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Ortsgenaue Ablagerung von Aminoséurepartikeln fir die kombinatorische Synthese von
Peptidarrays auf einen Chip

Die ortsgenaue Ablagerung von Aminoséaurepartikeln auf einen Chip liegt der parallelen kombinatorischen
Synthese von Peptidarrays mit Spotdichten oberhalb von 10* cm™ zugrunde. Es wurden drei miteinander
wechselwirkende Bereiche betrachtet: Die Anpassung der elektrischen Eigenschaften der Partikel, der Partikeltransport
zur Chipoberflache und die Erzeugung von selektiv wirkenden Kréften auf der Chipoberflache. Die g/m-Werte der
Partikel sowie deren Ladungsverteilung wurden mit Hilfe verschiedener Methoden gemessen. Die triboelektrische
Aufladung der Partikel beim Kontakt mit Plexiglas und die Abhéngigkeit des g/m-Wertes vom Druckluftstrom wurden
ebenfalls untersucht. Als Ubertragungsmethoden wurden die ortsgenaue Ablagerung der Partikel aus dem Aerosol, die
selektive Desorption von Aminosdurepartikeln und die so genannte Positionierung der Partikel evaluiert. Ein
qualitatives Modell der Ubertragungsprozesse in der Aerosolkammer wurde erstellt. Die kontaminationsfreie
Ablagerung von Partikeln mit einem mittleren Durchmesser von 10 um aus dem Aerosol kann an Potentialflachen mit
einem Raster bis zu 50 um und bei Spannungen oberhalb von 30 V erfolgen. Bei einer VergroRerung der elektrischen
Felder auf der Chipoberflache wird die Ablagerungsselektivitit vergroRert. Auf Basis der Ubertragungsmethoden
wurde ein Anforderungsprofil an das Chipdesign erstellt. Selektiv wirkende elektrische Krafte wurden mit Hilfe eines
CMOS-Chips (AMIS CO7M 12T100 Prozess) erzeugt. Die Stromspannungskennlinien der Hochspannungstransistoren
mit einer minimalen Breite von 1,8 - 2,0 um wurden gemessen und simuliert. Es wurde die Méglichkeit zur Integration

von Photodioden auf einem CMOS-Chip fiir optische Nachweise bei der Anwendung der Peptidarrays betrachtet.

High resolution deposition of amino acid particles for the combinatorial synthesis of peptide arrays
on a chip

The high resolution deposition of amino acid particles on a chip is one of the basic elements of the parallel
combinatorial synthesis of peptide arrays with spot density of 10* cm™? and above. Three interacting tasks were
considered: The adjustment of the electrical characteristics of the particles, the particle transport to the chip surface,
and the generation of selectively acting forces on the chip surface. Both the g/m-values of particles and the particle’s
charge distribution were specified with different methods. The triboelectric charging of particles contacting plexiglass
and the dependency of the g/m-values on the airflow were investigated. The high resolution deposition of the particles
from an aerosol, the selective desorption of amino acid particles, and the so-called positioning were evaluated. A
qualitative model of the transport processes in an aerosol chamber was developed. The deposition of particles with a
medium diameter of 10 um from aerosol without contamination can be conducted on electrodes with a grid of down to
50 pum and at voltages of 30 V and above. Increasing the electric fields on the chip’s surface leads to an improved
deposition quality. Requirements to the chip design were determined based on the different transport types. Selective
electrical fields were generated with the help of a CMOS-Chip (AMIS C07M 12T100 Process). The current-voltage
characteristics of high voltage transistors with a minimal width 1,8 - 2,0 um were measured and simulated. The
possibility of integrating photodiodes in the CMOS chip was considered with respect to optical detections in peptide

array applications.
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Einleitung

1 Einleitung

1.1  Array-Technologien als Methode zur Untersuchung von komplexen Systemen

Heutzutage wird eine rasante Entwicklung im Bereich der Array-Technologien
beobachtet [SIM03, HULO04]. Array-Technologien ermoglichen die hochgradig parallelisierte
Suche nach Bindungspartnern von bestimmten Molekiilen oder Materialien, die in Form einer
Substanzbibliothek mit definierten Adressen auf einem Trdger aufgebracht sind. Besonders
verbreitete Anwendungen sind verschiedene Screening-Verfahren z.B. fiir Biomarker,
neuartige Werkstoffe oder katalytische Wirkstrukturen.

Ganz allgemein ergibt sich die Notwendigkeit zur Entwicklung neuer Methoden
daraus, dass die Forschung zunehmend auf komplexere Systeme ausgerichtet wird. Die
Untersuchung solcher komplexen Systeme hat ein enormes Erfolgspotenzial, weist aber auch
eine sehr groBe Zahl von Variablen auf. Fiir das Verstindnis der zugrunde liegenden
GesetzmiBigkeiten werden sowohl groBBen Mengen empirischer Daten als auch hinreichende
Kapazititen zur deren Verarbeitung benétigt.

Die vorgelegte Arbeit wurde am Deutschen Krebsforschungszentrum in Heidelberg
initiiert [DKF]. Dem Projekt liegt die Idee zugrunde, Peptidarrays mit Spotdichten oberhalb
von 10* cm™ fiir die biomedizinische Forschung und fiir die Suche nach bioanorganischen
Katalysatoren einzusetzen. Dabei soll die hohe Spotdichte durch parallelisierte
kombinatorische Synthese von Peptiden mit Hilfe eines mikroelektronischen Chips erreicht
werden. Das Konzept des ,,Peptidchips® umfasst dariiber hinaus ein in den Chip integriertes
System zum Nachweis von Wechselwirkungen der Peptide mit anderen Molekiilen. Im
Unterschied zu den iiblichen Screenings-Verfahren soll der Peptidchip damit die bisherige

technologische Trennung zwischen Synthese und Analyse {iberwinden.
1.2 Grundlagen der parallelisierten kombinatorischen Peptidsynthese

Aminosduren konnen untereinander durch Ausbildung von Amidbindungen zu
Peptiden polymerisieren. Eine Amid- oder Peptidbindung entsteht infolge der Reaktion
zwischen der Aminogruppe und der Carboxylgruppe zweier verschiedener Aminosduren unter
Wasserabspaltung (Abb. 1.2.1). Allerdings ist es nicht trivial, eine definierte Peptidkette aus
mehreren Aminosduren im Reagenzglas zu synthetisieren. Bei einfachem Mischen von
chemisch aktivierten Aminosiuren wiirde sich eine Vielzahl von zufélligen Oligomeren und

zyklischen Peptiden bilden.
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Die ersten Schritte zur Synthese von definierten Peptiden unternahm im Jahre 1881
Th. Curtius an der Ruprecht-Karls-Universitdt in Heidelberg. Von groBer Bedeutung erwies
sich die von ihm entwickelte Azid-Methode [JAK73]. Sie basiert auf der Verwendung von
chemischen Schutzgruppen zur Unterdriickung der unkontrollierten Bildung von
Amidbindungen. Gegenwirtig sind etwa 50 verschiedene Kopplungsmethoden bekannt,
wobei sich mit dem BOC- und dem Fmoc-Verfahren lediglich zwei unterschiedliche
Schutzgruppenstrategien etabliert haben.

Ein Durchbruch war die Erfindung der Peptidsynthese auf einem Polymertrager
(Festphasen-Peptidsynthese) von R.B. Merrifield am Rockefeller-Institut in New York im
Jahr 1963 [MERSS]. Die Festphasen-Peptidsynthese erlaubte erstmalig die routinemifige
Herstellung von Peptiden im technischen Mafstab.

Abb. 1.2.2 zeigt schematisch das

Seitengruppen

« It Prinzip der Merrifield-Synthese

H (:1—|3 0 H
H |
>\] _?_C{‘r ________ :.;)sl—c:—cfio » [PEP02]. Der Grundgedanke der
H — 1 _ . .
H E_D H HY |.|| 0—H Methode besteht darin, eine
Aminogruppe - Carb oxyl, i i .
SPORTETRRE Aminosdure mit der C-terminalen
CH,|0 H| H Carboxylgruppe an ein unldsliches,
LN N
H /"_?_'C_N'_T’_C\ + HyO  Jeicht filtrierbares Polymer zu kniipfen
0—H
H H und vom N-terminalen Ende her die
Peptidhindung . .
Polypeptidkette stufenweise
Abb. 1.2.1: Entstehung einer Amid- oder Peptidbindung .
bei der Reaktion zwischen zwei Aminosauren aufzubauen. Jeder Zyklus fiihrt zum

Wachstum der Peptidekette um eine
Aminosdure beginnend mit dem Abspalten der N-terminalen Schutzgruppe. Anschlie3end
reagiert die freigesetzte Aminogruppe mit der aktivierten Carboxylgruppe einer weiteren
Aminosdure. Durch mehrfache Wiederholung des Zyklus entsteht so eine oligomere
Aminosdurekette. Einige der proteinogenen Aminosduren besitzen Seitenketten, die
Hydroxy-, Amino- oder Carboxylgruppen enthalten. Diese miissen wihrend der Synthese mit
Seitenschutzgruppen blockiert werden. Nach der vollstdndigen Synthese des gesamten Peptids
werden sie in einem weiteren Reaktionsschritt abgespalten.

Bei der Festphasen-Peptidsynthese werden zwei Hauptstrategien nach der Art der
Schutzgruppe fiir die Aminogruppe unterschieden [PIL00]: Die Fmoc-(9-fluorenylmethyloxy-
carbonyl) und die BOC-(tert-butyloxycarbonyl)-Synthese. Die BOC-Schutzgruppe selbst wird
mit TFA-(Trifluoressigsdure)-Losung entfernt, wihrend die Seitenketten mit Schutzgruppen

vom Benzyltyp geschiitzt werden. Die Seitenkettenschutzgruppen koénnen schlieBlich mit HF
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abgespalten werden. Die BOC-Strategie geht auf Merrifield zuriick. Die Fmoc-Synthese ist
eine mildere Prozedur. Die Fmoc-Schutzgruppe wird mit einer milden Base, in der Regel

Piperidin, entfernt und ist gegeniiber starken Sduren wie TFA oder HBr stabil.

Entfernen der

N-Terminal-

Schutzgruppe |
NH NH

| | v N-Terminal-Schutzgruppe
1 .
O C-Terminal-Aktivierungsgruppe

Seitenketten-Schutzgruppe

Ly o
R %
O

Abb. 1.2.2: Peptidsynthese an einem Festkdrpertrager (nach [FRA92])

Wiederholung Kopoh
des Zyklus 3 2 oppiung

Der Hauptvorteil der Festphasen-Peptidsynthese besteht darin, dass keine aufwendigen
Reinigungsschritte notwendig sind. Das Entfernen von Reagenziiberschiissen und
Nebenprodukten erfolgt lediglich durch Filtration der Polymertrdger und anschliefendem
Waschen, wobei das Hauptprodukt auf dem Triager verbleibt. Die sich wiederholenden
Arbeitsschritte ermoglichen eine Automatisierung, wéhrend der Einsatz von groflen
Reagenziiberschiissen einen fast vollstindigen Umsatz begiinstigt.

Ein Nachteil der Festphasen-Peptidsynthese ist das mogliche Aggregieren der
wachsenden Peptidketten. Die Ketten sind teilweise so miteinander verschlungen, dass ein
weiterer Aufbau des Peptidstranges nicht mehr moglich ist. Dieser Abbruch kann ab fiinf
Kettengliedern erfolgen. Die treibende Kraft dieser Nebenreaktion ist die Ausbildung von
hydrophoben Wechselwirkungen oder Wasserstoffbriicken. Einige Aminosduren wie Alanin,
Valin, Isoleucin, Asparagin und Glutamin begiinstigen diese Nebenreaktion, weshalb die
Synthese von Peptiden mit mehr als 15-20 Kettengliedern schwierig ist.

Proteine bestehen aus den 20 proteinogenen Standardaminosduren. Die
Aufeinanderfolge der Aminosduren im Protein, das durchschnittlich aus etwa 500
Aminosduren besteht, wird durch den genetischen Code bestimmt. Die Zahl der denkbaren

500
0

zufdlligen Kombinationen fiir eine solche Kettenldngen (20°) ist groBer als die Zahl der
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Atome im Weltall. Aus dieser astronomisch groflen Zahl von Mdéglichkeiten ist in der Natur
jedoch nur einen Bruchteil fiir die Bildung von Proteinen umgesetzt worden.

Eine sehr verbreitete Methode zur parallelisierten kombinatorischen Peptidsynthese ist
das SpoT-Verfahren [FRA92], das von Ronald Frank Anfang der Neunziger Jahren
entwickelt wurde. Bei der SPOT-Synthese werden die Aminosduren aus Losung mit einem
entsprechenden Roboter oder einem modifizierten Tintenstrahldrucker in sehr kleinen
Volumina auf einen Triger aufgetropft. Im Jahre 1992 wurde der erste halbautomatische
SPOT-Synthesizer (ASP222) von ABIMED Analysen Technik auf dem Markt angeboten. Mit
Hilfe dieser Techniken werden derzeit Arrays mit max. 50.000 Peptiden auf 19x19 cm’
(Spotdichte ~ 125 cm™) synthetisiert [JER].

Fiir die Genomanalyse stehen mittlerweile Oligonukleotidarrays mit sehr viel hheren
Komplexitidten zur Verfiigung [SOU99, FODI91]. Bei der lithographischen Synthese nach
Fodor et al. [FOD91, AFF] wird durch Lichtmasken der Bereich auf dem Array festgelegt, an
dem die Monomere koppeln sollen. Hierzu werden bei der Oligonukleotidsynthese
photolabile ~Schutzgruppen lithographisch von den trigergebundenen Nukleotiden
abgespalten, um eine Reaktion mit zugesetzten freien Nukleotiden zu ermoglichen.
Verglichen damit sind die Spotdichten der verfiigbaren Peptidarrays recht bescheiden, was
allerdings auf die komplexere Peptidchemie und die grofBeren Zahl von Grundbausteinen (20

statt 4) zuriickzufiihren ist.
1.3 Kombinatorische Synthese von Peptiden auf Basis fester Aminosaurepartikel

Die relativ geringen Spotdichten sowie die groBen Abmessungen der verfligbaren
Peptidarrays schrinken deren Anwendungsspektrum sowie die Effizienz bei der Suche nach
Bindungspartnern stark ein. Aus diesem Grunde wird im Deutschen Krebsforschungszentrum
in Heidelberg eine neue Methode fiir die kombinatorische Peptidesynthese entwickelt [BRE,
BREO02]. Im Vergleich zur SPOT-Technologie werden trockene Aminoséurepartikel, bei denen
die Aminoséduren in eine feste, organische Matrixsubstanz eingeschlossen werden, auf den
Trager aufgebracht und dann geschmolzen (Abb.1.3.1). Ein definiertes Schmelzen ermdglicht
die Freisetzung der Aminosduren in der nun fliissigen Matrix und damit eine
Kopplungsreaktion an den Tréger. AnschlieBend werden die gleichen Syntheseschritte wie bei
der etablierten Merrifield-Synthese ausgefiihrt. Der Vorteil dieses Verfahrens besteht darin,
dass die festen Aminosdurepartikel im Unterschied zu den fliissigen Substanzen mit
wesentlich hoherer Auflosung ortsgenau abgelagert werden konnen. Bei fliissigen Substanzen

in Kleinstmengen ist die Auflosung durch starke kapillare Krifte und Diffusion auf dem
9
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Trager begrenzt. Neben dem Verstopfen von Diisen besteht eine weitere Schwierigkeit darin,
kontrollierte Reaktionsbedingungen iiber einen ldngeren Zeitraum aufrecht zu erhalten. Beim
Schmelzen der Aminosdurepartikel konnen diese Probleme durch Einstellen einer dligen

Konsistenz einfach umgangen werden.

aktivierte Monomere (z.B.

Fmoc-Aminosaurefluoride) feste Matrixsubstanz

Schmelzen l

funktionalisierte ; .
Losungsmittel

Trageroberflache o © Do
\ R ae

Abb. 1.3.1: Feste Reaktionspartikel fiir die kombinatorische Peptidsynthese

1.4 Anwendungen von Peptidbibliotheken

Mit Hilfe der kombinatorischen Peptidsynthese werden Oligomere mit iiblicherweise
15-20 Aminosdureresten hergestellt. Solche kurzen Molekiile besitzen im Unterschied zu
nicht denaturierten ldngeren Peptiden und Proteinen keine definierte rdumliche Struktur. Da
die biochemische Aktivitdt von Proteinen aber durch deren Raumstruktur mitbestimmt wird,
eignen sich Peptide nur sehr beschréankt fiir die Funktionsbestimmung der zugrunde liegenden
Proteine. Peptide konnen aber sehr gut fiir den Nachweis von Antikérpern und die
Bestimmung von Antikorper-Epitopen eingesetzt werden. Als Epitop bezeichnet man den Teil
eines Antigens, der von einem bestimmten Antikorper oder T-Zell-Rezeptor erkannt und
gebunden wird. Es gibt verschiedene Klassen von Epitopen. So unterscheidet man lineare
Epitope, bei denen die Antikorperbindungsstelle aus einer kontinuierlichen Abfolge von
Aminosédureresten besteht und konformationelle Epitope, die aus unterschiedlichen
Abschnitten des Proteins gebildet werden. Letztere kdnnen in der Regel nicht durch kurze
synthetische Peptide dargestellt werden. Allerdings besteht hier die Mdglichkeit, den
entsprechenden Antikérper iiber kreuzreagierende Peptide (Mimotope) nachzuweisen.
Obwohl Mimotope in der Regel keine Riickschliisse auf das native Antigen zulassen, konnen
sie beim Erfassen von diagnostisch relevanten Antikorpern sehr hilfreich sein. Im Rahmen der

geplanten Anwendungen von Peptidarrays sollen Seren von Patienten, die an einer

10



Einleitung

bestimmten Infektionskrankheit erkrankt sind, mit Normalseren verglichen werden. Hierzu
werden die Seren zu einem Array mit Peptiden des Krankheitserregers gegeben. Aus den
Mustern der gebundenen Peptide sollen Riickschliisse auf Art, Stadium und den moglichen
Verlauf der Krankheit gezogen werden. Langfristig besteht sogar die Moglichkeit, eine
komplexe Diagnostik durchzufiihren, indem ein ,,Superarray* mit den fiir unterschiedliche
Krankheiten spezifischen Peptidepitopen generiert wird.

Dariiber hinaus gibt es noch eine grofle Zahl von weiteren moglichen Anwendungen
fiir Peptidarrays [PEP95]. Sie konnen u.a. eingesetzt werden fiir die Suche nach
Enzyminhibitoren, nach therapeutisch aktiven D-Peptiden, nach peptidischen Antibiotika bis

hin zu Peptiden mit katalytischer Funktion.

1.5  Arrays auf einem Chip

Ein entscheidender Faktor, der die Effizienz der Array-Technologie bestimmt, ist die
Anzahl der Bibliothekskomponenten pro Fldcheneinheit. Es ist leicht abzuschitzen, dass
mehre Millionen von synthetisierten Peptiden bendtigt werden, um die Gesamtheit der
Proteine einer Zelle (das Proteom) abzudecken. Daher muss der Flichenbedarf pro
Komponente moglichst minimiert werden. Heutige mikroelektronische Chiptechnologien
weisen hohe Auflosungen auf, was sie fiir die kombinatorische Synthese interessant macht.
Ein weiterer Vorteil liegt in der schnellen Informationsverarbeitung bei der Synthese und der
Auslese von Bibliotheken, die durch elektronische Schaltungen mdglich wird. Damit diese
Vorteile genutzt werden konnen, ist eine Reihe von Problemen zu l6sen. Die Hauptaufgabe ist
dabei die ortsgenaue, hochaufgeloste Ablagerung von festen Aminosdurepartikeln auf einen
mikroelektronischen Chip. Eine Methode zur ortsgenauen Ablagerung von kombinatorischen
Aminoséurepartikeln, die im Rahmen der vorliegenden Arbeit untersucht wurde, konnte fiir
eine Vielzahl der unter 1.4 aufgefiihrten Anwendungen niitzlich sein.

In dieser Arbeit wird der Begriff ,,Biochip* bewusst vermieden, weil er in der Literatur
sehr verbreitet ist, aber keine feste Definition hat. Unter einem Biochip versteht man in der
Regel Arrays verschiedener biologischen Substanzen wie DNA-Fragmente, Proteine oder
Antikorper, die mit definierten Adressen auf einem festen Trager synthetisiert bzw.
aufgebracht werden. Im Folgenden wird unter der Bezeichnung ,,Chip*“ daher kein Biochip
verstanden, sondern stets ein im Rahmen der Halbleitertechnologie hergestellter

mikroelektronischer Chip.
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1.6 Besonderheiten der ortsgenauen Ablagerung von Partikeln auf Chips

Im Prinzip verfiigt ein Chip an sich schon iiber die funktionellen Moglichkeiten, eine
ortsgenaue selektive Wirkung auf Partikel auszuiiben, ohne =zusitzlich auf andere
Technologien (z.B. Maskentechnologie) zuriickgreifen zu miissen. Ein Computerchip kann
zur Erzeugung von magnetischen oder elektrischen Feldern sowie von thermischer Energie,
eingesetzt werden. In diesem Abschnitt werden die funktionellen Mdglichkeiten mit Blick auf
die selektive Wirkung auf Partikel diskutiert.

Eine ortsgenaue Erhitzung der Chipoberfliche kann nur in einem sehr geringen
Zeitraum ty; ablaufen, weil Silizium einen hohen Thermodiffusionskoeffizienten y =
0,8 cm?/s aufweist [IOF]. Aus der Formel ty = Sz/x, die die GroBen ty und y mit einer
charakteristischen Lange & verbindet, ergibt sich eine Abschétzung ts; = 20 pus, wobei 0 =
40 um als ZielgroBe fiir eine kombinatorische Adresse angenommen wird. Um innerhalb
dieses Zeitraums die notwendige Wéarme zuzufiihren, miisste eine Schaltung mit einer
hinreichend grofen Leistung W eingesetzt werden, welche dem Widerstand R proportional ist
(W = I’R, I ist der Strom). Andererseits liegt eine Begrenzung fiir den Widerstand vor, weil
sich die Relaxationszeit t,; = CR mit dem Widerstand vergroBBert (C ist die Kapazitit der
Schaltung). Zudem muss mit mechanischen Deformationen des Chips augrund des groflen
Temperaturgradienten gerechnet werden. Daher ist das ortsgenaue Erhitzen einer
Chipoberflache weniger gut geeignet, eine selektive Wirkung auf Partikel auszuiiben.

Elektrischer Strom erzeugt ein magnetisches Feld. In einem magnetischen Feld H
wirkt die Kraft F, = grad(mH) auf einen Korper mit dem magnetischen Moment m.
Wesentlich ist die Tatsache, dass die Kraft nicht zur GroBe des Feldes, sondern zum
Gradienten des Feldes proportional ist. Die Erzeugung von groflen und zugleich ausgedehnten
Feldgradienten an einer Chipoberfldche ist jedoch sehr schwierig. In magnetischen Fallen
werden sie zum Beispiel bei der ortsgenauen Ablagerung von ,kalten” Atomen auf einem
Atomchip benutzt [FOLO0O]. In diesem Fall ist die GroBe eines Atoms allerdings
vernachléssigbar klein im Vergleich zu dem Bereich, in dem grofle Feldgradienten erzeugt
werden. Die Erzeugung grofler Gradienten benétigt auch eine entsprechend grofle Leistung
der Schaltung.

Die auf eine Ladung q wirkende Kraft ist der GroBe des elektrischen Feldes E
proportional: F. = qE. Da eine #hnliche Aufgabe der ortsgenauen Ablagerung beim

xerographischen Druckverfahren mittels elektrostatischer Kréfte erfolgreich gelost wird
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[PAI93], ist es von Interesse, hinsichtlich einer potenziellen elektrostatischen Wirkung von
Computerchips das Laserdruckverfahren zu betrachten.

Ein Laser-Drucker ist im Prinzip ein Hochspannungsgerit [PAI93], wobei fiir die
Aufladung der Photowalze eine Koronaentladung benutzt wird. Um diese Koronaentladung
zu induzieren, wird auf einer speziellen Elektrode in der Ndhe der Photowalze eine Spannung
von iiber 1000 V angelegt. Im Entwicklungsbereich mit einer charakteristischen Grof3e
zwischen 20 und 50 um, in dem der selektive Ubergang von Tonerpartikeln auf die
Photowalze stattfindet, herrschen Spannungen von etwa 200 V und hoéher. Die Tonerpartikel
miissen vor einem Ubergang triboelektrisch aufgeladen werden, um mit den elektrischen
Feldern zu wechselwirken.

Tonerpartikel mit einem Durchmesser von 25 pm konnen auf einen Elektret aus
PMMA auf einem Siliziumsubstrat, auf dem zuvor ein Ladungsmuster erzeugt wurde, selektiv
abgelagert werden [JACO1, JACO02]. Das Ladungsmuster wird mit Hilfe eines auf der PMMA-
Schicht angelegten Stempels erzeugt, indem ortsaufgeldst 10 mA/cm” Strom durch die 80 nm
dicke PMMA-Schicht bei Spannungen von 10-30 V geleitet wird. Die dadurch erzeugten
elektrischen Felder liegen im Bereich von 10kV/cm. Zum Vergleich betrdgt das
Durchschlagsfeld in Luft unter Normalbedingungen etwa 30 kV/cm. Zuerst werden die
Partikel auf der PMMA-Schicht mit einem vorher erzeugten Ladungsmuster groBflachig
aufgebracht und anschlieBend mit einem Luftstrom abgetragen (entwickelt). Die selektive
elektrische Kraft ist in diesem Fall wesentlich grofer als die Adhdsionskraft der Partikel auf
der Oberflache. Das Ergebnis der Ablagerung ist vom Vorzeichen des Ladungsmusters
unabhingig, was auf die Wirkung der elektrophoretischen Kraft hinweist.

Die Manipulation von Nanopartikeln wird heutzutage als ein aussichtsreicher
Forschungsbereich angesehen. In mehreren Artikeln [JACO03, KRI02, KRIO1] wird die
Ablagerung von Nanopartikeln aus der Gasphase theoretisch und experimentell behandelt.
Die Besonderheit der Bewegung von Nanopartikeln besteht darin, dass sie sich in der
Gasphase ohne Stromungskraft gemidB der Brownschen Dynamik bewegen konnen.
Mikropartikel sind im Gegensatz zu den Nanopartikeln sehr massiv. Ihre Bewegung wird in
Abwesenheit des Luftstroms durch die Gravitationskraft bestimmt. Bei der Untersuchung der
ortsgenauen Ablagerung von Nanopartikeln geht es um unterschiedliche Anwendungen: Die
Erzeugung von Nanodrdhten [JACO03, KRIO2], von nanostruktuierten Schichten [KULO03]
oder die Herstellung eines Single-Electron-Transistors [CAR99, KIMO03, DUNO3]. Ein
Single-Electron-Transistor wird durch Ablagerung eines metallischen Nanopartikels zwischen

zwei Elektroden hergestellt, die durch eine 5 nm breite Liicke getrennt sind. Dabei zeigte sich,
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dass die Ablagerung der Nanopartikel aus der fliissigen Phase wesentlich effizienter als aus
dem Aerosol erfolgt, weil die Dichte der Partikel in der Gasphase sehr gering ist [DUNO03].
Bei diesen Arbeiten wurde der Aspekt einer kontaminationsfreien, ortgenauen Ablagerung der
Partikel nicht behandelt.

In weiteren Artikeln wird die ortsgenaue -elektrophoretische Ablagerung von
kolloidalen Partikeln auf einer ITO-(Indium Tin Oxide)-Elektrode mithilfe einer UV-
Bestrahlung der Elektrode beschrieben [SYU97, HAYO00]. In diesen Arbeiten wurde gezeigt,
dass eine intensive Ablagerung der kolloidalen Partikel in den beleuchteten Bereichen der
ITO-Elektrode stattfindet. Laut den Autoren basiert der Einfluss des UV-Lichtes auf der
ortsaufgeldsten VergroBerung der Stromdichte an der ITO-Elektrode [BOH96].

1.7  Zielsetzung

Eine Mikrochiptechnologie, die sowohl ein aktives selektives Ablagern von
Aminosédurepartikeln als auch eine integrierte Analyse auf einem Chip erlauben wiirde, ist die
CMOS-Technologie (CMOS: Complementary Metal Oxide Semiconductor) [ALL87]. CMOS
ist heute die dominierende Technologie im Vergleich zu anderen Mikrochiptechnologien
(bipolar, NMOS, PMOS). Im Rahmen der CMOS-Technologie kénnen sehr effiziente analoge
und digitale integrierte Schaltungen hergestellt werden. Ein herkdmmlicher CMOS-Chip wird
mit Spannungen von 5 V und weniger betrieben. Dieser Wert ist fiir die selektive Ablagerung
von Reaktionspartikeln deutlich zu klein. In Hochspannungs-CMOS-Prozessen werden
jedoch Transistoren verwendet, die Spannungen von bis zu 100 V erlauben [EUR]. Die
Zusammensetzung der Aminosdurepartikel kann ebenfalls angepasst werden, um so ihre
elektrische Aufladbarkeit oder Polarisierbarkeit zu optimieren. Zudem ist es wichtig, dass die
Kraft, die den Transport von Partikeln zur Chipoberfliche bewirkt, kleiner als die selektiv
wirkende Kraft ist.

Daher besteht die zu losende Aufgabe der ortsgenauen Partikelablagerung aus drei
miteinander in Beziehung stehenden Teilaspekten:

e Dem Partikeltransport zur Chipoberflache,
e der Erzeugung von selektiv wirkenden Kriften auf der Chipoberfliache sowie
e der Anpassung der elektrischen Eigenschaften der Partikel.
Tatsdchlich miissen sich Array- und Mikrochiptechnologien noch ,anfreunden®“. Eine

bedeutende Rolle sollte hierbei der Partikeltransport spielen.
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2 Adhasion der Partikel

Im diesem Kapitel werden mehrere Aspekte der Theorie der Adhdsionskrafte
behandelt, die in Kapitel 3 flr die Interpretation von Simulationen und entsprechenden
Experimenten zur ortsgenaue Ablagerung der Partikel auf den Chip relevant sind. Die
Entwicklung der Adhasionstheorie dauerte bislang mehr als ein Jahrhundert, wobei noch
heute neue weitere Fortschritte erzielt werden. Wahrend dieser Forschungen entstand eine
breite Basis von theoretischen Herangehensweisen und Experimenten. Das ist insofern von
Bedeutung, als dass Partikel mit einem Durchmesser von 0,1-10 um viele Anwendungen in
der Mikro- und Nanotechnologie finden. Allerdings ist bekannt, dass gerade Partikel dieses
Grolienbereichs starke Adhasionskrafte aufweisen [DES99].

