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69 Mikromechanisch hergestellte Diise zur Erzeugung reproduzierbarer Trépfchen.

@ Die mikromechanisch hergestelite Duse zur Erzeu-

gung reproduzierbarer Tropfchen umfasst eine Silizi-
umstruktur (1), welche eine durchgehende Offnung (22)
aufweist. Die Seitenwinde dieser durchgehenden Offnung
sind mit einer Siliziumoxidschicht beschichtet, wobei ein
Teil dieser Siliziumoxidschicht zu einer freistehenden
Struktur (12) geformt ist. Dadurch ist eine geometrisch ge-
nau definierte Disendffnung gebildet.
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Beschreibung

Die Erfindung betrifft eine mikromechanisch her-
gestellte Dise zur Erzeugung reproduzierbarer
Tropfchen, wie es im Oberbegriff des Patentanspru-
ches 1 definiert ist. Die Erfindung betrifft weiter ein
Verfahren geméss Oberbegriff des Patentan-
spruchs 8.

In vielen Gerdten und Anwendungen missen
Flissigkeiten in geringer und kontrollierter Menge
abgegeben werden. Geeignet zu diesem Zweck ist
die Abgabe der Flissigkeit in Tropfchenform. Dazu
benétigt man ein geeignetes Flissigkeitsreservoir, ei-
nen geeigneten Mechanismus zum Transport der
Flissigkeit und einen geeigneten Mechanismus zur
Erzeugung eines Tropfens.

Es ist Aufgabe der vorliegenden Erfindung, eine
Dase zur Erzeugung von reproduzierbaren Trépf-
chen, insbesondere kleinen Tropfen mit Durchmes-
ser bis zu 1 Mikrometer, sowie ein Verfahren zur
Herstellung einer solchen Dilse zu entwickeln.

Diese Aufgabe wird durch eine Dise gemass Pa-
tentanspruch 1 bzw. ein Verfahren geméass Patent-
anspruch 8 geldst. Der entscheidende Vorteil der
vorliegenden Erfindung liegt in der Verwendung mi-
kromechanischer Fabrikationsmethoden, welche die
Herstellung mechanischer Strukturen mit submikro-
meter-genauer Prazision erlaubt. Zudem werden mit
geeigneter Wahl von Beschichtungstechnologien die
Oberflachen derart behandelt, dass die Flissigkeiten
von der Oberfliche abgestossen oder angezogen
werden. Die vorliegende Erfindung erlaubt die Erzeu-
gung von reproduzierbaren einzelnen Tropfen von
bis zu einem Mikrometer Durchmesser in einem Aus-
fGhrungsbeispiel. In einem weiteren Ausfihrungsbei-
spiel erlaubt die Erfindung die Erzeugung eines Ne-
bels von mehreren gleich grossen kleinen Tropfen
von bis zu einem Mikrometer Durchmesser. In einem
weiteren Ausflihrungsbeispiel lasst sich die Disenéff-
nung auf einen Durchmesser von 1 Mikrometer ver-
kleinern durch nachtragliche Deposition von Silizium-
oxid auf der Dlsenstruktur.

Einzelheiten und weitere Vorteile der Erfindung er-
geben sich aus der folgenden Beschreibung von
Ausfihrungsbeispielen.

Die Figuren zeigen:

Fig. 1 den prinzipiellen Aufbau der mikromecha-
nisch hergesteliten Dise zur Erzeugung reproduzier-
barer Tropfchen,

Fig. 2 die prinzipiellen Verfahrensschritte zur Her-
stellung der Dusenéffnung der mikromechanisch her-
gestellten Diise zur Erzeugung reproduzierbarer
Trépfchen,

Fig. 3 die prinzipiellen Verfahrensschritte zur Her-
stellung der Rickwand der mikromechanisch herge-
stellten Dise zur Erzeugung reproduzierbarer Tropf-
chen,

Fig. 4 den prinzipiellen Aufbau der Beschichtun-
gen zur Kontrolle der Flissigkeitsbenetzung der mi-
kromechanisch hergestellten Dise zur Erzeugung re-
produzierbarer Tropfchen,

Fig. 5 den prinzipiellen Aufbau eines Gerites mit
einem Array von mehreren mikromechanisch herge-
steliten Disen mit gemeinsamem Flissigkeitsreser-
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voir zur Erzeugung eines Nebels von reproduzierba-
rer Tropfchen,

Fig. 6 den prinzipiellen Aufbau einer durch Silizi-
umoxid-Beschichtung verkleinerten Disenéffnung.

