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Los sensores de estado sélido en base a silicio han sido ampliamente utilizados
en la deteccibn de numerosas especies quimicas. Entre estos sensores, el
ISFET (lon Sensitive Field Effect Transistor) es uno de los mas estudiados. En el
presente trabajo se analiza y se comprueba el comportamiento de los ISFETs

respecto a los MOSFETSs.

Se define y se describe fisicamente al ISFET. Mediante el modelo de la doble
capa de Gouy-Chapman-Stern y la teoria de los centros activos o enlaces
locales (Site-binding theory) , se explica el funcionamiento del ISFET. También,
se presentan las variables que afectan el comportamiento del ISFET y se realiza

una comparacion de las expresiones matematicas del MOSFET e ISFET.

Se muestra un conjunto de circuitos electrénicos asociados al ISFET, los cuales
fueron desarrollados para la utilizacion del ISFET como sensor de pH. A
continuacion se presentan las curvas caracteristicas del ISFET obtenidas en
simulaciones, asi como en ensayos realizados en laboratorio. Estas curvas son
comparadas con el propoésito de verificar la precision del modelo utilizado en las
simulaciones del ISFET, las cuales fueron desarrolladas en el programa OrCAD
Pspice. Por dltimo se implementa un circuito electronico (ISFET-metro),
mostrando la relacion que existe entre su voltaje de salida y la variacion del pH

de la solucion analizada.

Palabras claves: MOSFET, ISFET, interfase dieléctrico-electrolito, voltaje umbral,

pH, SPICE, simulacién.
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En la actualidad, el desarrollo de sensores se ha vuelto muy importante debido a
su capacidad de realizar determinaciones analiticas de forma rapida, selectiva y
con elevada sensibilidad. Los sensores se utilizan ampliamente para la deteccién

de numerosos analitos en el ambito del andlisis clinico, industria alimenticia, etc.

Una rama que ha experimentado gran desarrollo es la relativa a los sensores
basados en materiales semiconductores, destacdndose los sensores de estado
sélido en base a silicio [1]. Dentro de estos sensores, uno de los mas estudiados
es el ISFET (lon Sensitive Field Effect Transistor), a causa de su facilidad de
fabricacion y operacién, asi como su bajo coste. Ademas, su miniaturizacion
tiene todo un conjunto de ventajas sobre otros procedimientos de fabricacion,
tales como el mayor control de las estructuras y capacidad para produccion

masiva.

El concepto de ISFET como un dispositivo quimicamente sensible basado en la
estructura metal-6xido-semiconductor (MOSFET) fue introducido inicialmente por
Bergveld en los setentas [2]. Bergveld y su equipo remplazaron el contacto
metalico de la puerta del MOSFET por una solucion electrolitica y protegieron la
totalidad del dispositivo excepto la region de la puerta con una resina epoxy
aislante e impermeable, resultando un dispositivo sensible a la concentracion de
iones en la solucién. Luego se introdujo el uso de un electrodo de referencia, el

cual establece un contacto eléctrico con la solucion.

En los primeros trabajos acerca del ISFET se creia que su funcionamiento se

basaba en una aproximacién empirica que combinaba el comportamiento de los

electrodos de vidrio y las caracteristicas de un MOSFET [8]. Sin embargo, este
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modelo fue rechazado ya que presentaba incoherencias al tratar de explicar
resultados experimentales. Actualmente, se plantea que el funcionamiento del
ISFET es debido a los fenbmenos fisicos y quimicos que tienen lugar en la
interfase dieléctrico-electrolito. Estos fendmenos son explicados por el modelo
de la doble capa de Gouy-Chapman-Stern y la teoria de los centros activos o

enlaces locales (Site-binding theory) [9].

La sensibilidad al pH que se observa cuando es expuesto a un electrolito hace
del ISFET una herramienta muy util en varios campos de aplicacion: ingenieria
biomédica, agricultura, medio ambiente, etc. Aunque la principal aplicacién del
ISFET es la medicion del pH de una solucion, sencillas modificaciones en la
estructura de este dispositivo como la adicion de una membrana orgénica, han
dado lugar a los transistores de caracter quimico tipo CHEMFET, los cuales
presentan sensibilidad a un determinado analito (de caracter i6nico) en

dependencia de la composicion de la membrana [1].

El objetivo del presente trabajo es analizar y comprobar el comportamiento de
los ISFETs respecto a los MOSFETs. Para lograr lo anterior se utilizaran
técnicas modernas de simulaciéon y ensayos en laboratorio; de esta forma se
podr& observar las similitudes y diferencias de comportamiento, y dependencias
entre las variaciones tales como corriente de drenador respecto a variaciones del
voltaje umbral. Ademas, esta comprobacion se realizara considerando los
valores de los pardmetros de fabricacion que ha generado el fabricante de los
ISFETs y asumiendo valores intrinsecos de este dispositivo y siempre

observando lo que sucede con los MOSFETSs en situaciones similares.
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Capitulo 1
El ISFET: Concepto, principios y

expresiones matematicas.
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1.1. Concepto y descripcion fisica
El ISFET se describe como un sensor quimico de estado sélido sensible al pH, el
cual combina los principios de los sensores quimicos potenciométricos y
amperomeétricos, debido a que la circulacién de corriente eléctrica en un sustrato
semiconductor es controlada por la diferencia de potencial que se origina en una

interfaz [1].

En su estructura fisica el ISFET es similar al MOSFET, la unica diferencia en la
estructura del ISFET es el reemplazo de la puerta de metal del MOSFET por una
combinacion en serie de un electrodo de referencia, un electrolito y un aislante

quimico sensible 0 membrana [2-7].

El ISFET est& constituido por un sustrato de silicio dopado con impurezas de
boro (tipo P) o de fosforo (tipo N), en el cual dos regiones de dopaje diferente a
la del sustrato son formadas mediante procesos tecnoldgicos de implantacion y
difusién. A estas zonas se les denominan fuente y drenador. La zona localizada
entre la fuente y el drenador es denominada canal, encima de la cual se ubica
una capa delgada de 6xido de silicio de gran calidad sobre el que se coloca una
membrana inorgénica sensible al pH, tales como nitruro de silicio (SizN,), 6xido

de tantalo (Ta,Os), alimina (Al,O3) y triéxido de tungsteno amorfo (a-WO3).

