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Procédé de fabrication d'une micropompe.

&) Ce procédé consiste & usiner par des opérations
d'oxydation sélective et de photolithographie une
plaquette en silicium (4) pour y former au moins une
cavité (7, 12) destinée & contenir ou a véhiculer le
fluide, et & oxyder la paroi de la cavité pour la
rendre hydrophile. On achéve le dispositif en assu-
jettissant conire son corps ainsi formé des plaques
de fermeture (1, 5). Préalablement aux opérations
d'usinage, on recouvre les surfaces de la plaquette

(4) destinées & étre en contact des plaques de
fermeture (1, 5) d'une couche-écran résistant & ces
opérations d'usinage. Ensuite, aprés achévement de
celles-ci, les surfaces de la plaquetite destinées a
étre exposées au fluide sont oxydées pour y former
une couche d'oxyde favorisant la mouillabilité de ces
surfaces. Puis, on élimine la couche-écran et on fixe
les plaques de fermeture contre la plaquette.
Application, notamment aux micropompes.
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La présente invention est relative & un procédé
de fabrication de dispositifs réalisés par micro-
usinage de silicium et appelés & contenir ou a
véhiculer des fluides gazeux ou liquides. Plus parti-
culigrement, l'invention a trait & la fabrication de
micropompes au silicium réalisées par des techni-
ques d'usinage par photolithographie.

Une construction particuliere de micropompe
au silicium 2 excitation par un élément piézo-élec-
trique est connue de la demande de brevet PCT-
WO 91/07591. Dans ce document, on évoque ac-
cessoirement les problémes qui sont liés au fait
que le silicium est un matériau hydrophobe de
sorte que les surfaces du silicium, en contact avec
le fluide & pomper, ont une mouillabilité médiocre.
Ce probléme est d'autant plus ardu que, souvent,
ce genre de micropompe est utilisé pour véhiculer
des substances médicamenieuses présentées sous
la forme d'une solution aqueuse. Dans ces condi-
tions, et sans prendre des précautions particuliéres,
le remplissage correct de la chambre de pompage
et/ou les chambres des clapets d'entrée et de
sortie, n'est pas possible.

La solution & ce probleme évoquée dans la
demande de brevet internationale précitée, & savoir
rendre les surfaces en contact avec le fluide a
véhiculer hydrophiles, consiste & oxyder le corps
de pompe en silicium aprés sa fabrication de ma-
nieére & former une trés faible couche superficielle
d'oxyde de silicium qui, elle, est hydrophile et peut
ainsi améliorer considérablement la mouillabilité
des volumes de la pompe en contact avec le fluide
a véhiculer. Plus spécifiguement, dans le document
précité, on propose de tremper le corps de pompe
achevé dans de l'acide nitrique bouillant pendant
une durée suffisante pour créer une épaisseur
convenable de la couche hydrophile.

Cependant, cetie fagon de procéder présente
I'inconvénient qu'en oxydant de la sorte le corps
de pompe, toute la surface exposée du silicium
subit le traitement, y compris les surfaces sur
lesquelles ultérieurement on vient souder les verres
de recouvrement de la pompe. Or, on sait que le
soudage d'un verre sur une surface en oxyde de
silicium est difficile voire impossible a réaliser.

La présence de la couche d'oxyde recouvrant
le silicium exposé au fluide reste cependant sou-
haitable, car elle présente également un autre
avantage en ce qu'elle permet de protéger le sili-
cium contre les attaques du fluide pour autant
naturellement qu'il ait un comportement agressif
vis-2-vis du silicium, Par exemple, on peut imagi-
ner que le fluide soit constitué par un gaz corrosif
dont dans ces conditions les effets nuisibles sur le
silicium sont annulés. Par ailleurs, la couche d'oxy-
de peut constituer un isolant élecirique, lorsque le
fluide est conducteur de I'électricité.
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L'invention a pour but de remédier a I'inconvé-
nient mentionné ci-dessus de la technique anté-
rieure et de proposer un procédé de fabrication de
dispositifs micro-usinés du genre indiqué ci-dessus
qui permette de garantir une bonne liaison entre le
corps en silicium du dispositif et les plaques de
fermeture en verre, tout en conservant une couche
d'oxyde sur les surfaces expirées au fluide.

