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Resumen

El preseute trabajo doctoral se inicio con el pedido del Ministerio de Justicia y Derechos Humanos de
la Nacion a investigadores de la Comision Nacional de Energia Atdmica para realizar el “Estudio de
Prefactibilidad Téenica-Ecouomica, para el desarrollo de prototipos industriales de olfateadores (suiffers)
de drogas y explosivos”.

En esta tesis se desarrollaron modelos fisicos y nnméricos de microdispositivos de generacion v deteceion
de iones, los wismos fueron fabricados con las tecnologias aplicadas en microsistemas. Dentro de los
modelos fisicos que se muestran, se destaca un disenio que logra generar iones de forma localizada, esta
propuesta resuelve el problema de identificacion de especies que se presenta con el método de flujo
cruzado estandard aplicado a esta escala. Mediante nna generacion lobular de iones localizados, se logra
una simplificacion sustancial del disenio, este dispositivo integra el sistema de ionizacion y deteccion
en la escala micrométrica, provee mayor control y escalabilidid para la identificacion de compnestos. El
modelo desarrollado, representa una mejora para la tecnologia de deteccion de iones por el sistemi de flujo
cruzado. Eu el presente trabajo, se logrd concretar un modelo numérico compatible con el modelo fisico,
el que describe la trayectoria de las particulas cargadas desde el sistema de ionizacion lobular localizada,
hasta los detectores de iones, la maqueta virtual es de concepcidn robusta y bajo costo computacional.
La misma cuenta con una interfaz grafica de usuario (GUI por sus siglas en inglés) sumamente amigable,
totalmente desarrollado con software libre. Suministra una idea clara de disenos futuros.

Ademids se describen los procesos de simulacion, fabricacion y ensable de estos modelos. Se ineluyen
tammbien los sistemas electronicos de generacion de descarga eléctrica pulsada v de medicidn de cargas
eléctricas, junto con esto, se wuestra el desarrollo de los elementos que vineulan al microsistema con el
wedioambiente donde el mismo funciona. Se debe senalar que las distintas partes que conforman el modelo
lisico de generacion y deteccion localizada de iones, hau sido sinuladas numéricamente y verificadas
experimentalnente, desde los procesos de manufactura hasta el funcionamiento del dispositivo completo,
pasaudo por la simulacion mecanica y electronica de cada uno de los elementos constitutivos. Finahmente
se realizd un andlisis de los resultados obtenidos por los modelos presentados y propuestas de trabajos

futuros.
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Abstract

This thesis work began with the order Ministerio de Justicia y Derechos Humanos de la Nacion to
researchers of Comision Nacional de Energia Atomica (CNEA) 1o conduer the ~Technical-economic fea-
sibility study, for the development of industrial prototypes of sweller (suiffers) for drugs and explo-
sives” (“Estudio de Prefactibilidad Técuica-Economica, para el desarrollo de prototipos industriales de
olfateadores (sniffers) de drogas y explosivos™).

Physical and numerical models of Microdevices for generation and detection of ions were developed in this
thesis work, they were mannfactured with the technologies applied in Microsystems. Into physical models
that show stands out a design that fails to generate ions of localized form, this proposal solves the problem
of identification of species that occurs with the method of cross-flow standard applied at this level. A
substantial simplification of the design is achieved through a Lobar generation of localized ion, this device
integrates the ionization and detection system in the micrometric scale and provides greater control and
scalability for the identification of compounds. The developed model is an improvement for ion detection
techuology by cross flow systen. In the present work is managed to realize a numerical model compatible
with the physical model, which describes the trajectory of charged particles from the lobular ionization
located to ion detectors system, the virtual model is robust design and low computational cost. It has a
Graphical User Interface (GUL) very friendly, fully developed with free software. It provides a clear idea
ol future desigus.

Also describes the processes of simulation, manufacture and Assewbly of these models, also includes
electronic systems of generation of download electric pulsed and measurement of electrical charges. along
with this show the development of the elements linking the wmicro-system to the environment where it
operates, It should be noted that the differeut parts that make up the physical maodel of localized ion
detection and generation have been simulated numerically and experimentally verified from manufacturing
processes to the functioning of the complete device, passing by the simulation of mechanical and electronies
of each of the constituent elewents. Finally, an aualysis of the results obtained by the models presented
aud proposals for future work.
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Indice de figuras

1.1, En L imagen se muestra la configuracion mas usada en la tecnologia IMS, el gas es ionizado
en la primera parte del dispositivo, generaliente con una fuente radioactiva, luego una
compuerta mecinica vertical se abre dejando pusar las particulas cargadas a la zona de
separacion (tubo de separacion) alli un campo eléctrico las arrastra Liasta el detector,
wientras circula un flujo a contra corriente, las particulas con movilidad distinta, Ky > Ko,
llegan a tiempos distintos, ty < tg, asi se logra su identiticacién. . . . . . . ... ... ... XX

1.2, En esta imagen vemos la grafica que se obtendria de un dispositivo IMS con nn tubo de
separacion. las particulas ingresan al tubo con la apertura de la compuerta, este momento
es tolmado como tiempo inicial de wedicion, las de wayor movilidad Ky Hegan primero al
detector, tiempo ) y las de wovilidad wenor Koy Hegan aonn tiempo (o, luego con este
tienipo de medicion v el valor del campo eléctrico se obtiene los valores de wovilidad ionica
de cada especie y comparando con unua base de datos se logra su identificacion. . . . . . . XxI

1.3, Diagrama de deteccion diferencial para detectores planos con fuente de ionizacion radioac-
tiva. La velocidad del fluido se supone constante vy en todo el canal. Entre el electrodo
inferior (dnodo) vy los electrodos superiores separados nna distancia b se aplica una difer-
encia de potencial que genera un campo eléetrico E, que fue supuesto uniforme [4]. Las
posiciones finales @y, y @, determinadas por tamanos de los detectores v las magnitudes de
los vectores de campo y de flujo son disenados para detectar cotas miaximas de movilidades
(VBEEEHEA): 5 s oo m w0 o W e e e R B W D w2 ]

1.4, Diagrama de deteceion de un gas (cireulos negros) y gas de arrastre (circulos rayados), los
iones se presentan distribuidos en todo el canal, las particulas cargadas que se encuentren
por encima de la altura fip producirdan solapamieuto en la senal de deteccion. . . .. . . XXII

1.5, Eu esta imagen vemos la grafica que se obtendria de un dispositivo IMS con sisteina
de deteccion por Hujo cruzado, en linea continua se observa la carga medida sobre los
detectores y en linea seceionada veinos las distribucion de cargas que deberian legar o los
detectores, la senal obtenida, en linea continua, es nua suma de las lineas seccionadas. La
bibliografia sugiere aumentar la longitud de los electrodos para mejorar este inconveniete  XXI1

2.1 La imagen muestra una vista frontal v otra longitudinal de un canal cireular de didametro
D, por el que se mueve un fluido con una velocidad vp. El inimero de Reyuolds para esta
geowetria es igual a la relacion existente eutre el producto de la velocidad del Hujo oy
con el didmetro Dy la viscosidad cinematica del Hoido, v, También se puede apreciar en
la vista longitudinal el perfil parabolico de velocidades que se generan entre las distintas
capas del fluido, siendo maximo en ¢l centro y tendiendo a cero sobre el borde del canal. =~ 3

2.2, En el caso de seeciones no circulares la dimension caracteristica se caleula a traveés del radio
lidraulico Ry, que es el cociente entre el drea del Huido y el perimetro que moja el misimo,
este se introduce en la formula del numero de Reynolds multiplicada por un coeficiente
cuntrd 60 lupar Qe didmetron . o o v v 0 on o ow e e wa s e e e e e e e B
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2.3.

2.5.

2.9,

2.10.

3.1.

3.2,

3.4.

En la figura se ve la representacion del esquema utilizada para deducir la Ley de Poiseville,
donde se tiene un un tubo cilindrico por el que cireula un Huido que llena completamente
el volumen y se encuentra en flujo laminar, Kp < 2000 ., el movimiento es generado por
una diferencia de presiones entre la entrada y la salida.

Curva Tension-Corriente para las descargas eléctricas que se producen en un gas. Se pre-
senta una curva continua que corresponde a la descarga eléctrica que se produce a presion
atmosférica y entre los puntos D v H en linea de puntos se representa la descarga que se
produce a baja presion. La curva delineada desde el punto D al H es la zona de trabajo de
los dispositivos de produccion de iones.

Curva Corriente-Tension la misma presenta tres zonas definidas, al primera de ellas desde
una tension 0V hasta V) la corriente crece por el aporte de las cargas libres en el gas, en
la segunda zona la tension aumenta pero la corriente encuentra un valor meseta llamado
corriente de saturacion Iy, hasta V, donde comienza la zona de avalancha, aqui las cargas
son producidas mayormente por impacto electronico con moléculas neutras, en la figura se
esquematiza este mecanismo.

La imagen muestra la configuracion utilizada para analizar la descarga corona. Dos cilindros
concéntricos de radio » el interno v radio S el externo, entre los dos cilindros se encuentra
el dieléetrico que se desea ionizar, la zona rallado de radio ry marca el limite de la zona de
ionizacion, la superficie sobre el radio y tiene una intensidad de campo eléctrico igual a la
de ruptura del gas, sobre el electrodo de menor diametro la intensidad de campo eléctrico
es superior a este valor,

La imdgen muestra la intensidad del campo eléctrico sobre el electrodo de menor didmetro,
dnodo, en una configuracion de cilindros coneéntricos en funcion de S/r.

La imagen muestra las lineas de campo eléctrico generadas entre dos conductores cilindri-
cos paralelos, entre ellos se puede suponer la existencia de un plano de simetria a una
distancia de 25, como muestra la figura. El modelo punta plato se deduce de la disposicién
aqui mostrada.

Diagrama esquemdtico de la disposicion punta plato, donde se aprecian las lineas de campo
eléctrico por donde se mueven las particulas cargadas. también se representa el dngulo ¢ el
cual establece un limite para la distribucion de la densidad de corriente Jy que atraviesa
el gas en el espacio contenido eutre los electrodos. .

La grafica muestra las curvas de Paschen que representan el valor limite de tension en volts
para el comienzo de la descarga eléctrica para Aire y Nitrdgeno, las misma se obtienen a
partir de la ec. 2.38

En la imagen de la izquierda pueden observarse la vestimenta de proteccion de la contam-
inacion del aire de la sala (traje . gafas, guantes, botas y gorro) y a la derecha se ven los
equipos que componen una sala de microfabricacion.

Alineador de mascaras de la marca EVG Group, Austria, equipo central del proceso fotoli-
togrifico, pusee una precision de 1pum en exposicion frontal y 2pm en proyeccion inferior
utilizando los procesos v mdscaras opticas adecuadas.

Esquema bisico de transferencia del diseno desde la mdscara optica al sustrato, a la izquier-
da se ve la aplicacién de resina fotosensible y las téenicas de aproximacion en fotolitografia
y a la derecha los resultados obtenidos de la aplicacion de resinas de distintas polaridades

A la izquierda de se ve el equipo deposicion y a la derecha el diagrama describe la téenica
PVD, se genera un plasma a partir de moléculas de argén las cuales bombardean un
material de aporte el que sale despedido y se deposita sobre el substrato generando una
capa delgada. Esta técnica posibilita un control preciso del espesor de la capa depositada
62]. .........
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3.5, La hmdgen muestra el esquema del método de deposicion electrolitica, haciendo cireular
corriente se logra depositar sobre el sustrato una capa de cobre metdlico, . . . . .. ... . 22

3.6. A la izquierda se ve la maquina para realizar el grabado por iones reactivos v a la derecha
i esquema de funcionamiento del equipo en el cual se genera un plasma desde el gas de
aporte v una fuente de radio frecuencia (RF) acelera los jones del plasma hasta ol sustrato,
logrando el grabado del mismo. .~ . . . . .. S a E A A B W e N

by |

3.7. En esta imagen se esquematiza en detalle como se produce el ataque con lones liberados
del plasma permitiendo grabar la superficie del sustrato no protegidas por la mascara. . . 2

=1

3.8, Equipo de fabricacion de prototipos vapido uPrint con teenologia FDM (Fused Deposition
Modeling, deposicion de material fundido), esta tecnologia permite construir la interface
entre el medio ambiente y los microsistemas . . . ... ..o oL oo 28

3.9. En la imagen de la izquierda se puede ver un modelo virtual realizado por un software
de diseno asistido por computadora (CAD) v a la derecha el mismo modelo construido en
POMHIOND. 2 & % w5 m o % 8 8 % A 7 e SRR S T S B B W R S W N M Wy w29

3.10. Esquema de la mascara utilizada en la fabricacion de los capacitores MOS © . . . . .. . . 3l

3.11. Esquema de la mdscara utilizada en la fabricacion de los cantilever . . . . . .. ... ... 32

1.1, IZn esta imagen se puede ver el modelo virtual que simula la fabricacion del microdispos-
itivo partiendo de las mascaras opticas v del proceso de fubricacion. el software utilizado
fue CoventorWare ‘78], la tabricacion del modelo virtnal es el paso previo a la simulacion
munérica. El gas de muestra ingresa al canal luego una descarga eléctrien lo ioniza par-
cialiente, estos iones son arrastrados por el fuido hasta o zona de deteceion donde un
ciumpo eléetrico los desvia con diveccion a los detectores nilentras rodo el Huido se mueve
T o N Al I R T PR

1.2. En la imagen puede verse un corte longitudinal del dispositivo de Ia Fig. 1.1, el mismo
se realizo dejando una fraccion del dispositivo en el que se tomaron tres piramides de
jonizacion y los tres primeros electrodos de deteceion, se cialenlo la intensidad de los campo
cléctricos existentes en el microdispositivo, el gas ingresa al dispositivo por una diferencia
de presion entre la entracla v la salida, es lonizado a través de una descarga eléctrica entre
los ionizadores v el contraelectrodo superior, luego las particulas jonizadas se dirigen a la
zona de deteceidn, la jonizacion se realiza con una tension de GO0V vy la deteccion con 27V, 36

4.3, Aqui se observa las simulaciones del proceso de fabricacion realizado en el software Visual
Tapas, se ve el arreglo de piramides construidas en silicio con atague quimico de KOH.
esto permite disenar en forma mas precisa las midscaras dpticas relarivas a este paso de
TNETOEADACHEEN, . 5 o 0 s o b & 5o o 5 BT RS S e e e a%w BT

440, Se observa a la izquierda la mascara utilizada para transferir el patron sobre la capa
protectora de nitruro de silicio obtenida por CVI, este patron protege parte del sustrato
del ataque en KOH, en este paso se definen los primeros 50pm de profundidad del canal en
silicio. A la derecha la mdscara utilizada en el segundo paso de fresado quimico en KO,
en este paso se define el arreglo de puntas de 50pm de alto v el canal hasta 100pm de
profundidad, al proteger la zona que lleva los detectores estos quedan a la misma altura
que las puntas-de jonizacion . . . . o0 0000 e 0w o S MNP

1.5. La imagen de la izquierda corresponde al patron a transterir sobre el sustrato que define
los electrodos conductores, el primer electrodo corresponde a las puntas de jonizacion,
electrodo activo v los demis electrodos corresponden al electrodo seccionado de medicion de
cargas eléctricas. En tanto que la mascara de la derecha corresponde a los contraelectrodos
el ionizadory detootor delones: oo o b b TERI R S B T D 6 W R @8 6 G e T 08
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4.6. Esta imagen muestra en la parte central una vista en planta del dispositivo v a la izquierda
(ionizador) v derecha (detectores) dos detalles en los que se aprecian partes del dispositivo
fabricado, en el deralle de la izquierda se ven las puntas de ionizacion y a la derecha los
electrodo que forman los capacitores de deteceion, estos se ven elaramente cortoeirenitados
entresi v con problemas de adherencia sobre el sustrato en los planos 111 .. .. .. . 39

4.7, lImagen tomada por interferometria optica de las puntas de ionizacion donde se produce la
descarga eléctrica. Las piramides fueron fabricadas en silicio v tienen una altura de ddpm 39

4.8, Vista del microsistema, este modelo se construyd con la union del procesos de fabricacion y
las mascaras dpticas. A la izquierda se ve el dispositivo cotupleto con ionizador, detectores y
pads de conexion. A la derecha arriba puede verse un detalle de la zona de ionizacion donde
ingresa el gas de muestra. abajo un detalle de la zona de deteceion donde se observan los
electrodos que forman los capacitores de medicion, también puede verse el ensanchamiento
del canal de circulacion de las particulas cargadas. . . . . .. .. ... ... ... ... 40

1.9, Aqui puede verse el perfil de velocidades de Hujo de un corte longitudinal del dispositivo
mostrado en la Fig. 4.8 se aumento la altura b de o zona de deteccion para lograr mejorar
L separacion de particulas cargadas. Se observa en la zona de deteceion luego del ensan-
chamiento un drea donde la velocidad del Auido baja hasra detenerse (representada en azul
] et ) T - |

4.10. Aqui se muestra nna ampliacion de la expansion del Hnido al ingresar a la zona de deteceion,
¢l Hujo ge detiene y comienza a recireular, esto reduce el vohmmen il del dispositivo. . . . 12

4.11. Se muestran las Imeas de Hujo para un Angulo de expansion de 34. 79, las mismas se curvan
al ingresar a la zona de deteccion por la presencia de nna drea de baja presion que genera
la recireulacion del Huido, se observa Huido recirculado en el dispositive. . . .. 000000 42

112, Aqui se aprecia una situacion lmite en la que el angulo de expansion a la entrada de
ln zona de deteceidn es de 907, puede verse un gran volien de Huido recirculando en
el dispositivo dentro del drea de deteccion. La circulacion del Huido es desde la zona de
ionizacion, derecha, hacia la zona de deteccion, izquierda de la imagen . . . 0 0 . 0. . 13

1.13. Aliora se muestra una situacion ideal en la que se elige el dngnlo mas apropiado para el
ingreso del fuido a la zona de deteccion, las lineas de Hujo son paralelas a las paredes
respentando el dngulo de expansion. La recireulacion ha desaparecido. . .. 0.0 00000 43

4.14. Eu el panel de la izquierda se puede ver el caleulo del campo eléctrico para una disposi-
cion de los electrodos de punta-plato. con una tension aplicada de 650V v distancia entre
clectrodos de 40pm, la tension maxima se encuentra nuy localizada en las puntas de los
electrodos, En el panel de la derecha se puede ver el cileulo del campo eléetrico parn una
disposicion de los electrodos de plato-plato, la tension aplicada de 650V y distancia entre
electrodos es 40pm, en este caso la tension maxima se encuentra dispersa sobre el electro-
dos inferior, también se aprecia que la distribucion de campo eléctrico es mas homogénen
el CHSARtErioN: . & - - s m b a s s A S FRE TR B R RN e e s D

1.15. En el panel de la izquierda se aprecia el set-up realizado para verificar In descarga eléctrica
v medir la corriente circulante entre los electrodos. Los ionizadores estan incluidos dentro
de una atmasfera de Nitrdgeno dentro de una burbuja de vidrio bajo un microscopio. A
la derecha se ve los microdispositivos de generacion de descarga fabricados en cobre. Los
mismos esta dentro e una burbuja de vidrio por la que se hace cireular Nitrogeno, el
gas tien un contenido maximo de oxiogeno menor al 0.5% v es producido por el equipo

MAXIGAS N2MAX208. . . .. .. .. RS I N L T e AV el D

4.16. Eu el panel de la izquierda se muestra el disenio esquenitico del sistema de control del pulso
de generacion de descarga eléetrica v en el panel de la derecha una imagen de pulsador
de descarga eléctrica construido con componentes discretos. El dispositivo fue disenado vy
simulado en LT-Spice y fabricado en un equipo de gravado de cirenitos impresos. . . . . . A7
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1.17. En esta imagen se muestra la configuracion plato-plato. a la izquierda vemos los electrodos
fabricados en eobre v a la derecha una hmagen de la descarga eléctrica que se produce sobre

lus electrodos el drea que cubre la misma es bastante mavor al caso de punta-plato. . . . . I8

LIS, A la izquierda se ve la enrva tedrica, con linea continun v los datos experimentales de la
ley de Paschen, marcados con puntos. Para trazar la curva se utilizé una fuente DC v un
sistema de descarga pulsada. En el panel de la derecha se ve la curva de corriente para un
dispositivo de electrodos plaro-plato de distancia § = G5, la curva fue trazada con una
FHERtE DO viv e v v b e v oo s e m e e e e e 0 e e e e s e e e e we O

4.19. En la imagen de la izquierda se observa una porcion del jonizador correspondiente al modelo
experimental construico en cobre sobre un sustrato de vidrio disenado segin la geometria
mostrada en Fig.4.32. La imagen de la derecha muestra la descarga eléctrica que se produce
entre los electrodos cuando § = 40pm, r = 125pm. V. =650V . .. .. ... ... ... 49

4.20. A la izquierda se ve la curva teorica, en linea continuy v los datos experimental de la ley
de Peek, mareados con puntos, para trazar la curva se utilizo nua fuente DC v un sistemna
de pulsacion de la descarga. En el panel de la derecha se aprecia la curva de corriente para
un dispositivo de electrodos punta-plato de distancia S = 45pm, la curva fue trazada con
una fuente DC v para este 1iltimo ensavo no se utilizo el sistema de control de pulsos de
eE g R T s i S e R R LR L R s T )

1.21. En esta imagen se ve el dispositivo de generacion v deteccion de iones disenado v sinmlado
con el software CoventorWare, el mismo esta furnmado por dos placas de vidrio del tipo
porta objetos separadas por dos pilares también de vidrio que dan la altura h al canal de
movimiento del Huido, este ingresa por (1) v estid contenido por los dos sustratos v los
pilaves (9) el fuido se dirige a la zona de jonizacion donde se encuentra con las puntas
de descarga (2) que junto a los pads (8) v (4) de conexion y al contraelectrodo (7) fueron
fubricados en cobre sobre el siustrato inferior, lnego de ser parcialmente ionizado el Huido se
dirige a la zona de dereceion donde un campo electrostitico desvia las particulas cargadas
hacia los detectores seccionado (6 que junto a sus pads (3) se encuentran wicrofabricados
sobre el sustrato superior. Luego el gas se dirige a o salida (5), Tambidu se puede ver un
detalle de los ionizadores (2) formado por 60 puntas sepavidas 40000 B Huido se meve
desde la entrada (1) hasta la salida (5) por una diferencia de presiones entre las misimas. .

o

1.22. Corte longitudinal del canal con produceion localizada de tones v la trayectoria que siguen
sstas particulas dentro de la zona de deteccidn. Debido a la focalizacion se generan corri-
entes de jones con secciones pequenas. Bajo condiciones de laminaridad el campo de deriva
E impulsa a los iones dando Ingar a la formacion de corrientes que llegan a los detectores.
Los de mayor movilidad K, entre posiciones (Xy. /i) v (X;. /i) mas cercanas al mgreso gue
los de movilidad menor Ay eu posiciones mas alejadas (X, h) v (X h). ... ... ... 52

1.23. Simulacion numérica de las trayectorias para lones en la zona de deteccion cuando se
aplican diferencias de potenciales de 9 vy 18 V entre citodo v dnodo. En linea de trazo
continuo para el perfil parabdlico Ees. (1.7) v (2.14) para dos posiciones iniclales (0.0}

v (0.50pm). En linea de puntos para un perfil uniforme con posicion inicial (0,0pan). . . . 53

4.24. Aqui se ve una imagen del dispositivo fabricado. el mismo cuenta con parte del encapsulado
plastico desarrollado para adaptar la entrada de gas de muestra hasta el canal del detector.
También se presenta el conexionado eléetrico que permire la utilizacion de los jonizadores
individualmente al ignal que facilita la medicion de carga sobre los detectores, al estar
seccionado el electrodo superior posibilita la medicion de carga en cada detector a una
posicion en x variable.

1.25. Vista en planta de una poreion del sistema de jonizacion, este cuenta con 60 pumtas sep-
avadas 300pm entre si v A0 entre punta, tueron fabricadas por deposicion anddica de
cobre en el panel de la izquierda se ve la reconstruceion tridimensional de parte del ion-
izador, el electrodo central tiene talladas las puntas y los electrodos superior e inferior son
los plaros conecrados a tierra.

o

(el 3
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1.26. En el panel de la izquierda se muestra el encapsulado propuesto para montar el dispositivo

1.28.

1.30.

1.31.

4.32.

de deteccion. Las piezas identificadas con el ntmiero (1) estdn disenadas en forma simétrica,
v en su interior permite el paso gradual del Huido, también se incluyeron los sustratos (3)
v los elementos de sujecion (2), A Ta derecha vemos la pieza construida en el polimero ABS
por el método de prototipado vdpido. también se puede ver el sustrato inferior en vidrio v
la manguera que lleva el gas de muestra al interior del dispositivo.

. EEn el panel de la izquierdo podemos observar esquetnatizadas las lineas de flujo del paso del

Huido a través de las plezas de plastico, antes de la zona de jonizacion, las mismas fueron
disenadas para minimizar las pérdidas producidas por el paso del flujo para un caudal de
2 [imin, el objetivo fue evitar zonas turbulentas que reducen el volumen atil. A la derecha
podemos observar una imagen de la simulacion de la velocidad del Huido al circular por
el dispositivo. solo se observa Huido con veloeidad tendiendo a cero en las cercanias de
las paredes. El Huido se mueve desde en el dispositivo, primeramente ingresa en la piezn
polimérica de la Fig. 4.26 v luego se mueve dentro del detector fabricado en cobre sobre
vidrio.

En esta fotografia se puede ver la disposicion del modelo ensavado, a la izquierda la fuente
de tensidn que esta formada por fuente variable de 0 a 25 V DC y un convertidor DC/DC
hasta LkV, Inego se observa el generador de pulsos regulable en amplitud y separacion de
pulsas, a la derecha el generados/detector de iones tabricado en cobre sobre uu sustrato de
vidrio, el gas ingresa al mismo a través de un regulador de caudal mecinico, luego ingresa a
dispositivo al pasar por la canalizacion de ingreso de muestra que fue fabricada en plastico
ABS. También se aprecian dos barerias de OV cada nna que generan el campo de deteccion
de lones sobre los capacitores.

. En el panel de la izquierda se ve la senal del controlador v la respuesta de la llave tipo

Musfet, la curva en verde es la senal del controlador v la curva de color roja es la respuesta
de alta tension que genera ln descarga eléctrica. A la derecha se mmestran dos disparos
del controlador v la respuesta de dos disparos de L Have, MOSFET k 1317, la separacion
entre dos pulsos es de s

Configuracion para analizar la descarga corona. Des cilindros concéntricos de radio r el
interno y radio S el externo. entre los dos cilindros se encuentra el dieléctrico que se desea
ionizar, la zona rallado de radio ry marea el lhite de la zona de ionizacion,

Panel izquierdo: Potencial eritico en funcion del S para un radio de curvatura de la punta
r = 12,5pm. En linea continua el modelo analitico Ee.(4.11). Las cruces corresponde a
la determinacion experimental empleando gas Nitrogeno. Panel derecho: Intensidad del
campo eléctrico sobre el dnodo en funcion de S/r cuando la tension aplicada sobre el
mismo es Vi =415V, . . . .

Magnitud del campo eléctrico en V/pm para a) S = 40pm, V., = 650V. b) § = 45pum.
V.= T06V. ¢)§ = 50um, V. = 8307V. d)S = 60pm. V, = 830V sobre la seccion indicada por
el contorno en rojo dentro del volumen del canal (¢). En la parte inferior de ese volumen
se puede ver la magnitud del campo en direccion longitudinal & una altura de 20pm desde
el plano sobre la parte superior del anodo y el catodo. El radio de eurvatura = 12,500
de las tres puntas que forman el dnodo es el mismo para todos los casos en que varia 5. La
distancia rg representa el radio efecrivo o distancia promedio en la gue el campo eléctrico
decae a 3V /pm desde el anodo,

a6

a0

=1

cn

Gl
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5.1. Esquema del sistema medicion utilizado para mediv la corriente que atraviesa el jon-
izador. Este es excitado por una fuente de tension que luego es pulsada por el sistema
de control electronico. Cada pulso dura 50ps v a su vez cada uno de ellos esta separa-
do del proximo Sms. Luego del jonizador se coloean dos resistencias By y Ry, sobre la
primera resistencia Ry=10MQ se coloea, como lo muestra la figura, un osciloscopio Tek-
tronix TDS5034B Phosphor Osciloscope, con el que se adguiere la sefnal para las tensiones
de 650,700,750.800.850.900 y 950 V. Se realizaron 20 mediciones para cada tension reg-
strandose una variacion menor al 5%. El ionizados cuenta con 60 puntas de descarga con
una distancia de 40pm. La resistencia Ro esde 100 K. . . . . ... o .. o000 00000 62

0.2, LEneste grafico se nmestra la carga que circula por el ionizador a través del gas, El lonizador
esta formado por 60 puntas separadas 10pm. El caudal de Nitvdgeno es de 21/min. EI valor
inicial de carga para G50V es aproximadamente 0.35uC. - . . ... .. 00000000000 63

5.3, Lmagen donde se muestra la disposicion del sistema de medicion con un electréometro para
determinar la carga en funcion del caudal en el panel izquierdo v [a carga para cada detector
en el panel derecho. Estas dos hmdgenes representan un corte longitudinal del dispositivo
en su area de deteccion de partfeulas cargadas, . . . .. ... ..o o ... 63

5.4. Senal de carga (' referida y normalizada a la curga O en funcion del caudal para 2.5, 10
I/min. Las barras en gris claro (obscuro) corresponden a YV (18V). . . .. .. ... .. .. (41

5.0, Senal de carga O referida v normalizada a la carga Cy para candal de 2 1/min en funcion
del mimero de detector. Las barvas en blanco para OV, gris claro 18V, gris obscuro 28 V y
e PR ARG, « s ST A R R S B R BTN Y N E NN E AR e 4

3.6. Trayectoria ideal de los jones enando se aplica una teusion de 18V v candal de arrvastre
2 [/min para alcanzar los detectores. Las dimensiones v demds pardmetros son ignales
al dispositivo experimental, Incluido dentro de las imagenes se pueden ver grificos de la
carga normalizada sobre los detectores v una ampliacion del impacto de los iones sobre los
detectores. En el panel superior se muestra la travectoria de Nitrogeno v Tolueno, en el
panel inferior se muestra la trayectoria de iones de Acetona y Etanol. . . . . . .. ... .. 65

Trayectoria ideal de iones de Acetona v Etanol cnando se aplica una tension de 180V, La
longitud de cada detector es 100 g Li focalizacion es de 20pm en la iagen superior
v Tpmnen la imagen inferior. Inchuido dentro de las mdgenes se pueden ver graficos de la
carga novmalizada sobre los detectores y una mmnplincion del impacro de los lones sobre
los detectores. El caudal de arrastre de 2 [/min v los demas pardwetros son iguales al
dispaSitivoexpetimental: - ¢ v v v s v s s s s s e T B EE B EE E R0 E S B e e s OO

0.8, Aqui se expone el pader de resolucian ffp en la dereccion de un gas y en el cuadro pequeno
se graficd la resolucion R como la capacidad de separar senales de acetona u etanol para ina
focalizacion de hy/h. Se mantiene el campo constante y se varia la altnra de h=500, 1000 y
1500 gom. Siendo el caudal 2 {/min vy otros parimetros como en el dispositivo experimental, 67

5.9. En esta imagen se ve una linea de tiempo que indica la sucesion de eventos que llevan a
obtener las graficas de las trayectorias deseriptas por las particulas cargadas y el grafico de
lus espectros obtenidos de la simulacion. El software tiene una intertaz de usuario escrita
en java, que eumple la funcion de “maestra”, y lineas de codigo escritas en lenguaje PERI y
lineas de cadigo que ejecutan el software gnuplot como cddigos “esclavos™ | los que reciben
las ordenes de la interfaz de usnario y realizan una tarea especifiea. . . . . . .. .. .. .. 08

5.10. En esta imagen se puede ver el la interfaz de usuario del Software desarrollado para de-
seribir las trayectorias de las particulas cargadas en su movimiento desde la generacion
lobular hasta la deteceion, La grafica superior describe las trayectorias de dos gases v la
imagen inferior muestra el espectro de deteceion que entregaria la medicion de una celda
construida con un arreglo de capacitores de deteccion. Las fuerzas actuantes que desceriben
las trayectorias son ¢! movimiento del Huido en sentido horizontal ¥ la movilidad ionica en
sentidovertical . . . .o o0 oo v a s : : g ¢ 69
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N.14. Estas miscaras se utilizaron para construir el modelo de generacion v deteccion de iones
por Hujo eruzado desarvollado en lasecd.2. . . . . .. Lo Lo 117
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Introduccion

Lav presente tesis doctoral muestra el diseno, la simulacion y la manufactura de microdispositivos de gen-
eracion y deteccion de lones, también se ha logrado un desarrollo innovador en dreas tecnoldgicas de alto
npacto como micro-mecanisinos, micro-fluidica, shwulacion de problemas multifisica, mediciones elec-
tronicas v su aplicacion en detectores del tipo de espectrometria de movilidad ionica (IMS). cumnpliendo
con los objetivos planteados en el plan de tesis. El proceso de investigacion ha permitido la elaboracion
de soluciones tecnoldgicas en problemas relacionados a la temiitica, colaborando en la resolucion de las
contingencias que presenta la miniaturizacion del tipo de sistemas requerido para la deteccion de sustan-
cias presentes en el aire a presion atinosférica. Siendo el aprendizaje constante uno de los pasos dados en
el desarrollo de la teenologia,

1.1. Antecedentes

Breve historia de la espectrometria por movilidad ionica

La espectrometria de movilidad iouica (IMS por las siglas en inglés de lon Mobility Spectrowetry) es una
téenica analitica usada para separar e identificar moléenlas ionizadas en fase gascosa a presion atinosférica.
La iouizacion del gas se realiza mayormente por descargas eléetricas o fuentes radioactivas. El desarrollo de
equipos del tipo IMS para deteccion in-situ hia generado gran interés en especial en aplicaciones militares,
de seguridad y mnbientales. Esta téenica se basa en la wedicion de la velocidad earacteristica de los iones
inipulsados por un campo eléctrico, denominada velocidad de deriva, capitulo 2.1

vy=KE

esta, resulta proporeional al campo eléctrico £ siendo el coeficiente de proporcionalidad &, la movilidad
ionica b que define de manera nnica al compuesto que se quicre identiticar puesto que su dependencia con
lns Huctuaciones térimicas b7 la carga eléetrica ze, la densidad del gas N la seccion efectiva de colision
(), se puede obtener del balance entre la variacion de la cantidad de movimiento y la fuerza impulsora
durante el choque elastico entre la molécula ionizada de masa m y otra neutra de wasa M [11.

1.1.1.  Sistema de separacion utilizando tubo de deriva

En la Fig. 1.1 se muestra esquematicamente la configuracion de uun dispositivo IMS (Ion Mobility Spec-
trometry) convencional, las particulas son jonizadas en la primera parte del dispositivo, luego uni con-
puerta counica a las mismas con el tubo de separacion, el cual consta de un campo eléctrico formado
por anillos a distinta tension, al moverse las particulas ionizadas en este campo eléctrico se separan segin

!Movilidad Tonica: Coneepto que expresa la velocidad que adquieren los iones de un medio al estar sometidos a un campo
vlectrico
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su movilidad onica. eada uno de los distintos tipos de particulas tendran velocidades vy diferentes, en ol
tubo de separacion se hace circular un tinido a contracorriente, este finido se elige segin la movilidad de
las particulas que se desean detectar, La compuerta que comunica la camara de ionizacion con el tubo
de separacion, es una pieza importante en este tipo de dispositivos ya que establece el tiempo inicial de
lis particulas cargadas que se mueven en el tubo; la medicion del tiempo de deriva 2,1.5

x| .
\ | f i | E-— f X i:' : Uetector
‘ N iy °® “
| Wi dcompuerta Ky K
" S
Fuente de loniz) _ 040 @

Figura 1.1t Eu la imagen se muestra la configuracion mas usida en la teenologion IMS. el gas ey
ionizado en la primera parte del dispositivo, generalmente con una fuente radioactiva, luego una com-
puerta mecanica vertical se abre dejando pasar las particulas cargadas a la zona de separacion (tubo
de separacion) alli un campo eléetrico las arvastra hasta el detector, mientras cireula un ujo a contra
corriente, las particulas con movilidad distinta, Ky > Ko Hegaon o tiempos distintos, £ < {5, asise logra
suidentilicacion.

B o B o
Ty KE

determina el tipo de molécula a identificar.

En la Fig.1.2 se puede ver la grifica que se obtendria de un dispositivo como el mostrado en la Fig.
[.1, donde las particulas cargadas que tienen mayor movilidad Ay llegan en tiempos mas cortos £ al
detector, que las particulas con movilidad Ky las que llegan a to

Estableciendo el campo E vy la distancia d, predeterminadas por la configuracion del dispositivo
experimental, se obtiene la movilidad A para cada muestra analizada,

1.1.2. Sistema de separacion utilizando flujo cruzado

Ui solueion alrernativa a o determinacion del tiempo de vuelo para I identificacion de an analito es |a
deteceion por Hujo eruzado (cross How) con el cual las partienlas ionizadas sou desviadas con i eampo
transversal a la direccion de un Hujo de gas de arrastre. Si bien esta propuesta ya ha sido planteada hace
un tempo atras, existen problemas aun no resueltos que son propios de la escala de tamanos empleada
para el diseno en microdispositivos. Eu este trabajo investigamos la correlacion de las leyes macroscopicas
de las descargas luminiscentes (glow discharge) para determinar las tensiones de trabajo requeridas para
la produccion de iones en la escala adecuada.

Tipicamente, la determinacion del tiempo de vuelo para la identificacion de un analito mediante la
téenica IMS requiere gue la distancia d, longitud del tubo de separacion, sea del orden de centenas de vnn,
La espectroscopia en una escala de tamanos dos drdenes por debajo constituye un problema no tratable
mediante esa téenica. Alternativamente, la deteccion por flujo cruzado, emplea un campo impulsor de
jones que permite separarlos por movilidad, pero en direccion transversal a la del movimiento de iones
propuesto en el IMS. Este diseno es summmente compacto y relativamente simple de fabricar con teenologia
de microsistemas. Las particulas ionizadas son desviadas por un campo transversal a la diveccion del fujo
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Figura 1.2: En esta imagen vemos la grafica que se obtendiin de un dispositive IMS con nn tubo de
separacion, las particulas ingresan al tubo con [ apertura de ln compuerta, este momento es tomado
como tiempo inicial de medicion, lus de mayor movilidad A Hegan primero al detector, tiempo 5 v las
de movilidad menor K, Hegan a un tiempo ta, luego con este tiempo de medicidn y el valor del campo
eléctrico se obtiene los valores de movilidad 10nica de cada especie y comparando con una base de datos

s logra su identificacion.

de un gas de arrastre, se tienen dos vectores de movimiento, unw en el sentido de ese Hujo longitudinal
y otro perpendicular al mismo generado por un campo electrostatico 2] El mérodo por Hujo cruzado
con deteccion diferencial [3] permite identificar movilidades mediante la determinacion de intervalos con
cotas maximas de movilidad. En la Fig. 1.3

O

— )

-— v ,‘/,'r E

y Ve[ |
i/ B Deee v Eb

R o - I

| \i7 - i

.”,.’
Z XC—1

Fuente Radioactiva (+)

L

Figura 1.3: Diagrima de deteccion diferencial para detectores planos con fuente de ionizacion radioac-
tivit. Li velocidad del fluido se supone constante ¢y en todo el canal. Entre el electrodo inferior (anodo)
v los electrodos superiores separados una distanein i se aplica una diferencia de potencial que genera
un campo eléetrico E. que fue supuesto unilorme [4]. Las posiciones finales oy, y oo, determinadas poi
tamaios de los detectores v las magnitudes de los vectores de cammpo y de Hujo son disenadus para

detectar cotas maximas de movilidades (ver texio).

se muestra un esquenna del sistema convencional con una fuente de fonizacion radioactiva que produce
jones en una zona tan amplia que estos cubren toda la seccion de ingreso a la region de deteceion. Un flujo
de arvastre mueve las particulas cargadas descde la zona de jonizacion hasta la zona de deteccion. Allf un
anmpo eléctrico deflectn estos iones, los de mayor movilidad serdn colectados en el primer electrodo
{detector), el limite de movilidad detectable para el electrodo siguiente kb 1o define la movilidad
correspondiente a los iones que viajando a baja altura y = 0 alcancen la posicion (x = ry. y = hi), siendo
I la altura del canal. En condiciones de iones ideales tales que las repulsion conlumbiana entre iones v los
efectos difusivos sean minimos sobre su trayectoria, sélo serd posible colectar en detectores siguientes los
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iones con movilidad menor a k., puesto que todos los de movilidad mayor, sin importar su posicion
en el canal, seran colectados en el primer detector,

Este metodo de deteceion tiene un problema, los iomes a identificar pueden caer en mas de un detector,
Es decir, solo podemos estar seguros que en un detector posterior la movilidad de nm ion es acotada por un
valor maximo. Explicamos detalladamente este problema con nn ejemplo simple de dos finicas movilidades
ilnstrando en la Fig. 1.4

X0 Xb Xa

TR

[N A g MR S —— |
—1

(+]

Figura 1.4: Diagrama de deteccion de un gus (circulos negros) v gas de arvastee (eiveulos rayacdos), los
iones se presentan distribuidos en todo el canal. las particulas cargadas que se encuentren por encinm
de la altura b produciran solapauniento en la senal de deteccion.

las trayectorias de dos moléenlas jonizadas, Representamos con elrenlos rayados, la de mayor movil-
idad. que pudiera ser el caso de algunas moléculas jonizadas del gas de arrastre. Con circulos de color
negro, representamos los iones del gas a detectar. Supongamos que la longitud del primer detector, Hujo
de arrastre y diferencia de potencial entre anodo y detectores, se disefian para que kb, coincida o sea
leverente menor que la movilidad del gas de areastre, Claramente, con esto nos aseguramos que todos los
iones del gas de arrastre son colectados en el primer detector. Sin embargo, los iones de menor movilidad
pueden caer tanto en el primer detector como en el segundo detector. Evidentemente, v despreciando
repulsion coulombiana entre iones v efectos difusivos, existe una altura critica figq, para la cual todos
los tones de la moléenla con menor movilidad que se encuentren a una altura y > figge caerdn en el
primer detector. En consecuencia no es posible asignar un detector en particular para las moléculas del
gas a identificar. Para coutrarrestar este efecto. en ln bibliografia se propone establecer una relacion de
tamanos entre electrodos que determina un error aceptable s6lo con un amnento sustancial del tamnano
del dispositivo [4]. Lo cual estd en la direceion contraria a nuestra bisqueda de escalamiento.