Para obtener un ISFET con una estructura parecida a la del MOSFET se utiliza
tecnologia de fabricacion de circuitos integrados MOS. ElI proceso de
encapsulado se lleva a cabo con resinas del tipo epoxy aislante e impermeable
[1, 8], dejando solo en contacto con el electrolito la puerta del dispositivo; y
garantizando la posibilidad de establecer contacto eléctrico con el drenador, la

fuente y el sustrato.
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En las figuras 1.1 y 1.2 se muestran los esquemas del MOSFET e ISFET

respectivamente, donde D es el drenador, S es la fuente, G es la puertay B es el

sustrato.
G Contacto
D F Metalico
o\ )
p-Si — Sio,
B
Fig. 1.1. Esquema del MOSFET.
. G
Electrolito Electrodo de
/ Referencia
e
R ol SR
Encapsulante L
D o—— — S
n+ )\ [n+
p-Si | SisNy/SiO;

!
B

Fig. 1.2. Esquema del ISFET.
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1.2. Principios de funcionamiento

Los fendbmenos fisicos y quimicos que explican el funcionamiento del ISFET
tienen lugar en la interfase dieléctrico-electrolito. Estos fenomenos y su relacion
con la respuesta del dispositivo al variar el pH, son todavia objeto de estudio. El
modelo de la doble capa de Gouy-Chapman-Stern y la teoria de los centros
activos o enlaces locales (Site-binding theory), permiten explicar todos los
procesos que se presentan en la interfase dieléctrico-electrolito [1, 2, 3, 8, 9, 10].
Ademas, se toma en cuenta la teoria del MOS para dar una explicacion completa

de los principios de funcionamiento del ISFET.

1.2.1. Modelo de la doble capa de Gouy-Chapman-Stern.

Originalmente, la explicacién del funcionamiento del ISFET se basé en una
aproximacion empirica que combinaba el comportamiento de los electrodos de
vidrio y las caracteristicas de un MOSFET. Sin embargo, lo observado
experimentalmente no pudo ser completamente explicado, en especial la
sensibilidad medida [9]. Este modelo fue desechado ya que la lentitud del
proceso de difusiébn de especies quimicas a través del dieléctrico, no podia
explicar la rapidez observada en la respuesta del sensor comprobandose de
forma experimental, que el espesor del dieléctrico no alteraba la velocidad de

respuesta del ISFET [1].

La fabricacion del ISFET con dieléctricos tales como SisNg, AlLOz y Ta,Os
introdujo el modelo de las superficies bloqueadas [8]. Segun este modelo, los
mecanismos de distribucion de carga estdn gobernados por procesos

electrostaticos. En la interfase 6xido-electrolito no tiene lugar ningun transporte
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de cargas, sino que se genera una densidad de cargas superficial lamada doble
capa eléctrica de Gouy-Chapman-Stern. En un primer plano se sitlan los iones
especificamente absorbidos por la superficie del 6xido formando el denominado
plano interno de Helmholtz (IHP) y en una segunda capa se encuentran los iones
solvatados formando lo que se denomina plano externo de Helmholtz (OHP)
como se puede apreciar en la figura 1.3. Mas all4 de esta zona se encuentran
las cargas de signo opuesto a la superficie del 6xido atraidas electrostaticamente

(conocida como zona de carga difundida o de Gouy-Chapman).

]
I
=]
Sélido Electrolito
16n
Solvatado
Molécula
L B Dipolar de
d Agua

- == Grupo intercambiador
de iones cargados
negativamente
I6n
Adsorbido

- e e e e S e e e e e e e B e e e e e e TR e

IHP OHP

Fig. 1.3. Modelo de Gouy-Chapman-Stern para la interfase sélido - electrolito[8].
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de los centros activos (Site-

//—— Interfase

DIELECTRICO | : ELECTROLITO
A OH Forma neutra
| I
|
0 |
| |
A o) Forma desprotonada
| |
|
© |
| .,
A OH» Forma protonada
|
|
|

Fig. 1.4. Representacion de los grupos hidroxilos en la interfase dieléctrico-electrolito.

Una aproximacién mas reciente en el estudio de las interfases 6xido-electrolito
consistié en la aplicacién de modelos utilizados por quimicos [10]. Estos modelos
se fundamentan en la presencia de grupos intercambiadores de carga en la
superficie del dieléctrico que forma la interfaz con la solucion. Estos grupos
pueden presentar un caracter acido, basico o anfétero y sirven de centros
discretos que participan en reacciones quimicas con los iones H* del electrolito.
Estos centros discretos, también se conocen como centros activos ya que su
presencia en la superficie del dieléctrico varia la concentracién de iones H' en la

zona del electrolito cercana a la interfase [1].

A continuacién se presenta una descripcion de la teoria de los centros activos [1,

8, 9, 10].
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Los grupos hidroxilos (OH) del SiO, son centros activos que, debido a su
caracter anfotero, pueden ser cargados positivamente con un i6n hidrégeno,
negativamente al perder un proton o quedarse neutros. Asi, tenemos que en la
interfase dieléctrico-electrolito se presentan las siguientes reacciones quimicas

[1, 8, 9, 10]:
A_OH <—|E|a—> A_O_+H; (1.1)
A-OH, %> A-OH +H; (1.2)

Donde A-OH, A-OH, y A-O" son respectivamente las tres formas en las

gue podemos encontrar a los grupos hidroxilos en la interfase dieléctrico-
electrolito: neutra, protonada y desprotonada; Lo anterior se aprecia en la figura

1.4. K, y K, son las constantes de equilibrio, las cuales vienen dadas por:

A-0O |H:
« =la-oln:] s

* [A-oH ]

(1.4)

La relacion entre la concentracién de protones en el volumen del electrolito H'g,
la concentracion existente en la interfase H's y la caida de tension -y, entre

ambas zonas esta dada por la ley de Boltzmann [1, 8, 9]:

Helo=[H"] ap[%} (1.5)
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Donde k es la constante de Boltzmann (8.62*10™ eV/K) y T es la temperatura.

