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Part 15: Test method of bonding
strength between PDMS and glass
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FOREWORD

ptional electrotechnical committees (IEC National Committees).
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tiop is_drawn tovthe possibility that some of the elements of this IEC Publication may be the s
tuwights. IEC shall not be held responsible for identifying any or all such patent rights.

rbject of

International Standard |EC 62047-15 has been prepared by subcommittee 47F:
electromechanical systems, of IEC technical committee 47: Semiconductor devices.

The text of this standard is based on the following documents:

FDIS Report on voting
47F/208/FDIS 47F/213/RVD

Micro-

Full information on the voting for the approval of this standard can be found in the report on
voting indicated in the above table.

This publication has been drafted in accordance with the ISO/IEC Directives, Part 2.
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A list of all parts in the IEC 62047 series, published under the general title Semiconductor
devices — Micro-electromechanical devices, can be found on the IEC website.

The committee has decided that the contents of this publication will remain unchanged until
the stability date indicated on the IEC web site under "http://webstore.iec.ch" in the data
related to the specific publication. At this date, the publication will be

e reconfirmed,

e withdrawn,

e replaced by a revised edition, or

e amended
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SEMICONDUCTOR DEVICES -
MICRO-ELECTROMECHANICAL DEVICES -

Part 15: Test method of bonding strength between PDMS and glass

1 Scope

This part o 62047 de ibe method for bonding ength between po d

siloxang (PDMS) and glass. Silicone-based rubber, PDMS, is used for byilding.of chig

imethyl
-based

microflliidic devices fabricated using lithography and replica mouylting prosesses. The
problem of bonding strength is mainly for high pressure application in the sase of (certain
peristaltic pump designs where an off chip compressed air supply i§ usedto driyexthe Yuids in
micro g¢hannels created by a twin layer, one formed by bondage ith [replica
moulded PDMS and another between PDMS and PDMS. AlSp, i having
pneumatic microvalves, a relatively high level of bonding two |replica
moulded layers of PDMS becomes quite necessary. Usual ywthe and dehonding
phenomena between interface of bonded areas, w and shorfage of
lifetimel for MEMS devices. This standard specifies s on bonding|test of
PDMS and glass chip.

2 Normative references

The following documents, in whole or i yely referenced in this document and
are indjspensable for its ahcatlon F és, only the edition cited applies. For
undatefl references, eferenced document (including any
amendiments) applies.

IEC 62047-9, Se afer to
wafer Honding s

3 Tefms and

For the

3.1

complete bonde
bonded wafen withou v0|d areas

3.2
hydrophilic
physical property of a molecule that can bond with water (H,O) through hydrogen bondi

Note 1 to entry: A definition of the term "molecule" can be found on this page:
http://en.wikipedia.org/wiki/Molecule.

Note 2 to entry: A definition of "hydrogen bond" can be found on this page:
http://en.wikipedia.org/wiki/Hydrogen_bonding.

3.3
hydrophobic

ng

property that tend to be non-polar molecules which form aggregates of like molecules in water

and analogous intramolecular interactions
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3.4

PDMS

silicone-based rubber poly dimethyl siloxane having a chemical formula of
(H3C)3SiO[Si(CH3),01,Si(CH3)5

4 Testing method

4.1 Visual test

4.1.1 General

rformad to confirm whaothaor cithctantia
HoeHRea—+to—ecohH - wWretrer—SdStahtda

e—pe
simple qualitative test method.

The vis ts are

required. Visual test is

13l tact chauld
STt 5t+—5SHotG

b
a

Optical|l equipment shall be used to evaluate the bonding interfagé\o VIS and
PDMS o PDMS.

4.1.2 Equipment

gscope, s¢anning
and infra-red |(IR) or

One ol a few equipments of optical microscope, sca
electrop microscope (SEM), transmittion electron p
optical [camera can be used.

4.1.3 Procedure

The prgcedure is as follows:

a) to dbserve bonding conditions using =

b) to nmpeasure voids ared ingNimages’observed images by optical micrpscope
and| IR camera.

4.1.4 Visual :st
The tes$t results

Table 1 for each.