L'invention a donc pour objet un procédé de
fabrication d'un dispositif micro-usiné destiné a
contenir ou & véhiculer des substances liquides, ce
procédé consistant a:

- usiner par des opérations d'oxydation sélecti-
ve et de photolithographie une plaquette en
silicium pour y former au moins une caviié
destinée 2 contenir ou & véhiculer ledit fluide,
et & oxyder la paroi de ladite cavité pour la
rendre hydrophile, et

- achever ledit dispositif en assujetissant
contre le corps de dispositif ainsi formé des
plaques de fermeture,

- ce procédé étant caractérisé en ce qu'il
consiste:

- préalablement auxdites opérations d'usinage,
A recouvrir les surfaces de ladite plaquetie
destinées & étre en contact desdites plaques
de fermeture d'une couche-écran résistant
auxdites opérations d'usinage;

- aprés achévement desdites opérations d'usi-
nage & oxyder les surfaces de ladite plaquet-
te destinées 2 étre exposées audit fluide pour
y former une couche d'oxyde favorisant la
mouillabilité de ces surfaces;

- & éliminer ladite couche d'écran; et

- A assujettir lesdites plagues de fermeture
contre ladite plaquette.

Selon une autre caractéristique de l'invention,
ladite couche écran est réalisée en nitrure de sili-
cium et déposée sur ladite plaquette avec interpo-
sition d'une couche d'oxyde intermédiaire.

Selon encore une autre caractéristique de I'in-
vention, ladite couche intermédiaire d'oxyde pré-
sente une épaisseur inférieure a celle de ladite
couche d'oxyde favorisant la mouillabilité, le procé-
dé consistant en outre, aprés I'élimination de ladite
couche-écran, & éliminer ladite couche d'oxyde
intermédiaire, pendant que ladite couche d'oxyde
favorisant la mouillabilité est 2 découvert.

L'invention a également pour objet un dispositif
micro-usiné obtenu par le procédé tel que défini ci-
dessus.

Il résulte de ces caractéristiques que le monta-
ge des plaques de fermeture, opération qui com-
plete le disposiiif micro-usiné, reste facile & exé-
cuter avec une grande fiabilité du résuliat, tandis
que les surfaces du silicium du dispositif micro-
usiné destinées A étre en contact avec le fluide a
véhiculer ou 2 abriter, sont hydrophiles et/ou résis-
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tantes & I'agression éventuelle de ce fluide.
D'autres caractéristiques et avantages de la
présente invention apparaftront au cours de la des-
cription qui va suivre, donnée uniquement 2 titre
d'exemple et faite en se référant aux dessins an-
nexés sur lesquels:
- les figures 1a et 1b sont des vues schémati-
ques en plan, respectivement de dessus et
de dessous, d'un exemple de dispositif mi-
cro-usiné réalisé & l'aide du procédé selon
I'invention, cet exemple concernant une mi-
cropompe & entralnement piézo-électrique a
laquelle, toutefois I'invention n'est nullement
limitée;
- la figure 2 est une vue en coupe fransversale
de la micropompe représentée aux figures 1a
et 1b, vue qui est prise selon la ligne II-ll de

ces figures;
- la figure 3 montre, par une coupe partielle
schématique selon la ligne llI-lll des figures

1a et 1b, les opérations successives néces-
saires pour exécuter le procédé suivant I'in-
vention.

On va tout d'abord se référer aux figures 1a,
1b et 2 pour décrire, & titre d'exemple de la mise
en oeuvre du procédé selon l'invention, une micro-
pompe a entralnement piézo-élecirique, objet qui
se préte particulierement bien & étre réalisé a
l'aide de ce procédé. On notera que les termes
"dessus" et "dessous" ne sont utilisés qu'a des
fins descriptives, la pompe pouvant étre utilisée
dans une attitude quelconque dans |'espace.

La micropompe comporte une plaque de base
1 ou premiére plague de fermeture, réalisée de
préférence en verre et percée dans son épaisseur
de deux canaux 2 et 3 qui sont respectivement le
canal d'entrée et le canal de sortie de la micro-
pompe.

Sur cetie plague de base 1 est fixée une
plague 4 formant corps de pompe et réalisée en
silicium, cette plaque étant micro-usinée pour vy
former, par le procédé de linvention, les divers
cavités et organes actifs de la pompe, comme on
le décrira ci-aprés.

Sur la plaque 4 formant corps de pompe est
fixée & son tour une ftroisieme plaque 5 relative-
ment mince et réalisée en verre, de préférence.
Cette plaque constitue la deuxiéme plaque de fer-
meture de la pompe. Elle est surmontée d'un
transducteur piézo-électrique 6 s'étendant sur une
partie de sa surface extérieure, ce transducteur
étant destiné, de par son régime vibratoire engen-
dré lorsqu'il est excité par une tension électrique, a
déformer la deuxiéme plaque de fermeture 5 et par
suite de faire varier le volume de la chambre de
pompage de la pompe au cours de son fonctionne-
ment.
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Pour fixer les idées et A titre d'exemple uni-
quement, on peut noter qu'une micropompe ainsi
construite a une dimension dans son plan générale
de 22 x 22 mm, les épaisseurs des plaques 1, 4 et
5 étant respectivement de 1,5mm, 280 microns et
0,3 mm.