2.1  Komponenten der Adhasionskraft

In mehreren Monographien [ZIM82, AER66] wird die Natur der Adhdasion ausfiihrlich
behandelt. Die Adhdsion umfasst eine grolRe Zahl von Einzelprozessen, die beim Kontakt der

Partikel mit der Oberflache ablaufen. So bleiben z.B. mikroskopische Partikel nicht nur

a) ' Fdet b) y C)
Fget
—p

B —-

Abb. 2.1.1: Mdgliche Arten der Partikelablésung: (a) Abldsung eines einzelnen Partikels durch
eine Kraft senkrecht zur Oberflache, (b) Abldésung eines Partikels aus einer geschlossenen
Schicht durch eine Kraft senkrecht zur Oberflache, (c) Ablsung eines einzelnen Partikels durch
eine tangentiale Kraft.

wegen der molekularen Kréfte zwischen zwei verschiedenen Korpern oder Phasen an einer
Oberflache kleben, sondern auch aufgrund der Kapillarkrafte der Flussigkeit, die in dem
Raum zwischen den Korpern kondensiert. Die Adh&sion hangt nicht nur von Eigenschaften
der Kkontaktierenden Korper, sondern auch von deren Umgebung ab. Grundséatzlich
unterscheidet man zwischen Monoschicht- und Polyschicht-Adhasion: Bei der Monoschicht-
Adhasion wirkt die Abtrennungskraft Fge: auf ein einzelnes, isoliertes Partikel (Abb. 2.1.1a).
Im Falle der Polyschicht-Adh&sion muss Fge: zusatzlich die Anziehungskraft zwischen den
Partikeln Uberwinden (Abb. 2.1.1b). Fir eine tangential gerichtete Abtrennungskraft (Abb.
2.1.1c) wirkt das Drehmoment Mget = Fianf, Wobei r der Radius des Partikels ist. Der erste

Schritt in der Ablosung des Partikels ist in diesem Fall ein Rollen oder Gleiten des Partikels.
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Das Verhéltnis zwischen tangentialen und normalen Kraften ist hier mit dem Kontaktradius r¢
verbunden [BEAG6]:

Fdet/Ftan = 4r/rc . (2 1)

Im Allgemeinen verwendet man fiir die Charakterisierung der Partikeladhésion die

Adhasionszahl yr oder den Abtrennungskoeffizienten o

ve = (N/Ng)100 [%], oe = 100%-7 . (2.2)

N ist die Zahl der verbliebenen, No die Zahl der urspriinglich vorhandenen Partikel. Im Falle
von polydispersen Partikeln verwendet man fir die GroRen in (2.2) einen Mittelwert, der von
der PartikelgréRenverteilung abhangt.

Die Adhasionskraft selbst setzt sich in ihrer Summe aus mehreren Einzelkomponenten
zusammen: So wirkt zwischen Korpern vom Radius r in kleinen Abstanden eine molekulare
Anziehung [DER35]:

F = nrA/xq? (2.3)

wobei A die Konstante der molekularen Wechselwirkung (van der Waals-Konstante) und X,
der Abstand zwischen den Koérpern ist. Die Formel (2.3) ergibt sich aus der Betrachtung der
Wechselwirkungsenergie zwischen zwei Molekulen und ihrem Integral Gber das VVolumen.

Im Moment des Kontaktes zwischen einem Partikel und der Oberflache kann eine
Ladung entstehen, da sich infolge der unterschiedlichen Werte des Fermi-Potentials der
kontaktierenden Korper ein Kontaktpotential bildet. Die resultierende elektrische Kraft hat die

Form
Fe=2mos’S (2.4)
wobei o5 die Ladungsdichte der elektrischen Doppelschicht und S ~ r** die Kontaktflache ist

[ZIM63]. Besitzt ein Partikel schon vor dem Kontakt eine Ladung q, so wird auf ihn auf einer

metallischen Oberflache die Bildkraft F, wirken:

Fo=q°/ (4need?), (2.5)
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wobei d der Durchmesser des Partikels ist.

Die kapillaren Krafte konnen mit folgender Formel abgeschatzt werden:

Fc= 2nor(cos;+c0s0,) , (2.6)

wobei 0; und 6, die Kontaktwinkel zwischen Flissigkeit bzw. Oberflache und dem Partikel
sind und o der Koeffizient der Oberflachenspannung ist. Bei einer Luftfeuchtigkeit tiber 70%
konnen die kapillaren Krafte im Vergleich zu anderen Komponenten sehr hohe Werte
annehmen [KORG60].

Fur die hier vorgelegte Arbeit ist die Abhangigkeit der Adhasionskraft vom Radius
von besonderem Interesse. Dieser Aspekt ist in der Literatur allerdings sehr widerspruchlich
dargestellt. Man kann experimentelle Arbeiten mit Hinweisen sowohl auf direkt proportionale
oder umgekehrt proportionale Abhangigkeit als auch auf keinerlei Abh&ngigkeit vom Radius
finden. Tabelle 2.1 fasst die Abhé&ngigkeit vom Radius der Enizelkomponenten der
Adhasionskraft auf Grund der Formeln (2.3)-(2.6) zusammen. Im Falle der Bildkraft muss die

Abhéngigkeit der Ladung vom Radius ebenfalls berticksichtigt werden.

Tab 2.1: Abhéngigkeit der Einzelkomponenten der Adhéasionskraft vom Radius. Bei einer raumlichen
Ladungsverteilung im Partikel ist n = 3, bei einer Ladungskonzentration an der Oberflache (z.B. im Falle
der triboelektrischen Aufladung) gilt n = 2.

Komponente der Bildkraft | Kontaktpotenzial | Molekulare Kapillare
Adhasionskraft: (2.5) (2.4) Krafte (2.3) | Kréfte (2.6)
Abhéangigkeit vom
Radius: p2n-2 r2/3 r r

Da die Adhé&sionskraft aus mehreren Komponenten besteht, kann sie eine
Abhéangigkeit von weiteren Faktoren aufweisen [ZIM82, AERG66]. Zu diesen Faktoren
gehoren Kontamination und Rauhigkeit der Oberflache, die Agglomeration der Partikel und
die Temperatur. Losbare Stoffe oder unlosbare Submikron-Partikel beeinflussen den Kontakt
zwischen groReren Partikeln und der Oberflache. Die UnregelmaRigkeiten der Oberflédche von
Partikeln und dem Substrat dndern sowohl die Kontaktflaiche als auch den
Reibungskoeffizienten [BOW54]. Die Haftkrafte zwischen sich zu Agglomeraten gruppierten
Partikeln h&ngen von deren Form ab und koénnen um den Faktor 10 grofRer als die
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Adhasionskraft einzelner Partikel sein [BEE64]. Die Temperatur kann zudem die

Oberflachenspannung und Luftfeuchtigkeit beeinflussen.
2.2  Experimentelle Methoden zur Messung der Adhasionskraft

Mehrere experimentelle Methoden zur Messung der Adhé&sionskrafte wurden
entwickelt, so unter anderem die Mikrobalance Methode [CORG61], die Pendelmethode
[FARS50], die zentrifugale Methode, die Vibrationsmethode, die elektrostatische [NOV89]
und die aerodynamische Methode [LAR58].

Bei der zentrifugalen Methode werden die Partikel in einer Zentrifuge so
untergebracht, dass die zentrifugale Kraft entweder senkrecht oder parallel zum Substrat

wirken kann. Die auf einen Partikel wirkende Kraft hat dann die Form:

F, = mo’R,, (2.7)

wobei m die Masse des Partikels, o die Drehfrequenz und R, der Abstand zwischen der
Rotationsachse der Zentrifuge und dem Substrat ist.

Bei der Vibrationsmethode benutzt man eine vibrierende Unterlage zur Abschétzung
der Adhésionskrafte [AER66]. Die Koordinate z einer harmonisch schwingenden Ebene mit
der Amplitude A und der Frequenz f hat die Form: z(t) = Acos(2xft), daher ist die auf einen

Partikel wirkende durchschnittliche Kraft:
F.=mAf/2. (2.8)
Ein Partikel ist dann im Stande, sich von der Unterlage abzuldsen, wenn F, > Fq.

Die elektrostatische Methode ist nur fur leitfahige Partikel verwendbar. Sie basiert auf
der Tatsache, dass ein Partikel auf einer Flache eine groRere Ladekapazitat als die Flache
selbst aufweist. Wenn ein Partikel auf einer Kondensatorplatte mit definiertem Potenzial liegt
und die zweite Platte geerdet ist, so entsteht eine Kraft:

Fe=1,37neod’E?, (2.9)

die das Partikel von der Oberflache ablost.
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Mit Hilfe eines Fluids (z.B. Luft) mit definierter Geschwindigkeit kann die
Stromungskraft und anschlieBend ebenfalls die Adhéasionskraft ermitteln werden

(aerodynamische Methode):

Fdr = MrFad ) (210)
For = CupSu,’ /2, (2.11)

wobei p, der Reibungskoeffizient, p die Dichte des Fluids, S der Mittelwert des
Partikelquerschnitts und u, die Geschwindigkeit des Fluids in Hohe des Partikelzentrums ist.

In diesem Fall gilt:

24 furRe, <01
Re
Cu=1 24
R—(1+ 015Re °*) fir 01<Re, <10°
e

p

(2.12)

Fur die Reynolds Zahl des Partikels mit einer Geschwindigkeit v in einem bewegten Fluid mit

einer durchschnittlichen Geschwindigkeit u und einer dynamischen Viskositat p gilt:

v, —u,(d
Re, :u. (2.13)
il
Der Index i = 1,2,3 entspricht den kartesischen Koordinaten. Die Nachteile dieser Methode
sind zusétzliche unbekannte Bedingungen, namlich der Reibungskoeffizient u, und die
Geschwindigkeit up. Der Charakter des Zusammenwirkens zwischen dem Fluid und dem
Partikel kann auf Grund der Reynoldszahl bestimmt werden [RUMS53]:

duget/v <5 laminare Wirkung,
5 < duget/v < 70 laminar-turbulente Wirkung, (2.14)
duged/v > 70 turbulente Wirkung,

wobei uge die Abtrennungsgeschwindigkeit ist.
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Fur die Berechnung der Stromungskraft bei der Ablésung von Partikeln unter

laminaren Bedingungen in der Randschicht wird folgende Formel verwendet [LOI173]:
Fan = 0,94pdu.,(vix)*?, (2.15)

wobei v die kinematische Viskositat des Fluid, u., die Geschwindigkeit des freien Fluidstroms
und x die charakteristische L&nge des Substrates (in der Regel der Abstand vom Rand des
Substrates bis zum Partikel) ist. Im Falle der turbulenten Randschicht nimmt die
Stromungskraft folgende Form an [LAR58]:

Fdrt — 19,8pd1‘44u001’36v0’54/X0’14. (216)

2.3 Adhasion der Partikel im Luftstrom an Hindernissen

Die Zahl N der an einem Hindernis abgelagerten Partikel kann mit folgendem

Ausdruck berechnet werden:
N = nonSpvtcos(a), (2.17)

wobei n die Konzentration der Partikel in der Nahe des Hindernisses, Sy dessen

Querschnittsflache, v die Geschwindigkeit der Partikel, t die Zeit der Bestdubung, o der

TIOA

| | Iogv v
ViV, N\

Abb. 2.3.1: Die Zahl der abgeschiedenen Partikel als Funktion der Geschwindigkeit (links). v; und v,
sind die erste und die zweite kritische Geschwindigkeit. Das Kréftegleichgewicht beim Kontakt eines
Partikels mit der Oberflache (rechts). Die gestrichelte bzw. durchgehende Linie entsprechen
Partikeltrajektorie bzw. Luftstromlinie.

Fallwinkel (der Winkel zwischen dem Vektor der Geschwindigkeit und dem normalen Vektor
zur Oberflache) und no der Abscheidungskoeffizient ist. Der Abscheidungskoeffizient ng ist

als das Verhaltnis der Zahl der abgelagerten Partikel zur Gesamtzahl der die Oberflache
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erreichenden  Partikel  definiert. Der  Abscheidungskoeffizient héngt von den
Strombedingungen und der Wahrscheinlichkeit des Abprallens eines Partikels von der
Oberflache ab.

Die Adhasion eines Partikels im Luftstrom an der Hindernisoberflache ist dann
maoglich, wenn so starke Kréfte entstehen, dass es nicht mehr abgeldst werden kann.
Wichtigste Bedingungen dabei sind die Anndhrung zur Oberflaiche und der eigentliche
Kontakt. Ein wichtiger Faktor ist die Geschwindigkeit, mit der ein Partikel die Oberflache
berihrt. Abb. 2.3.1 zeigt eine charakteristische Abh&ngigkeit der Zahl der abgelagerten
Partikel von der Geschwindigkeit [ZIM69].

Folgende Gleichung beschreibt die dynamischen Bedingungen beim Kontakt
(Abb. 2.2):

wobei m und a die Masse und die Beschleunigung des Partikels sind, Faq die Adhé&sionskraft,

Fqr die Stromungskraft des Luftstromes, F die Elastizitatskraft und Fs die Reibungskraft ist.
Die Bedingung fir die Ablagerung hat die Form:

Fad > Fel
(2.19)
I:dr <M, (Fad - I:el)
Die experimentell ermittelte Formel flr die elastische Kraft lautet [AER66]
Fer = Kar’v®®, (2.20)

wobei K¢ eine von Materialeigenschaften abhédngige Konstante ist und v und r die
Geschwindigkeit und der Radius des Partikels sind. Bei VergroRerung der Geschwindigkeit
ist es demnach schwieriger, die Bedingung (2.19) fur die Ablagerung der Partikel zu erftllen.
Somit charakterisiert die erste kritische Geschwindigkeit v, den Wert, bei dem der Betrag der
Elastizitatskraft sein Maximum erreicht. Die Anderung der Abhéngigkeit in den weiteren
Bereichen von Grafik 2.3.1 (v < v < Vvy) und (v > v,) ist darauf zurickzufuhren, dass die
Reaktion der Oberflache eine unelastische Komponente bei grofieren Geschwindigkeiten
aufweist, die ab der zweiten kritischen Geschwindigkeit v, die Dynamik des Kontakts

bestimmt.
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Abb. 2.3.2: Die Zahl der auf den Zylinder
abgelagerten Partikeln als Funktion des
Fallwinkels sowie eine schematische Darstellung
— der Stromlinien um den Zylinder. Die
Geschwindigkeit der Luft betragt 5 m/s.

' >
0 90 180 %

o

Die Abhéngigkeit vom Fallwinkel (2.17) wurde experimentell bei der Bestdubung
eines Zylinders aus Quarz mit einem Durchmesser von 300 um untersucht [KOC61]. Die
Bestaubung wurde mit einem Luftstrom mit Paraffinpartikeln unterschiedlicher GréRe (5 um
bis 25 pum) durchgefiihrt. Wegen der Turbulenzen wurde eine starke Adhé&sion insbesondere
der Feinfraktion des Pulvers auf der Riickseite des Zylinders beobachtet (Abb. 2.3).

2.4 Grundgleichungen fur die Beschreibung des Zwei-Phasen-Stromes

Zwei Anséatze sind mdglich, um einen Zwei-Phasen-Strom zu beschreiben [DUR84].
Der erste Ansatz behandelt eine Phase als Fluid und die andere als einzelne Partikel. Dieser
LaGrange’sche Ansatz bestimmt die Trajektorien der Partikel im Fluid als ein Resultat der auf
ein Partikel wirkenden Krafte. Die Behandlung der Partikel als fliissige Phase und die Loésung
der entsprechenden Kontinuitatsgleichungen fir beide Phasen wird als Euler’scher Ansatz
bezeichnet.

Die LaGrange’sche Beschreibung wird meist bei kleineren Partikelkonzentrationen im
Fluid verwendet [MIG67]. Sie ist auch geeignet, wenn die Partikel eine definierte
Grolienverteilung aufweisen.

Der stationdare Strom eines nicht kompressiblen Fluids kann mit Hilfe der

Kontinuitats- und Impulsgleichungen beschrieben werden:

ou,

Mi o, 2.21
x (221)
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Opu .U U,
py; .:_8p+ 0 M8u,+ || (2.22)
. axj axj OX.

wobei u; die Komponenten der durchschnittlichen Geschwindigkeit des Fluids sind, p die
Dichte des Fluids, n die dynamische Viskositat und p der statische Druck ist. Das System
(2.21)-(2.22) kann mit anderen Gliedern und Gleichungen ergénzt werden, um turbulente und
dissipative Prozesse im Fluid zu berlcksichtigen [LAU74]. Fur die Berechnung des Systems
(2.21)-( 2.22) gelten folgende Randbedingungen:

Einlassoffnung: u; und u, angegeben,
Wand: u; =0und u,=0. (2.23)

Die Gleichung fiir die Bewegung eines Partikels im Fluid hat die folgende Form:

2
dei :_Tcpcwd |Vi—ui|(Vi—Ui)+Fi, (224)
dt 8C,
dx.
—=v,, 2.25
praid (2.25)
C.= 1+Kn(1.257+0.4exp(-1.l/Kn), (2.26)
Kn = 2)\/d, (2.27)

wobei F; die auf den Partikel wirkende Kraft ist, A die molekulare mittlere freie Weglange des
Gases und Kn die Knudsen-Zahl ist. C,, wird in (2.12) definiert.

Das erste Glied auf der rechten Seite der Gleichung (2.24) beschreibt die
Stromungskraft Fq aufgrund der relativen Bewegung zwischen dem Partikel und dem Fluid.

Das zweite Glied hat im Falle der elektrostatischen Kraft die Form:

Fei = qE;, (2.28)

wobei g die Ladung des Partikels und E das elektrische Feld ist. Wird ein Partikel im
elektrischen Feld polarisiert, so wirkt die elektrophoretische Kraft geméal [JON95]

_ 2
Fp = 2mg,r’ €8 0BT (2.29)
€, +¢€ ) OX,
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wobei g und g die Dielektrizitatskonstanten des Fluides und des Partikels sind. Das

elektrische Feld kann mit der Laplace’schen Gleichung berechnet werden:

Aop =0, (2.30)
Ei = 0p/oxi, (2.31)

wobei ¢ das elektrische Potential ist.

Die Gleichung (2.24) mit der Kraft F in Form von (2.28) léasst sich in eine
dimensionslose Form mit Hilfe der dimensionslosen Variablen t = tug/h, u;” = uilUg, Vi = Viluo,
q = q/qo, Ei" = Ei/Eo umschreiben:

*

dv 1 * * E * *
L= ——(u'i =V S q'E. . 2.32
dt® Stk (U v )+ Stkq ' (232)

Hier stellt die Zahl Stk das Verhaltnis der Trégheit zur Stromungskraft basierend auf der
Viskositat dar. Die elektrostatische Zahl Eg beschreibt das Verhaltnis der elektrostatischen

Kraft zur Stromungskraft aufgrund der Viskositat:

— pPCCuod2 E chsEO

Stk , B, = .
18ph 3mpwu ,d

(2.33)

Diese beiden Zahlen sind wichtig fiir die Abschatzungen des Einflusses der Tragheit und des
elektrischen Feldes auf die Bewegung eines Partikels, wenn die charakteristischen Parameter
der Berechnung bekannt sind.

Den Euler’schen Ansatz verwendet man sowohl bei Partikeln mit vernachléassigbar
Kleiner Tragheit als auch bei hohen Partikelkonzentrationen, insbesondere, wenn die Partikel
den Zwei-Phasen-Strom wesentlich beeinflussen. Der Euler’sche Ansatz hat gegenuber der
LaGrange’schen Beschreibung den Vorteil, dass bei einer VergroRerung der
Partikelkonzentration keine zusétzliche Rechner-Kapazitat noétig ist. Die ausfihrliche
Beschreibung des Euler’schen Ansatzes wird u. a in [DUR84, GUH97] aufgefiihrt. Im
einfachnen  Fall des  Zwei-Phasen-Stromes in  einem  Rohr  kann  die
Ablagerungsgeschwindigkeit der Partikel vy auf Basis folgender Formeln bestimmt werden
[LAI00]:
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J=—(g  + D)‘Z—(r: , (2.34)

|‘](r tub )|
C

o0

(2.35)

wobei J der Partikelstrom zur Oberflache durch eine Randschicht, &y der Koeffizient der
turbulenten Diffusion der Partikel, D der Koeffizient der Brownschen Diffusion, C die
Konzentration der Partikel im Fluid, C. die Konzentration der Partikel auBerhalb der
Randschicht und ryp der Durchmesser des Rohrs ist. Die aus den Kontinuitats- und

Impulsgleichungen abgeleitete Formel (2.34) ist nichts anderes als das erste Fick’sche Gesetz,

das besagt, dass der Strom dem Gradienten der Konzentration proportional ist.
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3  Transportprozesse

Aufbauend auf den in Kap. 2 erarbeiteten theoretischen Grundlagen werden in diesem
Kapitel die Transportprozesse von Mikropartikeln behandelt. Im Unterschied zu den
klassischen Fragestellungen der Partikellibertragung ist der Fokus dieser Abhandlung auf die
ortsgenaue Abscheidung gerichtet. Die Besonderheit der Betrachtung besteht darin, dass eine

Abscheidungsgenauigkeit in einem Grofienbereich von unterhalb 100 pum angestrebt wird.

3.1 Physikalische Parameter von Partikeln

3.1.1 OKI-Tonerpartikel

Fur die Untersuchung der Transportprozesse wird ein kommerzieller OKI-
Laserdruckertoner eingesetzt [OKI]. Es wird dabei angenommen, dass die physikalischen
Parameter der Aminosaurepartikel entweder denen der Tonerpartikel &hneln oder diesen
angepasst werden konnen.

Abb. 3.1.1 zeigt eine mit einem Malvern Mastersizer (Malvern Instruments Ltd.)
gemessene Verteilung des Durchmessers der Tonerpartikel. Dem Messprinzip liegt die
Tatsache zugrunde, dass der Streuwinkel eines auftreffenden Laserstrahls umgekehrt
proportional zur PartikelgroRe ist. Fur die durchschnittliche Dichte der Tonersubstanz wurde

ein Wert von 1g/cm® angenommen,

woraus sich  die  durchschnittliche
Partikelmasse von etwa 5 -10™° g ergibt.

Ein wichtiger Parameter, der die

vol %

dynamischen Eigenschaften der Partikel

im elektrischen Feld bestimmt, ist der

g/m-Wert (q ist die Ladung, m die Masse

eines Partikels). In unserem Fall ist die

0 5 10 15 20 25

Sl Ladung q triboelektrischer Abstammung

Abb. 3.1.1: Verteilung des Durchmessers von [PAI93, ANDOO]: Beim Kontakt zweier
OKI-Tonerpartikeln ' )

Materialien mit verschiedenen Fermi-

Niveaus entsteht ein Kontaktpotential. Ein plotzlicher Abbruch des Kontaktes wie z.B. bei

von einer Oberflache reflektierten Partikeln fuhrt zu einer triboelektrischen Aufladung. Leider

fihrt die Bestimmung der triboelektrischen Ladung Uber die Berechnung von Energie-

Niveaus insbesondere bei Isolatoren selten zu richtigen Werten. Der Grund hierfur liegt in der

Komplexitat der Oberflaiche kontaktierender Korper, die je nach Herstellungs- und
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Bearbeitungsmethode unterschiedliche energetische Zustdnde aufweist. Basierend auf ihren
triboelektrischen Eigenschaften wurden Stoffe experimentell untersucht und schlieBlich zu
trieboelektrischen Reihen gruppiert. In seltenen Féllen wird fir Isolatoren die empirische
Regel von Coehn verwendet, um die Ladungsdichte zu bestimmen [SUH96]. Sie besagt, dass
die oberflachliche Ladungsdichte ©=15x10°(e;-¢;) C/m* betragt, wobei & und &,
Dielektrizitatskonstanten sind. Allerdings gilt diese Regel in erster Linie fir Kontakte
zwischen zwei makroskopischen dielektrischen Korpern.

Die Grolie der triboelektrischen Aufladung hangt bei einem Reibungskontakt von der
relativen Geschwindigkeit zwischen den Kontaktpartnern ab [ZIM70, NEMO3]. In [WAH74]
wurde eine Zunahme der Aufladung mit zunehmender Geschwindigkeit beobachtet. Eine
maogliche Erklarung dieses Effektes besteht darin, dass bei einer hoheren Geschwindigkeit
eine grollere Normalkraft auf die Kontaktflache wirkt. Dass eine heftigere Kontaktierung zu
einer hoheren Aufladung fuhrt, wurde auch in [ZIM70] bestétigt. Kritisch anzumerken ist,
dass die Reibung eine Temperaturerhohung der Kontaktflache verursacht, die ebenfalls eine
Anderung der elektrischen Eigenschaften bewirkt. Die triboelektrischen Erscheinungen sind
bis heute noch nicht vollstandig untersucht, obwohl sie grundlegende Impulse zur Entdeckung
der Elektrizitat gegeben haben [STEOQ4].

Der g/m-Wert kann mit verschiedenen Methoden ermittelt werden. Eine der

b) 4

SR = =

Abb. 3.1.2: Metallische Platten, Hohe 10 cm, Abstand 2 cm, U=1000 V. Partikel
fallen durch einen Trichter aus Glas zwischen die Platten (a). In diesem Beispiel
sind die meisten Partikel auf der linken Platte gelandet, d.h. mehrheitlich
negativ geladen (b).

Methoden basiert auf der Messung der Trajektorien einzelner Partikel unter der Wirkung der
bekannten Krafte und der anschlieBenden Berechnung des g/m-Wertes aus der
entsprechenden Differentialgleichung. Einfachere Messungen koénnen mithilfe eines so
genannten g/m-Meters durchgefiihrt werden und beruhen auf der Messung der Partikelladung
g in einer elektrisch isolierten Faradayzelle bei Kenntnis der Gesamtmasse m. Dabei wird

jedoch nur ein mittlerer g/m-Wert ermittelt.
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Die Partikeltrajektorien wurden durch Einfallen der Partikel zwischen die Platten eines
geladenen Kondensators beobachtet (Abb.3.1.2). Aus den Messungen der Partikeltrajektorien
und der Losung der Eulergleichung fir Partikeldynamik unter Berlicksichtigung der
Gravitationskraft, der elektrischen Kraft und der Stromungskraft durch den Luftwiderstand
ergab sich fiir den g/m-Wert eine Abschatzung von ~ -10° C/kg. Allerdings wurde eine
Verbreiterung der g/m-Verteilung bei Werten unterhalb von -10®° C/kg beobachtet. Diese
Verteilungsbreite kann teilweise auf das Vorhandensein von Partikelagglomeraten
unterschiedlicher Grolie sowie eine variierende Intensitdt des Kontaktes der Partikel mit dem
Zufuhrtrichter zurtickgefihrt werden. Messungen mit dem automatisierten g/m-Meter 210HS-
2 (TREC Inc.) fur die nicht aktivierten OKI-Tonerpartikel ergaben einen Wert von kleiner als
-10™ C/kg. Die triboelektrische Aufladung der Partikel kann jedoch durch Verwendung eines
geeigneten Kontaktmaterials oder durch Intensivierung des Kontaktes vergroRert werden.

OKI-Tonerpartikel kénnen mithilfe von Magnetit (Fes.s0,4) aktiviert werden. Diese Art
der Aktivierung verwendet man bei so genannten Zwei-Komponenten-Tonern. Das Magnetit
weist eine Abweichung von einer reguldren Stochiometrie auf, was darauf zurtickzufihren ist,
dass Magnetit bei hoheren Sauerstoffpartialdricken mit einem Kationendefizit & vorliegt
[DIE75]. Im Magnetit ist ein Platztausch zwischen Fehlstellen und Kationen mdglich,
zusétzlich ist unter Umstanden deren Bewegung im Zwischengitter zu berticksichtigen. Diese
Mechanismen sind flr die Leitfahigkeit des Eisenoxids zustidndig, die etwa 10% der
Leitfahigkeit von reinem Eisen betragt. Die eingesetzten Magnetit-Partikel weisen im
Pulverzustand einen negativen g/m-Wert von -0,2 bis -0,6 -10° C/kg auf. Im Kontakt mit
Glas, Aluminium und insbesondere Polyethylen nehmen die Magnetit-Partikel jedoch eine
positive Ladung an. Das wurde mit Hilfe der oben beschriebenen Ladungskammer
festgestellt, indem Trichter aus verschiedenen Materialien eingesetzt wurden. Fir die
Messung des g/m-Wertes im aktivierten Zustand mit Hilfe des Q/m-Meters wurde eine
Mischung aus hinreichend groflen Magnetitpartikeln von ca. 80 pum Durchmesser und
kleineren Tonerpartikeln von 10 um Durchmesser vorbereitet. Anschliefend wurden die
Tonerpartikel der Mischung durch ein metallisches Netz mit einer Maschenweite von 50 pum
abgesaugt und in die Faradayzelle geleitet. Die OKI-Tonerpartikel weisen nach dieser
Methode deutlich negativere g/m-Werte von -7 bis -3 -10 C/g auf.

Die OKI-Tonerpartikel kénnen im Luftstrom beim Kontakt mit den Wanden einer
kegelformigen Kammer aus Plexiglas triboelektrisch aufgeladen werden (Abb. 3.1.3). Dank
der spiralartigen Luftstromlinien in der Kammer werden die Partikel entlang dieser Linien

beschleunigt und durch die zentripetale Kraft an die Wand der Kammer gedrickt. Je groier
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die Geschwindigkeit der Partikel ist, desto grofRer ist die auf die Partikel wirkende

Normalkraft und folglich die Intensitat der triboelektrischen Aufladung. Die Partikel, die die

Kammer durch die kleinere Offnung am unteren Ende des Kegels verlieRen, wurden in den

g/m-Meter eingesaugt. Abb. 3.1.4 zeigt demzufolge die Abhangigkeit der triboelektrischen

Ladung der Partikel vom Druckluftstrom in der Kammer. Die Geschwindigkeit der Partikel

]
o
T

g/m-Wert (C/kg 107)
- =

-20

' 2 3 4 s
Druckluftstrom (I/min -10)

Abb. 3.1.3: Kammer fiir die Abb. 3.1.4: Abhingigkeit des q/m-Wertes der OKI-
triboelektrische Aufladung Partikel (v fiir OKI-Cyan, m fiir OKI-Magenta) vom
der Partikel Druckluftstrom.

ergibt sich aus der Geometrie der Kammer und dem Druckluftstrom und ist nicht konstant auf

den Trajektorien der Partikel. An der Auslassoffnung erreichen die Partikel ihre maximale

Geschwindigkeit. Wahrend der g/m-Wert flr die OKI-Magenta-Partikel bei Druckluftstromen

oberhalb von 30 I/min eine Séttigung erreicht, weisen die OKI-Cyan-Partikel in diesem

Bereich eine lineare Abhéngigkeit auf. Die ermittelten Werte haben eine &hnliche

L

Abb. 3.1.5: Aufbau zur Ermittlung der
Ladungsverteilung von Partikeln. L. bezeichnet den
Abstand und U die Spannung zwischen den beiden
leitenden Platten.
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GroRenordnung wie bei der Aktivierung
mithilfe von Magnetit.

Zur Ermittling einer Ladungs-
verteilung der Partikel bietet sich eine
Methode an, die auf dem Vergleich der
elektrischen Krafte mit den
Adhasionskréften basiert. Hierzu wird eine
Platte eines Kondensators mit OKI-

Magenta-Partikeln, die zuvor in der
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Kammer bei einem Druckluftstrom von 33 I/min wie oben beschrieben aktiviert wurden,
gleichmaRig bestdubt (Abb.3.1.5). Der Sprung der Partikel von einer Kondensatorplatte zur

anderen erfolgt, wenn:
Fan=qUI/L, (3.1)

wobei F, die Adhésionskraft eines Partikels auf der Platte und g die Ladung des Partikels ist,
L und U sind der Abstand und die Spannung zwischen zwei den leitenden Platten des
Kondensators. Die Wirkung der Gravitationskraft ist im Bezug auf die Adhé&sionskraft klein
und wird daher nicht berlcksichtigt. Die Zahl der auf die obere Platte Ubertragenen Partikel

Ng(U) wird mit dem Integral

q max

N,(U)= [N(@)dg (32)

q)

angegeben, wobei N(q) die Ladungsverteilung der Partikel ist. Hier ist Qmax=Fag-L/Unmin, Wobeli
Unmin die minimale Spannung ist, bei der die Ubertragung beginnt. Die Funktion q(U) wird aus
(3.1) ermittelt. Falls die urspringlich bestdubte Oberflache eine schmale Verteilung der

Adhasionskraft aufweist und die

ol'e D110
/ Funktion Ng(U) experimentell bekannt
ist,  liefert die  Loésung  der
S0 0 . . Volterra'schen Intergralgleichung (3.2)
Titanoxid
Si (5 nm) die gesuchte Ladungsverteilung.