Anhand von Fig. 1 wird zundchst der prinzipielle
Aufbau gezeigt. Der Flissigkeitsbehalter wird einge-
grenzt durch eine Siliziumstruktur 1 und eine Pyrex-
struktur 13. Die Siliziumstruktur ist ein Siliziumwafer
1 bestehend aus einer Siliziumoxidschicht (SiCb) 2
und 3 und einer Silizium-Nitrid-Schicht (SizN4) 4 und
5 mit einer Dise aus Siliziumoxid (SiO,) 12, welche
eine Dusenéffnung 22 eines Fliissigkeitsbehélters 21
bildet. Die Flissigkeit wird durch einen in der Pyrex-
struktur geétzten Kanal 19 in den Flussigkeitsbehal-
ter gefihrt. Eine Scheibe 2 0 aus piezoelektrischem
Material erzeugt einen Druck auf die im Flissigkeits-
behalter 21 befindliche Flussigkeit, welche die Diise
22 in Form eines Tropfens verldasst. Durch die frei-
stehende Struktur der Wand der Disenéffnung 12
wird die Benetzung der ausseren Oberfiiche der
Duse verhindert und dadurch die Bildung eines geo-
metrisch genau definierten Tropfens erméglicht.

Anhand von Fig. 2 werden die prinzipiellen Verfah-
rensschritte zur Herstellung der Disendffnung gezeigt.

Fig. 2A zeigt einen Siliziumwafer 1 mit einer bei
ca. 800 Grad Celsius thermisch gewachsenen Silizi-
umoxidschicht (SiO,) 2 und 3 von je ungefahr 0.1
pm Schichtdicke.

Fig. 2B zeigt die durch eine «Low Pressure Che-
mical Vapor Deposition» (LPCVD) beidseitig aufge-
brachte Silizium-Nitrid-Schicht (SisN4) 4 und 5 von je
ungefahr 0.3 um Schichtdicke.

Fig. 2C zeigt die Offnung 6 in der Silizium-Nit-
rid-Schicht 5, welche durch «Reactive lon Etching»
(RIE) mit Siliziumoxid als Atzstop erzeugt wird, und
die Offnung 6 in der Siliziumoxid-Schicht 3, welche
durch «Buffered Hydrofiuoricacid» (BHF) mit Silizium
als Atzstop erzeugt wird. Dabei wird der nicht zu 6ff-
nende Teil durch einen Photoresist auf der Schicht 5
abgedeckt.

Fig. 2D zeigt die Vertiefung 7, welche in Silizium
durch anisotropes Atzen mit «Kalium Hydroxid»
(KOH) erzeugt wird. Die Tiefe der Vertiefung 7 wird
durch die Atzzeit bestimmt.

Fig. 2E zeigt die Offnung 8 in der Silizium-Nit-
rid-Schicht 4, welche durch «Reactive lon Etching»
(RIE) mit Siliziumoxid als Atzstop erzeugt wird, und
die Offnung 8 in der Siliziumoxid-Schicht 2, welche
durch «Buffered Hydrofluoricacid» (BHF) mit Silizium
als Atzstop erzeugt wird. Dabei wird der nicht zu 6ff-
nende Teil der Silizium-Nitrid-Schicht durch einen
Photoresist auf der Schicht 4 abgedeckt.

Fig. 2F zeigt die Offnung 9, welche durch das
«Advanced Deep Reactive lon Etching» (ADRIE)
Verfahren erzeugt wird. Dieses Verfahren erlaubt
durch geeignete Wahl der Gase und deren Mischver-
haltnisse ein Plasmaatzen mit sehr hoher geometri-
scher Anisotropie von besser als 1:30, welches in Si-
lizium Vertiefungen von der Gréssenordnung von
100 um mit nahezu senkrechten Wanden erméglicht.
Dabei wird der nicht zu ofinende Teil des Siliziums
durch einen Photoresist der Schicht 4 abgedeckt.