S

yree classes after observation based on the[Key in

able 1 = Result of visual test

Type lzu/ﬁbq\or r%l numbers of objective wafer Good Fair Poor

1

\ 2

Key
Good — complete bonded area larger than 95 %

Fair — complete bonded area larger than 75 %

Poor — complete bonded area larger than 50 %

4.2 Bonding strength test
421 General

The bond strength is measured using the blister test wherein a blister of 3 mm diameter is
made in PDMS using photolithography and replica moulding techniques. General
requirements are given in IEC 62047-9.
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4.2.2 Sample preparation

The masks for selective patterning are designed and printed by using a high-resolution printer
(see Figure 1).

The fax onto a

cleane

The typi K esist is
next pdttern S PDMS
up to 2|51 i

After cpring the PDMS cast, pieces of size 12,7 mm x 12,7 mm are cut around the| blister
shapes| These“are_theén bonded to pieces of plain PDMS, or cleaned glass slides of|similar
size by| plasma treatment. For glass/PDMS bonding, the glass slides are thoroughly ¢leaned
by boiling.in piranha solution (5:1 ratio of concentrated and 30% solution) for 3 min to 4 min
and then, repeatedly washed in DI water before plasma exposure.

4.2.3 Procedure

After fabricating the blister, an input port is attached to it using a steel pipe and a polyether
ether ketone (PEEK) tubing, which is epoxied to one of the edges (see Figure 2). A regulated
nitrogen or air supply is connected to the device.
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Key
1 PEEH
3 Steel
5 Com

4.2.4

The pré¢ssure at which the blister starts to

the bon

43 (

tubing
tube

ressed nitrogen or air to expand the blister

Figure

Result of blister test

down. The pressure is proport
ding strength.

g

Contact angle

onal to

4.3.1 Generi

Contact angle me method to characterize surface wettability and widely
used te i hydrophobicity of silicone rubbers. So, this method
can be e hydrophilic characteristic of a surface for a golymer
like PDMS, whose s perties change speedily with post exposure time.

4.3.2

A camq ngle setup should be used. Simultaneously, a separate set off Glass-
PDMS pnd PDMS<PDMS substrates exposed in the same run of the exposure tool are brought
into conformal position with each other after a similar span of time, as required to trapsit the
exposed wafer and put a water drop over it.

4.3.3 Procedure

For accuracy of measurement, the contact angle measurement system used in this part of
IEC 62047 is positioned close to the plasma exposure tool. This enables to capture the image
of a water droplet, dropped on the plasma treated sample within the first one minute of the

plasma exposure. Figure 3 shows the contact angle (6 ) between the surface and a water
droplet.
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Key
1 Air 2 Water
3 PDM§$ 4 0

Figure 3 — Contact angle measur,
4.3.4 Result of test

Write dpwn the angle () as shown in K

4.4 Hermeticity test
4.41 General

This is|a kind o
test cap be appliet

4.4.2 Equipm

S and PDMS chip or PDMS and glass chip. This
annel in structure.

Prepare¢ for tR
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a

Key

1 Helium gas 2
Sealipg paste

O-Ring

N o w

Leak|detector

443
After p own in
Figure Lmping

4.4.4

Write dpwn/the chamber pressure when there is a leak for the first time.

NOTE Even though PDMS is a permeable material, checking the leakage level of bonded area gives important
criterion for the next step of fabrication process.
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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

DISPOSITIFS A SEMICONDUCTEURS -
DISPOSITIFS MICROELECTROMECANIQUES -

Partie 15: Méthode d'essai de la résistance
de collage entre PDMS et verre

AVANT-PROPOS

1) La qommission Electrotechnique Internationale (IEC) est une organisation alisation
composée de I'ensemble des comités électrotechniques nationaux (Comités natio C a pour
objet|de favoriser la coopération internationale pour toutes les questions omaines
de I'glectricité et de I'électronique. A cet effet, 'lEC — entre autres activité htionales,
des §pécifications techniques, des Rapports technlques des Spécificatiohs acces } B) et des
Guidés (ci-aprés dénommés "Publication(s) de I'lEC"). Leur élaboratje des, aux
travapx desquels tout Comité national intéressé par le su1et hisations
internationales, gouvernementales et non gouvernementales, entiai nent aux
travapix. L'IEC collabore étroitement avec I'Organisation Ipfernationg blon des
conditions fixées par accord entre les deux organisations.