La plaque intermédiaire 4 formant corps de
pompe présente une chambre d'entrée 7 (figure 2)
communiquant avec le canal d'entrée 2 percée
dans la plague de base 1. Cette chambre d'entrée
7 entoure un clapet d'entrée 8 dont I'obturateur 9
est formé par un voile mince et déformable usiné
dans le silicium de la plaque 4. L'obturateur 9
coopére avec un siége de clapet 10 qui n'est pas
matérialisé spécialement, mais est formé par la
partie correspondante de la surface de la plaque
de base 1 sur laquelle vient s'appuyer ' obturateur
9. On notera que cette obturateur 9 comporte une
garniture 9a en forme de bague qui y est apportée
au cours du procédé de linvention, et qui est
destinée & cambrer légérement le voile mince et
garantir ainsi une bonne application de I'obturateur
9 sur son siége 10.

L'obturateur 9 est muni d'un trou de communi-
cation ceniral 11 qui débouche, du cbté du voile
opposé a la chambre d'entrée 7, dans une cham-
bre de pompage 12 au dessus de laquelle est
placé le transducteur piézo-électrique 6. C'est donc
le volume de cette chambre de pompage 12 qui
est amené & se modifier périodiquement pour obte-
nir 'action de pompage de la micropompe.

La chambre de pompage 12 est en communi-
cation avec une chambre de transfert 13 par I'inter-
médiaire d'un orifice de communication 14, cette
chambre de fransfert entourant un second clapet
de la pompe qui est le clapet de sortie 15 de celle-
ci. Ce clapet est construit sensiblement de la
méme fagon que le clapet d'entrée et comporte
donc un obturateur 16, une garniture d'obturateur
162, un siége 17 et un orifice central de communi-
cation 18. Ce dernier relie, le cas échéant c'est
dire lorsque le clapet de sortie 15 est ouvert, la
chambre de transfert 13 & une chambre de sortie
19 située au-dessus du clapet de sortie 15. Cette
chambre de sortie 19 communique & son tour avec
le canal de sortie 3 de la pompe par l'intermédiaire
d'un orifice de communication 20.

La construction de la micropompe que I'on
vient de décrire est connue en soi et |'on s'abstient
donc d'en décrire en détail le fonctionnement d'au-
tant qu'il peut étre reconstitué aisément de la des-
cription qui vient d'étre donné de cette consiruc-
tion.

On va donc décrire maintenant le procédé de
fabrication du corps de pompe 4 en insistant sur
les caractéristiques essentielles de la présente in-
vention qui comme déja indiqué au début du pré-
sent mémoire, visent 2 améliorer les propriéiés
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hydrophiles et de résistance & l'agressivité des
fluides & pomper, des surfaces du corps de pompe
4 en contact avec ce fluide au cours du fonctionne-
ment de la pompe.

Les figures 3a & 3j représentent schématique-
ment une vue partielle en coupe d'un corps de
pompe 4 prise selon la ligne llI-lll des figures 1a et
1b, au cours des diverses étapes du procédé selon
I'invention. Il est & noter que dans la description du
procédé qui va suivre, les valeurs de tous les
paramétres tels qu'épaisseurs de couches, tempé-
ratures, temps de séjour dans les fours eic, ne sont
données qu'a titre d'exemple et ne sont pas a
considérer comme limitatives de la présente inven-
tion.

Une plaquette de silicium 21, dans laquelle
selon la technologie habituelle, plusieurs corps de
pompe peuvent étre formés simultanément, est
soumise tout d'abord & une oxydation humide (éta-
pe de la figure 3a) ce qui forme sur ses deux faces
une couche d'oxyde 22. L'épaisseur de la couche
peut étre de 1 micron et I'étape peut éfre exécutée
dans un four dans lequel régne une atmosphére de
vapeur d'eau qui est portée & une température de
1100 °C. La vapeur d'eau peut éitre engendrée
dans un barboteur dans lequel on introduit de
I'oxygeéne & un débit de 0,5 I/min et de I'azote & un
débit de 4 /min.

