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1 Bevezetés

1.1 Bioldgia érzékel6k jelentosége

Biologiai érzékeloket évek ota sikeresen alkalmaznak példaul a diagnosztika,
gyogyszerkutatds, ¢lelmiszer biztonsag, kornyezetvédelmi ellendrzés teriiletén. A
bioldgiai érzeékeldk olyan analitikai eszk6zok, amik egy bioldgiai reakciot alakitanak at
egy detektalhatd elektromos vagy optikai jellé. A biologiai szenzorok fejlesztése egy
rendkiviil dinamikusan fejlédé multidiszciplindris tudomanyteriilet, amely magéba
integralja tobbek kozott az analitikai kémiat, biokémiat és villamosmérndki ismereteket
is. A modern tarsadalomban szamos olyan analitikai kémiai feladat van, amelyet nem
lehet konvencionalis laboratoriumi, analitikai miiszerezettséggel megoldani. Ennek okai
kozott szerepel az analitikai mérérendszer nem megfeleld mérete, a tul hosszl analizis
1d6 vagy az analizis til magas kdltsége. A nanotechnoldgia fejlodése nagy hatassal van
a szenzorkutatasra, az anyagok kiilonleges viselkedésének megfigyelése és megértése a
nano-méretskaldn nagy lehetéséget rejt mar 1étez0 eszkozeink  lényeges
tulajdonsagainak jelentés tovabbfejlesztésére. Az Egyesiilt Allamok (National
Nanotechnology Initative) és az Eurdopai Unid nagyon fontos Iépéseket tettek
nanotechnologiai  kutatas-fejlesztés programok  kialakitasaban. Napjainkban a
nanotechnologiai kutatas-fejlesztés teriiletek finanszirozasa az USA-ban elérte a 604
millio dollart, mig az Eurdépai Unio 1,2 millidrd Eurdt szant egy négyéves kutatasi
program kialakitasdhoz. Az alapkutatasi €s technologiai fejlesztések mellett jelentds
szerepet kapott a nano-bioszenzorok és lab-on-chip rendszerek kialakitasa is, jelen

Tudomanyos Diakkori munkam ebbe a kutatasi teriiletbe sorolhato. [1]



1.2 Célkitiizés

Munkam soran a BME ETT Nanotechnolégia Laporatoriumanak kutatasaihoz
csatlakoztam, melyek célja egy sokoldalu optikai érzékeld kifejlesztése, amely az arany
nanorészecskéken (Au NPs) Iétrejovo lokalizalt feliileti plazmon rezonanciat (LSPR)
hasznalja ki érzékelésre. Munkdm célja olyan 1) szenzorelem (chip) eldallitasi
technologiak vizsgélata, melyek segitségével lehetdség nyilhat olcsobb, eldobhatod
LSPR chip gyartasra, minél kisebb érzékenység romlas mellett. Vizsgalataim részeként
kiilonbdz6 méretii €s eloszlast arany nanorészecskéket (15-100 nm) allitottam eld, tiveg
hordozéra porlasztott arany vékonyréteg hokezelésével. A kiilonb6z6 paraméterekkel
(porlasztott arany réteg vastagsaga, hokezelési homérséklet és 1dd) eldallitott
nanorészecskéket atomerd mikroszkoppal (AFM) karakterizdltam. Az arany
nanorészecskéken 1étrejové feliileti plazmon rezonancia spektrumot, illetve annak
érzékenységét a kozeg torésmutatdjanak valtozasara kiillonbozo kdzegekben vizsgaltam
optikai spektroszkopiaval. Az elvégzett mérések segitségével optimalizaltam a chipek
eldallitdsanak technologiai paramétereit, elsdsorban bioérzékelds alkalmazasokat szem

elott tartva.



2 Szakirodalmi attekintés

2.1 Feliileti plazmon rezonancias érzékelo

2.1.1 SPR érzékelo

A bioanalitikai rendszerek fejlesztési irdnyzatain beliil a jelo1és nélkiili, de nagy
érzékenységet biztositd modszerek kialakitdsa rendkiviili fontossaggal bir. A
bioanalitikaban 1980-as évek elején Liedberg €s munkatarsai altal bevezetett analitikai
modszer, a feliileti plazmon rezonancia (Surface Plasmon Resonance) sikere harom
tényezdvel magyarazhat6:

e az SPR spektroszkopiaval valés 1dében meghatirozhatd a
biomolekularis kdlesonhatdsok kinematikaja,

e abiomolekulak kotddése jelolés nélkiil nyomon kdvetheto,

e az SPR technika a feliileti tulajdonsagokra mutatott nagy érzékenysége
lehetvé teszi akar relativ gyenge feliileti kdlcsonhatdsok vizsgalatat is.

A feliileti plazmonok egy fém (az esetek tobbségében arany) — dielektrikum
hatarfeliileten a vezetési elektronok mozgasdhoz kapcsolddo elektronstiriiség hullamok.
A feliileti plazmonokat p-polarizalt fénnyel (a feliiletre merdleges elektromos terii
fénnyel) lehet gerjeszteni, de mivel diszperzios Osszefliggésiik eltér a fény diszperzios
Osszefliggésétdl, specialis technikakat kell alkalmaznunk. Adott energianal a fény
impulzusa nagyobb, vagyis hullamhossza kisebb, mint a megfeleld feliileti plazmon
esetén. A hidnyzo impulzust valahogyan potolni kell. Két altalanosan elterjedt modszert
ismeriink erre a célra. Az egyik az, hogy a fényt egynél nagyobb toérésmutatoji anyagon,
példaul iivegprizman keresztiil bocsatjuk a fém feliiletére (Kretschmann — elrendezés), a
fém vékonyréteg réteg tipikus vastagsaga S0nm. A fém vékonyréteg egy nagyon pontos
torésmutatoju liveg hordozon van, emiatt az SPR chipek 4ara meglehetésen magas
(~25%/db). Ismeretes, hogy ilyen prizmaban a fény impulzusa a torésmutatd mértékével
megndvekszik, ezért igy lehetdséget lehet taldlni arra, hogy a feliileti plazmonokkal
parhuzamos vetiilete megegyezzék a feliileti plazmon impulzusaval az adott energianal.
Ilyen moédon az energia- és az impulzusmegmaradas torvénye a fény és a plazmon
kozott teljesiilhet. Ebben az esetben rezonanciaszerli gerjesztést tapasztalhatunk. A

masik lehetdség a hidnyzo impulzus poétlasara, hogy azt egy racs segitségével



biztositjuk. A fény impulzusvektoranak a feliileti plazmon impulzusaval parhuzamos
komponenséhez hozzidadva a racs "reciprokracsvektorat", vagyis "kvaziimpulzusat",
ismét teljesithetd az impulzusmegmaradas torvénye, és rezonanciaszerii gerjesztést lehet
létrehozni. A rezonancidnak megfeleld beesési szog értéke érzékenyen fligg a
megvilagitott fémréteg masik oldalaval érintkezd kozeg torésmutatdjatol. A generalt
evaneszcens hullimok intenzitdsa a fém/dielektrikum hatarfelilletén maximalis. Az
intenzitds a hatarfeliilettdl tdvolodva exponencialisan csokken és par szdz nanométeres
behatolasi mélységben biztositja a feliileti detektalast.