No ubstante este problema, son deseables soluciones que permitan separar movilidades mediante el
disenio de microsistemas. El sistema de Hujo cruzado utiliza un tnico gas de arrastre para mover los jones
mientras que el método rradicional de IMS se utilizan sistemas de apertura v cierve de compuertas para
lograr el tiempo cero de medicion 5], Este método vequiere mayvor cantidad de elementos no escalables
como ser un arreglo de anillos a potencial ereciente para tmover las particulas cargadas desde los lonizadores
a los detectores 6. Ademas, el IMS tradicional emplea un gas invectado a contracorviente”, lo que en
la escala submilimétrica vesultaria my dificil de hmplementar debido al incremento del efeeto de la
viscosidad o condicion de laminaridad [7]. Ademds implicaria que el sistema necesitaria de otro medio

para levar el gas de muestra hasta la zona de fonizacion.

Actualmente, existen propuestas como por ejeriplo el caso de la focalizacion [8] para resolver el
problema mencionado precedentemente. Hasta el momento y debido a los inconvenientes que plantea la
escala submilimétrica, ha vesultado sumamente dificil y costoso aplicar este tipo de solueiones. Fu los

YEl gas myectado a contracorriente es generalmente un compuesto gaseosa con carncleristicas especiales para mejorar la
detecerdn de un elemento determinado
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Figura 1.5: En esta imdgen vemos la gralica que se obtendria de un dispositive IMS con sistema de
deteceion por flujo eruzado, en linea continua se observa la carga medida sobre los detectores y en linea
seccionada vemos lns distribucion de cargas que deberian Hegar o los detectores, la senal obtenida, en
linea contimia. es una suma de las lineas seccionadas. La bibliografia sugiere aumentar la longitud de
los electrodos para mejorar este inconveniete

dispositivos del tipo Hujo eruzado estandard se propone el uso de boquillas de focalizacion o complejas
canalizaciones. que dificultan el movimiento del fuido dentro de sistema, generando turbulencias y zonas
de Hujo detenido. Los resultados de estos equipos muestran baja eficiencia de idenrificacion en dispositivos
con esta focalizacion [9].

Los modelos presentados en este trabajo poseen una fuente de generacion de particnlas cargadas
por descargas eléctricas v el sistema de deteccion utilizado es el llamado de absorcidn o fiujo cruzado
(cross-How). el que resultd ser el mas apropiado para la aplicacion en microsistemas.

1.2. Motivaciones del presente trabajo

La principal motivacion de este trabajo doctoral fue la solicitud del Ministerio de Jusricia v Derechios
Humanos de la Nacion [10. L] a investigadores de CNEA (Comision Nacional de Energfa Atomica) y
CITEFA (lustituto de Investigaciones Cientificas v Téenicas de lus Fuerzas Armadas) para comenzar a
trabajar en un proyecto llamado “Estudio de Prefactibilidad Téenica-Economica, para el desarrollo de
prototipos industriales de olfateadores (snitfers) de drogas y explosivos”. La deteceidn de este tipo de
sustancias puso en evidencia la necesidad de avanzar en generacion y deteccion de jones, El grupo de
investigacion de CNEA comenzo a dar los primeros pasos en ¢l estudio de la espectrometria de movilidad
ionica en dispositivos de tamano micro. basindose en un desarrollo anterior 12], de un dispositivo de
dereceion de compuestos por movilidad ionica de tamano macroscopico que utilizaba una tuente de
generacion de iones por descargas eléctricas v un sistema de Hujo cruzado para la separacion y deteccion
de jones '13].

La utilizacion de MEMS (Microelectromechanical systems por sus siglas en inglés) v cirenitos inte-
prados cot caracteristicas tridimensionales e incluso con piezas mdviles, permite resolver un sinntimero
de aplicaciones que no pueden realizarse ni por sistetnas macroscopleos ni por sistenas microclectronicos
solamente [14, 15, 16]. Los equipos utilizados actualimente tienen gran tamano y peso, ademas de requerir
sistemas auxiliares para su funcionamiento. La miniaturizacion en el drea de la olfarometria daria la
posibilidad de trabajar con dispositivos portatiles de bajo consumo y de mayor eficiencia. Sumado a esto
vepresentarin un primer paso en la comprension de este tipo de microsistemas de amplia aplicacion en el
sunpo de ln industria y de seguridad. Se debe tener en cuenta que las ventajus de la escala podrin ser
aprovechadus para evaluar posibles modelos bioldgicos ¢ue presentan arreglos de sensores interconectados
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imposibles de reproducir en tamanos mayores.

El estudio de este tema involuera el desarrollo de nuevas capacidades de sensado con microsensores,
el diseno de cireuitos integrados de adaptacion de senales v procesamiento v la caracterizacion del mi-
crosistema. Esto es necesario porque se plantea un desarrollo complejo donde se combinan desarrollos de
microfuidica, procesos de fabricacion, caracterizacion, modelado v diseno de microsistemas, imchuyendo
tarmbién los sistemas de medicion v el diseno de los dispositivos miicroelectrdnicos de adecuacion de seriales
e interfaz asociados.

El diseno de narices electronicas enfocadas a la deteccion en campos de la biologia v la industria de
los alimentos [17, 18, 19], serviran de base para los nuevos desafios impuestos por este trabajos doctoral,

Los dispositivos mencionados se han construido en lahoratorios asociados como el Laboratorio de
Microtecnologia del Instituto Teenologico de Massachusetts (MTL MIT - USA) v el Instituto de Micro-
electronica v Microsistemas (IMM - talia).

1.3. Metodologias y técnicas aplicadas

Se contenzo realizando un extensa busqueda hibliografica en las revistas “Transactions” de [EEE, “Jour-
nal of Microelectromechanical Systems (MEMS)”, “Sensors Journal”™ IEEE |, "Sensors and Actuators”
ELSEVIER. “Journal of Electrostatic” ELSEVIER entre otras publicaciones relevantes. Primeramente
se realizo el diseno numérico en colaboracion con los grupos UNNE (Universidad Nacional del Nordeste)
v del CIMEC-INTEC (Centro Internacional de Métodos Computacionales en Ingenierfa - Iustituto Tee-
noldgico para la Industria Quimica). Se analizaron y evaluaron los distintos métodos de ionizacion exis-
tentes en la actualidad, en la bisqueda de un sistema compatible con la tecnologia MEMS [20, 21, 22].
Se evaluaron v caleularon los tiempos v trayectorias de vuelo que poseen los compuestos de interés, con
el objetivo de encoutrar los modelos matenidticos computacionales que mejor representaran el campo
de analisis (23, 24, 25], Luego se trabajard en simulacion de gistemas de deteceion de iones, entocando
el problema a los lites de nmestra que planten la micro escala. El doctorando recibio entvenamiento
en téenicas de microfabricacion en los laboratorios asociados al lustiruto Tecnologico de Massachusetrs
(MIT- USA) y al Instituto de Microelectronica y Microsistemas (IMM - Italia). Simultdneamente se
empezarin algunas pruebas en los laboratorios de lu Comision Nacional de Energia Atdmica (CNEA) v
en ol Tnstituto de Investigaciones Cientificas y Téenicas de la FFAA (CITEFA).

Se estudio la deteccion de pequenas cantidades de cargas, analizando la electronica asociada a es-
ta problematica; se incursiond en métodos de pre-concentrado de muestras para aumentar los rangos
de deteccion [26] . Lo antes detallado, se realizd con la ayuda de los programas computacionales com-
erciales mencionados en el capitulo Mareriales v Mérodos. Los modelos se enfocaron en investigar los
limites de deteccion de compuestos volitiles v drogas peligrosas. Se realizaron pruebas con la réenica de
micromaguinado por ablacion liser.

[2] plan se completa con una serie de cursos al principio de la carrera entre los cuales se incluyen:
cursos del ciclo bisico del Instituto Siabato, Filosofia de la Clencia, Fisica v metalurgin de la Soldadura,
Introduccion a la Clencia de los materiales, Introduceion a la Clencia ¢ Ingenieria, Introduccion de la
Fisica del Solido. Métodos Numéricos . Seminario de Investigacion en Ciencias de la Ingenieria, Téenicas
Estadisticas, Eenaciones Diferenciales v Sisteras Dinamicos,

Las actividades que se desarrollaron para connplimentar el plan de tesis fueron:

« Awpliar el conocimiento redrico y experitental en diseno v caleulo de reenologia de olfatomerria
electronica y microfabricacion de dispositivos,

a Revisar la bibliografia sobre olfateadores electronicos v microsistenias

» Comparar los diversos desarrollos existentes, evaluar los parametros de desempeno. consimo de
potencia, velocidad y capacidad de procesamiento de informacion,

s Concepcion, disenio. simulacion virtual v diseno fisico.
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s Caracterizar v testear los microsistemas resultantes.
= Experimentar con detectores a escala v utilizar los microsistemas integrados desarrollados,

» Realizar cursos de postgrado en la temdtica de microsistemas, microtnidica, materiales, modelado
v simulacion.

Recursos disponibles

Esta tesis se realizd en un ambito de grupos de trabajo que coutaron con todos los recursos necesarios
para la realizacion del plan de trabajo. Las publicaciones de interés se hallan disponibles en formato elee-
tronico en la CNEA (biblioteca electronica). Se dispone del software necesario, el cual incluye MATLAB
v licencias de CoventorWare 2008 y Simion 8 que permiten la simulacion y diseno fisico necesarios. Iin
cuanto al acceso a fabricacion de eirenitos integrados, la CNEA ¢nenta con una facilidad del tipo sala
limpia completamente equipada para microfabricar. Ademas se cuenta con lahoratorios asociados como el
Microsystem Tecchnology Laboratories (MTL — MIT). Para la caracterizacion v medicion de los circuitos
integrados. se cuenta en el laboratorio con instrumental basico de medicion, v con equipo especializado.
que incluye principalmente analizadores logicos, instrimentos de medicion de bajas corrientes (picoam-
perimetros). estacion de prueba de circuitos integrados. generadores vectoriales de senales y estaciones
cle testeo basadas en FPGA Xilinx.

s Beea tipo doctoral CNEA ATD-141.

s Financiacion propia de CNEA (Comision Nacional de Energia Aromica).

1.4. Objetivos del trabajo doctoral

1.4.1. Objetivos generales

Los vbjerivos generales del plan de trabaju son dos. Elaborar soluciones teenologicas para problemas
existentes permitiendo afrontar las contingeneias de los tiempos modernos en los que se presentan graves
problemas de seguridad v formar recursos humanos en un area tecnologica de alto hmpacto como es la de
los micro-nanomeeanisnios,

1.4.2. Objetivos especificos
Los objetivos especificos se enuncian a continuacion:

s La fabricacion v puesta a punto de prototipos de generacion v deteccion de iones de funcionamiento
real v la verificacion de sus capacidades.

s Diseniar, sitnular y caleular sistemas miniaturizados para deteceion de compuestos orgianicos volitiles
vode drogas peligrosas, siendo esta un drea estratégica. Estos dispositivos deberin ser de dimen-
siones micrométricas (dar rango) v se disenardn junto con la micre-nanvelectronica asociada que
perniita su funcionamicnto como microsensor. Las principales ventajas asociadas a la disminucion
del tamano son la reduccion del consumo energerico, del peso, mejora sustancial en la sensibilidad
v el meremento de la Hexibilidad de medicion.

s [nerementar el conocimiento en el drea de microsistemas. Se propone levar adelante estudios,
disenos, cdleulo v construceion de sistemas micro-electromecdnicos (MEMS) en general y en par-
ticular dentro del drea de espectrometria de wovilidud onica 27, 28], Realizdndose los modelos
miatematicos necesarios para comprender y aproximar el funcionamiento de las maquetas virtnales
v los dispositivos fisicos fabricados. Estos modelos se realizaron utilizando herramientas de software
especiales como por ejemplo: CoventorWare v SIMION 29].

Universidad Nacional de San Martin XXV Instituto Sabato



UNSAM

T

1. INTRODUCCION

1.5. Estructura de la tesis

liste trabajo de tesis esta dividido en siete capitulos.

s Este capitulo contiene la introduccion a la tematica sobre la que trata este trabajo. También se
enuncia una descripeion de la espectrometria por movilidad ionica en la que se explican las dos
disposiciones mas utilizadas, tubo de separacion y sistema por Hujo cruzado. Ademas se comenta
la metodologia v téenicas aplicadas on este trabajo de tesis. Finalizando el capitulo se encuentran
los objetivos generales v especificos.

s Eu el capitulo 2 se describe el marco tedrico que sustenta el desarrollo de lo presentado. Desde
las ecuaciones que describen el funcionmmiento del generador de iones pasando por las formulas
(ue enuncian el movimiento de particulas cargas arrastradas por un Huido hasta las ecnaciones que
modelan la separacion ionica por movilidad.

s [l capitulo 3 esta formado por la deseripeion de las técnicas, equipos v software utilizados para
coustruir los dispositivos ensayados en este trabajo, tanto los modelos virtuales como los modelos
tisicos.

s [0l capitulo 4 agui se realiza una descripeion de los modelos fisicos v virtuales que se han usado
destacando la evolucion a medida que se desarrollaba este trabajo.

= El capitulo 5 contiene una detallada evaluacion de los resultados obtenidos,

= El capitulo 6 enuncia las conclusiones y sugerencias de trabajos futuros. se precisan los pasos a
seguir en la evolueion de este tipo de dispaositivos,

s El capitulo 7 se muestran los posters y publicaciones.

» Miscelineas, aqui se agregaron los materiales adicionales que posibilitaron la coneresion del trabajo
de tesis. diseno de mascaras 6pticas, planos mecanicos, certificados ¥ cursos de capacitacion.

s Bibliografia, aqui se muestran las referencias bibliograficas ntilizadas en el trabajo de tesis.
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En este capitulo se hace inca pic en las ecuaciones y fundatmentos matematicos que vigen el nocionamiento
de los dispoesitivos de espectrometrin de movilidad idnica (IMS). Los antes mencionados poseen tres
subsistemus caracteristicos que determinan su funcionamiento, un primer subsistema de generacion de
iones, el segundo subsistema es el encargado de mover las particulas cargadas logrando su separacion y
finnhuente el tercer subsistema es el que detecta y clasifica los iones preseutes. La generacion de jones
podra utilizar mayormente fuentes radioactivas o de descargas eléctricas. Las fuentes de descarga eléctrica
generan particulas cargadas a través de campos eléctricos, las leyes que los rigen son principalinente la
ley de Laplace, ley de Peek, ley de Paschen, ley de Warburg y leyes de difusion, los valores a determinar
serin intensidad del campo electrostatico, tension de ruptura del dieléctrico, corriente circulante por el
dispositivo,

El segundo de los subsistemas se ocupa de miover y separar los iones, caracteriza el tipo de dispositivo con
el que se trabaja, comunmente se utilizan dos formas de mover particulas cargadas desde el generador de
iones hasta su detector, esta son, campos eléctricos variables o un fluido de arrastre. En el caso de ntilizar
un fluido de arrastre las ecuaciones correspondientes seran Poiseuille, Darcy-Weisbach v Navier-Stokes,
Los valores o determinar son, el tipo de Hujo que se genera, L velocidad del mismo, las pérdidas de carga
por rozatiiento del Huido v Lo existencin de areas de flujo detenido o de reciveulacion.

Bl tercer subsistema, consiste en la deteccion de lones, y se realiza o traves de campos eléctricos que
captan las particulas cargadas presentes, estas son arrastradas por el gas y deflectadas por un campo
clectrostitico, las ecuaciones aqui utilizadas serdn Poisenille v Navier-Stokes combinadas con Laplace y de
difusion. Lasimulacion de dispositivos como los que plantea este trubajo se coutran en modelos multifisica
de escalas microseopieas. Siendo la Huidodindmica el drea que contiene gran parte de los modelos tedricos
presentados.
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2.1. Fluidodinamica

Fluidodinamica es una disciplina dentro de la mecanica de los fluidos, entendiendo fluidos como liquidos v
gases. Las ecuaciones que [a rigen son las ecuaciones de conservacion de masa, de momento lineal (segunda
ley de Newton) y de energfa (primera ley de la Termodimica). La aplicacion de estas ecnaciones supone
la verificacion del continuo, en el caso de gases esto se realiza a traves del mimero de Knudsen, ademis
se realizan las verificaciones de los mimeros de Mach v de Revnolds para establecer si las ecuaciones a
aplicar estaran en el rango compresible o no y caracterizar el flujo en laminar o turbulento (30, 31].

2.1.1. Numero de Knudsen (I,):

Este es un mimero adimensional que indica la validez del campo continuo v es igual a la proporcion
entre la longitud del camino libre medio molecular A y una escala de longitud fisica representativa L de
la geometria del dominio de caleulo, esta longitud en el caso de canales pude ser el ancho, el alto o el
diametro.

A T

f\'" e i
L \/E?T{T‘EPL

(2.1)

En laecuacion anterior /2 es la presion, o es el diametro de la molécula del medio gaseoso y Ky es la
constante de Boltzmann. A través de la ec. 2.1 se verifica la validez de la condicion de continuidad, si
bien los gases estan formados por particulas, para el andlisis matewatico se lo puede considerar como un
contino, si el cociente entre el camino libre medio A y la longitud caracteristica es menor a la unidad.
asi los modelos serdn descriptos por las ecuaciones de la dindmica de Hnidos, ahora bien, si el mimero de
[Knudsen es cereano a la unidad o mayor, se debera recurrir a las ceuaciones de la mecanica estadisticn
para deseribir el comportamiento del Huido. En estos casos hay tendmenos que no pueden ser descritos
por las ecuaciones clisicas de la dindamica de fuidos, ni se pueden aplicar las condiciones de frontera
habituales (velocidad cero en las paredes) ya que las moléculas de los gases tienen un recorrido libre
medio, considerablemente superior al de los liquidos. Un gas, se puede considerar un medio continuo para
valores e A, menores a 0.001. Para valores mayores que este pero menores (que 0,1 se conserva la validez
de las ecuaciones de Navier-Stokes sin embargo se debe considerar deslizaniento en la frontera. Valores
de I, wayores a 0.1 el modelo continno ya uo es apto para la deseripeion del fiujo v se debe recurrir
a lo mecinica estadistica para modelar correctamente la interaceion entre particulas 32|, Generalmente
para un gas, el A esta en el orden de los 10 %m en coudiciones estandar de presion y temperatura
(25°C.101kPa) [33]. Resulta de suma importancia determinar los rangos de dimensiones en los cuales se
pueden presentar inconvenientes al momento de modelar el Hujo como continuo.

2.1.2. Numero de Reynolds (/{p):

El mimero de Reyuolds se utiliza para caracterizar adecuadamente el Hujo de un fluido. Este mimero
adimensional representa la relacion entre fuerzas inerciales v fuerzas viscosas del flujo en un fluido. Con
esta informacion se puede determinar si el fHujo es laninar, de transicion o turbulento. En los casos
donde el Hujo del Huido es laminar, este se mueve en capas con limites claramente definidos y los cambios
en propiedades, como velocidad y presion son graduales v regulares. En tanto los flujos turbulentos se
carncterizan por cambios en velocidad v presion violentus e inpredecibles en espacio y tiempo.

Ry = '_D_!i!_. (2.2)

1/

donde vy es la velocidad media del Auido, D diduetvo del canal, ¢ la viscosidad einematica del Huido.

Ui
P

' —

(2.3)
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Figura 2.1: La imagen muestra una vista rontal y otra longitudinal de un canal civeular de diametro
D, por el que se mueve un fluido con una velocidad vy El mimero de Reynolds pura esta geomeltria
es igual o la relacion existente entre el producto de la velocidad del fujo ep con el diiimetro Dy la
viscosidad cinematica del thuido, v, También se puede aprecianr en la vista longitudinal el perfil parabdlico
de velocidades que se generan entre las distintas capas del Huido, siendo niximo en el centro v tendiendo
a cera sobre el borde del canal.

La viscosidad cinematica 1 es el cociente entre la viscosidad dindamica 5 v la densidad p del Huido .

21 Jos casos en que la seceidn no sea circular se deberd caleular el radio hidrdulico Ry, como el cociente
entre area del Huido y el perimetro en contacto con el horde P,

Area
Ry = ;J_ (2.4)

reg=hw

FiziheZw

SBLCIONes N0 (culures

Figura 2.2: En el cuso de secciones no circulares lan dimension caracteristica se caleuln o traves del
vadio hidraulico Ry, que es ol cociente entre el dven del fluido y el porimetro gue moja el mismo, este
se introduee en la formula del numero de Reynolds multiplicada por un coeliciente cuatro en lugar de

diametro.

El mimero de Reynolds para secciones no circulares es igual w:

B ARy Uy

12

Rp (2.5)
[Los valores limite del munero de Reynolds que definen los regimenes del Hujo dependen de, la geometria,
la velocidad del Hujo v del Huido, Generalmente los limites caracteristicos son, valores de R, mayores a
1000 indican flujo turbulento, menores a 2000 indican Hujo laminar v los valores intermedios indiean fujo

de transicion.
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2.1.3. Nimero de Mach (M):

Este indice es igual a la relacion existente entre la velocidad del Hujo de un gas vy v la velocidad del sonido
en ese mismo gas C. A través de este mimero adimensional se realiza el andlisis de Hujos compresibles,
estableciéndose cinco categorias, Los valores cercanos a 0.2 dan como resultado un régimen inconipresible
donde los efectos de compresibilidad se consideran insignificantes.

M=L (2.6)

Ahora biew, se consideran subsonico los valores del mimero de Mach inferiores a [a unidad v superiores a
0.2, vit que tiene una magnitud suficientemente elevada para quedar fuera de la clasificacion del régimen
incompresible. Los valores mayores a este se clasifican en regimenes transonicos. si son mavores a la
unidad pero cercanos a este valor, sio el valor del wimero M ey varias veces superior a la unidad el
Hujo es supersénico v si este valor supera en mis de cinco veces Lo unidad es considerado hipersonico. Las
consideraciones anteriores se relizaron para simplificar ¢l caleulo v utilizar las ecuaciones correspondientes
a Hujos incompresibles.

2.1.4. Ecuaciones de Navier-Stokes

Una de la ecuaciones utilizadas para modelar el fiujo de un Auido fue la ecuacion de Navier-Stokes, con
ella se determind presion, velocidad y régimen del fiuido [34]. Se aplicd conservacion de, masa, momento
v energin dentro de campo del continmo para densidad constante del fhuido.

Conservacion de Masa

dp .
— 4 (Vprr) =0, 2.7
It +(Vpry) (2.7)

donde p es la densidad del fuido. vy es la velocidad del Huido.

Conservacion de Momento

ﬂ(%‘_] + (V) =-VP +(VT)+pg+ F, (2.8)
T s ln tension viscosa, VI es la variacion de presion, g la gravedad v F es fa fuerza.
Conservacion de Energia
e : .
ar + 0oV =V(AVT)+ I + . (2.9)

Donde ¢ es la energfa interna del sistema, definida como ¢ = pCpT, siendo C'p el calor especitico del fuido
a presion constante, y & la conduetividad térmica. H es el término de la fuente de energia (entalpia) y ¢
el término de disipacion térmica a volhimen constante,

Ecuacion de Estado

Eu los modelos desarrollados se supone densidad constante. Se asime que la densidad es independiente de
Ja presion v la temperatura. Bl software disponible CoventorWare 2008/10 permite caleular la densicad
dependiente de la temperaturi.
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2.1.5. Ecuaciones de difusion

Cuando en un sistema termodindamico multicomponente hay un gradiente de concentraciones, se origina
un Hujo irreversible de materia, desde las altas concentraciones a las bajas. A este flujo se le Hama
difusion. La misma tiende a devolver al sistema a su estado de equilibrio, de concentracion constante. La
ley de Fick, eenacion 2.11, nos dice que el flujo difusivo que atraviesa una superficie J en [mol/m*s| es
directaunente proporcional al gradiente de concentracidn [35]. El coeficiente de proporcionalidad se lama
coeficiente de difusion D en 'mi¥ /s, Para un sistena discontinio (membrana que separa dos camaras)
esta ley se escribe como.

J=-DV,, (2.11)

donde V,, es el gradiente de concentracion, J mimero de particulas gue fluyen a través del darea normal
en la unidad de tiempo, D es la constante de proporciomalidad Hamada coeficiente de difusion.

J =9, (2.12)

El veetor J puede ser descripto como el producto de la velocidad del Hujo ditusivo v por n ndmero de
particulas Entonces la ley de Fick se escribe:

D

n

1= —(—)V, (2.13)

El Hujo ditusive continua hasta que desaparece el gradiente de concentracion.

Movilidad idnica

Los dispositivos del tipo IMS basan su funcionamiento en la medicion de la velocidad caracteristica de los
iones impulsados por nu campo eléetrico, denominada velocidad de deriva (drift velocity). en los sistema
de decteceion por Hujo eruzado (cross How) la velocidad de deriva forma con la velocidad del flujo vy un
angulo de 0%,

vy = NKNE, (2.14)

Ja velocidad de deriva vy, resulta proporcional al campo eléerrico E| siendo el coeticiente de proporcional
K Ta movilidad idnica

321 f27 1 1
K = —==—|—=(—+ =) (2.15)
16 N QY kT " M
que define de manera unica al compuesto que se quiere identificar puesto que su dependencia con las
fluctuaciones térmicas kT la carga eléctrica 2., la densidad p representada por el mimero de moles N
del gas v la seccion efectiva de colision . se puede obtener del balance entre la variacion de la cantidad
de movimiento v la fuerza impulsora durante el choque elastico entre la molécula ionizada de masa m
y otra neutra de masa M [36]. En los dispositivos convencionales IMS Ta medicion del tiempo de deriva
determina ¢l ripo de molécula a identificar.
d i

:d = N

= — 2146
vy KE W19

Universidad Nacional de San Martin 5 Instituto Sabato



UNSAM

UL AL

NACIINAL [

e 2. MARCO TEORICO

{/\ J‘J "\ I = CPup———— {
| =] \
~ |
(Y | Pag b
\ W J
| !f o B e ==
Sl o | !

Figura 2.3: En la ligura se ve la representacion del esquenia ntilizada para deducir la Ley de Poiseville,
donde se tiene un un tubo cilindrico por el gue circula un fluido que Hena completamente el volumen y
se encuentra en flujo uninar, Hp < 2000 . el movimiento es generado por una diferencin de presiones
entre la entrada v la salida.

Estableciendo el campo eléctrico £ v la distancia o, predererninadas por la confignracion del disposi-
tivo experimental, se obtiene la movilidad A para cada muestra analizada. También se puede poner la
movilidad en funeidn de la constante de proporcionalidad £ de la ley de Fick.

ol

KN =(—). (2.17)

kT
la expresion 2.17 es la ecuacion de Einstein también llamada ecuacion de Nernst-Townsend, siendo T la
temperatura de gas en Kelvin, e la carga del electrdn/ion y £ la constante de Boltzmann . Reemplazando
estos valores queda [37],

D .
K = 11605(=). 2.18
v () (2.18)

2.2. Ley de Poiseville:

La velocidad entre dos capas del Huido una proxima a la pared del tubo v la otra mas alejada serd distinta
por la existencia de una viscosidad. s¢ entiende a la misma como friccion entre las capas del Huido: ahora
bien, la fuerza por el drea actuante sobre la capa serd proporcional al gradiente de velocidad por un
coeficiente de proporcionalidad. la viscosidad.

%:u__ (2.19)

Considerando un fluido viscoso que circula por un tubo de seceion circular de radio R y una longitud L
dentro del végimen laminar, como muestra la Agura 2.3, v entendiendo a la viscosidad como la friceion
ontre dos eapas del finido, existe en loa extremos del tubo una fuerza F ogenerada por la diferencia de
presion P; v Py, que hace cirenlar el Huido. La fuerza resultante serd igual a:

F=(P, = P)m* (2.20)
Sustituyendo en la ecuacion 2.19 la fuerza F de la ecnacion 2.20

P, — Pyyme Yo
1 (2:21)

Inregrando en esta ecuacion encontramos el perfil de velocidad en tuncion de la distancia radial.
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0l R
Py - P
- gum TS s 0 9
/- Iy L [ rdr, (2.22)

Comao se aprecia en la ec. 2.23 el resultado ¢s la ecuacion de una paviabola.

&P o
f'j = ”—L{h,- = -"-) {2.2-}}

La velocidad del Hujo vy responde a una ley parabolica donde AP es la variacion de presion entre la
entrada v la salida del conducto L es la longitud del canal, R es el radio del canal vt es la variacion del
raddio del canal desde cero hasta R. Analizando esta ecuacion se aprecia gue la velocidad del fluido tenderi a
cero sobre las paredes del canal v sera maxima sobre el centro del mismo. Se considerd despreciable la
rugosidad snperficial sobre las paredes del canal. La rugosidad en parvedes de vidrio toma valores de 1.5
a 2y,

2.3. Descargas Eléctricas

5] término descarga fue utilizado asociando ¢l proceso de acumulacion v perdidas de cargas producidas
en un capacitor que es parte de un cireniro eléerrico, deseribe un Hujo de corriente eléctrica en un gas
jonizado, producido por un eampo eléetrico. A través de este fendmeno. un gas, que normalmente no
conduce electricidad, comienza a hacerlo debido a la ionizacion de sus particulas, esto es generado por
una fuente energética, por ejemplo un campo eléctrico, que genera una diferencia de potencial entre los
elecrrodos en que se sittia el gas. Las descargas eléctricas en gases han sido estudiadas desde fines del
siglo XVIIL, entre otros por Friedrich Paschen [38] v F. W. Peek [39].

La fig. 2.4 muestra un grifico Tension-Corriente, en el primer tramo (A-B), para valores bajos de tension,
la corriente crece con la tension, ocurre hasta que la corriente llega a un valor de saturacién donde
hay un auwmento de la tension y la corriente se mantiene constante. el tiempo que tardan las cargas en
recorrer el espacio entre electrodos es menor al que tardan en ser generadas. Al aumentar la tension
entre los electrodos (C-D) predomina el mecanismo de generacion idnica por avalancha, llamada descarga
Townsend, con emision de electrones por parte del citodo. Signiendo la curva punteada, se muestra ¢l
desarrollo de la descarga en condiciones de baja presion, comienza una descarga huniniscente, como en
el segmento anterior los electrones se emiten por impacto con ol citodo frio. Eu el segento (D-F) se
genera una distribucion de campo eléetrico elevada en el citodo. En el segmento (F-G) la tension de
descarga s¢ mantiene constante el aumento de la corriente se logra a expensas del incremento del drea
transversal donde se realiza la descarga. La suma de los seginentos (D-F) y (F-G) se la conoce como
descarga luminiscente normal. Luego en el segmento (G-17) el drea a crecido tado lo posible v requiere
de un aumento de la tension para multiplicar los electrones: pasando el punto (11') la corriente es my
intensa v calienta el ciatodo produciendo emision termoionica dando paso al arco eléctrico. el segmento
(H'-I) es sumamente inestable, lnego de esto la rension cae en el segmento (I-1) pero la corriente sigue
atmentando. En tanto que la linea continua desde el punto D al ) vepresenta o descarga eléetrica en
gases a presion atmosférica. en el punto D comienza la descarga llainada corona. se caracteriza por poseer
hija corriente, ser local ¥ los campos eléctricos que la forman no son uniformes, en el punto 1l comienza a
producirse la descarga tipo chispa (spark), en este régimen existe un canal ionizado entre los elecrrodos,
ol mecanisno de fonizacion se conoce como streamer, la corriente os muy mtensa v calienta el ciatodo, hay
emision termoionica dando lugar al arco eléetrico. En el segmento (1-0) el plasia generado no se encuentra
en equilibrio térmico, las particulas presentes no tienen la misma remperatura, luego del punto J se logra
un estado cercano al equilibrio térmico. Los arcos eléctricos producidos conducen altas corrientes y son
miy brillantes. La fig. 2.4 presenta tres zonas bien delimitadas con lineas de puntos verticales a todo lo
largo de la grafica, la primera llamada descarga Townsend ya que este es el mecanismio de ionizacion mas
importante, la segunda de ellas es la zona llamada corona. aqui la descarga en el gas es parcial y es una
drea de transicion hasta legar al arco, esta zona es el lugar de trabajo de los disposirivos de produceion
e lones. va que se obtienen gran munero de los mismos sin los inconvenientes que presenta la rereera
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Figura 2.4: Cuwrva Tension-Corviente para las descargas eléctricas que se producen en un gas, Se
presenta una curva continua que corresponde a la descarga eléctrica gue se produce a presion atmosférica
y entre lus puntos Dy 1L en linea de puntus se vepresenta la descarga que se produce a bajic presion. La
curvie delineada desde el punto D al H es Lo zona de teabigo de los dispositivos de produceion de jones,

zona. Por iltimo en la zona de arco eléctrico, la corriente ammenta, la tension disminuye v se eleva en
forma cousiderable la temperatura, que vcasiona el deterioro de Jos electrodos,

La jonizacion de un gas en una descarga eléctrica puede producirse por varios mecanismos, hnpacto
electronico, forolonizacion, ionizacion por atomos excitados. lonizacion asociada, recombinacion en volu-
nien y por tormacién y decaimiento de iones negativos entre otros 10], [11]

Descarga Corona

Este fenomeno corresponde a una descarga parcial en un gas, localizado en zonas limitadas del mismo
¢ implica la pérdida de la capacidad dieléctrica de este. Se da en presencia de campos no uniforimes
v de gran intensidad, cuando el valor del campo eléetrico alcanza los valorves de rigidez dieléctrica del
medio gaseoso, (para el caso del aire aproximadamente 30V /em a 25°C' y T60mmde H g), este comienza
a lonizarse, se transforma en conductor y se produce una descarga localizada, generalmente es acom-
panacdo por emisiones hnninosas y un zumbido facilmente perceptible, Este tipo de descarga requiere
para establecerse la existencia de un circuito eléetrico con una alta resistencia Ghuica externa, Algunas
veces al suministrarle una pequena cantidad de forones (a través de una ldmpara) comienza la descarga
v puede apreciarse una luminiscencia, estos factores sumados a la forma de los electrodos determinaran
el tipo de descarga que se producird, si la intensidad del campo es la adecuada para produeir descargas
v la resistencia del circuito eléctricos externo es muy elevadu, limitando ln corriente que circula entre
los electrodos, la descarga serd no antosostenida, esto también puede apreciarse al dejar de suministrar
fotones, ast la descarga desaparece.

2.3.1. Proceso de ionizacién por impacto electrénico

121 proceso de impacto electrénico es el mas hnportante de generacion de cargas en el seno de un gas ',
| B &
la veaccion se muestra en el siguiente esquema.

M4e M +e+1i

Los eleetrones emitidos desde los electrodos colisionan con la moléculas nentras, la lonizacion depende de
la energia que pueden ganar al moverse en el gas, expresada en la ec. 224,

ALy, = eAE (2.24)

Mowizar un gas implica suministrarle la energia necesaria para extraerle electrones es decir la energia de unpacto del
electrdn deberd ser mayor que la energin de wonizacion del gas,
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donde e es la carga del electron, Ap camino libre que recorve vl electron hasta colisionar con otra particula
v 2 es el campo eléctrico presente, también se suele expresar la energia ganada por el electrdon en funcion
de la presion p o la temperatura T del gas. esto se logra a través de la ecuacidn de estado de un gas
perfecto,

p = pkyT (2.25)

donde p es la deusidad del mismo, Ay es la constante de Boltzinaun y T es la remperatura del gas. Si
escribimos el camino libre medio que recorre un electron en funcion de la densidad del gas,

Ao = — (2.20)
Ahora podemos poner la energla que adquiere el electron en funcion de la presion del gas.
Bla g I B

&
A e 5 = (2.27)
p

La ionizacion de la moléeula se producird cuando la energla del eleerrén sea mayor a la necesaria para
producir L jonizacion, debe senalarse que la probabilidad de jonizacion no siempre es mayor cuanto mayor
es la energia del electron. va que cada gas presenta una energia optima que maximiza la probabilidad de
ionizacion en la colision con un electron.

2.3.2. Ruptura gaseosa:
Mecanismo Townsend

Al aplicar una diferencia de potencia entre dos electrodos separados un distancia e inmersos en un gas se
produce entre ellos un campo eléctrico, este actiia sobre las cargas presentes en el gas. Al generurse este
movimiento de cargas hay circulacion de corriente, existiendo una relacion entre la tension aplicada y la
corriente que circula en el medio, Towndsend estudio esta relacion y planted tres zonas caracteristicas,
Jas que se aprecian en la fig. 2.5, la primera de ellas desde tension 0V hasta un valor Vi la corriente
gue circula es producto de las cargas presentes en el aire, luego la corriente llega a un valor Ji; conocido
cono cortiente de saturacion. esta es la corriente maxina que pueden generar las cargas presentes en
el aire, en la segunda zona, mas alla de Vi la tension sigue anmentando y la corriente se encuentra en
una meseta hasta llegar al valor Vi donde comienza la tercern zona, agqui la ionizacion se produce por
impacto electronico, las moléculas neutras del gas colisionan con electrones extraidos desde los electrodos
v acelera el campo eléetrico [42].

L corriente cireulante entre los electrodos es ignal a:

- f“t el llf'.:‘B}

siendo Iy ln corriente inicial generada por los electrones presentes en el gas. (o d) es conocido como el
término de avalancha, donde o es el coeficiente de la primera ionizacion, gue representa la cantidad de
clectrones libres que puede produciv un electron por unidad de longirud, establecido por Townsend y
d In distancia entre electrodos, Si consideramos que la temperatura del gas es constante, la energia del
electrén solo depende de E/p, en tanto el coeficiente a depende de la densidad del gas o presion y la
energia que gana el electron en cada colision.

— = pf(=) (2:20)
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Figura 2.5: Curva Corriente-Tension la misma presenta tres zonus definidas, al primera de ellas desde
una tension 0V hasta Vi la corviente erece por el aporte de las cargas libres en el gas, en la segunda
zona la tension aumenta pero la corniente encuentra un vidor meseta llamado corviente de saturacion Iy,
hastu Vo donde comienza la zona de avalanelia, aqui las cirgas son producidas mayornmente por impacto
clectromco con moléculas neutras, en la figura se esquematiza este mecaniso.

I
e fi5) (2.30)
p P

Se observaron apartamientos de la curva deseripta por lnoe, 2228, por esto Townsend, supuso by exisrencia
de otro mecanismo que contribuia al wumento de la corriente,

‘_.ma‘ .

este mecanismo contemplaba el aporte de nuevos electrones proveniente de los electrodos, asi se obtiene
el segundo coeficiente de ionizacion de Townsend 5. A partir de la ec. 2.31 Townsend establece un Hnite
o mmibral para que la descarga se produzea.

,}{{.!Ilf - ].;l =

si el valor de este termine es mavor a 1 la descarga crece rapidamente pero si es menor a la unidad la
descargi no es autosostenida v se extingue.