La densidad superficial de grupos hidroxilos por unidad de area, Ns, puede ser

expresada de la siguiente manera [1, 8, 9]:
Ng =[A-OH]+|A-OH}|+|A-0O| (1.6)
Donde la carga neta superficial viene dada por:
g, =q(Aa-oH;|-|a-07)) (1.7)

De estas expresiones se obtiene, después de algunas simplificaciones, la
ecuacién que establece la relacion entre el potencial de la interfase Oxido-

electrolito y el pH de la solucion [1, 8, 9]:

2.303 pH o~ pH)= %, +sinh‘1£

= (1.8)

¥, 1
KT B

Donde pH,,. es el pH en el punto en el que la carga neta debida a los centros

activos de la superficie es nula:

Ka
pH pzc = |Og K (2.9)

Y B es una constante que depende de la capacidad de reaccion de los centros

activos del oxido:
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_ 29°Ng(K,K, )2
KTC,, (1.10)

B

Siendo la densidad de los centros activos (Ns), una caracteristica de cada

material y Cp, la capacidad asociada a la doble capa eléctrica de la interfase.

Aparte de pH,, B es el Gnico parametro que determina la relacion entre Y, y el

pH. De esta forma, tenemos dos regiones para la curva , vs pH.

para valores de (3 pequefios:

B << ¥ (1.11)

Se obtiene la siguiente expresion [1, 8, 9]:

ay, qQy, 1
KT pal KT B (1.12)

2304 pH . - pH) =

Siendo en este caso la respuesta del ISFET no lineal con el pH.

Para valores de 3 elevados:

a¥, 1.13
B >> == (1.13)

Se tiene la siguiente expresion [1, 8, 9]:

w, =2303K_P

q f+1

(pH o ~ PH ) (1.14)
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De estas ecuaciones se aprecia la importante influencia que ejerce la reactividad
de la superficie (K, y Kp) y la densidad de centros activos (Ns) en la sensibilidad
del ISFET. Para valores bajos de [3 la respuesta sera no-lineal y poco sensible al
pH, especialmente alrededor del pH,,.; mientras que para valores elevados de 3

la respuesta sera lineal con el pH.

1.2.3. Teoria de los centros activos extendida.

Interfase
DIELECTRICO r/a ELECTROLITO
I
Si OH} -
I
I
Si OH
I
I
Si 0~ Na'
I
I
51 O
I
I
Si OH; c1-
I
I
Si OH
I
I
Si Q- Na
I
I

Fig. 1.5. Representacion de los grupos hidroxilos en la interfase dieléctrico-electrolito incluyendo la

absorcion de los iones Na*y Cl ™.
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La teoria de los centros activos fue extendida con el proposito de incluir

situaciones con otros iones en la solucion ademas del hidrégeno. Tomando al
NaCl como un ejemplo tipico de electrolito soporte, se tienen las siguientes

expresiones de equilibrio [8, 9]:
SO -Na' (" - SO + Nag (1.15)

SOH; -Cl~ LB - SOH; +CI; (1.16)

Donde las constantes de equilibrio vienen dadas por:

_ SiO‘J[Na*J
KNa* —{m (2.17)

_|son; o
@ |9OH; -l |

(1.18)

En la grafica 1.5 se presenta la estructura de la interfase dieléctrico-electrolito

segun la teoria de los centros activos extendida.

En el caso del nitruro de silicio, se tienen grupos hidroxilos y grupos aminos,
como intercambiadores de carga. En este caso también se manifiestan las
reacciones quimicas ya observadas donde interviene el grupo hidroxilo. Ademas,
debido a la presencia del grupo amino en la interfase, ocurre una tercera

reaccion quimica. Esta reaccidn se puede expresar de la siguiente manera [1, 8]:

S-NH; <[> S-NH,+H{ (1.19)
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S - NH, [[H?

= ]

(1.20)

Donde K, es la constante de equilibrio de la reaccion quimica.

La densidad superficial del grupo amino (N;) se expresa de la siguiente manera

[1, 8]:

N, =[S = NH,] +|S - NH; | (1.22)

1.2.4. Variables que afectan el comportamiento del ISFET.

Para entender bien el funcionamiento del ISFET es importante conocer las
variables que afectan su comportamiento.

1.2.4.1. Temperatura.

La dependencia térmica de los ISFETs puede ser explicada en términos de la
teoria estandar del MOSFET vy la teoria de los centros activos (site — binding
theory), junto con la caracteristica pH — temperatura del electrolito. Los factores
mas afectados por la temperatura en MOSFETSs e ISFETs son el voltaje umbral y

la movilidad de los portadores en el canal de los transistores [7, 9].

La movilidad es la funcion inversa de la temperatura absoluta (T) [7]:
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300]"
(1.22)

p(T) = (300K ) =—
T
Donde el factor n depende de la concentracion de impurezas y su valor esti

entre 1.0y 1.5.

La dependencia térmica en el voltaje umbral se observa principalmente en el

potencial Fermi @: [1, 7]:
(2.23)

Donde Nsug es el dopaje en el sustrato, k es la constante de Boltzmann, q es la
magnitud de la carga eléctrica (1.6*10™ C) y n, es la concentracion de

portadores de un semiconductor intrinseco.

De acuerdo a la teoria de centros activos y a la caracteristica pH — temperatura
del electrolito, la influencia térmica se ve reflejada en la expresién de sensibilidad

al pH del ISFET [1, 2, 7]:

% = —2.3k—Ta (1.24)
opH q

Donde O es un pardmetro de sensibilidad, el cual también es dependiente de la

temperatura.

A continuacion se presentan algunas alternativas desarrolladas para eliminar la

dependencia térmica de los ISFETSs [1]:
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Utllizar una instrumentacion que polarice al sensor con una corriente de drenador
térmicamente estable. Este valor debe estar bien determinado, lo que sélo es

posible por via experimental, caracterizando individualmente cada ISFET.

Inyectar una sefal de alta frecuencia en el sustrato del dispositivo
semiconductor. Mediante el procesamiento de sefiales se puede separar la

respuesta quimica de la respuesta térmica.