Abb. 3.1.6: Kondensatorplatte fiir die Ermittlung der Fir die  Ermittlung  der
Ladungsverteilung von Tonerpartikeln Ladungsverteilung von Partikeln wurde

eine Platte mit einer modifzierten
Oberflache eingesetzt (Abb. 3.1.6). Auf die Oberfliche der Platte wurde eine
selbstorganisierende organische Monoschicht aus hydrophoben Dodecanthiol aufgebracht
[ULM96], um die Adhésionskraft stabil gegen Variationen der Luftfeuchtigkeit zu halten. Die
Ermittlung der Adhé&sionskraft der Partikel auf der Hilfschipoberflache wurde mit einer
Minifuge T (Heraeus SAPATECH) nach der zentrifugalen Methode (siehe Kapitel 2.2)
durchgefihrt. Fur eine Kondensatorplatte ohne Monoschicht variierte die Adhdasionskraft

zwischen 400 und 1600 g-m, wobei g die Fallbeschleunigung ist. Flr die Platte mit der
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organischen Schutzschicht wurde nach Gleichung (2.7) ein konstanter Wert von etwa 760 g-m
ermittelt. Abb. 3.1.7 zeigt den Abtrennungskoeffizienten or (2.2) als eine Funktion der
Spannung. Es gilt hier ar(U)=100%-Ng4(U)/No, wobei Ny die Gesamtzahl aller Partikel ist.
Die Werte von o wurden mit einer speziell daflr entwickelten Software ermittelt, welche die
Bestaubungsdichte auf der Plattenoberflache vor und nach dem Ubertrag vergleicht (siehe
Anhang A).

Anstatt die Integralgleichung direkt zu l6sen, kann man annehmen, dass die gesuchte

Ladungsverteilung folgende standarde Laguerre-Gauss-Form hat [NES00]:

2 _ 2
N = 2 (G~ DeXP —M | 3

Basierend auf dieser Annahme und den Simulationskurven in Abb. 3.1.7 kann davon
ausgegangen werden, dass die gesuchte Kurve zwischen den beiden simulierten Verteilungen
liegt. In Abb. 3.1.8 wird die gesuchte Verteilungskurve als rote, gestrichelte Kurve dargestellt.
Die in der Kammer aktivierten Partikel weisen demnach eine relativ breite Ladungsverteilung
auf. Der mittlere g/m-Wert fur die Kurve betragt ca. -3-10° C/kg und ist kleiner als der mit
dem g/m-Meter ermittelte Wert von ca. -6-10° C/kg nach Aktivierung in der Kammer (siehe
Abb. 3.1.4). Das konnte darauf zuriickzufuhren sein, dass die Partikel beim Kontakt mit der

Oberflache der Kondensatorplatte einen Teil ihrer Ladungen verlieren.

038 . . T T
100 ,_ v i a=1.510-30 C2
a=1.510 30 Cz 0,7 F .
80 P 06 |
| os| a=2510:30C2 44 ]
p— 60 ;‘- L
X E 04f i
e a0 a=2.510-30 C2 g o3l ]
o 40 Eo
' E o2} ]
20 - I
I 0,1} J
0 0,0} J
0 100 200 300 400 500 0,1 [ L . 1 ; N ; 1
u(v) 0 2 3

q (Cx10-15)

Abb. 3.1.7: Abtrennungskoeffizient oy gegen die Abb. 3.1.8: Ladungsverteilung der
angelegte Spannung U. Die Linie mit Messpunkten Tonerpartikel (rot) nmach Abschitzung gemif}
entspricht der experimentell ermittelten Abhiingigkeit. (3.2) und (3.3)

Die fetten Linien sind Anpassungen der Verteilung

(3.3) an die gemessenen Werte mit unterschiedlichen

Parametern a.
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Die ermittelten Werte erlauben folgende Ruckschliisse: Jedes Partikel enthalt
durchschnittlich  mehrere  Tausende von Elementarladungen. Die oberflachliche
Ladungsdichte o eines in der Kammer aktivierten OKI-Magenta-Partikels betrdgt ca.
-1,2-10'5 C/m?. Der Wert der maximal moglichen Ladungsdichte eines Partikels in Luft, bei
dem das elektrische Feld an der Oberflache die Luft durchschlagt, betragt o = -2,6-10" C/m?
[HUGB84]. Daran sieht man, dass sich Tonerpartikel (insbesondere OKI-Cyan-Partikel) sehr

effektiv aufladen lassen. Die Ladung geht nach Kontakten teilweise verloren.
3.1.2 Anpassung der physikalischen Eigenschaften von Aminosdurepartikeln

Da die Ladung und der Durchmesser des Partikels von entscheidender Bedeutung fur
deren ortsgenaue Ablagerung sind, ist es wichtig diese Parameter kontrollierbar andern zu
kénnen. Durch  Hinzufigen von so genannten ,Charge Control Agents*
(Ladungskontrollagenzien) und ,Charge  Stabilizers* (Ladungsstabilisatoren)  zur
Partikelmatrix l&sst sich die Effizienz der triboelektrischen Aufladbarkeit beeinflussen. Bei

! der Suche nach geeigneten Additiven wird

an ‘. oft Gebrauch von der Kenntnis der

. {;; Zusammensetzung von  konventionellen

Tonerpartikeln gemacht, die im
..r—_‘—j_d Laserdruckverfahren eingesetzt werden. Der
g/m-Wert der Aminoséurepartikel bzw.
Biotonerpartikel betragt nach Aktivierung in

der Kammer bei einem Druckluftstrom von

¢ 33 I/min ca. -2,010° Clkg. Bei der

: ]"'!} Aktivierung mithilfe von Magnetit wurden
L E

vergleichbare Werte wie bei konventionellen

Abb. 3.1.9 Luftstrahlmiihle [ALP]: Aufgabetrichter OKI-Tonerpartikeln  beobachtet  (siehe
(a), Injektor (b), Treibluft (c), Mahlluft (d), .
Luftleitring (), Diise (), Mahlraum (g), aPitel3.2.1).

Stromungsspirale — (h),  Disenring (), Die Herstellung der Partikel wird
Austragsoffnung (k)

in [BREO2, DKF] beschrieben. Aus den
Einzelkomponenten (aktive Aminoséuren, Matrixsubstanz, Ladungskontrollagenzien,
Ladungsstabilisatoren usw.) wird zundchst eine feste Masse hergestellt. Zur Herstellung von
Mikropartikeln wird die auskristallisierte Masse mit einer Luftstranimihle 50AS (Hosokawa
ALPINE Aktiengesellschaft & Co. OHG) gemahlen. Abb. 3.1.9 zeigt den Luft- und
Produktweg in der Luftstranlmuhle. Die zerkleinerte Rohmasse wird durch den

32



Transportprozesse

Aufgabetrichter (a) in die Anlage dosiert. Durch den am Injektor (b) herrschenden Unterdruck
wird am Einlauftrichter Luft angesaugt. Beim Eintritt in die Muhle wird diese Luft zusammen
mit der Rohmasse in den Treibluftstrom (c) des Injektors aufgegeben, beschleunigt direkt in
den Mahlraum eingeblasen. Die Mahlluft (d) wird durch den Luftleitring (e) eingeblasen und
tritt durch die Disen (f) in den Mahlraum (g) ein. Durch die Energie des spiralartigen
Dusenstrahls (h) wird die Partikelmasse weiter beschleunigt. Die Zerkleinerung der Teilchen
findet durch deren gegenseitiges Aufeinanderprallen und durch Aufprallen an den Disenring
(i) statt. Das Feingut wird von der Mahlluft zur Auftragsoffnung getragen, Grobgut wieder
nach auBen geschleudert und erneut zerkleinert. Das gemahlene Produkt gelangt aus der
Mdihle durch die Austragséffnung (k) in einen Filterschlauch, wo das Produkt aus dem
Gasstrom abgeschieden wird. Die Einstellung der Trenngrenze erfolgt tber den Druck der
Mahlluft. Abb. 3.1.10 zeigt den Einfluss des Mahldrucks auf die GroRenverteilung der
Partikel. Im Allgemeinen liefert ein grofRerer Mahldruck Partikelkollektive mit einem

kleineren mittleren Durchmesser.
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Abb.3.1.10: Partikelgroflenverteilung gegen Abb. 3.1.11: Spitzenwerte der Groflenverteilungen
Mahldruck bei jeweils gleicher Zusammensetzung der aus Abb. 3.1.10 gegen die reziproke Wurzel des
Partikelmatrix Mahldrucks (p'm)

Diese experimentelle Abhangigkeit lasst sich quantitativ auf Basis der Bedingungen fur die
Partikelabfuhr durch die Austragséffnung abschétzen: F,ent = Fgr, Wobei Feene die zentripetale
Kraft und Fg die Stromungskraft ist (2.22). Da Faen ~ d°v? und Foyq ~ dv, wobei d der
Durchmesser und v die Geschwindigkeit eines Partikels ist, ergibt sich v ~ d. Bei dieser
Abschatzung wurde angenommen, dass das Verhéltnis zwischen den normalen und
tangentialen Komponenten der Partikelgeschwindigkeit im Mahlraum nicht vom Druck

abhangt. Der letzte Ausdruck lasst sich durch den Mahldruck umschreiben zu p ~ d?, weil v
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laut der Betriebsanleitung der Luftstrahimuhle proportional zu p ist. Abb. 3.1.11 vergleicht
das ermittelte Verhéltnis zwischen der reziproken Wurzel des Mahldrucks und dem
Partikeldurchmesser mit den experimentellen Daten aus Abb. 3.1.10, wobei entsprechend den
Erwartungen eine lineare Abhéngigkeit beobachtet wurde.

Diese GesetzmaRigkeit ist jedoch bei grofReren Driicken nicht mehr gultig. Die
VergréRerung des Mahldrucks fiihrt dann zu keiner weiteren Verfeinerung des Mahlprodukts,
sondern zu einem starkeren Partikelniederschlag an den Wénden des Mahlraums. Beim nicht-
elastischen Kontakt der Partikel miteinander oder mit den Wéanden des Mahlraums wird ein
Teil der Energie in Warme umgewandelt und verursacht ein Aufschmelzen der Partikel.
Derartige inelastischen Kontakte beobachtet man bei Geschwindigkeiten, die groRer als die
zweite kritische Geschwindigkeit v, sind (siehe Kapitel 2.3). Die GroRenverteilung des
Mahlprodukts héngt weiterhin von dem Schmelzpunkt der einzelnen Komponenten ab. Die
Verwendung von Komponenten mit hoéheren Schmelztemperaturen in der Partikelmatrix
erlaubt generell die Herstellung von feineren Partikeln mit Hilfe der Luftstrahlmdihle.

Fur eine weitere Anpassung der GroRenverteilung kénnen die hergestellten Partikel
zusétzlich gesiebt und gesichtet werden.

Um Agglomerationen durch Feuchtigkeit und Warme zu vermeiden und zur Schonung
der eingebetteten aktivierten Aminosduren, werden die fertigen Aminoséurepartikel unter
Stickstoff und Kiihlung bei -4°C im Dunkeln aufbewahrt.

3.2 Hilfschips

Mehrere Hilfschips wurden fiir die Untersuchung des Partikelibertrags eingesetzt.

Dielektrisches
Substrat

S

i
Fila Name = Prob-04 6 10um
Mag= TaEX

Abb. 3.2.1: Hilfschip 1

Ein erster Hilfschip 1 wurde in Form von zwei kammartigen Elektroden auf einem

dielektrischen Substrat aus Glasepoxid gefertigt und fir die Untersuchung der allgemeinen
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GesetzmaRigkeiten der Ubertragungsprozesse verwendet (Abb. 3.2.1). Die Elektroden
wurden lithographisch aus einer Cu-Ni-Sn-Legierung hergestellt. Die Hohe der Metallschicht
betragt 20 pum.

Metallebene 1 Metallebene 2

Isolator: SiO,/SizN4

Abb. 3.2.2: Hilfschip 2 fiir die Untersuchung der Ubertragungsprozesse (Hergestellt im THM der TU-
Dresden)

Hilfschip 2 mit einem Array von 400 Pixelelektroden von 80x80 pm?® (Abb. 3.2.2)
wurde an der TU Dresden am Institut fur Halbleiter- und Mikrosystemtechnik [IHM] gefertigt
und verflgt bei einer Hohe der Metallschichten von 0,5 um (ber eine Isolatorschicht von
0,8 um Dicke. Alle Pixelelektroden liegen in der ersten Metallebene, wahrend die zweite
Metallebene aus einem Abschirmungsgitter besteht, das tber dem Bereich zwischen den
Pixelelektroden liegt. Die Abschirmung ist immer an Masse angeschlossen. Die Pixel sind mit
Anschlusspads am Rande des Chips verbunden, sodass auf dem Chip unterschiedliche
Ladungsmuster generiert werden kdnnen.

Hilfchip 3 (Abb. 3.2.3) wurde in derselben Technologie wie Hilfschip 2 gefertigt. Im
Unterschied zu Hilfschip 2 wurde ein kleineres Raster von 50 pm gewaéhlt, sodass der

Flacheninhalt einer Pixelelektrode 15x15 pm? betrug.

EHT = 1000k Signal A= inLem D 2 Now 2005
= Emm File Mo = 18165 Time 110242

Abb. 3.2.3: Abschnitte des Hilfchips 3. SEM-Aufnahme.
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3.3  Experimentelle Ergebnisse zum selektiven Ubertrag von Tonerpartikeln auf

Hilfschips

3.3.1 Partikelkonglomerate

Erste Versuche hatten zum Ziel, einen direkten Ubergang von gleichméaBig verteilten
Partikeln von einer ebenen Platte auf geladene
Elektroden zu erzeugen. Dafir wurde Hilfschip 1 mit
zwei kammartig angeordneten Elektroden eingesetzt,
an die Spannungen von 350V bzw. 0V gelegt
wurden. Der Abstand zwischen Hilfschip 1 und einer

mit Partikeln bedeckten Flache betrug etwa 1 mm.

Abb. 3.3.1: Hilfschip nach dem direkten Di€ Flache mit Partikeln wurde leicht geschittelt, da
Ubergang der Partikelkonglomerate. Beim
Aufprall lésen sich die Konglomerate

teilweise ~ auf und  kontaminieren ejn (Jbergang nicht zu beobachten war. Auf den
ungeladene Metallbahnen.

sonst vermutlich aufgrund starker Adhasionskréfte

Elektroden landeten jedoch keine einzelnen Partikel,
sondern Partikelkonglomerate (Abb. 3.3.1).

Das Verhalten der Partikel wird in dieser Situation durch molekulare und
elektrostatische Krafte bestimmt. Da
Partikelkonglomerate eine gréfere Ladung als einzelne
Partikel besitzen und durch leichte Vibrationen die
Adsorptionskrafte z. T. berwinden konnen, gehen diese
vermutlich als erstes auf die Elektroden uber. Durch die
kinetische Energie des Aufpralls l6sen sich kleinere
Konglomerate bzw. einzelne Partikel ab und beschmutzen

so die ungeladenen Metallbahnen des Hilfschips. Abb.
Abb.  3.3.2: Agglomerate von

Aminosédrepartikeln und einzelne 3.3.2 zeigt Agglomerate von auf Glas aufgetragenen
Partikel von 20 um Durchmesser L . . ) .
Aminosdurepartikeln. Die Agglomerate gruppieren sich
zu Gebilden aus 50-100 Partikeln, deren GroRe mehrere Hundert Mikrometer betrégt. Neben
den Agglomeraten kdnnen einzelne Partikel vorliegen. Vor einem selektiven Transfer von
Aminosaurepartikeln auf einen Chip missen derartige Agglomerate zerschlagen bzw. deren

Bildung von vorneherein ganzlich vermieden werden.
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3.3.2 Transport der Partikel im Aerosolzustand

Ein verbesserter Transport der Partikel zur Chipoberflache ist im Aerosolzustand
maoglich. Fir die Aerosolbildung und den Transport der Aminosédurepartikel zur
Chipoberflache kann ein Luftstrom genutzt werden. Fur experimentelle Zwecke wurde daher
eine Aerosolkammer konstruiert (Abb. 3.3.3), die zwei Funktionen hat: Die Zerschlagung von
Partikelkonglomeraten und die triboelektrische Aufladung der Partikel. Die Partikel werden
mit einem Luftstrom am unteren Ende aus der Aerosolkammer gesaugt und durch einen
Stromungskanal in eine weitere, zyklonférmige Kammer zur triboelektrischen Aufladung
befordert. Der Luftstrom am Eingang dieser Kammer ist daher so ausgerichtet, dass sich die
meisten Partikel zur Kontaktmaximierung an den Wanden der Kammer entlang auf

spiralartigen Trajektorien bewegen (siehe Abb. 3.1.3). Auf diesem Weg werden auch die

R ‘<|7‘
} . 60+
a ‘ [~ Kammer fiir

Blende
0v
triboelektrische
Aufladung

N 7 Deflektor

L L L L
2 4 6 8 10

Luftzufuhr L/mm

Abb. 3.3.3: Aerosolkammer fur Aerosolbildung und Abb. 3.3.4: Kontrast Q des Transfers der

Transport der Partikel Reaktionspartikel gegen den Abstand L zwischen
Chip und Blende. Die Spannungsdifferenz
betragt 30 V.

Partikelkonglomerate zerschlagen. Anschlielend gelangen die Partikel erneut in die
Aerosolkammer und erreichen im Aerosolzustand die Chipoberflache. Folglich bewegen sich
die Partikel in einem geschlossenen Umlauf.

Mit Hilfe der Aerosolkammer wurde nun die ortsgenaue Ablagerung von
Aminosaurepartikeln auf den Hilfschip 1 untersucht. Dabei zeigte sich, dass die Ablagerung
von der Konzentration der Reaktionspartikel im Aerosol abhangt. Bei hohen Konzentrationen
wurden Elektroden und Substrat vollstandig bedeckt, bei kleineren Konzentrationen und einer
Chipspannung von 0 V fiel der Transfer sehr gering aus, wobei die wenigen Partikel
ausschlief3lich auf den Elektroden adsorbierten.

Demzufolge wurde bei Kkleineren Konzentrationen die ortsgenaue Ablagerung der
Reaktionspartikel untersucht, indem Spannungen von 0 V und +30 V an die zwei Elektroden
des Hilfschips angelegt wurden. Die Grofke ,Kontrast“ wurde fir die quantitative

Beschreibung der ortsgenauen Ablagerung mit einer speziell dafur entwickelten Software
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ermittelt (Anhang A). Die Software wandelt die farbige Mikroskopaufnahme in ein logisches
Bild um und berechnet das Verhaltnis von ,,schwarzer” Flache zur Gesamtflache. Dabei zeigte
sich, dass der Kontrast des
Transfers entscheidend vom
Abstand zwischen dem Chip
und der Blende abhéngt, wobei
ein optimaler Abstand von 6
mm existiert (Abb. 3.3.4).
Allerdings muss angemerkt

werden, dass der Kontrast auf

den Metallbahnen groRer als auf

den runden, groReren

=
Abb. 3.35: Partikeltransfer in der Aerosolkammer bei Apschnitten der Elektroden war
Elektrodenspannungen von U=0 und +30 V auf Hilfschip 1. Zwei
verschiedene Abschnitte des Chips sind gezeigt (a,b). (Abb. 3.3.5a,b). Die Gleich-
Partikeltransfer auf der Chipoberflache aulerhalb der Aerosol- o .
kammer (c, d): An den Chip mit den vorher selektiv abgelagerten maRigkeit der Beschichtung
Partikeln (a, b) wurden Spannungen von U = +350 und 0V | . T
angelegt, um ev. eine Kontrastumkehr zu beobachten (c, d). hangt ~ zusatzlich von den

geometrischen Parametern der
Aerosolkammer ab, einschlieRlich von der Geometrie des Bereiches, in dem Partikel mit der
Luftzufuhr abgesaugt werden.

Ein Beispiel des selektiven Ubertrages von OKI-Tonerpartikeln auf Hilfschip 2 ist in
Abb. 3.3.6 dargestellt. Hierflr wurde ein schachbrettartiges Ladungsmuster mit Spannungen
von 100V bzw. 0V generiert und das Abschirmungsgitter an Masse angeschlossen. Es ist
deutlich zu erkennen, dass die Dichte des Ubertrages nicht regelmaBig ist. Zudem muss
hinzufugt werden, dass es bei vielen Versuchen zu Kontaminationen kam, weil die
Konzentration der Partikel im Aerosol schwer kontrollieren ist.

Das Aerosol kann auch mit Hilfe einer Vibrationsunterlage erzeugt werden. Das
gleiche Prinzip benutzt man zur Abschatzung der Adhé&sionskrafte (siehe Kapitel 2.2). Fiir die
Untersuchung der Aerosolbildung wurde ein geschlossenes Gefdl mit einer
Vibrationsunterlage verwendet. Bei kleineren Frequenzen sprangen zuerst Konglomerate, bei
grolRen Frequenzen dagegen Kkleinere Partikel. Diese Spriinge waren nicht regulér, auch weil
die Tonermasse bei den Schwingungen nicht gleichméaRig auf der Oberflache des Tellers
verteilt wurde. Das Aerosol entstand nur dann, wenn die angelegte Frequenz der
Eigenfrequenz der Vibrationsunterlage entsprach, d.h., bei groflen Schwingungsamplituden

von A = 1mm. Bei einer Frequenz von etwa 100 kHz war der Luftstrom in der
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Aerosolkammer so hoch, dass ein Strom von Partikeln von unten noch oben entstand. Ohne
zusétzliche Luftabfuhr wurde keine Ablagerung der Partikel auf der Chipoberflache
beobachtet, wobei die Partikel bei kleineren Schwingungsfrequenzen triboelektrisch
aufgeladen wurden. Der Nachteil dieser Methode gegenlber der Aerosolkammer besteht
darin, dass viele Konglomerate erhalten bleiben und wesentlich gréfiere Mengen des Toners

fiir die selektive Beschichtung von Chips bendtigt werden.

o ot

Aerosolkammer

r
und eines zweiten OKI-Toners (schwarz) mit Hilfe der Vibrationskammer

'." AR el - ! LS A E =T |
Abb. 3.3.6: Transfer eines OKI-Toners (magenta) mit Hilfe de

3.3.3 Abschéatzung der Adhasionskraft

Die Abschatzung der Adhasionskrafte der Tonerpartikel auf der Hilfschipoberfldche
wurde analog zu Kapitel 3.2 mit einer Zentrifuge durchgefiihrt. Zuerst wurde die ganze
Oberflache des Hilfschips 1 mit magentafarbenen OKI-Tonerpartikeln bedeckt. AnschlieRend
wurde der Hilfschip mit der Zentrifuge bis a = 3046-g beschleunigt, wobei a die zentripetale
Beschleunigung und g die Fallbeschleunigung ist. Dabei zeigte sich, dass die partikuléaren
Adhésionskrafte um drei GroRenordnungen groer als die Gravitationskraft sind und eine
breite Verteilung aufweisen.

Eine weitere Abschatzung der partikuldren Krafte wurde wie folgt durchgefihrt:
Zuerst wurden Partikel in der Aerosolkammer auf den Elektroden des Hilfschips 1 mit
Spannungen von U = 0V bzw. +30 V selektiv abgelagert (Abb. 3.3.5a, b). AnschlieRend
wurde der Chip der Aerosolkammer entnommen, die Spannung auf den Elektroden umgepolt
und auf U = +350 bzw. 0 V erhoht. Dabei sprangen einige Partikel auf die Elektrode mit
+350 V Uber, die meisten aber verblieben auf der geerdeten Elektrode mit U = 0 V (Abb.
3.3.5¢c, d). Eine grobe Naherung zeigt, dass die Ergebnisse dieses Versuches mit den
Resultaten des Zentrifugen-Experimentes tibereinstimmen.

Fur die Aerosolbildung mithilfe der Vibrationsunterlage wird eine groRere Kraft
benoétigt. Nach Formel (2.6) ergibt sich fiir die Vibrationsunterlage eine Kraft von F, =

5.10° g, was wesentlich gréRer als die oben abgeschatzte Adhasionskraft ist.
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3.4

3.4.1 Verhaltnis der wirkenden Kréafte

Die Krafte, die beim Ubertragungsprozess in

der

Ein qualitatives Modell des Ubertragungsprozesses der Partikel auf den Chip

Aerosolkammer auf

Aminosaurepartikel wirken, werden in Tab. 3.1 aufgezéhlt und in Abb. 3.4.1 grafisch

dargestellt.

F/Fb

Tab. 3.1 Wirkende Kréafte beim Partikellibertrag

KRAFT ABSCHATZUNG
Gravitationskraft Fy =mg
Bildkraft Fo= 0%/ (4neod?) (2.5)
Elektrostatische Kraft Fe = qU/L (3.5)
Adhasionskraft Fag = 3046 m-g, Experiment (3.3.3)
Stromungskraft Fq = -npCuwd™V?/8 (2.24)

Adhasionskraft

Elektrostatische Kraft 100 V |

Elektrostatische Kraft 30 V 1

Stromungskraft ]

Bildkraft

Gravitationskraft

2 3
V| (m/s)

Abb. 3.4.1: Wirkende
Kréfte beim
Partikeltbertrag in der
Aerosolkammer.

Die Strémungskraft
héngt von der
Geschwindigkeit der
Partikel ab.

Hier steht g fir die Fallbeschleunigung. Fur die Berechnung der elektrostatischen

Kraft an der Chipoberflache wurde ein Mittelwert E = U/L gewdhlt, wobei U die an der

Elektrode angelegte Spannung und L die Kantenldnge dieser Elektrode ist. Dieser Mittelwert

ergibt sich aus Abschédtzungen des elektrischen Feldes auf Oberflache fir ein periodisches
Potential mit einer Periode 2L (siehe Abb. 3.4.2). Die Losung der Gleichung (2.30) mit den

periodischen Randbedingungen
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P +0,, =0 (3.4)
(p|x=0 =U-(@+sin(y/2L)) '
liefert fur das elektrische Feld schliefflich den Ausdruck
U . U
E(x<<L,y=nL) = z(l+sm(y/2L)) -exp(=x/2L) = T (3.5)

¢(0,y)

Abb. 3.4.2: Periodische Randbedingungen fir

2L

\

/

Abschéatzung des elektrischen Feldes

y

3.4.2 Partikel im elektrischen Feld

Mit Gleichung (3.5) bekommt man die in Tab.
3.1. angefuhrte Abschatzung fir die Kraft Fe.
Daraus resultiert ein Krafteverhaltnis von Fg : Fy :
Fe:Fag = 0,2:1:[65;212]:366, wobei die
Adhésionskraft groRer als die anderen beteiligten
Krafte ist und eine breite Verteilung aufweisen

kann.

Wenn eine Elektrode scharfe Kanten oder Ecken aufweist, d.h. Abschnitte mit hdheren

Kapazitaten, kann die elektrische Kraft an solchen Stellen die Abschatzung (3.5) deutlich

Ubersteigen. Allerdings ist der Einfluss solcher Felder auf die Trajektorien der Partikel sehr

200
180
160
140

= 120
= 100
a0

B0

40

20

Abb. 3.4.2: Simulierte Verteilung des elektrischen

100

200 300
x (pm)

Feldes Uber drei Elektroden

400

oV

a00

vipm

gering, weil in kleinen Bereichen von der
GroRenordnung der Krimmung der

metallischen Oberflache lokalisiert sind

14 und den Ubertragsprozess somit nicht
I entscheidend beeinflussen. Abb. 3.4.2

zeigt eine nach Differenzialgleichung

1® (2.30)  simulierte  Verteilung  des

elektrischen Feldes von drei Elektroden,
an die Spannungen von 0 V bzw. 100 V
angelegt wurden. Das elektrische Feld
weist demnach oberhalb von 30 pm ein

Maximum in der Mitte der Elektrode auf.
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Abb. 3.4.3: Partikelflugbahnen bei einer Anfangsgeschwindigkeit von
0,1m/s (1), 0,05 m/s (2), 0,01m/s (3), 0,001 m/s (4); g/m = 10 C/kg;
u=30Vv
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Abb. 3.4.4: Partikelflugbahnen bei einer Anfangsgeschwindigkeit von
0,01 m/s; g/m = 10" C/kg (1), 5:10° C/kg (2), 10 C/kg (3); U=30 V

Daraus erklart sich die
Tatsache, dass Partikel im
Experiment Abb.
3.3.7) mehrheitlich in der

Mitte der Pixelelektroden

(siehe

abgeschieden wurden.

In diesem
Abschnitt werden die Flug-
bahnen der Partikel im
elektrischen Feld tber der
Chipoberflache analysiert.
Die
elektrischen Feldes E wurde

Verteilung des

basierend auf den
Gleichungen (2.22)-(2.23)
als eine Funktion der
Koordinaten far die
Berechnung der Flugbahnen
eingefihrt. Die
Stromungskraft  wird in

diesen Berechnungen nicht
berucksichtigt, da diese bei
Geschwindigkeiten
unterhalb von 0,3 m/s im
zur
Kraft

Vergleich
elektrostatischen

vernachlassigbar klein ist (siehe Abb. 3.4.1). Das Ziel der Simulation besteht in der

Ermittlung von charakteristischen Anfangsgeschwindigkeiten, bei denen die Partikel durch

das elektrische Feld von ihren in die Richtung nicht geladener Elektroden ausgerichteten

Anfangstrajektorien abgelenkt werden und folglich die geladenen Pixel erreichen. Abb. 3.4.3 -

3.4.6 skizzieren die Ergebnisse der Simulation: Pfeile zeigen schematisch Richtung und

Betrag des elektrischen Feldes an, die roten und blauen Rechtecke entsprechen Elektroden mit
Spannungen von 30V (100 V in Abb. 3.4.5) bzw. 0V. Die grin gestrichelten Linien

entsprechen den resultierenden Partikelflugbahnen. Das elektrische Feld hat demnach nur
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Abb. 3.4.5: Partikelflugbahnen der mit einer Anfangsgeschwindigkeit von 0,4

m/s (1), 0,3 m/s (2), 0,2 m/s (3); g/m = 10 C/kg; U = 100 V

X (m)

Abb. 3.4.6: Flugbahnen der Partikel mit einer Anfangsgeschwindigkeit von
0,6 m/s (1), 0,3 m/s (2), 0,1 m/s (3). g/m = 10° C/kg; U =30V

x 10"

einen geringen Einfluss auf die Bewegung von Partikeln mit Geschwindigkeiten grofer als

0,1 m/s (Abb. 3.4.3). Abb. 3.4.4 zeigt weiterhin den Einfluss des g/m-Wertes der Partikel auf

die selektive Wirkung des elektrischen Feldes.

In Abb. 3.4.5 werden die Partikelflugbahnen bei verdnderter Elektrodengeometrie
simuliert. Die Pixelelektroden weisen eine Kantenlange von 25 pum auf, was auf Hilfschip 3
realisiert wurde und einer Spotdichte von 40.000 cm™ entspricht. Bei einer Spannung von

100 V werden Partikel mit Geschwindigkeiten unterhalb von ca. 0,2 m/s vom elektrischen
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Feld fur eine selektive Partikelabscheidung ausreichend stark abgelenkt. In Abb. 3.4.6 ist
dargestellt, wie verschieden schnelle Mikropartikel mit einem Geschwindigkeitsvektor
parallel zur Chipoberflache auf ungeladenen Elektroden (blau) unselektiv abgeschieden
werden konnen.