La plaquette ainsi pourvue des couches d'oxy-
de 22 est soumise 4 une opération de photolitho-
graphie classique par laquelle on procéde 2 une
attaque de I'oxyde & I'acide fluorhydrique tampon-
né au fluorure d'ammonium dans une proportion de
1.7 et & température ambiante, & travers un mas-
que de photoresist, pour ne conserver que des
zones annulaires 23 destinées & former ultérieure-
ment les garnitures 9a et 16a des clapets. (Il est &
noter que les figures 3a & 3j ne monirent que la
zone ne correspondant qu'a un seul clapet de
sortie 15).

La plaguette résultant de I'opération de I'étape
de la figure 3b est alors revéiue dans sa totalité
d'une couche d'oxyde 24 d'une épaisseur prédé-
terminée (dans I'exemple de 1000 Angstréms) par
oxydation séche dans un four tubulaire & 1100°C
dans lequel circule un courant d'oxygéne avec un
débit de 2 I/min. Puis, les couches d'oxyde ainsi
obtenues qui ont un rble de couche de liaison, sont
revétues A leur tour d'une couche 25 de nitrure de
silicium (SisNs) par dépdt chimique & la vapeur
(LPCVD) & 800°C et jusqu'a une épaisseur de
1500 Angstréms. Selon une variante, on peut rem-
placer le nitrure de silicium par de I'oxyde d'alumi-
nium (Al O3) d'une méme épaisseur.

L'étape suivante du procédé, illustrée sur la
figure 3d, consiste & Oter sélectivement les cou-
ches 24 et 25 pour délimiter des étendues 26 et 27
sur la plaquette dans lesquelles on formera ulté-

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

rieurement les diverses cavités de la pompe. Pour
ce qui concerne les figures 3a 2 3j, il s'agit respec-
tivement de la chambre de sortie 19 et de la
chambre de transfert 13. Les zones annulaires cor-
respondant aux garnitures 9a et 16a, respective-
ment sont préservées. Cette étape comprend donc
une opération de photolithographie classique 2 I'ai-
de d'un photoresisi pendant laquelle on élimine
sélectivement d'abord le nitrure de silicium par
attaque au plasma, puis l'oxyde par attaque a
I'acide fluorhydrique tamponné.

La plaquette 21 est ensuite de nouveau soumi-
se & une opération d'oxydation sur les deux faces,
en dehors des zones déja couvertes par le nitrure
de silicium pour former les couches 28 (voir la
figure 3e). Cette oxydation se fait de la méme
fagon que celle qui a conduit 4 la formation des
couches 22 (voir la figure 3a), I'épaisseur des cou-
ches 28 étant de 3000 Angstréms, par exemple.

Puis, une ouverture 29 de forme circulaire est
pratiquée dans la couche d'oxyde 28 aux endroits
ou doivent se trouver les passages centraux des
clapet 8 et 15. Cette ouverture est réalisée en
soumettant la plaquette & des opérations de photo-
lithographie & I'aide de photoresist, I'attaque elle-
méme étant réalisée a l'acide fluorhydrique tam-
ponné. Il en résulte la configuration représentée sur
la figure 3f.

On forme ensuite une cavité 30 dans le sili-
cium en soumettant la plaquette & une solution de
KOH & une température entre 40 et 60°C pour
l'attaquer de fagon anisotrope jusqu'ad ce que la
profondeur de la cavité soit approximativement
égale & 50 microns, aprés quoi on élimine I'oxyde
résiduel non encore 6té par l'attaque au KOH, en
soumettant de nouveau la plaquette & une solution
d'acide fluorhydrique tamponné au fluorure d'am-
monium dans une proportion de 1:7 et & tempéra-
ture ambiante, jusqu'ad ce que tout I'oxyde ait dis-
paru sur les deux faces de la plaquette. Cette
opération conduit & la configuration représentée sur
la figure 3g.

La plaquette est alors de nouveau soumise 2
une attaque anisotrope au KOH par frempage dans
une solution de ce composé pendant un temps
suffisant pour que ce qui est devenu le voile de
chaque clapet n'ait plus qu'une épaisseur de 50
microns. Cette opération conduit €également au per-
cement de la plaquette au cenire du clapet et 3 la
formation des diverses cavités prévues pour la
pompe, comme représenté sur la figure 3h.