A biomolekularis kolesonhatasok vizsgalatakor az affinitasi reakcio egyik
komponense a fémmel érintkezé mintaoldatban talalhatd. A bekotodés megvaltoztatja a
feliilettel kozvetleniil érintkezd réteg (ahol az evaneszcens hulldm intenzitdsa a
legnagyobb) torésmutatdjat, amit a késziilék a rezonancia szog eltolodasan keresztiil
érzékenyen detektdl. Az analitikai és kinematikai informacidt a rezonancia szog idobeli
valtozdsanak nyomon kovetése szolgaltatja. A nagy érzékenység mellett, az SPR
legnagyobb elénye, hogy akar 100 mérési hely is lehet parhuzamosan a szenzor
feliiletén, amin a biomolekuldris kolcsonhatasokat valos iddben kovethetjik. A
Klasszikus — egy pontban mér6 — eclrendezéshez képest ezeket az eszk6zoket SPR
képalkoté (azaz SPRi — imaging) berendezéseknek nevezziik. Egy klasszikus,
Kretschmann-clrendezésti SPR érzékelé mitkodési elvét illusztralja az 1. abra. [2]
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1. abra Illusztracié Kretschann-elrendezésii SPR érzékel6é miikodési elve [8]



Az Elektronikai Technolégia Tanszék FErzékelsk és Mikrofluidika
Laboratoriuma egy korabbi Europai Unids FP-6-0s keretprogram (RaSP — Rapid
Surface Plasmon Resonance) kapcsan felépitett egy sajat fejlesztésti SPRi

munkadllomast, amely a 2. dbran lathato.
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2. abra A BME-ETT sajat fejlesztésii SPRi méréallomasa (bal) és a berendezés szoftverének

kamera képe a mérési teriiletekkel (jobb).

2.1.2 SPR érzékel6 tovabb fejlesztése

Az SPR az egyik legérzékenyebb optikai elvli bioérzékeld-kiolvasasi eljaras. A
BME-ETT Nanotechnolégia Laboratériumanak célja egy kompaktabb ¢és olcsobb
hordozhaté kézi SPRi méréberendezés kifejlesztése. Az ugynevezett ,,véranalizis egy
csepp verbol” elvet ma mar tobb hordozhaté minimalisan invaziv bioérzékeld is
demonstralja, gondoljunk csak a vércukor érzékeldre, vagy a 3. &bran is lathatd
telefonra rogzithetd koleszterinszint-mérére. Az SPR elv hordozhat6 berendezésbe
integralasakor célunk az SPRi remek érzékenységének és képalkotasi lehetdségeinek
(nagyszamt parhuzamos mérés egy chip felilletén) a megtartasa. A klasszikus SPR
alapvetd problémadja, hogy a reflexios elvii optikdt nehéz integralni egy kézi miiszerbe.
A megoldast nanorészecskék alkalmazasa és az igynevezett lokalizalt feliileti plazmon
rezonancia (LSPR) jelentheti a problémdara. A kovetkezd alfejezetben bemutatom az

LSPR alapelvét és a lehetséges elonyeit optikai bioérzékeld fejlesztéséhez.



3. abra Biacore 3000 tipusi SPR érzékel6 (bal), telefonra szerelheté koleszterinszint-méré (jobb) [9]

2.2 Lokalizalt feliileti plazmon rezonancia

Ebben a fejezetben bemutatom a nanoszerkezetekben (példaul arany
nanorészecskéken) alapuld érzékelés elméleti hatterét. Az emberiség nagyon régota
hasznositja — ha nem is tudatosan — azt a tényt, hogy egyes fémek optikai tulajdonsagai
fliggnek az anyag méretétél. A 4. szazadbol szarmazo tivegvaza az Gn. Lycurgus-kehely
atmend fényben voOrds, visszavert fényben azonban zold szinti. Ma mar tudjuk, hogy
mindkét esetben kis mennyiségli, nagyon finom eloszlasu arany-, illetve
eziistrészecskék okozzdk az emlitett szineket. A nanoméretl fém részecskék
tartomanyaban megfigyelt effektusok, mint példaul a szin véltozéasa a részecskemérettel,
arra vezethetOk vissza, hogy megvaltozik az anyag elektronszerkezete: fémek esetében a
vegyérték €s a vezetési sav szétvalik, kozottiik diszkrét energianivok jelennek meg.
Megné az elektromos ellenallas, az elektronok nem ,,szabadok™ olyan mértékben, mint a
tombi anyagban (kvantumméret-effektus). Ebben a tartomanyban az optikai és a
vezetési tulajdonsagok megvaltozasa az elektronszerkezet valtozasara vezethetd vissza.
Mie a Maxwell-egyenleteket alkalmazta azon jelenségek kvantitativ leirasara, melyek
akkor lépnek fel, amikor fény esik gomb alaku részecskékre (1908). Az elmélet 1ényegét
Xia (2005) alapjan kvalitative a kovetkezOképp lehet Gsszefoglalni: szdmos fémet,
példdul az Au-t és az Ag-t szabadelektron rendszereknek tekinthetjiik, melyeknek
vezetési €s optikai tulajdonsagait dontden a vezetési elektronok hatarozzak meg. Ezek a
fémek plazmanak tekinthetk abban az értelemben, hogy azonos szdmu (rogzitett
helyzetben 1év0) pozitiv és szabad vagy legaldbbis nagyon mozgékony negativ
toltéseket tartalmaznak. Elektromos tér hatdsira a szabad elektronok koherens médon

rezegnek o, plazmafrekvenciaval.
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A kvantalt plazmarezgéseket nevezik plazmonoknak. Véges kiterjedésti testek
esetén a plazmonok valamilyen konkrét térrészben, tombi anyagoknal és
vékonyrétegeknél a felillet kozelében alakulnak ki. Kiilonallo, dielektrikumtol
elvalasztott részecskék esetén az egyes részecskékben alakulnak ki. Amennyiben a
fémrészecske atmérdje joval kisebb a fény hullimhosszanal, az elektromagneses
sugarzas hatasara a szabad elektronok a maghoz képest elmozdulnak, a részecskén beliil
dip6lus jon Iétre. A Coulomb-er6k ez ellen hatnak, ezért a részecskén beliil az
elektronok koherens rezgése alakul ki (lokalizalt plazmonrezgés) lasd 5. abra.
Amennyiben a beesd fény €és a plazmonrezgések frekvencidja koézel azonos, akkor
rezonancia jon létre, mely diszkrét elnyelési sdv(ok) kialakulasat eredményezi. Az Au-
¢s Ag-rendszer azért kertiilt a figyelem kdzpontjaba, mivel esetiikben az elektronstiriiség
olyan, hogy a lokalizalt plazmonrezgések frekvenciaja a lathato fény tartomanyaba esik.
Az 10-50 nm atmérdji, gomb alakti Au- és Ag- részecskék esetében erds rezonancia
maximum figyelhet6 meg 550, illetve 400 nm koril. Az plazmon rezonancia
hullamhossza szamos tényez6tdl fligg: a fém anyagatdl, a részecske geometriai
tulajdonsagaitol (alak, méret), kozeg dielektromos tulajdonsagaitol. A 4. dbra egy

nanorészecske feliiletén kialakulo plazmon energijat szemlélteti (szimulacio) [3]
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5. abra Illusztracio6 a lokalizalt feliileti plazmon rezonancia (LSPR) hatasa fém nanorészecskéken
[11]