Abb. 3.4.7 zeigt schematisch einen weiteren
denkbaren Kontaminationsmechanismus, der bei vollstédndig
mit Partikeln bedeckten Elektroden auftreten kénnte. Dabei
flllen negativ geladene Partikel den ganzen Raum, in den

sich das positive Feld (rot) erstreckt. Die obersten

Abb. 347  Kontamination Cartikelschichten erzeugen ein eigenes negatives Feld (blau),

aufgrund ~ von abstoenden (a5 ahstoRend auf neue, sich annahrende Partikel wirkt. Eine
Feldern geladener Partikel

Partikelschicht mit einer Ladungsdichte o = 1,2-10 C/m?
(siehe Kapitel 3.1) kann ein groRes elektrisches Feld von E = o/g,= 6,8 kV/cm (g0 = 8,85-10"

F/m) generieren. Das entspricht dem elektrischen Feld einer Elektroden mit einer Kantenlédnge
von 50 pum bei einer Spannung von 70 V. Der Effekt der abstof’enden Felder geladener
Partikel wurde experimentell beobachtet (siehe Abb. 3.6.10).

3.4.3 Der Luftstrom

Da der Luftstrom fir den Transport der Aminosaurepartikel zur Chipoberflache
verantwortlich ist, ist es wichtig, seine Parameter in der Aerosolkammer zu bestimmen und zu
kontrollieren. Die unmittelbare Berechnung der Luftstromparameter ist jedoch aufgrund der
komplizierten Geometrie der Aerosolkammer und unvermeidlicher Turbulenzen sehr
aufwendig. Daher wurde ausschlieRlich der Bereich zwischen dem Chip und der Blende fir
die Simulation gewéhlt (siehe Kapitel 3.3.2). Dazu wurde angenommen, dass die Luft in
diesem Bereich als ein ideales, nicht komprimierbares Medium stationdr stromt. Mit Hilfe
dieser Annahme kann der Vektor der Luftgeschwindigkeit durch den Gradienten eines
skalaren Potentials ausgedriickt werden, was Gleichung (2.19) zur Laplace’schen Gleichung
fir das skalare Potential reduziert, analog zur Poisson-Gleichung (2.30) fur das skalare
Potential des elektrostatischen Feldes. Als Randbedingungen wurden vo = 0 an Chip und
Blende sowie vo = 1 m/s im Bereich der Blendentffnung gewahilt.

In Abbildung 3.4.8 ist der Betrag der Luftgeschwindigkeit bei Abstanden zwischen
Blende und Chipoberflache von 0,2 cm (a) und 0,6 cm (b) dargestellt. Die zwei Spitzen am

Rand der Blendendffnung stellen Bereiche dar, an denen mit grofRer Wahrscheinlichkeit
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Turbulenzen auftreten. Die Spitzen zeichnen sich durch eine enge Nachbarschaft von

ausschlieBlich parallelen und ausschlieflich senkrechten Geschwindigkeitskomponenten aus.

a)
400 ~

300

V| f cmis
[p*]
8

—

(=]

(=]
'l

o
]

b) -
200+ ‘ ‘ I1ED

150+ 1120

100+

V] f em/s

Blende

1
X/cm -2 Y

Abb. 3.4.8: Richtungsverteilung (rote Pfeilchen) und Betrag der
Luftgeschwindigkeit. Der Abstand zwischen Blende und Chipoberflache betragt
0,2 cm (a); 0,6 cm (b). vo = 1m/s.

Die Geschwindigkeit in diesen Bereichen ist maximal, wobei die Turbulenzen einen
stationdren Strom stéren konnen. Im Falle des kleineren Abstandes (a) sind diese Bereiche
nah der Chipoberflache, weshalb u.U. ein Partikel die Chipoberflache mit einer unerwiinscht
hohen Geschwindigkeit erreichen kann. Die Reynolds-Zahl an der Blendendffnung mit einer
charakteristischen Lange von 1 cm betrdgt ca. 300 bei einer Geschwindigkeit des Luftstroms
von 0,5 m/s. Mit der VergrélRerung des Abstandes zwischen Chip und Blende wird der
turbulente Bereich enger und entfernt sich immer weiter von der Chipoberflache, was den
schlechten Abscheidungskontrast bei Abstdnden von weniger als 0,6 cm (Abb. 3.3.4) erklért.
In beiden Féllen ist die Geschwindigkeit in der N&he der Chipoberflache um eine

GroReordnung Kleiner als die Anfangsgeschwindigkeit an der Blendenéffnung (vo = 1 m/s als
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Randbedingung). Jedoch reicht eine Transportgeschwindigkeit von 0,1 m/s nach wie vor nicht
aus, um die Partikel selektiv und kontaminationsfrei zu adsorbieren (Abb. 3.4.3). Vermutlich
weisen die Partikel an der Blendendffnung eine breite Geschwindigkeitsverteilung auf, die
sowohl einen Bereich unterhalb von 0,5 m/s als auch einen Bereich oberhalb von 0,5 m/s bis
hin zu 2-4 m/s abdeckt. Die erste Gruppe der Partikel kann selektiv adsorbiert werden, die
zweite verursacht Kontaminationen. Die Verteilung weist keine hthere Geschwindigkeit auf,
da die Stromungskraft bei Geschwindigkeiten oberhalb von 4 m/s die Adhésionskraft
tberwinden kann (siehe Abb. 3.4.1) und zur Desorption von Partikel an der Blende fuhren
wirde, was im Experiment jedoch nicht beobachtet wurde. Die Adhé&sionskraft der Partikel
besitzt an der metallischen Blende ungeféhr den gleichen Wert wie an den Elektroden des
Testchips.

Die Knudsen-Zahl ist gemél? Gleichung (2.27) Kn = 0,03 und kann in der Aufgabe

vernachlédssigt werden. Bei der Abschétzung wurde angenommen, dass

A=KT o/ (ndm?pn) (3.6)

wobei T, = 293 K und p,=101 kPa Temperatur und Luftdruck unter normalen Bedingungen
sind, und dy, = 0,3 nm dem Durchmesser des Molekiils eines idealen Gases entspricht.

Fur die Stokeszahl und die elektrostatische Zahl (Gleichung 2.33) ergeben sich bei
Eo= 3 kV/cm die Abschatzungen Stk = 60u, und Es = 3,9/up, wobei up (m/s) die
Geschwindigkeit des Partikels ist. Daraus ist ersichtlich, dass die Tréagheit der Partikel im
Bereich an der Oberflache hoch ist und die Flugbahnen bei Geschwindigkeiten oberhalb 0,05
m/s von den Stromlinien der Luft abweichen kénnen. Das wiederum bedeutet, dass Partikel
mit solchen Geschwindigkeiten senkrecht gegen die Chipoberflache prallen kénnen. Das
Verhaltnis EJ/Stk = 0.07/us® besagt, dass die Wirkung der selektiven Kraft unterhalb der
Geschwindigkeit von 0,1 m/s grof ist (Es/Stk >7), was mit den Ergebnissen der Simulation im

Prinzip Gbereinstimmt (siehe Kapitel 3.4.2).

3.4.4 Ubertragungsprozesse in der Aerosolkammer

Unter Berlicksichtigung der durchgefuhrten Experimente und Simulationen bildet sich
eine konkrete Vorstellung Uber den Partikeltransport heraus (Abb. 3.4.9): Ein Luftstrom mit
Geschwindigkeiten oberhalb von 5 m/s zieht Partikel von der Aerosolkammer in die
Aufladungskammer, wo sie triboelektrisch aufgeladen und Agglomerate zerschlagen werden.

AnschlieRend geraten die Partikel erneut in die Aerosolkammer und verlieren wesentlich an
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Geschwindigkeit, da die Dimensionen der Aerosolkammer groRer als die Dimensionen der
Aufladungskammer sind (Bernoulli-Gesetz). Ein Teil der Partikel fliegt durch die
Blendedffnung in Richtung des Chips bzw. Hilfschips. Der turbulente Luftstrom fiihrt die
Partikel, die eine sehr breite Geschwindigkeitsverteilung aufweisen, bis zur Chipoberflache
(100 pm-Bereich). Das weitere Schicksal eines Partikels hangt nun von seiner
Geschwindigkeit ab. Partikel mit einer Geschwindigkeit unterhalb von 0,05 m/s werden vom
elektrischen Feld abgefangen und von den geladenen Pixelelektroden angezogen. Partikel mit
groReren Geschwindigkeiten kdnnen ungeladene Pixel erreichen, wo sie entweder durch den
elastischen StoR reflektiert oder adsorbiert werden. Die Kontamination hat also einen
Wahrscheinlichkeitscharakter und kann qualitativ nach Gleichung (2.17) beschrieben werden.
Ihre Ausmal} wéchst mit der Erhéhung der Partikelkonzentration oder mit der Verlangerung
der Bestadubungszeit. Die grote Kontaminationswahrscheinlichkeit haben Partikel mit zur
Oberflache des Chips senkrechten Geschwindigkeitsvektoren. Die Abhédngigkeit der
Kontamination von der Geschwindigkeit wird durch die Form des Abscheidungskoeffizienten
Mo bestimmt. In unserem Fall ist diese Abhangigkeit mit dem Abschnitt der Kurve in Abb.
2.3.1 links von der ersten kritischen Geschwindigkeit dargestellt. Daher kann die
Verringerung des Kontrastes bei Abstanden zwischen Blende und Chipoberflache von groRer
als 0,6 cm evtl. darauf zuriickgefuhrt werden, dass der Abscheidungskoeffizient bei der
Verringerung der Geschwindigkeit schnell wachst. Sind Partikel einmal adsorbiert, haften sie
bei den beschriebenen Stromungsparametern aufgrund der hohen Adhdsionskraft fest an der
Oberflache.

0 0,05 5,00 V (m/s)
elektrische | 4 Strémungs-
Kraft | kraft
100 |--=-=-=-=-=- oo N
. \\ Ruckstol3
N v, oder Adhésion
selektive™~_ \

Ablagerung™~. _ N

) TN

Stromungs- artikel
d (um kraft

Abb.3.4.9: Modell des Partikellibertrags aus dem Aerosol
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3.5  Positionierungsmethode

Die Positionierung der Partikel kann als Alternative zum Transport aus dem Aerosol
betrachtet werden. Hierbei wird der xerographische Prozess adaptiert, auf dem das
Laserdruckverfahren basiert. Eine Transferwalze im Drucker liefert die triboelektrisch
geladenen Tonerpartikel zur Oberflache einer Photowalze, an der vorher ein Ladungsmuster
mit Hilfe einer LED-Zeile oder eines Lasers erzeugt wurde. Aufgrund der relativ hohen
elektrostatischen Felder zwischen den Walzen und einem Transferband (kleiner Abstand bei
hohen Spannungen) sowie der Uberwiegend geringen Adhésionskraft auf der Photowalze
erfolgt schliel3lich der ortsgenaue Druck von Tonerpartikeln.

4
Y
A
N
s
i
1
¥

Abb. 3.5.1: Ubertrag von OKI-Tonerpartikeln mit Hilfe der Positionierung auf die kammartigen,
100pm breiten Elektroden

Um die Partikel an definierte Positionen auf einem Chip zu Ubertragen, wird wie in
einem Kondensator eine zweite Elektrodenplatte verwendet. Die Positionierung der
Tonerpartikel mit Hilfe der Elektrodenplatte (siehe Abb. 3.1.5) wurde schon in Kapitel 2.2 als
eine Methode zur Ermittlung der Ladungsverteilung vorgestellt. Die Partikel werden in der
Aerosolkammer aufgeladen und homogen auf die Elektrodenplatte aufgebracht. Die
Elektrodenplatte wird in einem bestimmten Abstand parallel zur Oberflache eines aus zwei
kammartigen Elektroden bestehenden Hilfschips positioniert (Abb. 3.5.1). AnschlieRend
werden Spannungen an den Chip und an die Elektrodenplatte angelegt, wodurch ein
elektrostatisches Feld zwischen den zwei leitfahigen Flachen entsteht (Kondensatoreffekt).
Dies fiihrt letzten Endes zum selektiven Ubertrag der Partikel gemaR dem am Chip angelegten
Ladungsmuster, wenn die elektrostatische Kraft grofer als die Adhasionskraft der Partikel auf
der Elektrodenplatte ist. Als Anschlag wird ein ca. 100um dickes Klebeband verwendet. Bei
ausreichend hohen Spannungen (im Falle von Abb. 3.5.1 150 V) erfolgt der vollstandige
Ubergang der Partikel auf die geladene kammartige Elektrode.
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Ein kontaminationsfreier Ubergang der Partikel von der Elektrodenplatte auf den Chip
kann mit Hilfe eines so genannten elektrostatischen Siebes bei wesentlich Kleineren

Chipspannungen erreicht werden. Abb. 3.5.2 veranschaulicht das zugrunde liegende Prinzip:

Abb. 3.5.2: Prinzip des elektrostatischen Siebs

Links sind die Elektrodenplatten mit den angelegten Spannungen schematisch dargestellt, in
der Mitte die Ladungsverteilung der Partikel und rechts die Ubertragungsfunktion (3.2) der
resultierenden Partikelkollektive. Nach Bestaubung in der Aerosolkammer befindet sich auf
der Oberflache der Elektrodenplatte zundchst ein Partikelkollektiv mit einer breiten
Ladungsverteilung (Zeile 1). Die entsprechende Ubertragungsfunktion ist (iber einen breiten
Spannungsbereich verteilt. Ziel des elektrostatischen Siebes ist die Selektion denjenigen
Partikeln, deren Ladung im Zentrum der Verteilung liegt. Das lasst sich mit Hilfe einer
zweiten Elektrodenplatte verwirklichen (Zeile 2, unten), die lber eine positiven Spannung U;
alle Partikel mit einer zur Uberwindung der Adhasionskraft hinreichend groRen Ladung
anzieht. Partikel mit kleineren Ladungen verbleiben auf der oberen Elektrode. Der nachste
Schritt (Zeile 3) besteht nun in der Umpolung der Spannung, indem die positive Spannung U,
(Uz<U;) an die obere Elektrodenplatte anlegt wird. Dadurch werden die Partikel mit den
groten Ladungen der unteren Elektrodenplatte entnommen und die Ladungsverteilung der
unten verbleibenden Partikel weiter eingeengt. Wirde man nun an einem Chip die Spannung
AU = U;-U, und an der Platte mit den selektionierten Partikeln die Spannung U; anlegen, so
wirden die Partikel selektiv auf die positiv geladenen Elektroden auf dem Chip ubergehen,
wahrend die negativ geladenen Elektroden kontaminationsfrei blieben. Das Funktionieren des
elektrostatischen Siebs basiert auf der Tatsache, dass die triboelektrische Ladung der Partikel

trotz des Kontakts mit dem Metall der Elektrodenplatte nur teilweise abflielt. Es verbleibt
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eine konstante Ladung, die sich von der urspriinglichen triboelektrischen Partikelladung etwa
um den Faktor 2 unterscheidet (siehe Kapitel 3.1.1).

Abb. 3.5.3: Ubertrag der elektrostatisch gesiebten OKI-Tonerpartikel mit Hilfe der
Positionierung auf kammartige, 100 um breite Elektroden: a) gesiebt bei U; =115V, U,
=150 V; Upiatte= -100 V; Ugnip = 50 V; b) gesiebt bei U; = 135V, U, = 150 V; Ugjare = -120
V; Uchip =30V

In Abb. 3.5.3 werden experimentelle Beispiele fiir den Ubertrag von elektrostatisch
gesiebten Partikeln angefuhrt. Obwohl die Kontaminationen sehr gering sind, ist die Dichte
der Bestdubung inhomogen. Je kleiner die Differenz AU = U;-U, ist, desto groRere
Ubertragungsinhomogenitaten sind am Chip bei abnehmenden Partikeldichten zu beobachten.
Allerdings konnte dieser Nachteil durch die mehrfache Anwendung des elektrostatischen
Siebs kompensiert werden.

Fur weitere Experimente zur Positionierung wurde ein lithographisch hergestellter
Chip in Form einer Matrix aus 20x20 Pixelelektroden oder ,,Pads* verwendet, der in Kapitel

3.2 naher beschrieben wird. Die Flache eines einzelnen Pads betragt 80x80 um?, der Abstand

Abb. 3.5.4: Elektrodenplatte mit 40 pum hohen Anschlagen
(Rechtecke aus Lack in den Ecken der Platte) fur die
Positionierung der Partikel.

zwischen zwei Nachbarpads liegt bei 80 pum. Die Pads der Matrix sind direkt mit Bondpads
verbunden, sodass man mehrere Ladungsmuster einschlie3lich eines Schabrettmusters ohne
elektronische Bauelemente (Transistoren, Dioden usw.) generieren kann. Alle Pads liegen in
einer ersten, untersten Metallebene. Die zweite Metallebene besteht aus einem

Abschirmungsgitter, das ber den Bereichen zwischen den Pads liegt. Die Abschirmung ist
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immer an Masse angeschlossen. Fur die Positionierung der Partikel wurde aus einer Ni/Au-
Legierung eine Elektrodenplatte hergestellt und mit 40 um hohen Anschlagen aus Lack
versehen (Rechtecke in den Ecken der Platte, Abb. 3.5.4).

Abb. 3.55 zeigt exemplarisch zwei mit Hilfe der Positionierung generierte
Partikelmuster auf dem Chip. Die inhomogene Partikeldichte ist darauf zurtickzufiihren, dass
die Elektrodenplatte nicht volistandig parallel zur Chipoberflache ausgerichtet war. Zudem
héngt die Beschichtungsdichte der Elektrodenplatte in der Aerosolkammer vom Luftdruck
und der Bestdubungszeit ab und kann daher ebenfalls leicht variieren. Die Dicke der Schicht
darf in diesem Fall nicht groBer als drei Partikellagen sein, denn sonst kdnnen die Partikel die

Chipoberflache kontaktieren und dadurch ungeladene Pads kontaminieren.

Abb. 3.5.5: Ubertrag von OKI-Tonerpartikeln mit Hilfe der Positionierung auf einen Hilfschip
mit Pads von 80x80 um?. Es wurde eine Elektrodenplatte mit Anschlagen (Abb. 3.5.4) verwendet.
Die Spannung an den Pads betrug 90 V bzw. -45 V (rechts und links), an der Abschirmung -45 V

und an der Elektrodenplatte 0 V.

Die experimentelle Realisierung dieser Methode wird im Wesentlichen durch die
Elektrodenplatte eingeschréankt. Die technische Losung dieses Problems kann in der
Chiptechnologie liegen, mit deren Hilfe die notwendige Parallelitat der Oberflachen, préazise
Anschlédge und ein elektrischer Kontakt mit der Spannungsquelle gewahrleistet werden
konnte. Die Adhasionseigenschaften der Elektrodenplatte konnen jedoch stark von der
Umgebung abhéngen (z.B. Luftfeuchtigkeit) und daher instabil sein. Hier kann zukinftig
maoglicherweise die Funktionalisierung der Elektrodenoberflache mit selbstorganisierenden
Monoschichten Abhilfe bieten.

Trotzt der erwahnten Probleme weist diese Transportmethode mehrere Vorteile auf:
Zunachst einmal sind die von dem Luftstrom verursachten Instabilitaten des Partikeltransports
ausgeschlossen. Weiterhin verlangt die Positionierung keine Speicherelemente in der
Chipschaltung. Dieser Umstand kann spéter,zur Erweiterung der Chipfunktionen z.B. durch
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Einbau von Sensoren benutzt werden. Das Positionierungskonzept reduziert die Aufgabe der
selektiven Tonerablagerung lediglich auf die Ausrichtung und die Wahl einer geeigneten
Elektrodenplatte, die eine relativ kleine Adhéasionskraft gegenuber dem Toner aufweisen
sollte. Denkbar ist auch, die elektrischen Felder zwischen Elektrodenplatte und
Chipoberflache durch die Geometrie der Platte vergréRern (Elmsfeuereffekt). Die Geometrie
der Elektrodenplatte kann im Vergleich zur Struktur der Chipoberflache leicht variiert
werden.

Zusammenfassend l&sst sich die Positionierung durchaus als eine aussichtsreiche
Methode fur den ortsgenauen Partikeliibertrag auf einen Chip werten.

3.6 Selektive Desorption

In den vorherigen Kapiteln wurde belegt, dass die Adhé&sionskrafte grofer als die selektive

Kraft sind. Daher war es beim selektiven Ubertrag sowohl aus dem Aerosol als auch mit Hilfe

Abb. 3.6.1: Selektive Desorption von OKI-Tonerpartikeln. Der in der
Aerosolkammer bestaubte Chip (links) nach der selektiven Desorption (rechts). Die
Geschwindigkeit des Luftstromes betragt ca. 5 m/s. Die Spannung an den geladenen
Pixel liegt bei 100 V, andere Pixel und das Abschirmgitter sind an Masse
angeschlossen.

der Positionierung wichtig, einen direkten, unselektiven Kontakt der Partikel mit der
Chipoberflache nach Mdoglichkeit zu vermeiden. In beiden Féllen war ein ausgedehntes
elektrisches Feld gemaB Abschatzung (3.5) fiir den selektive Ubertrag von Partikeln
verantwortlich. Eine Simulation zeigt, dass die Kanten der Elektroden lokale elektrische
Felder aufweisen, die Abschatzung (3.5) wesentlich bersteigen (siehe Abb. 3.4.2). Diese
Bereiche zeichnen sich auch durch hohe Feldgradienten aus. Wéhrend die Feldstarke in der
Luft durch das Durchschlagsfeld begrenzt ist, gibt es fir den Feldgradienten, d.h. fir die
elektrophoretische Kraft Fe, gemaR Gleichung (2.29), keine Begrenzung. Wenn Fe + Fep > Fag,

kann eine selektive Desorption mit Hilfe eines Luftstromes verwirklicht werden.
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Abb. 3.6.1. zeigt ein Beispiel der selektiven
Desorption von OKI-Tonerpartikeln. Hilfschip 2 mit
einem angelegten Schachbrettspannungsmuster von
0V bzw. 100V wurde in der Aerosolkammer bei
hoher Aerosoldichte bestaubt (Abb. 3.6.1, links).
Anschliefend wurde der Chip mit einem Luftstrom

3 5| [

[ ~J I ki 25,5 " A " s
Abb. 3.6.2: Chipfragment nach der .
selektiven Desorption der OKI-Partikel bei Durchmesser von 6 mm und einer

behandelt, indem ein Schlauch mit einem

Anfangsluftgeschwindigkeit von 5 m/s
senkrecht zur Chipoberflaiche in einem
Abstand von ca. 5cm angebracht wurde.
Das resultierende Partikelmuster ist in Abb.

3.6.1 rechts dargestellt. Eine weitere

Erh6hung der Luftgeschwindigkeit flhrte

V| (i) 10 zundachst zur Ablésung von Partikeln, die in

Abb. 3.63: Die Stromungskrafte Fy in Luft (2.24), 967 Mitte der geladenen Pixel abgelagert

der laminaren Randschicht (2.15) fir Partikel-

durchmesser von d =10 pm; x =5 mm den Erwartungen die Partikel an den

Elektrodenkanten, also von Bereichen mit hohen Feldgradienten, entfernt.

iy

Abb. 3.6.4: Der Chip nach der selektiven Desorption von OKI-Partikeln (links) sowie eine
Detailansicht (rechts). Die Partikel wurden mit einem Spatel auf den Chip aufgebracht. Die
Abtrennungsgeschwindigkeit des Luftstromes betrdgt ca. 5 m/s. Die Spannung an den
geladenen Pixeln betragt 100 V, die anderen Pixel und das Abschirmgitter sind an Masse
angeschlossen.

Fur die Reynoldszahl von Partikeln mit einem Durchmesser von d = 10 um und einer
Abtrennungsgeschwindigkeit uge: = 5 m/s ergibt sich Re, = 3,3 (die kinematische Viskositét

der Luft ist v = 1,5-10° m%s). Daraus folgt laut (2.14), dass der Luftstrom auf die Partikel eine
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laminare Wirkung ausubt und ein Partikel in der laminaren Randschicht des Luftstroms liegt.
Allerdings ist die Stromungskraft in der laminaren Schicht fur Partikeldurchmesser von
d =10 pum zu Kklein, um die Partikel von der Oberflache abzuldsen (siehe Abb. 3.6.3). Dieser
Widerspruch kann beseitigt werden, wenn die Wirkung des Luftstromes nicht auf einzelne
Partikel, sondern auf deren Agglomerate bezogen wird. Bestehen Agglomerate mindestens
aus 10-15 Partikeln, liegt der Wert der Strémungskraft zwischen Fgy (2.15) und Fgr (2.16).
Weiterhin muss bericksichtigt werden, dass die Stromungskraft als eine tangentiale Kraft
wirkt und um den Faktor 4r/r; (2.1) kleiner als die Adhdsionskraft sein kann.

Die selektive Desorption wurde auch ohne Aerosolkammer, d.h. ohne triboelektrische

Abb. 3.6.5: Der Chip nach der selektiven Desorption von Magnetitpartikeln. Die Partikel wurden
mit dem Spatel auf den Chip aufgebracht. Die Abtrennungsgeschwindigkeit des Luftstromes
betragt ca. 3 m/s. Die Spannung an den geladenen Pixels ist 100 V, andere Pixel und das
Abschirmgitter sind an Masse angeschlossen.

Aktivierung realisiert (Abb. 3.6.4). OKI-Partikel wurden mit einem Spatel auf den Chip
aufgebracht und anschlieend durch den Luftstrom desorbiert. Weitere Beispiele zeigen die
Anwendung der selektiven Desorption anhand von Magnetitpartikeln (10-45 um, Abb. 3.6.5)
bzw. Aminosdurepartikeln (3-10 um, Abb. 3.6.6) ohne vorherige Aktivierung in der
Aerosolkammer. Die selektive Desorption der Magnetitpartikel erfolgt bei kleineren
Luftgeschwindigkeiten und praktisch ohne Kontaminationen. Die Besonderheit der selektiven
Desorption der Aminosdurepartikel besteht darin, dass eine starke Kontamination durch die
Kleineren Partikel der Feinstaubfraktion (< 5 um) erfolgt.

Fur die auf die Bildkraft normierte elektrophoretische Kraft mit E = 10 kV/cm,
dE/dx = E/L, L = 100 um und &, = 5 ergibt sich die Abschétzung Fe,/Fp, = 187. Die normierte
elektrische Kraft betragt bei einer Spannung von 100 V F¢/F, = 212 (siehe Abb. 3.4.1). Der
Wert flr Fep/Fp gilt jedoch nur fur die mittleren Bereiche einer Pixelelektrode. Obwohl beide
Werte kleiner sind als die bei der Desorption angelegte Stromungskraft eines Luftstromes von

5 m/s, bleiben Partikel in der Mitte der Pixel adsorbiert.
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Das kann moglicherweise darauf zurlckgefuhrt werden, dass die Strémungskraft

durch die an den Ré&ndern der Elektrode liegenden Partikel abgeschwacht wird. An den

Abb. 3.6.6: Der Chip nach der selektiven Desorption von Aminosaurepartikeln. Die Partikel
wurden mit einem Spatel auf den Chip aufgebracht. Die Abtrennungsgeschwindigkeit des
Luftstromes betrégt ca. 5 m/s. Die Spannung an den geladenen Pixels ist 100 V, die anderen Pixel
und das Abschirmgitter sind an Masse angeschlossen.

Kanten einer Pixelelektrode ist das elektrische Feld an der Chipoberflache etwa um einen
Faktor 5 groRer (siehe Abb. 3.4.2). Die Tatsache, dass die Ladung im Falle nicht aktivierter
OKI-, Magnetit- und Aminosaurepartikel mindestens um eine GréRenordnung kleiner ist, lasst
darauf schlieBen, dass nicht die elektrische, sondern nur die elektrophoretische Kraft bei der
selektiven Desorption von Bedeutung ist.

Die starken Kontaminationen im Falle der kleineren Aminosaurepartikel (Abb. 3.6.6)
koénnen nicht eindeutig erklart werden. Laut den in Tab. 2.1 angefiihrten theoretischen
Abhéngigkeiten der Adhasionskraft vom Durchmesser fiihrt dessen Verkleinerung zu einer
Verringerung der Adhasionskraft, was letzten
Endes die selektive Desorption also nicht negativ
beeintrachtigen sollte. Die Reynoldszahl von
Partikeln mit einem Durchmesser von 5 pm
betragt Rey,< 1,7. Das bedeutet, dass die Partikel

in der laminaren Schicht liegen und eine
wesentlich Kkleinere Stromungskraft Fgy auf sie
Abb. 3.6.7: Selektive Desorption von Amino-
saurepartikeln  mit  einem  Durchmesser wirkt (Abb. 3.6.3). Diese Erklarung kann jedoch
oberhalb von 30 pm vor (links) und nach .
Aufschmelzen der Partikel (rechts). nur unter der Bedingung angenommen werden,
dass die Partikel der Feinstaubfraktion mit Durchmessern von <5pum andere
Agglomerationseigenschaften als die gréReren Partikel aufweisen. Zudem koénnte ihre nicht

regulare Form zu einer grolReren Adhé&sionskraft beitragen. Beim Einsatz von
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Aminosaurepartikeln mit einem Durchmesser oberhalb von 30 pm wurden keine
Kontaminationen beobachtet (Abb. 3.6.7).

mit Magnetit ohne Magnetit

Abb. 3.6.8.: Prinzip der selektiven Abb. 3.6.9: Selektive Desorption der
Ablagerung von Aminosaurepartikeln mittels Aminosaurepartikel mit Hilfe eines Magnetit-
eines Hilfstoners Hilfstoners

Die oben erwédhnten Kontaminationen bei der selektiven Desorption der
Aminosaurepartikel kdnnen mit Hilfe eines so genannten Hilfstoners reduziert werden. Abb.
3.6.8 veranschaulicht das Prinzip des Hilfstonerkonzepts. Es basiert auf der Verwendung von
»idealen* Partikeln, die analog zu einer Photomaske in der Lithographie als Templat fir die
Ablagerung dienen. Diese “idealen” Hilfstonerpartikel sollten chemisch inert und
unempfindlich gegen Luftfeuchtigkeit sein. Der Schmelzpunkt des Hilfstoners muss hoher als
der Schmelzpunkt der Aminosaurepartikel sein. Abb. 3.6.9 zeigt ein Beispiel der selektiven
Ablagerung von Aminoséurepartikeln mit Hilfe von Magnetitpartikeln als Hilfstoner. Zuerst
wurden Magnetikpartikeln auf den Chip selektive aufgebracht. AnschlieBend wurden
Aminosaurepartikel grof3flachig auf allen Pads abgelagert. Nach Anlegen eines
Spannungsmusters wurden die Partikel mit Hilfe eines Luststroms von ungeladenen Pads
entfernt. Die ungeladenen Pads, wo Aminosaurepartikel mit Magnetitpartikeln abgelagert
wurden, weisen Kleinere Kontaminationen auf. Die Qualitat der selektiven Ablagerung wére
voraussichtlich besser, wenn das Magnetitpulver eine engere GroRenverteilung beséaRe und die
Aminosaurepartikel eine gréRere Adhésionskraft aufweisen wiirden.