2) Les décisions ou accords officiels de I'lEC concernant e a mesure
du possible, un accord international sur leg™s de I'lEC
intérgssés sont représentés dans chaque domit

3) Les Publications de 'lEC se présentent sou agréées
comme telles par les Comités nationaux deg ue I'lEC
s'asspre de I'exactitude du contenu techniqlie de ses pukficati I'lIEC ne peut pas étre tenue responsable de
I'éventuelle mauvaise utilisation ou interprét : ili i

4) Dans|le but d'encourager I 4 toute la
mesyre possible a applique htionales

hales ou
épendants
ques de
tification
on.
dataires,
&S 6 de I'lEC,
pour [to cas¥de dommages corporels et matériels, ou de tout autre dommage de| quelque
Qu mdrrecte ou pour supporter les colts (y comprls Ies frais de justice) et les
te autre
lications
vent faire

I’objet de droits de brevet L IEC ne sauralt etre tenue pour responsable de ne pas avoir |dent|f|e de tels droits

de brevets et de ne pas avoir signalé leur existence.

La Norme internationale IEC 62047-15 a été établie par le sous-comité 47F: Systémes
microélectromécaniques, du comité d'études 47 de I'lEC: Dispositifs a semiconducteurs.

Le texte anglais de cette norme est issu des documents 47F/208/FDIS et 47F/213/R

VD. Le

rapport de vote 47F/213/RVD donne toute information sur le vote ayant abouti a I'approbation

de cette norme.
La version francgaise de cette norme n'a pas été soumise au vote.

Cette publication a été rédigée selon les Directives ISO/IEC, Partie 2.
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Une liste de toutes les parties de la série IEC 62047, publiées sous le titre général Dispositifs
a semiconducteurs — Dispositifs microélectromécaniques, peut étre consultée sur le site web
de I'lEC.

Le comité a décidé que le contenu de cette publication ne sera pas modifié avant la date de
stabilité indiquée sur le site web de I'lEC sous "http://webstore.iec.ch" dans les données
relatives a la publication recherchée. A cette date, la publication sera

e reconduite,

e supprimée,

e remplacée par une édition révisée, ou

. améndée.

IMPOR[TANT — Le logo "colour inside” qui se trouve sur la pa
publication indique qu'elle contient des couleurs qui sont sonsi
une bonne compréhension de son contenu. Les utilis

imprimer cette publication en utilisant une imprimw
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DISPOSITIFS A SEMICONDUCTEURS -
DISPOSITIFS MICROELECTROMECANIQUES -

Partie 15: Méthode d'essai de la résistance
de collage entre PDMS et verre

1 Domaine d'application

La prégente partie de I'lEC 62047 décrit la méthode d'essai de la résistafice entre
polydiméthylsiloxane (PDMS) et verre. Le caoutchouc de silicone, P isé pour la
réalisalion de puces microfluidiques, fabriquées en utilisant des proce i phie et
de modlage d'empreinte. Le probléme de la résistance de collage se€ lement
pour les applications a haute pression, par exemple dans le ca rtaines
pompes$ péristaltiques, lorsqu'une alimentation en air comprim e pour
entraing 2 formée
par co PDMS.
D'autre es, un
niveau PDMS
devient et de
décolle ign de la
durée aratoires
généra

2 Réfé

Les dog ou en
partie, bur les
références daté pes, la
dernierg édition ments).
IEC 62( artie 9:
Mesure

3 Tefy

Pour le

3.1

zone collee complete
plaquette collée sans zone vide

3.2
hydrophile
propriété physique d'une molécule pouvant se lier a I'eau (H,O) par liaison hydrogéne

Note 1 a l'article: Une définition du terme "molécule" figure a la page suivante:
http://fr.wikipedia.org/wiki/Mol%C3%A9cule.

Note 2 a I'article:  Une définition de "liaison hydrogene" figure a la page suivante
http://fr.wikipedia.org/wiki/Liaison_hydrog%C3%A8ne.
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3.3

hydrophobe

propriété tendant a constituer des molécules non polaires qui forment des agrégats de
molécules semblables dans I'eau et interactions intramoléculaires analogues

3.4

PDMS

polydiméthylsiloxane, caoutchouc de silicone dont la formule chimique est
(H3C)3SiO[Si(CH3),0],Si(CH3)3

4 Méthode d'essai

4.1 Essai visuel
4.1.1 Généralités

Il convient d'effectuer un essai visuel pour confirmer si d'autres’essai tantiels
sont ngcessaires. L'essai visuel est une méthode d'essai qu

Un applareillage optique doit étre utilisé pour évaluer |i DMS et
PDMS pur PDMS.