2.3 Lokalizalt feliileti plazmon rezonancian alapul6 érzékelo

Nanoszerkezeteket széles korben alkalmaznak jelerdsité elemként optikai elvii
érzékelokben, mivel a lokalizalt plazmon rezonancia jelenségének kiaknazasaval
erOsiteni lehet az érzékelésben részt vevd elektromos kozelteret, igy a szenzorelem
érzékenysége novelhetd. LSPR érzékekés harom féle konstrukcioban lehetséges, ahogy

az a 6. abra illusztracidjan is lathato:

e chip elrendezés (transzmissziv),
e optikai szélas elrendezés (reflexiv),

e kolloidos elrendezés (transzmissziv).

f”@"”/’ﬁ"t"i ’b:"i .
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6. abra Illusztracié chip, optikai szalas, kolloid mérési elrendezés
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Ahogy a bevezetdben ismertettem, kutatdsaim célja egy kompaktabb, olcsébb

SPR ¢érzékeld fejlesztése, vagyis az elv integralasa anélkiil, hogy az érzékenység

romlana és lehetdség legyen megtartani az SPR, parhuzamos mérési lehetdségét. Erre a

célra csak a chipes (transzmissziv) elrendezés a megfelelé. Ahhoz, hogy az LSPR

érzékeldé megfeleldoen mikodhessen, a kovetkezd elvardsokat tadmasztottam a

nanoszerkezeteket hordozé LSPR chippel kapcsolatban:

A szenzor minél érzékenyebb legyen, azaz az SPR spektrum csics
eltolodasa a kiilonboz6 vizsgalt kozegek hatdsara minél nagyobb legyen.
Az SPR szenzorelem érzékenységét a tovabbiakban a csucs eltolodasa
(nm) / torésmutatdé egység (RIU) formaban definidlom, [nm/RIU]
mértékegységgel.

Az SPR abszorbancia sav legyen minél keskenyebb, annal pontosabb
detektalast tesz lehetové a szenzor. Ez ugy érhetd el, ha a keletkezett
nanorészecskék mérete kozel azonos nagysag. Ezt a nanorészecskék
méretének szorasdval lehetséges jellemezni, ami az SPR spektrum
felértékszelességével fligg 6ssze. Minél kisebb szoras elérése volt a cél.
Az arany nanorészecskékkel modositott feliiletet biologiai érzékeld
jelatalakitojaként lesz alkalmazva. Igy fontos, hogy minél nagyobb
feliiletet alkossanak a nanorészecskék, minél tobb receptor molekula
tudjon bekdtni egy adott feliilet egységre. Ezt a nanorészecskék feliilet
aranyaval tudtam karakterizalni, ami a nanorészecskék altal képviselt
feliilet €s az érzékeld chip teljes geometriai teriiletének az aranya. Ez a
paraméter folytonos vékonyrétegeknél altaldban egy kicsit magasabb,
mint 1 a vékonyréteg mikroszkopikus feliileti érdessége miatt. A célom,
minél nagyobb feliilet-arannyal rendelkez6 nanorészecske réteg
létrehozasa.

A nanorészecskéknek jol kell kotnie a hordozo feliiletéhez, mert a chip
egy mikrofluidikai cellaban lesz elhelyezve, ahol a chip felett
aramoltatott minta egyszerlien lemossa a gyengén kotd arany

nanorészecskéket a feliiletrol.
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e A chip optikailag atlatszo kell, hogy legyen, mert azt fényateresztd
optikai elrendezésben szeretném haszndlni, igy sokkal egyszeriibb és
kompaktabb érzékeld eszkoz készithetd a reflexiv mérési elrendezéshez
viszonyitva.

e A nanorészecskékkel boritott chip eldallitdsara hasznalt technoldgia
lehetéleg minél olcsobb legyen és lehetové tegye a szenzorelemek
reprodukélhatd gyartasat.

e Az SPR képalkotashoz egy legalabb 1 cm? alapteriileten kell homogénen
létrehozni a naoszerkezeteket, mivel ennek a teriiletnek a mérése

folyamatos egy CCD kamera altal.

A kovetkezd fejezetben attekintem a nanorészecskék eldallitasara és feliiletre
rogzitésére alkalmazott fObb technologidkat, majd elemzem Oket a felsorolt kritikai
szempontok alapjan. Végiil javaslatot teszek egy altalam a szempontok alapjan

optimalisnak itélt eldallitasi technologiara.

2.4 Nanorészecskék eloallitasi modszerei

Nagyszamu nanorészecske elballitasi modszert ismeriink. Ebben a fejezetben
olyan eljarasokat mutatok be, amiket a leggyakrabban alkalmaznak LSPR chip
készitéséhez. Ismét fontosnak tartom kiemelni azt, hogy a kiilonb6zé nanorészecskék
mérete €s alakja nagyban befolyasolja a plazmonikus tulajdonsagaikat igy a beldliikk
fabrikalt érzékeld elemek érzékenységét is. Az alabbi tablazatban kiilonb6zd alaku
nanorészecskékhez tartozd érzékenységek lathatok. A tablazatot tanulmanyozva
megallapithatd, hogy 1) az ,.egzotikusabb” nanoszerkezeteknek pl. nanoketreceknek
jellemzdéen nagyobb a plazmonikus érzékenysége, mint a klasszikus forméaknak (pl.
nanogdmbok); 2) ezen komplexebb alakzatok el6allitdsi koltsége jelentdsen dragabb,
tovabba 3) az eldallitasi technologia nehezen kontrolldlhaté mivolta miatt a beldlitkk
fabrikalt eszkoz érzékenységének szorasa is nagyobb. Sajnos kompromisszumot kell

kotniink, amikor kivéalasztjuk a megfeleld technologiat az adott alkalmazashoz.
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Comparisons of sensitivity of several probes, based on literature data.

Nanostructure Sensitivity
Gold colloidal nanoparticles 071 nm/RIU
Gold nano rods 650 nm/RIU
Hollow gold nano shell 408 nm/RIU
Arrays of gold nanodisk 167 nm/RIU

327 nm/RIU
Gold nanodisk trimers 170 nm/RIU

374 nm/RIU
Gold nanorings 880 nm/RIU
Gold nanoring trimers 345 nm/RIU
Nanocubes 165 nm/RIU
Nanocrescents 879 nm/RIU
Nanostars 218 nm/RIU
Nanocross 710 nm/RIU
Nanobar 1000 nm/RIU
Double nanopillars with nanogap 642 nm/RIU

1056 nm/RIU
Nanopillar arrays 675 nm/RIU
Data from the authors
Gold nanospheres 154-914 nm/RIU
Gold nanorods 601 nm/RIU
Gold/silver nanoalloys 131-625 nm/RIU
Gold nanocages 783-1933 nm/RIU

7. tablazat Kiilonb6z6 formaji nanorészecskékhez tartozo érzékenységek [12]

A 8. abra, pasztazo elektronmikroszkdpos képei illusztraljak a tablazatban
felsorolt nanorészecskék egy részét. A kovetkezd alfejezetekben részletesebben

elemzem a jellemzd, elterjedtebb eldallitasi technologiakat.