Ein weiteres Experiment (siehe Abb. 3.6.10) kdnnte als Beweis des angenommenen
Kontaminationsmechanismus betrachtet werden, der schon in Abb. 3.4.7 skizziert wird. Mit
Hilfe der selektiven Desorption wurden Magenta-Tonerartikel in einem Schachbrettmuster auf

dem Chip abgelagert. Bei dieser Methode fullten die Partikel den ganzen Raum uber dem

56



Transportprozesse

Pixel aus, in dem das elektrische Feld vorlag. Anschliefend wurde eine Spannung von 100 V
an alle Pixel des Chips angelegt und der Chip in der Aerosolkammer mit Aminosaurepartikeln
bestaubt, wobei die Aminosdurepartikel (weil?) ausschlieBlich auf den freien Pixeln landeten.
Folglich muss von den negativ geladenen Tonerpartikeln eine abstoRende Wirkung auf die
ebenfalls negativ geladenen Aminosdurepartikeln ausgegangen sein, was als eine Ursache fir
Kontaminationen bei der Abscheidung aus dem Aerosolzustand und hohen
Partikelbelegungen vermutet wurde.

Zu den Vorteilen der selektiven Desorption.
gehort deren einfache technische Realisierung. Da nur
lokale Gradienten des elektrischen Feldes zur
Partikeladressierung genutzt werden, gibt es Kkeine

prinzipielle Begrenzung im Bezug auf die GroRe der

Pixel. Die GroRe der Elektrode wird erst dann wichtig,
sisedsd  wenn ihre GroRe gleich oder Kleiner der PartikelgroRe
Abb. 3.6.10 : AbstoBende Wirkung der st Bej der Anwendung der Methode auf kleinere

negativ.  geladenen OKI-Partikel
(magenta) auf die negativ geladenen ~Aminosdurepartikel muss allerdings damit gerechnet

Reaktionspartikel (weiR)

werden, dass die elektrophoretische Kraft Fe, mit der
Verkleinerung des Durchmessers dem Verhaltnis Fe, ~ d® folgend stark abnimmt. Zu den
Nachteilen der Methode gehért sowohl die Notwendigkeit, hohe Spannungen von 100 V und
mehr anzulegen, als auch die Kontrolle Gber die Adhdsionskréfte auf der Chipoberflache zu
erlangen. Allerdings werden diese beiden Probleme mit dem Einsatz des Hilfstoners

umgangen.
3.7  Zusammenfassung von Kapitel 3

In diesem Kapitel wurden die Transportprozesse von Mikropartikeln auf Basis des
zweiten Kapitels behandelt. Im Unterschied zu den klassischen Fragestellungen der
Partikeltbertragung war der Fokus dieser Abhandlung auf die ortsgenaue Abscheidung
gerichtet. Die Besonderheit der Betrachtung bestand darin, dass die Abscheidungsgenauigkeit
in einer GrolRenordnung von weniger als 100 um angestrebt wurde.

Fur die Untersuchung der Transportprozesse wurde ein kommerzieller OKI-Toner mit
einem Durchmesser von ca. 10 um verwendet. Es wurde dabei angenommen, dass die
physikalischen Parameter der Tonerpartikel entweder denen der Aminosaurepartikel ahnlich

sind oder letzere entsprechend angepasst werden kénnen.
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Die g/m-Werte der triboelektrisch aktivierten und nicht aktivierten Partikel wurden mit
Hilfe eines geladenen Kondensators durch Bestimmung der Partikelflugbahnen sowie mittels
eines automatisierten g/m-Meters mit einer Faradayzelle gemessen. Die triboelektrische
Aufladung der OKI-Partikel wurde beim Kontakt mit Plexiglas untersucht, wobei
insbesondere die Abhangigkeit des g/m-Wertes vom Druckluftstrom gemessen wurde. Dabei
ergaben sich g/m-Werte zwischen -5-10° C/kg und -17-10°° C/kg bei einem Luftdruckstrom
zwischen 22 I/min und 44 I/min. Die Oberflachenladungsdichte der triboelektrisch geladenen
Partikel lag mit -1,2-10° C/m* nahe an der maximal méglichen Ladungsdichte in Luft.
Weiterhin wurde die Ladungsverteilung der triboelektrisch aufgeladenen Partikel ermittelt.

Ausgehend von den Transportmechanismen ist es gelungen, die Aufgabe des
Partikelubertrags zu  systematisieren und Anforderungen an Chipdesign und
Partikeleigenschaften zu bestimmen. Die auf Partikel wirkenden Kréfte wurden abgeschétzt
und die ortsgenaue Ablagerung der Partikel aus dem Aerosol, mit Hilfe der selektiven
Desorption sowie der Positionierung untersucht.

Es wurde ein qualitatives Modell der Ubertragung der Partikel auf den Chip in der
Aerosolkammer erstellt. Dabei wurden die Bewegungen der geladenen Partikel im
elektrischen Feld des Chips und der Luftstrom im Bereich zwischen der Blende und der
Chipoberflache simuliert.

Die kontaminationsfreie Ablagerung von Mikropartikeln aus dem Aerosol kann an den
Potentialflachen mit einem Raster von bis hinab zu 50 um bei Spannungen oberhalb von 30 V
erfolgen. Dabei ist es wichtig, die Geschwindigkeit der Partikel zu kontrollieren und einen
g/m-Wert oberhalb von 10 C/kg zu gewahrleisten. Die ortsgenaue Ablagerung erfolgt
demnach bei Partikelgeschwindigkeiten unterhalb von 5 cm/s. Die Kontaminationen wachsen
mit steigenden Abscheidungskoeffizienten der Chipoberflache und mit zunehmenden
Partikelgeschwindigkeiten. Sie konnen zudem durch Anpassung der Geometrie der
Aerosolkammer minimiert werden. Die Ergebnisse der Simulation stimmen mit den
Abschatzungen mithilfe der Stokeszahl Stk und der elektrostatischen Zahl iberein. Hier stellt
die Zahl Stk das Verhéltnis der Tragheit und die elektrostatische Zahl Es das Verhdltnis der
elektrostatischen Kraft zur Stromungskraft aufgrund der Viskositat dar.

Bei der Ablagerung der Partikel mit Hilfe der Positionierung einer Elektrodenplatte in
einem bestimmten Abstand von der Chipoberflache hangen die notwendigen Spannungen von
der Adhé&sion und der Ladung der Partikel auf der Elektrodenplatte ab. Hierfur wurde ein
elektrostatischer Sieb realisiert. Die Adhdasionseigenschaften des Chips sind irrelevant, die

Adhasionseigenschaften der Elektrodenplatte kdnnen hinreichend einfach angepasst werden.
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Man kann zudem das Relief der Elektrodenplatte so wahlen, dass das elektrische Feld durch
eine Art Elmsfeuereffekt verstarkt wird. Die Schwierigkeit dieser Methode liegt in der
technischen Realisierung einer reproduzierbar genauen Positionierung der Elektrodenplatte.
Die selektive Desorption mit Hilfe eines Luftstroms verlangt Spannungen oberhalb
von 100 V an der Chipoberflache. Da die Partikel durch die elektrophoretische Kraft
angezogen werden, ist hierbei nur deren Dielektrizitatskonstante relevant. Die Wirkung des
Luftstromes bezieht sich nicht auf einzelne Partikel, sondern auf Agglomerate von etwa 10-15
Partikeln. Starke Kontaminationen wurden durch Partikel mit einem Durchmesser unterhalb
von 5 um hervorgerufen, deren Reynoldszahl Rep< 5 betrdgt. Das bedeutet, dass die Partikel
in der laminaren Schicht liegen und einer wesentlich kleineren Strémungskraft Fg ausgesetzt
sind. Die Kontaminationen kénnen mit Hilfe eines Hilfstoners oder durch eine Anpassung der
GroRenverteilung der Aminosédurepartikel reduziert werden. Die Methode der selektive
Desorption ist leicht technisch zu realisieren, allerdings darf die Modifikation der
Chipoberflache infolge der kombinatorischen Synthese nicht zu einer wesentlichen

VergroéRerung der Adhasionskrafte fuhren.
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4 Aspekte des Chipdesigns im Hinblick auf die selektive
Ablagerung von Partikeln

4.1 Anforderungen an das Chipdesign

Um eine ortsgenaue Ablagerung der Partikel zu gewéhrleisten, muss der Chip
bestimmten Anforderungen gentigen. Diese Anforderungen sind sehr stark von der Methode
abhangig, mit der die Partikel auf den Chip transferiert werden. Allerdings l&sst sich auf Basis
der durchgefithrten Experimente und Simulationen von Ubertragungsprozessen bereits ein
allgemeines Anforderungsprofil formulieren:

Bei Erhohung der elektrischen Feldstarke an der Chipoberflache wird auch die
Ablagerungsselektivitat vergroRert. Um diesen Effekt nutzen zu kénnen, sollte der Chip hohe
Spannungen tolerieren und folglich in Hochspannungschiptechnologie ausgefuhrt werden.

Ferner sollte der Chip eine mdoglicht groRe Zahl von Pixelelektroden besitzen, um eine
hohe Komplexitat der auf dem Chip aufgebrachten Molekdlbibliothek zu gewahrleisten. Um
im ldealfall mehrere Millionen von Pixeln ansteuern zu koénnen, soll der Chip neben den
Hochspannungsabschnitten eine programmierbare digitale Schaltung enthalten. Die
Hochspannungsschaltung eines Pixels soll eine mdglichst kleine Flache belegen.

Den beschriebenen Anforderungen wird die HV-CMOS Technologie am ehesten
gerecht. Ein wichtiges Element der CMOS-Technologie ist der Transistor. Im vorliegenden
Kapitel werden die Eigenschaften der HV-Transistoren beschrieben. In Kapitel 4.2 werden
zwei unterschiedliche Niveaus der Simulation von Transistoren vorgestellt, die eine Basis flr
das Verstandnis der Funktionsweise der Transistoren bilden. Gegenstand von Kapitel 4.3 ist
die Beschreibug der Besonderheiten der HV-CMOS-Technologie, die den Ubergang von LV-
zu den HV-Transistoren ermdglicht hat, sowie die experimentelle Ermittlung der Strom-
Spannungs-Kennlinien der HV-Transistoren des AMIS 12T-Prozesses, die im Weiteren in
einem CMOS-Chip benutzt werden. Ferner wird die Mdglichkeit der Anpassung von
Parametern des im Designtool vorhandenen Simulationsmodells an die ermittelten Kurven
gezeigt. In Kapitel 4.4 wird der Ubertrag der Partikel auf den CMOS-Chip untersucht.
Kapitel 4.5 konzentriert sich auf Anforderungen an den Chip beziglich mdglicher
Anwendungen.

Die Chiptechnologie beinhaltet nicht nur die Herstellung und das Design des
eigentlichen Chips, sondern auch technologische Schritte wie das Bonden des Chips auf die
Platine und das Aufbringen einer schiitzenden Deckschicht (Glob-Top) auf Bonddréhte und
Teile des Chips. Da eine Peptidsynthese auf der Chipoberflache durchzufiihren ist, mussen
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alle eingesetzten Stoffe resistent gegenuber den bei der Aktivierung der Chipoberflache und
wéhrend der Peptidsynthese verwendeten Losungen und Séduren (siehe Kapitel 1.2) sein. Zu
untersuchen sind dartiber hinaus die Anforderungen an den Chip fur die optische Detektion

der synthetisierten Molekiile.

4.2  Simulation von aktiven Halbleiterbauelementen im Nichtgleichgewicht

Ein Halbleiterelement nennt man aktiv, wenn es einen oder mehrere pn-Ubergange
enthalt. Zu den aktiven Halbleiterelementen gehdren z.B. Dioden, Photodioden und
Transistoren. Die Simulation der aktiven Halbleiterelemente im Nichtgleichgewicht (in
unserem Falle bei einer angelegten &uReren Spannung) basiert auf dem Drift-Diffusions
Modell.

4.2.1 Drift-Diffusions Modell

Durch das Anlegen einer &uReren Spannung geht der pn-Ubergang in einen
bestimmten Nichtgleichgewichtszustand (ber. Man muss zwei verschiedene chemische
Potentiale zulassen, eines fur die Elektronen ¢r, und eines fir die Locher ¢g,. Die beiden
chemischen Potentiale - Quasi-Fermi-Potentiale genannt - sind voneinander unabhéngige
GroRen, die zusammen mit dem elektrischen Potential ¢ gesondert berechnet werden. Das
System besteht aus der Poisson-Gleichung und den Kontinuitatsgleichungen fiir die Dichten
der Locher und Elektronen [END92].

Vggo(—v(p):e(p—n+;NmJ

0
vepy, (- Vor, )= e - > U, (4.1)
k

Ven“n (_ v(I)Fn ) = _e(z_rt] + z Uk
k

P — @ O® =@, Eg
=N, expy————, N=n,exps————, N, =N, N, exps— , 4.2
p.p{UT} p{u} \/vcp{zw} (4.2)

T

wobei Ur=kgT/e die thermische Spannung, n; die intrinsische Dichte, E4 die Energiellicke, Ny

und Nc effektive Dichten der Zustande, N der Beitrag der Fallen, Donatoren sowie
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Akzeptoren und XU der Beitrag von Rekombination und Generation der Elektron-Loch-Paare
ist. wp=Dp/Ut pn=Dn/Ur sind Diffusionskoeffizienten. Auf Grund der ermittelten Quasi-
Fermi-Potentiale und des elektrischen Potentials konnen die Stromdichten fir Elektronen und
Locher im Halbleiterbauelement berechnet werden

J, =enu, Vo+eD Vn

. 4.3
j, =epu,Vo+eD, Vp (43)

Der Ausdruck j = jn + j, gilt flr die Gesamtstromdichte.

Die Flexibilitdt des Drift-Diffusions Modells besteht darin, dass es viele
unterschiedliche Modelle in sich integrieren lasst, die z.B. im Rahmen der Quantenmechanik
abgeleitet werden. So kann man den Einfluss von Fallen auf die Strom-Spannungskennlinien
beschreiben, wenn die Energieverteilung der Fallen angegeben ist [PAA01, NES02-1].
Schottky- oder Ohmsche Kontakte zwischen einem Halbleiter und einer metallischen
Elektrode lassen sich als Randbedingungen fir das System (4.1) implementieren [ISE]. Das
Drift-Diffusions Modell kann fir die Simulation der mehrschichtigen aktiven
Halbleiterbauelemente eingesetzt werden. Dabei kann der Einfluss der festen Ladungen oder
eingebauten hochdotierten Schichten untersucht werden [NES02-2, PAA03].

Umfangreiche Mdoglichkeiten zur 2D und 3D Analyse einschlieBlich der Erstellung
von Banddiagrammen bieten kommerzielle Programme fur die Simulation von Bauelementen
in der Mikroelektronik wie ATLAS [DEV97] oder ISE TCAD [ISE].

4.2.2 Ansatze zur Simulation mikroelektronischer Bauelemente

Es gibt zwei prinzipiell unterschiedliche Ansdtze zur Simulation der
Halbleiterelemente im Nichtgleichgewicht. Beide basieren auf dem Drift-Diffusions Modell,
unterscheiden sich aber im Grad der Ubereinstimmung der Parameter mit den realen
physikalischen Grolien.

Der erste Ansatz hat das Ziel, die ablaufenden physikalischen Prozesse zu beschreiben
und auf Grund dieser Erkenntnis passende Wege zur gewinschten Modifikation des
Halbleiterbauelements zu finden. Dieser Ansatz verlangt 2D- oder 3D-Ldsungen des Systems
(4.1), damit inhomogene Verteilungen der Dotierungen, der elektrischen Felder oder der
Fallen berucksichtigt werden konnen, die bei realen Halbleiterbauelementen héufig
vorkommen und malgeblich ihre Funktionsweise beeinflussen.. Ein anschauliches Beispiel
dieses Ansatzes ist die Simulation der Degradationseffekte in MOSFETSs. Das Verstandnis
dieser Effekte ermdglichte auch den Ubergang von der LV- zur HV-Chiptechnologie.
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Der zweite Ansatz nutzt analytische Formeln, die aus dem 1D Drift-Diffusions
Modell durch Integrieren Uber eine Koordinate abgeleitet wurden. Dabei wurden mehreren
Annahmen zur Vereinfachung des Integrierens getroffen [BAC98]. Die Formeln wurden
durch viele zuséatzliche ,,elektrische® Parameter erganzt, um damit ein breites Spektrum von
experimentellen Kurven anpassen zu konnen. Der Vorteil dieses Ansatzes besteht in der
Moglichkeit zur schnellen und zuverldssigen Simulation komplexer elektronischer
Schaltungen. Die Simulation der in Kapitel 4.3 beschriebenen HV-MOSFETs wurde nach
diesem Schema unter Verwendung vom SPICE (Simulation Program with Integrated Circuit
Emphasis) durchgefihrt [FOT97].

Im SPICE wird die elektronische Schaltung als eine Gesamtheit von unterschiedlichen
Elementen behandelt, die in einem Netz mit nummerierten Knoten zusammengeschlossen
sind. Eine elektronische Schaltung aus N Knoten wird in SPICE als eine NxN Matrix
dargestellt. Wenn zwei Knoten mittels eines Elements verbunden sind, ist das entsprechende
Matrixelement nicht gleich Null. Die Modelle von Elementen treten als Unterprogramme auf.
Die Methode wurde als ein Standard fir die Simulation von elektronischen Schaltungen
etabliert. Zu den zahlreichen SPICE-MOSFET Modellen gehort das BSIM3v3 (Berkeley
Short Channel Igfet (insulated gate field-effect)) Modell. Im BSIM3v3 sind der Drain-Source-
Strom und seine ersten Ableitungen kontinuierlich, wodurch sich die Konvergenzprobleme
bei der numerischen L&sung minimieren. Die Betriebsbereiche gliedern sich in ,starke
Inversion* (Ugs > Un), ,,schwache Inversion® (Ugs < Un) und Ubergansbereich (Ugs ~ Ur). Der
Bereich der starken Inversion wird in eine ,Triodenregion* (Ugs < Ugsat) und eine
Sattigungsregion (Ugs > Ugsar) untergeteilt. Hier ist Ugs die Gate-Source-Spannung, Uy die
Schwellenspannung und Ugse die Sattigungsspannung. Das Modell beinhaltet auch
Glattungsfunktionen. Das Modell eines Transistors kann aus mehreren Elementen bestehen.
So wird das Modell eines 100V-pdmos Transistors mit in Serie geschalteten Widerstanden flr
die Simulation der Drain-Drift-Region ergénzt [AMI02]. Zudem enth&lt es zwei Dioden um
»drain to bulk” und ,bulk to p-substrate* Uberginge zu modellieren. Es gibt ca. 120

Parameter zum Modellieren der Rausch- und Temperatureffekte.

4.3  Elemente der Hochspannungschiptechnologie

4.3.1 Ubergang von der LV- zur HV-Chiptechnologie

Der Ubergang von LV- zu HV-Chiptechnologie ware undenkbar ohne die Analyse der
Degradationseffekte in den Halbleiterbauelementen. Das Spektrum dieser Erscheinungen ist
groR und betrifft sowohl den Si-Teil des Chips, als auch die isolierende Schicht aus
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Siliziumoxid und wird ausfihrlich z.B. in [BAL99] behandelt. Im vorliegenden Abschnitt
werden nur einige Aspekte dieses Problems beleuchtet, die der Meinung des Autors nach fur

die selektive Ablagerung von Partikeln relevant sind.
4.3.1.1 Durchschlagsfeld des Isolators

Ein Platinenchip ist die einfachste Option unter allen Chiparten, weil er eine direkte
Ansteuerung jedes einzelnen Pads realisiert. Im Grunde genommen, besteht der Platinenchip
nur aus Zuleitungsebenen und Isolationsschichten (siehe 3.2 tber Hilfschips). Diese einfache
Struktur hat den Vorteil, dass Spannungen von tber 100 V angelegt werden kénnen und sich
somit viele Moglichkeiten fiir die Untersuchung des Ubertrages von Partikeln ergeben. Die
Durchschlagsspannung hangt von der Dicke einer Isolationsschicht und dem kritischen
elektrischen Feld E¢; im SiO; ab, das je nach Abscheidungsqualitit und Abscheidungsmethode
3-12 MV/cm betragt. E wird begrenzt durch die Rauhigkeit der Oberflache, Defekte der
Kristallstruktur und Bereiche mit einer diinnen SiO,-Schicht [BAL99]. Die beste Qualitat der

Abscheidung liefert die trockene thermische Oxidation (Si + O, => SiO;) [ONG75]. Sowohl
ek e, JT R T i gt N _.-"'-.- = : »

N T ™

Al-Leiterbahn, _.

Substrat

Abb. 4.3.1: Durchschlag am Hilfschip zwischen Abb. 4.3.2: Geometrie des Querschnittes des
der ersten Metallisierungsebene (helle Streifen) Hilfschips. SEM-Aufnahme [TUD].
und der zweiten Metallisierungsebene

diese Methode als auch die nasse thermische Oxidation (Si + 2H,0O => SiO, + 2H,) werden
fiir die Herstellung des Gate-Oxides verwendet. Mittels CVVD-Abscheidung (Chemical-Vapor
Deposition: SiHs + O, => SiO, + H,0) wird eine isolierende SiO,-Schicht zwischen den
Metallebenen erzeugt [VOS78]. Die Funktion des Isolators kann auch Siliziumnitrid
ubernehmen, das in der Regel bei den gangigen Chiptechnologien zur Passivierung dient. Das
entsprechende Kritische elektrische Feld von Siliziumnitrid bei der CVD-Abscheidung betragt
8-9 MV/cm [CHAO02, ARA98].
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Abb. 4.3.1 zeigt einen Bereich auf dem Hilfschip, in dem ein Durchschlag zwischen
der ersten Metallisierungsebene (helle Streifen) und dem Abschirmgitter in der zweiten
Metallisierungsebene beobachtet wurde. Die beschadigten geschmolzenen Ecken der daneben
liegenden Pixelelektroden sind die Folge einer Entladung durch die Luft, die durch den
Kurzschluss ionisiert wurde. An den Pixeln und am Abschirmgitter wurden Spannungen von
100 V bzw. 0V angelegt. Beim Anlegen einer Spannung von 100V zwischen den
Metallebenen ergibt sich aus der Struktur des Hilfschips 2 (siehe Abb. 3.2.2) ein Feld von 1,3
MV/cm. Die Isolatorschicht des Hilfschips 2 besteht aus einer 500 nm dicken Siliziumoxid
Schicht und einer 300 nm dicken Siliziumnitrid Schicht. Kurzschliisse dieser Art erfolgten
stochastisch sowohl beim ersten Anlegen der Spannung als auch beim Betrieb des Hilfschips.
Etwa 90% der getesteten Hilfschips wiesen solche Kurzschlisse auf. Die Ursache der
Kurschllsse liegt in einem kritischen Bereich in der Isolatorschicht direkt tber den
Leiterbahnkanten (Abb. 4.3.2, Pfeil). An dieser Stelle ist der Isolator um den Faktor 1,5-2,0
dinner. Durch Verwendung einer dunneren Metallebene 1 mit einer Dicke von 100 nm
konnte die Wahrscheinlichkeit von Kurzschliissen um 20-30% reduziert werden. Eine Lésung
dieses Problems besteht im Planarisieren des Chips. Diese Methode wird von den Chip-
Herstellern bevorzugt, da sich so die Anzahl der Metalllager praktisch beliebig steigen lasst
[FAS].

4.3.1.2 Degradation der Transistoren und prinzipieller Aufbau des HV-Transistors

Es gibt ein maximales elektrisches Feld Emax, das an die verarmte Zone angelegt
werden kann. Fur Silizium betragt diese maximale Feldstarke 300 kV/cm. Fir die
Durchschlagsspannung des in Umkehrrichtung betriebenen pn-Uberganges gilt die Formel
[ALL89],

~ €i(Na +Np) >

BV = - (4.4)
2eN, N,

wobei Na und Np die Konzentrationen der Akzeptoren und Donatoren sind, & die Si-
Elektrizitatskonstante und e die elementare Ladung. Die typischen limitierenden Faktoren in
diesem Fall sind die sogenannten heiRen Elektronen/L6cher (eng.: hot electrons/holes), die im
elektrischen Feld der verarmten Zone beschleunigt werden kénnen [ONG75]. In einem
Transistor tritt dieser Effekt im Drain-Bereich auf. Die heilen Elektronen erzeugen im

Silizium durch StoRionisation Elektron-Loch-Paare, was bei der groen Spannung einen
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Lawinendurchschlag in der Drain-Region oder im Gate-Oxid verursachen kann. Ab einer
bestimmten Energie kdnnen die heiRen Elektronen die Barriere Si-SiO, Gberwinden und ins
Gate-Oxid gelangen. Ein Teil dieser Ladungstréager bewirkt die Aufladung der Fallen im Oxid
oder erzeugt schnelle Grenzflachenzustande (eng.: fast interface states). Die gefangene
Ladung fuhrt zur Modifikation der elektrischen Charakteristiken wie Schwellenspannung oder
Steilheit in der linearen Region. Die Oberflachenladung kann die Grol3e der Verarmungszone
an der Grenze zwischen Si und SiO; beeinflussen. Man verwendet Feldplatten (eng.: field
plates), um den Einfluss der Oberflachenladung zu minimieren und einen
Oberflachendurchschlag zu vermeiden.

Die Degradation des Transistors durch heiBe Ladungstrager kann durch die
Verkleinerung des maximalen elektrischen Feldes im Kanal erreicht werden. Dies kann durch
Hinzufugen einer schwach dotierten Puffer-Region (NTUB) oder eines schwach dotierten
Drain (LDD = lightly doped drain) sowie dem Einbau einer tiefer liegenden stark dotierten
Schicht (eng.: buried layer) (siehe Abb. 4.3.3) erreicht werden. Bei geeigneter Wahl der
relativen Dotierungskonzentrationen kann die Ausbreitung der Verarmungszone kontrolliert
werden, so dass sich die Verarmung in die Tiefe der Epitaxialschicht (p-EPI) ausdehnt
[ONG75]. Die Lawinendurchschlagsspannung vergroRert sich mit schwacherer Dotierung und
groRRerer Dicke der EPI-Schicht. Ein grof3erer Abstand zwischen der Gate-Kante und der

Drain-Region schiitzt den Transistor vor dem Durchschlag des Isolators (siehe Abb. 4.3.3).

BJIS G D BJIS G D

Buried layer

Abb. 4.3.3: Prinzipieller Aufbau der LV- (links) und HV-(rechts) NMOS-Transistoren.
Das né&chste wichtige Element eines HV-Transistors ist der sogenannte Guardring

(Abschirmungsring), ein Ring aus der p+ Diffusion, der den HV-Transistor vollstandig
umschlielt. Die Schwellenspannungen fiir die Metallebene 1 (ber ein p-Substrat liegen im
Bereich zwischen 15 V und 30 V. Daher ist eine derartige Isolierung notwendig um das
Entstehen von parasitdren Kanalen durchs Substrat zwischen unterschiedlichen HV-
Transistoren zu vermeiden. Aufgrund der Guardringe sind HV-Transistoren wesentlich grofier
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als entsprechende LV-Transistoren. So betragen die Mindestflachen eines 60 V- Transistors
ca. 30x30 um? und die eines 100 V-Transistors 30x40 pm? [AMI02].

Die oben angefiihrten Modifikationen koénnen ausgehend von der ublichen LV-
CMOS-Technologie durch die Einfuhrung von mehreren zusétzlichen Prozessschritten
realisiert werden. Dieser Ansatz erlaubt es, auf einem Chip sowohl HV- als auch LV-Bauteile
unterzubringen. Ein Beispiel hierfur ist die 12T-Technologie (Intelligent Interface
Technology), die auf Basis des Standard-0.7um-CMOS Prozesses von Alcatel
Microelectronics entwickelt wurde [AMI02].

Es gibt CMOS-Technologien, die ausschliellich fir die HV-ICs (ohne LV-Option)
entwickelt wurden. Ein charakteristisches Merkmal dieser Technologien ist eine dickere Gate-
Oxid Schicht von mehr als 100 nm Dicke [IMS]. Die HV-ICs konnen entsprechend
Spannungen bis zu 1000 V und Stréme bis zu 100 pA aushalten [ONG75].

4.3.2 Messungen zu HV-Transistoren und Simulation der Stromspannungskennlinien

4.3.2.1 Aufgabenstellung und Messaufbau

In Kapitel 4.4 wird der Ubertrag von Mikropartikeln auf einen CMOS-Chip
untersucht. Fur die Realisierung des Chips wurde der AMIS CO7M 12T100 Prozess gewahlt
[KONO5]. Da maoglichst kleine Pixel

angestrebt werden, wurden beim Design HV-

Transistoren mit der minimalen im Prozess
Voo Potentialfliche i . )
verfiigharen Breite von 1,8 - 2,0 um gewahlt.

In der Dokumentation zum benutzten Prozess

R sind nur elektrische Charakteristiken der
Transistoren mit Breiten Uber 20 pm

Ves ._l _Ilj;glnNs:\S/![g)rS angegeben. Zudem ist im entsprechenden
Handbuch vermerkt, dass manche Parameter,

z.B. Schwellenspannungen, bei kleineren
gnd Breiten abweichen kénnen [AMI02]. Daher

war es wichtig, die Charakteristiken der im
Abb. 4.3.4: Schaltungsprinzip des HV-Teils . .
Hochspannungsteil eingesetzten HV-
Transistoren gezielt zu untersuchen.
Abb. 4.3.4 zeigt schematisch die Schaltung des HV-Teils. Eine ausfuhrliche
Beschreibung der Schaltung ist in [KONO5] nachzulesen. Der Schaltung liegt ein

Spannungsteiler zugrunde, der die Spannung an der Potenzialflache durch Veranderung der
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Gate-Source-Spannung Vgs steuert. Bei Vgs = 0V ist der Widerstand des HV-NMOS-
Transistors Ry viel groRRer als der Widerstand R und die Potenzialflache wird bis zu einem
Potential Vpp aufgeladen. Bei Vgs = 5 V ist Ry << R und die Potentialflache liegt auf
Massenpotential. Der Widerstand R beim aktuellen CMOS-Chip wird mit Hilfe eines PMOS-
Transistors realisiert, dessen Gate auf einer Biasspannung nahe der Schwellenspannung
gehalten wird. Der HV-Teil wird mit einer LV-Schaltung durch das Gate des HV-NMOS-
Transitors verbunden, was eine programmierbare Kontrolle der Vgs und folglich der
Spannung an der Potenzialflache erlaubt. Eine Matrix, die aus solchen Potenzialflachen
besteht, bildet auf dem Chip die Oberflache, an der unterschiedliche Muster von elektrischen

Feldern generiert werden konnen.

~| Virtuoso® Layout Editing: Multipol TestT ransistor layout | 5 |J|
X 142 ¥: 2727 (F) Select: 0 dx: d¥: Dist: Cmd: a4

Tools Design Window Create Edit Vetify Connectivity Options Route ADS Help

AAAAAAAAA

M: mousePopUp () R: leHiSitPlDt() —

_/ mouse L. mouseAddSelectPt ()

Abb. 4.3.5: Layout der Teststruktur fir Messungen der Parameter von 30 V-, 60 V- und 100 V-
NMOS-Transistoren

In Hinblick auf das Schaltungsprinzip des HV-Teils sind Parameter des HV-
Transistors wie Schwellenspannung Uy, und Sattigungsstrom Ig,;: von besonderem Interesse.
Es wird auch untersucht, ob sich die experimentell ermittelten Strom-Spannungs-Kennlinien
fir die HV-Transistoren mit minimaler Breite unter Verwendung der vom Prozessanbieter
gelieferten Modelle simulieren lassen.