4.1.2 Matériel

On pept utiliser un ou plusieurs appareils \ ue, un

micros B), un

micros uge ou

optiquse.

4.1.3 Mode opératoire

Le mode opérato”@s

a) poulr observer 3

b) megurer les oscope
optique et un a

4.1.4

Les résu S Ié une

Tableau 1 — Résultat d'essai visuel

Numéros de type ou
numéros de série de la Bon Correct Médiocre
plaquette visée

1
2
3

Légende
Bon: zone collée complete supérieure a 95 %
Correct: zone collée compléte supérieure a 75 %

Médiocre: zone collée compléte supérieure a 50 %
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4.2 Essai de larésistance de collage

421 Généralités

La résistance de collage est mesurée en utilisant I'essai de cloque, dans lequel une cloque de
3 mm de diamétre est réalisée dans le PDMS au moyen de techniques de photolithographie et

de moulage d'empreinte. Les exigences générales sont données dans I'lEC 62047-9.

4.2.2 Préparation des échantillons

Les masques pour la formation sélective de motifs sont congus et imprimés en utilisant une

imprimante a haute résolution (voir la Figure 1).

Lobedelefefe e ol
10 mm IEC

Figure 1 — Masque de cloque

La fabfication\e
photosg¢nsible*néga

cloque est réalisée dans deux couches. On fait tourner la
e sur une plaquette de verre nettoyée d'un diamétre de 63,5 mm.

résine

L'épaisseur type de Ia résine photosensible est d'environ 200 um aprés rotation. On forme
ensuite un motif de résine photosensible négative en utilisant le masque représenté a la
Figure 1. Cette résine négative est utilisée pour couler le PDMS sur une épaisseur allant

jusqu'a 2,5 mm.

Apres durcissement du coulage de PDMS, des piéces de dimension 12,7 mm x 12,7 mm sont
découpées autour des formes de cloque. Celles-ci sont ensuite collées a des piéces de PDMS
brut, ou des lamelles de verre nettoyées de dimensions similaires au moyen d'un traitement
par plasma. En ce qui concerne le collage verre/PDMS, les lamelles de verre sont nettoyées
en profondeur par ébullition dans une solution piranha (rapport de 5:1 de solution concentrée
et a 30 %) pendant 3 min a 4 min, puis nettoyées a plusieurs reprises dans de I'eau déionisée

avant exposition a un plasma.
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4.2.3 Mode opératoire

Apres fabrication de la cloque, un accés d'entrée y est fixé en utilisant un tuyau en acier et un
tube en polyétheréthercétone (PEEK), muni d'époxy sur I'un des bords (voir la Figure 2). Une
alimentation régulée en azote ou en air est raccordée au dispositif.
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Légende
1 Tube en PEEK
3 Tube en acier

5 Azqte ou air comprimé destiné a gonfler |

4.2.4

La pres . Cette
pressio

4.3 Mesurede

4.3.1

La mes ilité de
surface obicité
des cagqutchoucs de_silicone. Cette méthode peut donc étre utilisée pour mesurer précisément

les cafactéristiques hydrophiles d'une surface d'un polymére tel que PDMS, dont les
proprié 2s de surface varient rnpidnmnnf avecle temps. de pncf-nypneifinn

4.3.2 Matériel

II convient d'utiliser un dispositif de prise de vue du montage de l'angle de contact. Des
substrats séparés verre-PDMS et PDMS-PDMS exposés au cours du méme passage de l'outil
d'exposition sont amenés simultanément en position conforme entre eux aprés une durée
similaire, comme exigé pour transférer la plaquette exposée et déposer une goutte d'eau sur
celle-ci.

4.3.3 Mode opératoire

Pour que la mesure soit exacte, le systtme de mesure de l'angle de contact utilisé dans le
présent document est positionné a proximité de I'outil d'exposition au plasma. Ceci permet de
prendre l'image d'une gouttelette d'eau déposée sur I'échantillon traité au plasma dans la
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