Au spheres Au and Au/Ag rods  SiO,/Au shells Au stars

= 1

Nanopowders

=g W

8. abra Kiilonb6z6 formaju nanorészecskék [13]

2.4.1 Folyadékfazisu modszerek

A folyadékfazisu eljarasok sordba azok az eljarasok tartoznak, amelyekben a
nanorészecskék folyadék kozegben alakulnak ki. A legelterjedtebb technoldgia, amikor
példaul az arany nanorészecskéket kontrolallt kémia redukcioval allitjak elé. Ennek
soran arany-tetraklorid (HAUCI,) vizes oldatat redukaloszerrel (pl. citrattal) kezelik. Az
elmult évtizedben sikeriilt ezeket az eljarasokat tigy finomitani, hogy nemcsak keletkezd
részecskék mérete kontrollalhatd nagyon szlik mérettartomanyon beliil, hanem a gdmb
formatol eltéré alakzatok is létrehozhatoak. Igy pontosan szabalyozhaté (mondhatni

hangolhat6) a keletkezett nanorészecskék plazmon rezonancia spektruma lasd 9. dbra.

[4]
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Spectral tuning of plasmon resonances
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9. abra Folyadékfazisban el6allitott nanorészecskék [13]

A kompakt LSPR érzékeld megvaldsitasahoz, chipes transzmissziv optikai
elrendezés a megfeleld, ehhez a kolloidban eldallitott nanorészecskéket hozza kell kdtni
egy szilard liveg hordozohoz. Ehhez az iiveg feliiletére egy Onszervezddd réteget
(példaul Aninopropyltriethoxysilane-t, roviden APTES-t) kell felvinni, amihez az arany
nanorészecskék be tudnak kotni. Ez a szilanizalason alapuld technologia szakirodalom
szinten rendkiviil elterjedt, bar tobb ismert hatranya is van. Az egyik az arany
nanorészecskék nem megfeleld kotése az liveg feliiletére, de meg lehet emliteni a réteg
inhomogenitasat is. A szlikséges reagensek magas ara, a redukcios €s szilnaizacios

protokollok koriilményessége tovabbi technologiai hatranyok.

2.4.2 Litografiai eljarasok

A litografiai eljarasok, mint példaul az ionsugaras vagy -elektronsugaras
litografiak az egyik legprecizebb technologiak (~ 15 nm-es felbontas érheté el), hogy
nano-mintazatot, valtozatos alaku nanoszerkezeteket hozzunk 1étre. Egy elektronsugaras
¢s egy ionsugaras litografiai berendezés felépitése lathatd a 10. dbran. Szamitdgépes
szimuldcid és szamitogép segitett layout tervezés segitségével nagyon jol definidlt és
preciz mintazatokat lehet kialakitani egy hordoz6 feliiletén, ilyen mintazatok lathatoak a
11. abran. Hatranyuk, hogy nagyobb feliiletek kialakitdsa hossza id6t vesz igénybe,
marpedig LSPR képalkot6 alkalmazasokhoz legalabb 1 cm? alapteriilet(i szennzorelemre
van sziikségiink. Igy, bar ezekkel a technologidkkal nagy érzékenységii LSPR

struktarakat lehet kialakitani, nem lehetséges veliik gazdasdgos szenzorelem gyartasa.
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10. abra Elektronsugaras és ionsugaras litografiai berendezés felépitése [14]
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11. abra Elektron sugaras litografiaval késziilt nano mintazatok plazmonikai alkalmazasokhoz [15]

2.4.3 Szilardfazisu modszerek

Az egyik legolcsobb ¢és legegyszerlibb modja az arany nanorészecskék

"o

eléallitasanak, iiveg hordozora vakuumtechnologiai eljarasokkal levalasztott (pl.
parologtatott vagy porlasztott) arany vékonyréteg hokezelése. A hdkezelés hatasara, a
folytonos arany vékonyréteg atalakul, és izolalt arany nanorészecskék keletkeznek. A
folyamatot az arany atomok iivegfeliileten torténd diffuzioja jellemzi, sok technologiai

paraméter befolyasolja a kialakuld nanorészecskék geometriai tulajdonsagait:

e akiindulési rétegvastagsag,

e difftizid sebessége a feliileten (liveg mindsége, tisztasaga),
e homérséklet,

e hokezelés ideje,

e hiitési meredekség stb.
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A technoldgia potencidlis elényei a kdvetkezok:

e A vékuumtechnikai vékonyréteg levalasztas és az utdlagos hokezelés jol
kiforrott technologidk, melyekkel egyszerre nagy feliileten alakithaté ki
homogén vékonyréteg majd nanorészecskék. Ez a tomegtermelhetdséget
javitja, egy szenzorelem gyartasi koltségei alacsonyabban lehetnek pl. a
folyadékfazisa modszereknél.

e A vékonyréteg technologia lehetdséget ad arra, hogy kontakt fém maszk
(vagy utolagos fotolitografia) segitségével kiilonb6zé mintazatokat
alakitsunk ki a chipen, igy elkiilonitett arany érzékelo feliiletek
hozhatoak létre. Ezaltal megvalosithatd egy chipen egyidejiileg akar tobb

parhuzamos mérés is, igy akar még kompaktabb szenzor készithetd.
A technologia lehetséges hatranyai:

e JOl ismert problémdja ennek a gyartdsi folyamatnak, hogy az arany
nanorészecskék nem kotnek jol az iiveg feliiletére. Lehetséges megoldéasa
ennek a problémdnak, ha az elkésziilt nanorészecskéket valahogy
rogziteni tudnank a hordozon vagy at tudnank transzferalni dket egy
masik (pl. egy poilmer) hordozéra. Erre a problémara tobb megoldasi
javaslatunk is van, amelyek jelenleg szabadalom benyujtasanak targyat
képezik. Jelenlegi TDK dolgozatomban ezért ezeket a technologiakat
nem fogom részletesen ismertetni, vizsgalataimmal a nanorészecskék

eloallitasara szoritkozok.