Aus der Schaltung in Abb. 4.3.4 ist ersichtlich, dass der NMOS-Transistor im

gesperrten Zustand eine hohe Source-Drain Spannung aushalten soll. Die Umschaltzeit s ist
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trotz der groBen Kapazitdt der Potenzialflache relativ kurz. Bei der Kapazitdt C = 105
pF/mm?, Potenzialflache S = 50x50 um? und einem Widerstand des Transistors von 1 MOm
ist ts ~ 10°s. Fur die Chipsynthese werden maximal 10° Umschaltvorgénge benétigt..
Folglich liegt die Gesamtzeit des Betriebes des Transistors im offenen Zustand bei 107 s. Bei
der Gate- Source Spannung 1 V betrdgt die voraussichtliche Lebensdauer des 30V NMOS-
Transistors gemall Manual ca. 25 Jahre [ONG75]. In diesem Zusammenhang stellt sich die
Frage, ob der 30 V Transistor auch bei gréfieren Spannungen betrieben werden kann. Dies
ware von Vorteil, weil der 30 V NMOS-Transistor nur etwa die Hélfte der Flache des 60 V
oder 100 V NMOS-Transistors einnimmt.

Zum einem wegen der GroRe der HV-Transistoren, zum anderem wegen des
| Vorhandenseins  der  zusatzlichen

dotierten Schichten im Si-Substrat ist

die Fliache der pn-Uberginge bei den
HV-Transistoren im Vergleich zu den
LV-Transistoren  wesentlich  grofer.
Daher ist zu erwarten, dass HV-
Transistoren ~ hohere  Photostrome

aufweisen.
Auf dem CMOS-Chip sind
mehrere unterschiedliche Teststrukturen

- “"l-‘:‘“- - . 3 :."'i :['.' i
b436 Messplat uf Ermittlung der Parameter von
Transistoren

vorgesehen. Abb. 4.3.5 zeigt eine dieser Teststrukturen, die fur die Messungen der
Charakteristiken von 100 V-, 60 V- und 30 V-Transistoren konzipiert wurde. Die
Teststrukturen sind mit Pads (zwei Reihen aus je vier Rechtecken; siehe Abb. 4.3.5) versehen,
Uber die der Kontakt zu den Spannungsquellen mit Hilfe einer Nadelkarte hergestellt wurde.
Der Messplatz wurde im Reinraum des ASIC-Labors im Kirchhoff Institut fir Physik
aufgebaut. Der Wafertester wurde zur Positionierung der Nadelkarte genutzt (Abb. 4.3.6). Mit
Hilfe des Halbleiterparametertesters HP 4155A (Hewlett Packard) wurden vorprogrammierte

Spannungsmuster an die Kontakte der Nadelkarte angelegt.

4.3.2.2 Ergebnisse der Messungen und der Simulation
Die Schwellenspannungen Uy, werden aus der gemessenen Funktion Ips gegen Ugs bei

einer festen Spannung Ups ermittelt, wobei Ips der Drain-Source Strom ist. Ugs und Ups sind

Gate-Source und Drain-Source Spannungen. Dabei wird folgende Formel genutzt:
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A
Uth = = _VGSO' (4-5)
O0+/l os
av(;s Vgs0

1ds0

Dabei bilden Ipgp und Vgso die Werte, bei denen die Ableitung in der Formel (4.5) ihr
Maximum erreicht. Die Formel (4.5) ergibt sich aus dem Ausdruck fir den Strom Ips im
Sattigungsbereich [ALL87].

Tab. 4.1. Schwellenspannungen von HV-Transistoren (sieche Kommentare im Text)

Transistor | Breite, um | Uy, V(Waferl) | Uy, V(Wafer2)
nMos30 2,2 1,16 1,16
NMos60 2,2 2,22 2,30
nmMos100 2,2 1,16 1,16
pmos40 2,2 -2,50 -2,50
pMos75 1,8 -1,13 -1,14
pmos100 2,2 -1,01 -1,00

Tabelle 4.1 enthalt die ermittelten Werte fiir Uy, fur Chips von zwei verschiedenen Wafern.
Die Werte von Uy, fir PMOS-Transistoren sind in guter Uberseinstimmung mit den Werten
im Manual [AMI102]. Der Einfluss der Breite des Transistors ist in diesem Falle unbedeutend.
Bei den NMOS-Transistoren sind hingegen einige Variationen zu beobachten. Uy, fir 30 V
und 100 V NMOS-Transistoren sind um 0,13 V hoher als die Werte fir die entsprechenden
Transistoren mit der Breite oberhalb von 20 um. Beim 60 V NMOS-Transistor betrégt der
Unterschied 0,15 - 0,13 V. Zudem variiert Uy, des 60 V-Transistors flr verschiedene Wafer.
Die Si/SiO,-Oberflache weist immer eine feste Ladung mit der Oberflachendichte von 10™°
cm? auf [BLI81]. Diese Ladung zieht die Elektronen an und reduziert damit Uy, des NMOS-
Transitors, was fur den tblichen Betrieb des NMOS-Transistors nicht erwinscht ist. Um Uy,
zu vergroBern verwendet man eine zusatzliche Bor-Dotierung des diunnen Si-Bereichs unter
dem Gate [BLI81]. Die Variationen der Schwellenspannung bei den NMOS-Transistoren
konnen auf Variationen des Dotierungsprofils zuriickgefuhrt werden, die beim

Fertigungsprozess mit grolRer Wahrscheinlichkeit entstehen.
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Abb. 4.3.7: Stromspannungskennlinien der 30 V (a), 60 V (b) und 100 V (c)
NMOS-Transistoren bei verschiedenen Gate-Source-Spannungen (Kurven
mit Symbolen). Die roten ununterbrochenen Kurven sind die
Stromspannungskennlinien der entsprechenden Transistoren vom zweiten
Wafer. Die schwarzen durchgezogenen Kurven sind die simulierten
Kurven mit Parametern des Prozessanbieters
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Abb. 4.3.8: Stromspannungskennlinien der 40 V (a), 75 V (b) und 100 V (c)
NMOS-Transistoren bei verschiedenen Gate-Source-Spannungen (Kurven
mit Symbolen). Die roten ununterbrochenen Kurven sind die
Stromspannungskennlinien der entsprechenden Transistoren vom zweiten

Wafer. Die schwarzen durchgezogenen Kurven sind die simulierten
Kurven mit Parametern des Prozessanbieters
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Abb. 4.3.10: Stromspannungskennlinien des 30 V NMOS-Transistors vor (1) und
nach (2) der Belastung: Anlegen der Spannung von 60 V innerhalb von 15 min.

Abb. 4.3.7 und 4.3.8 zeigen die Strom-Spannungs-Kennlinien der untersuchten
Transistoren bei verschiedenen Gate-Source Spannungen. Die roten durchgezogenen Kurven
stellen die Strom-Spannungs-Kennlinien der entsprechenden Transistoren vom zweiten Wafer
dar. Mit Ausnahme des 75 HV-PMOS-Transistors stimmen die Kurven von verschieden
Wafern gut tberein. Die schwarzen durchgezogenen Kurven wurden mit den Parametern des

Prozessanbieters simuliert. Die Simulationen wurden in der CADENCE Analog Design
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Abb. 4.3.11: Photostrom der HV-Transistoren bei der Ugs=0V und 1,2 V.
Die Intensitat des Lichtes ist ca. 100 W/m?.

Oberflache mit Hilfe des Spectre-Simulators durchgefihrt. Die Transistoren wurden mit dem
SPICE-MOSFET Modell BSIM3v3 simuliert (siehe 4.2.2). Die Unterschiede zwischen den
gemessenen und simulierten Kurven ergeben sich insbesondere bei der Steigung im
Sattigungsbereich (Abb. 4.3.7a, 4.3.8a,b,c) oder der GroRe des Sattigungsstroms (Abb.
4.3.7b). Der 100 V NMOS-Transistor kann hinreichend gut mit den angegebenen Parametern
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beschrieben werden (Abb. 4.3.7c). Die Nichtubereinstimmungen bei anderen Transistoren
kdnnen behoben werden, indem man Parameter des Modells - die Dicke vom Gate Oxid tox
und den Channel Modulation Parameter A variiert. Ein Beispiel der Anpassung der
simulierten Kurven (gestrichelte Linien) zu den experimentell ermittelten zeigt Abb. 4.3.8c.

Abb. 4.3.10 zeigt die Strom-Spannungs-Kennlinien des 30 V NMOS-Transistors vor
und nach der Belastung. Die Belastung bestand darin, dass die Spannungen Ups = 60 V und
Ugs = 2,4 V fur eine Dauer von 15 min an den Transistor angelegt wurden. Die VergroRerung
des Widerstandes des Transistors nach der Belastung ist im Hinblick auf das Verhaltnis der
Widerstande im leitenden und gesperrten Zustand sehr gering. Die Belastung hat keine
Anderung der Schwellenspannung des Transistors verursacht (Abb. 4.3.10). Damit ist der
Einsatz des 30V NMOS-Transistors bei grélReren Spannungen Ups moglich.

Die Photostrome der HV-Transistoren liegen bei einer Intensitat des einfallenden
Lichtes von ca. 100 W/cm? im nA-Bereich (Abb. 4.3.11). Der Photostrom bei kleinen Gate-
Source-Spannungen ist spannungsunabhéngig.

Im Ganzen sind die HV-Transistoren mit minimaler Breite im Rahmen der HV-12T
Technologie fir die Realisierung der HV-Schaltung (Abb. 4.3.4) geeignet.

4.4  PartikelUbertrag auf einen CMOS-Chip

4.4.1 Beschichtung des CMOS-Chips

Abb. 4.4.1: Ausschnitt des mit dem OKI-Toner beschichteten CMOS-Chips. Ein Schachbrettspannungs
muster aus Spannungen 0 V und 30 V wurde fiir alle Matrizen generiert. Dis Spannung am Gitter betrug
15 V.
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Das Design des eingesetzten CMOS-Chips wird ausfiihrlich in [KONO5] beschrieben.
In Abb. 4.4.1 und 4.4.2 sind Ausschnitte der beschichteten CMOS-Chips dargestellt. Auf der
Chipoberflache sieht man mehrere Matrizen, die sich nach der GroRe und Form der
Potentialflachen unterscheiden. Die erste und zweite Spalte der Matrizen von rechts besitzen
Potentialflachen, die mit 100V und 60V CMOS-Transistoren versehen sind. Eine Spannung
von max. 30 V kann an Potentialflachen anderer Matrizen angelegt werden. Der Schaltung
aller Pixel liegt der im Abschnitt 4.3.2 behandelte Spannungsteiler (Abb. 4.3.4) zugrunde.
Alle Matrizen sind mit einer Abschirmelektrode (Gitter) analog zu Hilfschip 2 (siehe Abb.
3.2.2) versehen. Im Falle des CMOS-Chips wurde das Gitter mit Siliziumnitrid von der

Umgebung isoliert.

Abb. 4.4.2: Ausschnitt eines mit Aminosdurepartikeln beschichteten CMOS-Chips. Ein
Schachbrettspannungsmuster aus Spannungen von 0 V und 30 V (erste, zweite und dritte Spalte von
links) und von 0 V und 50 V (vierte Spalte von links) wurde fur alle Matrizen generiert. Dis Spannung am
Gitter betrug 15 V. Die drei unteren Matrizen in der ersten Spalte von links hatten keine Spannung an
ihren Pixeln.

Die Beschichtung des Chips wurde in der Aerosolkammer (siehe Abb. 3.3.3)
durchgefihrt. Es wurde kein grol3er Einfluss der Spannungen im Bereich von 30 V bis 100 V
auf die Qualitdt der Beschichtung beobachtet. Im Unterschied zu den Experimenten in
Abschnitt 3.3.2 gab es keine Abhangigkeit der Qualitat der Beschichtung vom Abstand
zwischen Chipoberfliche und Blende. Die Beschichtung ohne Blende hat zu keiner

Verschlechterung des Kontrastes gefiihrt. Die Matrizen mit dem Raster 50 pum (die vierte
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Spalte von rechts) wurden wie Matrizen mit gréf3eren Rastern fast ohne Kontaminationen
beschichtet.

Abb. 4.4.3: Ausschnitt des mit dem OKI-Tonerpartikeln beschichteten CMOS-Chips. Ein Ladungsmuster
aus Spannungen von 0 V und 30 V wurde fiir alle Matrizen generiert. Die Spannung am Gitter betrug 0 V
(@ und 15V (b)

Das Schachbrettspannungsmuster ist das optimale Ladungsmuster fir die
Beschichtung aus dem Aerosol, weil sich dabei das positive elektrische Feld ber die ganze
Flache des Chips erstreckt. Bei anderen Spannungsmustern wie z.B. in Abb. 4.4.3 bleiben

Mgy, v.x. :
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Abb. 444 Ubertrag zweler Arten von OKI-Tonerpartikeln m|t Hilfe zweier Aerosolkammern
Magenta und Cyan (links) oder Magenta und Schwarz (rechts). Druckluftstrom 33 I/min.
Schachbrettladungsmuster aus 0 und 30 V wurden hintereinander generiert. Raster: 100 um.

grolRe Bereiche der Chipoberflache ohne Spannung, sodass Partikel ohne Ablenkung auf
ungeladene Potenzialflachen aufprallen kdnnen. Abb. 4.4.3a zeigt einen Chipausschnitt, in
dem die Kontaminationen auf der Oberflache unterschiedlich verteilt sind. Die erste Spalte

der Matrizen von rechts ist weniger kontaminiert, als die anderen.
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Abb. 4.4.5: Hilfschip 3 (links) und ein Ausschnitt (rechts). Raster: 50 um. PadgroRe 25x25 pm?.
Beschichtung mit den Aminosaurepartikeln in der Aerosolkammer. Schachbrettmuster aus 0 und 100 V.

Die Spannung am Gitter betragt 0 V.

Die beobachteten Besonderheiten der Beschichtung des CMOS-Chips sind vor allem

darauf zurtickzufuhren, dass die Chipoberflache einen kleinen Abscheidungskoeffizienten ng

(siehe Abb. 2.3.1) im breiten Spektrum der Partikelgeschwindigkeiten aufweist. Daher

prallten die meisten Partikel beim Kontakt mit der Oberflache zuriick. Das betraf sowohl die

Al,O3-Schicht auf den Al-Pads (siehe in Abb. 4.4.1 zwei untere Matrizen in den ersten und

zweiten Spalten von rechts) als auch die Passivierung aus SisN4. Die Kontamination der

Matrizen in Abb. 4.4.3a wird von Partikeln verursacht, die infolge des turbulenten

Luftstromes die Chipoberflache mit sehr kleinen Geschwindigkeiten bertihren. Ein Gitter mit

positiver Spannung kann die ungeladenen Potentialflachen vor Kontaminationen schitzen,

Abb. 4.4.6: Selektive Desorption der
Tonerpartikel bei Schachbrettmuster 0 V
und 100 V. Die Luftstromgeschwindigkeit ist
rechts groRer als links.

indem es Partikel mit niedrigen Geschwindigkeiten
auf sich ablenkt (Abb. 4.4.3b).

Abb. 4.4.4 zeigt ein Beispiel des Ubertrages
zweier Arten des OKI-Toners auf eine Matrix mit
einem Raster von 100 um. Das Schachbrettmuster
aus Partikeln wurde mit Hilfe zweier baugleicher
Aerosolkammern bei gleichem Druckluftstrom
erzeugt. Zuerst wurden in der ersten Kammer
Magenta-Tonerpartikel auf die Matrix nach dem
Schachbrettladungsmuster aufgebracht.
Anschlieend wurde die Matrix in der zweiten
Aerosolkammer mit Cyan-Tonerpartikeln nach

dem komplementéren Schachbrettladungsmuster

77



Aspekte des Chipdesigns im Hinblick auf selektive Ablagerung von Partikeln

beschichtet. In der Abb. 4.4.4 wird deutlich, dass die Magenta-Tonerpartikel innerhalb der
Potentialflache kompakter als die blauen abgelagert sind, obwohl die Cyan-Tonerpartikel eine
groRere Ladung aufweisen (siehe Abb. 3.1.4). Diese Beobachtung scheint auf den ersten Blick
der Tatsache zu widersprechen, dass Partikel mit groRerer Ladung besser vom elektrischen
Feld abgelenkt werden. In unserem Fall n&hern sich die Partikel der Oberfliche mit
Geschwindigkeiten oberhalb von 5 cm/s an, sodass das elektrische Feld nicht im Stande ist,
die schnell fliegenden Partikel abzulenken. Nach unelastischem Kontakt mit der Oberflache
oder durch Zusammenstdsse mit anderen Partikeln verliert ein Partikel an Geschwindigkeit
und wird anschlieBend vom Feld abgefangen. Der Kontakt kann allein durch hohe
Adhasionskraft auf der Oberflache unelastisch sein. So entstehen langsame Partikel
unmittelbar tber der Oberflache in einer Hohe bis 20 um. Nach dem unelastischen Kontakt
haben die Cyan-Tonerpartikel eine ausreichend grofRe Geschwindigkeit, um die Wirkung der
kurzreichweitigen Adhésionskraft zu Uberwinden. Sie werden aber aufgrund der
elektrostatischen Kraft von den geladenen Pixeln angezogen. Fir die Cyan-Tonerpartikel liegt
das Maximum des elektrischen Feldes an den Réndern des Pixels. Der Verlust an kinetischer
Energie wahrend des Kontaktes ist bei Magenta-Tonerpartikeln kleiner. Daher kdénnen sie
sowohl die Anziehungskraft sowie der Adhdsion als auch des starken, aber rdumlich sehr
begrenzten elektrischen Feldes an den Réndern des Chips Uberwinden. Die Verteilung des
elektrischen Feldes das in einer Hohe zwischen 30 um und 100 um sein Maximum in der
Pixelmitte hat, sorgt flr eine kompaktere Lage der roten Partikel.

Eine ortsgenaue Ablagerung von Partikeln aus dem Aerosol ist auch bei kleineren
Potentialflachen maoglich (Abb. 4.4.5). Die Grole einer Potentialflache des Hilfschip 3 betragt
25x25 pm?. Die Beschichtung wurde beim Schachbrettspannungsmuster 0 V und 100 V
durchgefihrt. Das Gitter besitzt die gleiche Breite wie die Kante der Potentialflache. Je
Kleiner eine Potentialflache ist, desto weniger Partikel konnen auf der Potentialflache
abgelagert werden und um so grofer ist auch der Unterschied in der relativen
Ablagerungsdichte flr unterschiedliche Potentialflachen.

Zwei Beispiele der selektiven Desorption (siehe 3.6) auf dem CMOS-Chip bei den
verschiedenen Luftgeschwindigkeiten sind in Abb. 4.4.6 dargestellt. Das Schachbrettmuster
bestand aus Potentialflichen mit O und 100 V. Das Raster der Matrizen betragt ca. 100 pm.
Die obere Matrix weist eine kleinere Potenzialflache und ein breiteres Gitter auf, was die
kompakteren Anhdufungen von Partikeln auf dieser Matrix erklart. In der Mitte der
Potenzialflachen haben sich partikelfreie R&ume gebildet, weil die elektrischen Felder hier

wesentlich kleiner als am Rand der Potenzialflache sind (siehe Kapitel 3.4). Mit kleineren
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Potentialflachen kann die Bildung dieser freien Rdume vermieden und daher die selektive
Desorption ohne Beeintrachtigung der Ablagerungsqualitat bei den kleineren Rastern

realisiert werden.

4.4.2 Anomalien bei der Beschichtung

Die Reproduzierbarkeit der selektiven Ablagerung der Partikel aus dem Aerosol wird

von zwei Faktoren beeintrachtigt. Zum einen ist es schwierig, die gleiche und homogene

e | TR i '?.'-'-F".-.';".-. ;r_-'.l: - . P L e e
Abb. 4.4.7: Unprogrammierte grof3flachige Ladungsmuster (a).
Schachbrettspannungsmuster aus 0 und 30V (b). Die Spannung am Gitter ist 15 V.

Dichte des Aerosols zu gewdhrleisten. Zum anderen treten bei der Beschichtung zwei
Anomalien auf, die in diesem Abschnitt als unprogrammierte gro3flachige Spannungsmuster
und als ,,Abschattung“ der Spannung an Matrizen bezeichnet werden.

Abb. 4.4.8: Unprogrammierte groRflachige Abb. 4.4.9: Beschichtungsanomalie bei
Ladungsmuster.  Schachbrettspannungsmuster  programmiertem unsymmetrischem Muster
aus 0 und 30V (b). Die Spannung am Gitter ist

15 V. Biotoner.

Abb. 4.4.7a zeigt unprogrammierte groRflachige Spannungsmuster, die statt des
Schachbrettladungsmusters entstehen. Die Anomalie tritt nur nach dem Aufladen der

Aerosolkammer mit den frischen Magenta-Tonerpartikeln oder Aminosaurepartikeln
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(Abb. 4.4.8, mittlere Spalte) und bei der Beschichtung mit hohen Aerosoldichten auf. Der
Effekt ist sehr instabil. Schon der néchste Versuch zur Beschichtung der Matrizen nach 10
min. bei denselben Parametern ergab keine Anomalie (Abb. 4.4.7b). Bei den Matrizen mit
Spannungen (ber 60 V an den Potenzialflachen wurde diese Anomalie nicht beobachtet. Die
Anomalien treten nicht bei der Beschichtung mit den blauen und Schwarz-Tonerpartikel auf.

Unprogrammierte grof3flachige Spannungsmuster traten bei den vorprogrammierten
unsymmetrischen Spannungsmustern auf (Abb. 4.4.9). Eine Verteilung des Toners gemal des
unsymmetrischen vorprogrammierten Spannungsmusters zeigt sich auf den Matrizen in der
ersten Spalte von rechts. Die grof3flachigen unprogrammierten Spannungsmuster sind bei den
Matrizen in der Mitte zu erkennen. Die Matrizen in der linken Spalte weisen zusatzlich auf
die Abweichung vom vorprogrammierten Muster hin.

Eine groRRere Spannung am Gitter fihrt auch mit groRerer Wahrscheinlichkeit zum

1 1 g X i A LR . . - 1 i ‘:I | I v X L
Abb. 4.4.10: Anomalien bei der Spannungen am Gitter 20 V (a) und 25 V (b). Das
Schachbrettspannungsmuster aus 0 VV und 30 V.

Abb. 4.4.11: Abschattung der Spannung an Matrizen. Shachbretmuster aus0Vund 30V (a)und 0
und 25 V (b). Spannung am Gitter ist 15 V. Bei der Abschatttung wird nur das Gitter beschichtet.

Auftreten der Anomalie. Abb. 4.4.11 zeigt diese Tendenz bei Gitterspannungen von
20V (@ wund 25 V (b). Bei einer Gitterspannung von 20 V tritt die Anomalie

bei den Matrizen mit den kleinen Rastern in den zweiten und vierten Spalten von rechts
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auf. Bei einer Spannung am Gitter von 25 V werden von der Anomalie zusétzlich die
Matrizen in den ersten und funften Spalten betroffen.

Ein weiterer Effekt ist die Abschattung der Spannung an den Matrizen beim Anlegen
von Spannungen unterhalb 45 V. Dieser Effekt kann in Abb. 4.4.11 bei den Matrizen in der
ersten Spalte von rechts beobachtet werden. Die Potentialflachen der Matrizen in der ersten
Spalte von rechts sind mit 100 V Transistoren versehen. Beim Anlegen der Spannung nach
dem Schachbrettmuster 0 V und Vpp (siehe Schaltung in Abb. 4.3.4) unterhalb von 45 V wird
nur das Gitter beschichtet, an das eine Spannung von 15 V angelegt wurde. Bei Verkleinerung
der Vpp Spannung auf 25 V fallen Matrizen aus, die mit 60 V Transistoren (zweite Spalte)
und mit 30 V Transistoren (vierte Spalte) versehen sind. Bei der Vpp Spannung von 20 V
fallen die Matrizen in der dritten Spalte aus. Der Effekt ist wesentlich stabiler als die oben
behandelten unprogrammierten groRflachigen Spannungsmuster. Nach mehreren Stunden
ohne Betrieb konnte dieser Effekt am Chip nicht reproduziert werden.

Eine mogliche Erklarung dieser Effekte ware ein Ladungsibertrag von den negativ
geladenen Partikeln auf die Passivierung wo die negative Ladung die Funktionsweise der
Schaltung beeintrachtigt. Dieser Einfluss konnte als eine Blockierung der LV- Einheit der
Pixelschaltung (Abb. 4.3.4), die die Gate Spannung am HV-NMOS-Transistor steuert oder als
eine Anreicherung der negativen Ladung in der Nahe des Kanals des HV-NMOS-Transitors
auftreten. FUr diese Erklarung spricht die Tatsache, dass die Anomalien schlecht
reproduzierbar sind. Die Messungen im Abschnitt 3.1 zeigen, dass triboelektrisch aktivierte
Partikel etwa die Halfte ihrer Ladungen beim Kontakt verlieren kdnnen.

So kann der Ladungstibertrag zum Entstehen von fixierten negativen Ladungen in der
Passivierung fiihren, deren elektrisches Feld das Feld von positiv geladenen Potenzialflachen
kompensiert und dadurch die Anomalie ,,Abschattung der Spannung an Matrizen*
verursachen konnte.

Ein Ladungsubergang zwischen dielektrischen Partikeln und der leitenden Oberflache
in Anwesenheit des stationédren elektrischen Feldes wurde in [COL76] untersucht und als
dynamische Aufladung bezeichnet. Im Unterschied zu unserem Fall wurden Partikel mit
einem Durchmesser von groRer 127 um eingesetzt. Dabei wurde festgestellt, dass die beim
Kontakt uUbertragene Ladung proportional zum elektrischen Feld ist. Die Abschattung der
Spannung an Matrizen héngt auch von der Spannung Vpp ab. Der Effekt kdnnte darauf
hinweisen, dass der Ladungsubertrag bei den Transistoren mit der groReren Vpp intensiver

verlief.
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Bemerkenswert ist, dass die Cyan-Tonerpartikel beim Kontakt mit dem Chip keine
Anomalie auslésen, obwonhl sie eine groRere Ladung aufweisen und eigentlich einen besseren
Ladungsubertrag ermdglichen sollten. Die Ursache liegt vermutlich im Charakter des
Kontaktes der Partikel mit der Oberflache. Wie bereits in Abschnitt 4.4.1 gezeigt wurde,
weisen die Cyan-Tonerpartikel im Unterschied zu den roten beim Kontakt mit dem Chip zum

Teil unelastische StoéRe auf.
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45  PartikelUbertrag vom Chip auf einen Trager

Ein Chip mit selektiv abgelagerten Partikeln konnte als Stempel verwendet werden,
sodass ein Partikelmuster vom Chip auf ein Substrat, z.B. einen Objekttrager, Gbertragen
wird. Diese Methode hat folgende Vorteile: Der Chip kommt nicht in Berlhrung mit
Chemikalien, die bei der anschlieBenden Synthese eingesetzt werden und den Chip
beschéadigen konnen. Deshalb kann der Chip ausschlieflich im Rahmen der ublichen
Chiptechnologie hergestellt werden. Mithilfe eines im Vergleich zu einfachen Glasplatten
teuren Chips konnten zahlreiche Molekdilbibliotheken auf billigen Trégern synthetisiert
werden. Bildlich ausgedrickt: man bréuchte nicht zu jeder neuen Schalplatte einen neuen
Schallplattenspieler zu kaufen. Weiterhin spielt die Oberflachenstruktur bei der
Festphasensynthese eine wichtige Rolle. Anstatt sich damit abzufinden, was sich aus der
Chiptechnologie ergibt, kénnten Chemiker aus einer groflen Wahl an Oberflachen zum
Aufbau der Molekdlbibliothek freiwahlen.

Zu den Nachteilen dieser Methode gehort

\4 zum einen die Notwendigkeit einer mechanischen

3D-Positionierung des Chips auf der Oberflache des

Metall

Glas

Trégers. Da der Chip nur als Hilfselement zur

Partikelablagerung dient, schlief3t diese zum anderen

Methode die Verwendung zusatzlicher
Abb. 4.5.1: Partikeliibertrag vom Chip auf . . . . .
einen Trager. Der Trager wird gegeniber Chipfunktionen zum optischen Nachweis von Peptid-
dem Chip positioniert, der Ubergang
durch Anlegen der Spannung an den
Tréger eingeleitet.

Proteinwechselwirkungen aus. Wie die
durchgefuhrten Experimente zudem zeigen, kénnen
Kontaminationen beim Ubertrag der Partikel vom
Chip auf Glas nicht vollstandig vermieden werden.
Als Trager wurde eine Platte analog zur in
Abb. 3.1.6 skizzierten Anordnung eingesetzt. In
ersten Versuchen wurden Partikel selektiv auf einen
Ab : 5': = Di erlh . CMOS-Chip abgelagert (Abb. 4.5.1, unten) und die

Tragerplatte (Kontaktseite zum Chip), auf Platte (Abb. 4.5.1, oben) auf den Chip gelegt. Der
die die Partikel abgelagert werden.

Ubergang der Partikel erfolgte nach dem Anlegen
von Spannungen im Bereich von 400 V bis 1000 V an die Metallschicht der Platte, ohne
Spannung erfolgt grundsatzlich kein Ubergang. Abb. 4.5.2 zeigt die Siliziumoberflache der
Platte, die mit dem Chip kontaktiert und auf der Partikel abgelagert werden mussen. Helle

Punkte stellen Unebenheiten der Platte dar und sollten nicht mit Kontaminationen verwechselt
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Chip _ _ _ Trager

Abb. 4.5.3: Patikelmuster uf e hi und auf der Platte nach Ubertrag bei einer Spannung von 400 V.

werden.

Abb. 4.5.3 zeigt eine Chipoberflache mit schachbrettartig abgelagerten Partikeln sowie
das entsprechende Partikelmuster nach Ubergang auf die inaktive Trageroberfliche bei einer
Spannung von 400 V. Der Chip selbst war dabei weder an eine Spannungsquelle noch an
Masse angeschlossen. Zur Vereinfachung des Vergleichs wird in Abb. 4.5.3 und im Folgenden
ein Spiegelbild des Ablagerungsmusters dargestellt. Man erkennt eine Verschlechterung der

Chip

Abb. 45.4: Bewegung der Partikel parallel zur
Chipoberflache: Der Chip vor (oben links) und
nach Ubertrag der Partikel (unten links) sowie das
Ubertragungsmuster auf dem inaktiven Tréager
(oben rechts).
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Qualitat des Ubertrags mit der Verkleinerung des Rasters, wobei groRere Spannungen bis
1000 V die Qualitit des Ubertrages nicht verbessern. Auch die Verwendung der in Kapitel 3.5
beschriebenen Anschlédge zur Abstandsregulierung zwischen Chip und Platte beseitigt die
Kontaminationen nicht.