Emplear alguna técnica de compensacion. Por ejemplo, el uso de un par ISFET
— REFET en conjunto con un circuito de medida diferencial atenda eficazmente
el efecto de la temperatura en el funcionamiento del ISFET. Otra posibilidad es la
implementacién de una compensacion numeérica, afadiendo un sensor de
temperatura junto al ISFET. Al medir el pH se mide también la temperatura y en
dependencia de la magnitud de esta ultima variable se realiza una correccién a
la sefial de pH. La correccién solo puede realizarse si somos capaces, por via
empirica, de modelar el comportamiento del ISFET con la temperatura. Este
modelo matematico se puede almacenar en una memoria EPROM asociada a la
instrumentacion del ISFET o puede servir de guia para el disefio de un circuito

electrénico de compensacion térmica.

1.2.4.2. Electrodo de Referencia.

En los inicios del ISFET se creia que bajo ciertas condiciones, éste podria medir

con éxito la actividad ionica sin la necesidad de introducir un electrodo de

referencia en la solucién [1, 7, 9]. Sin embargo esta primera idea fue discutida

por quimicos, fisicos y electrénicos.
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Los quimicos que usan electrodos sensibles a iones, tales como los electrodos
de vidrio o los electrodos de alambre cubierto, miden el potencial interfacial a
través de la interfase membrana — liquido. Y es claro que dicha diferencia de
potencial solo puede ser medida via dos contactos eléctricos; por eso, es
necesario que un electrodo de referencia establezca contacto eléctrico con la
solucién. Para los quimicos, los cuales miran al ISFET como un electrodo
selectivo a iones, queda bien establecida la premisa de utilizar un electrodo de

referencia para realizar las medidas con un ISFET [1, 9].

Los fisicos de estado sélido y electrénicos plantearon que para utilizar el ISFET
no era necesario un electrodo de referencia, debido a que la sensibilidad del
dispositivo era provocada por las cargas interfaciales y no por el potencial
generado en la interfaz dieléctrico — electrolito. Esto fue propuesto para ISFETs
con puertas de 6xido de silicio donde, después de la hidratacion del oxido, esta
capa actuaba como un conductor i6nico selectivo estableciendo un equilibrio
termodindmico con el sustrato de silicio. Posteriormente fue descubierto que el
diéxido de silicio no es el mejor material para servir de intermediario entre el
silicio y una solucién acuosa, porque no es el buen conductor i6nico necesario
para el funcionamiento de los electrodos selectivos a iones, ni el buen aislante
requerido para la utilizacién de un dispositivo FET. Este hecho obligd a depositar
una capa aislante adicional en la puerta del sensor, como por ejemplo el nitruro
de silicio, la alimina o el éxido de tantalo. La adicion de esta capa aislante
uniformizo los conceptos en los investigadores acerca del principio de operacion
del ISFET, quedando bien establecida la idea de la variacién del potencial
superficial entre el dieléctrico y el electrolito como causa de la sensibilidad del
dispositivo. Para medir este potencial superficial entre el dieléctrico y el
electrolito se necesita un electrodo de referencia que cierre el circuito por la

solucion [1, 9].
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El electrodo que usualmente se utiliza para trabajar con los ISFETs es el
electrodo de referencia Ag/AgCl. El estandar electrodo Ag/AgCI consta de tres
fases: un alambre de plata que provee un contacto para el voltaje aplicado, una
capa solida de cloruro de plata y una solucion liquida con una gran
concentracion de KCI constante, la cual incrementa la resistencia del electrodo.
KCI mantiene la concentracion de Cl constante, debido a que el electrodo es
sensible al Cl. Por lo anterior, la interaccion se lleva a cabo en la interfaz KCI —
solucién y no directamente en la interfaz electrodo — solucion. Sin embargo, este
tipo de electrodo es dificil de miniaturizar. En el caso de soluciones biolégicas,
como CSF, se puede usar un seudo-electrodo de referencia. Este se basa en el
mismo proceso de fabricaciéon de un electrodo de referencia comun pero
excluyendo la fase liquida; usando el hecho que los fluidos biolégicos tienen

relativamente una gran concentracion constante de iones de cloruro [7].

Una técnica alternativa es el uso de dos ISFETs (con distintas sensibilidades
guimicas) operando en modo diferencial con un cuasi-electrodo de referencia,
ésta configuracion se muestra en la figura 1.6. Esta técnica permite una facil
integracion “on-chip” de ambos sensores y del electrodo de referencia. Si bien el
potencial de la interfaz electrodo — solucién varia con la composicién de la
solucion, el circuito de medicion diferencial rechaza la variacion del potencial de
la interfaz como una sefial de modo-comun. Esta estructura tiene la ventaja
adicional de reducir las interferencias externas que afectan a ambos ISFETs

(como por ejemplo luz y temperatura) [7].
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Signal ISFET REFET Signal
Conditioner g % Conditioner
Vout 1 2 Vout
1 . - 2

Fig. 1.6. Configuracion diferencial ISFET/REFET con cuasi-electrodo de referencia [7].

1.2.4.3. Deriva Temporal.

La deriva temporal del ISFET se puede asociar a una variacion “espontanea” y
sin seguir una ley bien definida de la respuesta del sensor (voltaje umbral del
ISFET) en el tiempo. El adjetivo espontanea se utiliza para denotar que a pesar
de mantener constantes las variables del experimento (pH, temperatura,
iluminacion y conductividad) la sefial eléctrica de salida presenta una
determinada variacion. Es decir, la deriva es una variacién no controlada de la

sefial en el tiempo y su causa aun no es conocida en detalle [1].

La deriva que ocurre en la puerta del ISFET es probablemente debido a la
formacion de una delgada capa de gel sobre la superficie de la puerta. Esta capa
provoca interferencias en las reacciones quimicas que ocurren en la interfaz,
donde participan los grupos intercambiadores de carga. Hay un periodo inicial de
deriva, el cual puede durar varias horas (tipicamente 8 horas para el SiO, y 2
horas para el SisN,), seguido por un periodo de estabilizacion donde la deriva se
reduce y se vuelve lineal. Los efectos producidos por la deriva pueden ser

eliminados efectivamente con el uso de ciertas técnicas tales como analisis de
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inyeccion de flujo (flow-injection analysis) o analisis alterno de analitos (analyte-

chopping analysis) [9].