Az itt bemutatott szilardfazisi nanorészecske eléallitasi modszer potencialisan
lehetdvé teheti olcsd szenzorelemek eldéllitdsat. Munkdm sordn ezért részletesen
megvizsgaltam a technologiat, méréssorozatot terveztem a levalasztds és hdkezelés
technoldgiai  paramétereinek  optimalizéldsara, a  1étrejov0  nanorészecskék

érzékenységének maximalizaldsa céljabol.
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2.5 Atomero mikroszkopia

Az elkésziilt arany nanorészecskéket hordozo chip vizsgalatahoz nagyon pontos
eszkozre, specialis mikroszkopos eljardsra van sziikség. Az 1980-as években az
elektronikai  eszk6zok miniatiirizdldsdra és az anyagok nanoszerkezetének
megismerésére iranyuld torekvés nagy lendiiletet adott a kiilonb6zé mikroszkopi
technikak, feliiletvizsgald eszkozok fejlesztésének. A pasztazo tliszondas mikroszkopok
(Scanning Probe Microscope — SPM) megjelenésiiktél fogva alkalmasnak bizonyultak a
nanométeres és az alatti mérettartomanyokban végzett kutatasokhoz. En a munkam
soran, az elkésziilt chipek karakterizalasdhoz, atomerd mikroszkopot (Atomic Force
Microscope — AFM) hasznaltam, az AFM az SPM mikroszképok csaladjaba tartozik.
Az AFM a pasztazd alagatmikroszkopbol (Scanning Tunneling Mikroscope - STM)
fejlodott ki, napjainkban az AFM sokkal elterjedtebb, mint az STM. A hasonld
miikodési elvbdl kiindulva ezen modszereket gyakran egy nagyobb miiszerbe
integraljak. Jelenleg kaphatd eszk6zok 10-15, vagy még tobb mérési moddal
rendelkeznek, magaban foglalva az atomerd és alagitmikroszkopokat, a kozeltéri

optikai mikroszkopot, illetve megvalosithatnak spektroszkopiai alkalmazéasokat.

Az AFM ellentétben a hagyomanyos mikroszképokkal, nem az elektromagneses
sugarzast hasznalja ki, hanem mechanikai mozgasbol alkot képet. A miikodése hasonlo
a mikrotlis profilmérékéhez, azonban annal joval kifinomultabb eszk6zrél van sz6. Az
AFM-nél a szonda egy hegyes tii, tipikusan rovidebb, mint Sum magas és a csucsanak
atmérdje kevesebb, mint 10nm, kialakitdsanak tobb elterjedt modja van: elektrokémiai
maratassal, fokuszalt ionnyaldbbal, elektronsugaras levalasztassal, szén nanocso
ragasztassal. A t a 100-500 pum hosszu konnyen hajlo kantilever szabad végén
helyezkedik el. A tiit a minta feliiletén mozgatjuk. A t{i és a minta felszine k6zo6tt hatod
er6k okozzdk a kantilever elhajlasat. A kantilever legfontosabb technologiai paramétere
a rugdallando értéke, ami kialakitastol fliggden 0,1 N/m és 100 N/m kozé esik. A minta
mozgatasat egy piezoelektromos elven miikodé mozgatod egység végzi. Az alkalmazas
szempontjabol fontos piezoelektromos anyagok kozott elsdsorban kerdmidkat és
szervetlen kristalyokat talalunk (példaul LiNbOj, BaTiOsz). A piezoelektromos
egyiitthato tipikus értéke ezeknél az anyagoknal 10™ m/V nagysagrendbe esik. Ebbél
latszik, hogy a piezoelektromos anyagokkal rendkiviil pontos pozicionalast végezhetiink
el, feltéve, hogy a maximalis elmozdulas kicsi. Az AFM felépitését és a képalkotas

elvét a 12. abra illusztralja.
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12. abra AFM felépitése és képalkotasi elve [16]

Egy lézerdioda sugara a minta feliiletét pasztazo tiithegyet tartd kantilever (rugds
tartokonzol) tiikr6z0 hatoldalara esik, ahonnan a négyes osztdsu detektorra verddik
vissza (sok esetben egy segédtiikron keresztiil). Ha a minta és a szonda kozott csokken
az erGhatas, a kantilever lejjebb hajlik, a fénymutatdo fényfoltja a detektor alsod
szegmense felé mozdul, a fels6-alsd6 detektorpar kozott a fesziltségkiilonbség
megvaltozik, amit a szabalyozokoér kompenzal a ,,domborzati” kép felvétele esetén. Az
AFM-ben a szabalyzast vezérld kolcsonhatas a minta és a szonda kozott hatd ,,atomi”
erd. Ez az er6 a szonda mintdhoz vald kozelitése sordn eldszor vonzo, majd taszitd
jellegli és tobbféle erd (megosztasi erdk, Van der Waals-er6k, Coulomb-taszitas stb.)
keverékeként képzelhetd el. Kezdetben a tliszonda és a minta kozott hato Van der
Waals-erék vonzoak, ebben a tartomanyban un. non-contact iizemmoédi AFM képek
készithet6k: a szonda nem érinti a minta felszinét, de ha sikeriil az alland6 kantilever-
lehajlas tartomanyaban tartani a szonda-minta tavolsagot, az AFM feltérképezi a minta
domborzatat. Ezt a tartomanyt altaldban rezgetett szondaval lehet stabil képalkotasra
hasznalni (,,non-contact” iizemmodd). Tovabb kozeledve a minta feliiletéhez, a taszitod
erdk jutnak talsulyba az erdgorbén. Ebben a tartomanyban mitkddik a normal, ,,contact”
izemmodi AFM, de az un. kopogtatd (,tapping”) lizemmodd is ezt az erOtartomanyt

hasznalja, a tapping mod illusztracidja lathato a 13. dbran.
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13. abra AFM tapping iizemmod [16]

A méréseim soran tapping modot hasznaltam. Ebben a képalkotasi modban a
kantilevert egy meghajté6 mechanikai jellel megrezgetjiik. A rezgés frekvencidja szabad
rezgetésnél kozel esik a kantilever sajatfrekvencidjdhoz. Ha ezutin a kantilevert
kozelitjik a mintdhoz, a minta-hegy kolcsonhatds miatt megvaltozik a rezgés
amplitadoja és a fazisa a meghajtd jelhez képest. Ezt a rezgést mérve és kielemezve

alkotja meg a topografiai képet a szamitogép. [5] [6]
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3 LSPR chip fejlesztése

Munkam soran liveg hordozon allitottam elé arany nanorészecskéket, porlasztott
arany vékonyréteg hdkezelésével. Ebben a fejezetben bemutatom az altalam készitett
érzékeld chipek gyartasanak 1épéseit, eszkozeit, a chipek karakterizalasanak folyamatat,
a mérések kiértékelését. Szakirodalmi attekintést kovetden, megterveztem egy
méréssorozatot, amivel optimalizadlni tudom, a chip gyartadsi paramétereit az

érzékenység maximalizalasanak érdekében.

3.1 Az LSPR chip gyartasanak eszkozei

Az iiveg hordozokat egy Avia UV Nb:YAG lézerrel vagtam 2x2 cm-es
darabokra. Ez a méretl chip kompatibilis a tanszéken korabban készitett SPR
berendezéssel, ez azért hasznos, mert igy az altalam készitett chipek kompatibilisek az
SPR chipekhez készitett mikrofluidikai cellakkal is. Az iiveg hordozokat izopropil-
alkohollal ultrahangos kadban megtisztitottam. Az arany vékonyréteget egy Emitech K-
550X magnetronos porlasztoval vittem fel az iiveg feliiletére. A porlaszto katalogusa
alapjan 50 mA aram mellett 15 nm/min a rétegépiilési sebességet biztosit. Sajnos a
levalasztott réteg a porlasztas technoldgidjabol kifolydan nem teljesen homogén, foleg a
hordozok szélein tapasztaltam kiilonbséget a rétegvastagsagban. A tovabbi méréseket,
ezt figyelembe véve a chipek kdzepén végeztem, ahol a réteg jo kozelitéssel homogén

volt. A hékezelés egy keramia kemencében tortént, levegén.