Abb. 4.5.4 zeigt drei Ausschnitte des Chips vor und nach dem Partikeliibergang (oben
und unten links) sowie des Tragers nach dem Ubergang (rechts). Zu vergleichende Bereiche
wurden mit Kreisen markiert. Das Partikel im Zentrum des roten Kreises wurde ohne
Verschiebung in vertikale Richtung auf den Tréger ubertragen. Die Partikel in den blauen
Kreisen hingegen wurden beim Ubertrag in der horizontalen Ebene verschoben. Man findet
sie weder auf der Tragerplatte noch auf dem Chip an der urspringlichen Stelle. Eine
horizontale Verschiebung der Partikel, die zwangslaufig zu Kontaminationen fiihren kann,
kann auf verschiedene Ursachen zurlickgefuhrt werden. So fihrt eine minimale Neigung der
Platte zum Chip zu einem Feldgradienten in der horizontalen Richtung und daher zu einer
wirkenden elektrophoretischen Kraft Fe, gemaB 2.29. Fur eine Abschatzung der

elektrophoretischen Kraft kann folgende Formel benutzt werden:

S T

3
e, +¢g )L

wobei 3 der Winkel zwischen den Ebenen der Chipoberflache und der Platte, U die Spannung
an der Platte, L der mittlere Abstand zwischen dem Chip und der Platte ist. Die Abschétzung
des Verhdéltnisses der Fe/Fe, liefert einen Wert von 0,05. Dabei wurde angenommen, dass

oV . ov tg(B) = 0,2, U =500 V, L =30 pum, r =5 pm, g1 = &,

&2 = 5gg (g0 = 8,85-10™? F/m) ist und ein Partikel eine
A Ladung von q = 2:10™ C tragt. Die Abschatzung

S00 V zeigt, dass die elektrophoretische Kraft in der

Vo, Fig horizontalen Ebene wesentlich kleiner als die

elektrische Kraft senkrecht zur Oberflachen ist. Die
(‘,‘Z’f;;hifgﬁngudrjf‘;*;i?ikjegeinﬂ“’-&gg}gﬁ‘;” Wirkung der elektrophoretischen Kraft konnte nur

bei schlecht geladenen Partikeln zu Stande kommen.
Einige wahrscheinliche Ursachen der horizontalen Verschiebung werden schematisch in Abb.
4.5.5 dargestellt. Eine Zerstorung der kompakten Lage der Partikel beim Ubergang kann zur
horizontalen Verschiebung fuhren (linke Spalte). Dies wirde eine schlechtere Qualitat des

Uberganges bei den kleineren Rastern erklaren (siehe Abb. 4.5.3). Eine nicht ideale Form der
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W &R

Abb. 456: Schachbrettmuster von
Aminosaurepartikeln auf dem CMOS
Chip vor (a) nach dem Ubertrag (b) auf
Glas (c) bei 800 V. Kontaminationen sind
durch einen roten Kreis gekennzeichnet.
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Partikel und eine nicht homogene Oberflache des Chips verursachen eine inhomogen verteilte

Abb. 45.7: VergrolRerung
von Abb. 4.5.6, Aminoséure-
partikel auf Glas mit
verschiedenen Rasergrofien
von 100 pum (oben links), 76
pum (oben rechts) und 50 pm
(unten)

Adhasionskraft, die auf einen Partikel
wirkt, was  zur  verschobenen
Abtrennungskraft Fjiz und folglich
zum Drehmoment des Partikels fiihrt
(rechte Spalte).Eine bessere Qualitét
des Ubertrages wurde bei der
Verwendung der Aminosdurepartikel
beobachtet (Abb. 4.5.6). Der Ubertrag
benotigte im Unterschied zu den OKI-

Tonerpartikeln eine groRere minimale

Spannung von 800 V, da die Aminoséurepartikel eine kleinere Ladung aufweisen (siehe

Kapitel 3.1.1 und 3.1.2). Einige Kontaminationen, die nach der Chipbeschichtung in der

Aerosolkammer erkennbar waren, blieben nach dem Partikellbertrag auf die Platte auf dem

Chip liegen (rote Kreise, Abb. 4.5.6). Eine VergroRerung von Abb. 4.5.6 zeigt, dass hier die

Qualitat des Ubergangs unabhéngig von der RastergroRe auf dem Chip ist (Abb. 4.5.7). Die

Aminosdurepartikel weisen eine gréRere Agglomeration und eine groRere Adhésion auf der

Chipoberflache auf, was mit dieser Methode einen fast kontaminationsfreien Ubertrag

ermoglicht.
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4.6  Multipolmatrix

4.6.1 Prinzip

Die GroRe der Transistoren ist ein wichtiger Faktor, der die Auflésung der selektiven

Ablagerung bei den eingesetzten PartikelgroRen limitiert. Beim Einsatz von 60 V- oder

100 V- Transistoren bspw. betrégt die minimale Kantenléange des Pixels ca. 60 bzw. 80 um

[KONO5]. Daher ist es von Interesse, andere Mdglichkeiten zur Generierung starker,

ortsaufgeldster elektrischer Felder zu finden, die nicht fir jede Pixelelektrode einen eigenen

Transistor benétigen. Hierfur bietet sich das sogenannte Multipolkonzept an.

Abb. 4.6.1: Aufbau eines
Multipolpixels. Die  obere
Platte dient zur Simulation
der elektrischen Felder bei der
Positionierung (Kapitel 3.5)

Abb. 4.6.1 zeigt unten den prinzipiellen Aufbau eines
Multipolpixels. Die obere Platte mit dem quaderformigen Stift
in der Mitte dient zur Simulation der elektrischen Felder bei der
Positionierung (siehe Kapitel 3.5). Der Pixel besteht aus zwei
ineinander greifenden kammartigen Elektroden sowie einer
abschirmenden Elektrode am Rand. Die Simulation in Abb.
4.6.2 veranschaulicht die Funktionsweise des Multipolpixels.
Wenn an die kammartigen Elektroden Spannungen von +80 V
und -80V (links) angelegt werden, verkleinert sich das
elektrische Feld mit dem Abstand (ber der Oberflache sehr

schnell. Dies entspricht dem charakteristischen Verhalten von Multipolen grof3er Ordnungen.

Wird an beide kammartigen Elektroden eine Spannung von +80 V angelegt, so unterscheidet

sich das entstehende elektrische Feld (rechts) nur unwesentlich von dem elektrischen Feld

Y/m
- 86e+987

-57e+087
-57e+006
-5Z7e+005

-11e+004
%)

NN N N

—7.67e+004
-8.08e+005
_ . -8.12e+006
“1 4 | -6.86e+007

Abb. 4.6.2: Die elektrischen Felder des Multipolpixels im aus- (links) bzw. eingeschalteten (rechts)
Zustand. Die Flache des Pixels betragt ca. 50 um?, die Breite eines Elektrodenstreifens 2 pm, der
Abstand zwischen den Streifen 2 pm bei Spannungen von +80V. Der Abstand der zweiten Platte
betréagt 50 um, die Spannung an der Platte 0 VV und an der Abschirmung -40 V.

einer geschlossenen Potenzialflache bei gleicher Spannung. Wird eine Spannung -80 V an

beide Elektroden angelegt, hat das elektrische Feld Uber der Chipoberflache Gberall ein
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negatives Vorzeichen. In Abb. 4.6.2 ist die zur Oberflache senkrechte Komponente des
simulierten elektrischen Feldes dargestellt.

Ein Beispiel skizziert die Ansteuerung der Multipolpixels fir die Positionierung der
Partikel mit Hilfe der Elektrodenplatte (Abb. 4.6.3). Die kammartigen Elektroden der in einer
Spalte liegenden Pixel sind miteinander verbunden, gleiches gilt fiir die Elektroden der Pixel

in einer Zeile. Die Multipolmatrix wird durch

| I : T ! das Anlegen von Spannungen an die
-- -+ -+ jeweiligen Reihen und Zeilen gesteuert. Bei
- der Spannung + + erfolgt der Partikelubertra
Pixel |_ . Pixel _‘ Pixel !._ p g g g
+ - + + s von der Platte auf das Pixel. Bei den
—
¥ — P —— Spannungen + - oder - - erreicht das positive
Pixel —_— Pixel — Fixel I'_
it -+ -9 Feld die gegeniberliegende Platte nicht, es
- —

erfolgt kein Partikeltransport. Die
Abb. 4.6.3: Steuerung einer Multipolmatrix .
Modifizierung der Elektrodenplatte durch
Einflhrung des Stiftes kann wie gezeigt die Feldeffekte verstarken. Bei Anwendung der
selektive Desorption wirden die Spannungen +-, +0 und ++ durch ihre grof3en
Feldgradienten die Partikel am Pixel halten, wahrend die Spannungen -- bzw. 00 zur
Ablosung der Partikel flihren wirden.

Abb. 4.6.4 zeigt ein Layout einer Multipolmatrix im Rahmen der HV-12T-Technologie

Abb. 4.6.4: Layout einer Multipolmatrix. Die Zeilen und Spalten werden von HV-Transistoren gesteuert.

(siehe Kapitel 4.3). Die Multipolmatrix ist mit HV-Schaltungen umgeben, die fir die

Steuerung der Zeilen und der Spalten im Sinne von Abb. 4.6.3 vorgesehen wurden. Der
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Schaltung liegt ein Spannungsteiler zu Grunde (siehe Abb. 4.3.4), der schon fir die
automatisierte Steuerung der Spannung an den Potenzialflachen von Pixelelektroden beim
CMOS-Chip (Kapitel 4.4) verwendet wurde. Die Multipolmatrizen wurden nachfolgend in
den Experimenten zur selektiven Ablagerung von Partikeln eingesetzt.

4.6.2 Selektive Ablagerung von Partikeln auf die Multipolmatrix

Eine Multipolmatrix mit einem Raster von 100 um wurde in der Aerosolkammer mit

0+0+0+0+ + 0+0+0+0

o +0+ 0+ 0
©O+O0+0+ 0+

Abb. 4.6.5: Multipolmatrix mit einem Raster von 100 um (80 um Pixelkante und 20
pm Gitterbreite) bei einer Spannung von 30 V (links) und 100 V (rechts). Die
Spannung am Abschirmgitter betrdgt 15 V. Die Breite eines Elektrodenstreifens
betragt 1,5 um, der Abstand zwischen zwei Streifen 2 pum.

konventionellen OKI-Tonerpartikeln bestdubt. Abb.4.6.5 zeigt die beschichtete Matrix und

die angelegten Spannungsmuster. Bei der Beschichtung betrug die Spannung am Gitter 15 V,

PR y \:%:

Abb. 4.6.6: Multipolmatrix mit einem Raster von 50 um, selektive Desorption Luftgeschwindikeiten
von 2,3, 2,5und 2,7 m/s. Die Spannung betragt 100 V. Die Breite eines Elektrodenstreifens betragt
1,4 um, der Abstand zwischen zwei Streifen 1,6 um.

weshalb keine Abschirmung der ,,0 0“- oder ,,0 +*“-Pixel erfolgte.
Da die Chipoberflache einen kleinen Abscheidungskoeffizienten aufweist, blieben die
,0 0“-Pixel bei einer Spannung von 30 V weitgehend unbeschichtet. Im Gegensatz dazu sind

auf den ,,0 +“-Pixeln Kontaminationen durch abgeschiedene Partikel erkennbar. Bei einer
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Spannung von 100V steigt die Partikeldichte
sowohl auf den ,+ +*“- als auch auf den ,,0 +“-
Pixel deutlich an.

Die Ergebnisse der selektive Desorption
der Partikel auf der Multipolmatrix bei
unterschiedlichen Luftgeschwindigkeiten sind in
Abb. 4.6.6 dargestellt, wobei das gleiche
Ladungsmuster wie in Abb. 4.6.5 generiert wurde.

Bei einer optimalen Luftgeschwindigkeit von ca.
Abb. 4.6.7: Multipolmatrix aus 6x6 Pads mit 2 5 m/s zeigt die mittlere Matrix das erwiinschte
einem Raster von 120 pum. Die Breite eines
Streifens betragt 10 upm, der Abstand Resultat: Die Pixel ,++“ und ,,+0“ sind mit
zwischen zwei Streifen 5 pm. . ) B L. .
Partikeln beschichtet, wahrend die Pixel ,,0 0“ frei
von Partikeln bleiben. Eine VergroRerung der Streifenbreite d, der kammartigen Elektroden
kann die Wirkung der elektrophoretischen Kraft noch verstérken. Ist die Breite des Streifens
kleiner als der Durchmesser des Partikels d, bleibt ein Teil des Partikelvolumens auf3erhalb
des Feldgradienten, was die selektive Anziehung der Partikel an die Pixelelektrode wesentlich

reduzieren kann. Wenn jedoch d, > d ist, sollte die Wirkung der elektrophoretischen Kraft auf

die Partikel maximal sein.

Abb. 4.6.8: rtgene Ablagerung vn OKI-agenta-PartikeIn in Form von chstaben mithilfe der
selektiven Desorption. Die Spannungen an den Streifen betrugen 0 V und 100 V. Die Spannungsmuster
wurden nach Tab. 4.2 generiert.

Dementsprechend wurde die selektive Desorption von Partikeln auf einer
Multipolmatrix aus 6x6 Pads mit breiteren Elektrodenstreifen untersucht (Abb. 4.6.7). Hierbei
betrug die Breite eines Streifens einer Kammelektrode 10 pm bei einem Abstand zwischen
zwei Streifen 5 um. Die Multipolmatrix wurde analog zum Hilfschip 3 lithographisch
hergestellt. Die Reihenfolge der an die Multipolmatrix angelegten Spannungsmuster ist in
Tab. 4.2 schematisch aufgefiihrt, wobei Pads mit den Spannungen ,,+ +“ und ,,0 +* die gleiche
Wirkung auf die Partikel haben. So besteht die selektive Partikelablagerung in Form des
Buchstaben ,,K“ aus zwei Schritten. Zuerst wurden die Partikel grof3flachig auf die Matrix

Ubertragen. Anschlieend wurde ein erstes Spannungsmuster (Schritt 1) geschaltet und ein
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Luftstrom zur selektiven Entfernung der Partikel eingesetzt. Nachdem die Partikel ein
entsprechendes Muster auf der Oberflache der Multipolmatrix gebildet hatten, wurde an die
Multipolmatrix ein zweites Spannungsmuster angelegt (Schritt 2). Die anschlieRende

Anwendung des Luftstromes fiihrte zum Partikelmuster in Form des Buchstaben ,,K*.

Tab. 4.2: Reihenfolge der angelegten Spannungsmuster an die Multipolmatrix aus Abb. 4.6.7 fir die
Erzeugung von Partikelmustern in Form von Buchstaben (Abb. 4.6.8) mithilfe der selektiven Desorption

BUCHSTABE | SCHRITT 1 SCHRITT 2 SCHRITT 3
0 ++0 +0
+
0
0
0
0
+
0 ++0 +0 0+ + + 00
0 +
0 +
+ 0
+ 0
0 +
0 +
0 ++ 000 0+ + + 00
+ +
+ +
0 +
+ 0
+ 0
0 +
00+ + +0 0 ++ 000 0 ++ + 00
+ + +
+ + +
0 + +
0 + 0
+ 0 +
+ + +

Die Ergebnisse der selektiven Desorption sind in Abb. 4.6.8 gezeigt. Die Oberflache
der Chips weist im Unterschied zu Hilfschip 2 eine generell starkere Adhdsion auf. Man sieht
starke Kontaminationen sowohl auf der Multipolmatrix als auch in anderen Bereichen des
Chips. Wurden die Partikel vor Desorption von einem Pad elektrophoretisch angezogen,
resultiert daraus nach Abschalten der entsprechenden Spannung eine deutlich hohere Haftung

an die Multipolmatrix. So mussten beim ,,F*“ im zweiten Schritt Partikel von zwei Pads
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entfernt werden, die bei ersten Schritt durch die Schaltung ,,0 +“ angezogen wurden. Wie
Abb. 4.6.8 (Buchstabe ,,F“, rotes Rechteck) zeigt, ist die Kontamination dieser zwei Pads
groRer als der anderen. Dies konnte dadurch erklart werden, dass Partikelkonglomerate durch
die Anziehung teilweise zerschlagen wurden und die Kontaktflache der Partikel mit den Pads
groRer wurde, was letzen Endes die VergroRerung der Adhésion verursachte.

Interessant ist, dass die Anziehung der Partikel an den Réndern der Elektrodenpads
groRer ist als auf der Mitte der Kammelektroden selbst (siehe Leerstellen beim ,,.Z“, Abb.
4.6.8). Ursache daflr ist ein elektrisches Feld, dass sich an den Randern zwischen der
geerdeten Abschirmung in der oberen Metallschicht und der nahe liegenden Kammelektrode
in der unteren Metallschicht bildet. Das kann darauf zuriickgefiihrt werden, dass der Abstand
zwischen den Metallschichten lediglich 800 nm betragt und somit um einen Faktor von mehr

als 5 kleiner ist als der Abstand zwischen den Streifen.

4.7  Anwendungsrelevante Anforderungen an den Chip
4.7.1 Abdeckung fur Bonddréhte und Platine

Die Untersuchungen haben gezeigt, dass wichtige Elemente der Chiptechnologie wie
die Platine, auf der ein Chip aufgeklebt wird, sowie das
konventionelle Glob-Top aus Epoxidharz, das die

« Bonddréhte gegen mechanische Einwirkungen schitzt,

/ gegen die in der Peptidsynthese eingesetzten
Chemikalien wie z.B. Trifluoressigsdure (TFA)
chemisch nicht resistent sind. So wurde die komplette

Abb. 4.7.1: Stempel aus Teflon fur den ~ Zerstorung des Glob-Tops durch 95%ige TFA

Schutz der Potenzialflachen beobachtet, wobei schon nach einer Minute die ersten

Auflésungserscheinungen zu sehen waren. Neben TFA werden in der Peptidsynthese

Methanol, Dimethylformamid (DMF) und die Base Piperidin eingesetzt. Es zeigte sich, dass

diese Losungsmittel das Glob-Top aus Harz ebenfalls angreifen.

Statt des konventionellen Glob-Tops wurde daher eine Zwei-Komponenten-
Vergussmasse (Potting Compound Liquid Encapsulant, Polysciences, Inc.) eingesetzt. Diese
Vergussmasse weist neben guten Adhésionseingeschaften auf Oberflachen aus Kunststoff und
Metall eine starke Resistenz gegentiber Feuchtigkeit und die wahrend der Peptidsynthese
verwendeten Ldsungsmittel auf. Die Vergussmasse wird mit Hilfe eines Teflonstempels (Abb.

4.7.1) auf Chip und die Platine aufgebracht. Der Stempel hat die Form einer abgeflachten
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Pyramiden mit einer runden Vertiefung in der Mitte. Der Bereich des Chips unter der runden
Vertiefung wird somit von der Umgebung isoliert. Zuerst wird der Stempel mittig auf dem
Chip positioniert und leicht angepresst. AnschlieBend wird die Vergussmasse in dem Bereich
um den Stempel und auf die Platine aufgebracht und gemaR der Anweisung des Herstellers
erhitzt. Die mechanischen Spannungen beim Aushérten der geschmolzenen Vergussmasse
sind klein genug, um die Drahte nicht zu beschadigen. Die gemessenen AbreilRkréafte der
Drahte betrugen 3-5 cN, wobei standardméaRig 7-15 cN gefordert werden.

Eine alternative Mdglichkeit zur Vergussmasse besteht
in der Verwendung einer 2 mm dicken Teflonplatte mit einer
Offnung Uber den Potentialflachen (Abb. 4.7.2). Durch
Anpressen der Abdeckung ggf. unter Verwendung

zusatzlicher O-Ringe lassen sich die Bonddréhte ebenfalls
Abb. 472: Die Abdeckung schiutzen. Die Verwendung der Teflonplatte verlangt
(oben) aus Teflon fir Bondrahte  allerdings einen groReren Abstand von 2 bis 4 mm zwischen

und die Platine (unten)

der Matrix der Potentialflachen und den Bondpads. So wurde
eine Teflonabdeckung fur Hilfschip 3 angefertigt und getestet. Es zeigte sich, dass sich durch
das Anpressen der Teflonplatte tatsdchlich ein flissigkeitsdichter Kontakt zwischen
Abdeckung und Chipoberflache realisieren lasst, wobei die Langlebigkeit dieser

SchutzmaBRnahme noch nicht ausreichend hoch genug ist.

4.7.2 Abschatzung des Photostromes eines Pixels bei optischen Nachweisen

In der biomedizinischen

Forschung verwendet man eine

"] ganze Reihe von optischen

Verfahren fir die Detektion von

109 3 —&— AutoLumatPlus measurement
E spezifischen Interaktionen
zwischen zwei Molekilen
T [MET93]. Dabei wird eines der
A Molekile (z.B. ein Antikorper)

10-16 1015 10-14 1013 1012 10-11 . .
Horseradish peroxidase (moles) mit einem Sso genanten Marker

107 ¢

detected photons (number/sec)

versehen, der nach Bindung an

Abb. 4.7.3: Photonenrate als Funktion der Stoffmenge des
Markers (Horseradish peroxidase) beim Kontakt mit dem

Substrat Lichtanregung (Fluoreszenz) oder

das zweite  Molektl durch
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chemische Stimulation (Chemolumineszenz) Photonen einer bestimmten Wellenldnge
aussendet. VVon groRer praktischer Bedeutung ware daher die Mdglichkeit, spezifische
Bindungsereignisse an Molekilen eines Arrays auf einem Chip mit Hilfe von integrierten
Photodioden zu erfassen, die unter jeder einzelnen Potentialfliche untergebracht werden
kénnten. NaturgemaR sollten solche Potentialflachen Locher groRer als die Wellenldange des
zu detektierenden Lichtes haben. Bei der Realisierung dieser Mdéglichkeit muss man davon
ausgehen, dass die Photostrome sehr klein werden, da auch die Pixelflache und die Intensitét
des Emissionslicht klein sind. Abb. 4.7.3 zeigt eine Abh&ngigkeit der Photonenrate von der
Konzentration eines Markers (Horseradish Peroxidase) bei Kontakt mit einem Substrat, was
fir die Abschdatzung der GroRenordnungen der Photostrome benutzt wird. Die
Chemolumineszenz der Horseradish Peroxidase (Firma ,,Amersham®) wurde mit dem
AutoLumatPlus LB953 gemessen. Die Messungen wurden innerhalb von 15 min nach
Aktivierung des Markers durchgefihrt, die Messdauer jeder Probe betrug 1 min. Auf einer
Potentialflache 80x80 um? ist eine Stoffmenge des Markers von 10-100 fMol zu erwarten.

Aus der Formel fiir den Photostrom

dN
Iph = QAeEJ

mit Q = 30% als tbliche Ausbeute der Photonenabsorption fiir Photodioden, e = 1,6-10"°C als
Elementarladung und dN/dt als die aus Abb. 4.7.3 ermittelte Photonenrate fir die oben
abgeschétzte Stoffmenge ergibt sich eine Abschatzung von 0,5 — 50,0 pA. Um eine Detektion
bei diesen kleinen Werten durchzufuhren, muss der Photostrom verstarkt oder integriert

werden.

4.7.3 Autofluoreszenz des Chips

In diesem Abschnitt wird untersucht, ob die Autofluoreszenz der hier eingesetzten
Chips einen optischen Fluoreszenznachweis von spezifischen Interaktionen mit Hilfe der
ublichen Fluoreszenzmarker stort oder gar verhindert. Entsprechende Fluoreszenznachweise
werden auf Platinenchips der Fa. Nanogen routineméfig durchgefiihrt [NAN]. Allerdings
muss die Anwendbarkeit dieses Nachweisverfahrens fir jeden Fall speziell untersucht
werden. Wichtig sind dabei sowohl die Fldchenkonzentration der Farbstoffmolekdile als auch
die Struktur des Chips. CMOS-Chips kénnen bis 5 Metallschichten aufweisen, wobei die

dotierten Bereiche des Substrats die Autofluoreszenz des Chips verstarken kénnen.
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Die Messungen wurden an einem konfokalen Laser Scanning Mikroskop (Leica TCS
SP [LEI]) durchgefiihrt. Im Unterschied zu einem konventionellen Mikroskop erzeugt das
konfokale Mikroskop zunédchst nur einen Bildpunkt, der genau einen Punkt aus der
Brennebene des Objektivs darstellt. Um ein vollstandiges Bild des Objekts zu erhalten, muss
das Objekt daher Punkt fur Punkt mit dem Laser abgerastert werden. Das Lichtsignal jedes
Punktes wird von einem Photomultiplier (PMT) verstarkt und die dabei gesammelten
Bildpunkte von einem Rechner zu einem vollstandigen Bild zusammengesetzt. Beim
konfokalen Mikroskop wird Licht, das nicht aus der Brennebene des Objektivs kommt, durch
eine konfokal zur Beleuchtungsquelle angeordnete Lochblende unterdriickt. Die Spannung am
PMT, der Durchmesser der Blende (Pinhole) und die Leistung des Lasers sind dabei die
wichtigsten  Parameter des konfokalen Mikroskops. Tab. 4.3 beschreibt die

Fluoreszenzkandle, die bei den Messungen verwendet wurden.

Tab. 4.3: Fluoreszenzkanale

Anregungswellenldnge, nm Emissionsbereich, nm
Kanal 1 488 (blau) 530 + 30 (grun)
Kanal 2 568 (gelb) 600 + 30 (gelb-rot)
Kanal 3 647 (rot) LP 665 (rot)
Kanal 1 Kanal 2 Kanal 3

Abb. 4.7.4: Hilfschip 2 (Ausschnitt), Parameter des Abb. 4.7.5: Der vertikale Querschnitt

konfokalen Mikroskops: Leistung 50 %, Objektiv 63x1,4; im Bereich eines Pad (oben) und die
PMT1 = 753 V; PMT2 = 753 V; PMT3 = 753 V; Pinhole = Projektion der Schichten auf eine
1,98. horizontale Ebene (unten).

In Abb. 4.7.4 wird die Autofluoreszenz eines Pad auf Hilfschip 2 in allen drei Kanélen
gezeigt. Die Struktur des angeflihrten Ausschnitts ist in Abb. 4.7.5 (siehe auch Kapitel 3.2)
skizziert. Zwei Abschnitte aus Aluminium (grau) werden mit einem zweischichtigen Isolator
(SisNg — braun, SiO, — dunkelgelb) voneinander isoliert, wobei in der Mitte des Pads im
Isolator ein recheckiges Fenster ausgeschnitten ist. Die starkste Autofluoreszenz wird in
Kanal 3 in dem Bereich beobachtet, in dem der Isolator auf dem unteren Metallabschnitt liegt.

Dieser Bereich ist in der Projektion der Schichten des Chips auf eine Ebene in Abb. 4.7.5
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deutlich zu erkennen. Hieraus ist

Kanal 1 Kanal 2 Kanal 3 o )
: ersichtlich, dass die Struktur des
stark leuchtenden Bereiches einen
Fabry-Perrot-Interferenz-Resonator

bildet: Das Licht wird von unten

4.76: Hilfschip 3 (Ausschnitt), Parameter des VOM Metall reflektiert, oben erfolgt

konfokalen Mikroskops: Leistung 50 %; Objektiv 63x1.4; . .
PMTL = 753 V; PMT2 = 753 V; PMT3 = 753 V; Pinhole = di€  Reflektion —an der  Grenze

1,98. zwischen Medien mit

unterschiedlichen Brechungsindizes

(n(SisNg) = 2,05; n(SiOy) = 1,40; n(Luft) = 1,00). Der Resonator-Effekt fiihrt so zu einer
hoheren Intensitat der Anregung und verstarkt damit die Autofluoreszenz des Chips.

Die Messung der Autofluoreszenz von Hilfschip 3 bestétigt die Ergebnisse fur

Hilfschip 2 (Abb. 4.7.6). Hilfschip 3 weist mit Ausnahme des Isolatorfensters die gleiche

Kanal 1 Kanal 2 Kanal 3

R ) § Q \
— . Rt ™ s e =
Abb. 4.7.7: CMOS-Chip. Parameter des konfokalen Mikroskops: Leistung 25 %; Objektiv 40x1.4;
PMT1 =647 V; PMT2 =672 V; PMT3 =661 V; Pinhole = 1,98

Struktur auf, weshalb in diesem Fall der ganze Bereich auf dem unteren Aluminiumabschnitt
aus leuchtet (Abb. 4.7.6, Kanal 3). Die starke Fluoreszenz wurde in Kanal 3 bei gleichen
Mikroskopeinstellungen wie in Abb. 4.7.5 beobachtet.

Der Resonator-Effekt tritt auch im Falle
des CMOS-Chips auf. In Abb. 4.7.7 ist die
Autofluoreszenz zweier Matrizen dargestellt.
Das Gitter und die Pads werden aus Al

hergestellt und liegen in Metallebene 2. Die

S
Abb. 4.7.8: CMOS-Chip (Ausschnitt).
Parameter des konfokalen  Mikroskops:
Leistung 25 %,; Objektiv 40x1.4; PMT2

672 V; Pinhole = 1.98 (links) und PMT2 .
714V Pinhole = 1,78 (rechts) Abb. 4.7.7 an der Matrizengrenze). Kontakte

dinnen Dréhte fur die direkte Verbindung der
Pads liegen in Metallebene 1 (in der Mitte von
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zwischen zwei Metallebenen, VIAs genannt, sehen wie schwarze Punkte aus (auf jedem Pad
in Abb. 4.7.7). In diesem Fall bilden sich stehende Wellen in den Bereichen zwischen den
Metallebenen und dem Si-Substrat und in den 1,5-3,0 um dicken Bereichen des Isolators
zwischen metallischen Abschnitten in einer Metallebene. Der Resonator-Effekt kann sich auf
homogene Bereiche ausdehnen, wenn sie sich in der N&he der metallischen Strukturen
befinden (siehe Abb. 4.7.7, rechte Seite der Aufnahme in allen Kanélen). Diese Ausdehnung
wird aufgrund der verschiedenen Brechungsindexe des Si-Substrats und der Isolator-
Schichten ermdglicht.

Die Autofluoreszenz des CMOS-Chips ist von der Lage der Brennebene des
anregenden Laserstrahls abhéngig. Abb. 4.7.8 zeigt, dass der Resonator-Effekt bei einer tiefen
Fokussierung in den Chip unterhalb der Metallebene (links) und bei einer Fokussierung auf
der Oberflache des Chips oberhalb der Metallebene (rechts) auftritt.

Abb. 4.7.9 zeigt ein Chipausschnitt, der 100V-PMQOS- und 100V-NMOS-Transitoren
enthalt (siehe das Layout dieses Abschnitts in Abb. 4.6.4). Weitere Fluoreszenzaufnahmen zu
HV-Transistoren werden in Anhang B dargestellt. Aus diesen Aufnahmen folgt, dass der
Gardring (n*-Diffusionsebereiche in n"-Tube) in HV-PMOS-Transistoren in allen Kanalen am

starksten fluoresziert.

Kanal 1 _ Kanal 2

%; Objektiv 40x1.4; PMT1 =753 V; PMT2 =753 V; PMT3 =753 V; Pinhole = 1,98 .

Relativ intensiv fluoreszieren Kontakte der Metallschicht 1 zum p-Substrat, zu den
Diffusionsbereichen und zum Polysilicon Gate. Exemplarisch wird eine Matrix der Kontakte
zum p-Substrat in Abb. 4.7.9 dargestellt (Kanal 1, roter Kreis). Diese intensive
Autofluoreszenz kdnnen Hohlrdume tber der Metallschicht 1 an den Stellen des Kontaktes

verursachen, die wiederum einen Resonator-Effekt ermdglichen.

98



Aspekte des Chipdesigns im Zusammenhang mit der
Aufgabe der selektiven Ablagerung von Partikeln

Abb. 4.7.10: Fluoreszenz der FITC-dotierten Nanopartikel auf dem Hilfschip
2; Parameter des konfokalen Mikroskops: Leistung 25 %; PMT1= 573 V
(Kanal 1); Pinhole = 1,87; ObjectiveType 63x1,4 oil. Die Zahlen Uber den
Bildern bezeichnen die Nummer des Schritts. Jeder Schritt betragt 1,7 um.