1.2.4.4. Resistencias parasitas de fuente y drenador.

Los ISFETSs con frecuencia incorporan resistencias internas de fuente y drenador
relativamente grandes. Esto es resultado de problemas en el encapsulado,
debido a que los contactos eléctricos estan lejos del area de la puerta del
sensor. Como consecuencia de lo anterior se forman difusiones de fuente y
drenador con un largo de varios milimetros [9]. Una posibilidad para disminuir el
valor de estas resistencias es realizar difusiones profundas y altamente dopadas
[1]. La figura 1.7 muestra la representacion del ISFET considerando las

resistencias de fuente (Rs) y drenador (Rp).

Vb
R
Ve P
D
Rs
Vss

Fig. 1.7. Representacion del ISFET considerando las resistencias de fuente y drenador.

Después de aplicar la ley de kirchhoff de voltaje y la ley de Ohm se tienen las

siguientes expresiones [1]:

Vopss =Vos +1os * (Rs +Ry) (1.25)
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Vess =Ves +1ps* Rs (1.26)

Donde Vps es el voltaje drenador-fuente, Vgs es el voltaje puerta-fuente e Ips es
la corriente de drenador. Conociendo estas expresiones se pueden identificar

gue variaciones sufrira la Ips.

1.2.4.5. lluminacion.

Los ISFETs al igual que la mayoria de semiconductores presentan un grado de
sensibilidad optica [9]. Lo anterior es debido a que la solucién electrolitica
permite el paso de fotones al sustrato del semiconductor. En la mayoria de
aplicaciones précticas la iluminacion no presenta un problema serio, sin embargo

no debe ser menospreciado.

En la practica cuando una falla en el encapsulado ocurre y se forma una via de
escape para la corriente entre la solucion y el sensor, la corriente resultante
usualmente es muy sensible a la luz. Como consecuencia, el ISFET exhibe una

gran sensibilidad 6ptica [9].

Realizar medidas en condiciones de oscuridad o de iluminacion constante puede
ser una manera de evitar la influencia de la luz sobre el sensor aunque esta
solucion no siempre es factible. También se puede modificar la puerta del ISFET
afiadiendo un filtro optico que no altere la sensibilidad quimica y que impida la
llegada de los fotones al semiconductor. No existen filtros que atenten todo el

espectro de longitudes de onda de las radiaciones luminosas, pero se puede
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tratar de conocer las longitudes de onda que mas afectan el funcionamiento del

ISFET y optimizar el disefio del filtro[1].

1.2.4.6. Efecto de cuerpo.

El voltaje umbral del FET en tecnologia CMOS es expresado como [1, 7]:

V.

TH

_ Q
=Veg ‘C—B+2¢F (1.27)

OX

Donde Vgz es el voltaje de banda plana, Cox es la capacidad del 6xido, Qg es la
densidad de carga por unidad de area en la zona del semiconductor cercana a la
interfaz y @: es el potencial de Fermi. En el caso del ISFET se asume que Vgg €s
sensible al cambio del pH, también se asume que Qg, @y Cox SOn constantes y

no influenciados por el cambio de pH.

Sin embargo, el voltaje umbral (V1) no es constante con respecto a la diferencia
de voltaje sustrato-fuente (Vas). Cuando Vgs no es 0, la expresion para el voltaje

umbral es modificado para incorporar Vgs como sigue [1, 7]:

\/2K sgoqNA(Z(pF + NBSD
Cox

Vi, =V +2¢ + (1.28)

Donde Ks es la constante dieléctrica del semiconductor, €5 es la permitividad del
vacio y N es la concentracion de impurezas aceptoras en el semiconductor.

Esta expresion es critica, debido a la influencia de Vgs en el valor de Vi en
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implementaciones on-chip de ISFETs de canal n. Si el valor de Vgs consigue
llegar a un valor diferente de cero causa un cambio en Vi, el cual no es

producido debido al cambio del nivel de pH.

El error que ocurre debido al efecto de cuerpo es significativo, depende de la
tecnologia de fabricacion y el punto de operacion. El voltaje umbral puede variar

mas de la mitad de su valor original [7].

1.2.4.7. Ruido 1/f.

Como el ISFET es basicamente un MOS, las fuentes de ruido para el ISFET son
similares al del MOSFET. En el caso de mediciones clinicas de fluidos
bioldgicos, las fluctuaciones de los valores del pH son relativamente lentas y un
unico sensor ISFET opera a frecuencias que no exceden varios Hertz. Por lo

anterior, el principal ruido que limita el funcionamiento del ISFET es el ruido 1/f

[71.

El fendmeno del ruido 1/f es producido debido a las fluctuaciones aleatorias del
namero de portadores en el canal. Las fluctuaciones se producen porgque los
portadores son capturados y liberados por trampas ubicadas cerca de la interfaz

silicio-dioxido de silicio.

La medida de la corriente de drenador del ISFET muestra una buena
concordancia con el ruido 1/f cuando este se puede expresar en la region de

saturacion de la siguiente manera [7]:

Kel
Sy (f)= ﬁ (1.29)
ox
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Donde Sy es densidad espectral del ruido en la corriente de drenador y Kr es

una cantidad dependiente del proceso de fabricacion.

De acuerdo a la expresion anterior el ruido 1/f puede ser minimizado
controlando la frecuencia de operacion del sensor. El desarrollo de interfaces
que realicen el sobremuestreo de la sefial a frecuencias mas altas que las

fluctuaciones bésicas de pH, permitirdn la reduccion del ruido 1/f.

1.3. Expresiones mateméticas del ISFET.

Las expresiones para la corriente de drenador del MOSFET en la regiéon no

saturada y la region de saturacion son respectivamente las siguientes [1, 2]:

W 1
I ps = Could m (VGS —Viy )VDS _Evrfs (1.30)
W
los = Coxluz (VGS Vo, )2 (1.31)

Donde:

V1 es el voltaje umbral.

Cox €s la capacidad en el 6xido por unidad de area.
W es el ancho del canal.

L es el largo del canal.

U es la movilidad de los electrones en el canal.
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En el caso del ISFET las expresiones tanto para la corriente de drenador en la
region no saturada como para la region de saturacion son respectivamente las

siguientes [1,2]:

W 1
I ps =Cyq :UTI:(VGS —Viy )VDS _EV[?S:| (1.32)
W
los = efluZ (VGS —Vi )2 (1.33)

Siendo C la capacitancia efectiva por unidad de area, cuya expresion viene

dada por:

(1.34)

2 (1.35)

Donde:

Cw es la capacitancia de la capa inorgénica.