Az elkésziilt chipeket egy Veeco (kordbban Bruker) di Innova tipusti atomerd
mikroszkoppal karakterizaltam. A méréseket kontakt és tapping modban végeztem,
256x256-0s mintavételi sebesség €s 1 Hz pasztazasi sebesség mellett. A PID szabalyozo
értékeit a felhasznaloi utmutatd alapjan allitottam be. A tapping modu képalkotas soran
a hasznalt tii Budget Sensor TAP 150-G tipusti volt. A mért adatokat az ingyenesen
elérhetd Gwyddion 2.27 programmal értékeltem ki. Az optikai spektroszkopiai
méréseket egy Avantes Avaspec 2048-4DT tipust spektrofotométerrel és egy Avantes
Avalight DHS halogén fényforréas segitségével végeztem 400 nm — 700 nm-es mérési

tartomanyban.

20



3.2 LSPR chipek gyartasa, karakterizalasa

Szakirodalmi attekintést kovetéen, méréssorozatokat terveztem a technologia
paramétereinek optimalizalasara. A kovetkezd alfejezetekben két méréssorozatot
mutatok be. Az els6 méréssorozat esetében a kiinduldsi rétegvastagsag (a porlasztas
arama és idOtartama altal meghatdrozva) és a hoékezelési homérséklet voltak a
valtoztatott paraméterek. A masodik méréssorozat az els6bdl levont kovetkeztetésekre
épitett, itt rogzitett hokezelési hOmérséklet mellett mar csak a kiindulési
rétegvastagsagot valtoztattam. A hokezelési idot mindkét mérési sorozat esetén 2 6ranak
valasztottam, mert az attanulmanyozott cikkek alapjan 2 6ra hokezelés utan mar nagyon

minimalis strukturalis valtozas torténik [7].

3.2.1 Elso mérési sorozat

Az els@ mérési sorozat porlasztasi paramétereit a 1. tablazat foglalja 6ssze. A
vizsgalataimhoz segitséget kaptam a Debreceni Egyetem Kisérleti Fizikai Tanszékérdl
is. Az l-es jeli minta a Debreceni Egyetemen, a tobbi a BME-ETT-n késziilt,

porlasztassal.

1. tablazat: A porlasztott majd hokezelt arany vékonyréteg technolégiai paraméterei

Porlasztasi
. Porlasztasi | Kiindulasi réteg | Hokezelési
Minta aram
. o idé vastagsag hémérséklet
szama erésség .
[s] [nm] [°c]
[mA]
#1 10 30 5-10 450
#2 50 60 15 500
#3 50 90 22 500
#4 50 60 15 600
#5 50 90 22 600
#6 50 120 30 600

A létrehozott chipek abszorbancia spektruméanak mérését spektrofotométer
segitségével végeztem. A 14. abran lathat6 a chipek transzmittancia spektruma, levegd

kozegben.
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A kapott SPR abszorbancia spektrum legfontosabb paraméterei a kovetkezok:

e Az SPR csucs helye.

e Az SPR cstcs (volgy) félérték-szélessége, ami a vonalprofil maximum
értékének felénél vett teljes szélessége (full width at half maximum, FWHM).

e A spektrum csucs eltolodasa a (kiilonb6zd torésmutatodju) kdzegek hatasara,
masképp a szenzor érzékenysége, aminek mértékegysége ([nm/RIU]). Az els6

mérési sorozatban még nem vizsgaltam a spektrum csucs eltolodasat, mert csak

levegd kozegben mértem.

Transmittance (%)

- I : . :
400 500 600 700
Wavelength (nm)

14. dbra Az els6é mérési sorozatban késziilt chipek transzmittancia spektruma levego kozegben

Az elkészilt chipeket ezutan atomerd mikroszkoppal karakterizaltam. A 15, 16,
17,18, 19, 20 &bran az 1, 2, 3, 4, 5, 6-0s minta tapping modban késziilt, AFM képe és
vonalmenti profil képe lathaté. A késziilt AFM képek alapjan azt a kovetkeztetést
vontam le, hogy nem érdemes 600 °C, vagy annal magasabb hokezelési homérsékletet
valasztani, mert nagyméretli szigetek keletkeztek, amik Ossze aggregalddott kis
részecskékbdl alltak 6ssze. Ez lathat6 a 21. dbran ahol az optikai mikroszkop képén jol
lathatéak a keletkezett arany szigetek. A nanorészecskék feliilet aranya (azaz az
iiveghordoz6 feliiletének boritottsaga) a hdmérséklet ndvelésével csokkent, ez lathatd a
2. tablazatban. Szenzorikai alkalmazasoknal fontos, hogy a chip feliilete homogén

legyen, ezért a masodik mérési sorozat folyaman csak 500 °C —on hdkezeltem.
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15. abra 1-es minta tapping médban késziilt AFM képe (2x2 pm?), és magassag profilja
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16. abra 2-es minta tapping médban késziilt AFM képe (2x2 pm?), és magassag profilja
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18. abra 4-es minta tapping médban késziilt AFM képe (2x2 pm?), és magassag profilja
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20.4bra 6-0s minta tapping médban késziilt AFM képe (2x2 pm®), és magassag profilja

21. abra 6-0s minta tapping médban késziilt AFM képe (20x20 pm’és az optikai mikroszkop képe

lathaté az AFM tiirol mérés kozben

Az elsé méréssorozat szamszerli eredményeit a 2. tablazat foglalja 6ssze. Az
eredményeket Osszevetve a 14. abra transzmittancia spektrumaival kijelenthetd, hogy
bioérzékelds alkalmazasokra csak az 500 °C hokezelés alatt késziilt hordozok a

megfeleléek. Ezért a masodik méréssorozathoz ezt a rogzitett hdmérsékletet

valasztottam a tovabbi vizsgalatokhoz.
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2. tablazat A feliiletet borité nanorészecskék geometriai tulajdonsagainak szamszeri 6sszefoglalasa

az AFM-es képek alapjan

B Részecske

. . Atlagos

Minta | Abszorbancia Feliilet sugar

részecske sugar
szama cstcs [nm] arany szorasa
[nm]
[nm]

#1 549 0,6725 59,21 24,39
#2 582 0,805 81,8 45,54
#3 650 0,708 104,2 34,34
#4 578 0,14 39,9 14,16
#5 630 0,521 39,7 30,9
#6 N.A. 0,4 N.A. N.A.

A 22. dbra grafikonon illusztralja a részecskeméretet €s szorast az egyes mintakra.
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22. abra A kiilonb6z6 technologiai paraméterekkel eldallitott nanorészecskék részecskemérete €s a

méret szorasa, a mar bemutatott AFM-es képek alapjan szamolva.

3.2.2 Masodik mérési sorozat

A masodik mérési sorozat porlasztasi paramétereket a 3. tablazatban foglaltam

0ssze.