Mecanismo Streamer

La teorin sobre ruptura gaseosa por descargas eléetricas postulada por Townsend fue completada con
lus aportes de Meek v Loeh 43, 44|, quienes desarrollaron el concepto de canales o stremuers donde
quedo contenido el mecanisuo de avalancha, ademds se agregaron los efecto que produce el movimiento
de la particulas cargadas durante In avalancha electronica. vinculando el mecanismo de streamear con la
cantidicl (e particulas cargadas presentes en el gas, siendo necesario contar con un nimero mayor que
10e® para (ue se formen los canales de descarga, otro de los datos importantes es la velocidad de descarga
para el caso de descarga Townsend 10e"m/s v 10e “Tm/s para el streamer, El mecanismo mencionado se
presenta principalmente en presencia de campos inhomogeneos, conmo los existentes en geometrias punta
plato. La ley de Peek establece una relacion geométrica lnite para que la descarga sea corona o streater.
esto se verd en 2,3.3.
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2.3.3. Calculo del campo eléctrico entre dos conductores

Lt generacion de iones serd mediante la produceion localizada de una descarga eléctrica autolimitada. o
descarga corona, con la que produciremos la jonizacion necesaria en las muestras que querenios identificar.
lLas descargas eléctricas por rompimiento de dieléetrico pueden alcanzarse mediaute la acumulacion de
energia electrostatica entre dos electrodos sometidos a nma diferencin de potencial (5], Para nuestros
propositus, el estado previo en el que comienza la lmniniscencia, conocido también como descarga corona,
es suficiente para jonizar la muestra. Por tanto es posible plantear las ecuaciones que describen el campo
eléctrico nntes de la descarga eléctrica resolviendo la ec. de Laplace en un volumen determinado por una
superficie cerrada. Consideramos la confignracion [46] de dos conductores cilindricos concéntricos para
analizar los fundamentos de la descarga corona. El cilindro exterior es hueco con radio interior § y el
cilindro interior tiene radio r, también lamado aguja. El cilindro interior se mantiene a un potencial V

Figura 2.6: La imagen muestra la configuracion utilizada para analizan la descarga corona, Dos cilindros
concéntricos de radio el interno y radio S el externo. entre los dos cilindros se encuentira el dieléctrico
que se desea jonizar, la zona vallado de radio 7 marea el linite de lo zona de jonizacion. la superheie
subro el vadio rg tiene dna ntensidad de campo eléctiico igual a la de ruptura del gas, sobre el electrodo
de menor didametro la intensidad de campo eléctvico es superior a este valor.

v ol cilindro exterior a potencial cero. Claramente, esta configuracion es diferente a ia de punta y plato,
y distinta también a la de dos conductores paralelos sepurados una distancia 25. Sin embargo. es posible
verificar que las soluciones a la Ec. de Laplace son similares en todos esos casos [47]. siendo el potencial
cléctrico

CIn(S/z)

dited’s 2.32
n(S/r)’ )

plr) =V
donde o representa la distancia radial desde el centro del etlindro interior hasta un punto arbitrario dentro
del espacio entre los dos conducrores cilindricos. Por lo tanto,

l;l-‘.

ILLJ.'} ="V m.

(2.33)
es ¢l modulo del campo eléctrico radial orientado desde el conductor interior (anodo) hacia el exterior
(catodo).
Ley de Peck (eriterio de ruptura de . W. Peek)
En sistemas de tamanos de decenas de mn o mavores la ley de Peek (48] cstablece empiricaimente ol
potencial eléctrico en el dnodo necesario para observar descarga corona: A una distancia proporcional a
la raiz enadrada del radio del anodo. el campo eléctrico producido por el mismo debe igualar al eampo
necesario (4 para el rompimiento del dieléetrico en el que se encuentra embebido. Para el caso del aire
Gy = 30/, que desde [ Ee. (2.33) v segin la ley de Peek,

E(r+ 03015y = Gy, (2.34)

permite determinar el potencial critico sobre al dnodo
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Figura 2.7: La imagen muestra la intensidad del campo eléctrico sobre el electrodo de menor diametio.
anodo, en una configuracion de cilindros coneéntricos en funcion de 3/r.

3.920 (2.35)
- -— _ 2.30
’ 273 41
b valor de la presion atmosférica en em de Hg, ¢ temperatura en grados Centigrados.

U.3Uh/r'm)
>

2.36
= (2.36)

Vo= Gurin(S/r) (l +

necesario para iniciar la descarga corona. El factor /em que acompana a 0.301 se debe a la eleccion de las
unidades para medir distancias, V., es nombrada como voltaje eritico visual de descarga corona o voltaje
inicial de descarga corona y es el voltaje requerido para que se aprecie visualmente la descarga entre los
electrodos 49|

Analizando en detalle la ec.2.30 se puede decir que el campo sicmpre disminuye desde su valor sobre
la superficie del cilindro hacia el interior del sistema y que para radios de cilindro mayores el campo en

la superficie del cilindro es menor o mayor dependiendo de que Fl > €0 ::'- < € respectivamente, como se
puede ver en la Figura 2.7. Ademds Peek establece un Iimite para la formacion de la descarga del tipo
corona, ? < ¢, para valores menores a este no existiria corona. ya ue la desearga serd del tipo streamer, los
valores mucho mayores al e implicard un anmento del potencial hasta alcanzar la raprura del dieléetrico,
Con U exeesivo gasto energético, [n ese iltimo caso el potencial se debe aumentar inerementando el
radio real del conducto a otro didmetro virtnal v al llegar este al valor estipulado por la relacion de
radios, recién se daran las condiciones para que se produzea la descarga. Una vez establecida la relacion
de didmetros para que la descarga eléctrica sea del tipo corona. se deberd encontrar el valor de tension
necesario para que comience la descarga eléctrica. Al establecer un campo eléetrico entre dos electrodos
en configuracion cilindrica como los mostrados en la fig. 4.30 se observa que la intensidad del campo
eléctrico sobre el conductor central es mavor a la de ruptura del gas. llegando al valor de ruptura a una
distancia 1y, todo indiearin que al alcanzar la intensidad del campo eléctrico el valor de distupeion del gas
comenzaria la descarga, pero no es asi, una vez alcanzado este valor sobre el condnetor se debera seguir
aumentando la rensién para lograr elevar la intensidad del eampo eléctrico hasta que la disrupeion del
gas se logre. mostrando diferencias entre los viloves tedricos v experimentales.

F. W. Peck a través de un extenso trabajo empirico encuentra una relacion entre tension de disrupeion y
radio del electrodo menor, demostrando que se debe superar este valor sobre la superficie del conductor,
tabién establece gue existe una relacion entre r, v r,

ro 2= e+ 0,301/F

por lo tanto el potencial de ruprura del aire debe ser alcanzado a una distancia vy mayor que r para que
comticnee la descarga eléetrica [50],
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Corona negativa: En este caso el electrodo puntiagudo (o de aguja) posee polaridad negativa y el plato la
opuesta, en la zona cercana a la punta el campo posee mayor intensidad v los electrones libres cercanos

son acelerados hacia el plato y asi se crea una avalancha electronica %, se debe tener en cuenta que a
medida que el electron se aleja la intensidad del campo disminuve rapidamente. lo que no es favorable
para el desarrollo de la avalancha; algunos fotones producidos en esta avalancha crean ofra, ereciendo
rapidamente el munero de electrones libres, estos al alejarse de la punta dejan atras los iones generados
v se recombinan con moléeulas neutras generando iones negativos.

Corona positiva: Ahora la polaridad positiva le corresponde a la punta (0 aguja) v el plato posee polaridad
negativa. los electrones que se encuentran en el aire son acelevados hacia ¢l polo positive ¥ este los absorbe
dejando atras una gran eantidad de tones positivos que se alejan. generando canales streamer de jones
positivos, el proceso de ionizacion se propaga lejos del conductor v ogenera corrientes de amplitudes
mayores que las de la corona negativa.

Disposicion geométrica Punta plato

La disposicion punta plato es un caso especial que se desprende de evaluar el canpo eléctrico existente
entre dos conductores cilindricos paralelos de vadio r separados una distancia 29, existivia equidistante
entre ellus un plano de simetria, gracias a este, se puede asimika al mismo la disposicion punta plato,
tomando el radio del eonductor como el radio de la puuta v el ¢je de simetria como el plano contra el que
se producira la descarga, la distancia entre cualquiera de los dos conductores y el plano de simetria es S.
En la fig, 2.8, puede observarse las lineas de campo eléctrico entre los conductores, estos se enenentran
perpendiculares al plano de la imagen.

Plano de simetria

| g1 '

! — |
_Londuictor [onductor
:ﬂiﬂtlnta = == 4 cilindrico

xRS |
B

|
—p— —— j—;.-:-.!—-q’——
|
l
.

Figura 2.8: La imagen muestra las linoas de campo eléetrico generadas entre dos conductores cilindricos
paradelos. entre ellos se puede suponer la existencia de un plano de simetrin a una distancia de 25, como
muestra la Hgura. El modelo punta plato se deduce de la disposicion aqui mostrada.

Ley de Warburg

Esta ley establece la distribucion de la densidad de corriente Jiy) que circula en el espacio entre un
clectrodo (punta) v su contraelectrodo (plato) representado en la fig. 2.9, esta ley es relevante cuando el
sistema de ionizacion utilizado es del tipo nultipunta plano, va que se dispone de una hervamienta de
diseno para encontrar la mejor disposicion y separacion entre puntas v asi lograr mejorar la distribueion
del campo electrostitico en el gas donde se produce la descarga [61, 62].

L avalaucha electrénica es ¢l elemento pranario del proceso de raptora en gases bajo la accidn de oo campo eléctrico,
esta comienza con algunes electrones semilla que son acelerndos por el campo electrostitico generando colisiones que
antnentan o cantidad de electrones presentes, con lo que Lo cantidiad de moléculos blaneo lomzables también aumenta. ¢l
proceso de multiplicaeidn electronica es geametrico.

Universidad Nacional de San Martin 13 Instituto Sabato
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en la ec. 237 Jygy es la corriente total circulante entre electrodos, el dngulo # es el valor donde la
distribucion de corriente se hace cero. el exponente m toma valore de 4.82 para coronas positivas v 4.65
para corouas negativas generalmente este valor es 0 = G5° [53).

+| Fuita
| i
it d& cargn: \

N | h

Figura 2.9: Diagrama esquematico de la disposicidn punta plato. donde se aprecian las lineas de campo
eléctvico por donde se mueven las particulas cargadas, tambicn se representa el angulo @ el cual estublece
un limite para la distribucion de la densidad de corviente J; que atraviesa el gas en el espacio contenido
entie los electrodos.

Ley de Paschen (Potencial de ignicidn)

[l estudio de los procesos de descarga en gases comenzé con Paschen, guien en el ano 1889 obtuvo las
primueras curvas que llevan su nombre, las misina establecian una relacion entre la tension de disrupeion
(potencial de ignicion), la presion del gas, la separacion entre dos electrodos merdlicos planos y el gas donde
se produce li descarga, la hipotesis de ensayo establece que ¢l campo eléctrico debe ser uniforme [54], El
potencial de ignicion esta caracterizado por un incremento brusco de la corriente, la gue munmenta hasta
llegar a un valor de saturacion 55]. La ec. 2.38 representa las curvas graficadas en la Fig. 2.10, donde se
deduee ol limite de la descargn eléetrica para el aire v el nitrogeno.

=2 B(ps) N
Vi= ln(pS) + (2.38)
ke B -
p[C+In(ps)] (2.39)
C=ub e | (2.40)

i:'———i
ha(;-l- 1)

Siendo A v B coeficientes propios del gas, dependen de los coeficientes de jonizacion de Townsend, en
tanto el coeficiente C se obtiene reemplazando el valor de A v 4. coeficiente de ionizacion secundaria. p
es la presion en Torr, V potencial de disrupeion. S distancia entre electrodos en cm. La ecuacion de la
Curva de Paschen presenta el valor de tension para el comienzo de la ignicion, el cual se encuentra al
resolver of logaritio de pS.

5?0 (2.41)

La ley de Paschien es una herramienta de diseno importante que permite calcular el valor de la tension
de descarga en un gas, al igual que la intensidad de campo eléerrico sobre los electrodos,
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Figura 2.10:

Voitage [V]

Curvas de Paschen de Nitrogeno y Aire

| Hitrogu

La grafica wuestra las curvas de Paschien que vepresentan el vador limite de tension en

volts para ¢l comienzo de L descarga eleetriea parn Adre vy Nitrdgeno, lus misti se obticnen aopatie de

ln e, 2.38
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3.1. Instalaciones y equipamientos Utilizados

3.1.1. Massachusetts Institute of Technology (MIT-MTL), Boston USA

o Sila limpia de Microsystems Technology Laboratories.

s Alineador de mdscara EVG, mesada v utensilios de fotolitogralia, hornos de curado.

» Cubas de fresado quitnico en volumen para hidroxido de Potacio (KOH).
= Microscopios Opticos y electronico de barrido (SEM).
= Equipos de limpieza para soluciones del tipo phyranua,

» Equipo de deposicion de capas del para nitruro de silicio (CVD)

3.1.2. Laboratorio de Microtecnologia CNEA CAC, Buenos Aires Argentina

= Sala limpia (cleanroom) de CNEA CAC.

s Alineador de méscara EVG, Figura 3.2. Mesada y utensilios de fotolitogralia.

FEquipo de pulverizacion anddica (Sputtering ).

Culbi v campana de electrodeposicion de cobre, Figura 3.5.

a Microscopios dpticos.

quipo de prototipado rdpido marea ulPrint,
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Vestimenta de proteccion.  Vista de la sala v equipos de microfabricacion.

Figura 3.1: En la imagen de la izquicrda pueden observarse la vestimenta de proteceion de la contan-
inacion del aive de la sala (traje , galas, guantes, botas y gorro) v oa la devechi se ven los equipos que
componen una sala de microfabricacion.

3.2. Descripcion de equipos y técnicas utilizadas

3.2.1. Sala Limpia

También lamada sala blanca, se define como el espacio fisico en la cual la concentracion de particulas
en el aire es medida v controlada, se pueden tener habitaciones o zonas con distinta calidad de aire.
También se controlan otros pardametros como temperatura, lnimedad v presion, bajo norma SO 14644-1,
adentis existen otras normas como la BS 5295, Britdnica o Ia Americana, Federal Standard 209, La sala
limpia es la herramienta mas importante en la fabricacion de microsistemas. es un espacio fisico donde se
encuentran los equipos de microfabricacion, constan de una area de fotolitografia, una drea de deposicion
de peliculas delgadas, una drea de ataque quimico v una arvea de lhnpleza, ademds consta de los servicios
necesarios, agua desionizada. nitrégeno, vacio v gases utilizados por los diferentes equipos, Figura 3.1,
El aire ambiental de la sala limpia es filtrado y controlado, la cantidad de partienlas y su tamano recibe
rigurosas verificaciones, a fin de cumplir las normas vigentes ().

3.2.2. Técnica de Fotolitografia

Este proceso de fabricacion logra transferiv un patrén, disenado en una mascara optica, sobre un sustrato
' que puede tener una capa superficial de unos cientos de nanomerros de meral, oxido o nitruro, aplicado
por procesos de deposicion, PVD o CVD. Luego se realizan provesos de limpieza superficial al sustrato
para eliminar cualquier resto de suciedad o humedad: a continnacion se aplica una capa de resinas
forosensibles, el equipo utilizado recibe el nombre de spinmer. La altura de la capa depende de la resina
y de las revoluciones por minuto que se apliquen con el spinner, lnego se somete « la oblea a nu recosido
térmico durante algunos minutos, después se coloca la oblea en el alineador de mascaras, previamente se
coloco min maseara aptica con el patrdn que se desea transferiv, esra mascara esta realizada en vidrio y el
patrén en cromo 2. Luego se coloea la midscara sobre la oblea y se irradia con luz ultra violeta. La posicion
v distancia entre la oblea y la mascara caracterizan ¢l proceso de fotolitograffa. La miscara posee zonas
opacas v zonas transparentes, al hacer pasar la luz a traveés de la mascara las zonas trasparentes logran
que la resina fotosensible sea irradiada cortando las cadena de la resina. para el caso de que la resina sea
positiva, de ser negativa, su composicion es distinta y la luz ultravioleta logra polimerizacion logrando
su coliesion en los Iugares donde incide la luz UV, Después se vuelve a calentar la oblea para mejorar
la estabilidad de la resina, posteriormente se coloca la oblea en un recipiente donde se la sumerge en un
revelador, generalmente dcido clorfdrico o dcido nitrico. luego de este proceso se aprecia visualinente el

Lol sustrato es generalmente silicio, vidrio boro float 0 un material polunenco, también Humado oblea o waler
“tubién se realizan en plasticos flexibles, que ticuen menor definicion.

Universidad Nacional de San Martin 18 Instituro Sabato
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Figura 3.2: Alineador de méscaras de la mavea EVG Group. Austria, equipo central del proceso
fotolitogratico, posee una precision de Lgm en exposicion fvontal y 2 en proyeceion inferior utilizando

log procesos y mascaras oplicas adecuadas.

patron de la mascara trausferido sobre la oblea, asi se completa el proceso de fotolitografia quedando [a
oblea lista para el proceso siguiente Figura 3.3.

La luz que se utiliza tiene una longitud de onda en la zona ultravioleta (UV) del espectro. Cuanto mias
corta la longitud de onda, mayor la resolucion que se puede alcanzar, por lo que siempre se han ido buscado
fuentes de luz (ldmparas o laseres) con menor longitud de ondi. Inicialmente se utilizaron bmparas de
merenrio (Hg), v posteriormente empezaron a utilizarse lamparas del tipo ldser. con longitudes de onda
mas cortas. Actualmente se utilizan principalmente los liseres de KrF (Huoruro de kripton), con la
longitud de onda de 248 wm y ArF, con una longitud de onda de 193mm, que es lo que se conoce cotno
Ulrravioleta profundo (Deep UV o DUV en inglés)

3.2.3. Técnica de Pulverizacién catédica (Sputtering o PVD)

Este proceso de fabricacion es conocido bajo su nombre en inglés Sputrering o PVD (Physical Vapour
Depuosition) deposicion fisica en face vapor, es junto con ln evaporacion el método mas usado para de-
pusitar capas funcionales sobre sustratos. A diferencia de la evaporacion, que utiliza una fuenre térmica
para eviaporar el material a depositar, en el proceso de sputtering las capas obtenidas presentan mayor
wniformidad. el aporte de marerial depositado generalmente es menor y permite mejor control sobre el
espesor del deposito [37] respecto del método de evaporacion.

Il material solido usado como blanco es arrancado a través del bombardeo con iones energéticos,
Estos lones se obtienen de un plasma, existen gran variedad de téenicas para modificar las propiedades
del plasmia. con el objetivo de aumentar su densidad v asi mejorar las condiciones de volatilizacion [58].
Entre estas variantes se puede nombrar, el uso de corrientes alternas de radio frecuencia, uso de canmpos
magnéticos v la aplicacion de un potencial de volatilizacion, Fig.3.2. Este proceso es causado por el
intercambio de momento entre los iones v los dtomos del material debido a las colisiones entre ambos, Tl
material vaporizado se deposita sobre la oblea en capas ny delgadas. los dtomos no estan en equilibrio
termodindmico, por esto tienden a condensarse y volver a su estado solido al impactar con cualquier
superficie. Los factores que mas influyen en este proceso de fabricacion son. la energia, la masa de los
ones incidentes. los dAtomos usados como blanco v la energia de enlace del solido, [[59. 60]].
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Figura 3.3: Esquema bisico de transferencia del disenio desde laomdscara optica al sustrato, a la
izquierda se ve la aplicacion de rvesina fotosensible y las téenicas de aproximacion ¢n fotolitogralia y a
la devecha los vesultados obtenidos de la aplicacion de resinas de distintas polaidades

3.2.4. Técnica de Metalizacion (Electroplateado)

Procedimiento de fabricacion, deposicion de cobre por electroplateado (electroplating) Se realizo de-
posicion de una capa de cobre metalico sobre una oblea de VIDRIO por el método de electroplating.
Normas de seguridad

El procedimiento se llevd a cabo con la signiente proteccion personal, anteojos de seguridad, miscara
facial, guantes de nitrilo cortos v guantes de nitrilo largos. Las operaciones de elementos guimicos y el
procedimiento se realizaron bijo una campana de extraceion de vapores. Se debio tener especial enidado
al manipular la solucion de ataque quimico de dceido tluorhidrico y urilizar las protecciones establecidas
por las normas de seguridad del Laboratorio de Microfabricacion CNEA CAC, [G1].

Equipamientos utilizados

Elementos requeridos para realizar la electrolisis de cobre v los fresados guimicos posteriores.

Recipiente con cuatro litros de eapacidad para procesar una oblea de 4 pulgadas diametro (101G,
s Agitador mecanico.

Ternometro,

s Botella de vidrio o plastico para almacenar la solucion.
= Tres recipientes del tipo eristalizador normales de 120000 de didmerro o mayores de vidrio.

s Pinzas de acero inoxidable o plastico para manipular In muestra,
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Figura 3.4: A la izquierda de se ve el equipo deposicion y a la derecha el diagrama describe I téenica
PV, se genera un plasma a partic de moléculas de argon las cuales bombardean un material de aporte ¢l
que sale despedido y se deposita sobre el substrato generando una capa delgada. Esta téenica posibilita
un control preciso del espesor de la capa depositada [62].

= Pipeta graduada.

s Fuente de corriente programable.
« Contraclectrodo de cobre.

» Soporte portanmuestra.

s Cables de conexion.

= Pic nuiversal y soportes varios,

o Probera graduada de tetlon.

= Botella de teflon.

o Tres recipientes del tipo cristalizadores de 12000n de didmetro o mayores de teflon o polietileno,

Productos quimicos
= Citrato sodico.
« Acido clorhidrico.
s Sulfiro de cobre anhidro o pentahidratado
s Agua desionizada.
e Acido acético.
= Acido Hnorhidrico.
= Acctona.
s Alcohol etilico.
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Figura 3.5: La imagen muestra el esquema del método de deposicion electrolitica, haciendo civeular
cortiente se logra depositar sobre el sustrato una capa de cobre metilico,

Procedimiento de preparacion de la solucién de Sulfato de cobre

La solueion a preparar es 0,1A : 0.2M « MCuSO, + CITRATO - SODIC'O + HCL + 1,0

= [2n el recipiente donde se preparara la solucion (euatro litros) se vierte la mitad del agua desionizada
correspondiente, se calienta hasta 50°C

= Agregar la mitad del citraro sodico. adicionar el resto de agua desionizada v luego el resto de cirrato
sidico, revolver hasta que se disuelva completamente.

= Agregar la mitad de C'uSO; anhidro o pentahidratado, disolver aplicando agitacion media una vez
disuelto agregar el resto de C'uSOy

s Tomando una pipeta graduada agregar 3,15ml de Acido Clorhidrico al 32 %, se debe agregar lenta-
mente agitando con suavidad,

Procedimiento de preparacion de las solucion de fresado quimico (wet etch)

= Solucidn para ataque de cobre: En un vaso de precipitado se vierte 400ml de agua desionizada,
mediante una una pipeta se agregan 20ml de dacido acético puro, se debe colocar el agua y luego
se agrega el dcido acético, hiego se adiciona 20l de peroxido de hidrdgeno al 30%. La solucion
deberit tener una concentracion 11 20 deido acético + 1505 + Agua desionizada,

a Sulucion para ataque de titanio: En una botella de tefion se vierte 400m! de agua desionizada.
luego se miden 40ml de acido Huorhidrico al 49% con la probeta de teflon. después se vierten el
contenido de la probeta en la botella que contiene el agua del paso anterior, se debe enjuagar lu
probeta utilizada con el dcido fluorhidrico con abundante agna desionizada.

Céaleulo de espesor del depdsito y tiempo de deposicion

Previo a realizar la operacion de deposito se debe caleular el dren a depositar v el tiempo de deposito,
mediante la constante de Faraday.

: JA
Culmol] = ”Tf (3.1)
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Doude n es el nimero de electrones intercumbiados, n = 2 para el Cu, J es la densidad de corriente
Afm?] A es el drea del catodo en [m”]. t es el tiempo de trabajo en segundos [s] y F es la constante de
Faraday 964841Coulomb/mol]. El peso molecular del cobre 63. 54Glg/mol] v su densidad 8. 941g/cm?].

o 1A

€c=—
Fnp

(3.2)
la letra e de la ecuacion anterior es el espesor de la capa depositada en [jon|, el peso maolecular del cobre
es M v pes la densidad del cobre. Para caleular la corriente que se debe colocar a los bornes de la cuba
se usa la siguiente formula, en la que se multiplica el drea a depositar por una constante J, la densidad
de corriente tiene efecto directo sobre la capa de material depositado, tanto en el tiempo de deposicion
como en la calidad de esta capa. al aumentar la densidad de corriente la velocidud de deposicion aumenta
al ignal que la granulometria de esta capa, una buena prictica para la solucion de sulfato de cobre es no
superar el valor de 8[uA/mm?).

GpeA

1 = Area 5
mm-=

(3.3)

Proceso de obtencion de capas metdlicas de espesor mayor al micréometro

Primeramente se deposita sobre la oblea de borofloat (vidrio) muna capa de delgada de titanio, poste-
riormente se deposita sobre la misma una capa de cobre. ambas son aplicadas por el método de PVD:
esta ltima capa servira como catodo en el proceso de deposicion por electrélisis. La fig. 3.5 muestra la
cuba de electro deposicion de cobre.

s Depaosito de ecapas delgadas: Se realizo por el método de spurrering, primeramente se deposita sobre
la oblea de borofloat (vidrio) una capa de tranio de 50 nandmetros de espesor, posteriormente
se deposita sobre la miisina una capa de cobre de 100 nandietros de espesor. esta capa recibe el
nombre de capa semilla (seed layer) va que serviri como citodo en el proceso de deposicion por
electrdlisis,

= Litografia: Se aplica sobre la oblea una capa de resina forosensible de 10 micrometros de espesor,
hiego se aproxima o la muestra el patrén que se desea transteriv, después se realiza un revelado de
la misma v luego se procede a cocer la resina, dejando Hsta la oblea para el paso signiente,

= Deposito de eapas groesas, también llamado crecimiento de capas metdlicas: Posteriormente se
realiza un proceso de electroplateado (electroplating) donde se swmerge la oblea en mma cuba de
electrolisis,se coloca el electrolitu preparado en el punto 5.1.4 (CuSO; + CITRATOSODICO +
HC' L+ H50), esto se realiza segiin proceso de fabricacion del laboratorio de mierofabricacion CNEA
CAC G3).
Al encender la fuente de alimentacion los iones C'u™ ' son extraidos del anodo, de potencial positivo,
v por el aporte de electrones del catodo se deposita sobre este como Cu'’. En el inodo se produce la
oxidacion del contra electrodo en C'u®™ | manteniendo la concentracion de jones S'Of . S¢ remueve
marerial del anodo entregando eleetrones para verrar el cireuito. En los procesos electroquinnicos
parte de la energla es utilizada en generar la electrolisis del agua. debido a estas pérdidas se debe
ditensionar correctamente la corviente de deposicion v agitar la solucion. La cantidad de material
depositado es proporcional a la corriente circulante en la solucion. expresada por la ley de Faraday.

» Se elimina la capa de sacrificior Esta es la cupa de resina que sirvio de molde para el procesos
anterior, se utiliza acetona para disolverla.

s Se realiza un ataque quimico himedo (wet eteh): se procede a eliminar la capa de sewmilla que se
utilizo como catodo. se realiza el comido de la capa de cobre con una solucion de acido acético, agua
oxigenada v agna desionizada. el tiempo de ataque es de aproximadamente 5 minutos; se observa
clarnmente la disolucion de la capa de cobre. Se debe tener en cuenta que este atague guimico se
produce sobre toda la oblea, solo que tras el proceso de crecimiento. la oblea tiene cobre de distintos
espesores, en algunos lugares esta capa tiene centenas de nandmetros v en otras zonas de 5 a 6 pom,
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por esta razon si bien el ataque es sobre toda la oblea solo se aprecin sustancialmente sobre la
superficie de menor espesor. Las superficies atacadas muestran dreas trashucidas, con un leve tono
oscuro, debido a la presencia de la capa de titanio.

En el paso siguiente se realiza un ataque quimico (wet etchi) con una solucion de acido Huorhidrico
(HE) para eliminar la capa de titanio, se swmerge la muestra en la solucion antes mencionada
durante un tiempo de alrededor de 3 segundos, tiempo tras el cual se aprecia la transparencia
del vidrio utilizado como sustrato. La velocidad de atague de la solucion preparada de HF es de
aproximadamente 5 nandmetros/segundo. Una vez finalizado el ataque quimico se debe colocar la
oblea en un tanque plastico de agua desionizada, el agitado de la oblea elimina posibles restos de los
productos quimicos o materiales residuales. Finalmente se debe secar la oblea con Nitrdgeno, esta
operacion se debe realizar con cuidado de no danar el microsistema. Todos los elementos utilizados
deben ser lavados con enidado y el agua utilizada descartada posteriormente. *

3.2.5. Deposicion de Quimica en face Vapor CVD

La Deposicion Quimica enface Vapor o CVD (de sus siglas en inglés Chemical Vapor Deposition)

o8 un proceso fisico-quimico para depositar delgadas capas de diversos materiales. En nn proceso tipico

de CVD el sustrato es expuesto a uno o mas precursores en fase gascosa, que se jonjzan dando lugar

a la formacion del plasma sobre la superficie del sustrato originando las reacciones quimicas necesarias
para producir el depésito deseado. Los elementos no intervinientes en la formacion del recubrimiento son
eliminados por el sistema de bombeo,

3.2.6. Técnica de Limpieza de muestras

s Phyvranna: Este método es muy usado en wmicrofabricacion como téeniea de limpieza de obleas,
generalinente se lo utiliza después de procesos que pueden contaminar la mmestra, o procesos de
fabricacion que luego de ellos se requiera reingresar las obleas @ sala limpia o para pasar a zonas de
mavor limpieza, un ejemiplo claro de ello es luego de vealizar un proceso de fresado en volimen via
quitnica con KOH (hidroxido de Potacio) mediante un ataque en volumen generalimente se remnueven
varios micrémetros de profundidad. La solucion de limpieza es el peroxisulfurico v se forma de las
reacciones de acido sulfirico > 85 % v perodxido de hidrogeno > 50 %.

HaOsq + H850, = H50, + H0 (3.1)

Esta solucion se prepara en el momento de utilizacion. ya que es altamnente inestable v oxidante,
se la debe mantener alejada de compuestos orgénicos como los éteres v cetonas, con esta nltima se
combina en una molécula inestable lawnda peroxido de acetona.

La proteceion del operador para realizar ¢l proceso ncluye mascarn de cara, pechera v guantes
largos de nitrilo.

El ejemiplo comiin de la aplicacion de este proceso es sOmeter a uni nuestra i atague quinico con
KOl fresado en volumnen, luego se realiza limpieza phiyraima x 2 + HF. esto significa aplicar dos
veces ¢l proceso de limpieza v después realizar un atague con dcido Huorhidrico.

RCA: Esta solucion se utiliza pari eliminar contaminaciones organicas y de partienlas. La solucion
RC'A — | se prepara con ciuco partes de agua desionizada. una parte de hidroxido de amonio al
2T (N HsOH )y nua parte de perdxido de hidrogeno al 30% (Ha043). las obleas se sumergen en
un bano a 70°C durante 15ninutos. La solucion RCA = 2 es una mezela de cloruro de hidrégeno
y peroxido, se utiliza para eliminar impurezas metadlicas,

3Ge debe tener en cuenta i importancia del correcto eliminado de las capas de semilla y o de ttanio, yva gque son capins
conductoras v harfan variar las mediciones,
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3.2.7. Técnica de Ataque quimico

o Comido por inmersion en un lquido de atagque (Wet etcli): este proceso consiste en la elhminacion
selectiva de material, se coloca el sustrato. superficie a atacar. dentro de un recipiente junto con
un liquido capaz de disolverlo: clertas dreas del misimo son protegida por una mascara (que ha sido
transferida al sustrato) v orras se presentan aptas para ser atacadas, se debe elegir enidadosamente el
material nsado como mascara para lograr una alta tasa do atagque entre lnomascara v el sustrato o ser
atacado. Clertos materiales presentan diferente rasa de ataque segiin su orientacion eristalografica,
como es el easo del silicio monocristalino.

Esto se conoce como grabado anisotropo v uno de los ejeriplos mas comunes es ol grabado del silicio
con KOH (hidréxido de potasio), donde los planos eristalinos 111 del Silicio se graban aproxinada-
mente 100 veces mas lento que otros planos (orientaciones cristalograficas). Por lo tanto, grabando
un agujero rectangular en un plano 100 una oblea de silicio resulta en un grabado de ranuras en
forma de pirdamide con paredes en angulo de 54.7° ¥, en lugar de un agujero con paredes curvas
como serfa el caso de un comido isGtropo en el que las velocidades de ataque son iguales en todas
las direcciones [64].

« Grabado por plasma (Dry etch): en este caso el comido se realiza en un plasma, donde se forman
iones, que bombardean roda la superficie del sustrato. el que es protegido por una miscara en
la zona que no se desea atacar. Uno de los ejemplos que se puede citar es el ataque por iones
reactivos RIE (Reactive ion etching en inglés) el sustrato se coloca dentro de un reactor en el que
se introducen varios gases. La fuente de radio frecuencia pulsada (RF) genera los jones a partir
del gus en el reactor. Los iones son acelerados v reaccionan con la superficie del material formando
otros gases, parte quimica del proceso de RIE, este proceso tiene adenis una parte fisica similar
al proceso de Sputtering, si los iones poseen muy alta energia pueden impactar fuera del material
a ser grabado sin reaccionar quiniicamente, este proceso se basa en equilibrar el grabado quimico
y fisico. modificando este equilibrio se puede lograr procesos mds isotrdpicos (parte quimica) o
nids anisotropicos (parte fisica), con esta cotbinacion se pueden lograr paredes verticales rectas o
curvas, Figura 3.6
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Diagrama de funcionamiento

Figura 3.6: A L izquierda se ve la maquing paen realizan ol grabado por jones reactivos y ala derechn
un esquema de funcionamiento del equipo en el cual se genera un plasma desde el gas de aporte y una
fuente de radio frecuencia (RF) acelera los iones del plasma hasta el sustrato. logrando el grabado del
LSO,

Ha notacion de planos cristalinos corresponde a los indices de Miller
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(0

Compuesto Temperatura de | Rygg(rm/fmin) | S = Ry/Ry | Mdscaras  de  protec-
Quimico Proceso (' cidn
EDP 110 0.47 17 Si0,,Si3N;, Au,
Ag, Cu
Hidrdxido de || 50 1 400 SiyN . SiOs(velocidad  de
potacio KOH ataque 2.8umm/min)
y alecohol iso-
propilico IPA
Hidroxido  de || 80 06 37 Si3N;. 5i0,
tetrametil amo-
nio TMAH

Cuadro 3.1: Tabla de ataque quimico por inmersion en un liquido (Wet-etch). se muestran las formulas
de ataque v las mdscaras de proteceion para los sustratos.

| Material a atacar

[ Solucién de ataque (liq)

| Plasma de ataque

Aluminio(AL)

10% agua a 35 — 45°C

80 % acido fosforico + 5% de dci-
do acético + 5% Acido nitrico +

CLy. CCLy SiCly. BCly

Oxido de Titanio e Indio

acido  hidroclovidvico  +
nitrico + 10% agua a 10°C

Acido

Acido nitrico + HF

Etorp acido hidrocloridrico

Oro Apua regia

Molibdeno C'Fy

Residunos orgdnicos y fotoresina Phyranna+Peroxido de | O A
hidrogeno

Platino Agua regia

Silicio CF.SE,NF; Cl, CCLF,

Didxido de silicio

Acido Huorhidrico:
(BOE), fuoruro de
(NH F) vy HF

Nitruro de silicio

35 % Acido fostorico a 1807¢"

Buffer

amonio

"CF,,SE,NF; Cla. CCLF»

CFLSFuNEy Cla. CCLE,

Tantalio

CF,

Titanio

Acido Huoridrico

By

Nitruro de Titanio

dcido Huoridrico

Acido nitrico + HF: Buffer de

"'_Tlmgswuu

Acido nitrico + HF

CFy; SF;

Cuadro $.2: Tabla de atague quitiico en seco (Dey-etel). se mnesten los componentes del plasmia

utilizido en el ataque y los compuestos formadores de L miascaras de proteecion
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DRIE (RIE profundo) es una subelase del anterior: En este proceso, las profundidades de grabado
son de cientos de micrometros y se alcanzan paredes casi verticales. La teenologia mas conocida se

[Tamia proceso Bosch, donde la combinacion de gases diferentes se alternan en ¢l reactor. Actualimente
iy dos opciones de la téenica DRIE. La primera varlante consiste en tres pasos (herramienta
UNAXIS), mientras que la segunda variante tiene dos pasos (ASE utilizado en la herramienta de
STRH). En la primera variante ol ciclo de procesado comienza con un grabado isorrépico con S,
lnego se utiliza €' Fy como pasivante y finalmente se utiliza SE; para lhnpieza de la superficie. La
segunda modificacion combina los pasos 1) v 3). En ambos casos el (', Fg crea un polinero sobre la
superficie del sustrato v el (SF;y0a) graba el sustrato. Ll polimero se utiliza para detener el ataque
anisotropico sobre las paredes verticales. Como resultadu de ello, el grabado aleanza relaciones de
aspecto de 30 a 1. Bl proceso puede ser utilizado facilmente para grabar completamente o traves
e un sustrato de silicio. v las tasas de grabado son 3 — 1 veces mids altas que el grabado liquido de
inmersion.

‘ plnsma

.1"

|
I0nes k! -~

=

20
e

Figura 3.7: En esta imagen se esquematiza en detalle como se produce el atague con jones liberados
del plasma permitiendo grabar la superficie del sustrato no protegidas por la mascara.

3.2.8. Prototipo Rapido

Las téenieas de Prototipado Rapido son un conjunto de tecnologias que permiten la obtencion de modelos
fisicos como por ejemplo, moldes de inyeceion parn plasticos. electrodos de erosion y plezas funcionales de
baja solicitacion mecdnica. con mucha rapidez a partic de un archivo generado por un sofrware de diseno.
La consecuencia de esta rapidez de respuesta es la reduccion del riempo de desarrollo. El prototipado
rapido (RP siglas inglés de Rapid Prototype ) da la posibilidad de efectuar, en un tiempo relativamente
corto, diversas pruebas de geometrias diferentes para una pieza, validar la geometria definitiva a traves
de ensayos ffsicos v realizar la produceion en serie en forma inmediata, con unos costes de desarrollo o
mis ajustados posibles. La complejidad de las piczas, la confidencialidad de los prototipos y el impacto
visual causado por los modelos son también argumentos frecuentes a la hora de optar por este tipo de
equipos.

Las técnicas de prototipado ripido mas difundidas se enumeran a continuacion
= SLA (Estereolitografin). Emplea un laser UV que se proyecta sobre un batio de resina fotosensible
lquida para polimerizaria. También la podemos encontrar con la denominacion de STL.

» Fotopolimerizacion por luz UV. Al igual que en la estereolitografia, esta tecnologia se basa en la
solidificacion de un fotopolimero o resina fotosensible. En la foropolimerizacion, sin embargo, se
racdia con una lampara de UV de gran potencia todos los puntos de la seccion siimultaneamente.

» FDM. Deposicion de hilo fundido. Una boguilla que se mieve en el plano XY horvizontal depositaoun
hilo de material a pocos °C por debajo de su punto de fusion. Esta hilo solidifica imnediatamente
sobre la capa precedeute G5).
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Figura 3.8: Equipo de fabricacion de prototipes vapido uPrint con tecnologia FDM (Fused Deposition
Muodeling. deposicion de material fundido), esta tecnologin permite construir la interface entre ¢ medio
wmbiente y los microsistemas

» SLS. Sinterizacion selectiva por liser. Se deposita una capa de polvo, de unas décimas de mu., en
una cuba que se ha calentado a una temperatura ligeramente inferior al punto de fusion del polvo.
Seguidamente un laser ('O, sinteriza el polvo en los pumtos seleccionados,

« LOM. Fabricacion por corte v laminado. Una hoja de papel encolado se posiciona antomaticamente
sobre una plataforma v se prensa con un rodillo caliente que la adhiere a la hoja precedente

= Proyeccion aglutinante. Esta tecnologia trabaja mediante la deposicion de material en polvo en
capas v la ligazon selectiva del mismo mediante L immpresion de chorro de tinta de un material
aglurinante,

El equipo disponible en el Departamento de Micro y nanotecnologia de CNEA es del tipo FDM de la
marca ulring, se eligid el mismo por el bajo costo de mantenimiento y material utilizado. EI misimo
cuenta con un drea de trabajo de 203mm x 152mm x 162mm {x.yv.2) sn precision es de 0,02mm x 0,02mm
x 0.254mm (x.v,z). El material utilizado para coustruir los modelos es ABS (Acrilonitrilo Butadieno
Estireno). Figuras 3.8 v 3.9,

3.3. Software de Calculo y Simulacién

3.3.1. Simuladores de Procesos de Fabricacion

= Visual Tapas beta: Este software realiza la simulacion de los procesos de fresado quimico en ner-
sion en liquido (wet-etch) v en seco (dry-etch), posee la capacidad de trabajar con varias nidscaras
a L vez superponiendo pasos de fabricacion, se pueden definir diferentes sustratos y sus respectivas
orientaciones cristalogriaficas segin los indices de Miller. Los algoritimos de cdleulo utilizacdos son
¢l método cinético de Montecarlo (KMC) v el método de Aurdmata Celular (CA). Este progriama
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Figura 3.9: En la imagen de la izquierda se puede ver un modelo virtual realizado por un software de
diseno asistido por computadora (CAD) y a la derecha el mismo modelo construido en polimero

permite un mejor entendimiento de los procesos de grabado aplicados en microsistemas, se obtienen
aproximaciones numéricas v semi empiricas de los procesos de fabricacion 66).

s Coventorware 2008-2010: La herramienta Designer permite modelar microsistemas desde el proceso
de fabrieacion. simulando cada paso como si se realizarn en una sala limpia de construceion de
microsistemas, también permite disenar la mascara optica que se utilizara junto con el proceso
de fabricacion para construir un modelo virtual del microdispositivo. Ademds posee una amnplia
biblioteea con los procesos estandar utilizados por las fabricas de mierofabricacion mas renombradas,
de esta forma permite disenar un dispositivo siguiendo las reglas de produccion de las mencionadas
tabricas, posibilitando si se deseara la produccion masiva del diseno [67]. [G8].