Puis, la plaquette est soumise & une oxydation
humide dans les mémes conditions que celles qui
ont conduit & la formation de la couche 22 jusqu'a
ce qu'une couche d'oxyde 31 d'une épaisseur
d'environ 3000 Angstréms soit obtenue, cette cou-
che recouvrant d'oxyde toutes les étendues de la
pompe destinées & venir en contact avec le fluide.
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Les zones qui sont restées recouvertes de nitrure
de silicium pendant toutes les éiapes du procédé
que I'on vient de décrire ne sont pas affectées par
cette opération d'oxydation, comme représenté sur
la figure 3i.

L'étape suivante du procédé consiste a élimi-
ner le nitrure de silicium de la couche 25 encore
présent sur la plaquette en soumettant celle-ci a
une solution de 85% d'acide phosphorique 3 une
température d'environ 180°C puis & une solution
d'acide fluorhydrique tamponné pour enlever I'oxy-
de de la couche 24, sous-jacente auparavant au
nitrure de silicium. Cetie derniére opération conduit
également a I'enlévement partiel de la couche
d'oxyde 31. Cependant, comme la couche d'oxyde
25 avait une épaisseur de 1000 Angstréms environ,
I'opération d'enlévement d'oxyde exécuiée en der-
nier lieu laisse subsister une épaisseur suffisante
sur les surfaces exposées au fluide (environ 2000
Angstréms) pour que ces surfaces aient une mouil-
labilité suffisante et soient suffisamment protégées
contre d'éventuelles agressions de ce fluide. Cette
derniére opération conduit & la configuration repré-
sentée sur la figure 3j, oll on voit qu'une couche
d'oxyde 32 est restée présente.

On remarquera que cette configuration corres-
pond au corps de pompe achevé auquel il suffit
ensuite d'assujettir les plaques de fermeture 1 et 5
par soudure anodique, ainsi que de metire en
place le transducteur piézo-électrique pour finaliser
la construction de la micropompe.

Ainsi, comme on peut le constater, la couche
hydrophile et de protection 32 est apporiée durant
le procédé de confection du corps de pompe sans
nécessiter des opérations de trempage ultérieur
susceptibles d'oxyder non seulement les surfaces
qui doivent réellement I'étre, mais encore les surfa-
ces 33 contre lesquelles doivent éfre fixées les
plaques de fermeture de la pompe, comme cela
était le cas dans la technique antérieure.

Enfin, le procédé de I'invention permet d'obte-
nir facilement une couche d'oxyde plus épaisse
que cela n'était le cas dans la technique antérieure,
si bien qu'elle peut assurer une meilleure isolation
électrique.

Revendications

1. Procédé de fabrication d'un dispositif micro-
usiné destiné 2 contenir ou a véhiculer des
substances fluides en particulier liquides, ce
procédé consistant 3 :

- usiner par des opérations d'oxydation sé-
lective et de photolithographie une pla-
quette en silicium (4) pour y former au
moins une cavité (7, 12) destinée 2
contenir ou a véhiculer ledit fluide, et &
oxyder la paroi de ladite cavité pour la
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rendre hydrophile, et

- achever ledit dispositif en assujetissant
contre le corps de dispositif ainsi formé
des plaques de fermeture (1, 5),

caractérisé en ce qu'il consiste

- préalablement auxdites opérations d'usi-
nage, & recouvrir les surfaces de ladite
plaguette (1) destinées & étre en contact
desdites plaques de fermeture d'une
couche-écran (25) résistant auxdites opé-
rations d'usinage;

- aprés achévement desdites opérations
d'usinage & oxyder les surfaces de ladite
plaguette destinées & &ire exposées au-
dit fluide pour y former une couche
d'oxyde favorisant la mouillabilité de ces
surfaces;

- 2 éliminer ladite couche-écran (25); et

- A assujettir lesdites plaques de fermeture
(1, 5) conire ladite plaquette (4).

Procédé suivant la revendication 1, caractérisé
en ce que ladite couche-écran (25) est réalisée
en nitrure de silicium et déposée sur ladite
plaquette (4) avec interposition d'une couche
d'oxyde intermédiaire (24).

Procédé suivant la revendication 2, caractérisé
en ce que ladite couche intermédiaire d'oxyde
(24) présente une épaisseur inférieure & celle
de ladite couche d'oxyde (31) favorisant la
mouillabilité, le procédé consistant en ouire,
aprés ['élimination de ladite couche-écran, a
éliminer ladite couche d'oxyde intermédiaire,
pendant que ladite couche d'oxyde favorisant
la mouillabilité est & découvert.

Dispositif réalisé par micro-usinage de silicium
destiné & contenir ou & véhiculer un fluide,
caractérisé en ce qu'il est obtenu selon le
procédé tel que défini dans I'une quelconque
des revendications 1 & 3.
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