3. tablazat: A porlasztott majd hokezelt arany vékonyréteg technolégiai paraméterei

Porlasztasi .
. Porlasztasi | Kiindulasi réteg Hokezelési
Minta dram
i _ idé vastagsag hémérséklet
szama erosség .
[s] [nm] ['C]
[mA]
#1 50 30 7.5 500
#2 50 50 12.5 500
#3 50 60 15 500
#4 50 90 22 500
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A létrehozott érzékelok érzékenységének mérését spektrofotométer segitségével
végeztem. A gyartott érzékelok érzékenységégét a frissen késziilt arany
nanorészecskéken harom kiilonbozd kozegben (levegd, viz és immerzids olaj) mértem,
melyek torésmutatéi (1; 1.33; 1.616) ismertek voltak. Az iiveghordoz6 az arany
nanorészecskékkel fejjel lefelé volt behelyezve egy mikroszkép targylemezre, ahol

ugynevezett ,,szendvics” szerkezetben kozépen a mérendd kozeg volt.

Ismert, hogy a nagyobb nanorészecske méret a spektrum csiucsot nagyobb
hullamhosszak felé tolja el. A nagyobb félértek-szeélesség a nanorészecskék méretének
nagyobb szorasdval kapcsolhatd Ossze. A félérték—szélesség a részecske méret
novekedésével is nd kis mértékben. Szenzoralkalmazasokndl, alacsony kiinduld SPR
hulldmhossz ¢és keskeny félérték-szélesség a kivanatos, ami kis nanorészecske méretet
és egyenletes méret eloszlast jelent. Kis nanorészecske méretet a kiinduld porlasztott
arany réteg vastagsaganak a csokkentésével tudtam elérni. A mérési eredmények

szamszerlien a 4. tablazat hasonlitja 6ssze.

4. tablazat: A chipek SPR abszorbancia csucsainak helye, valamint a szamitott érzékenységek

SPR abszorbancia cstics helye
Minta Erzékenység
szama Levegd iz Olaj [nm/RIU]
(n=1) (n=1.33) (n=1.616)
[nm] [nm] [nm]
#1 534 542 547 211
#2 531 548 573 68.2
#3 546 570 596 81.2
#4 581 599 630 79.5

Az elsé mintanal a kiinduléasi réteg vastagsag koriilbeliil 7.5 nm, a 24. abran
lathat6o a hokezelés utani AFM kép. Az 1-es mintan voltak a legkisebb nanorészecskék,
ezen mértem a legkisebb érzékenységet (21 nm/RIU) is, ami a 4.tablazaton latszik. A
kis érzékenység Osszefligg azzal a ténnyel, hogy itt volt a legkisebb az arany
nanorészecskék ardnya a feliilethez képest (koriilbeliil 0.67). Az a feladat, hogy nagyobb
teriileten legyenek nanorészecskék, de ekdzben ne ndjon az atlagos méretiik, nehezen
megvaldsithatd. Kompromisszumot kell kotni, ha ndvelem a porlasztott réteg
vastagsagat, a hékezelés sordn igaz, hogy nagyobb feliilet aranyt érek el, de nagyobbak

lesznek a részecskék is.
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23. abra: 1-es minta abszorbancia spektruma

suakigiagy

y luen)

\ J " U l t\ L' \ A
o003 =t M U W) U
!1"""'(77‘!‘17"‘ ‘l'v"vv'xr'!-vyv~

0.0 0.5 10 15

x [am)

24. dbra: 1-es minta tapping médban késziilt AFM képe (2x2 pm®), és magassag profilja
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25. abra: 2-es minta abszorbancia spektruma

27



100

Air (n=1)
Water (n=1.33)
—— Oil (n=1.616

80

Transmittance (%)

T T T T T 1
450 500 550 600 650 700 750
Wavelength (nm)

26. abra: 3-as minta abszorbancia spektruma

A 25. és 26. 4dbran a 2-es €s 3-as minta abszorbancia spektruma lathat6. Latszik,
hogy a kiindulasi spektrum, amit levegében mértem csak keveset valtozott, mikozben az
érzékenység (koriilbeliill 68 nm/RIU ¢és 81 nm/RIU) jelentdsen nétt. Ez a hosszabb
porlasztasi idonek volt kdszonhetd. Nagymértékben ndtt a nanorészecskék feliileti
aranya, mikozben a részecske méret nem novekedett jelentésen. A 27. abran lathat6 a 3-

as mintardl késziilt AFM kép.
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27. abra: 3-as minta tapping modban késziilt AFM képe (2x2 pm?) és magassag profilja

Ez bizonyitja, hogy a részecskék feliilet ardnya (0,8) nétt, sajnos a spektrum
felértek szélessége is ndtt, ami nem kivant jelenség. A porlasztasi idé tovabbi novelése
még szélesebb spektrumhoz vezetett, ezzel egyiitt a részecske méret is nagyobb lett. Ez
figyelhet6 meg a 28. és 29. abran, ahol a 4-es minta spektruma és AFM képe lathato. A
30. és 31. abran a négy minta SPR abszorbancia csucsa és félérték szélessége lathatd a

torésmutato fliggvényében.
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28. abra: 4-es minta abszorbancia spektruma

Az atomerd mikroszkdopos képeken jol lathatd, hogy az arany nanorészecskék
alakja nem tokéletes gomb, és jelentds szorast mutat mind az alakjuk, mind a méretiik
(ez okozza a spektrum felérték-szelességének novekedését). Feltételezhetd, hogy az
eldallitas technologiai paraméterei koziil a hiitési meredekség befolyasolhatja leginkabb

a részecskék alakjat és eloszlasat, de ezt a hatast kisérletileg még nem vizsgaltuk.

29. dbra: 4-as minta tapping médban késziilt AFM képe (2x2pum?) és magassag profilja
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30. abra: A négy minta SPR abszorbancia csticsa lathaté a torésmutato fiiggvényében.
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31. abra A négy minta félérték szélessége lathato a torésmutaté fiiggvényében.

A mérésekbol azt a konkluziot vontam le, hogy nem érdemes 60 masodpercnél
nagyobb porlasztasi id6t (3-as minta) valasztani, mert a spektrum ennél a pontnal elkezd

kiszélesedni.

Osszefoglalasként kiemelendd, hogy bér az elért legjobb érzékenységiink (80
nm/RIU — 3-as minta) nem kozeliti meg komplex nanoszerkezetekkel (pl.
nanoketrecekkel) elérhetd érzékenységet, mégis meghaladja az irodalomban talalt
hasonl6 technologiaval késziilt chipek érzékenységét [7]. A technoldgia egyszeriisége és
koltséghatékonysaga bizonyos alakalmazasi teriiletekre igy kielégit6 érzékenységi, de
olcso chipet szolgaltathat. Kozben tovabb dolgozunk a technoldgiai optimailizalasan és

az emlitett problémak (pl. nanorészecskék tapadasa az liveg feliiletre) megoldasan.
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3.3 Maszkolasi technologia alkalmazasa