3.3.2. Simuladores de Calculo numérico

« Gmish Mesh Generator: Este es un programa que permite generar voltimenes mallados parva utilizar
en software de cilenlo por elementos tinitos a partir de modelos virtuales obtenidos de programas
de diseio (CAD), ademds permite realizar el posprocesado de los datos caleulados obtenidos [G9]
(software libre).

= Simion 8: Este paquete de calenlo se utiliza para modelar la trayectoria de particulas cargadas que
Se HHeven en campos eléctricos o magnéticos, permite cargarle a las particulas condiciones iniciales.
El software se aplica al diseno de equipos de espectrometrin de masas, wovilidad idnica y lentes
clectrostiticas v magnéticas para sistemas Opticos [70] (propiedad de CNEA),

» LTspice: es un simulador de circuitos electronicos que permite armar en forma facil y seucilla a través
de los componentes discretos un cireuito como si se tratara de plaqueta de pruebas (protoboard),
luego se realiza el modelado de las senales obtenidas del dispositivo 71| (software libre),

= [Klayout: programa libre urilizado para visualizacion de niscaras opticas en formaros gds, gds2,

dxf. OASIS, CIF, Gerber PCB. [72]

o Comsol Multiphisics 3.5a4, simulacion de modelos mulnfisica: este programa permite modelar en
forma ripida dispositivos que incluyen varios fendmenos fisicos al mismo tiemipo o interrelacionados,
posee una interface que admite disenios CAD, utiliza un mavador automarico propio. una extensa
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biblioteca de materiales, ademas cuenta con infinidad de turoriales que estin inclhuidos en el paguete
(e software sobre los que que se puede trabajor adaptandolo a las necesidades del usuario. Ademis
permite utilizar el software como un programa de caleulo de ecuaciones diferenciales, de esta forina
el usuario puede agregar y relacionar estas ecuaciones con fendmenos diversos fisicos (73] (facilitado
por ¢l fabricante).

s Ehner Multiphisics CSC: Esta es una herramienta de simulacion de ecuaciones diferenciales parciales
que incluye modelos de fluido dindmica, mecinica estructural electrostitica calor ¥ acistica que a

su vez son caleulados por el método de elementos finitos (software libre).

= Coventorware 2008/2010: la herramienta Analizer realiza cileulo numérico de modelos multifisica,
¢l programa cuenta con gran nimero de tutoriales de ejemplos resueltos v manuales deseriptivos
para resolver las problematicas presentadas (propiedad de CNEA).

3.4. Cursos de capacitacion realizados

Los signientes cursos de capacitacion se realizaron en los laboratorios de Microtecnologia de Mas-

sachusetts Institute of Technology (MTL-MIT).

= Curso de Micro y Nanotecnologia, MTL.
= [ntrenamiento en manejo de residuos peligrosos, MTL.
= Entrenamiento en el uso de productos quimicos para sala limpia, MTL.

Entrenamiento en el uso de acido Huoridrico , MTL,

Cursos de fabricacion laboratorio de microtecnologia, MTL.

e Dispositivos para microfuidica: se construyeron canales de A0pmnad0pon de seceion, vealizando
primeramente un patron por fotolitogratin con resing SUS sobre una oblea de silicio de 4
pulgadas. luego de definidas las geometrias sobre la oblea, se vertié resina PDMS sobre la
misma, luego de dejar secar se desprendio la resina PDMS de la oblea v se la pego a un
vidrio porta muestras quedando asi definidos los microcanales.esta téenica recibe el nowmbre de
softlitography.

e Capacitores MOS (MOSCAP). Se construyeron capacitores siguiendo el siguiente proceso,
primeramente se procedio a limpiar las obleas de silicio. téenica RCAL luego se procede a oxi
dar en horno a L000YC" durante una hora para obtener ana capa superficial de 0, 050400, Tiego
se realizo el dopado del silicio polieristalino por deposicion con fostoro, la capa tiene 0, 25p0m
con el equipo LPCVD (Low Pressure Chemical Vapor Deposition), luego se coloca la oblea
et un horno a Y00°C durante 12 minutos en atmostera de nitrogeno para homogeneizar la
distribucion del dopante de fosforo. Posteriornente se procedio a caracterizar la capa de oxido
de silicio policristalino depositada. Luego la oblea es somerida a un proceso de forolitografia
donde se le aplica un mejorador de adhesion hexametildisilazano (HMDS) v después una eapa
de resina forosensible, el proceso fotolitogrifico transfiere un patrén mniltiple. posteriormente
se revela la masceara transterida sobre la oblea, Tnego la oblea en cocinada para atmentar su
adhesion. luego se ln somete a4 un proceso de grabado por plasiia He /Cly, lnego se remueve
la resina fotosensible. Posteriormente se remueve el oxido v polisilicio del otro lado de Ja oblea
para permitir el contacto eléetrico, primero se protege el lado frontal con resina y se realiza un
atague con plasma sobre la cara inferior He /C'ly, posteriormente se ataca la capa de oxido con
un proceso hiimedo con una solucion buffer de dcido Huoridrico (BOE). Finalmenre se guita
la fotoresina con un proceso phyrauna, acido sulfiirico ¥ perdxido de hidvogeno 3:1. Posterior-
mente se realizaron las pruebas eléetricas de los capacitores MOS. medicion de capacidad del
oxido, caleulo de la concentracion del dopante en el bulk, calenlo de la carga atrapada en la
interface, medicion de la resistencia (estructura der Pauw) Fig. 3.10.
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Figura 3.10: Esquema de la miiscara wilizada on L fabricacion de los capacitores MOS
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Figura 3.11: Esquema de la mascara utilizada en la fabricacion de los cantilever

o Fabricacion de dispositivos MEMS. Se realizaron cantilevers (rambién llamado ménsula. es un
elemento estructural en voladizo) sobre un sustrato de silicio 100 nitrurado, con la téenica de
PVD, primeramente se midid el espesor de Lo capa de nitruro de silicio. nego se sometio a
la oblea a mn proceso de forolitogratfa en el cual se transhere la mascara sobre el sustrato.
quedando la geometria deseada en fotoresing, Fig. 3.11. esta se usarda como proteccion en
el procesos de ataque quimico por plasma, luego se retira la resina protectora. De esta forma
quedo transferida la mascara sobre la capa de nitruro silicio quedando parte del silicio expnesto.
Posteriormente se realiza el ataque himedo en hidroxido de porasio a temperatura, este hano
ataca el silicio v en forma muy agresiva, ataca selectivamente a los planos 100 v 110, ¥ ataca
en menor medida a los planos 111, la capa nitrurada se utiliza como proteccion, finalimente
se procedio a la limpieza de la oblea con agua desionizada e isopropanol. Luego se realizaron
las pruebas mecinicas de la estructura, curva carga vs deformacion, caleulo de la constante
elastica, caleulo del modulo de Young de nitruro de silicio.
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La experiencia acumulada después de 17 anos de trabajo en el desarrollo de narices electrénicas (74, y el
desarrollo de un prototipo de IMS (siglas en inglés de lon Mobility Spectrometry) realizado el ultimos ano
llevé al lustituto de Nanociencias y Nanotecnologia a comenzar a trabajar en el diseno y construccion de
un IMS miniaturizado. Aqui se presentan los modelos desarrollados. Este capitulo se encuentra dividido
en dos secciones, se detallan algunos modelos preliminares que ayudaron a la comprension del problema
v al conocimiento de las teenologia que se utilizaron, se parte de un modelo final que reine las cualidades
sobresalientes de los desarrollos anteriores, cada una de estas etapas cuenta con las correspondientes
maquetas fisicas y virtuales que se utilizaron para realizar las mejoras correspondientes. En la seccion
4.1 se muestra un desarrollo en tres dimensiones que presenta un caunal donde se mueven las particulas
cargadas que comunica la zona de lonizacion, que o traves de una descarga eléctrica genera las particulas
cargadas, con la zona de deteceion que presenta una serie de capacitores que forman un campo eléctrico. el
que produce la deflexion de las particulas cargadas. Dentro de estivimisma seccién se presentan modelos de
dos dimensiones con el objetivo de verificar la ruptura eléetrica a través de la medicidn de las magnitudes
mas relevantes presentes en este tipo de fenomenos. También se logra el diseno de los elementos electronicos
que producen, miden y controlan las descargas eléctricas, ademis se realizan los primeros bosquejos de
los sistemas auxiliares que comuuican al mierosistema con el medio wmnbientes, los wismos mueven el gas
de muestra desde el medio hasta la zona donde se encuentra ol microionizador.

Finalmente se muestra un wicrodispositivo en el que se conjugan las wejores cualidades de los dispositivos
presedentes, v que presenta un sisterna de lonizacion similar ol modelo de dos dimensiones 414, del
que toma Lunbién algunos sistemas auxiliares, en tanto el sistemna de deteccion y la geometria general
se tomaron a partir del primer modelo 4.6. Ademias se logra una mejora sustancial comparada con los
dispositivos existentes. Bl dltimo modelo desarrollado en la seeciond. L3 utiliza el concepto de focalizacion,
eserimido por varios investigadores dentro de la miswa area del conocimmiento. Aqui la focalizacion es
abordada de una forma original v de facil implementacion desde el punto de vista del diseno, que con
lleva una mejora en la performance del microsistema.
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1. MODELADO EXPERIMENTAL
4.1. Modelos preliminares

i esta seceion se detallarin dos dispositivos conceptuales. El modelo mostrado en primer lugar Fig 1.1
comenzo a desarrollarse a fines del ano 2007 fue fabrieado en el luboratorio MTL-MIT (Microsystems
Technology Laboratories. Massachusetts Institute of Technology ) . anteriormente se habia trabajado en
un dispositivo de mayor tamano que imclufa los mismos principios de funcionantiento, es decir una fuente
de jones por descargas eléctricas y sistema de deteccion por Hujo cruzado [75], este primer microsistema
so llovo adelante bajo estos lineamientos, luego analizando los problemas encontrados en el mismo se
hicieron algunas modificaciones y se comenzo con una segunda etapa de diseno y cileulo.

Aqui también se muestra un modelo de dos dimensiones, en el mismo se presentan variantes de forma y
distancin entre electrodos huscando el sistenin de jonizacion was apropiado a las necesidades del dispos-
itivo, también se bused evaluar la dependencia de los modelos virtnales con los modelos fisicos tratando
de minimizar las dimensiones de los modelos en la fabricacion de estos 1ltimos, siendo el objetivo central
verificar las descargas eléctricas entre electrodos v medir sus pariimetros relevantes, tension de ruptura,
corriente circulante y distribucion de la misma en el espacio entre electrodos. Ademis se pueden ver los
sistemas auxiliares de control de Hujo de gas de muestra v de generacion y coutrol descargas eléetrica. A
cerca de este tiltimo se presentan las simulaciones v los lavout electranicos.

4.1.1.  Primer modelo

2] objetivo principal en esta etapa de desarrollo fue realizar las primeras aproximaciones al diseno,
simnlacion v fabricacion de micerosistemas, se utilizd un perivdo de capacitacion en el el laboratorio de
microfabricacion de MIT para realizar el disenio sobre un dispositivo aplicado al plan de tesis. [ esta
secelon se muestra ln imagen de una maqueta virtual en tres dinensiones del pritier modelo propuesto,
sobre este dispositivo se realizaron las primeras simulaciones de los campos electrostaticos presentes en
el mismo, las mascaras opticas del modelo, junto con la simulacion del proceso de fabricacion por fresado
quimico en volumen. Finalmente se muestran los resultados v las mediciones obtenidas de aplicar el
proceso de fabricacion en sala linpia de microfabricacion.

A partir de desarrollos anteriores [76] se delinearon los primeros bocetos presentados en esta seccion. El
dispositivo cuenta con dos zonas principales, una de generacion de partienlas cargadas v otra de deteccion
de las mismas, el sistema de generacion de iones utilizado fue el de descarga eléctrica v el sistema de
deteceidn es por Hujo eruzado. La fuente de iones por descarga eléctrica trabaja on el rango de desearga
corona v el sistema de deteccion contd con una serie de detectores planos seccionados [77]. Esta disposicion
de los detectores permitié realizar una medicion diferencial va gue existe solapamiento entre los jones que
recibe cada detector, como se viera en la Introduccion.

El primer parametro de diseno sobre el cual se comenzo a trabajar fue la tension de descarga, ln cnal
deberfa ser inferior a 1AV, preferentemente cercana o 0,56V por ello se debid trabajar con distancias
entre electrodos menores a 100pm, otro de los puntos relevantes fue el volumen de iones generados y
derectados por el dispositivo, va que bajos volimenes de gas dardn como resultado magnitudes de carga
eléetriea pequenas con los inconvenientes que esto presenta, otro dato importante a tener en cuenta fue
la caracteristica del Hujo, que se debe encontrar en régimen laminar. Todo esto condiciona el volumen del
dlispositivo,

En la Fig. 1.1 puede verse la maqueta realizada con el software CoventorWire a partir de las midscaras
Optivas v el proceso de fabricacion. La misma esta compuesto por un canal de Y50p0m de ancho, 100g0n de
profundidad y Snm de largo, en la figura podemos ver of ingreso del gas de muestra, el gas se mueve en
forma continua dentro del dispositivo, en un tubo de seccion trapezoidal, al pasar a la zona de jonizacion
parte de la muestra es ionizada por una descarga eléctrica, esta descarga se realiza a través de piraniides
micromagquinadas en silicio de 50pun de alto dispuestas en un arreglo geométrico en la base del canal, las
pirdmides fueron fresadas por un ataque quitnico anisotropico. luego se encuentra la zona de deteecion
que esta formada por capacitores dispuestos en la parte superior del canal. contra electrodo y en la
hase un arreglo de electrodos seccionado, mas alld se encuentra la salida del fluido, Las pirdmides. los
contraclectrodos v pads de conexion fueron metalizados sobre los sustratos. El dispositivo cuenta con dos
sustratos, sobre el superior, oblea 2, se encuentran los contraelectrodos de ionizacion y deteccion y sobre
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Figura 4.1: En esta inagen se puede ver el modelo vietual que siiolka i fabricacion del ninerodispositivo
partiendo de las midscaras opticas v del proceso de fabrcacion. e software utilizado Tue CoventorWare
(78], la fabricacion del modelo victual es el paso previo a i simulacion numérica, Bl gas de muestra
ingresa al canal luego uma descarga eléctiica lo foniza parcinhimente, estos jones son arrastrados por ¢l
fluido hasta la zona de deteceion donde un campo eléctrico los desvia con diveccion o los detectores
wicntras todo el fuido se mueve a la salida.

o] sustrato inferior. oblea 1, se fresaron las puntas del lonizador.

Simulacién del campo electrostatico

Se realizaron los primeros bosquejos de la simulacion de los eampos electrostiticos existentes en el sistema
de jonizacion y en el sistema de deteccion, en la Fig.4.2 se aprecia una traccion de la maqueta presentada
en la Figd.1, el solido mostrado en linea punteada de color negro fue mallado con 27000 elementos
tetrahedrales, las condiciones de borde sobre las pirdmides fue 60OV y de 27V sobre los detectores, los
contraelecrrodos tienen tension 0V v la distancia entre electrodo v contralelectrodo es de 50pmn, el gas
o el que estan immersos los electrodos es Nitrdgeno, las caras internas del s6lido tienen condiciones de
borde de simetria ¥ las paredes externas condiciones de carga cero. El objetivo de la simulacion fue
evaluar las intensidades de campo eléctrico entre las zonas de jonizacion vy deteceion para hallar las
distancias requeridas entre las mismas para minimizar la influencia de una sobre otra, evitando que se
produzean descargas indeseables entre ionizador y detector, En la nnagen se mestra un corte longirudinal
del volumen el que coincide con el maximo valor de intensidad de eampo eléetrico. Esta intensidad es
de 30V /jum v se presenta cerca de la punta de las pirdmides. en ranto el campo generados sobre los
detectores es cercano a los 5V/ .

Proceso de fabricacién y diseno de madscaras opticas

Una vez establecido un proceso de fabricacion aproximado para lograr los objetivos planteados, formar
puntas de ionizacion para realizar las descargas eléctricas ¥ tomando como condicion que los eleetrodos
deben estar @ menos de 1000 de distancia, teniendo en cuenta que el volumen y candal serian el miaximo
posible se disenaron canales de 500 v 950 pon de ancho.

Se tomaron sustratos de silicio monoeristalino de orientacion 100 de cuatro pulgadas de diametro, se
aplicd una capa de nitruro de silicio por proceso CVD, luego se transfiere por forolitograffa al sustrato la
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Figura 4.2: En la imagen puede verse un corte longitudinal del dispositivo de la Fig. 4.1, el misino
se realizo dejando una fraceion del dispositivo en el que se tomaron tres pivdamides de ionizacion y los
tres primeros electrodos de deteccion, se cileulo la intensidad de los campo eléctricos existentes en el
microdispositivo, el gas ingresa al dispositivo por una diferencia de presion entre la entrada y I salida.
es donizado o traves de una descavga eléctiica entre los onizadores y el contraelectrodo superior, Tego
lag particulas jonizadas se divigen a la zona de deteceion, la onizacion se renliza con una tension de
GUOV vl deteccion con 27V,

tiiseara Lo posteriormente se sumerge i oblea en KOH al 30 % u 70°C durante una hora hasta lograr una
profundidad de 100gm. luego se aplica una nueva capa de nitruro de silicio se transfieve el patron de la
sepunda mascara por forolitogratia, se aplica arveglos de circulos que formardn las puntas de ionizacion,
luego por el método de RIE se talla el sustrato hasta dejar expuesto al silicio, posteriormente se suinerge
nuevamente al sustrato en hidroxido de potasio hasta lograr otros S0pn, quedando el canal de 100pm v
las puntas de ionizacion de S0pm en tanto los detectores quedan o S0prn de la superficie de la oblea. Luego
se procedio a metalizar con platino sobre una mascara de resina con la geometria de la tercer miseara,
aqui se disenaron los electrodos v pads de conexion, luego se procede de la nusima forma con la mascara
aptica 4, Panel de la derecha Fig. 4.5, sobre una oblea de horoflow y finalmente se sneldan ambas obleas
para formar el canal donde se mueven las particulas cargadas. Debido a la complejidad geométrica de
las mascaras opticas, las mismas fueron simuladas con la ayuda del software Visual Tapas, Fig. 1.3, asi se
verificaron la distancias mas apropiadas para separar las puntas de lonizacion v las dimensiones finales
del eanal. Los datos de entrada smministrados o la simulacion, tipo de sustrato, solucion, temperatura
de la misma y tiempo de ensayo se corresponden con los utilizados posteriormente en la fabricacion del
modlelo fisico.

Este programa permite simular procesos de fresado quimico en volmen "wet etching” (fresado quimico
por inmersion) sobre wafer de distintas orientaciones cristalinas, el comido puede realizarse isotropico o
anisotrapico, también se puede variar los tipos de solucion que intervienen en el ataque v su temperatura,
permite controlar el tiempo de exposicion o la profundidad del etching (comido de materinl), posee
adenids mua opeion para agregar datos empiricos al calenlo. En este cuso se utilizaron mascaras de
nitruro de silicio, también permite proteger el sustrato con oxidos, la geometria de la mascara a transferir
e introduce desde cualquier programa de CAD en formato de nmdgenes [79. 80, 81]. A continuacion se
detalla minuciosamente los pasos que conforman el proceso de fabricacion,

s Deposicion de una capa de nitruro de silicio de 0,220 .
o Futolitogeafia, se transtiore el patron de la primera mascarn optica al sustrato,
s Corte de nitruro de silicio R1E con atmosfera de 5 F.

= Primer ataque quimico sobre silicio en KOH (Wetching). 50pm de protundidad.

» Limpieza posterior al ataque con KOH (pirhanna x 2)
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Figura 4.3: Aqui se observa las simulaciones del proceso de fubricacion realizido en el soltware Visual
Tapas. se ve el arreglo de piramides construidas en silivio con atague quimico de KOH. esto permite

disenar en forma mas precisa las midscaras opticas relativas o este paso de microfabricacion

Primera mascara definine el canal hasta 50 Segunda mdseara define e canal hasea 1000 v las puntas,

Figura 4.4: Se observa a la izquicrda la mascara utilizada para transferir el patron sobre i capa
protectora de nitruro de silicio obtenida por CVD, este patron protege parte del sustrato del ataque
en KOH., en este paso se definen los primeros 50pm de profundidad del canal en silicio. A la devecha
I miascarn utilizada en el segundo paso de fresado quimico en KOH. en este paso se deline el aveglo
de puntas de 50pm de alto y el canal hasta 1000 de profundidad, ul proteger la zona que leva los

detectores estos quedan a le misma altura que las puntas de jonizacion

s Depuosicion de una segunda capa de nitruro de silicio de 2200 Amstroms

s Futolitografia, transtiere el patron de la segunda miscara
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s Corte de nitruro de silicio con RIE (fresado por jones reactivos) en atmdsfera de SF (hexatioruro
de azufre).

s Segundo ataque quitiico sobre silicio en KOH (Wetching). 100 de profundidad desde lu superficie.

s Limpieza posterior al ataque con KO (pirhamma x 2).

Tercer mascara, electrodos inferjores Cuarta mascara, electrodos superiores.

Figura 4.5: La imagen de la izquierda corresponde al patidn a transferiy sobre el sustiato que define
lus clectrodos conductores. el primer electrodo corresponde o las puntas de jonizacion, electrodo activo
v los demias electrodos corresponden al electrodo seecionido de medicion de cargas eléctricas, En tanto
que ln miascara de la derecha corresponde a los contraclectrodos del ionizador y detector de jones.

Forolitogratia de la mdsecara 3 sobre silicio v de la miascara 4 sobre vidrio.

s Deposicion de una eapa de Platino sobre ambas obleas. silicio v vidrio.

Precorte de las obleas de vidrio,
» Suldado de la oblea de silicio y la oblea de vidrio (bonding).

El desarrollo del proceso de fabricacion incluyé el diseno de enatro midscaras opticas, dos de ellas, mascaras
| v 2. Fig. 4.4, fueron ntilizadas en el proceso de gravado por inmersion en KOH (hidroxido de potasio) [82].

[Las mdscaras mostradas en la Fig.4.5 se utilizaron en las deposiciones de meral para el conexionado
eléctrico del dispositivo, en ellas se aprecian los electrodos que conectan la zona de ionizacion, de deteccion
v lus pads. Luego de finalizado el proceso de fabricacion se tomaron algunas imagenes v se realizaron
mediciones sobre los dispositivos construidos. En la Fig.4.6 puede apreciarse en la parte central la maguera
digital del dispositivo y abajo el detalle de la fabricacion, a la izquierda la zona de ionizacion posterior a
la metalizacion v a la derecha los electrodos de deteceion. Como lo muestra la Fig. 4.6, [a capa meralizada

presento problemas de adherencia sobre los sustratos.

Luego se hicieron mediciones sobre las puntas de lonizacion como lo muestra la Figd.7, alll podemos
ver un arreglo de tres pirdamides separadas 200p00m entre sty con una altnea de g, Tas misiias se
tabricaron sobre un sustrato de silicio de orientacion 100, el dngulo de las pirdmides es de 54.7°. que
corresponde a los planos 111 de orientacion cristaling de este material, la altura prevista fue de 50pm. La
imagen fue tomado por una microscopio de interferomerrin oprica. El proceso de fabricacion fue realizado
en el Laboratorio de microfabricacion del MIT (MTL).
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Figura 4.6: Esta imagen muestea en la parte centeal una vista en planta del dispositivo v a la izquierda
({ionizador) v derecha (detectores) dos detalles en los gque se aprecian partes del dispositivo fabricado,
en el detalle de la izquierda se ven las puntas de jonizacion v a la derecha los electrodo que forman los
capacitores de deteccion, estos se ven clavatente cortocirenitados entresi y con problemas de adhereneia
sobre el sustiato en los planos 111,

3k P

0 pm

x: 0,35 mm

- y 0,20 mm

Figura 4.7: Imagen tomada por interferomelria optica de las puntas de ionizacion donde se produce
la descarga eléctrica. Las piramides fueron fabricadas en silicio y tienen una altura de 44pm

4.1.2. Modificaciones del modelo primario

Se realizaron modificaciones sobre el modelo primario mostrado en la seceion 1.1, el mismo presenta
¢l inconveniente del solapamiento de las particulas cargadas en la deteccion, como fuera presentado en
la Introduccion de este trabajo Figs. 1.4, 1.5. Con el fin de corvegir la situacion presentada se comenzo a
trabajar en tocalizar los iones generados [83. 84].

La bibliograffa entrega varins opeiones que aportan soluciones a los problemas de la foealizacion. La
primera opeion introduce en el canal de deteccion una aguja micrométrica por donde cireulan las moleculas
ionizadas 85). La segunda opcion propone coustruir una ranura también del orden micrométrico por donde
liace pasar el gas de muestra [86]. Este trabajo de tesis presenta una solucion alternativa a estas opciones.
A continuacion se muestra la solucion elegida, en la maquera se mantiene la dimension de la zona de
jonizacion SOpm y se aumenta la altura de ln zona de deteccion f desde 350 a A50pimn, de esta forma

Universidad Nacional de San Martin 39 Instituto Sabato



UNSAM

PNV AT
wAGIMAL (3 I

i 4. MODELADO EXPERIMENTAL

se produce una focalizacion mecanica de las particulas cargadas. En esta aproximacion a primer orden,
I = ho/(1 = (KNa/Ky)), siendo Ky > Ky, si se desea separar particulas cuya diferencia de movilidad es
del 15 %, tomando como altura de focalizncion hy = 500 dada por la distancia entre punta v plato del
ionizador, la altura de la zona de deteccion debera ser mayor a 3330m En esta seceion se muestran las
maquetas digitales realizadas. Se disend v sinmlo el nuevo proceso de fabricacion v el movimiento el
Huido en el canal.

o

Figura 4.8: Vista del microsistenia, este modelo se construyd con la unidn del procesos de fabricacion
v las mascaras opticas. A la izquicrda se ve el dispositivo comipleto con ionizador, detectores y pads
de conexion. A la derecha arriba puede verse un detalle de la zona de jonizacion donde ingresa ¢l gas
de muestra, abajo un detalle de la zona de deteccion donde se observan lus electrodos que fornsua los
capacitores de medicion, tanbién puede verse el cusanchaniento del canal de civeulacion de las particulis

curgadus.

Adaptacion del proceso de fabricacion

Las modificaciones en el proceso de fabricacion buscaron amnentar ln profundidad de la zona de detec-
cion, como vieramos en la seceion 4.1.2, se necesitd redintensionar la misima, awmentando la profundidacd,
logrando mejorar la separacion de iones cuya diferencia de movilidad es de 15 %, A tales fines la protun
didad del canal en la zona de deteccion se bebid inerementar en mas de 300pm. Para ello se vealizaron
catibios desde los softwares de modelado munérico en In masearas opticas y se mnento el fiempo de
atague quinteo por imersion en KOH. La simulacion del proceso de fabricacion se realizo con el soft-

rare CoventoWare, en las imagenes se muestra paso a paso las distintas etapas que se camplieron para
obtener los sdlidos que luego se analizaran y simularan. Partimos de obleas de silicio monocristalino, con
orientacidn 100, Se realiza una deposicion quimica de muna eapa de nitruro de 0.22p01. este proceso de
deposicion recibe el nombre de Chemical Vapor Deposition. Se urilizo obleas de tipo 100 porque poseen
una orientacion del monocristal particular 111, en la que se presentan planos cristalinos donde el ataque
quimico es mucho mas lento. dando como resultado canales con sus lados inclinados 54.7°. Se define
sobire la superficie de la misma una mascara por fotolitografia, con la que se realizarda un primer corte del
nitruro a través del proceso RIE, este deja zonas de la oblea desprotegidas de [a capa de nitruro, en las
e puede apreciarse el silicio monocristalino, debemos recordar que la capa de nitruro no es atacado por
¢l bano de KOI, pero si lo es el silicio 100, luego se swmerge la oblen a una cuba de KOI (hidréxido de
porasio) a temperatura de 80 a 90°C' durante una hora. donde se realiza un proceso de fresado quimico,
logrando definir el canal en toda su extension con una profundidad de 50p m, lnego se deposita una capa
de nitruro por proceso CVD hasta un espesor de aproximadamente 0.2 m. mas tarde por proceso de
fotolitografia se deposita la mascara que lleva en si las figuras que producivan la geometria de la zona
de ionizacion, luego de realizar un segundo corte por RIE. se observan claramente dos dreas marcada-
mente distintas unas protegidas por una capa de nitruro v otras donde el silicio gueda al descubierto. se
vuelve a sumergir la oblea en una solucion de KOH durante una hora, lograndose definir las pirdamides,
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que tomaran la configuracion punta-plato para producir la descarga eléctrica que formara un conjunto

de jones. Luego se realizan las deposiciones metalicas (sputtering) sobre el sustrato de silicio v sobre el
sustrato de vidrio con el objetivo de definir los contactos, pads, electrodos y contraelectrodos. Al unir
ambos sustratos se completa el dispositivo v queda formado entre los dos el canal donde se mueve ol
fluido.

Descripeion de las simulaciones realizadas sobre el dispositivo

Luego de realizadas las simulaciones sobre las modificaciones de las mascaras opticas y los procesos de
fabricacion se obtuvieron los nuevos modelos virtuales necesarios para realizar las simulaciones numéricas
(ue se muestran en esta seccion.

Vaiociaad frmes)

.28.1

211

I T

14.1
7.03

0.000

Figura 4.9: Aqui pucde verse el perfil de velucidades de fujo de win corte longitudinal del dispositivo
mostrado en la Fig.d.8 se aumento la altura b de la zona de deteccion para lograr mejorar la separacion
de particulas cargadas, Se observa en la zona de deteccion luego del ensanchamiento un drean donde ln
velocidad del fluido baja hasta detencrse (vepresentada en azal nenso).

Il ohjetivo de las mismias es evaluar ¢) comportannento del Huido al desplazarse en el canal y encontrar
un ensanchamiento, realizado para mejorar la separacion de las particulas cargadas, L sistema IMS cross
How (deteccion por flujo cruzado) combina campos eléetricos v el movimiento de un Huidos para lograr
la separacion de particulas cargadas.

Se bused evaluar el comportamiento del flujo a lo largo del canal desde el ingreso hasta su salida en
la zona de deteccion. Se observa en la Fig. 4.9 que la vena fluida sufre un estrangulamiento en la zona
de ionizacién, pero se debe notar que esto se produjo por la presencia de las pirdmides de jonizacion v
conto las misma representan una pequena seccion del canal, tienen poea inflnencia sobre el Hujo, ahora
la situacion es completamente distinta en el drea de expansion de la zona de deteceion, donde la misma
ocupa todo el ancho del canal, en la Fig. 4.10 se ve una ampliacion de esta. en la parte inferior del drea
de expansion el color azul intenso denota una drea de flujo detenido que se estudid en detalle en las
rres sinlaciones presentadas a contimuacion, El Huido a analizar ingresa al dispositivo desde la derecha
de laimagen y encuentra con una dvea donde hay puntas de onizacion de forma piramidal, luego se
produce un ensanchamiento del canal. zona de deteccion, este ensanchamiento ocasiona que el Huido
disminuyva su velocidad y comience a reciveular, area azul del la Fig. 4.10. ocasionando que las particulas
cargadas que se encuentren alli se muevan en una especie de remolino, que provoca errores en la deteccion,
pérdida de particulas por medir v una merma en el rendimiento volumétrico de la micromacguina, va
que una parte importante del fluido se encuentra detenido en el dispositivo ocupando un volumen 1itil ¢
impidiendo una correcta deteceion de particulas. El aumento de la altura del canal en la zona de deteccion
pretendid wejorar la separacion iduica, pero este ensanchamiento produjo una expansion del Huido que
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Figura 4.10: Aqui se muestra una ampliacion de la expansion del Huido al ingresar a la zona de
deteccion. el flujo se detiene y comienza a vecircular, esto reduce el volunien itil del dispositivo.

generd areas de recireulacion.

Con el objetivo de avanzar en el estudio de este problema se analizaron tres geometrias posibles de
acuerdo al proceso de fabricacion :

[n las simulaciones a continacion pueden verse las lineas e Hujo del Auido circulando en el canal. Se
analizd su disposicion y forma cuando se varia la geometria de empahne entre la zona de jonizacion y de
deteceion. Se toma una rampa para unir las dos zonas con un dangulo de 54, 7% este angnlo corresponde a
lus planos 111 del silicio monoeristalino. También se analizaron dos casos extremos, el primero suponiendo
que el ensanchamiento es abrupto, con un dngulo recro v en ¢l dltimo modelo se analizé una rampa con

un angulo snave, que da como resultado una expansion gradual del Huido.

» rimero se estudid en caso de un ensanchainiento con un angulo de 54,77, puede verse en la Fig,
L1111, la seccion del eanal pasa de tener una altura de 1007000 a tener .iall;uu y esta union se realiza
a traves de un plano con un angulo de 54, 7%, propio del proceso de fabricacion con KOH.
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Dhreccion de movimiento del fuide fmm|

Figura 4.11: Se muestvan las lineas de flujo para un dangulo de expansion de 54,77, las mismas se
curvan al ingresar ala zona de deteccion por la presencia de una drea de baja presion que genera la
recireulacion del Huido, se observa fluido recireulado en el dispositivo.

El segundo caso presentado en la Fig. 4.12 plantea una situacion limire donde la munion de las dos

Universidad Nacional de San Martin 42 Instituto Sabato



UNSAM

T T

SALIONA DR

o 4. MODELADQO EXPERIMENTAL

secciones se realiza a través de un escalon con un dngulo de unién de 90°. Esta geometria se podria
obtener desde el procesos de fabricacion por el ataque de ione radioactivos RIE sobre el silicio.

uneas ve fluje
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E
=
AR TR '
§. 0 oHp g ouo ‘;n‘:i!a!!}‘ -5 S
=] o.noo.nuuum LT R Ty -
g > ji _
E -
:_:‘ of s — 1
01 I + 1 L i i
3 25 2 15 i 05 a 05

Direccion de movimiento del fuide [rmm]

Figura 4.12: Aqui se aprecia una situacion liite en la gue el dangulo de expansion a la entrada de
la zona de deteccion es de 907, puede verse un gran volumen de Huido vecireulando en el dispositivo
dentro del drea de deteccion. La cirenlacion del Huido es desde b zona de jonizacion, devechia, hacia la
zoni de deteccidn, izquierda de la inagen

La recirculacion del fiuido en este caso es muy grande y se situd sobre la zona de deteccion. esta
situacion se debe contemplar va que de no ser asi se tendrian detectores initilizados debido a que
las particulas cargadas no llegaran a los mismos.

s 2] tercer caso, Fig. 4.13, plantea una situacion ideal en la que la union se realizo a través de una
rampa de bajo dngulo. Se buscd encontrar las mejores condiciones para el desplazamiento del Huido
en el microsistema. La geometria propuesta seria dificil de obtener desde los procesos convencionales

de microfabricacion.

Lineas de flujo

o0 0 D (G O

[ a.“imi uﬂmm b

")h-@v..’. POLOU v BLE S0 O wOUo D GL,.\MJWW

Aiturs del dispositiva frmimr |

Ddreccion de movirmients del flude [

Figura 4.13: Alora se muestia una sitvacion ideal en la que se elige el angulo mas apropiado para el
ingreso del fluido a la zona de deteccion, lus lineas de (lujo son paralelas a las paredes respentando el
angulo de expansion. La recireulacion ha desaparecido.

Analizando los tres casos propuestos, el ensanchamienro con un angulo de 54, 7%, Fig. 4.11, presenta una
recireulacion mucho menor que en el caso del escalon de 90° de la Fig. 1.12 v no se aprecian remolinos
en la parte superior del dispositivo. La zona de distorsion del fluido, indicada en la direccion del fujo, se
ve reducida pasando desde las coordenadas en x de 0 a 2 para el escalon a a (0 a 1, D en caso de
la expansion con el angulo de 54,7

En la Fig. 1.13 se presentd la situacion mas favorable donde la expansion es gradual con un dngulo de
17, menar a los casos anteriores. Se debe tener en cuenta que este angulo va a depender de la velocidad
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del Hujo. Al disminuir la velocidad del Hujo se minimizan las distorsiones de la vena fHulda pero se pierde
volumen de trabajo. la zona distorsionada desaparece de la imagen v solo se pierde Lmim en la zona
de deteccion desde la cota =05 a 0.5mm. Los tres casos presentados demuestran la imposibilidad de
colocar los detectores de jones immediatamente después del inicio de la zona de deteccion, la posicion
adecuada variard segiin se presente alguno de estos tres casos v la variacion del caudal implicara i
redimensionamiento del ingreso a la zona de los detectores. La mejora producida en la separacion idnica,
por el anmento de altura del canal en la zona de deteccion, incide en la geometria y reduce el rendimiento
volumeétrico del dispositivo.
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4.1.3. Segundo modelo en dos dimensiones

] objetivo de esta seccion fue, evaluar el fendmeno de descarga eléetrica del tipo corona como fuente
de iones para un dispositivo IMS, para ello de debid disefiar v fabricar modelos virtuales, que luego se
coneretaron en modelos fisicos. Aqui se analizo el sistema de ionizacion por descarga luminiscente. El fin
planteado fue verificar las leyes de Peek y Paschen midiendo la tension a la que se produce la descarga y
la corriente circulante por el microsistema, de esta forma se analizo la utilizacion de descargas eléctricas
como fuente de iones para un dispositivo de identificacion de particulas cargadas por movilidad ionica.
Ademis se desarrollaron dos subsistemas que forman parte integral del microdispositivo, como lo son el
control electrénico de descara eléctrica v el control v medicion de Hujo de muestra. Iin la bisqueda de que
el sistema de ionizacion trabaje con la menor diferencia de porencial posible se limité la tension maxinia
de trabajo a 1kV [87].

Descripeion del modelo

Los dispositivos utilizados para verificar v medir el sistema de jonizacion fueron dos, los que responden a
disposiciones geométrica punta-plato v a la geomerria plato-plato. Los electrodos fueron construidos en
cobre por electrodeposicion. La eonfiguracidn punta-plato presenta cuatro punta separadas una de otra
una distancia de 300pm, mientras la distancia entre electrodos § tue de 20,30.40.45.50,60y G5 pn, ¢l
radio de la punta es de 12, 5pun. En ranto los dispositivos plaro-plato fueron disenados con una distancia
entre electrodos de 20,40,50.60.70 ¥ 80 pm. El disefio dinensional de los modelos fue calenlado a traves
de la ecuaciones de Peek v Paschen v simulados numéricamente por medio de la ecuacion de Laplace. En
lin Fig. 4,14 se pueden ver los resultados de las simulaciones numéricas para dos casos donde la distancia
entre electrodos ignal a 40p0m v tension eléctrica es de 6501V

ritereddatl die carmpt «lactnca [Yium|) Eitersdchad te carnipt 2iectilon | un|

-
Jog i
rq 20 8 % 5
15 s
10 a ¥ i
g T
£04 400 a0 i o1 ang 00 ; Ao A0 300 3 2 350 )
[Atar e 08 SEparatiSn endre oo puntas corseculivas fum) :;' Ciblaricla Of <2 achBn prdre o papitas CSH: Livas [unt)
Geometria punta-plaro Geometria plato-plaro

Figura 4.14: En el panel de la izquierda se puede ver el caleulo del campo eléctrico para una disposiciion
de los electrodos de punta-plato, con una tension aplicada de 6501 v distancia entre electrodos de 40pm,
lu tension maxima se encuentra muy localizada en lag puntas de los electrodos. En el panel de la derecha
se puede ver el cialeulo del campo eléctrico para una disposicion de los electrodos de plato-plato, Ta tension
aplicada de 650V y distancia entre electrodos es A0, en este caso la tension mdxima se encuentra
dispersa sobre el electrodos inferior. también se aprecia que la distribucion de campo eléctrico es mas

homogénea que en el caso anterior.

Procesos de fabricacion

Los microelectrodos v log pads de contacto se fabricaron en cobre sobre un sustrato de vidrio. Primera-
mente se aplica una capa de titanio y cobre por el mérodo de pulverizacion anddica (sputtering), liego
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se transfiere el patron con la geometria deseada sobre el sustrato mediante un proceso de fotolitografia.

Despues de revelado ese patron se realiza una electrodeposicion de cobre empleando una cuba electrolitica
que permite engrosar el espesor de la capa metalica inicial. la capa delgada de titanio cobre se utiliza
coma electrodos conductor v la geometrfa definida en resina logra que la capa de cobre engrosada se
deposite solo en el lugar deseado. Luego se elimina la capa de fororesina, dejando cobre engrosado solo en
los electrodos, pero atin se debe eliminar la primera capa depositada, ya gue los dispositivos se encuentran
cortocireuitados, finalmente a través de un proceso de atague quimico se elimina la capa inicial de titanio
v cobre, de esta forma se logra separar los electrodos v pads de conduceion. Luego, con el dispositivo
terminado se sueldan los contactos a los pads del microsistema v se procede a pegar la hurbuja de vidrio
donde se generara la atmosfera de descarga, al finalizar este paso se conecta el circuito electronico de
control de pulso v el sistema se encuentra preparado para realizar los ensayos. Se ha empleado el software
CoventorWare para simular y digenar ¢l proceso con que fue construido el jomizador. EI prototipo se
elabord en la sala limpia de microfabricacion de CNEA.,

Diseno experimental

Il sistema de evaluacion de desearga expuesto en la ln Fig, <15 muestra una fuente de tension variable
que entrega hasta 1kV, el sistema electronico de descarga eléctrica que limita la evolucion de Ia misma, un
sistema de niedicion v control del eaudal de gas suministrado al dispositivo, el control se realizod a través
de un rotametro manual, v finalmente los microionizadores que se encuentran dentro de una burbuja de
vidrio, que contiene una atmosfera de nitrogeno donde se realiza la descarga eléetrica. Todo montado
bijo un nieroscopio optico,

Sistema de generacion de iones Microionizadores en armostfera de Nitrogeno

Figura 4.15: En el panel de la izquierda se aprecia el set-up rvealizado para verificar la descurga
eléctrien v mediv I corriente civeulante entree los electiodos. Los ionizadores estan ineluidos dentro de
una atmostera de Nitrogeno dentro de una burbuja de vidrio bago un microscopio. Al derecha se ve
lus microdispositivos de generacion de descarga fabricados en cobre. Los mismos esta dentro de una
burbuja de vidrio por la que se hace civeular Nitrogeno, el gas tien un contenido maximo de oxiogeno
menor al 0.5% y es producido por el equipo MAXICAS N2MAX20s.