Fig. 2G zeigt die in der Vertiefung bei ca. 800
Grad Celsius thermisch gewachsenen Siliziumoxid-
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schicht (SiO,) 10 von ungefdhr 1 pum Schichtdicke,
welche auf dem Silizium wachst, aber nicht auf dem
Silizium-Nitrid. )

Fig. 2H zeigt die Offnung 11, welche durch das
«Differential Reactive lon Etching» (DRIE) entsteht,
wobei das Silizium starker als das Siliziumoxid ge-
atzt wird. Dabei wird der nicht zu 6ffnende Teil des
Siliziums durch einen Photoresist der Schicht 4 ab-
gedeckt.

Anhand von Fig. 3 werden die prinzipiellen Verfah-
rensschritte zur Herstellung der Pyrexstruktur ge-
zeigt.

Fig. 3A zeigt die auf einer Pyrexscheibe 13 durch
die «Low Pressure Chemical Vapor Deposition» (LP-
CVD) beidseitig aufgebrachte Polysiliziumschicht 14
und 15 von je 0.5 pm Schichtdicke.

Fig. 3B zeigt die in der Polysiliziumschicht 14 ein-
gebrachte Offnung 16, welche durch das «Reactive
lon Etching» (RIE) erzeugt wird, wobei das Pyrex als
Atzstop wird. Dabei wird der nicht zu &ffnende Teil
des Siliziums durch einen Photoresist der Schicht 14
abgedeckt.

Fig. 3C zeigt die in der Pyrexscheibe eingebrachte
Vertiefung 17, welche durch das «Hydro Fluoric
Acid» (HF) Nassatzverfahren erzeugt wird, wobei der
Atzstop durch die Atzzeit bestimmt wird.

Fig. 3D zeigt die in der Polysiliziumschicht 15 ein-
gebrachte Offnung 18, welche durch das «Reactive
lon Etching» (RIE) erzeugt wird, wobei das Pyrex als
Atzstop wird. Dabei wird der nicht zu éffnende Teil
des Siliziums durch einen Photoresist der Schicht 14
abgedeckt.

Fig. 3E zeigt die in der Pyrexscheibe eingebrach-
ten Kandle 19, welche durch das «Hydro Fluoric
Acid» (HF) Nassatzverfahren erzeugt werden, wobei
der Atzstop durch die Atzzeit bestimmt wird.

Fig. 3F zeigt die Pyrexstruktur, nachdem die Poly-
siliziumschichten 14 und 15 durch Atzen mit «Kalium
Hydroxid» (KOH) entfernt werden.

Anhand von Fig. 4 wird ein Ausfihrungsbeispiel
gezeigt, bei dem die Oberflache der Siliziumstruktur
beschichtet wird, um die Eigenschaften der Fliissig-
keitsbenetzung der Duse zu beeinflussen. Die
Schicht 23 ist flussigkeitsanziehend (hydrophil im
Fall von Wasser), und die Schicht 24 ist flissigkeits-
abstossend (hydrophob im Fall von Wasser). Diese
Beschichtung wird dazu fuhren, dass reproduzierbare
Tropfen gebildet werden.

Anhand von Fig. 5 wird der prinzipielle Aufbau ei-
nes Arrays von Disen mit gemeinsamem Flissig-
keitsbehalter zur Erzeugung eines Nebels reprodu-
zierbarer Tropfen gezeigt. Die individuellen Diisendff-
nungen 22 werden durch die Siliziumoxidstruktur 12
gebildet, welche gemédss dem Verfahren von Fig. 2
hergestellt werden. Die Anzahl, Grésse und Abstand
der Dlsen wird durch die Photolithographiestruktur
bestimmt. Durch die freistehende Struktur der Wand
der Disenoffnung 22 wird die Benetzung der dusse-
ren Oberflache der Duse verhindert und die Tropfen
der verschiedenen individuellen Disendffnungen ver-
binden sich nicht zu einem gemeinsamen grossen
Tropfen. Dadurch kann ein Nebel aus einer Vielzahl
kleiner, genau definierter Tropfen erzeugt werden.

Anhand von Fig. 6 wird ein Ausfihrungsbeispiel
gezeigt, bei dem der Durchmesser der Disenéfinung
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22 aut die Grossenordnung von einem pum verringert
wird durch Aufbringen einer Schicht 25 von Silizium-
oxid (SiOp) mit dem «Chemical Vapor Deposition»
(CVD) Verfahren.