A vakuumtechnologia lehetdségeinek demonstralasara egy mintat készitettem,
amin szemmel is jol lathatdé a kiilonbozd kiindulasi arany réteg vastagsdg hatasa a
hokezelés utan keletkezé nanorészecske méretre. A porlasztasi technologia lehetoséget
ad arra, hogy fém maszk segitségével kiillonb6z6 mintazatokat alakitsak ki a chipen. Az
kialakitott mintdzatok lehetdséget biztositanak arra, hogy a chipen parhuzamosan tébb
mérést is lehessen végezni. Egy Avia UV Nb:YAG lézerrel egy stencilbe aperturakat
vagtam ki. A maszk mérete 2x2 cm-es volt, amelyen 3x3 db egyenlé méretii négyzetet
vagtam ki. Az igy kialakitott fém maszkot az tiveg hordozora helyeztem, kiilon-kiilon
letakarva az egyes kis négyzeteket 9 kiilonbdz0 porlasztasi paramétert tudtam kiprobalni
egy chipen. A porlasztasi paraméterek a kovetkezdek voltak: SOmA aram mellett, 15 s-
tol 135 s—ig 15 s—os Iépésenként valtoztattam a porlasztas idejét. Majd 500 °C-on 2 orat
hékezeltem a chipet. Ez lathaté a 32. abran Igy biztositani lehetett az azonos gyartasi
paramétereket. Az abran lathato, hogy a maszkolasi technologia jo1 alkalmazhaté a chip
gyartasanal, lehetdséget ad valtozatos mintak kialakitdsara. . Az elkiilonitett arany
érzékeld feliiletek miatt, megvalosithatd egy chipen egyidejiileg akar tobb parhuzamos

mérés is, igy akar még kompaktabb szenzor készitheto.

O
1cm

32. abra: Az els6 abran a fém maszk lathato és az egyes porlasztasi id6k, a masodik képen a

porlasztott arany rétegek hokezelés elétt, majd hékezelés utin

3.4 Méro platform prototipus

A tanszéken kordbban az SPRi eszkdz szamara elkészitett mikrofluidikai cellak
felhasznalasaval egy mérd platform prototipust készitettiink. Ezzel a mérd egységgel
tovabbi méréseket lehet majd végezni, segitségével modellezni tudom majd egy

biologiai érzékeld miikdodését.
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A platform tartalmaz egy PDMS (polidimetilszilox4dn) alapu fluidikai mérd
cellat, ahova az elkésziilt chipeket lehet behelyezni, egy fluidikai be és kimenetet és egy
be és kimenetet a spektrofotométer optikai kdbelének. A fluidikai cella tartd kerete 3D
nyomtatassal késziilt egy Objet Geometries Eden 250 tipusi nyomtatoéval. A
nyomtatashoz hasznalt alapanyag FullCure 720 tipust, mig a segédanyag FullCure 705
tipusu volt. A nyers PDMS elkészitéséhez Sylgard 184 tipust kikeményité anyagot
adtunk Sylgrad 184 tipusu szilikon elasztomerhez 1/10 m/m ardnyban. A PDMS
fluidikai cella ontéséhez szintén 3D nyomtatott ontdformakat hasznaltunk. A 33. abran,
egy illusztracion latszik a mérési elrendezés.

Fluidic outlet port

PDMS
OV‘{\’ & microfluidic cell

OU‘ ~ Optical cable

Lightsource Optical cable

- i
& -
2,
" Detector
7 L |
o w Spectrometer
©
/ © . DNA-binding

lluminated area )
diameter: 5 mm Target-DNA
L

%
Receptor-DNA i Wavelength

Fluidic inlet port

1/ \ll
—

Transmittance

33. abra: Illusztracio az LSPR érzékel6 mérési elrendezéséral

3 zones for Fluidicporisin
PDMScall

biosensor layers

Fluidic inlet

Fluidic outlet

34. abra: A polydimethylsiloxane (PDMS) mikrofluidikai cella, ami egy 3 dimenziés RPT

technologiaval késziilt formaban lett kiontve és az dsszeszerelt méré cella prototipus lathaté
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35. abra: Az 6sszeszerelt mérési elrendezés az optikai és fluidikai csatlakozasokkal

A 34. és 35. abrakon lathatd az Osszeszerelt mérési elrendezés a fluidikai és
optikai csatlakozasokkal. Az elrendezés teszteléséhez ismert torésmutatdju oldatokat
valtogattunk a celldban, mikdzben folyamatosan monitoroztuk a fényelnyelést. A
vizsgéalathoz a masodik méréssorozat optimalisnak itélt, 3-as szdml mintadarabjat
hasznaltuk. Az elnyelési spektrum alapjan a 600 nm-t valasztottuk rogzitett mérési
hullamhossznak, ezzel illusztralva egy rogzitett hulliamhosszon méré LSPR érzékeld
milkodését. A valtoztatott oldatoknak (ioncserélt viz és telitett NaCl oldat) ismert a
torésmutatoja (1.33 valamint 1.395). A torésmutatd valtozds kovetkeztében tapasztalt

elnyelés valtozas lathat6 a 36. abran.
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36. abra: Bevezet6é mérés az osszeszerelt mikrofluidikai celliban. Az abszorbancia érték valtozasa

ioncserélt viz és telitett NaCl oldat valtoztatasaval.
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A bevezeté mérés célja mindossze egy potencidlis egy hulldmhosszon méré LSPR
érzékeld milkodésének illusztralasa volt. A mérésen jol lathatdo a cellaban rekedt
buborékok zavard hatdsa. A cella és a mérési elrendezés tokéletesitése szintén

folyamatban van.
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4 Osszefoglalé

A lokalizalt feliileti plazmon rezonancia jelenségét kihasznalva, igéretes
lehetdséget mutatkozik arra, hogy a jovoben kompakt, kisméreti érzékeld eszkdzoket
hozzunk 1létre. Uveg feliiletre porlasztott, majd hékezelt arany nanorészecskék
alkalmazasa LSPR érzékeld elemeként, biztosithatja egy olcsod és érzékeny bioérzékeld
létrehozasat. Munkdm sordn a célom a porlasztds ¢és hdkezelés technologiai
paramétereinek optimalizalasa volt a szenzorelem érzékenységének maximalizalasa
celjabol. Az elkészitett legjobb érzékeld chip érzékenysége 8§1nm/RIU volt 600 nm
hulldmhosszusagh gerjesztés mellett. Ezt a kdvetkezd gyartasi paraméterekkel sikertilt

elérni:

e kiindulasi réteg vastagsag: 15 nm
e hokezelési hdmérseklet: 500 °C
e hokezelési ido: 2 ora

Az elkészitett mérd platform prototipussal lehetdség nyilik érzékeld teszteket végezni és

igy élesben kiprobalni az elkészitett chipeket.

Fontosnak tartom kiemelni, hogy munkdmbdl konzulensemmel két nemzetkozi
konferenciara is irtunk angol nyelvii cikkeket (International Synopsium for Design and
Technology in Electronic Packaging 2013, valamint International Spring Seminar on
Electronics Technology 2014). A cikkek cime ,Investigation of Thermally Generated
gold Nanoparticles with AFM”, illetve ,,.Delopment of a localised surface plasmon
resonance sensor based on gold nanoparticles” volt. A munka értékét jelzi, hogy a
konferencidkon konzulensem 4altal tartott eldadédsok ,,Excellent poster award” (SIITME

2013), illetve ,,Best presentation award” (ISSE 2014) dijat nyertek.
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