La descarga eléetrica luminiscente se obtiene aplicando nna diferencia de potencial entre dos electro-
dos metidlicos sumergidos en un gas. Se evaluaron dos configuraciones. Se uriliza una fuente variable v
pulsada a través de un maodulo de coutrol electronico [88]. esta fuente entrega una senal del ripo cuadrada
entre OV v la tension deseanda, pudiendo regularse su duracion y frecuencia para evitar el deterioro del
microdispositivo, en la Fig. 4,16 se ve u la izquierda el dingrama esquemitico v a la derecha es sistena
construido, El la tabla 4.1 puede notarse los componentes discretos que forman el sistema de control, T
contro} del ancho de pulso se realiza a través de la resistencia Rs v el tiempo entre pulsos a traveés de
la suma de las resistencias Ry v Ro. las ecuaciones siguientes se urilizaron para calcular los tietpos 4,
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Referencia
0|
2
Ml

Rl
R2
I3
Ul

Parte

25K 1317

NE355

T74LS

Descripeion

Capacitor 22nk

Capacitor 33nF

MOSFET N (+ diodo) Vpss =
1500V

Resistencia 20/°§2

Resistencia 2.2KQ

Resistencia 2004 €2

Cireniro Integrado

Hex Inverter

Cuadro 4.1: Lista de componentes

distancia entre pulsos y fa duracion del pulso.

Fes (4.1, 4.2) muestran como se realiza el caleulo de la duracion del pulso v la distancia entre dos de

vllos consecutivos.

t = U,UU:_{{HI i3 R_g)('l (4.1)

ta = 0,693 R.C (4.2)

Al control electronico fabricado que se muestra en la parte derecha de la Fig.4.16 se le agregaron dos
resistencias variables en serie con Ry v R para seleccionar el ancho y freenencia de pulso deseado sin la
necesidad de reemplazar los componentes Ry, Ry v ('y, la regulacion se logra a través de un tornillo en la
parte superior. Ademds se agregd un inversor multiple de senal (T7ALS) para mejorar la seial de salida
v de ser necesario controlar la inversion de la misma. Los primeros valores elegidos fueron t) = H0pus para
¢l ancho de pulso y t2 = 500p para la distancia entre pulsos.

Vc:' | . v

! GND _
R1 u1
20k TRIG DIs |
’ 5v
T ouTt THRS
R2 MNES55
R RST cv c1
2200F |
- l
cz
3anF v2
Aran 1 R3 5
200k
1 | kv
i . L
D1 M1 |
K1317 !
.

Control de pulso fabricado

Esquematico del circnito electronico
|

Figura 4.16: Eun el panel de I izquierda se muestra el disenio esquemdtico del sistema de control del
pulso de generacion de descargn eléetrica y en el panel de L derecha una imagen de pulsador de descarga
eléctiica construido con componentes discretos, El dispositivo fue disenado y similado en LT-Spice y

fubricado en un equipu de gravado de circuitos impresos.
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Ensayos de los dispositivos

[stos enusavos buscaron obtener los valores de dirrupeion v corrienete para una desearga electrica del tipo
: I : K |

corona controlada. De esta forma se pudo considerar la utilizacion de este sistema para generar jones en

la microescala.

I*'igum 4.17: En esta inagen se muestra la conligurag iamn |l|.‘|tu-|:i{llu_ alaizquierda vemos los electrodos

fabricados en cobre y a la derecha una imagen de la descarga eléctiica que se produee sobre los electrodos

el drea que cubre la misma es bastante mayor al caso de punta-plato.

El ensavo de los dispositivos fue realizado suministrando un cawdal de 51/ min de nitrégeno. la tension

se aplicd eu forma gradual hasta logra apreciar en forma visual el comienzo de la descarga lnniniscente

(desearga glow), en un priter ensayo se coloed entre la fuente de descarga eléctrien v el dispositivo el
sistema de control de pulso de esta forma se verifico a traves de unomieroscopio aptico el comienzo de la

descarga eléetrica del tipo corona, luego se se conectd la fuente de alta rension sin el sistema de control

de pulso para medir la corriente civculante en el sistema. La Fig 417 muestra a ln izquierda una vista

de los dispositivos plato-plato, realizados en cobre sobre un sustrato de vidrio, a Ia derecha la descarga

lminiscente que se produce al aplicar tension entre los electrodos,
|
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Curva tedrica y datos experimentales de descarga eléctrica

Figura 4.18:

Curva de corriente

A la izquierda se ve la curva tedrica, con linea continua y los datos experimentales de

I ley de Paschen, marcados con puntos. Para trazar la curva se utilizo una fuente DC y un sistema de

descarga pulsada. En el panel de la derecha se ve la curva de corriente para un dispositivo de electiodos

plato-plato de distancia S = 65, la curva fue trazada con una Tuente DC.

La Fig.4.18 muestra a la izguierda la curva tedrica trazada con la ecuacion de la tension linite Vi, esta
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esta dada por las ecuaciones de Paschen para un gas 2.38. v predice el voltaje de ruptura del dieléctrico,

B(p5)
ln(pS) +C

| =

los dispositivos medidos tienen una distancia entre electrodos de 20,40,50,60,70 y 80 g, representudos
en ¢l panel izquierdo de la Fig. 4.18. Los puntos experimentales dan un valor de tension mayvor que el que
predice la curva tedrica. A la derecha de la misma figura la curva de corriente trazada con una fuente DC,
para el trazado de la misma se quito el sistema de control de pulso, ya que resultaba muy complicado

para el dispositivo de medicion obtener el dato de corriente deseado para los dispositivos ensayados.

En la Fig 4,19 se muestra en el panel izguierdo una fotografia de una porcidn del ionizador construido
L | L I

Figura 4.19: En la imagen de la izquierda se observa una porcion del ionizador correspondiente al
modelo experimental construido en cobre sobre un sustrato de videio disenado segin la geometria
mostrada en Fig.4.32. La imagen de la devecha muestra la descarga eléetvica que se produce entre los

clectrodos cuando S = A0, ¢ = 12.5pm, V. = 650V

en cobre sobre un sustrato de vidrio. En la parte inferior se observan tres puntas de radio de curvatura
= 12.5pm separadas S = 40pm del catodo y 300um entre si. La distancia entre dos puntas consecnutivas
es la necesaria para evitar un efecto apreciable de los campos eléctricos de mma punta sobre la siguiente. La
ley cdle Warburg [89] es una estimacion de esta distancia en funeion de los parametros geomerricos para la
configuracion punta y plato. En el panel de la derecha se observa la luminiscencia que producen esas tres
puntas al aplicar una diferencia de potencial entre citodo v anodo igual a Ve = G50V . La observacion de
dicha luminiscencia ha permitido experimentalimente establecer ¢l potencial eritico en los casos analizados

precedentemente para validar la ley de Peek en la microescala [90].

La Fig. 4.20 muestra la curva tedrica trazada a partiv de la ley de Peel, la misma es una formula
empirica que establece la tension de ruptura de un gas para una configuracion punta-plato 4.1l punta
concentra v amplifica la intensidad del campo eléctrico. Cuando la intensidad del campo electrico supera
I tension critica soportada por el gas comienza la descarga huminiscente,
Vo =Gyrin(S/r) (i f (—]‘.—JHIY"EJ
Vr
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Figura 4.20: A la izquierda se ve la curva tedrica. en linea continna y los datos experimental de
la ley de Peek. marcados con puntos, pava trazan Lo corvae se utiligd una loente DOy un sistema de
pulsacion de la descarga. En el panel de la derecha se aprecin L curva de comiente para un dispositivo
de electrodos punta-plato de distancia S = 450, la curva fue trazada con nna fuente DC y para este
dltimo ensiayo no se utilizd el sistema de control de pulsos de descarga.

4.2. Modelo de generacién y deteccion de iones por flujo cruzado

Elobjetivo de este modelo v motivo de esta tesis, fae lograr nnsetsor compaeto, de dimensiones reducidas,
de fabricacion simple v de bajo costo. El modelo aqui presentado es el resultado de la experiencia obtenida
en ¢l diseno, simulacion, fabricacion v medicion de los dos modelos anteriores, Analizando el primer modelo
se desprende que para lograr separacion ionica se debe focalizar las particulas cargadas, pero si ello se
hace mecanicamente estrangulando el fuido, esto puede ocasionar que se produzean turbulencias y zonas
de Hujo detenido, que bajan el rendimiento volumétrico del dispositivo, 4.1.1. Analizando el segundo
modelo se puede comprobar que si bien posee una configuracion bidimensional. la lonizacion y descarga
se produce en las tres dimensiones, generando l6bulos de iones, 1.1.3.

En la Fig, 4.21 se presenta una combinacion de las mejores cualidades de los modelos anteriores,
este nuevo diseno utiliza como generador de particulas cargadas un sistema multipuntas (2) ubicadas
de tal forma que logren focalizar los iones en un lugar delimitado del canal. este fue disenado evitando
estrangulamientos y cambios de direccion del flujo, desde la entrada (1) a la salida (5). solo presenta
un cambio gradual desde ln entrada, seceidn cirenlar, al canal (1) formado por las guias (9) v los dos
sustratos, seceion cuadrada. La deteccion de las particulas se logra o través de dos electrodos contrapuestos
formando un campo electrostitico de deflexion (6) v (7).

Este dispositivo se ha disenado considerando las posiciones v direccion de los vectores de movimiento
de los iones desde que son generados vy lnego transportados por el Huido hasta su deteccion, Esto se lleva a
cinbo mediante las descargas eléctrieas, el Hujo del fluido de transporte y ol campo eléetrico de deteccion.
Asociadas a estas tres magnitudes se han tomado direcciones ortogonales entre si para minhmizar la
influencia de un efecto sobre otro. Empleando un modelo virtual del microdispositivo mediante ¢l software
CoventorWare [91] se ha realizado el disenio esquematizado en la Fig. 4.21. El software permite simular
la construccion del modelo partiendo de las mascaras dpticas v del proceso de fabricacion [92].

Xl microdispositivo construido cuenta con dos zonas principales. La zona de ionizacion. donde se
generan iotes empleando un tipo especial de descarga eléctrica. Mediante un gas de arrastre, por ejeniplo
nirrdgeno, las particulas cargadas de la wuestra a identificar son transportadas a la zona de deteccion.
[ esta zona, se encuentran una serie de detectores inmersos en un campo electrostiatico que deflecta y
separa los iones segiin su movilidad. En la Fig.4.21 se muestra en detalle estas dos zonas. En la parte
frontal de la zona de ionizacion, se observan dos guias que conducen desde su ingreso la muestra y gas de
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Figura 4.21: En esta imagen se ve el dispositivo de generacion v deteceion de jones disenado y simulado
con el software CoventorWare, el mismo esta formado por dos placas de vidrio del tipo porta objetos
separadas por dos pilares también de videio que dan Ta altura hoal canal de movimiento del fluido, este
ingresa por (1) y estd contenido por los dos sustratos y los pilaes (9) el Huido se divige a la zona de
ionizacion donde se encuentra con las puntas de descarga (2) que junto a los pads (8) y (4) de conexion
v al contraelectrodo (7) fueron fabricados en cobre sobre el siustrato inferior, luego de ser parcialmente
ionizado el fluido se divige a la zona de deteccion donde un campo electrostitico desvia lus particulas
cargadas hacia los detectores seccionado (6) que junto a sus pads (3) se encuentran microfubricados
sobre ol sustrato superior. Luego el gas se divige a la salida (5). También se puede ver un detalle de los
ionizadores (2) formado por 6U puntas separadas d0pme Bl fluido se mueve desde la entrada (1) hasta
la salida (5) por una diferencia de presiones entre las misnius.

arrastre. Las guias determinan la distancia de separacion entre dos substratos, Eu la Fig o L21 se muestra
solo el substrato inferior, a modo explicativo v para mejorar la comprension de esta imagen se omitio el
sustrato superior pero se dejo el electrodo seccionado v los pads de conexion. Después de ingresar, la
mezela gas de arrastre v muestra. recorre ol dispositivo hacin Tn zona de jonizacion comprendida por seis
fuentes montadas sobre la superficie del substrato inferior.

4.2.1. Flujo cruzado focalizado

Se propuso resolver el problema planteado. obtener un dispositivo de deteceion de iones que utilice las
ventajas que proporciona la microescala, mediante espectrometria por movilidad de iones con un sistemas
de Hujo eruzado, utilizando un fAuido para mover las particulas cargadas, En la Introduccion mencionamos
las ventajas de este modelo debido a su menor cantidad de componentes. Se analizd el movimiento del
fluido a lo largo del canal considerando que las ecuaciones de velocidad de deriva, movilidad ionica v
tiempo de deriva sdélo son vilidas en un régimen no turbulento. Para ello, se optd por un diseno de
seccion rectangular constante. sin cambios de direccion, ui contracciones o expansiones del Hujo, las
pareces fueron supuestas perfectmmente pulidas. Con este fin, se verificd en primer lugar el flujo laminar
mediante el mimero de Reynolds

h )
R = ot e Y (4.3)

4 u s

donde vy es la velocidad media del fluido, w ancho del canal, # la viscosidad einemdtica del Huido y
 su candal. Con motivo del disenio en la escala submilimétrica se tiene una significativa reduccion de
tamano sobre i y w. por lo tanto, se busca gque @ sea suficientemente bhajo para que Rp < 2000. Sin
embargo, () no puede ser demasiado bajo. si asi lo fuera el volumen de iones en el tiempo analizado por
ol dispositivo serfa muy reducido, Se debe mantener una magnitud menor para que el tiempo de vida de
los fones generados sea mayor al tiempo que tarden los mismos en Hegar a la zona de deteceion. Esto nos
permitid establecer un rango de velocidades v dimensiones gque se pueden optimizar de forma tal que se
obtengan un funcionamiento eficiente del dispositivo con las minimas dimensiones posibles del mismo|93|.
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Figura 4.22: Corte longitudinal del canul con produccion localizada de iones y I trayectoria que siguen
estas particulas dentro de la zona de deteccion. Debido a la focalizacion se generan corvientes de jones
con secciones pequenas. Bajo condiciones de laminaridad el campo de deriva E impulsa a los jones
dando lugar a la formacion de corrientes que Hegan o los detectores. Los de mayor movilidad Ay entre
posiciones (Ny, h) y (Njh) mas cercanas al ingreso que los de movilidad menor K en posiciones niis
alejadas (No. h) y (N ).

Las posiciones y dimensiones de los detectores de un sistema de aspiracion focalizado se ealeularon
estimando la trayectoria de las particulas cargadas. Las hipotesis sobre una generacion localizada de
jones, v lmminaridad de Hujo, se traduce en que log lones generados ingresan a la zona de deteccion con
alturas y == 0. Para un Hujo de arrastre uniforme se tiene en la zona de deteccion la composicion de
dos movimientos; la velocidad del Hujo vy uniforme y la velocidad de deriva vy = KE. Por lo tanto.
considerando que un ion partiendo de la posicion (0.0) tarda en legar al detector en la posicion (X, /)
ol mismo tiempo para cada direccion de movinnento, obtenenos

v h®
D s |
KV

(1.4)

donde se ha aproximado el campo de deriva por V/ A suponiendo que los efectos de borde son despreciables
v que el potencial eléctrico V'oaplicado sobre los detectores gencra un campo uniforme en o zona de
deteccion.

Consideraciones sobre un perfil mas realista que el uniforme serdin tratados a continmacién. No ob-
stante, e independientemente de los detalles de la trayectoria, para un flnjo laminar, el faneionamiento
de la focalizacion para separar dos especies con movilidades diferentes se puede explicar con el gigniente
cjemplo. De las las trayectorias para las posiciones iniciales (0.0) v (0, fig) de iones con movilidad Ay e
iones con movilidad K, se determinan las posiciones (Xy. h) y (X].h) para la movilidad Ky y (X, h) ¥
(X..h) para la movilidad Ka. En la Fig.4.22 se observa un esquema de la generacion de dos corrientes
de iones correspondientes a cada movilidad. El detector que comienza en la posicion (X, /) con longitud
Xi — X, colecta los iones con wovilidad Ky mayor a los iones de movilidad Ay que son detectados a
partir de la posicion (X)) v en la longitud X, — X|. Claramente, las corrientes de iones no presentarin
solapamiento sobre los detectores y se verificara la separabilidad requerida siempre que la trayectoria de
lus iones de la parte inferior de la corriente con mayor movilidad y la trayectoria de los jones de la parte
superior de la corriente con menor movilidad se crucen a una altura inferior a la del canal (/). Definiendo
¢l pimto de encuentro (X, Y)) de esas trayectorias en el plano ry de la Fig.4.22 y suponiendo perfil
uniforme de velocidades en forma equivalente a la deduceion de Ec.(4.4). encontraimos ahora

e vph
Xy = ¥ = 24— (¥s— ko), (4.5
=RV, i ‘) (4.5)

Siendo el potencial V'y la velocidad del Hujo vy la misima para las dos moléculas, I separabilidad queda
garantizada siempre que Y; < b Por lo tanto, en el caso limirte Yy = L encontramos una cota para el
tamano maximo de focalizacion "

A

hop =Rl = ==). (1.G)
Ky
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Figura 4.23: Simulacion numérica de las trayectorias para iones en la zona de deteccion enando se
aplican dilerencias de potenciales de 9 y 18 V entre catodo y dnodo. En linea de trazo continuo para el
purtil parabolico Ees. (4.7) v (2.14) para dos posiciones iniciades (0.0pm) y (0.50pm). ln linea de puntos
parac un perfil uniforme con posicion inicial (0.0um).

necesario para separar dos moléculas ionizadas en funcion de sus movilidades v la altura del canal. La
hipdtesis principal de este modelo es proponer que la focalizacion puede lograrse mediante un diseno de
I geomerria del jonizador. La Ec.(4.6G) nos proporciona una cota para el escalamiento de esa focalizacion
con el tanano del dispositivo de deteccion que permite la identificacion de especies. Este requerimiento
de vscalabilidad nos ha conducido hacia la tecnologia de wicrosistemas v la originalidad de esta propuesta
reside en la solucion encontrada,

Aproximacion parabélica de la velocidad

21 Hujo es generado por la diferenein de presiones entre la entrada y la salida del dispositivo Py vy P,
respectivamente. Bl frente de la velocidad en el canal se ve modificada por el vozamiento del Huido con las
paredes v por el deslizamiento entre las distintas capas del Auido. Suponiendo que ol mismo es irrotacional.
incompresible y cumple las condiciones de contorno estiticas sobre las paredes del dispositivo, obteneios
por equilibrio de fuerzas y para analizar la dependencia en nna direecion,

vrly) = uf}u* —Y) (4.7)
mL

donde L es la longitud del canal e y es la variacion de la altura en el canal que va desde 00 hasta h. tal
como se definid en la secciom 1.1.2.

Para investigar el rol del perfil de velocidades a nivel submilimétrico se considerd la simulacion numneéri-
ca de la trayectoria de lones ideales con movilidad igual a la del Nitrégeno cuando son impulsados por
una vj(y) Ee.(4.7) para Py — Py = 535 107 dyn/pm®, L = 75 10 um y n = 1.822 10 "dyn s/pum*
y Be.(2.14) para K = 2,2 10%m?/Vs cuando se aplica una diferencia de potencial de 9 y 18 V entre
los electrodos planos de deteccion (anodo v citodo) separados h = 10%7um. En la Fig.4.23 se muestran
las travectorias para dos posiciones iniciales (0,02 m) v (0.50pm) que representarian log casos limites
debidos a la focalizacion, esquematizados en la Fig.d.22 v calculados alhora para el perfil parabdlico,
definiendo una corriente laminar de pequena seccion. Para el perfil uniforme, se nmestra la travectoria
para la posicion inicial (0.0). No se muestra en la Fig.4.23 la trayectoria para la posicion inicial (0.50p0n)
dado que, por tratarse de un perfil uniforme corresponde a na linea de puntos separada S0 de la
primera definiendo una corriente laminar recta. El método de flujo cruzado estandard corresponde a la
escala milimétrica [94] donde el cambio del perfil de velocidades por efecto de la viscosidad para el caudal
propuesto es despreciable. Sin embargo. para la escala submilimétrica en el diseno de las posiciones y
tamanos de los detectores se puede comerer un ervor tan grande como el alto del canal cuando no se toma
en consideracion la dependencia de la veloeidad con la altura del mismo, Se hace norar que al duplicar el
potencial aplicado los jones son detectados a la mirad de la longitud correspondicente del caso con menor
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potencial. Esto se debe a la proporcionalidad inversa Ee.(4.4) entre posicion de deteceion en la direceion
horizoutal v potencial aplicado al detector,

4.2.2. Descripciéon del microdispositivo construido

Elecundno positivio b teotdon e oaniaclios

s ) e

Sida de s

Emeachs de pas

= TP TU (WS T

Elecorodo negauvi (platon

Figura 4.24: Aqui se ve una imagen del dispositivo Tabricado. el mismo cuenta con parte del encapsula-
do pliastico desarrollado para adaptar la entrada de gas de muestra hasta el canal del detector, También
se presenta el conexionado eléctrico que permite la utilizacion de los ionizadores individualmente al igual
que facilita la medicion de carga sobre los detectores, al estar seecionado el electrodo superior posibilita
I medicion de carga en cada detector @ una posicion en x variable.

En la seccion 4.2.2 se realiza una descripeion derallada del microdispositivo fubricado y de los subsistemas
utilizado en los ensayos.

En el diseno de un sistema de ionizacidn por descargas eléctricas de jones se debid determinar la tension
de ruptura o comienzo de la descarga corona para la geonietria propuesta [95], también se debid hallar
la magnitud de la corriente Corona y fue posible determinar la evolucién de ln corriente en el tiempo,
se deblo trabajar sobre la optimizacion del ancho v frecuencia del pulso, se determing las caracteristicas
de o vena Huldiea en la camara de fonizacion, se derermind el volimnen de airve que admite la cimara de
onizacion en el tiempo y la cantidad de los mismos 9G]

El dispositivo de esta tesis fue construido en cobre sobre un sustraro de vidrio, el vidrio usado de
sustrato fue el comunmente utilizado en portamuestras de microscopios opticos. que wide Tonum de largo
por 25mm de ancho, sobre el se transfirieron las geometrias disenadas por el método lift-off partiendo de
un proceso de deposicion anddica de cobre de 4gm de espesor. Sobre un substrato de vidrio se depositd nna
fotoresina positiva que se protege con muna mascara de plistico trasparente conteniendo la imagen de la
estructura que se desea construir. Mediante la accion de luz UV se modifiea la resina en los lugares
desprotegidos, para que al retivar la mdscara, fuera posible mediante un reactivo remover ln resina gue
no ha sido modificada por la radiacion UV. Mediante un proceso de deposicion anddica [97]. se aplica
una capa metalica de cobre sobre todo el sustrato. Finalmente, se remueve la capa de resina que se puso
en ¢l primer paso mediante acetona y resulta definida sobre el sustrato la geometria de la mascara en
metal. Se utilizd este proceso de fabricacion por ser robusto v al mismo tiempo fexible.

Este microdispositivo cuenta con dos zonas principales. La zona de ionizacion, donde se generan iones
empleando un tipo especial de descarga eléctrica que sera detallado en la seccion 4.2.3 signiente, se conecta
a la fuente de tension a traves de los electrodos positivos, puntas v negativos, plaros. Mediante un gas
de arrastre, las particulas cargadas de In muestra a identificar sou transportadas a la zona de deteccion.
En esta zona, se encuentran una serie de detectores inmersos en un campo electrostiatico que deflecta y
separa los lones segiin su movilidad.

Cada fuente esta constituida por 7 electrodos metilicos planos enfrentados con una separacion de
A0, El dnodo tiene 6 puntas triangulares separadas 300pm entre si y un eitodo plano. Esta confign-
racion se denomina punta y plato. La distancia entre fuentes es 1500pm y Iagiltima dista 540pan de la
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yona e deteceion, Las mismas pueden conectarse individualmente a traveés de los electrodos de conexion,
indicado en la Fig. 4.24 electrodo seccionado. La Fig. 4.25 muestra el detalle de una poreion del jonizador.
la imdgen fue tomada con un microscopio de interferomerria optica, Marca Veeco modelo Wyko NT1100
(surface profiler), a la izquierda se puede ver la reconstruccion en tres dimensiones de la imagen. se ve
un electrodo central mmltipuntas y arriba v abajo dos electrodos planos, aqui se forman los l6bulos de
generacion de iones.

Jinee: anat rail

J-Dimensional Internctive Display

Tiwwe 14 b2

Imagen de Interferomerria Reconstruecion rridimensional

Figura 4.25: Vista en planta de una poreion del sistema de ionizacion, este cuenta con GO puntas
sepuradas 300pum entre =iy 40p0n entre punta, fueron fbricadas por deposicion anddica de cobre en el
punel de laizquierda se ve la reconstruccion tridimensional de parte del jonizador, el electrodo central
tiene talladas lus puntas y los electrodos superior e inferior son los platos conectados a tierra.

La zona de deteccion tiene montado sobre el substrato inferior un electrodo plano con conexion inica.
Subre el substrato superior se montan electrodos plunos seccionados que se conectan individualmente,
cada uno de ellos tiene una longitud de Y00 y estan separados 100 entre si. indieado en la Fig.1.24
coll los nombres de contraelectrodo v electrodos seccionados respectivamente. Bl Jargo total del canal es
de 7,5 10% 00 pero la zona activa mdxima es menor al 50 % ese valor. El ancho del canal es 2 10%m v la
altura es de 103um. Con estas dimensiones y un caudal de aire de trabajo alrededor de 0,33 10
estittamos un fujo en régimen laminar debido a By = 1000.

,‘J'lll'i;.-i

I2] dispuositivo fue ensanblado mniendo el sustrato inferior, que leva rallado los generadores de iones y ol
contraclectrodo y el sustrato superior, que lleva un electrodo seccionado, los dos sustratos se encuentran
separados por dos pilares de vidrio de 10%um de espesor, 7.5 10" de largo y 2 103 de ancho.
En el extremo mas proximo a los jonizadores se colocd una pieza de plastico con el fin de mejorar ¢l
desplazamiento del finido dentro del canal. En la Fig, 4.26 se muestra el encapsulado disenado en CAD v
la pieza construida por el proceso de prototipado rapido en ABS. El encapsulado mostrado en la imagen
de la izquierda presenta dos piezas en plastico que ineluyen en su interior los dos sustratos que forman
el dispositivo, las piezas plasticas poseen des lenguas que separan los sustratos entre si y garantizan la
estanqueidad del sistema ya que las conexiones se extienden mas alld del ancho de las lenguas quedando
asi los pads de conexion fuera del canal de movimiento de gas. También se incluyeron en el diseno
elementos de sujecion longitudinal al dispositivo (2) y perpendiculares a los mismos gue colaboran con
mantener la estanqueidad del modelo. A la derecha podemos ver la pieza principal del encapsulado, esta
Heva tallado en el extremo del cilindro un cono interior de bajo angulo que permite sujetar la manguera
de ingresos de muestra una vez introducida, mas adelante siguiendo la direceidn de civenlacion del Huido
se diseno un volumen de union que va desde el didmetro interior de la mangnera, seccion circular de
4 10%m, hasta las dimensiones del canal de 1 10%um de alto por 2 10%m de ancho. seccién rectangular.
Este volimen de union fue enidadosamente disenado v calenlado a tal efecto,

L2 la Fig. 4.27 se puede ver las lineas de Hujo v la velocidad del Huido al pasar por la pieza de plastico
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Diseno del encapsulado. Miezas construidas en ABS.

Figura 4.26: En el panel de la izquierda se ninestra el encapsulado propuesto para montar el dispositivo
de deteccion. Las piezas identificadas con el nmimero (1) estan disenadus en forma simétrica, y en su
interior permite el paso gradual del flnido, también se incluyeron los sustratos (3) y los elementos de
sujecion (2). A la derecha vemos la pieza construida en el polimero ABS por el método de prototipado
vapido. también se puede ver el sustrato inferior en vidrio y la manguera que lleva el gas de muestra al
interior del dispositivo.
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Figura 4.27: En el panel de la izquierdo podemos observar esquematizadas las lineas de flujo del puso
del fluido a través de las piezas de plistico. antes de la zona de ionizacion. las mismas fueron disenadas
para minimizar las pérdidas producidas por el paso del flujo para un caudal de 2[/mn. el objetivo fue
evitar zonas turbulentas que reducen el volumen 1itil. A la derecha podemos observar una imagen de la
simulacion de la velocidad del fluido al circular por el dispusitivo, solo se observa fluido con velocidad
tendiendo a cero en las corcanias de las paredes. El fluido se mueve desde en el dispositivo, primeramente
ingresa en ln pieza polimérica de ln Fig. .26 y luego se mueve dentro del detector fubricado en cobre
sobre vidrio.

mostrada en la Fig. 4.26 el encapsulado fue ensayado para una caudal de 2{/min. El fluido ingresa por el
extremo izguierdo del encapsulado desde la mangnera que traslada la muestra a analizar hasta el interior
del modelo de jonizacion/dereccion. El plano dimensional del encapsulado polimérico puede verse en el
apendice 8.15. La maqueta virtual ensayada es un corte longitudinal de todo el sistema, que incluye el
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encapsulado de ingreso v salida y el canal de movimiento del fluido. El encapsulado tiene en el extremo
un cono tallado de bajo angulo que toma la manguera de ingreso de muestra a continuacion le sigue
un cilindro de 2 103 um de diametro y 20 10%an de largo, aqui comienza la maqueta virtual, después se
disefio un volumen de union que va desde una seccion circular hasta una seceion rectangular de 1 10%um
de alto por 2 103um de ancho, que son las dimensiones del canal del modelo. Las piezas de plasticas de
ingreso v salida fueron disenadas en forma simétrica para facilitar su fabricacion. Las lineas de Hujo del
fiuido copian la forma del interior del encapsulado, no presentan turbulencias ni reflujo v el volumen de
union de las secciones de la mangnera y el canal formado por los sustratos v los pilares de vidrio responde
correctamente para el caudal propuesto.
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Figura 4.28: En esta fotografia se puede ver la disposicion del modelo ensayado. a laizguierda la
fuente de tension que esta formada por fuente variable de 0 a 25 V DC y un convertidor DC/DC hasta
1kV. luego se observa el generador de pulsos regulable en amplitud y separacion de pulsos. a la derecha
el generados/detector de iones fabricado en cobre sobre un sustrato de vidrio, el gas ingresa al mismo
a traves de un regulador de caudal mecinico. luego ngresa a dispositivo al pasar por la canalizacion
de ingreso de muestin que fue fubricada en plistico ABS. También se aprecian dos baterias de 9V cada
una gue generan el campo de deteccion de iones sobre los capacitores.
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Figura 4.29: En el panel de la izquierda se ve lu senal del controlador y la respuesta de la lave tipo
Maosfer. la curva en verde es la senal del controlador v la curva de color roja es la respuesta de alta
tension que genera la descarga eléetrica. A la devecha se muestran dos disparos del controlador y la
respuesta de dos disparos de la Have, MOSFET k 1317, la sepuracion entre dos pulsos es de Hims

Otro de los subsistemas disenados y fabricados fue el generador de pulsos, que se ocupa de controlar
v limitar la descarga eléetrica, este sisteta fue modificado desde el original que contaba con un oscilador
controlado por un cireuito integrado NESSS (Fig. 4.16) por un Controlador de interfaz peritérico (P1C)
que permite mayor versatilidad y fiabilidad del control. en la Fig. 77 se puede observar a la izquierda el
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pulso generado por el microcontrolador, en color verde v la respuesta que entrega el Mosfet en color rojo,
encargado de abrir ¥ cerrar la llave de alta tension del subsistema, el tiempo de apertura es de 50ps. A
la derecha se ve la distancia entre pulsos de Sms. Puede observarse una respuesta precisa de la llave al
mando del microcontrolador.

In la Fig. 1.28 se puede ver la disposicion del modelo ensayado, o la izquierda la fuente de tension que
esta formada por fuente vaviable de 00a 25 V DC v un convertidor DC/DC (que se aprecia en la imagen)
hasta 1kV. también podemos ver el generador de pulsos regulable en amplitud v separacion, también se
puede ver el dispositivo ensayvado en centro de la imagen. al mismo ingresa el pas de muestra desde el
regulacor de caudal a través del encapsulado plastico. El campo de deflexion/deteccion se genera por
haterias de 9V, La medicion de carga es suministrada por un electrémetro digital conectado al electrodo
seccionado v contraelectrodo.

4.2.3. Generacion de iones

Se abordd el problema de generacion de iones mediante la produceion localizada de una descarga eléetrica
autolimitada, o descarga corona, con la que se produjo la jonizacion necesaria en las muestras que se
desea identificar. Las descargas eléctricas por rompimiento de dieléctrico pueden alcanzarse mediante la
acumulacion de energia electrostatica entre dos electrodos sometidos a una diferencia de potencial. Por
tanto es posible plantear las ecuaciones que describen el campo eléctrico antes de la descarga eléctrica
resolviendo la ec. de Laplace en un volumen determinado por una superficie cerrada [98]. Se considerd la
configuracion propuesta de dos conductores cilindricos coneéntricos para analizar los fundamentos de la
descarga corona. El cilindro exterior es hueco con radio menor Sy el interior tiene radio ». El eilindro
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Figura 4.30: Configuracion purt analizar la descarga corona, Dos cilindros concentricos de vadio v el
interno y radio S el externo, entre los dos cilindvos se encuentra el dieléetrico que se desea jonizar, la
zona rallado de radio 7o marca el Imite de la zona de ionizacion,

interior se mantiene a un potencial V oy el eilindro exterior a potencial cero. Claramente, esta configuracion
es diferente a la de punta y plato, y distinta también a la de dos conductores paralelos separados tna
distancia 25, Sin embargo, ¢s posible verificar gque las soluciones a la Eco de Laplace son similares en
todos esvus casos. siendo el potencial eléctrico

v h{S/x)

m(S/r) Vas)

ola) =
donde x representa la distancia radial desde el centro del cilindro interior hasta un punto arbitrario dentro
del espacio entre los dos conductores cilindricos. Por lo tanto,
- . A
Ex)=V ———. (4.9)
In(S/r)

es el modulo del campo eléctrico radial orientado desde el condunetor interior (dnodo) hacia el exterior
(citodo). En sistemas de tamanos de decenas de mm o mayvores la ley de Peek establece empivicamente
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el potencial eléctrico en el dnodo necesario para observar descarga corona: A una distancia proporcional
i la raiz cuadrada del radio del danodo, el campo eléctrico producido por el mismo debe igualar al campo
necesario Gy para el rompimiento del dielécerico en el que se encuentra embebido. Para el caso del aire
Go=3 V/u. que desde la Ee. (4.9) y segiin la ley de Peek

E(r +0.301vr) = Gy (4.10)

permite determinar el potencial eritico sobre al dnodo

(4.11)

S01y/e
1: -— Guf‘ h‘l(S;’*} (1 . M)
I

7

necesario para iniciar la descarga corona. El factor em que acompana a 0.301 se debe o la eleccion de
las unidades para medir distancias,

El panel derecho de la Fig.4.31 muestra el campo eléctrico predicho por el modelo analitico sobre
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Figura 4.31: Panel izquierdo: Potencial evitico en funcion del S para un ciadio de curvatora de L punta
r = 125pm. En linea continua el modelo analitico Ee.(4.11). Las evuces corresponde a la determinacion
experimental empleando gas Nitrogeno. Panel derecho: Intensidad del campo eléctrico sobre el anodo
en funcion de S/r cuando la tension aplicada sobre el mismo es V, — 415V,

la superficie del danodo (7. en funcion de S/r para un potencial aplicado sobre ese electrodo V, =115 V
correspondiente al valor predicho por la ley de Peek para S/r = 3.2 v S = 40pm. Como la magnitud del
campo decie desde el dnodo con la distancia. es evidente que G, debe ser mayor a Gy,. Se puede ver en
el panel derecho de la Fig.d.31 que para el caso considerado el campo G &= 100, Pero, una pregunta
inediata es sobre cuales deben ser las dimensiones geométricas para que tal descarga sea antolimitada,
El vesultado analitico que muestra la Fig.4.31 nos demuestra que sélo es posible una descarga autolimitada
si S/r > ¢. Caso contrario, como G, tiene un minimo en S/r = ¢, un aummento del radio efectivo del anodo
v, asocindo con una etapa muy inicial de la descarga, mplicaria S/r < ¢ v un aumento ny grande del
campo en L superficie, gquoe favoreceria el fendmeno imciado v la descargn eléetrica proseguiria hacia la
produceion del rompimiento total del dieléerrico. convirtiéndose en un régimen de descarga tipo Arco,
Cuando S/r > ¢, todo aumento efectivo de r — 1 conlleva una disminucion del campo en la superficie
v eventualmente a un campo menor al establecido por la ley de Peck produciéndose una autolimitacion
del fendmeno iniciado. El panel izquierdo de la Fig.4.31 muestra el potencial critico para gas Nitrageno
variando la distancia de separacion S para un radio de enrvatura fijo r = 12,6pm. El modelo analitico
obtenido de Ec.(4.11) predice la tendencia al anmento del potencial eritico con el ammento de S pero
muestra una diferencia sistemdtica en snbestimar el potencial critico. Esto es razonable porque el modelo
analitico requiere que § > r para que la geometria de la punta y el entorno no sean factores de peso en
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la solucion electrostatica del problema. Para exibilizar esta aproximacion e investigar si la ley de Peek
es valida también en la microescala. se calculé muméricamente el campo eléetrico dentro del volumen
de fonizacion (definido en la seccion 1.2.2) resolviendo la Ees. de Laplace [99] para la configuracion
mostrada en la Fig.4.32 o). Se observa en el panel izquierdo la maguitud del campo eléctrico sobre nna
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Figura 4.32: Magnitud del campo eléctrico en V/jm para a) § = 40um. V. = G50V, b) 5 = 45pm.
V. = TOGV. ¢)85 = a0pm, V., = 80TV, d)5 = 60um. V. = 880V sobve la seccion indicada por el contorno
en rojo dentro del volumen del canal (e). En la parte inferior de ese volumen se puede ver la magnitud
del cimpo en direccion longitudinal a una altura de 20pm desde el plano sobre ln parte superior del
anodo y el eatodo. Bl vadio de curvatura » = 125 de lus tres puntas que forman el dnodo es el misimo
para todos los casos en que varia S, La distancia ry representa el vadio efectivo o distancia promedio en
la que el campo eléetrico decae a 3V /jun desde el danodo.

seccion del canal que pasa por la punta del anodo triangular contral, La tension aplicada corresponde
a los valores ceriticos dererminados experimentahnente para gas Nitrogeno V. = 650, 706, 807 y 880V v
S = 40.45,50 y 60gn, respectivamente. El radio de curvatura = 12,5pm es el mismo para todos los
casos, Encontramos que es posible establecer una distancia caracteristica 1 desde el origen del radio de
curvatura que determina la punta del danodo hasta la superficie que determina un vohumen donde E >3
V /e Sila ley de Peek se verifica para esta escala, esta distancia deberia ser similar al radio efectivo
ry 2 0+ 30,14/, midiendo el radio de curvatura en g, Se puede verificar que esta prediceion se cimnple
con un margen de error del 10% en todos los easos. Ademis se evalué la corriente que circula por el
espacio entre electrodos que atraviesa el gas para la distancia S = 40pm. Esta medicion es un indicador
importante para evaliar la cantidad de jones que se estin generador.
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Capitulo 5

Discusion y Resultados

El resultado mas relevaute fue lograr ¢l proyecto, construccion, y puesta a punto del sistema de gen-
eracion localizada y deteccion de iones, objetivo principal de la tesis, Lo experiencia que se obtuvo con la
construccion del dispositivo y la formacion de personal es la consecuencia del desarrollo de la tesis.

5.1. Resultados

Modelos preliminares

Los modelos preliminares planteados en ln seceion 4.1, fueron los pasos previos que ayudaron a resolver los
problemas que se presentaron a lo largo de la tesis, estos asu vez concluyeron en el modelo definitivo. L2
primer modelo sento las bases de los procesos de fabricacion utilizados en wicrosistemns, esto colabord en
simplificar el proceso de fabricacion de los modelos siguientes. Ademds puso de manifiesto la necesidad
de comenzar a delinear soluciones para conectar al microsistema con el medio munbiente, encapsulado del
detector, generacion y deteccion de particulas cargadas,

El dato experimental obtenido de los ensayos fue el valor de la tension de comienzo de la descarga
cléctrica, esto se apreciaba visualmente a través de la observacion del ionizador con la ayuda de un
microscopio optico. Los ensayos se obtuvieron para los casos de las configuraciones plato-plato y punta-
plato, se obtuvieron datos de corriente en el microsistera ¢ imagenes donde se aprecia la descarga eléctrica
entre los conductores, El dispositivo experiniental planteado por W. F, Peek se aplicd inicialimente para
realizar estas mediciones.