Kox €S la constante dieléctrica del 6xido.

Kwu es la constante dieléctrica de la capa de membrana inorganica.
tox €S espesor de la capa de éxido.

tw es el espesor de la capa de membrana inorganica.

€, €s la permitividad del vacio.
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Otra expresion importante del MOSFET es la del voltaje umbral [1,2]:

_¢M _¢S _Qox+Q$+QB _|_2¢f
q Cox

(1.36)

Siendo:

@y, el trabajo de extraccion del metal.

dg; el trabajo de extraccion del semiconductor (Silicio).

Qox la carga acumulada en el 6xido.

Qss la carga acumulada en la interfaz 6xido-semiconductor.

Qg la densidad de carga por unidad de area en la zona del semiconductor
cercana a la interfaz.

@ el potencial de valor constante, cuyo valor depende de la concentracion de
impurezas en el semiconductor y da una idea de la separacion del nivel de Fermi

del semiconductor con el nivel de Fermi intrinseco.

@ =—U; (1.37)

Donde:
T es la temperatura del semiconductor, en grados Kelvin.
K es constante de Boltzman (8.62*10-5 eV/K).

Us es el pardmetro de dopamiento del semiconductor.

En el caso del ISFET, la sustitucion del metal por un electrolito produce la
alteracion del primer término del miembro derecho; ademas, la necesidad de
utilizar un electrodo de referencia para realizar el contacto eléctrico con el

electrolito nos obliga a no olvidar la contribucion de potencial de este electrodo.
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También debemos tomar en consideracion los efectos del potencial generado en
la interfase electrolito — dieléctrico. Debido a lo anterior, la expresion del voltaje

umbral es la siguiente [1,2]:

Sol _&_QOX+Q$+QB +2¢
t

V., =E . -4+
T o WX q C

(1.38)

0oX

Los términos no conocidos tienen el siguiente significado:

E.ef €s la caida de potencial en el electrodo de referencia.

Y es el potencial superficial en la interfaz dieléctrico — electrolito, el cual es
dependiente de la concentracion de iones H* (pH) de la solucién.

x** es el potencial dipolar de la superficie en la interfaz dieléctrico — electrolito.

Un ISFET puede ser tratado como un MOSFET y conectarse a un trazador de
curvas con el electrodo de referencia conectado al Vgs, las curvas Ips VS Vps
pueden ser obtenidas como funcién de Vs como es usualmente hecho con los
MOSFETSs (figura 1.8). Sin embargo, con el electrodo de referencia conectado a
la fuente (Vgs = 0) curvas similares pueden conseguirse cambiando el pH (¢ =

f{pH})de la solucion [2] (figura 1.9).

Se aprecia en la figura 1.8 que las curvas coinciden con las curvas tipicas que se
obtienen para un MOSFET, lo cual era de esperar debido a todo lo expuesto en

el presente capitulo.

Por otro lado, las curvas que se observan en la figura 1.9 pueden ser explicadas

con la ayuda de las ecuaciones 1.32 y 1.33. Al revisar estas ecuaciones se

observa que la expresion (Vg5 —V5,) es la responsable de la variacion de las

Tesis publicada con autorizacion del autor

SOME RIGHTS RESERVED Algunos Derechos Reservados. No olvide citar esta tesis

PONTIFICIA
UNIVERSIDAD

CATOLICA
DEL PERU




PONTIFICIA

TESIS PUCP " UNIVERSIDAD

CATOLICA
DEL PERU

curvas y como Vgs Se mantiene constante, se concluye que la variacion del Vry

con el pH de la solucion constituye la causa de las modificaciones de la Ips.

ISFET
pH=2

120 :
80 ; o L‘-E...__
=

p—

M

_E

lg (HA)

19

40 & _ 04
.{: — {:}_5 M
o] !
0 0a 038 1.2 16

— Vg (V)

Fig. 1.8. Ips vs Vps de un ISFET con Vgs como parametro [2].
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Fig. 1.9. Ips vs Vps de un ISFET con pH como parametro [2].
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Teniendo en cuenta todo lo presentado en este capitulo, es posible representar
al MOSFET vy al ISFET utilizando el mismo circuito electronico para ambos. Este

circuito puede ser apreciado en la figura 1.10.

G
_| Ids Vds

Fig. 1.10. Modelo de circuito Electrénico del MOSFET e ISFET.
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Capitulo 2
Circuitos electronicos asociados al

ISFET.
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2.1. Instrumentacion asociada al ISFET.

Para obtener una sefial de medicion, el ISFET tiene que ser asociado a un
circuito analdgico que sirva como interfaz. Los dispositivos con los que se
relaciona al ISFET normalmente son: amplificadores operacionales, fuentes de
corriente y MOSFETS; los cuales son combinados en diversos circuitos con
realimentacion, manteniendo la corriente de drenador del ISFET constante y/o el

voltaje drenador-fuente del ISFET constante.

2.1.1. Convertidor de corriente a voltaje.

El circuito que se muestra en la figura 2.1 es util para medir la corriente de

drenador (Ips) [11].

Vg
Ves
—— o
¢||—— B
oy o

Fig. 2.1. Convertidor corriente — voltaje.

G es la puerta, D es el drenador, S es la fuente, B es el sustrato, ER es el

electrodo de referencia, Vgs es el voltaje puerta-fuente y Vps es el voltaje
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drenador-fuente. La corriente que se desplaza a través de la resistencia R;

genera un voltaje de salida (Vo). La ecuacion para V. €s la siguiente:

Vout = _l DS * Rl (21)

2.1.2. Amplificador con realimentacién negativa al electrodo de referencia.

En la figura 2.2 se muestra un circuito con realimentacion negativa al electrodo
de referencia [7, 9]. Debido a que las mediciones son potenciométricas, se

mantienen constantes la Ips y 1a Vps.

Yout

Fig. 2.2. Amplificador con realimentacion negativa al electrodo de referencia.