Aus dem oben Erwahnten wird ersichtlich, dass
die mikromechanisch hergestellte Dise zur Erzeu-
gung reproduzierbarer Trépfchen in dieser Erfindung
verschiedene Vorteile aufweist: sie erlaubt die repro-
duzierbare Erzeugung von einem Tropfen bis zu ei-
nem Mikrometer Durchmesser. Die Kombination
mehrerer Dilsen gekoppelt an ein gemeinsames
Flussigkeitsreservoir erzeugt einen Nebel gleichférmi-
ger Tropfchen mit einem Durchmesser bis zu einem
Mikrometer. Die Erfindung erlaubt auch die kontrol-
lierte Erzeugung einer Fliissigkeitsoberfliche von ei-
nigen Mikrometern Durchmesser.

Patentanspriiche

1. Mikromechanisch hergestelite Diase zur Erzeu-
gung reproduzierbarer Tropfchen, welche eine Silizi-
umstruktur mit Schichten aus Siliziumoxid (SiOp) und
aus Silizium-Nitrid (SisN,) umfasst, wobei die Silizi-
umstruktur eine mit Nass-Atzverfahren und Tro-
cken-Atzverfahren erzeugte durchgehende Offnung
aufweist, dadurch gekennzeichnet, dass die Silizi-
um-Seitenwande dieser durchgehenden Offnung mit
einer durch thermische Oxidation erzeugten zweiten
Siliziumoxidschicht beschichtet sind und dass ein
Teil dieser zweiten Siliziumoxidschicht durch ein
nachtragliches  differentielles  Plasma-lonen-Tro-
cken-Atzverfahren zu einer freistehenden Struktur
geformt ist und dadurch eine geometrisch genau de-
finierte Disendffnung bildet.

2. Dise nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, dass der Durchmesser der Dise durch eine drit-
te Siliziumoxidschicht verkleinert ist, welche auf der
durch thermische Oxidation erzeugten zweiten Silizi-
umoxidschicht durch CVD-Beschichtungsverfahren
erzeugt ist.

Duse nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet,
dass auf der durch CVD-Beschichtungsverfahren er-
zeugten dritten Siliziumoxidschicht eine Polysilizium-
oxidschicht durch CVD-Beschichtungsverfahren er-
zeugt ist.

4. Dise nach einem der Anspriche 1 bis 3, da-
durch gekennzeichnet, dass die Siliziumschichten mit
einer Kombination von flissigkeitsabstossenden und
flissigkeitsanziehenden Schichten beschichtet sind.

5. Dise nach Anspruch 4, dadurch gekennzeich-
net, dass diese flissigkeitsabstossenden und flissig-
keitsanziehenden Schichten aus synthetischen Poly-
meren bestehen.

6. Dise nach einem der Anspriiche 4 bis 5, da-
durch gekennzeichnet, dass diese flissigkeitsabstos-
senden und fliissigkeitsanziehenden Schichten mit
biologisch aktiven Substanzen beschichtet sind.

7. Dusenarrayvorrichtung, dadurch gekennzeich-
net, dass mehrere Disen nach einem der Anspriche
1 bis 6 zu einem Array von Diisen mit einem ge-
meinsamem Flissigkeitsreservoir zusammengefasst
sind.

8. Verfahren zur mikromechanischen Herstellung
einer Dise nach einem der Anspriiche 1 bis 6, ge-
kennzeichnet durch folgende Schritte:
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a) Atzen mindestens einer durchgehenden Ofinung

in einer Siliziumoxidstruktur mittels Nass- und Tro-
cken-Atzverfahren; )

b) Beschichten der Innenwand der Offnung mit einer
Siliziumoxidschicht durch thermische Oxidation; und 5
c) Erzeugen mindestens einer freistehenden Struktur

aus einem Teil der Siliziumoxidschicht durch ein dif-
ferentielles Plasma-lonen-Trocken-Atzverfahren, so-

dass mindestens eine Dlsendffnung gebildet wird.

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekenn- 10
zeichnet, dass zur Verringerung des Durchmessers
der Dusentffnung eine weitere Siliziumoxidschicht
mittels CVD-Verfahrens aufgebracht wird.

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 8 bis 9,
dadurch gekennzeichnet, dass die Siliziumoxidstruk- 15
tur weiter mit einer flissigkeitsanziehenden und einer
flissigkeitsabstossenden Schicht versehen wird.
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