Modelo de generacion y deteccion de iones por flujo cruzado

Tonando ¢l modelo de la seceién 4.2 se analizaron las cargas de los iones C' cireulantes por el espacio
entre los electrodos para un arreglo de 60 puntas fabricadas en cobre, el microdispositivo fue conectado
como lo muestra la Fig. 5.1, Se hace circular Nitrogeno por el canal del dispositivo cuyo caudal

se controla mediante nn regulador tipo rotdmetro a 2 Lin. Lo tengion de actuacion tue regulada a
GHO,700,750,800,850.900 v 950 V. Las mediciones se realizaron con un osciloscopio Tektronix TDS50348
Phosphor Osciloscope, este [ue colocado en paralelo a la resistencia By = 1002, esta resistencia limita
la corriente circulante por el ionizador reduciendo su posible deterioro. Se observa que si bien ¢l pulso de
excitacion del onizador es de H0us cuando la tension es miyor a 750V la descarga se prolonga mas en
el tiempo. El ionizador acumula cargas durante el pulso y lus libera en periodos de tiempo que exceden
los S0pus, al sobrepasarse la tension minima de descarga visible, 650V para esta configuracion, la carga
que atraviesa el espacio entre los electrodos del onizador v se detecta en el osciloscopio se transforima
practicamente en continua. El objetivo de estos ensayos fue evaluar el funcionamiento y comportamiento
del sistema de generacion de iones midiendo la carga generado para una variacion de la tension, Se observa

Universidad Nacional de San Martin Gl Instituto Sabato



UNSAM

AR MLilAR

Mal 1AL 08 A

5. DISCUSION Y RESULTADOS

Pulsador

Figura 5.1: Esquema del sistema medicion utilizado para medir la corviente que atraviesa el ionizador.
Este es excitado por una fuente de tension que luego es pulsada por el sistema de control electronico.
Cada pulso dura 50pus y a su vez cada uno de ellos esta separado del proximo dms. Luego del ionizador
se colocan dos vesistencias iy v Ra. sobre Lo primera resistencia [t =10ME se coloca, como lo muestra
la figura. un osciloscopio Tektronix TDS5034B Phosphor Osciloscope. con el que se adqguiere la senal
para las tensiones de 650.700.750.800.850.900 y 950 V. Se realizaron 20 mediciones para cada tension
registrandose una variacion menor al 5%. El ionizados cuenti con 60 puntas de descarga con una
distancia de 40pm. La resistencin R2 es de 100 K.

visualmente que la descarga comienza en 650V v que al ammentar la tension de fuente mejora el valor de
carga v su estabilidad hasta el valor de 800V donde la respuesta del ionizador excede el tiempo del pulso.
También se realizaron ensayos a tension de actuacion constante v se variaba el candal de gas ingresado
pero no se registraron cambios apreciables en la deteccion de carga. El rango de variacion del caudal es nias
limitada ya que se debe mantener el Hujo en régimen laminar, mimero de Reynolds menor a 2000. Luego
se vealizan las mediciones de carga que llega a la zona de dereceion conectando en serie un electrémetra
Keithley 6514 LV 8 a los cdtodos del arreglo de dereceion. Se hace circular primero Nitrogeno por el
anal del dispositivo cuyo caudal se controla mediante un vegulador tipo rotdametro. Luego se conecta
un generador de pulsos a una fuente DC con una tension de 650V, cada pulso tiene una duracion de
H0ps v el intervalo entre pulsos es de Hms. Se conecta el electrometro como lo indica el panel izquierdo
en Ia figura 5.3 v se mide en un intervalo de 205 la carga acumulada, Este ensayo de medicion de carga
sobre los detectores se realizd colocando una resistencia limitadora de corriente i, = 2A1Q en serie con e
ionizador. la tesion de funcionamiento del ionizador se establecid en G50V con pulsos de 50ps de duracion
separados Dims, la carga eireulante a través del gas en el jonizador es C' = SpC', la wmedicion de carga se
acumula durante 20s. Se toma el promedio sobre 10 mediciones en cada electrodos. La dispersion respecto
al promedio resulta menor al 3%. En la Fig. 5.4 se nmestra la carga €' referida y normalizado con la carga
"y en funeion del caudal suministrado al dispositivo y para los casos en que el potencial de deteceion se fija
en OV v I8 V. El valor de referencia Cy corresponde al misino eusayvo pero con fujo de aire en direceion
contraria. Esta referencia es necesaria porque la sensibilidad del electrdmetro es suficientemente alta como
para capturar senales espurias durante el ensavo, por ejemplo. senales producidas por la generacion de
los iones. Los pardmetros establecidos en estos experimentos corresponden al ejemplo tedrico analizado
en laseccion 4.2.1. Por tal motivo es consistente que se obtenga la mayor cantidad posible de carga para
ol Hujo 21/min, v baje a un poco menos de la mirad cuando se aumenta el Hujo a 50 /min. Notar que Ja
diferencia del 45% de mavor senal para 18V es consistente tmmbién con nuestro modelo tedrico puesto
que al concentrarse la deteccion hacia la mitad de [a longitud de la zona de deteccidn se tiene mayores
posibilidacdes de colectar iones que en su parte extrema, tal como se predice que sucede para 9V, A favor
de una wayor senal para 18V se tiene también ol tiempo de vida de los fones. ya que son colectados
aproximadamente en la mitad de tiempo gue para 9V. Para los casos en que el candal es de 51/min v
10 |/min se tiene una transicion hacia el régimen turbulento. Por lo tantu, para estos caudales no se
esperan diferencias significativas de senal para 9 o 18 V debido a la pérdida de Taminaridad, misma que
establecimos para hacer las prediceiones de la seccion 4.2 1 Se verifico que la generacion lobnlar localizada
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Medicion de carga que atraviesa el ionizador
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Figura 5.2: En este grifico se muestra la carga que civenla por el jonizador a través del gas. El ionizador
esta formado por 60 puntas separadas 40pn. El candal de Nitrdgeno es de 21/min. Kl valor inicial de
carga para 650V es aproximadamente 0.35nC.
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Figura 5.3: Imagen donde se muestra la disposicion del sistema de medicidn con un electyometro para
determinar la carga en funcion del caudal en el panel izquierdo y la carga para cada detector en el panel
derecho. Estas dos imagenes representan un corte longitudinal del dispositivo en su drea de deteccion
de particulas cargadas,

fue suficiente para permitir separacion iénica mediante el electrometro conectado como muestra el lado
derecho de la Fig.5.3. En la Fig.5.5 mostramos la senal de carga C' medida en cada detector por separado
veferida y normalizado con ln carga Cyy en funeién del mimero de derector para un candal de 21/min. La
senal (Y se obtiene para cada determinacion al igual que antes haciendo cireular Hujo de gas en sentido
contrario. Se muestra el resultado para 4 tensiones de deteccion diferentes 9. 18, 28 v 46 V. Si se compara
con el resultado mostrado en la Fig.4.23 sobre la simulacion munérica para 9 v 18 V v se tiene en cuenta
las dimensiones de los detectores del microdispositivo seccion 4.2.2, se observd que los maximos de senal
se ubtienen en las posiciones de los detectores que se encuentran a las distancias predichas. Segin Ja
Ee.(4.4) se tiene una relacion inversa entre las posiciones de deteccion y los potenciales aplicados. Por
este motivo se observd que al duplicar el potencial aplicado de 9V o 18V, se reduce a la mirad la posicion
del detector que concentra la senal respectiva, verificandose experimentalimente la prediceion del modelo.
Por el mistmo motive cuando se triplica (& 28V7) se obtiene la senal en el detector que estd a la tercera
parte de la distancia correspondiente v cuando se quintuplica (2= 46V7) la sefial se colecta muy cerca de la
quinta parte. Esta prediceion es estrictamente cierta para el caso ideal de perfil uniforme, para el caso mis
realista de perfil parabdlico encontramos que se tiene una correceion leve con predicciones de distancia
de coleccion mayores a las establecidas por la Ec.(4.4). Se inrerpreté que la verificacion experimental
del modelo propuesto se debe a una satisfactoria focalizacion en la generacion de iones durante estos
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Figura 5.4: Seial de carga C referida y novmalizada a la carga Cq en funcion del candal para 2.5, 10
I/min. Las barras en gris claro (obscuro) corresponden a av (18V).
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Figura 5.5: Seinal de carga C referida y normalizadiu a L carga Cy para candal de 2 1/min en funcion
del wimero de detector. Las barras en blanco pava 9V, wris cluro 18V, gris obseuro 28 'V y negro parn

46V
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Figura 5.6: Trayectoria ideal de los jones cuando se aplica una tension de 18V y caudal de arvastre
2 1/win para aleanzar los detectores. Las dimensiones y demas parametros son iguales al dispositivo
experimental. Incluido dentro de las imdgenes se pueden ver grificos de la carga normalizada sobre
los detectores vy una ampliacion del impacto de los jones sobre los detectores. En el panel superior se
muestra la trayectoria de Nitrégeno y Tolueno, en el panel inferior se muestra la trayectoria de iones de
Acetona y Etanol.

ensayos. Segiin lo analizado en la seccion 1.2.3 con la configuracion experimental propuesta es posible
determinar un volumen de ionizacién con un diametro no mayor al 10% de la altura fi del canal. Pero
clarnmente, si se requiere mayor foealizacion se deberd trabajar como lo realizado en la seceion 4.2.3 pero
[inciendo mas pequeno el radio de curvatura de los ionizadores. Respecto a la separacion por movilidades
podenios argumentar que los ensavos realizados para distintos potenciales v un misio compuesto, pueden
al menos ideahuente, mapearse al problema de 4 compuestos y un mismo potencial. Esto es asi porque
siendo la altura del canal constante hemos aproximado £ por V/ I en la Ec.(2.14) resultando la veloeidad
de deriva dependiente solo del producto de las movilidades v porenciales eléctricos aplicados. Por lo tanto,
4i se quisiera mapear los resultados de Ja Fig.5.5 a la geparvacién por movilidades, significaria considerar
cambios en los que éstas se duplican, triplican o quintuplican. Sin embargo, los cambios esperables entre
movilidades son mucho menores. Por ejemplo, entre Tolueno (K = 1.87 10%um”/Vs) v Nitrdgeno. la
movilidad cambia en un 24 % aproximadamente. En general las movilidades de los compuestos que se
desean separar estan en un rango enyas diferencias son menores ain. En la Fig.5.6 se muestra la simulacion
nmeériea de la travectoria cnando se aplica una tension de 18V a los detectores v se hace circular un
Hujo de arrastre de 2 1/min. En la parte superior de la Fig.5.6 se puede observar que el diseno propuesto
permiite separar sin solapamiento considerable las senales correspondientes a Nitrégeno y Tolueno. En el
erafico de carga normalizada C'/Cr insertado en esta Agura se observa la separacion correspondientes a
los detectores seecionados b, v 5. Tabién se puede ver una ampliacion de la zana de iimpacto de las
particulas cargadas insertadas en la misma figura. Los detecrores que 4 v 5. donde impactan los jones
fueron seceionados para establecer donde cae la mavor concentracion de los mismo, para mostrar en forma
mas clara la separacion de las especies. Segin lo analizado en la seceion 4.2.1 y empleando Ee.(4.1), se
puede estimar que para 18V, un aumento de movilidad del 24 % equivaddria a un desplazamiento medio
e unm cortiente de jones desde la parte media del detector nimero O haeia la izquierda en 870pm. Siendo
esta distancia ligeramente superior al didametro que tiene la corriente de iones que llega a esa posicion,
las dos corrientes de iones respectivas antes v después del desplazamiento se cruzarian completamente,
obreniéndose sobre los detectores dos senales no solapadas. Este resultado es consistente con la prediceion
de ln seccidn 4.2.1 sobre el escalamiento entre el didimetro de la corriente de iones al ingreso de la zona de
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Figura 5.7: Trayectoria ideal de jones de Acetona y Btanol cuando se aplica una tension de 180V,
La longitaid de eada detector es 100 g, Lo foealizacion es de 20pmm en la imagen superior y 7o en la
imagen inferior. Incluido dentro de las imdgenes se pueden ver grilicos de la carga normalizada sobre
los detectores y una ampliacion del impacto de los iones sobre los detectores. El candal de arrastre de
2 I/min y los demais parimetros son iguales al dispositivo experimental.

deteccion y la altura del canal. Con el diseno presentado g /h =~ 0,1 y se verifica la Ec.(4.6) para Tolueno
v Nitrogeno. Contrariamente, empleando la misma configuracion v con diferencias entre movilidades de
un digito porcentual, como por ejemplo entre la Acetona y el Etanol. la condicion de escalamiento Ec.(4.6)
no se verifica y las senales de separacion presentan un solapamiento considerable entre las corvientes de
ones como muestra la parte inferior de la Fig5.6, también se puede apreciar la ampliacion de s zona
de impacto de los jones v la subdivision de los detectores insertos en este grafico. donde se ve con mayor
claridad en mencionado solapamiento. La principal ventaja de la propuesta es su escalabilidad. La cual
depende en 1ltima instancia de la aplicacion requerida. Por ejemplo. aplicando la ec.(4.6) para el caso
de Ftanol y Acetona cuyas diferencias entre movilidades es del 3.4 %. se obtiene una cota maxima de
aproximadamente 30pm para ol didimerro inicial de la corviente de jones. Esealando los ramuanos del
dispositivo iniciahmente propuesto a un orden mids bajo de forma tal que la focalizacion sea menor a la
cota maxima predicha, si es posible obtener separacion tal como se verifica en la simulacion presentada
en la Fig.5.7, parte inferior, aqui se ve las trayectorias ideales de corrientes de iones para Acetona y
Etanol cuando se escalan las longitudes de los detectores a 100jan, el potencial de deteccidon a 180 V y
la focalizacion a 20pm en la parte superior v Tpm en la parte inferior. Los demds pardmetros coinciden
con los del dispositivo experimental. 131 grifico superior vemos que min se observa solapamiento para un
foco de 20pe, este valor de focalizacion es menor al predicho por la Ee.(4.6) que es fig = 30 pon. En el
detalle de este grafico se observa que los espectros de deteccion en un electrodo seccionado se solaparian
en el detector 5,. En cambio en la Fig.57 en la parte inferior al llevar el valor del foco hy = Tpm, se
ve separacion en las trayectorias v en los espectros de deteceidn en log electrodos seccionados donde [a
v.or'm] de acetona se concentra en el detector 5, v la senal de eranol se concentra en los derectores 5, v

. Una de las técnicas empleadas para comparar la eficiencia de un dispositive de medicion de jones por
t':\‘[.lt?t'rlulllt'lrli'l es determinar el valor correspondiente a su poder de resolucion o energia de resolucion
R, v la su resolucion R. El poder de resolucion R, se entiende como el valor medio del tiempo de vuelo
de las particulas cargadas sobre la dispersion de rodos los tiempos de vielos de estas particulas.

(fo +1t1)/2(ts — 1)

La resolucion R en tanto implica la capacidad de separar dos senales v esta es igual a la diferencia entre
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Figura 5.8: Aqui se expone el poder de resolucion Rp e la deteceion de un gas y oen ol cnadvo
prgueno se graficd la resolucion B como la capacidad de separar senales de acetona u elanol para una
focalizacion de fig/h. Se mantiene ¢l campo constante ¥ se vainia la altura de h=>500. 1000 y 1500 o,

Siendo el caudal 2 [/min y otros pardmetros como en el dispositivo experimental.

las medias de cada senal sobre la maxima dispersion entre ambas.
{LA'I‘rt?—-l =1 A!r-l—:i}/&rmu.i‘

En los dispositivos de identificacion de iones por el sistema de flujo ernzado, como el propuesto en este
trabajo de tesis, la senal de carga detectada es independiente del tiempo de vuelo de las particulas
cargadas (ec.2.16), a diferencia de los sistemas IMS tradicionales. Una interpretacion fisica similar de
poder de resolucién R, seria la relacion entre posicion de trayectoria promedio y la dispersion de la
misma. Esta definicion no tubo en cuenta el tamano finito del detector disenado para el dispositivo,
Ademas, se supuso que la carga detectada en estos casos es suficiente [?]. Por consiguiente, la resolucion
R, entendida como la separacion de dos senales, se define como el cociente de la diferencia entre las dos
pusiciones de trayectoria promedio y la mayor dispersion de la trayectoria de ambos. Analizando Hp y
R de la sinmlacion de la Fig.5.7, con un hy = 20pm el Rp = |8 para cada gas v I < | se observa
claramente solapamiento en tanto en la parte interior el Rp = 18 para cada gas v i > 1 puede verse que
para valores de resolucion mayores a la unidad existe separacion completa de los dos compuestos. En la
Fig.5.8 se grafica el poder de resolucion Rp v resolucion R para valores de hi= 500, 1000 y 15004 y valores
e focalizacion hg=10 y 30z El dispositivo aqui presentado serfa capaz de para estos requisitos, porque
no necesita elementos fisicos dentro del canal para wejorar la focalizacion de las particulas cargadas que
interfieran con la dindmica de fuidos. como en los métodos actualmente disponibles de cross-flow [4. 8],

Desarrollo de un software de modelado y simulacién.

El objetivo de este desarrollo fue obtener un programa de calenlo numeérico capaz de delinear las travec-
torias de los iones en su movimiento desde la zona de generacién lobular hasta la zona de deteceion, que
permita una rapida apreciacion de la condicion de separacion que se obtendria de un modelo construido,
partiendo desde una generacion confinada en una determinada zona. Si bhien existen otros softwares ca-
paces de realizar estas simulaciones como Simion v Comsol Multiphysies. los mismos tienen costos muy
elevados v presentan distintos inconvenientes gue complican su aplicacion en la microescala. por ejemplo
el software Siimion aproxima el valor de la velocidad de los Huidos a una constante omitiéndo lo que sucede
en los bordes de los modelos simulados, donde la friceion del Huido contea las paredes del recepraculo que
lo contiene, ocasionando diferencias sustanciales en los resultados.

El software desarrollado permite evaluar la separacion entre dos gases de diterentes movilidades idnicas,
¢l mismo cuenta con una interfaz de usuario. GUI por sus siglas en ingles, eserita en lenguaje java, que
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Figura 5.9: En esta imagen se ve una linea de tiempo que indica lasucesion de eventos que Hevan a
obtener las griaficas de las trayectorias descriptas por las particulas cargadas y el grifico de los espectios
obtenidos de la simulacion. El software tiene una interfaz de usuario eserita en java, que cumple la
funcion de “maestro”, y lineas de c¢édigo eseritas en lenguaje PERI v lineas de cédigo que ejecutan
el suftware gnuplot como eddigos “esclavos™ | los que reciben las ordenes de la interfaz de usuario y
realizan una tarvea especifica,

actia comw “maestro” de lineas de codigo eseritus en Perl v del programa Guuplot que realiza las graficas
de las trayvectorias v espectros, los cédigos escritos en Perl v el programa Gnuplot son “esclavos™ de
la interfaz de usnario. La Fig. 5.9 muestra la linea de tiempo que realiza el programa aqui descripto.
Pritneramente se cargan manualmente por teclado los valores correspondientes a las dimensiones del
canal, las movilidades de los gases a separar, la viscosidad cinemiitica del gas de arrastre v la intensidad
del campo eléctrico colocado entre los detecrores. Al presionar el boton graficar en la iterfaz de nsuario,
se cargan estos datos en un codigo eserito en Perl, el que se ejecura dos veces, una vez para cada gas. al
finalizar este codigo entrega archivos de lus trayectorias lhnites de cada gas v los valores de las curvas
interntedias, a las curvas limite que llegan a los detectores. En el paso siguiente la interfaz de usuario
somete a este ltimo archivo a un filtro que determina a que derector pertenece cada curva y asi genera
un archivo de salida con la cantidad de carga que llega a cada detector. Luego la interfaz de usuario
¢jecuta codigos en Perl que le ordenan al programa Gnuplot que prafique las trayectorias de cada gus
v los espectros de separacion terminando la ejecucion con una hmagen que luego la intertaz de usnario
levanta e incluye en el programa, en la Fig.5.10 puede verse la interfaz de usuario con las imdgenes antes
descriptas. Ademas la iterfaz de usnario entrega valores stunanmente importantes para el diseno de este
tipo ce dispositivos como 1o son el mimero de Reynolds y los valoves de Poder de resolucion para cada gas
v la resolucion entre ambos gases, que indica la separacion. Las trayectorias de las particulas cargadas son
calculadas partiendo de la ecnacion de Poiseville (ec.2.23) v las ecuaciones de movilidad idnica (ec.2. 11,
2.15). La ecuacion de Poiseville caleula la velocidad horizoutal en el canal. la que va desde un valor nulo en
el borde hasta un maximo en el centro del canal. La ecuacion de movilidad ionica analiza el movimiento
de las particulas en sentido vertical, perpendicular a la anterior. Ambas ecunciones son aplicables en
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Figura 5.10: En esta imagen se puede ver el la interfaz de usuario del Soltware desarrollado para
describiv lus trayectorias de las particulas cargadas en suomovimiento desde la generacion lobular hasta
la deteceion.La grdhica superior describe las trayectorias de dos gases y la imagen inlevior muestra ol
espectro de deteccion que entregaria la medicion de una celda construida con un arveglo de capacitores
de deteccion. Las fuerzas actuantes que describen las trayectorias son el movimiento del fluido en sentido
horizontal y la movilidad ionica en sentido vertical

régimen laminar. El valor del foco de generacion lobular se obtiene desde las ecuaciones del foco o desde
la simulacion numérica, secciones.4.2.3, 4.2.1. El programa realiza el cileulo del desplazamiento de la
particula eargada punto a punto en su trayectoria pudiendo establecerse el niimero total de iteraciones
¢l el paso de las mismas. También permite obtener una impresion de los resultados obtenidos. Asi se
tiene rdapidamente una idea clara de la separacion entre dos especies y los espectros que se obtendrian
on un arreglo de detectores propuesto. Los graficos de las Figs. 5.6, 5.7 fueron realizadlos con el software
aqui presentado. Las publicaciones que versan sobre la problemitica de la focalizacion de iones no entregan
una idea clara de como lograr una separacion entre las distintas especies ionicas, incluso algunas realizan
aproximaciones que podrian resultar poco claras y de difieil aplicacidn en la microescala [T7], [100]. En
carnbio este desarrollo presenta una hervamienta amigable para la prediceion de trayectorias v espectros
de medicion de particnlas cargadas. Fue desarrollado completamente con software libre, priovizando Ia
performance de caleulo y optimizando el costo de procesamiento
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Capitulo 6

Conclusiones y sugerencias de
trabajos futuros

6.1. Conclusiones

Modelos preliminares

El potencial de disrrupeion ammenta al aumentar la distancia entre electrodos en el régimen de descarga
corona, Los experimentos realizados wuestran que los valores explorados de distancias y geometrias son
apropiados para el régimen de descarga luminiscente. También se comprobd que los valores de corriente
graficados indican que el dispositivo produce iones en cantidiules wteresantes para la aplicacion deseada
(generador/detector de iones por movilidad i6nica ). También se comprobod que las leyes de Peek y Paschen
se encuentran desplazadas de las predichias por las formulas empiricas en ln microeseala, esto puede deberse
en el easo de la configuracion punta-plato a que las formulas presuponen una confignracion de dos cilindros
concéntricos. siendo el menor una aguja de radio » v el mayor un cilindro de radio S superior a la relacion
¢ > S/r o geometria punta-plato en las que se construyen agujas de simetria axial contrapuestas u
planos infinitos, Llevar estas dos iltimas geometria literaliente a la microescala para disenar fuentes de
ionizacion resulta muy complicado, por esta razin se debe analizar el sistema de generacion de particulas
cargadas como un sistema tridimensional, dejando de lado las aproximaciones de una y dos dimensiones.

6.1.1. Modelo de generacion detecciéon

En este trabajo se presentd el problema de identilicacion de especies por sus movilidades con el meto-
do de flujo cruzado estandard cuando se quiere escalar el dispositivo a tamanos submilimétricos. Se ha
propuesto y utilizado un método de fabricacion integrado cou tecnologia de microsistemas que aborda de
forma original el problema de generacion de jones. El modelo escalable de un microgeneracion y detector
de iones por flujo cruzado [101], posibilitard el comienzo de una nueva linea de trabajo con equipos de bajo
costo de labricacién y altas prestaciones que evitan la utilizacion de fuentes radiactivas. Se analizo de-
talladamente la descarga corona y se verifico la ley de Peek en la microescala y se realizaron mediciones
de los generadores de particulas cargadas 5.1. Con esto se logrd dimensionar la geometria del ionizador
propuesto para focalizar el ingreso de iones a ln zona de deteccion en un tamano de un orden menor a
I longitud de deriva. Conjuntamente, se realizo el analisis de Hujo en el sistema para disenar el trans-
porte de iones, desde el punto de su generacion al de deteccion. Mediante la composicion de movinientos
ortogonales se realizaron simulaciones numéricas con las que se aualizaron los efectos de viscosidad y
se establecio ln configuracion experimental para garantizar condicion de flujo laminar. Se propuso un
diseno simplificado para la construccion del canal del microsistema con el que se evitan expansiones o
coutraceiones de su seccion. De este modo se minimizan turbulencias v zonas de estancamiento del fluido
enun rango adecnado de caudal que nos ha permitido optimizar ol Taneionamiento del dispositivo. Se
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realizaron ensavos sobre un prototipo con el diseno propuesto que permitieron verificar las hipotesis sobre
focalizacion en la generacion de iones. La variacion de la travectoria media de nna corriente de iones con
la variacion de la velocidad de deriva se puede modelar considerando un perfil parabaélico de velocidades.
Mostramos el andlisis para el caso en que variaciones del 25% en las velocidades de deriva permiten
obtener senales sin solapamiento apreciable en 1 mm de distaneia sobre la zona de deteceion. Para difer-
encias menores como las que pueden presentarse en otros compuestos voldtiles serd necesario ajustar el
conjunto de parametros analizados en este trabajo, lo enal depende en 1iltima instaneia de la aplicacion
del dispositive, pero no de la arquitectura del diseno. Debido a su relativa simpleza si se compara con
otras soluciones mas complejas [8, 9], aqui sélo nos hemos valido de las herramientas que provee el diseno
de microsistemas. Obteniéndose un modelo sumamente compacto que presenta las ventajas de no utilizar
fuentes radioactivas, realizando la generacion idnica a traves de una fuente eléctrica de menos de LV, Se
debe mencionar que otro de los aportes de este trabajo doctoral fue el desarrvollo de un software de cdleulo
v simulacion que permite establecer las trayectorias y espectros de la particulas cargadas. El desarrollo
se ha llevado adelante bajo la plataforma de software libre. El mismo ha sido completamente adaptado al
modelo fisico construido en este trabajo de tesis y se tranformard en una ayuda importante para trabajos
futuros.

6.2. Sugerencias para trabajos futuros

Uno de los pasos siguientes a evaluar seria el diseno de micro/nanoelectronica adecuada e inregrada para
la medicion de eargas en el orden de los nanoCoulombs, De esta torma buscar de independizar el dis-
positivo presentado de costosos equipos de medicion de luboratorio como lo son osciloscopios digitales v
electrometros. El objetivo seria lograr que la deteccion se vealice en forma independiente por el microdis-
pusitivo como se realiza la generacion de jones a través de una fuente de alta tension y por controladores
construidos por elementos discretos v de bajo costo. De esta forma lograr integrar la electronica de gen-
eracion y de deteceion de iones, asi configurando un control por lazo cerrado. Esta integracion que se ha
logriclo desde el punto de vista fisico. amplird las posisbilidades del dispositivo. Otro desarrollo posible
serfa el diseno de un nuevo dispositivo escalable de menores dinensiones para lo cual se reguerivia la
fabricacion de mdscaras apticas de mejor calidad, esto también podria requeriv adaprar ol proceso de
fabricacion. Se debe tener en cuenta que en este trabaju de tesis se ha comenzado a evaluar ¢l diseno de
una electronica discreta de medicion vy se euenta ¢con nuevas propuesta para mwodelos fisicos subsiguientes.
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s Desarrollo de un espectrometro por wovilidad ionica para la deteccion de compuestos orginicos
(explosivos, drogas y contmminantes), www.unicen.eduar/crecie/analesafa/vol20/v2042-208, ISSN
1850-1158, AFA 2007, 7.1.

s Diseno, caleulo, y construceion de prototipo de espectrometro de movilidad i6nica de pequenas

dimensiones, AFA 2008, 7.3.

s Desarrollo de un IMS para deteceidon de compuestos Orgdnicos Volitiles: Siimulacion y Comparacion
de la distribucion de lones. AFA 2008, 7.2.

Diseno y fabricacion de un cilindro autoensamblado. Escuela de Micro y Nanoteenologia, CNEA
CAC 2008, 7.4.

e Electro-aerodynamic Simulation of a lon Mobility Spectrometer Microchamber. ISIMS 2009, Thun,
Switzerland, 7.5.

o Design ol a CF-IMS (Cross Flow lon Mobility Spectrometry) with MEMS technology, I3th Tuter-
national Meeting on Chemical Sensors. imesld.ee.vwa.edu.au/ Program  MCS — 13.pdf Sitnulares
2010. Perth Western Australia. ISBN: 978-1-74052-208-3, pag.332. 7.2.

Diseno, caleulo, simulacidn y evaluacion de nna fuente de wonizacion por descarga corona, AFA-SUF

L]
2011. Montevideo, Urngnay, 7.7.
s Caracterizacion de sensores de gas de SnQ; fabricados por la téenica RGTO. AFA-SUL 2011.

Mantevideo, Uraguay. (http : //rof. fisica.org.ar finder.php?title = Paosterspecenologia).

7.2. Articulos Cientificos (trabajos con revisores)
= Verification ol Paschien eurve and Peek's Law in Micro Glow-dischiarge, 11 Congreso de Microelec-
tronica y Aplicaciones. uEA 2011, La Plata, Argentinn. ISBN 978-050-34-0749-3, pag. 235-237.

Preseuteion oral.
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o Design of a CF-IMS (Cross Flow lon Mobility Spectrometry) with MEMS techimology, 13th Tuter-
national Meeting on Chemical Sensors 2010, Perth Western Australia, |

s Development of an IMS Type Device for Volatile Organic Compunds Detection: Simulation and
Comparision of the fon Distributions.Guillermo P. Ortiz. Carlos A Rinaldi, Norberto G. Boggio.
Juan Vorobioff, Juan J. Ortiz, Sergio Gomez, Gustavo A. Aucar, Alberto Lamagna, Alfredo Boselli.
(hrtp://arxiv.org /abs/0902.1206). Physics Instrumentation and Detectors 2009,

= Modelado del sistema de movimiento de jones en un modelo IMS de deteceidn por Hujo eruzado
(cross How). uEA-2012, 7.2,

s Design of a IMS-cell of generation and derection of ion with cross-low system fabricated with
MEMS technology, J.J. Ortiz, G. P. Ortiz, C. Nigri, Lasorsa. SbMicro 2012,

s Scalable design of an IMS cross-flow micro-generator/ion detector. Juan J. Ortiz, Guillermo P.
Ortiz, Christian Nigri, Carlos Lasorsa. J. Micromech. Microeng. 23 (2013) 045021 (8pp), 13 March
2013. Ounline at stacks.iop.org/JMM/23/045024. doi:10.1088/0960-1317/23/1/045024, 7.2.

Universicdad Nacional de San Martin 74 Instituto Sabato



UNSAM =

NACIOmAL D4

7. PUBLICACIONES Y CONGRESOS

Desarrollo de un espectrometro por movilidad iénica para la ’ .
deteccion de compuestos organicos (explosivos, drogas y

contaminantes)
Norberto G. Boggio. Pabio Alonso Castiio  Juan José Oz - Alberio Lamagna . Alfredo Bosell . Carfos Rinaldi

Instituto de N 1 ¥N fogla, CNEA CAC. Av. Grai Paz 1498, San Martin , Buenos Ares
E-mail ‘nnaldi@cnea gov.ar

g1

Introduccion

La espectrometria por mowvilidad nica es una técnica para
detectar y caracterizar vapones ongancos en aire

Esto involucra ia wnizacion de las moléculas y su subsiguiente
vuelo temporal a través de un campe eléctrico

El analisis y caracterizaciin de las moléculas sstan basados en la
saparacion analitica a partir de las diferentes movilkiades Onicas
[1.2) La aphcacidon de IMS (lon Mobiity Spectrometry) para la
deteccion in situ en aplicacones militares, segundad y medo
ambiente ha generado mucho interes en esta drea de
nvestigacon

Int fua

Figura 2 Sefales oblendes por e Figwe 3 Chlcuos de lmyechirss ge
IMS para tolueno, scilons y STl Wi

Las sefinles oblenidas por este IMS (Figurs 2) presentan los ruldos tipicos
producidos por las descargas usades

Uns mansm de disminue este slecio a3 ieskear ol cotenie de ka sefial con
e g portador y o portador con la muestre. Asi fue posible decremnar los

A de las - g8

50 dsehc un paia g ionas de acuerco al asquema
mostrado en la Figura 1 El mamo esta compuesio por

1} Generador de descarga de alto voltae puisado
2) Sistoma de ganaracidn de |0Nes desSCAIga Bpo CHoND

3) Acond dor de Ia de entrada Los picos obselvados corresponden a las intenswindes de los wones
4) Medidor de flujo de gas portador 9 e 9. Los Sutin de scuacdo & 88
5) Detactor de lones movilidades lonicas de cada compuesto ( Ko Tolueno = | B7 cm? /s V Ko
Etancl = 206 om? / 8 V , Ko Acetona = 2 13 em? / s V ) [3] . como puede
observarse las sefal T di ala i y ol otanol aparecan
= el aribe 25 fuo :
I;;wﬂﬁ;?:;:ﬁrar' 3 » un“ t“ s gniy::n amp_.ﬁf'“:':r; antes (intervalo entre 110 y 160 ps) que ol tolsenc (intervalo entre 145 y
ar f cor 180 us)
PC
= = Las sehales dependen fueremente del fluje de gas portador. & conmenido
Las sefiales Upicas oblenidas por este sistema se muestran en o Figura 2 pititgligueina e = o o ¥ ol GanEo, 4lés
para ks casos de las moleculas de lolueno, acetona y elanol horie - o

Ls Figurs 3 muestra los calcudos de Uayeclonas oe ones en fas
condcones del expesimentc, obtendos con Semon 80

f\ﬁ.f".f'\f'\/

Se desariollo un istema IMS para la d de puest b ¥
7 w0 blecieron las i pii de trabajo
Los ftad dos permiten discriminar entre co los organicos

de distintas movilidadas Ibnicas de acuerdo a la biblografia
En este sentido se eston realizande los estudios coirespondientes partu
determinae los limites de y la dad del como asi

su p a droges, P y ©
OIganCos

Bibliogratia

1 T W Carr Plasme Clromatograghy (Plenun | Mow Yo 1064}
2 GAEsemen 1 Kaipas . lon Molsity Spectiomeyy (Uhermonl Frube. Boos Raton FL Z005)
3 N Agoonk C (= y 76 5203 - S220 2004

'# i\

|

Figura T.1: AFA 2007 IMS, Argentina.

Figura 1 Esquema del IMS aesarrollado
Se agradece o la Agencia Nacional de Promecion Cientiics y Tecnologica | que
mediante ef subsidio PMTIN, BID 1728 ¢ OC-AR N® 22502 nodo 22841 colabore
en i financacion de este proyecto

Instituto Sabaro
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Desarrollo de un IMS para la deteccion de
compuestos Organicos Volatiles: Simulacion y
Comparacion de la distribucion de lones

Svartwernm o, Mogggbe’, hapn J. Oirtde®. Albeerto © smzgivn . Alrvido Boselli', U arbs A Binadd ' Gondliermm P
Orrihe” | Mool B Bomiere , Paiviole B Provest’ | Sergho Gabies | 3 Guasiais 4 r

oo o ' " Brvsdibiito e Nason sepbcii « Noamniesskntin O NEAC AT Av Chul Pa 1990 5000 Mot Heawis
ot e

i
P bvsiea, Dol de Coencss Eapyias. Spiueadios y Aiimensina 0 s sosibiad Moocmal de) Maiabu

1. Resuinen
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Mtivacion

e S g

s mam A P e
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Figura 7.2: AFA 2008 IMS-RED. Buenos Aires. Argentina.
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Universidad Nacional de

Disefio, calculo, y construccion de prototipo de espectrometrof . -
de movilidad ionica de pequefas dimensiones.

Norberio G. Boggio Juan José Criiz | Aiberto Lamagna

p J

«3 T 1ll

Alfredo Bosell , Carlos Rinaldh. Maxeruliano Fischer

Instituto de Nanociencia y Nanotecnologls, CNEA. CAC Av Gral Paz 1499, San Martin . Busnos Aires.

E-mail jortizg@cnea gov ar

Introduceiin

La eapetivnmeing ms movilidad W6men es v Wemics e I.k.'l&'l.'llll ¥
carcterizar vapones onginicos on sire - Fsto myolucrs b iomzeadn de
las molecutas v su subsecuente vuelo iemposal o traves de un canipo
electnes 1l anglse v enractenzacion de las molevuias estin basados en
Jit separseron wsliven o parti de los difeentes movilidades wnicas, La
aphiesenin de IMS (lon Mobility Spectrometry ) par b deteceion i situ
en gl iennies nilitares, seguridad v mediranbiente T generado
muchio intorts en esta drca de investigacion

Se¢ calouluron, disednron v construyessan bis prncipales paries Jde i
sislema pora gener v detectar wnes de wcverdo ol esquema mostodo en
lo Giguru 1Bl niismo estl compusstv por wi canul de 950 miciones de
anchu, 100 micrones de wlio v 3 mm de larg (1) el ingresa del gas de
st (2 ) la zoma de innizacion. ln miwma se realiaa taves de
preamdes mierompgqumadas en sthen de 30 micrones de alto dispuesis
i Locinn geometrica, (3) se deteriming la zonn de detgceion de wines.

Flgua | Dmedo IM3 MEMS

Expertmental, proceso de fabrioacion

Sa prosenta el caleulo da s
distibucion de campos ekclicos dol
sistema de gonaracien de iones y del
sablendo qua pars onizar @l
Mitrogeno dol gire se necesitan 15.5
eV, le que implica una intensidad de
campo de 15500 Vim
L= figure prasenta una configuracion
de punlas en la parte inferor para
uno de los clectrodos v una
suparficie plana para el
contraslactrodo, los miamos
presantan una separsckin de 50
micronas, #l campo se va muy
ficatio por las agud
pimides, superando los 50000
Vim

BT

£

=t
Figura 2 Smakaceon de camioos
whecincoe ded lovpzado

Fgarn 3 Simudacion e campos
it s e bonazady v etector

Simulacidn del proceso de fabricacitn

Lo fcromaguing  presentand es  elemenlos
consttubivos un conal de de 100 micrones de
profunddad en 8l cudl 50 encuentran pramides
de 50 miaones de milo y pad de detecoon de
ones a3 hguras geométncas antes descnpias
se simularon @n un software de micioinaquinado
(Visual Tapas) El conal, las piramides y los pad
de detacclon son ¢ por un

atanue basico do siiclo de orientacion 100, la
basa wnilizada de en s simulacion se encusnira .
Al 20 % on solucin y a B0 *C. ol so realiza on s

dos etapas, ol la cual se expone al Waler de ""‘" .
sibco dutante 1 hota cada vez, pravio colotacion -

d¢ una mascarss metdlicas en la superfice. le s

primera de los mismas es destinada 2 formar los -
prneros 50 micrones del conal y la segunda de
elins los restantes S0 micrones y la formacion de
Ins piaMKes QU B8 BpFAcIAN &n la imagen

R

[

Figura 4 (4] [5) Sir b martn e
MG Acne (O]

Frgura § imagernes de Meroscopo
de Interfarnmettin

Esta pane del desarrollc del dispositive se levo 2 cabo en @ laboratono de
Microlecnologia del MIT, Alli so desarollo un proceso de fabacacion sobra
Ios chilculos y simulacionss realzndas.

Deposicion de una capa de nirura 2200 Amstroms.

Foto ltografia

Corte de nitraro con atmosfera do SFS,

Primer W, etching en KOH Alague basice sobre silicio

Limpieza post KOH (pithanna)

D 1 de una segqunda capo de nitrikde 2200 Amstroms

Fota lografia

Coite de niiuro con atmeslera de SFE

Segundo W etching 2n KOH Atague basice sobrs silicio

Limpiaza post KO (pirnanna)

Fato litagralia da imagesn raversa sobre obleas de Sillcio y vidrio
Evaporacion de Flatine obire foto (asina

Matalizado con capa de sacrificio

Pracoma do |as cbleas de vidio

Pagade de la base de silicio y 1apa de vano

Junto con e procoso oe fabnicacon so avanze on ¢l desariollo de cuatio
maLcogs oplcas | .

