um/s 10°
Aceleraciéon pum/s? 10°
Densidad kg/um?3 1018
Tensién mecénica MPa 1076
Médulo de Young MPa 10-°
Potencia pW 1012
Caudal um3/s 1018
Caudal maésico kg/s 1
Viscosidad uN - s/um? 10°
Corriente pPA 10%2
Tensién eléctrica Vv 1
Carga pC 10'2
Conductividad pS/um 10°
Resistividad T um 1076
Permitividad pF/um 10°
Energia pJ 1012
Capacidad pF 1012
Campo eléctrico V/um 1076
Flujo magnético Wb 1
Densidad de flujo magnético kg/pA- s 10°
Intensidad de campo magnético pA/um 106
Densidad de corriente pA/um? 1
Permeabilidad TH/um 1018
Inductancia TH 10-12
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