La precision del sistema mejora con el crecimiento de la ganancia A del

amplificador, debido a que la amplificacion es:

v, _ A
oy, 1+A

(2.2)
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El sistema es muy util para experimentos con el ISFET hechos en laboratorio; sin
embargo, tiene dificultades cuando se usan simultaneamente mas de un ISFET

debido a que sblo se utiliza un electrodo de referencia [7,9].
En la figura 2.3 se observa un circuito que utiliza una resistencia en

configuracion pull-up para un n-ISFET, de esta forma se mantiene constante el

voltaje sustrato-fuente (|[Vgs| = 0 [7]).

|=

A Vout

Fig. 2.3. Amplificador con realimentacion negativa con resistencia en configuracion pull-up.

2.1.3. Circuito con realimentacion a la fuente.

NN

[P
IIIIIIIII

Yout

|
# |]|

ER ISFET

W@

=

Fig. 2.4. Circuito con realimentacion a la fuente.
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La figura 2.4 muestra un circuito con realimentacion a la fuente [7, 9]. En este
circuito una fuente de corriente (I3) mantiene constante la Ips resultando un
voltaje de fuente (Vs), para esto el voltaje de la puerta (Vg) y el voltaje de

drenador (Vp) deben mantenerse constantes.

La precision del sistema depende principalmente del valor de la resistencia de la
corriente diferencial de fuente (Rcs), lo cual puede ser apreciado en la siguiente

expresion [7, 9]:

de, - dVps
1+ 1 i i o
ResOm g4 Res

O

Donde g, es la transconductancia y g4 es la conductancia del drenador.

El circuito no es adecuado para implementaciones discretas, ya que la gran

impedancia de las conexiones eléctricas causa una caida de sefial y ruido. Un

problema adicional es el “efecto de cuerpo” en el ISFET [7].

2.1.4. Amplificador diferencial ISFET/MOSFET.

En la figura 2.5 se puede apreciar un circuito amplificador conformado por un

ISFET, un MOSFET, un amplificador operacional y una fuente de corriente (lg)

con realimentacion de la sefal de salida (voltaje) a la entrada del MOSFET. Este

concepto es conocido como realimentacion indirecta (indirect feedback) [7, 9].

La amplificacién del circuito esta dado por la expresion:
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AV A
= (2.4)
oy, A+l
B 'R
—— v
& :E: E +A Yout
ER  nISFET |
' MOSFET
w7
Ia

Fig. 2.5. Amplificador diferencial ISFET/MOSFET.

Los cambios inducidos por la temperatura en la corriente de drenador tanto para
el ISFET como para el MOSFET son eliminados por la etapa de entrada
diferencial, debido a que es una sefial en modo comun. Finalmente obtenemos

un voltaje de salida térmicamente estable [9].

2.1.5. Seguidor de fuente y drenador.

En la figura 2.6 se aprecia un sistema seguidor de fuente y drenador. Este
sistema esta conformado por un amplificador de instrumentacidén (A1, A; ¥ As),
una fuente de alimentacion con una fuente de corriente, un voltaje de referencia

ajustable (V) y un amplificador operacional (A4) [7, 9].
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AMPLIFICADOR DE INSTRUMENTACICN

NN
NN
=]
—1
LT
z

[p]
9

IR nISFET

Fig. 2.6. Sistema seguidor de fuente y drenador.

Como la resistencia de entrada de los amplificadores operacionales es elevada,
toda la corriente I; circula por la resistencia R;. Asi mismo, la diferencia de
potencial entre las entradas de los amplificadores operacionales A; y A; es nula.

De lo anterior se concluye que la expresion para el Vps es la siguiente:

VDS B IlR.I. (25)

La corriente Ips se mantiene constante y el cambio del voltaje umbral (V1) es

amplificado hacia la salida a través de la resistencia Re por la relacion:

R
AV, = AV, ?6 (2.6)

2

Las conexiones para fuente y drenador del ISFET son simétricas y de muy baja

resistencia debido a la realimentacién interna de los amplificadores A; y A, lo
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cual hace que este sistema sea atractivo para implementaciones discretas donde

son usados cables largos [7, 9].

2.1.6. Circuito de corrientes constantes.

En la figura 2.7 se muestra un circuito que trabaja con dos fuentes de corriente
(I, e 1) y dos amplificadores operacionales [7, 12]. Este circuito se basa en el
mismo principio que el sistema seguidor de fuente y drenador, y es una
interesante alternativa para la integracion de circuitos discretos o circuitos

monoliticos con p-ISFETSs.

I
-
+ 2 0
¢||== RI|  vas
— s l
i A & o
FR  nISFET - V:ut
' v

Fig. 2.7. Circuito de corrientes constantes.

La corriente |; produce un voltaje en la resistencia Ri; el seguidor de voltaje
refleja este voltaje hacia los terminales fuente y drenador del ISFET, entonces

Vs = 11*R;. La corriente de drenador se mantiene constante debido a I,, el ISFET
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trabaja en la region lineal y el voltaje de salida (V,) es calculado por la siguiente

expresion:

, LR
V,, =V, (ISFET) - —2— -1
out TH( ) ,8|1R1 2 (2.7)

2.1.7. Circuito con realimentacion para sistemas discretos.

En la figura 2.8 se observa un circuito con realimentacién, el cual se utiliza para

pruebas con sistemas discretos [7].

B2 A n-Vout

R2 A p-Yout

Fig. 2.8. Circuito con realimentacion para sistemas discretos.

Tesis publicada con autorizaciéon del autor

SOME RIGHTS RESERVED Algunos Derechos Reservados. No olvide citar esta tesis




1ENE3%
_T_ = ¢ | PONTIFICIA
[nl
™
—

TESIS PUCP g:_:_\gsﬁg?m

DEL PERU

Las siguientes expresiones describen el funcionamiento del circuito:

I — Vref
DS Rl + R2

(2.8)

Vot =Vps =Ves(pH) (2.9)

Este sistema permite medir simultdneamente n-ISFETs y p-ISFETS,
manteniendo constante la corriente de drenador. Cada cambio en Vy debido a
una modificacién del pH resulta en un cambio de Ips, lo cual causa un incremento

de V.

El “efecto de cuerpo” tiene que ser considerado cuando se utiliza esta
configuracion en microsistemas monoliticos CMOS. En ISFETs de canal n, la
sefial de realimentacion que regresa a la fuente causa que |Vgs| > 0. Lo anterior
produce un incremento en Vry, el cual no se debe a una modificacion del pH. El
problema puede ser resuelto usando un circuito con realimentacion indirecta,
donde la sefial de salida llega a la fuente de un PMOS, con lo cual se consigue

mantener [Vgs| = 0 [7]. En la figura 2.9 se muestra dicho circuito.