Figure 2 Imagen

Figura 2 Imagen del ion2ason div
thele Wi e s

amidee

Contlusiones

Se reaibiay un provesn o ke constrvcaion v desamollo de on IMS MIMS a
partar de un modelo concepiual, Nevado a cabo muedimne sumukacsin por
clementos Gt L proceso de Tbocacion presenin alguie mconvenentes
e sus peodiecon que neces i nievos rediseios. oa ver cumplida csia
elapu S procedert a renlizar n fse experinental de medicinn

Refeyeticlas

[t TW Can, Pusme Crvmmatograshy (Plesin, Masw o 1584)
(20 ABeman I Kesges, lon Motdbty Specionsdry (Chemeal Rulse Boco Hatun FL 2005)
B N Agborksrhen e 0t Anaytoel Chervelty 76 5723 - 5220 2004
Kl VisusiTaNAS wab sile
Bl ¥ ¥ing M A Jonanez and K 5290 Sep Mow-cased celuler
automatn for ha sdancn of ansatragic etehing of compies MEMS
Sttt Naw Joumal of Physics 8 (2007 438

Se agradece a lo Agencis Maclonal de Promocitn Cientifica y Teenologica | que
mediante ¢ subsidio PMTII, BID 1728 / OC-AR N* 2392 | nodo 22531 colabora
en Lo financiacitn de este proyects

Figura 7.3: AFA 2008 Prototipo fabicado en MIT MTL.

San Martin
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Diseno y fabricacion de un cilindro autoensamblado

C
Pablo Gurman, Juan Jose Ortiz . Alberto Lamagna _ Aliredo Boselll | Claudio Gallarti &_ ‘

Instituto de Nanociencia y Nanotocnologla, CNEA, CAC. Av Gral, Paz 1499, San Martin . Buenos Airos
Email .gurman@cnea gov ar, jlorliz@cnea gov.ar I N

La necesidad do nuevos sistemas lerapéuticos en medicina,
dibido a laloxicidad de los tratamientos actuales o 8 su
relativa alta do elicacla, hizo que nuevas tecnologias
emergieran inlentando dar solucion a muchos de los

oblemas actuales en el Ir i de las enf ades

umanas.

En este proyecto se intenta avanzar en ¢l desanolio de
dispositivos que pucdan tuncionar sin necesidad de apliciv ol
paradigma bioquimico basado en el uso de medicamenios,

o aFmismo tiempo comemplando la posibilidad de utilizar
os mismos en conjunio. Se agrega asimismo la aplicacion dal
método de MEMS ORIGAMI u auto ensamblaje, como una
aternativa para la goneracion de dispositivos con aplicaciones
biomédicas.

Fguea 1 090uoNta 20 GErarason o

Simuiacitn del comenzo del plogado con el

softwara COMSOL a lemperatura incial fue Etapas B EH B gt csecacs
1Eﬂadl| en 600C y 1a tempretaura tinal en _1.espineado de resina. " == & T atcars
RO e -2 alingacion de mascar - Em =
' Y LEpOSICion. - B =
/ ~3-revelado de la resina " = @
— — ~4-deposicion de 1anio.

-5 depasicion de oro
-6 eliminacion de resina

= T i
| -7 @ching de capa sacrilicinl y wimenessiil
S S mumsitan las il nea (Se 00 clindo
AN ATIONSS Peoducilng por Figuta 3. Simulacian Mbaracion an b - llberacion de los cilindros. :f:__b:n[“‘,:‘mm
InRn a8 resituales capa sacificial

Nosabemos sl ol modelo de pandeo o5 el mas adecuado y 51 la eleccion ael método termomecanico es el mas indicado para
inducir el plegamianto del cilindro. Otras alternativas doboran ser exploradas on caso de que no podamos resolver los
problemas gue existen ulilzando ol modelo de pandeo y ol sislema lermomecanico de generacion de lensiones residuales..

Creemos que muchos lehdmenos lisicos no lingales' no se hallan representados en la ecuacion, entie glios, no funron lemdos
en cuenta los gradientes de siress de supericie enirg las laminas. ni los cambios an la mcrogstiuctura en funcion de la
lemperatura que aleren ia estruclura inicial Tampoco tuaron tenidos an cuenla el stress intrinseco de las laminas de moetal
introducido pot la lécnica de deposicion escogida. Poi olra pane sera necesarnio realizar la simulacién del alague sucesivo de 1a

capa sacriticial con el fin de evaluar como las sucesivas dptormaciones plasticas que se van g do en el

desprendido van genarando el cilindro completo. Tampeco fue evaluada la distinia geomelria y 1a influencia on la geneeacion del
cilindro (por ejemplo utilizar rectangulos en lugar do cuadrades).por 10 que a futuro y empleando diorantes mascaras se abre |a
posiblidad de establecer la geomalra optima para ol desarollo de cilmdros auloensamblables,

. 1 Bushan.B. Handbook of Nanotachnology, Ea Springer.pp 1709 23

. 2 Hanna, Darin.M, Oakley, Barbara.A. Using a system on a chip implaniabie device 1o tilter crculating iiected calls in
blood o lymph.IEEE Transactions in Nanobiscience Vol NO1 March 2003,

. 3Maloney J.M. et al Electrothermally activated microchips tor mplantable drug delivery and osensing Journal of
Controlled Rolease 109 (2005) 244 255

. 4Pizzi, M. ot al. Fabncation of Sait A ied Micro leservoas tor Controloa Drug Relnase Biomadcal Microdavices
6:2,155-158,2004

Laboratorio do Microelectrdnica (CITEFA), Laboratono de Matalogralia (CNEA), Laboratono do Blancos Atomicos (CNEA).

Figura 7.4: Escuela de Micro y Nano Teenologia 2008, San Martin, Buenos Adves. Avgenting.

Universidad Nacional de San Martin T8 lustituto Sabato



UNSAM

ShIvE A A D
nALImAs I
TAN MARTIN

7. PUBLICACIONES Y CONGRESOS

Electro-aerodynamic Microflow Simulation in a
MEMS-based lon Mobility Spectrometer

SOzt A Alhew®, A Lamagny® and A Boseli
I Grupo MEMS, Comnsion Nacion de £ negra Alomica,
San Manin, Buenos Aires, Argentina

% ITBA

AT TLCMOS G TN R s
www.itba.edu.ar
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Desarrollo de un espectrometro por movilidad ionica para la deteccion de

compuestos organicos (explosivos, drogas y contaminantes)

N. G. Boggio, P. Alonso Castillo , J. J. Ortiz , A. Lamagna , A. Boselli , y C. A.Rinaldi* '

Instituto de Nanociencia y Nanotecnologia, CNEA. CAC Av. Gral Paz 1499 San Martin . Buenos Aires
e-mail @ rinaldi@cnea. gov.ar

En este trabujo se presenta el desarrollo de un IMS (lon Mobility Spectrometer) caractenizado por contar con la
apheacion de un campo eléctrico perpendicular al Nujo de tones generados mediinte una descarga tipo coroni La
espectrometrii por movilidad iénica (IMS) es una téemea paricdetecir y caracternizar vapores orgdnicos en aire.
En este Instituto se ha desarrollado un sistema IMS para lu deteccion de compuestos vrginicos y se lograron
establecer las condiciones daptimas de trabuajo pary su funcionamiento, Adenids, se estan realizando los estudios
correspondientes para determinar los limites de deteccion y la sensibilidad del sistema, como asi también su
aplicacion a drogas, explosivos y contaminantes organicos.

This paper presents the development of an IMS (lon Mobility Spectromieter) based on the application of an
clectric field perpendicular to the flow of 1ons generated by corona discharge . lon Mohility Spectrometry (IM5)
is @ technique for detecting and characterize organic vapors in air, This Institute has developed an IMS system for
the detection of organic compounds and is able 10 establish the optimal conditions of work for 1ts operation. In
addition, they are conducting studies to determine the limits of detection and sensitivity of the system, as well as

its application to drugs, explosives and pollutans.

L. INTRODUCCION

La espectrometria por movilidad 16nica (IMS) es
umit Ieenica apropiada para localizar y caracterizar
vapores organicos en el aire. Esto comprende lu
ionizacion de las moléculas y su posterior vuelo a través
de un campo eléctrico. El andlisis y caracterizacion de
las moléculas se basan en el andlisis de la separacidn
debida a las movilidades ionica de las mismas [1,2] La
espectrometria de movilidad idnica para la deteccion in
situ en aplicaciones  militares, la seguridad y el medio
ambiente ha generado un gran interés en este dmbito de
L investigacion,

La 1onizacion pulsada por descarga tipo corona (PCDI)
como luente de iones para la espectrometria de
movilidad ha demostrado una alta eficiencia para
producir iones, y también, permite eliminar las tipicas de
puertas pulsadas en los equipos IMS |3]. Por otra parte.
el pulso de iones generados por este método es bastante
estable y la variacion de la intensidad observada se
relaciona con las caracteristicas de la descarga pulsada
Estas caracteristicas de la PCDI nos permitieron utilizar
esta 1écnica como una fuenie de ionizacion en este
trabajo. Por otro lado, el método de aspiracion aplicado
en el campo de los  IMS representa una ventaja eenica
sobre  las  tradicionales  tbos  de  vuelos de  los
dispositivos IMS [4]. En esta téenica la muestra de un
gas se introduce  directamente en el dispositivo sin un
gas portador, luego es ionizado, y los iones resultantes

 Autor a quién debe dingirse la correspondencia,

se miden en una celda con un electrodo  y una matriz
compuesta por varios pares de electrodos dispuestos
como  condensador.  Este upo de  dispositivo esta
disponible comercialmente u truves de Environics Oy,
umt empresa de Mikkeli, Finlandia, Estos conceptos
fueron wtilizados por Wexler y colaboradores [5] para
desarrollar un espectrometro de movilidad con un tlujo
cruzado de iones. El prototipo desarrollado wtiliza “'Ni
como fuente de tonizacion y las constantes de movilidad
de iones obtenidas  estdn ¢n buen acuerdo con las que
se obtienen con los IMS convencionales.

1. METODOS

Experimental

Se disend un sistema para generar y detectar
iones de acuerdo al esquema mostrado en la Figura | El
mismo estd compuesto por 1) generador de descarga de
alto voltaje pulsado, 2) sistema de generacion de iones
descarga tipo corona, 3) acondicionador de la muestra
de entrada. 4) medidor de 1Tujo de gas portador y 5)
detector de iones. Las senales generadas por el arribo de
los iones  fueron amplificadas y  posteriormente
adquinidas mediante un osciloscopio digital conectado o
una PC.
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111. Discusién

La celda de IMS fue disenada basindose en el modelo
descrito por Sacristin y Solis [4] y que consiste en dos
placas de circuito impreso (PCB) enfrentadas con una
separacion de 2mm. La placa superior de referencia es
un PCB de [1.0mm X 11.0mm vy la placa inferior
colectora de iones consta de una matriz de 7 electrodos
de Cu de 2mm por 2mm con una separacion entre cada
uno de ellos de I mm, también montado en un PCB (ver
figura 1). Como gas portador se utiliza N, seco (Indura.
99.998%, H,0 < 3ppm) para evitar los problemas
ariginados por la humedad del aire. EI caudal de gas es
medido por medio de un caudalimetro Brooks 6-63B8. Se
hizo pasar la corriente de N, a través de una trampa con
un  algodon  humedecido con  la mezcla de  los
compuestos orgdnicos a ser analizados. El caudal de gas
se mantiene constante a 236 cm'/s, arrastra la muestra
que pasa por un tubo de vidrio termostatizado a 298 K y
luego se ioniza por medio del sistema de PCD. La
descarga corona se produce homogéneamente en toda la
longitud de la aguja. Debido a que durante dicha
descarga  pulsada se  producen  ocasionalmente
disrupciones en diversos puntos . esto genera ruido en
la medicion | entonces  se womaron las sefiales sobre un
promedio de 256 lecturas obteniéndose una  senal
estable. de modo de minimizar dicho efecto y aumentar
la relacion sefal / ruido. Los jones generados son
impulsados por la descarga eléctrica y pasan a través de
una rejilla metdlica puesta a tierra hacia la celda IMS.
La rejilla disminuye los electos del ruido eléctrico
generado  por la descarga  sobre  los  electrodos
colectores. Cada electrodo se conecta a una resistencia
de 3.2 MQ y la seiial elécirica generada por los 1ones
se nude por medio de un osciloscopio Instek GDS 8108
controlado con una PC La disposicion espacial  de los
electrodos permite obtener una distribucion espacial de
los iones que legan a cada uno Esw distribucion es
particular para cada molécula jonizada generundo una
“huella digital”™ como la que se muestra en la Figura 3.
Las senules obtenidas dependen  fuertemente de  la
composicion del gas, el contenido de agua en la muestra
(pricticamente nulo ya que se usé N> con menos de
3ppm de agua) la temperatura (298K) y el campo
eléctrivo aplicado entre lus placas ( 250 V/ e ) . Estas

variables se han medido cundadosamente. a fin de
establecer las condiciones optimas de medicion,

Para campos eléctricos (E) de baja intensidad como el
utilizado en nuestro dispositivo, la velocidad de vuelo
(rily de los wnes  (vy) es proporcional a la intensidad
del campo:

\"“=KE

donde K es la constante de movilidad que depende de la
presion, temperatura, masa y seccion eficaz de colision
de los ones, Enonces, diferentes movilidades idnicas
corresponden a diferentes tiempos de vuelo:
w=d/vi=d/ KE=d*/KV (1)

donde d es la distancia recornida por los wnes en el
nempo L.

En nuesiro sistema las senales obtenidas se encuentran
en un intervalo entre 20 y 80 microsegundos, para una
distancia de 6mm que es la separacion entre la aguja y la
rejilla. La descarga  tiene  una  duracion de 20
microsegundos con un pico de SkV. Los iones
generados sulren una aceleracion durante aprox. 10
microsegundos por la accion de un potencial promedio
de 3KV, El campo eléctrico generado es de 5000 Viem,
Aplicando  la ec.l se transformaron  las  sefiales
onginales de intensidad en funcién del tiempo de vuelo
de los iones (1 vs. ;) para obtener un espectro de
movilidades ionicas de los Iragmentos de cada uno de
los tres compuestos analizados que se presenta en lu
Fig.2.
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Figura 2: Seiules obtenidas por el IMS para (= - = tolueno,

(= Jucetonu etanol,

[
Como podemos observar, las distribuciones obtenidas
son diferentes para cada uno de los tres compuestos. En
la tabla 1 se comparan los valores de la constante de
movilidad de los picos de mayor intensidad con los
vilores de bibliograffa.

Tablu |
Comp. | K obtenido K (Bibliogratia) 6] |
g (cm™ /sV) {cm” /sV)
Acetony 3,90 2,13
~ Eianol 3.88 2,06
Toluenu 331 1.87




Comparando los valores se observa que se conserva el
orden de las movilidades para cada compuesto. Sin
embargo las K obtenidas son mayores que las tabuladas.
Esto se puede explicar por el hecho de que los iones
generados por la descarga incrementan su energia
cinética debido al potencial que experimentan durante
un instante posterior al pico de SKv. Este aumento de
energia se traduce en una disminucion de la seccion
transversal de colision y por la definicion de la constante
de movilidad ionica K [2] .en un aumento de fa misma.

Para mejorar la sensibilidad y hacer la identificacion de
cada uno de los compuestos, se realizé la integracion
numerica del promedio de la sefal de cada detector. En
la Figura 3 se presentan los resultados de la senal
integrada en funcidn de los detectores. En este ciso es
posible observar como cada solvente presenta una
huella digieal distinta. dentro del error experimental
generada a partir de la combinacion de los 7 sensores.
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Figura 3: Senal integrade de ( 7. ) wlueno, | % ) acetona
V(g etanol en funcion de cada detector

La falta de simetria en la distribucion de los iones sobre
los electrodos puede deberse a la posicion de la aguja
ionizadora. Por este motivo un nuevo (rabuajo se esti
levando a cabo mediante programas de simulacion para
determinar este comportamiento.

El sistema desarrollado  permite  distinguir los  tres
compuestos  estudiados  y  ademds ha  sido  posible
detectar hasta 1000 ppm de acetona en una solucion de
tolueno,  Los  resultados  obtenidos — son muy
prometedores y permiten  estublecer las bases para
realizar ¢l desarrollo de un IMS para deteccion de
compuestos organicos in sifu.

IV. Conclusion

Se desarrollé un sistema IMS para la deteecion de
compuestos orgdnicos y se establecieron lus condiciones
optimas de trabajo. Los resultados obtenidos permiten
discriminar entre  compuestos  orgianicos de  distintus
movilidades ionmicas de acuerdo a la bibliogratia. Los
limites de deteccion y la sensibilidad del sistema que
podrian alcanzarse. permitirdn utilizar este sislema para
su- potencial aplicacion a la deteccion de  drogas,
explosivos y contaminantes organicos,
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Abstract: We propose a design of a CF-
IMS in MEMS based. The aim of this work
is to study an option of ion-focusing made
with microfabrication technology, the detec-
tion mechanism relies on the mobility of
ions inside a chamber. Design recommen-
dations to improve efficiency and to deter-
mine working conditions are proposed.

1 Introduction: The goal of this effort is to
design, simulate and prototype a MEMS
microsystem and the use of take advan-
tage of the microscale to implement solu-
tions already imposed on large devices,
such as ion-focusing [1]. lon Mobility Spec-
trometry (IMS) is a technique to trace and
characterize organic vapours in ambient
air. It comprises ionization of the molecules
and their subsequent temporal flight
through an electric field. The analysis and
characterization of molecules is based on
the analytical separation of different ionic
mobilities. IMS for in-situ detection has
generated great interest in developers of
military, safety and environmental applica-
tions [2]. The design of microscale IMS de-
vices requires the precise assessment of
the behavior of air as it passes through a
chamber where ions are detected, particu-
larly when the volumes that are handled
are in the order of the nano or pico litre. As
a result, the interaction of the fluid with the
geometries that it encounters in its flow
path and with the confining walls needs to
be properly understood. In the flow of
gases inside the chamber of an lon Mobility
Spectrometer (IMS) some difficulties have
been observed. The ionization occurs in
only 1% of the gas molecules, and only
0.1% of these ions are detected. Due to
these limitations, it is essential to accu-
rately determine velocity and pressure
fields as well as any possibility of turbu-
lence inception in the chamber, so in other
to minimize interaction between molecules
and ions that may cause the ions's colitions

grow. The software used was Coventor-
Ware.

2 Model Performance The air enters the
channel with a mixture of gas and sample
to be measured. The latter is ionized in the
pyramids region by an electrical potential
applied by a corona discharger [3]. The air
flow transports the ions along the chamber
into the detectors area, where a perpen-
dicular electrical field produces ion separa-
tions according to their mobility, Fig. 1.

|

Fig.

deteclors, 4. oullel, 5. pads.

Our device has three zones. The first one
is a channel approximately 950um wide,
100um high and 2.5mm long, where pyra-
mids which generate ionization are located.
The second zone is a vertically widening
section (a backward facing step) of up to
400um in height, with a length of 2.5mm,
and the same width as the previous region.
This is the beginning of the separation
zone. Finally there's the detectors zone,
where the ions attach to a series of detec-
tors that are placed perpendicular to the
direction of the fluid flow [4] [5].

3 Model Fabrication: The Process was
design and simulated with Process Module
of software, after that it had been tested in
the clean-room MIT Microsystems Tech-
nology Laboratories.

3.1 Clean-room process: Channel were
formed by successive lithography proc-
esses of deposition of silicon nitride and
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KOH wet chemical etching, so be achieved
set pyramides ionization and two depths of
channel that carries the fluid. Pads and
contact were made with metal deposition.
Modelling results of the manufacturing
process and optical mask are shown in Fig.
2.

—— e — |

Fig. 2. Three-dimensional model.

4 Model Simulations: Navier-Stokes was
used for calculated flow and the electro-
static field, whereas Nernst-Plank and Ma-
son equation were used for convection,
diffusion and mobility.

Fig. 3.Nitrogen's ions were simulated with 6v.

4.1 Mesh: The model was meshed with
30,000 volume elements formed by bricks
of 15 micrometer in height, width and
depth. The focus of the ions is achieved
with the concentration of them in the vicin-
ity of the tip of the Pyramids, then exploited
the hard flat (111) monocrystalline silicon
(100).

4.2 Results: Fig. 3 shows nitrogen ionic spe-
cies moving in the microsystem, which has no
electric field detection; the ions are dragged by
the fluid and on the last picture Fig. 4 shows
the same species with potential detection of

6 volts in the same ions are collected in the
first detector.

Fig. 4.Nitrogen's ions were simulated with Ov.

5 Conclusions: This effort is towards a
first step to a finite element model of
MEMS technology can simulate the proc-
ess of manufacture and operation of an ion
detection system. This is an effective tool
for the design of these new systems for de-
tection of ionic species in air at atmos-
pheric pressure. The understanding and
developing this technology is very impor-
tant to take advantage of microscale
phenomena.
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En este trabajo analizamos el sistema de ionizacion por descarga
luminiscente para su utilizacion como fuente de iones en un equipo
de identificacion de compuestos quimicos tipo IMS. Se realizaron
modelos de descarga corona implementados con tecnologia MEMS
(Sistemas Micro-electro Mecanicos). Se propone que en la escala
micrométrica es posible mejorar rendimientos, confiabilidad y
demandas operativas. Asi se redujo la tension de la fuente de
alimentacion a menos de 1kV.

Generacion de iones, movilidad, ionizacion, descarga glow

. INTRODUCION

La espectrometria de movilidad iénica (IMS) es una
técnica analitica usada para separar e identificar moléculas
ionizadas en fase gaseosa, basada en la medicion del tiempo de
vuelo de estas paticulas arrastradas por un gas que a su vez son
movidas por un campo eléctrico. El desarrollo de equipos del
tipo IMS para deteccion in-situ han generado gran interes en
especial en aplicaciones militares, de seguridad
ambientales[1]. Una solucion alternativa a la determinacion del
tiempo de vuelo para la identificacion de un analito es la
detecion por flujo cruzado (cross flow) con el cual las
particulas ionizadas son desviadas con un campo transversal a
la direccion de un flujo de gas de arrastre. Si bien esta
propuesta ya ha sido planteada hace un tiempo atrds, existen
problemas aun no resueltos que son propios de la escala de
tamanos empleada para el disefio de tales dispositivos. En este
trabajo investigamos si las leyes macroscopicas de las

descargas luminiscentes (glow discharge) permiten determinar

las ensiones de trabajo requeridas en la produccion de iones
para la escala micrométrica.

11 Congreso de Microelectronica Aplicada
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1. DISENO EXPERIMENTAL

La descarga luminiscente se obtiene aplicando una
diferencia de potencial entre un par de electrodos metilicos. Se
estudian dos configuraciones. La primera de estas es una
geometria de platos paralelos y la segunda es de punta y plato,
Se utiliza una fuente variable y pulsada a través de un médulo
de conurol electronico |2, esta fuente entrega una senal del tipo
cuadrada entre 0V y la tension deseada, pudiendo regularse su
duracion y frecuencia para evitar el deterior del micro-
dispositivo. La descarga es producida en una burbuja de vidrio
con nitrogeno  en  condiciones  normales  de  presion y
temperatura. La Fig. 1 muestra un esquema del control
electronico y la burbuja de vidrio con el arreglo de ionizadores
construidos con diferentes distancias entre elecuodos [3], [4].
Los microelectrodos y los pads de contacto se fabricaron en
cobre sobre un sustrato de boroflow. Primeramente se aplica
una capa de titanio y cobre por el método de sputtering, luego
se transfiere el patron con la geometria deseada mediante un
proceso de fotolitografia. Después de revelado ese patrén se
realiza una electrodeposicion de cobre empleando una cuba
electrolitica que permite engrozar el espesor de la capa
metdlica inicial. Se elimina la capa de fotoresina y finalmente a
través de un proceso de ataque quimico se elimina la capa
inicial de titanio-cobre. Con esto el microdispositivo esta listo
para los ensayos [5].

-

Figure I, A la izquierda se muestra un esquema de control
electironcos de descarga v a la derecha la burbuja de vidrio y los
ionizadores utihizados en el ensayo.
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[1l.  MODELO FISICO -ANALITICO

Se ha empleado el software CoventorWare 2010 para
imular y disenar el proceso de fabricacion del ionizador. El
rototipo se elabord en la sala limpia de microfabricacion de
'NEA, Bisicamente existen dos modelos tedricos para disenar
* calcular sistemas de ionizacion por descarga electrica, la ley
le Paschen [1], v la ley de Peek [2]. Las curvas de Paschen
leterminan la tension de ruptura en funcion de la distancia de
eparacion para un dieléctrico ubicado entre dos electrodos de
lacas paralelas[6], también llamado potencial de ignicion. El
lieléctrico suele ser un gas, por lo que dicho potencial se
studia en funcion del producto de la presion y la distancia
ntre elecirodos. En la parte izquierda de la Fig. 2 se muestra la
reometria de dos platos paralelos fabricados en cobre y a su
ado la descarga eléctrica producida entre esos electrodos.

Figure La parte izquierda muestra una totografiia obtenida por
microscopia electronica de los microelectrodes en la configuracion de
platos paralelos. Parte derecha muestra la descarga producida en el
microdispositivo.

Cuando la configuracion corresponde a electrodos de punta y
plato, se aplica la Ley de Peek. En la parte izquierda de la Fig.
3 se muestra la geometria de punta y plato del ionizador
tabricado en cobre y a la derecha la descarga luminiscente
producida desde las puntas a los platos. Cada punta tiene una
altura de 50 micrones.

Parte 1zquierda se muestra una folografiia obtenida por

Figure 3.
microscopia electronica de los microelectredos en la configuracion de
punta y plaw. Parte derecha muestra la descarga producida en el
microdispositivo

Las ecuaciones (1) y (2) determinan las curvas de Paschen
para un gas, vy predicen el voltaje de ruptura del dieléctrico [3).

Vp=B. ( p.dyC+in(p.d) (1)

C=In(A(In(1+1/3))) (2)

“Vd” voltaje de ruptura, “p” pesion aunosférica, “d” distancia
entre electrodos, “A™ y “B” son constantes propias del gas.

La ley de Peek es una [6rmula empirica que establece la
tension de ruptura para una configuracion punta-plato; esta
concentra y amplifica la intensidad del campo eléctrico.
Cuando ¢l campo eléctrico supera la tension critica sopartada
por el gas comienza la descarga luminiscente[4].

Las ecuaciones (3) y (4) son conocidas como la ley de Peek

Ve=mv. 6.r.In(5/1).Gv (3)
Gyv=30. (1+0.301/V (1. 8)) (4)
“Ve" es la tension critica, “mv” es el factor de

.

irregularidades de superficie, “r” radio de la punta, “S” es la
distancia entre platos, “6" factor de densidad del gas a 25°C
and 760 mm Hg (es igual a uno)[7][8].

IV. RESULTADOS

Se realizan los ensayos aplicando las tensiones de prueba
hasta obtener el valor de la tension de comienzo de la descarga
eléctrica. Esto se determina visualmente a través de la
observacion del microionizador con la ayuda de un
microscopio optico. En la Fig. 4 mostramos la tension de
disrrupcion versus la distancia reducida pd. Se indican en linea
continua la curva tedrica de la [ormula (1) y en cruces los datos
experimentales obtenidos del ensayo con los microdispositivos.
En la Fig. 5 se muestra en linea continua la curva que predice
la ley de Peek y en cruces los datos experimentales. Estos datos
experimentales representan el valor de descarga luminiscente
obtenido para cada ionizador en funcion de la distancia entre
electrodos.

\

Figure 4. Se puede apreciar en linea continua la curva tedrica de
‘aschen v con cruces se ven los datos experimentales para la
configuracion de electrodos de placas paralelas.
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Figure 5, Se aprecia en linea continua la curva teorica dada por la

ley de Peel y con cruces los datos experimentales para la configuracion
de punta y plare.

V.  CONCLUSIONES

El potencial de disrrupcion aumenta con la distancia reducida
an el regimen de descarga corona solo a partir de un valor
critico. Por debajo de ese valor la teoria establece que se
produce descarga del tipo Townsend, pero no ha sido
apreciada en forma visual ni a (ravés de instrumentos.
Nuestros experimentos muestras que los valores explorados de
distancias y geometrias son apropiados para el regimen de
descarga luminiscente.

Este trabajo comprobo que las leyes de Peek y Paschen se
verifican para la microescala y proporcionan informacion
sumamente importante para el diseio de microdispositivos de
descarga corond, ya que entregan una nocion clara a cerca del
comienzo de la descarga luminicente, siendo esto fundamental
para establecer la tension inicial y de trabajo del sistema, asi
también como la determinacion de la fuente eléctrica
adecuada.
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Abstract—En este trabajo nos propusimos analizar y comparar los
nétodos utilizado por la tecnologia de espectrometria de movilidad
‘onica para mover particulas cargadas dentro de un microsistema.
La traslacion de las particulas a traveés del fluido es generada por
una diferencia de presion.

Index Terms—Flujo cruzado, movilidad ionica, IMSCell

l. INTRODUCCION

La espectrometria de movilidad ionica (IMS) es una
técnica analitica usada para separar e identificar moléculas
ionizadas en fase gaseosa, basada en la medicion del tiempo de
vuelo de estas particulas arrastradas por un gas que a su vez
son movidas por un campo elécwico. La velocidad
caracteristica de los iones impulsados por un campo eléctrico,
denominada velocidad de deriva Vy, ec. (1).

Vi=kE (1)

Resultando proporcional al campo eléctrico E, siendo k,
movilidad ionica, el coeficiente de proporcional. El tiempo de
deriva (tiempo de driff) t, determina el tipo de molécula a
identilicar.

=d/Vd=d/KE (2)

Estableciendo el campo E y la distancia d, predeterminadas
por la configuracion del dispositivo, se obtiene la movilidad K
para cada muestra analizada, ec. (2).

A.  Sistema de deteccion por flujo cruzado

El sistema de deteccion por tiempo de vuelo, necesita para
su implementacion  equipos de  dimensiones  relativamente
grandes por utilizar el tubo de separacion en sentido
longitudinal, siendo el objetivo de la presente propuesta,
mejorar las caracteristicas de los sensores reduciendo sus
dimensiones, cambiando la arquitectura de disefio con un
esquema de flujo cruzado, para ello se plantea, una solucion
alternativa a la determinacion del tiempo de vuelo para la

Guillermao P. Ortiz
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y Agrimensura. Univ. Nac. del Nordeste
Corrientes, Argentina

gortiz@exa.unne.edu.ar

identificacion de un analito es la deteccion por (lujo cruzado
(cross flow) con el cual las particulas ionizadas son desviadas
con un campo transversal a la direccion de un flujo de gas de
arrastre | 1]. Si bien esta propuesta ya ha sido planteada hace un
tiempo atras, existen problemas aun no resueltos que son
propios de la escala de tamanos empleada para el diseno de
tales dispositivos. El desarrollo de equipos del tipo IMS para
deteccion in-situ han generado gran interés, en especial sus
aplicaciones militares, de seguridad y ambientales [2]. Con
respecto al trabajo citado en [3], en el se planteo unicamente la
aproximacion numeérica a través de las ecs. (1 y 7), en el
presente trabajo se avanzo en el estudio de otro modelo como
el propuesio por el software Simion 8 lograndose obtener
resultados comparables entre estos dos modelos,

1.  MobeLo Vimerual

El modelo de la figura 2 fue disefiado y construido en el
soltware CoventorWare, el que permite dibujar las mdscaras
opticas del microsistema y delinear el proceso de fabricacion,
luego, con los dos pasos anteriores se construye un modelo
virtual, que puede ser usado en simulaciones multifisica de
funcionamiento. EI gas a analizar ingresa al microdispositivo
por la seccion 1, luego en mismo es ionizado en 2, a ravés de
seis ionizadores, estando formados por dos electrodos uno de
ellos cuenta con puntas y el owo con un lado plano, al
producirse una descarga elécwrica se  generan  moléculas
cargadas, estas son arrastraclas por el fluido en direccion de los
detectores, estos estan dispuestos aguas abajo, la parte superior
este electrodo esta dividida en segmentos de 0,9mm separados
0,0mm uno de owo, 3 y 6, en el lado inferior un contra
electrodo 4 y 7 para establecer el campo eléctrico de deflexion.
El vector campo eléctrico y el generado por el desplazamiento
del gas forman el campo de movimiento de las particulas
cargadas.

A.  Simulacion del proceso de [abricacion

Los microelectrodos y los pads de contacto fueron
fabricados en cobre sobre un sustrato de vidrio. Primero se
realizo un proceso [otlitogrifico para wansferir la geometria
deseada sobre el sustrato, se reveld la geometria, quedando



escubiertas las areas sobre las que se desea depositar el metal
cubiertas las dreas sobre las que se eliminara posteriormente.
.uego se aplica una capa metdlica de titanio y cobre por el
16todo de  sputtering, posteriormente se retird la  resina
otosensible, quedando definida la geometria deseada.

El canal de circulacidn del fluido en el microsistema esta
ormado por los dos sustratos separados por dos pilares 9, que
traviesan el dispositivo en sentido longitudinal, el canal
ormado mide 2mm de ancho Imm de alto y 75mm de largo.
.uego de disefar el proceso de fabricacion y las mascaras
ypticas el simulador construye un sélido como el mostrado en
a figura 1.

Figure 1. Microdispositivo IMS cross-flow (1. enurada de gas, 2.
wonizador, 3,4,8, pads, 6,7. detectores, 5. salida de gas, 9. pilares de
vidrio). Modelo virtual. El fluido ingresa al microdispositivo por 1, parte
del mismo es ionizado, estas particulas cargadas son movidas por el flujo
a los detectores, donde son deflectada por un campo electrostatico [3],

Il.  MobeLo AnaLmco

El modelado de un fluido moviendose en un canal implica
necesariamente  determinar las condiciones en que se
encuentra el mismo, para ello se de establecer el régimen de
movimiento del fluido, recordando que valores del namero de
Reynolds menores a 2000 caracterizan al flujo como laminar,
esta condicion es necesaria para que tenga validez la
utilizacion de las ecs. de movilidad ionica (1) y (2). En
nuestro caso la seccion no es circular, se debera calcular el
radio hidraulico Ri como en cociente entre area del fluido
circulante y el perimetro en contacto con la superficie Pc.

Ru= Area / Pc (3)

Entonces, el namero de Reynolds para secciones no circulares
es igual a:

Ro= (4 Ru vl)/ Nu (4)

El numero de Reynolds representa la relacion entre fuerzas
inerciales y fuerzas viscosas de flujo de un fluido, siendo Nu la
viscosidad y vf la velocidad del flujo. Con esta informacion se
puede determinar si el flujo es laminar, de transicion o
turbulento. En régimen laminar el fluido se mueve en capas,
con limites claramente definidos y cambios en sus propiedades
como velocidad y presion en forma graduales y regulares. El
flujo turbulento se caracteriza por cambios en la velocidad y
presion de un fluido en el espacio y tiempo. Los valores limite
del nimero de Reynolds para definir diferentes regimenes de
flujo dependen de la geometria del dispositivo. En nuestro caso
el namero de Reynolds es 1170, el flujo se encuentra en
régimen laminar. Otro de los nameros a considerar es el de
Knudsen que establece si el fluido debe ser considerado
compresible o no, debido a lo expuesto anteriormente se debe

establecer la velocidad del fluido en cada punto del canal, una
de las ecuaciones utilizadas para modelar ¢l movimiento de un
fluido laminar en un conducto es la ecuacion de Poiseville [3],
ec. 7.

Figure 2. En la figura se ve la representacion del esquema
utilizada para deducir la Ley de Poiseville, donde se tiene un tubo
cilindrico por el que circula un fluido que llena completamente el

volumen y se encuentra en flujo laminar, Ru < 2000 , el movimiento es
generado por una diferencia de presiones entre la enrada vy la salida.

La velocidad entre dos capas del fluido, una proxima a la
pared del wbo y la otra mas alejada, sera distinta por la
existencia de viscosidad, en las cercanias de la pared del
conducto el flujo se encuentra detenido y en la mitad del canal
su velocidad sera maxima, el valor de la velocidad del flujo a
lo largo del canal describe una parabola. Ahora bien, la fuerza
F por el drea actuante sobre la capa sera proporcional al
gradiente de velocidad por un coeficiente de proporcionalidad,

F / Area= Nu (d vf/ dr) (5)

este coeliciente es la viscosidad Nu, representada como la
friccion entre las capas del fluido. También debemos decir que
en los exuremos del wbo existe una fuerza generada por la
diferencia de presiones de la entrada vy la salida.

F=(Pi-P2) nr? (6)

Sustituyendo en la ecuacion (5) la fuerza F de la ec. (6) e
integrando para todo el dominio obtenemos la ecuacion de
Poiseville.

Vg=((P:-Pz) /4NuL) (R?-r?) (7)

La ecuacion de movilidad ionica ec. (1) y la ecuacién de
Poiseville ec. (7), componen el movimiento de particulas
cargadas dentro del microsistema, afectadas por un campo de
velocidades y un campo electrostatico.

Algunos modelos analiticos utilizados para modelar este
tipo de dispositivos consideran la velocidad a lo largo del canal
como constante, también algunos software incurren en estas
consideraciones, como lo hace el software Simion 8 [5 y 6]. A
continuacion mostramos las simulaciones obtenidas con el
software Simion 8 figuras (4 y 6) y la comparacion con un
programa realizado con el lenguaje Perl figuras (3 y 5), ambos
simulan la trayectoria descripta por particulas cargadas
moviéndose en un campo electrostatico en direccion vertical
ec. (1), y arrastradas por un [luido en la direccion horizontal ec.
(7).

A, Comparacion de los modelos

Las simulaciones se realizaron sobre la zona de deteccion,
la misma esta formada por un electrodo de 9mm de largo y
opuesto 4 este 9 electrados de 0,9 mm separados 0,1 mm cada



no. Primeramente se simulan en el software Simion 8
articulas de Nitrdgeno ionizadas con una velocidad de flujo
e 16 m/s y un campo eléctrico de 9 y 18kV/m.
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Figure 5. Imagen obrenida con el software Simion B del
muovimiento de iones de Nitrogeno dentro de la camara de deteccion con
una velocidad de flujo de 16 mv/s y un campo eléctrico de 18KV/m,
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Figure 4. Imagen de la simulacion realizada con Perl de las

expresiones matemaricas de las ecs, (1 y 7) del movimiento de iones de
Nitrogeno dentro de la camara de deteccion con un campo eléctrico de
18kVim.

Posteriormente se realizan las corridas numeéricas para
intensidades de campo elécuriico de 9y 18 kV/m, figuras (4 y
§). Los modelos son cargados con iones de Nitrogeno para
una velocidad de flujo de 16 mys.
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Figure 5. Imagen obtenida con el software Siniion 8 del
movimiento de 1ones de Nitrageno dentro de la camara de deteccion con
una velocidad de flujo de 16 mv's y un campo eléctrico de 9kV/im.
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Figure 6. Imagen de la simulacién realizada con Perl de las
expresiones matematicas de las ecs. (1 y 7) del movimiento de iones de
Nitrdgeno dentro de la camara de deteccion con un campo eléctrico de
9kV/m.

IV. Resurtapos Y CONCLUSIONES

En las figuras (3 y 5) mostramos la simulacion realizada
con el software Simion 8 y la comparacion con el programa
escrito en lenguaje Perl de las expresiones matematicas de la
movilidad ionica ec. (1) y la ecuacion de Poiseville para el
movimiento de un fluido laminar ec. (7).

Las dos curvas de la figuras (4 y 6) muestran los limites de
las trayectorias descriptas por las particulas cargadas en su
camino desde la zona de ionizacion hasta los detectores. En
tanto que el software Simion 8 simula las trayectorias de cada
particula cargada por ceparado, por esta razon se aprecian gran
cantidad de lineas.

Estos resultados, demuestran que la configuracion adoptada
en el presente disefio, permite optener una optimizacion en la
medicion de los parametros de  flujos en un recinto
miniaturizado, minimizando las energias necesarias para el
proceso, costo matematico del calculo, reduciendo costos de
materiales, y lograndose una excelente maniobrabilidad del
sensor, y opciones de uso casi ilimitadas. Asi mismo y como se
aprecia en las imdagenes los resultados obtenidos son
comparables pero el costo matematico del caleulo requerido
por el software y el valor econémico del mismo, ponen de
manifiesto las ventajas con las que cuenta la aproximacion
realizada con las expresiones de las ecs. (1 y 7). ademas la
ecuacion de Poiseville realiza una aproximacion mas realista de
la variacion parabélica de la velocidad del fluido en el canal.
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Abstract:

We propose a compact design of a IMS-cell detector. The aim of this work is to study and testing an
option of IMS-cell detector made with micro-fabrication technology, the detection mechanism relies on
the mobility of ions inside a chamber. Our Microsystems has a channel where enter the gas to analyze
continuously, in the first part of the channel gas is ionized (glow-discharge), the fluid continues its
movement to the detection area where a series of condensers to which an electric field is applied to
him to a tension forming that obtains deflection of the trajectory of ions according to its mobility. The

device uses the detection model called cross-flow [1].

Key words: ion, mobility, microsystems and cross-flow.