Um die Starke der Autofluoreszenz der Chips abzuschédtzen, wurden kommerzielle
fluoreszierende Polystyren-Nanopartikel (Duke Scientific Corp) verwendet. Der Durchmesser
der Partikel betrdgt r, = 100 nm. Die Polystyren-Nanopartikel werden mit ublichen
Farbstoffmolekilen (FITC oder Rhodamin) dotiert. Jeder Partikel enth&lt schatzungsweise
Nk = 10°-10 Farbstoffmolekiile.

Abb. 4.7.10 zeigt die Fluoreszenz der mit den FITC-Farbstoffmolekiilen dotierten
Nanopartikel, die auf ein Pad des Hilfschips 2 aufgebracht wurden. Die Aufnahmen wurden
bei den verschiedenen vertikalen Positionen der Brennebene in Kanal 1 gemacht. Die
Nanopartikel fluoreszierten stérker als der Chip. Die Fluoreszenzsignale in den Kanélen 2 und

3 waren wesentlich
1 2 schwacher bei den gleichen
; Einstellungen des

konfokalen Mikroskops. Um
Konglomerate zu zerstoren,
wurden die Nanopartikel
vorher in einem
Ultraschallbad  behandelt.
Fur die Flachendichte der

Abb. 4.7.11: Fluoreszenz der ITC— und Rhodan—dotierten .. .
Nanopartikel auf dem CMOS. Parameter des konfokalen Mikroskops: Farbstoffmolekile bei den
Leistung 25 %; PMT1 = 675 V; PMT2 = 735 V; Pinhole = 0,45; . . .
Objective Type 63x1.4. Die Zahlen Uber den Bildern bezeichnen die Nanopartikeln ergibt sich der
Nummer des Schritts. Der Schritt betrégt 1,5 um.
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Wert Ng,= Ni/mry” ~ 1017-10"® 1/m% Die Flachendichte der Farbstoffmolekiile, die bei der
Detektion der synthetisierten Peptide zu erwarten ist, betragt ca. 10'® 1/m? Aus diesen
Abschatzungen ist ersichtlich, dass die optische Detektion der synthetisierten Peptide durch
die Fluoreszenz des Chips nicht verhindert werden kann. Ahnliche Ergebnisse wurden im
Falle der mit den Rhodamin-Farbstoffmolekdlen dotierten Nanopartikel erhalten.

Abb. 4.7.11 zeigt die Fluoreszenz der beiden Sorten von Nanopartikeln auf dem
CMOS-Chip. Die Aufnahmen in Kanélen 1 und 3 wurden zu einem Bild zusammengefasst.
Unabhangig von der Tiefe der Brennebene des anregenden Strahls kodnnen die
Fluoreszenzsignale der Nanopartikel deutlich erkannt werden.

Die Fluoreszenz einer Oligonukleotidlosung (IBA Nucleic Acid Synthesis, Farbstoff
TAMRA) auf dem Hilfschip 2 wird in Abb. 4.7.12 dargestellt. Die Aufnahmen werden in
Kanal 2 angefihrt. Die Formel Ng, = 2Ny-h/My wurde fur die Abschdtzung der

Flachenkonzentration der Farbstoffmolekiile auf dem Chip verwendet, wobei My = 6,5 kDa

das durchschnittliche

7 14 40

e

Abb. 4.7.12: Fluoreszenz der TAMRA-gefarbten Oligonukleotide auf Hilfschip 2.
Parameter des konfokalen Mikroskops: Leistung 12,5 %; PMT2 = 474 V (Kanal 2);
Pinhole = 0,787; ObjectiveType 63x1,4. Die Zahlen Uber den Bildern bezeichnen die
Nummer des Schritts. Der Schritt betréagt 0,4 um.

Molekulargewicht eines gefarbten Oligonikleotids, Ny = 47ng/2uL die Konzentration der
Oligonukleotide in der Losung, h = (48-9)0,4 um = 15,6 um der Abstand zwischen der
Chipoberflache und dem Deckglas ist. Der Wert fiir den Abstand h wird aus Abb. 4.7.12
ermittelt. Jedes Oligonukleotid ist mit zwei Farbstoffmolekilen an beiden Enden des Stranges
versehen. Aus dieser Formel ergibt sich die Abschatzung ~ 10° 1/m?. Die Fluoreszenz in
Kanédlen 1 und 3 war wesentlich schwacher. In diesem Fall fluoresziert der Chip nicht,
sondern reflektiert das vom Farbstoff emittierende Licht. Daher sehen die metallischen

Abschnitte des Chips heller als die Oberflache des Isolators aus.
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4.8 Zusammenfassung von Kapitel 4

Bei einer VergrofRerung der elektrischen Felder an der Chipoberflache wird auch die
Ablagerungsselektivitat vergrofert. Daher sollte der Chip mdglichst hohe Spannungen
aushalten.

Ein Platinenchip wurde eingesetzt. Er ist die einfachste Option unter allen Chiparten,
weil der Platinenchip eine gerade Steuerung jedes einzelnen Pads realisiert. Diese einfache
Struktur hat den Vorteil, dass sie sehr hohe Spannungen von 100 V und mehr prinzipiell
aushalten kann und damit viele Maoglichkeiten fir die Untersuchung des Ubertrages von
Partikeln anbietet. Die Durchschlagsspannung hangt von der Dicke einer Isolationsschicht
und dem kritischen elektrischen Feld E. im Isolator ab, das je nach der Abscheidungsqualitét
und Abscheidungsmethode 3-12 MV/cm betrdgt. Die Versuche mit dem Hilfschip 2 haben
gezeigt, dass die aus dem Verhéltnis U/E abgeschatzte Dicke des Isolators allein nicht
ausreicht um einen Hochspannungschip herzustellen. An den kritischen Stellen Uber den
Leitbahnkanten ist der Isolator um den Faktor 1,5-2 diinner.

Auf Grund der Komplexitat der auf dem Chip basierenden molekularen Bibliothek soll
der Chip neben den Hochspannungsabschnitten eine programmierbare digitale Schaltung
enthalten. Diese Moglichkeit bietet heutzutage die HV-CMOS Technologie. Der verwendete
Chip wurde im Rahmen der schon vorhandenen HV-CMOS-Technologie (AMIS CO7M
I12T100 Prozess) realisiert. Da moglichst kleine Pixel angestrebt werden, werden beim Design
HV-Transistoren mit der minimalen im Prozess erlaubten Breite von 1,8 - 2,0 um eingesetzt.
Die Charakteristiken der in dem Hochspannungsteil eingesetzten HV-Transistoren wurden
gezielt untersucht.

Die Schwellenspannungen Uy, wurden aus der gemessenen Funktion des Drain-
Source-Stromes Ips gegen Gate-Source-Spannung Ugs bei einer festen Drain-Source-
Spannung Ups ermittelt. Die Werte von Uy, fir PMOS-Transistoren waren in guter
Uberseinstimmung mit den Werten im Manual. Bei den NMOS-Transistoren waren hingegen
einige Variationen zu beobachten. Die Strom-Spannungs-Kennlinien (Ips gegen Ups) der
untersuchten Transistoren bei verschiedenen Gate-Source-Spannungen wurden gemessen.

Die Belastung des 30V NMOS-Transistors mit den groReren Spannungen Ups hat
gezeigt, dass sein Einsatz bei Ups = 60 V und Ugs = 2,4 V fir die verwendete Schaltung
moglich ist.

Die Charakteristiken der HV-Transistoren wurden mit dem SPICE-MOSFET Modell
BSIM3v3 simuliert.
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Im Ganzen waren die HV-Transistoren mit minimaler Breite im Rahmen der HV-12T
Technologie fir die Realisation der HV-Schaltung geeignet.

Die GroRe der HV-Transistoren ist ein wichtiger Faktor, der die Auflésung der
selektiven Ablagerung bei den eingesetzten Partikelgrofien limitiert. Statt der Steuerung jeder
einzelnen Potenzialflache mit Hilfe der HV-Transistoren wurde das Multipolkonzept getestet.
Ein Multipolpixel bestand aus ineinander greifenden kammartigen Elektroden, die
entsprechend den angelegten Potentialen elektrisch als eine Potentialflaiche oder als ein
Multipol wirken konnten. Das Multipolkonzept ist fir die selektiven Desorption oder die
Positionierung geeignet. Die GroRe der Multipolstrukturen ist nur durch die Strukturgréf3en
der Chiptechnologie begrenzt.

Die Beschichtung des CMOS-Chips wurde in der Aerosolkammer durchgefihrt. Kein
groBer Einfluss der Spannungen im Bereich von 30 V bis 100 V auf die Qualitat der
Beschichtung wurde beobachtet. Die beobachteten Besonderheiten der Beschichtung des
CMOS-Chips sind vor allem darauf zurlickzufiihren, dass die Chipoberflache einen kleinen
Abscheidungskoeffizienten im breiten Spektrum der Partikelgeschwindigkeiten aufweist.
Daher prallten die meisten Partikel beim Kontakt mit der Oberflache zuriick. Das betraf
sowohl die Al,O3-Schicht auf den Al-Pads als auch die Passivierung aus SizN4. Der
kontaminationsreine Ubertrag zweier Arten des OKI-Toners wurde auf eine Matrix mit einem
Raster von 100 um realisiert, wobei das Schachbrettmuster aus Partikeln mit Hilfe zweier
baugleicher Aerosolkammern erzeugt wurde. Die ortsgenaue Ablagerung von Partikeln aus
dem Aerosol wurde bei kleineren Potentialflachen getestet. Die beste Abscheidungsqualitét
wurde bei der Matrix erreicht, bei der die Gitterbreite gleich der Kantenlange der
Potentialflache ist. Die kontaminationsfreie selektive Desorption der Partikel wurde auf dem
CMOS-Chip bei den verschiedenen Luftgeschwindigkeiten erzielt. Die Matrix mit Kleineren
Potenzialflachen und einem breiteren Gitter weist kompaktere Anhdufungen von Partikeln
auf.

Die Reproduzierbarkeit der selektiven Ablagerung der Partikel aus dem Aerosol wurde
von Anomalien beeintréchtigt. Bei der Beschichtung traten zwei Anomalien auf, die als
unprogrammierte groRflachige Spannungsmuster und ,,Abschaltung®“ der Spannung an
Matrizen bezeichnet wurden. Eine mdgliche Erklarung dieser Effekte ware ein
Ladungsiibertrag von negativ geladenen Partikeln zur Passivierung und anschlieRender
Einfluss dieser negativen Ladung auf die Funktionsweise der Schaltung.

Die Mdglichkeit des Ubertrages der auf einem CMOS-Chips selektiv abgelagerten
Partikel auf eine metallisierte Si-Platte wurde untersucht. Die Si-Platte wurde unmittelbar
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uber der Oberflache des CMOS-Chips positioniert. Die Spannungen von 400 V bis 1000 V
wurden an die metallisierte Seite der Platte angelegt. Starke Kontaminationen traten beim
Ubertrag der OKI-Toner-Partikel auf. Eine bessere Qualitat des Ubertrages wurde bei der
Verwendung der Biotonerpartikel beobachtet. Der Ubertrag benétigte im Unterschied zu den
OKI-Partikeln eine groRere minimale Spannung von 800 V an der Platte, weil die
Biotonerpartikel eine kleinere Ladung aufwiesen Die grofiere Agglomeration und gréRere
Adhéasion der Biotonerpartikel auf der Chipoberfliche ermdglichten einen fast
kontaminationsfreien Ubertrag. Diese Methode hat folgende Vorteile: Der Chip kommt nicht
in Bertihrung mit Chemikalien, die bei der anschlieenden Synthese eingesetzt werden und
den Chip beschadigen koénnen. Mithilfe eines teuren Chips konnten zahlreiche
Molekdilbibliotheken auf billigen Tragern synthetisiert werden. Anstatt sich damit abzufinden,
was sich aus der Chiptechnologie ergibt, kdnnten Chemiker aus einer groen Wahl an
Oberflachen zum Aufbau der Molekilbibliothek freiwahlen. Zu den Nachteilen dieser
Methode gehort die Notwendigkeit der mechanischen Positionierung des Chips relativ zur
Oberflache. Die Positionierung soll in zwei Dimensionen parallel zur Oberflache erfolgen.

Die Untersuchungen haben gezeigt, dass die wichtigen Elemente der Chiptechnologie
wie die Platine, auf der ein Chip aufgeklebt wird, und das konventionelle Glob-Top aus
Epoxidharz, das die Bonddréhte gegen mechanische Einwirkungen schiitzt, gegen die in der
Peptidsynthese  verwendeten Ldsungen chemisch nicht resistent sind. Statt des
konventionellen Glob-Top wurde ein Zwei-Komponenten-Encapsulant-Material (Potting
Compound Liquid Encapsulant, Polysciences, Inc.) eingesetzt. Das Encapsulant-Material
wurde mit Hilfe des Stempels aus Teflon auf den Chip und die Platine aufgebracht. Eine
andere Mdoglichkeit zum Schutz der Drahte und der Platine besteht in der Verwendung einer
Teflonplatte mit der Offnung Uber den Potentialflachen. Die Verwendung der Teflonplatte
verlangte allerdings einen grofieren Abstand zwischen der Matrix der Potentialflachen und
den Bondpads.

Die CMOS-Technologie ermdglicht eine Integration von Detektoren auf dem
Peptidchip. Von groRer praktischer Bedeutung ware die Mdglichkeit der Erfassung von
Bindungsereignissen zwischen Molekilen auf einem Chip mit Hilfe von Photodioden, die
unter jeder einzelnen Potentialfliche untergebracht werden konnten. Die Abhéngigkeit der
Photonenrate der Chemolumineszenz von der Konzentration des Markers (Horseradish
Peroxidase) beim Kontakt mit dem Substrat wurde gemessen und die GroRenordnung der zu

erwarteten Photostrdme abgeschatzt.
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Die Autofluoreszenz der Chips wurde untersucht. Der Resonator-Effekt fuhrte zu einer
hoheren Intensitat der Anregung im Chip und verstarkt damit die Autofluoreszenz. Die
Autofluoreszenz des CMOS-Chips war von der Lage der Brennebene der anregenden
Laserstrahls abhangig. Der Guardring (n*-Diffusionsebereiche in n’-Tube) in HV-PMOS-
Transistoren und Kontakte der Metallschicht 1 zum p-Substrat, zu den Diffusionsbereichen
und zum Polysilicon Gate fluoreszierten am starksten. Um die Stérke der Autofluoreszenz der
Chips abzuschatzen, wurden kommerzielle fluoreszierende Nanopartikel verwendet. Aus
diesen Abschétzungen geht hervor, dass die Autofluoreszenz kein Hindernis flr die optische
Detektion der synthetisierten Peptide darstellt.
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5  Zusammenfassung und Diskussion

Gegenstand dieser Arbeit ist der selektive Ubertrag von Mikropartikeln auf einen
mikroelektronischen Chip. Die Aufgabenstellung entstand aus der Notwendigkeit der
ortsgenauen Ablagerung von Aminosaurepartikeln fir eine neuartige Methode zur
hochaufgeldsten kombinatorischen Synthese von Peptiden. Diese kombinatorische Synthese
mit festen Aminoséuremikropartikeln kann die Anwendung von Peptidarrays auf ein
qualitativ neues Niveau bringen, weil sie die Herstellung derartiger Arrays mit Spotdichten
oberhalb von 10.000 Spots/cm? grundsatzlich erst ermoglicht. Mit den heute dblichen
verfiugbaren Technologien kdnnen bislang nur Peptidarrays mit einer Spotdichte von max.
125 Spots/cm? synthetisiert werden [JER].

Der Fokus dieser Arbeit war dabei auf die relevanten Parameter einer exakten
Positionierung von Mikropartikeln auch bei mehrfachen Beschichtungszyklen gerichtet. Die
Besonderheit dieser Betrachtung besteht darin, dass eine Abscheidungsgenauigkeit in einem
GroRenbereich von weniger als 100 um angestrebt wird. Die Neuartigkeit dieser Aufgabe
liegt nicht nur in ihrer Komplexitat: Die Eigenschaften von Mikropartikeln in Hinblick auf
ihren Transport waren bisher insbesondere unter Bertcksichtigung einer exakten
Adressierung von Mikropartikeln fir biologische Anwendungen nicht ausreichend untersucht.
Beim gut entwickelten Laserdruckverfahren gilt eine Auflésung von 100 pum fur die
Lokalisierung von Tonerpartikeln als ausreichend. Andererseits gehtren Partikel unterhalb
von 10 um zu Objekten, bei denen es dulRerst schwierig ist, Eigenschaften mit Hilfe einer
theoretischen Beschreibung vorherzusagen. Das liegt vor allem an zwei seit langem
bekannten und zugleich wenig systematisierten Phdnomenen: Triboelektrizitat und Adhé&sion
von Mikropartikeln. So gibt es bis heute keine zuverlassige Theorie der Triboelektizitéat,
weshalb Forscher auf empirische triboelektrische Reihen angewiesen sind. Eine Theorie der
Adhasion besagt, dass die Adhé&sionskraft mit der Verkleinerung des Partikeldurchmessers
abnimmt. Es gibt allerdings auch eine Reihe von Experimenten, die dieser Theorie
widersprechen.

Die Aufgabe der ortsgenauen Ablagerung von Mikropartikeln besteht aus drei
miteinander  wechselwirkenden  Teilbereichen: Der Anpassung der elektrischen
Partikeleigenschaften, dem Partikeltransport zur Chipoberflache und der Erzeugung von
selektiv wirkenden Kraften auf der Chipoberflache. Mikropartikel mit typischen
Durchmessern von 5 bis 100 um sind im Gegensatz zu Nanopartikeln mit Durchmessern von
10 bis 100 nm sehr massiv. So wird ihre Bewegung in Abwesenheit eines Luftstroms durch

die Gravitationskraft bestimmt. Daher war es zundchst notwendig, vor allem die Parameter
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des Partikeltransports zu untersuchen. In Tab. 5.1 wird die Partikelablagerung unter

Berticksichtigung der verschiedenen moglichen Transportarten der Partikel zur
Chipoberflache klassifiziert.

Die technisch einfachste Option sieht die selektive Desorption der Partikel von der
Chipoberflache vor. Dabei ist keine zusatzliche Aufladung der Partikel notwendig, da die
elektrophoretische Kraft infolge der Polarisierung der Partikel im elektrischen Feld der
Elektroden selektiv wirkt. Allerdings ist die Verwendung dieser Methode fir eine
unmittelbare Peptidsynthese auf einem mikroelektronischen Chip sehr problematisch. Die

Adhasionseigenschaften der Chipoberflache werden ndmlich im Zuge der Peptidsynthese so

verandert, dass eine groBe unselektiv wirkende Adhéasionskraft die selektive
kontaminationsfreie Desorption der Partikel massiv beeintréchtigt.
Tab. 5.1: Kilassifikation der selektiven Ablagerung von Mikropartikeln gemaR der Art des
Partikeltransportes zur Chipoberflache
Transport Aufladung Eigenschaften Technische Spannung
zur der der Anforderunaen an den
Chipoberflache Partikel Chipoberflache g Elektroden
Beschichtung Kleine
und selektive |  --------m-m-- . g | mmmmmmmmmmme- ab 100 V
) Adhasionskréfte
Desorption
Positionierungs- triboelektrisch, rézise parallele
g nur die Ladung | = ------------- prazise pz 100 -150V
methode R Positionierung
q ist wichtig
. . Kleiner stationarer
Aus dem tnboelek_tgnsch, Abscheidungs- | Partikeltransfer in der ab30V
Aerosolzustand | g/m ~ 10~ C/kg .
koeffizient Aerosolkammer

Bei der Ablagerung der Partikel mit Hilfe der Positionierung einer Elektrodenplatte in

einem bestimmten Abstand von der Chipoberflache spielen die Adhésionseigenschaften des
Chips keine Rolle. Die Adhasionseigenschaften der Elektrodenplatte kdnnen angepasst
werden. Die Partikel missen triboelektrisch in einer Aerosolkammer aufgeladen und
gleichmaRig auf der Elektrodenplatte abgelagert werden. Der kritische Parameter dieser
Methode ist in der mikrometergenauen, parallelen Positionierung der Elektrodenplatte
gegeniber der Chipoberflache zu sehen.

Die technische Realisierung der dem

ortgenauen Partikelablagerung aus

Aerosolzustand erweist sich im Vergleich zur Positionierungsmethode als weniger
kompliziert und impliziert einen stationdren Partikeltransfer zur Chipoberflache. Dies wird
mit Hilfe der in dieser Arbeit eingesetzten Aerosolkammer erreicht. Dabei ist es wichtig, die

Geschwindigkeit der Partikel zu kontrollieren und einen ausreichend hohen g/m-Wert der

106



Zusammenfassung

Partikel oberhalb von 10 C/kg zu gewahrleisten. Wie im Falle der selektiven Desorption
kénnen hier Kontaminationen beim Kontakt der Partikel mit den nicht geladenen Elektroden
auftreten. Das Problem der Kontaminationen lasst sich jedoch durch Einfihrung der
Abschirmelektroden l6sen.

In der vorgelegten Arbeit wurde experimentell gezeigt, dass die reproduzierbare,
kontaminationsfreie und hochaufgeléste Ablagerung von Aminosédurepartikeln mit einem
Durchmesser von 10 um aus dem Aerosol an Potentialflachen mit einem Raster von 50 um
bei Spannungen von 100V realisierbar ist. Diese Tatsache ermdglicht im Prinzip die
Herstellung von Peptidarrays mit einer Dichte von 40.000 Spots/cm?.

Hochkomplexe Peptidbibliotheken, wie sie in Zukunft auf einem solchen Chip
realisiert werden sollen, kénnen in ihrer Zusammensetzung sehr kompliziert sein. Daher soll
der Chip neben den Hochspannungsabschnitten eine programmierbare digitale Schaltung
enthalten, die beliebige Belegungsmuster und Belegungssequenzen zulésst. Diese Moéglichkeit
bietet heutzutage die HV-CMOS-Technologie, die zur dominierenden Technologie im
Vergleich zu den anderen Mikrochiptechnologien (bipolar, NMOS, PMOS) geworden ist. Im
Rahmen der CMOS-Technologie kdnnen sehr effiziente analoge und digitale Integrierte
Schaltungen auf einem Chip hergestellt werden.

Die GroRe der HV-Transistoren ist bei der hier vorgestellten Anwendung ein wichtiger
Faktor, der sich limitierend auf die Elektrodendichte auswirkt. Aufgrund der
Ladungsbedingungen bei der ortsgenauen Ablagerung von Aminosaurepartikeln sind 100 V-
Transistoren zu bevorzugen. Beim Einsatz der 100 V-Transistoren in den verschiedenen
Matrizen auf dem fir Beschichtungsversuche verwendeten CMOS-Chip (AMIS CO7M
I2T100 Prozess) betrug die minimale Kantenldange der Pixel ca. 80 um. Die HV-CMOS-
Technologie wird jedoch kontinuierlich entwickelt, wobei ein Ziel dieser Entwicklung die
Herstellung kleinerer HV-Transistoren ist. Ahnlich zum Multipolkonzept kénnten ebenfalls
ganzlich andere, transistorenfreie Konzepte fiir die Erzeugung der selektiven elektrischen
Felder auf dem Chip verwendet werden.

In Experimenten zur selektiven Partikelablagerung aus dem Aerosol auf den CMOS-
Chips wurden zum Teil Anomalien (unprogrammierte grof3flachige Spannungsmuster und
»Abschattung® der Spannung) beobachtet. Eine mogliche Erklarung dieser Effekte wére ein
Ladungsiibertrag von negativ geladenen Partikeln auf die Passivierung und ein daraus
resultierender Einfluss dieser negativen Ladung auf die Funktionsweise der Schaltung. Eine

detaillierte Aufklarung dieses neu beobachteten physikalischen Effektes lag auBerhalb des
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Rahmens der vorliegenden Arbeit und wird eine Reihe von neuartigen speziellen Schaltungen
und Beschichtungsexperimenten bendtigen.

Die Herstellung von Peptidarrays mit einer derart groRen Spotdichte ist auch ohne eine
integrierte Auslese fur Anwendungen in der biologischen Forschung von hochster Bedeutung.
Daher wurde ebenfalls die Mdglichkeit einer Ubertragung von auf einem CMOS-Chips
selektiv abgelagerten Partikeln auf einen metallisierte Si-Wafer untersucht. Bei dieser
Methode kommt der Chip selbst nicht mit den Chemikalien in Beriihrung, die bei der
Peptidsynthese standardisiert eingesetzt werden und die Adhésionseigenschaften der
Chipoberflache andern oder sogar den Chip beschédigen kénnen. Die Peptidsynthese wirde
auf dem durch Partikellbertragung beschichteten Si-Wafer durchgefuhrt werden. Zu den
Nachteilen dieser Methode gehort abermals die Notwendigkeit einer exakten mechanischen
Positionierung des Chips relativ zur Oberflache des Si-Wafers, die bei jedem Syntheseschritt
auf wenige Mikrometer genau erfolgen mdsste.

Die Herstellung von Peptidarrays auf einem CMOS-Chip erlaubt grundsétzlich die
anschlieBende Verwendung weiterer Funktionen des mikroelektronischen Chips fir die
Analyse von Wechselwirkungen der Peptide mit anderen Molekilen. Die CMOS-Technologie
ermoglicht die Integration von entsprechenden Detektoren auf dem Peptidchip. VVon grof3er
praktischer Bedeutung wére bspw. die Maoglichkeit einer hochaufgeldsten Erfassung von
spezifischen Bindungsereignissen von Target-Molekilen mit Peptiden des Arrays mit Hilfe
von integrierten Photodioden, die unter jeder einzelnen Potentialfliche untergebracht werden
kénnten. Demzufolge wurde die Abhéngigkeit der Photonenrate einer Chemolumineszenz-
reaktion von der Konzentration eines Markers (Horseradish Peroxidase) beim Kontakt mit
dem Substrat gemessen und die GrofRenordnung der zu erwarteten Photostrome abgeschatzt.
Weiterhin wurde die Autofluoreszenz der Chips untersucht, woraus hervorging, dass diese
kein Hindernis fir einen optischen Nachweis von Wechselwirkungen der synthetisierten
Peptide darstellt. Im Unterschied zu den ublichen Screening-Verfahren sollte daher der
Peptidchip die bisherige technologische Trennung zwischen Synthese und Analyse eines
Arrays Uberwinden konnen. Auf dem Weg zu diesem Ziel missen die Realisierbarkeit
unterschiedlicher Nachweisverfahren sowie deren Empfindlichkeit in Bezug auf eine
bestimmte Analyse noch untersucht werden.

Wahrend hinsichtlich der Ablagerung von Aminosaurepartikeln auf einen Chip und
der partikelgestiitzen Peptidsynthese im Labor viele Detailanforderungen erfolgreich geltst
werden konnten, bestehen fiir die routinemaRige Synthese auf einem mikroelektronischen

Chip noch nicht zufriedenstellend geldste Kompatibilitatsprobleme zwischen ,,trockener®

108



Zusammenfassung

Chiptechnologie und Nasschemie. Untersuchungen haben gezeigt, dass wichtige Elemente der
Chiptechnologie wie z.B. die Platine, auf der ein Chip aufgeklebt wird, und ein
konventionelles Glob-Top aus Epoxidharz, das die Bonddréhte gegen mechanische
Einwirkungen schutzt, gegentiber den in der Peptidsynthese verwendeten Reagenzien
chemisch nicht resistent sind. Mégliche Lésungen dieses Problems wurden in der vorgelegten
Arbeit betrachtet.

Die ausgefiihrte Arbeit liegt an den Grenzen zwischen Physik, Chemie und Biologie.
Zweifellos kdnnen wissenschaftliche Aktivitaten in diesen Grenzgebieten sehr fruchtbar sein,
allerdings steht die Grenze einer Wissenschaft heutzutage auch oft fur die Grenze der
verfiigharen Technologien. Dieser Umstand macht eine interdisziplindre Forschung manchmal

sehr schwierig und aufwendig, aber auch besonders reizvoll.
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Anhang

Anhang A: Software fir die Berechnung des Kontrastes

Set picture | | 03041 54e-30-0-2000_ca Setcolor RGB -1.23 1
S5et edge zize 0a 0K Set contrast limit [1:256] 1a0

Set contrast direction | intensity Logik image | Contrast |

300

280

200 f

150 ¢

100 p

=

: q . .
100 200 300 400 500 600 0 100 200 300

Contrast. % Distance alang profile

84513 load new picture

Abb. A: Software fur die Berechnung des Kontrastes

Die Grole ,Kontrast“ wird fur die quantitative Beschreibung der ortsgenauen
Partikeladsorption mit einer speziell daflr entwickelten Software ermittelt. Der Software
basiert auf der Umwandlung der farbigen Mikroskopaufnahme zu einem logischen Bild und
der Berechnung des Verhéltnisses der ,,schwarzen“ Flache zur Gesamtflache des Bildes. Eine
Bilddatei (z.B. mit der Erweiterung *.jpg) wird zunéchst mit ,,Set picture 1 geladen. Im
Fenster ,,set edge size” wird die Kantenlange eines Quadrates definiert, d.h. die Flache, in der
der Kontrast berechnet werden soll. Mit ,,OK* bestatigt man die Wahl des Wertes fur die
Kantenlénge. Anschliefend wird das Rechteck mit der definierten Kantenldnge durch einen
Klick auf die Abbildung im linken Fenster automatisch generiert.

Ein wichtiger, weiterer Schritt ist die Definition der Kontrastgrenze (,,contrast limit).
Zunachst wird eine Kontrastrichtung (,,set contrast direction) definiert und anschlieBend eine
Farbe im Fenster ,,set color gewahlt, die fir die Kontrastbestimmung besonders geeignet ist
(im angefuhrten Beispiel rot, weil der eingesetzte Magenta-Toner einen hohen Rotanteil
besitzt). Im rechten Fenster wird durch den Klick auf ,intensity* der Intensitatsverlauf der
gewahlten Farbe entlang der Kontrastrichtung generiert. Man setzt die Kontrastgrenze (,,set
contrast limit“) und Uberprift mit ,Logik image“, ob das logische Bild mit dem realen
Ubereinstimmt (die beiden Ausschnitte erscheinen automatisch unterhalb des linken, grof3en

Fenster). Der zu berechnete Kontrast erscheint mit Klick auf die Taste ,,Kontrast*.
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Anhang

Anhang B: Fluoreszenzaufnahmen der HV-Transistoren

Die Fluoreszenzkandle werden in Tab. 4.3 beschrieben. Das Layout zu Abb. B1 wird in Abb.

4.3.5 dargestellt. Weitere Kommentare zu Abb. B1- B3 siehe in 4.7.3.

Kanal 1 Kanal 2 Kanal 3

I

Abb. Bl: HV-NMOS-Transistoren in CMOS-Technologie. Parameter des
konfokalen Mikroskops: Leistung 50 %,; Objektiv 40x1.4; PMT1 = 686 V;
PMT2 =714 V; PMT3 =636 V; Pinhole = 1,78.

Kanal 1 Kanal 2 Kanal 3

¥

Abb. B2: 40V-(unten)- und 100V-(oben)-PMOS-Transistoren in CMOS-
Technologie. Parameter des konfokalen Mikroskops: Leistung 50 %; Objektiv
40x1.4; PMT1 =686V ; PMT2 =714V ; PMT3 =636 V; Pinhole=1,78 .

Kanal 1 Kanal 2 Kanal 3

Abb. B3: | 75V—PMOS—Transistor in  CMOS-Technologie. Parameter des
konfokalen Mikroskops: Leistung 50%; Objektiv 40x1.4; PMT1 =686 V; PMT2
=714V ; PMT3 =636 V; Pinhole = 1,78 .
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