Introduction

The goal of this effort is to design and
fabrication a MEMS microsystem and the use of
take advantage of the microscale to implement
solutions already imposed on large devices. lon
Mobility Spectrometry (IMS) is a technique to
trace and characterize organic vapors in
ambient air. It comprises ionization of the
molecules and their subsequent time of flight
through an electric field. The analysis and
characterization of molecules is based on the
analytical separation of different ionic mobilities.
IMS for in-situ detection has generated great
interest in developers of military, safety and
environmental applications [2]. The design of
microscale IMS devices requires the precise
assessment of the behavior of air as it passes
through a chamber where ions are detected,
particularly when the volumes that are ionized
are in the order of the nano or picoliter. As a
result, the interaction of the fluid with the
geometries that it encounters in its flow path
and with the confining walls needs to be
properly understood. In the flow of gases inside
the chamber of an lon Mobility Spectrometer
(IMS) some difficulties have been observed.
Our proposed model used an ion source of the
type corona discharge, the disposition point-
plate and the detection is realised with the flow-
cross system [3].

IMCS 2012 — The 14th International Meeting on Chemical Sensors

Analytical models

Models based on the law of Peek to design the
ions generation system and the model of
differential flat condensers for the detection of
ions was used in this device. Peek's law is an
empirical formula to establish the breakdown
voltage for point-plate systems, it concentrates
the electric field strength at the tip, generating
an electric field amplification. Below the
breakdown value, when the electric field
intensity exceeds the maximum value
supported by the dielectric at a distance equal
to the product of tip radius and neperian
number, corona discharge begins [4]. The
equations (1) and (2) represent the Peek's law.

V,=m, 6" ]11(5/1-) Gy (1)

G, =30-(1+0301)/Vr-8 (2)

"Ve’ is the visual critical corona voltage, "mv"
irregularity factor for the condition of the
surfaces, "r' radius of tip, “S" is twice the
distance between the tip and plate, “0" air
density factor at 25°C and 760 mm Hg (is
equal to one) [5].

The design of the chamber of ion detection was
realized with equation 3. The mobility equation
gives an approximation, which represents a
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straight line that sets the limit tour ions space
detection camera ions with greater mobility to
the established by formulates it will be trapped
within the grated area of fig. 2 and those of less
mobile reach subsequent detectors.
h-v

Kmov = .(—; (3)
"Kmov" the mobility of ions in electric field, “h"
the height of the channel, "Vf' the velocity
average of the gas, “x" the length of the
detector, “E" the intensity of electric field. This
equation is a composition of two vectors of
movement that define the trajectory of charged
particles moving in an electrical field with a
velocity of drag. The vector of flow, considered
constant in an approach of first order moves in
the sense of x, the second vector generated by
the field and is perpendicular to the previous
vector.

Design Model

The system of underestimating has separate
tips and dishes 40 um with what the breakdown
voltage from is about 650 volts. The maximum
velocity of gas in the channel is 16 m/s (flow
rate 2 l/min) and the height of the channel,
separated from capacitors for detection, is 1
mm

Fig. 1. IMS-cell microdevice (1. inlet, 2. ionizers,
3,4,8. pads, 6,7. detectors, 5. outlet, 9. glass pillars)
The virtual model of IMS-cell is appraised
microdevice. The gas enters within the channel, part
ionizes there, fluid follows its movement until the
zone of detection where they are an adjustment of
electrodes forming an electrostatic field.

Fabrication process

The manufacture was simulated through
software CoventorWare 2010 [5], were realized
the optical masks necessary to define the
geometry that defines the model. Firstly a
photalitograph process is realized on glass, in
one of the substrates the ionization sources are
designed and the con electrode of detection
and on a second substrate the detection

IMCS 2012 - The 14th International Meeting on Chemical Sensors
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electrodes are defined. Soon a metal deposition
is realized through the technique of cathodic
deposition (Sputtering) [7], in the following step
removes the resin, this technique receives the
name of lift-off, in fig. 3 an image of optical
interferometry of the copper ion generators can
be seen realized on a glass substrate. The
channel by where the fluid moves forms with
the union of the substrates and two glass pillars
fig. 1. The separation of the substrates and the
size of the pillars correspond to height “h" of

ak=n

Egr- -1

—ifF—

Fig. 2. Scheme of basic detection to first order, two
vectors of movement within the detection camera
consider, first of the vectors is the velocily average
of the flow in flongitudinal sense and the vector
generated by the mobility ol the charged particle in
an electric field, generated by a source DC between
the electrode inferior and the electrodes superiors.
The measurement of loads is realized through an
electrometer.

T 1

ohf

| i e A Do

Fig. 3. This image was realized with a microscope
of optical interferometry, is appraised the system of
ion generation, the electrodes were micromade in
copper on a glass substrate.

werede
B U B

Fig. 4. Graph made from the equation (3)
which analyzes ions of nitrogen, looking for the
long ideal of the electrode according to the
applied field for various flow velocity 2,5,10 and
15 l/min.
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Fig. 5. The image see the signal detection for a
field of 9 kV/m by varying the flow rate of the gas, the
electrode detector has a length of 5mm. The greater

value of charge for the flow rate of 2/min was
obtained.
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Fig. 6. The image see the signal detection for a
field of 18 kV/m by varying the flow rate of the gas.
The electrode detector has a length of 5mm. The
grealer value of charge for the flow rate of 2V/min was
obtained and with the increase of the electrostatic
field it increases the charge detected.

Testing the model

The gas used for the experiment was Nitrogen.
The electrical source used was DC up to 1kV
attached to an electronic pulse generator. The
detection capacitors connected in series to
create a field electric of deflection (x=5mm),
these are connecting an electrometer, varying
the field electric between 9 and 18 kV/m [8], [9]

Results and Conclusions

The graphics of mobility fig 4, shows a perfect
situation for an electrode of 5 mm long and 18
kV/m all ions present in the channel arrived at
detectors, and should get the value of
increased charge. In the case that the field
value is 9 kV/m situations in will be less
favourable as well as for higher flow speeds. In
addition the case was analyzed | practice to
introduce a flow in inverse sense, negative flow,
in this situation the ions do not arrive at the
detectors since they move in opposed sense of
this form settles down a measurement floor in
which they are including the errors of the
measurement.
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It can be observed a clear correspondences
between the analytical formulation of detection
and experimental determination, allowing them
to use as a design tool.
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fabricated with MEMS technology.
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This work was based on the optimization of the design of a
microsystems of generation and detection of the IMS (Ion Mobility
Spectrometry) gas cross flow (cross flow) system. The objective
was to show ingenious solutions in this field of knowledge, which
simplify design, simulation and construction in a substantial way.

Introduction

IMS is an analytical technique used to separate and identify ionized molecules in the
gas phase based on their ion mobility and flight time in a carrier buffer gas. IMS for in-
situ detection has generated great interest in developers of military, safety and
environmental applications. Taking advantage of the micro-scale it is possible to develop
new solutions based on already known technologies for macro scale devices, such as
Glow-Discharge and the detection system cross-flow. The understanding of these
phenomena is of up-most importance in the sensitivity of the micro-systems.

‘:4‘ : -".'-"-}- __ !

Figure 1. IMS-cell microdevice (1. inlet, 2. ionizers, 3,4,8. pads, 6,7. detectors, 5. outlet,
9. glass pillars) The virtual model of IMS-cell is appraised microdevice. The gas enters
within the channel, part ionizes there, fluid follows its movement until the zone of
detection where they are an adjustment of electrodes forming an electrostatic field.

Analytical model
Source of ions.

Models based on the law of Peek to design the ions generation system and the
model of differential flat condensers for the detection of ions was used in this device.
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Peek's law is an empirical formula to establish the breakdown voltage for point-plate
systems, it concentrates the electric field strength at the tip, generating an electric field
amplification. Below the breakdown value, when the electric field intensity exceeds the
maximum value supported by the dielectric at a distance equal to the product of tip radius
and neperian number, corona discharge begins [4]. The equations (1) and (2) represent
the Peek's law.

Ve=mv*§*1*In(S/r)*Gv (1)

Gv=30*(1+0.301/ (1*5)) (2)
The value of the beginning of the corona discharge with the distance between end
and plate and the radius of the end are important parameters in the design of the

microdevice.

Detection system.

The design of the chamber of ion detection was realized with equation (3) and (4),
figure 2. Through the equation of mobility a line is obtained limits approximate between
charged particles of major and less mobility figure 4.

Kmob=h*Vf/x*E (3)

The mobility of ions in electric field Kmob, h the height of the channel, VI the
velocity average of the gas, x the length of the detector, E the intensity of electric field.

Niltgere
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Figure 2. Graph made from the equation (3) which analyzes ions of nitrogen, looking for
the ideal length of the electrode according to the applied field for various flow velocity
2,5,10 and 15 I/min. Taking the case of a speed of tlow of 2 I/'min and intensity of
electrical field from 9kV/m the length of the electrode is of less than Smm for the
analytical case.

Equation [3] is a composition of two vectors of movement that define the trajectory of
charged particles moving in an electrical field with a velocity of drag. The vector of flow
in x direction, the second vector Vd generated by the electrostatic field E and is

perpendicular to the previous vector, equation (4) and (5).
Vd = Kmov*E (4]
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VI = ((P1-P2)/(4* *L)) *hA2-r"2 (5]

The real velocity of the fluid in the channel equation (5) it is generated by the

pressure differential between the entrance and exit P1 and P2, L it is the length of the
channel, h is dimension of the channel and r is variation of the height of the channel
between 0 and h.
The importance of the calculation of the velocity along the canal is based on the need to
know its exact value in every moment, since if the velocity is too high risk that the flow
becomes turbulent, the number of Reynolds Rd should be <2000, and who by the raised
equations lose validity and efficiency of the device falls on the other hand if the velocity
is too slow the possibility that generated ions die, also from the point of view of design.
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Figure 3. This image was realized with a microscope of optical interferometry, is appraised the
system of ion generation, the electrodes were made in copper on a glass substrate.

Model Fabrication

The manufacture was simulated through software CoventorWare 2010 [5], were
realized the optical masks necessary to define the geometry that defines the model. Firstly
a photographic process is realized on glass, in one of the substrates the ionization sources
are designed and the con electrode of detection and on a second substrate the detection
electrodes are defined. Soon a metal deposition is realized through the technique of
cathodic deposition (Sputtering) [7], in the following step removes the resin, this
technique receives the name of lift-off, in figure 3 an image of optical interferometry of
the copper ion generators can be seen realized on a glass substrate. The channel by where
the fluid moves forms with the union of the substrates and two glass pillars figure 1. The
separation of the substrates and the size of the pillars correspond to height h (h=1mm) of
equation 3.

Experimental Design

The gas used for the experiment was Nitrogen. The electrical source used was DC up
to 1kV attached to an electronic pulse generator. The detection capacitors connected in
series (o create a field electric of deflection (x=9mm and 5mm), these are connecting an
electrometer, varying the field elecuric between 9 and 18 kV/m [8], [9].
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Abstract

lon-mobility spectrometry (IMS) is an analytical technique used to separate and identity
ionized gas molecules based on their mobility in a carrier buffer gas. Such methods come in a
large variety of versions that currently allow ion identification at and above the millimeter
scale. Here. we present a design for a cross-flow IMS method able to generate and detect ions
at the sub-millimeter scale. We propose a novel ion focusing strategy and test it in a prototype
device using nitrogen as a sample gas. and also with simulations using four different sample
gases. By introducing an original lobular ion generation localized 1o a few ten of microns and
substantially simplifying the design, our device is able to keep constant laminar How
conditions for high low rates. In this way. it avoids the turbulences in the gas flow, which
would oceur in other ion-focusing cross-flow methods limitng their performance al the
sub-millimeter scale. Scalability of the proposed design can contribute o improve the
resolving power and resolution of currently available cross-flow methods.

(Some ligures may appear in colour only in the online journal)

1. Introduction

lon-mobility spectrometry  (IMS) is a  well-established
analytical technique used to separate and identify ionized
molecules in the gas phase of a volatile compound. This
technique is based on the molecules’ mobility in a carrier butler
gas. The ions acquire a drift velocity through their mobility
due 1o interactions with an electric field of magnitude £, To
the lowest order. drift velocity is

vy = KE. ()

with K the ion mobility, which allows us 1o identify the
compound. A dependence of K with thermal fluctuation,
electrical charge. gas density and collision cross-section, can
be obtained from the balance between mobility and dilfusion
forces during an clastic collision of the ionized molecule
against a neutral molecule [1, 2],

Traditional devices for time-of-flight IMS |3] come in a
wide range of sizes (often tailored for a speciftic application)

0960 | 31771 3045024 +08533.00

and are capable of operating under a broad range of conditions
[4] above the millimeters scale |5]. These devices use an ion
impulse tield that is parallel (o the flow of the carrier gas [3],
In contrast, aspiration condenser IMS also known as cross-
flow methods [6, 7] use an impulse field that is transverse 10
the Hlow of the carrier gas. A transverse impulse field allows
splitting of a stream of ions within the low of the carrier bulTer
gas. according 1o the respective mobility of ions [8]. Two main
movement vectors are obtained: one in the low’s direction and
the other perpendicular o it. Devices that apply this method
are remarkably compact and relatively easy 1o manufacture
using micro-system technology.

There are many methods of cross flow combined with
pattern recognition and also  mass-spectrometry  for ion
identification |2, 9. 10). One problem with these methods
is the low resolving-power due to overlapping of ions on
detectors caused by diffusion and space charge effects. Such
effects can be reduced by increasing the flow rate as long
as luminar How conditions remain the same. A swept-field
aspiration condenser IMS uses a variable electric drift field

) 2013 [OP Publisting Lid  Printed in the UK & the USA
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Figure 1. Longitudinal section of the channel with localized
production of ions (lobes of jons) und the trajectory that follows
these particles within the detection area. Due (o on localization,
generated flows result in a stream of ons with small sections like
focused 1ons. Under laminar Now conditions licld £ drifts 1ons 10
produce the stream reaching the detectors. lons with larger mobility
K, reach the detectors closer to the entrance, between positions

(g, i) and (L ), whereas ions with smaller mobility Ky reach the
detectors at farther positions, between (v, i) and (v, /).

to move all ion species across a single detector electrode
[11]. A variable deflection voltage applied to a single detector
electirode can replace a detector made by an array of electrodes.
An ton mobility distribution 15 obtained by applying the
discrete inverse Tammet transformation to / (V) data. However,
reconstruction of the ion mobility distribution is difficult when
the signal 1o measure 1s comparable to the noise and, therefore,
identification possibilities of the actual signal are reduced.

A radioactive jonization source is commonly used 1o
produce 1ons. However, in this way. ions completely cover
the entrance to the detection zone making their identification
difficult. To increase identification capabilities, some ion-
focusing methods proposed [ 12, 13] the use of funnels (o guide
ions before the splitting caused by the transverse impulse lield.
Basically, ion locusing creates a concentrated starting point for
ions to start to travel forming a well-defined wrajectory for each
compound and allowing to improve ion identification. lons
with different mobility will have different trajectories [12] It
has been utterly expensive and complex to apply this kind of
solution so far, because of the inconveniences existing at the
sub-millimeter scale. In the ion-focusing aspiration condenser
IMS. funnels or intricate channels are implemented (o narrow
down the flow inside the system [12, 13], thus generating
potential turbulences which do not allow the jons to continue
their travel. This results in a loss of identification efficiency
[14] when both high flow rates and a laminar condition are
NEeCessiry.

Here, we present novel concepts tor a different approach
to produce ion focusing without any physical object acting as
a Tunnel. As illustrated in figure 1. 1ons with mobilities K|
and K, where K = K starting at the same initial location
near generated lobes of ions and defined by a stream of 1ons
with lower position (xy. 0) and higher position (. Ay ) travel
toward the detection area forming two streams. One stream
reaches the detection area that starts in (x,. ) with length
Ao — \'j, for ions with Ky mobility. The other stream reaches
the area that starts in (v, /1) with length x, — ], for ions with
K> mobility. None ol the ion streams will overlap detectors,
and the required separability will be verified as long as the
trajectory ol wons with larger mobility (and moving on the

lowest side of the ion stream) and the trajectory of ions with
smaller mobility (moving on the higher side of the ion stream)
will meet at a point (x;. vy), vy < &, with /i being the channel
height.

This work is organized as tollows. Section 2 presents basic
equations describing the proposed model. Section 3 describes
the integrated prototype that we designed containing the two
main parts for ion generation and ion detector, Section 4
summarizes results for witness of the corona discharge regime
of the proposed ion generation. Section 5 describes how to deal
with the transport of micro-generated ions from their origin
Lo detection. Section 6 presents analysis of the experimental
prototy pe setup Lo generate localized ions or lobes of ions. This
section also presents a numerical simulation of the resolving
power and resolution to show the advantages of our proposed
device. Finally, section 7 includes our main conclusions.

2. Theory

The hypothesis based on a localized ion generation and laminar
flow means that the access ol generated ion 1o the detection
zone is very small, with height v = 0. For a constant carrier
flow in the detection zone. two orthogonal components exist
in ion movements: the constant low velocity v, and the drift
velocity vy, equation (1). Therefore, considering that an ion
from (xy, ) uses the same tme 1o arrive 1o the detector in
{x, 1) Tor each direction ol movements, we obtain
vy I

KV

where the drift field can be estimated by V /A, assuming border
effects are negligible and the electric voltage V. applied on
the detectors. generates a uniform field in the detection zone,
Having defined a desired meeting point (v v, ) for those
trajectories in the plane vy in figure | and assuming uniform
velocities as in equation (2). we can estimale

X —Xg = (2)

A=Ay = %J; i—i-_\'; = [:‘i—ii(";l — ). (3
With the voltage V and [low velocity vy being the same for both
molecules, we propose that separability will be guaranteed
provided that vy < A. Therefore, in the case vy = h. we find
an upper bound for the ion-focusing size

K
hy=hl1—-—1. 4
w :( Kl) W

needed 1o separate two ionized molecules according to their
mobility and the channel height. Our main hypothesis centers
on ion locusing being possible via the geometric design
ol the jon-generator. Equation (4) provides an upper bound
for the scaling of this focalization with the detection size
ol the device allowing the identification of the species. This
requirement 10 scale the system prompted us to use micro-
system technology. The originality of the present research lies
in the solution reached,

3. Description of the proposed micro-device

The device was designed considering both the position and
direction ol mobility vectors ol ions, from the generation
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Figure 2. Three-dimensional model of the proposed micro-device.
The carrier gas mixes and the sample enters o guide channel
determiuned by two guides (9) and two substrates (1) (only the
inferior substrate is shown). In the area of 1onization, six sources
mounted on the surtace of the infenior substrute. connect
individually (2) through connection electrodes (8). A single
connection (4) flat electrode (7) 1s mounted over the inferior
substrate of the detection zone, Sectioned Hat electrodes (6) that
connect individually (3) are mounted on the superior substrate. The
carrier gas is finally released through an exit (5).

and transportation of ion up to their detection, This design
was made possible by arranging the respective directions
of electric discharges, fluid transportation and the electric
ficlds used for detection, orthogonally to each other. In this
way, we minimized influences among the ion movements in
these directions. By employing a virtual model of the micro-
device using the CoventorWare software [15] we constructed
the design shown in figure 2. This software allows us to
sinulate the construction of the model: from the optic layers
to the manufacturing process [18]. With lift off, the design
proceeds: a positive photo-resin is deposited on o glass
substrate and protected with a plastic cover, containing the
image of the target structure. The resin is modified by UV light
in unprotected places, and the unmodified part of the resin can
be removed with the cover as well. The remaining construct
is completely covered with a layer of copper using an anionic
deposition process |[17]. Finally, the resin layer is removed
with acetone, leaving the geometry of the copper layer on the
substrate. This manufacturing process has been used because
of its flexibility und sturdiness. Also, one goal of this work is
oblaining a minimum size compact ion generation/ion detector,
with low cost and simple manufacture.

The propused micro-device has two main zones (see
figure 2); the iomzation and the detection zone. In the
ionization zone, lobes of ions are generated by employing
an electric discharge of corona type (see section 4 for details).
Charged particles of the sample are transported via a carrier
gas 1o the detection zone. When entering the lirst zone, both
the carrier gas and the sample move along the (wo guides
through the device toward the ionization zone. The guides
determine the separation distance between two substrates: only
the inferior substrate is shown in figure 2. The ionization zone
consisting of six sources is mounted on the surfuce of this
inferior substrate. Each source has seven pairs ol flat, metallic
electrodes, the two clectrodes, placed in front of each other
at 40 gom. The anode has six triangular tips. at a distance
of 300 pm from one another, and one flat cathode. The

distance between two sources is 1500 gem and the last source is
540 pm away from the detection zone. These can be
individually connected across the connection electrodes,
figure 2 (2) and (8),

In the detection zone. the detectors are immersed in an
electrostatic field that deflects and separates ions according to
their mobility. This zone has a flat electrode with a single
connection mounted on the inferior substrate. Individually
connected and Mat-sectioned clectrodes are mounted on the
superior substrate, Each electrode is 900 gm long and at a
distance separated 100 gem from the next electrode. as shown
by (6) and (3) respectively m figure 2. The total length of the
channel is 7.5 = 10% gm but the maximum active zone is less
than half of this length. Channel width is 2 x 10* m and
height is 107 gom. With these dimensions and an air stream of
around 0.33 x 10" m s ' we estimate a flow in the laminar
regime due o Ky 2 1000,

4. lon micro-generation

The ion generation problem is solved using a localized
production of a self-limited discharge. Electric discharges
due o dielectric rupture can be produced via enough energy
accumulation between two electrodes on which an electrostatic
difference voltage is applied [19]. For our propose, the
state before the beginning of luminescence, also known as
the corona discharge, is just enough to ionize the sample.
Therefore. it is possible o develop the electric field and the
electric voltage before the electric discharge by solving the
Laplace equation in a volume defined by a closed surface. In a
separate work [20]. we study whether the empirical Peek's law
[21] that establishes the necessary electric voltage in the anode
to witness a corona discharge can be applied at micro-scale.
In summary, in these analysis. the electric field was calculated
inside the ionization volume defined in section 3 by solving
the Laplace equations® for the configuration displayed in
figure 3(e). The left panel shows the magnitude of the electric
ficld on a section of the ion generator volume that contains
the tip of the central triagngular anode. The voltage applied
corresponds to critical values experimentally determined for
nitrogen gas, V, = 650,706,807 and 880 V and § =
40,45, 50 and 60 gem, respectively, with constant curvature
radius of the anode tup » = 12.5 pm. We found that it is
possible to approximately establish the same average distance
1y from the origin of the curvature radius to the surface defining
avolume where £ = 3V um L As Peek’s law is verified al the
micrometer scile |20, this same average distance 7 should be
approximately equal 1o an effective radius ry = 1+ 30.1/r,
measuring the curvature radius in micrometers. This prediction
becomes true with a 10% sampling error in every case.

* The numencal caleulation was done through Laplace's equation extended
10 the entire volume. The algorithm used is called P-FFT (precomected fast
Fourier transform) |22] and it imposes conditions of symmetry on the top
and sides of the volume. At the botom edge conditions are voltuge o the
electrodes, posttive on nails and zero for the plane, while the bottom surfuce
charge surfuce boundary conditions on which find electrodes is zero [ 23]
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curvature (7 = 12.5 gm) of the three prongs forming the anode is the same for all cases in which § varies. The effective radius 7, is the
average distance in which the electric field falls 10 3V gm™" from the anode.

5. Localized ions and cross-tlow

The proposed alternative solutions for ion focusing using
a corona discharge ion micro-generation are described in
sections 2—4, Considering that equation (1) and cross-fow
design concepts can only be applied in a non-turbulent regime,
we analyzed how the fluid should travel along the channel,
We propose a channel with a rectangular section that remains
constant along both zones of the device, which means that
there are no detours, expansions, or contractions along the
entire flow. Considering this, first we verily the laminar low
condition by using the Reynold number that we estimate for
non-circular sections as

Kp = i ke’ (5)

i terms of the cinematic viscosity v and the hydraulic radius
Ry = wh/2(w + h) corresponding o the ratio between
the Muid normal section area and its perimeter. and 1w as
the channel width. The flow rate @ is implicit in the above
equation, because it is estimated as the average velocity of
flow v, multiplied by the section of the channel: O = whu,,
For the objective of our proposed design, we made o
significant size reduction for 4 and w. The bottom edge
conditions are voltage 1o the electrodes, positive on nails and
zero for the plane, while at the surface supporting of electrodes.
the edge conditions are charge surface density. which is set to
zero. However, O cannot be oo low, because the number of
ions would be oo small to be analyzed. Also, longitudinal
dimensions of the channel have to be small enough so that the
lifespan of generated ions is longer than the time they take
1o arrive to the detection zone. All this together allows us to
establish a higher 1on velocity and a range for the dimensions
of the device. Dimensions can be optimized 10 obtain a device
elticiently functioning at the smallest possible scale [ 16].
The Now is generated by the pressure difference between
the device entrance and exit, Py and /5. respectively. Velocity
is modified by friction between the tuid and the walls due 1o
glides of imaginary layers of fluids. Assuming that the fluid
is irrotational and incompressible and fits the device static

oo

s00

fi0
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1 -l

Height of the channel [pm]

U 2000 1000 6000 s000  1oooa
Longitudinal dimension of detection area [pun|

Figure 4. Numencal simulation ol trajectories for ions in the area of
detection when applying 9 and I8 V voltage differences between
cathode and anode. The continuous line for the parabolic profile
equations (6) and (1) for two initial positons (0.0) and (0,50 gem).
Dushed dotted line illustrates a uniform profile with initial position
(0.0,

condiuons ol the wall, we analyze its dependence on vertical
direction, obtaining by force equilibrium
> ]

f 3
'—'lm‘-':‘_\'th =¥, (0)

where L is the channel length and v is the height variation for
the channel that goes from 0 10 & as defined in section 1.

In order to investigate the role of velocity profiles in a
sub-millimeter scale, we consider numeric simulation for the

uply) =

trajectory in a plane (x, v) ol ideal 1ons with the same mobility
as nitrogen when driven in the direction v acquiring a vy (y)
of equation (6) due 0 Py = P, = 5.35 « 103 dyne 11:11_3.
L =75 x10"umand v = 1.822 < 107" dyne spm™"
and driven in the direction y acquiring v, given by equation
(1) for K = 2.2 x 10% um* Vs~ due to a vollage difference
of 9 und 18V between Ml detector electrodes (anode and
cathode) separated by #i = 10% wm. In figure 4 trajectories
are shown lor two initial positions (0,0) and (0.50 jem) which
represent hmit cases due 1o the localization of jons as shown
in ligure 1, they are caleulated for a parabolic profile resulting
in a narrow laminar stream. We also show the trajectory for a
uniform profile and initial position (0.0). The trajectory with
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Figure 5. Charge measurements using an electrometer. Upper panel:
measurements of the total charge as a function of the flow rate.
Lower pancl: measurements of the charge in each detector.

initial position (0.50 g2m) is not shown, because being for the
uniform profile it belongs to a parallel line separated 50 pm
from the first one. defining a straight laminar stream.

Standard cross-flow method operates at a scale ol ten
ol millimeters [11], where the change in the velocity profile
due o viscosity elfects is negligible. However, at a sub-
millimeter scale viscosity effects must be taken into account.
By neglecting the fact that the velocity depends on y. errors
in position detection as high as the channel height # could be
made, as shown in figure 4. Note that, when duplicating the
applied voltage. ions are detected at a distance that is hall as
long as that corresponding to the vollage applied originally.
This is due to inverse proportionality equation (2) between the
horizontal position of detection and the voltage apphed to the
detector, that 1s here approximately veritied when considering
VISCOSILY.

6. Results

First, nitrogen gas flows through the channel of the device,
controlled by a regulator. Then, a pulse generator is connected
to i 650V de source producing every Sms a pulse that lusts
50 yes. We analyzed the ion charges C' by serially connecting

an LV 8 Keithley 6514 electrometer to the arrangement of

detection cathodes. as illustrated in the upper panel of figure 5.
The accumulated charge is measured at 20 s intervals. The
average is calculated over ten measures for each individual
and all electrodes. Data dispersion according to the average is
lower than 3%. Figure 6 shows the charge C normalized with
Cy depending on the flow in the device and cases in which
the detection voliage is fixed at 9 and 18 V. The relerence
charge Cy results from the same experiment, but using nitrogen
streaming in the opposite direction ensures the absence ol ions,

[ B

4 (i s 10 12
Flow rate | 1/min |

Figure 6. Charge signal C normalized to charge C) depending on the
flow rate for 2,5, 10 Tmin ", Clear (dark) gray bars correspond 1o
OV (I8 V)

1 2 3 4 5§ 6 T 8 9
Detector Number

Figure 7. Signal of charge C normalized with €, tor the flow rate
2 1min~" as u function of the detector lubels. White bars represent
9V, light gray bars represent 18 V, dark gray biars represent 28 'V

and black bars represent 46 V.

Cy i1s needed because the electrometer is sensitive enough o
capture spurious signals during the experiment, such as signals
produced by the generation of ions. Parameters established
in these experiments are taken from the theoretical example
analyzed in section 5. Thus. the highest charge possible is
obtained for a low rate of 2 I min ' When increasing the flow
rate to 5 Imin ', the charge diminishes to more than half of
the previous charge. Note that also the difference of 45% with
higher signal for 18V is consistent with our theoretical model,
since concentrating detection toward half of the length of the
detection zone increases the probability 10 detect ions. In the
context of an optimal design that considers the lifespan of ions,
a better signal is obtained using 18 V rather than 9V because
ions at 18V are detected in half of the time than ions at 9V.
With flow rates of 5 and 10 Imin~' we expect a transition
toward the wrbulent regime. Because of the loss of laminar
flow condition, as predicted in section 5, no signilicant signal
differences are expected for these flows a9 or 18 V.

To verily if the generation of localized lobes of 1on is
enough to separate and identily ions, the electrometer has been
connected in such a way Lo separately measure the signal of
the charge O at each detector (see lower panel in ligure 5). We
normalized the signal with Cy fora 2 Imin~" flow rate and four
different detection voltages, Y. 18, 28 and 46 V, respectively
(see figure 7). € is obtained for each detection, by a neutral
gas streaming in the opposite direction.
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When comparing results in figure 7 with results from
the numeric simulation for detection voltages of 9 und
I8 V (figure 4), and additionally considering the dimensions
of detectors in the micro-device (see section 3), we obscrve
that the highest signal values are measured in those detectors
placed at positions and distances predicted by simulation.
According to equation (2), there is an inverse relationship
between detection positions and applied voltages. This means
that by increasing the applied voltage two, three, and fivefold
(from 9 1o 18 V. =28 and =46 V, respectively) the highest
signal is measured by the detector positioned at half, one-third
and one-lifth of the total distance, respectively, as predicted by
simulations.

This prediction is highly accurate in an ideal case of
uniform profile. In the most realistic case. a small correction is
necessary, because collection distance predictions are higher
than inferred by equation (2) (see section 3, discussion
in the last paragraph). A correct focalization by local ion
micro-generation  during our experiments was crucial 1o
experimentally verify the model.

The proposed experimental configuration allows us 10
determine an ionization volume with a diameter corresponding
to as little as 10% of the channel height 4 (see analysis
in section 4). Higher ion localizing is possible by repeating
analysis of section 4 and shrinking the curvature radius of the
jon generator.

With respect to separation based on ion mobility, we
could state that the performed experiments involving four
voltages and one compound could ideally be translated into
an experiment involving one voltage and four compounds.
This is possible because the channel height is constant, and £
is approximated o V/h in equation (1), which means that the
drift velocity depends only on the product of mobilities and

the applied electric voltages. Therefore. to translate results
from figure 7 into the problem of separation by mobility,
means Lo consider changes in which the compounds’ mobilities
would duplicate, triplicate and quintupling. However, expected
changes in mobility among different compounds are usually
small. For example, there is a difference of 24% between the
mobility of toluene (K = 1.78 < 10% um® V' s7') and that of
nitrogen, but for many other compounds such differences are
actually much smaller,

Figure 8 shows numeric simulation of the ion trajectory
using a voltage of 18 V and a carrier flow rate of 2 I min ', Our
design was able to separate signals corresponding (o nitrogen
and toluene because these were not overlapping as it is shown
in the insets of the upper panel in figure 8. The insets show
details of positions where ions impact the detectors and C/Cy
is the charge normalized 1o the 1otal charge as a function of
detector labels. Detector is segmented and it is represented
in figure 8 with alphanumeric labels on each subdivision.
According o our analysis in section 3 and employing equation
(2), we cuan estimate that, for I8 V., an increase ol mobility of
24% would be equivalent 1o an average displacement of an ion
current from the middle part ol the fifth detector o the left
by 870 jem. Because this distance is slightly bigger than the
diameter of any ion stream reaching that position, ion streams
both before and after displacement should not overlap, thus
detecting two distinct signals. This result is consistent with
our prediction about scaling between the ion current diameter
at the entrance /iy of the detection zone and the channel height
h (see section 2). In our design. hy/h = 0.1, and we verify
equation (4) for tluene and nitrogen. In contrast, our design
was not able o separate the overlapping signals ol acetone
and ethanol, as shown in the lower panel of figure 8, because
the respective mobilities are only slightly different from
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are as in the experimental device. Insets show the details where ions impact and the normalized C/Cy charge distribution on detectors,
Segmented detectors are indicated with alphanumeric label on cach subdivision,

one another (3.4% ditference). Thus, according to equation
(4). 1o separate acetone from ethanol. iy /i should be less than
0.034, that is not verified with the actual size of the designed
device,

The main advantage of this proposed device 1s its
scalability that ultimately depends on the required application.
Scalability can be tested by applying equation (4) to ethanol
and acetone which predicts that for channel height 4 =
1000 em an upper bound fhy = 34 um is required for the
initial diameter of the ion stream. It is possible o separate
signals of acetone and ethanol by reducing the size of our
proposed device by an order of magnitude, since localization
would then be smaller than the predicted upper bound /i, (see
figure 8). The ideal trajectories of ion sireams corresponding 1o
acetone and ethanol in scaled conditions with detection voltage
180 V. and localization of ion generation smaller than 30 pom,
in order that iy/h = 0.02, 0.007, are shown in figure 9. The
other parameters match those of the experimental device.

With the proposed device the charge signals are not
wransformed to average time of ion detection as it was done with
other ion-focusing methods [ 13, 14]. although the implicit ion
focusing proposed in this work could also be adapted to apply a
Tammet transformation [ 1], A similar physical interpretation
of resolving power R, might be followed by defining K, as the
ratio of average trajectory position to the trajectory dispersion.
Note that this definition does not consider the finite size of the
detector. Furthermore, we are idealizing the fact that enough
charge would be detected in such cases [12]. Accordingly. the
resolution R 1o separate two signals is defined as the ratio of
the difference between the two average trajectory positions
1o the larger trajectory dispersion of both. R, and R for our
device to separate signals of acetone and ethanol were obtained
from C/Cy as it is shown in the insets ol figures 8 and 9
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Figure 10. Resolving power R, and in the mset K 1o separate
signals of acetone and ethanol as a function of fiy /i Applied voltage
is adjusted according to the variation of # =500, 1000 and 1500 pm
in order that £ 1s the same in all cases. The carrier flow rate is

2 Imin~" and other parameters are as in the experimental device.

by simulations of ion trajectonies using a parabolic profile of
velocity drilt with random initial height of ions starting up
to Jiy tocalization length. In figure 10 we show for & =500,
1000, 1500 gm and some comparative cases of /iy, the R,
and R as functions of fiy/h. We can see that R, is comparable
with another ion focusing method [14] for /iy = 30 pm and

» = 10. However, to be able to separate acetone and ethanol
from a mixture of the two compounds both a higher resolving
power and an increased focusing are required. Note in the
inset of figure 10 that for Ay = 20 m and £ = 1000 pem,
R < | and compounds cannot be totally separated as it is
shown in the upper panel of figure 9, while for /iy = 7 gem and
h = 1000 gem, R > | and compounds are well separated as
it is shown in the lower punel of figure 9. Larger K imposes
a challenge for low laminar condition, The device that we
designed would be able 1o meet these requirements, because
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it does not need any physical object that could change fluid
dynamiges, as in the currently available cross-tlow methods.

7. Conclusions

In this work we address the problem 1o identily ion species it
the sub-millimeter scale based on their mobility and a standard
cross-flow method. To solve this problem, we propose a novel
manufacturing method using micro-system technology. We
analyze the corona discharge and verify Peek’s law in the
micro-scale. With this, we dimensioned the geometry for
the proposed ion generator allowing it o localize the ion
generation and. therefore, implicitly focus ions 1o the entrance
of the detection zone, in a smaller size than the drift height. At
the same time. we analyzed the flow of the system to design
transportation of ions from their generation point to their
detection point. By introducing orthogonal movements we
made numerical simulations o analyze viscosity effects und
state experimental configuration to guarantee the laminar How

condition. We found a simplitied design for the construction of

the micro-system, which avoids expansions or contractions. In
this way. turbulence and stopped-flow zones are minimized in
an adequate ow range, allowing us to optimize the functioning

ol the device. We performed experiments on a prototype of

the proposed design to verify our hypothesis on localized ion
generation as a solution for ion species identification at sub-
millimeter scale. Variation of the average trajectory of the ion
stream with the variation of driflt velocity can be analyzed
with a parabolic velocity profile. We showed that for a case in
which variations of drift velocity are 25%, the charge signals
displayed a negligible overlapping of | mm on the detection
zone. For smaller differences in other volatile compounds we
would need to adjust the parameters used here (as these depend

on the application of the device), but not the architecture of
the design. We have proposed an upper bound for the size of
the ion lobes in terms of the total drift height and the ratio of

ion mobilities to effectively separate ion species. Finally, we
highlight how our design is elegantly simplified compared 1o
more complex solutions inother methods [ 13, 14]. We obtained
acompact micro-model that has two advantages: it does not use
radioactive sources to generate ions, but an electrical source
not exceeding 1 KV, and it would reach a higher resolving
power than the currently available methods,
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8.3. Estudios de Posgrado
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o lutroduceion a la ciencia e ugenieria. 2006-UNRC
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o Seminario de investigacion en cienclas de la ingenierte 2006-UNRC
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o lutroduceion a la ciencins de los materiales. 2007-UNSAM.

e Mecanica de la [ractura, 2007-UNSAM

e lutroduccion a la fisica del sélido. 2005-U/NSAM.

o IMilosofia de la Ciencia. 2008-1TNSAM,

e Modelado por elementos finitos, 2009-UTN FRBA.

o Solidificacion. 2010-UNSAM.

o 'Transformaciones de fase. 2010-UNSAM.

o Modelizacién de Propiedades y Procesos de Materiales. 2010-UNSAM.
o [ropiedades mecanicas. 2010-UNSAM.

e Materiales poliméricos y compuestos. 2010-UNSAM.

e 'Termodinamica de los wateriales, 2011-UNSAM.

e Cristalografia v Difraccion. 201 1-UNSAM.

e Delectos en cristales. 2011-UNSAM.

e Difusion. 2011-UNSAM.

e lutroduccion histérica a la filosolia de la ciencia. 2011-UNSAM.

e Microscopia electronica y microanalisis. 2011-UNSAM,

8.4. Cursos de capacitacion en Micro y Nanotecnologia

s Curso de miero y nano tecuologia (Micro/Nano processing Technology), Fig. 8.8.
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Capacitacion en manejo de residuos peligrosos (Managing Hazardous Waste), 8.9,

s Capacitacion en seguridad de sala limpia (MTL Safety Quiz), 8.10.

Capacitacion en el uso de productos quimicos. (Chemical Hygiene Training). 8.11.

Capacitacion en el uso de acido fluorhidrico (Hydrofluorie Acid Training). 8.12.

8.5. Elementos utilizados en la fabricacién de los prototipos

s Miscaras Opticas del modelo preliminar, Fig. 8.13.
» Miiscaras Opticas del modelo de generacién y deteceion por flujo eruzado, Fig, 8 14,

s Plano de la pieza de ingreso de gas de muestra al microdispuositivo, Fig. 8.15.

Universidad Nacional de San Martin 110 Instituto Sabato



MISCELANEAS

u UNSAM

f\m‘\‘$!§!‘!?}6\!\ﬂ\\‘\w\\%‘!\f

gpggggggg g pgggppggpppgpgy

g g PP ss PP s sSSP I SIS III SIS I ISP

ABojouyoe) swelsAsosoiw

s00 LN

ABotouyda) Jo IMIISUY| SHasSNPesSe

9SS0 solueyp, 13008 ‘LopANGIY 9]

8007 ‘8Z/1-22/1 7

w“wh v \v%@“ﬁ.fuﬂ\.@yh M«v wN-vaNn.evw n.mv«-—ub«‘?ﬁ.ﬁ“.‘ w.-\m 144 mvwﬂcwéuv\m n\-WpVantnM\Uuh m.za}uwn.\vr&ﬂ..\dﬁ)‘
gy prafle Flojoviyn Swstiaren g owvy oiony wof o hopropsn vy prpsagrs 1)y

|ZI31Q @sop wenp py: inhe vy

wopyhuo) Jo by
(rempesan fpenpr]
ABOjOUYII] HUISSII0I4 OUCN/OIOIN

g g ‘\\‘\MA

......

sy sssss

Figura 8.8: Curso de Micro y Nano Tecnologia. MTL. MIT, USA
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Figura 8.13: En esta imagen se ve las nuiscaras utilizadas pava constouir el segundo modelo. ED mismo
se utilizo para verificar las leyes de Peek y PPaschien, desarrollado en la see. 4.1.3.
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Figura 8.14: Estas mascaras se utilizavon para construir el modelo de generacion y deteccion de wones
por Hujo cruzado desarrollado en la secd.2.
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Figura 8.15: Podemos ver en esta imagen los planos de la pieza construida en material polimerico para

conduciv ol gas a analizar dentro del microsistema, la misma esta disenada para inchiin en suinterion

lus sustratos de vidrios de 25x75mm.
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