>

—— h

G .—.:: B Bl ) ".ﬁ. 1-Yout
= H

IR wiSFET g

I p-MOS

Fig. 2.9. Circuito con realimentacion indirecta para implementaciones CMOS.
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2.1.8. Circuito “Readout” sin realimentacion.

En la figura 2.10 se muestra un circuito que no presenta efecto de cuerpo y

mantiene constante el Vpgs [7].

—— L
G —':'— B Vout
ER n-ISFET V=
L4
Vref

Fig. 2.10. Circuito “Readout” sin realimentacién.

El sensor opera en modo saturacién y las expresiones para la corriente y voltaje

de salida son las siguientes:

V., =Vos =1 osR (2.10)

out

q: W
lps = EILCef T[VGS Vo, (pH )]2 (2.11)

2.1.9. Circuitos multiplexores.

La figura 2.11. presenta un circuito multiplexor en donde cada ISFET tiene su
propio amplificador y cuyas salidas son multiplexadas [9]. Este circuito es util
cuando se utilizan ISFETs sensibles a un tipo particular de i6n, como son H’,

Na*, K" o Ca?.
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Fig. 2.11 Circuito multiplexor formado por varios amplificadores.

En la figura 2.12. se observa un circuito multiplexor en donde los diferentes
ISFETs son conectados secuencialmente a un solo amplificador, produciéndose
de esta manera la multiplexion [9]. Este circuito es util en caso se requiera
examinar un gran numero de ISFETs, los cuales pueden ser conectados

secuencialmente a un sistema que registre sus parametros.
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Fig. 2.12. Circuito multiplexor formado por un solo amplificador.
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Capitulo 3
Obtencion de resultados de los

parametros del ISFET.
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3.1. Simulacion del ISFET.

Spice (simulation program with integrated circuits emphasis) ha sido utilizado
ampliamente en el modelado y simulacion del ISFET, asi como para sistemas
basados en el ISFET [13-19]. En el presente trabajo se utilizd el programa

OrCAD PSpice para todas las simulaciones realizadas.

3.1.1. Modelos utilizados para la simulacion del ISFET.

En la literatura, Martinoia y su equipo proponen dos modelos para el ISFET: el
modelo “built-in” y el macromodelo [13, 15, 16, 17]. EI modelo “built-in” es un
modelo fisico-quimico sofisticado que caracteriza completamente el
comportamiento del ISFET; sin embargo, para el desarrollo de este modelo se
necesita la disponibilidad del programa fuente y un profundo conocimiento de la
estructura del codigo[13]. El macromodelo es un modelo menos preciso que el
modelo “built-in”; sin embargo, es mas general asi como mas amigable con el
usuario y puede ser implementado en las versiones mas comerciales de SPICE,
como son el HSpice y PSpice [13, 17]. En el presente trabajo se utiliz6 el
macromodelo para la simulacién del ISFET. A continuacion se desarrolla una

explicacion del macromodelo [17].

3.1.2. Macromodelo.

Para el desarrollo de este modelo hay que considerar que el ISFET esta

conformado por dos etapas separadas: la etapa electronica (MOSFET) y la etapa

electroquimica (interfase electrolito-dieléctrico).
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Esta primera idea contradice la condicion de neutralidad de carga de la

estructura del ISFET, el cual esta dado por [16, 17]:

o,to,+0,=0 (3.1)

Donde o,, 04 Y Os son la densidad de carga en la interfase electrolito-dieléctrico,
en la capa de difusién y en el semiconductor respectivamente. Por otro lado, si
se considera o5 constante con respecto al pH y si se asume que es mucho mas
pequefio que o, y 04 [13, 17, 20], la condicion de neutralidad de carga se reduce
a:

o,+o0, =0 (3.2)

Debido a lo anterior, se puede considerar que la etapa electronica esta separada

de la etapa electroquimica.

Las siguientes expresiones son extraidas de la teoria de centros activos y de la

teoria de la doble capa [8, 10, 13, 14, 15, 17].

04 = +/8&,KTC,, Sinh (ZTWJ = a sinh [ Z\j" J (3.3)

T T

H,fexp{—z%’j—KAKB HZ ex —¢e°]
Vo v,
g, =aNy +0Ny;
Hzexp{—2%°j+K HZeX{—%j+K K HZ ex —%J+K
b A" 'b A' B b N
V. V. Vo
0, =0aN f,(#e. pH )+ aN  f,(#e, PH ) (3.4)
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Donde ¢, es la permitividad del electrolito, ¢,k €s la concentracidén de iones en el
electrolito, Ng; es la densidad de superficie del silanol, N,; es la densidad de
superficie del amine, Ka, Kg, Ky son constantes de disociacion, H, es la
concentracién de protones en el electrolito, ¢, es el potencial de la interfase
electrolito-dieléctrico, ¢4 €s el potencial a traves de la capa de difusion (capa

Gouy-Chapman), V¢ = kT/qg es el voltaje térmico.

En la figura 3.1 se presenta el circuito electrénico equivalente del ISFET segun el

macromodelo.

+ Eref - CGouy C:Helm
38
bga S
«—> bd >
< g >
OHP

Fig. 3.1. Circuito electronico equivalente del ISFET [13, 17].

Los condensadores en serie Cyoy (capa de difusion Gouy-Chapman) y Cpem
(capa Helmholtz) son sustituidos por un condensador equivalente C. La

expresion para Ceq es la siguiente [13, 17]:

Ceon C
C — Gouy ~ Helm (35)
+ CHelm

Gouy
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La ecuacion que relaciona o4 con ¢, €s la que sigue [13, 17]:

0y ==0, ==Cy P (3.6)

El condensador Helmholtz esta dado por la siguiente expresion [13, 14, 17]:

Enwp€
Crun = IHP € OHP WL (37)
Eonpdip + E1pdopp

Donde W es el ancho del canal del ISFET, L es el largo del canal del ISFET , gp
es la permitividad interna de la superficie Helmholtz, eonp €s la permitividad
externa de la superficie Helmholtz, dnp es la distancia entre dieléctrico e iones

no hidratados y doxp €s la distancia entre dieléctrico e iones hidratados.

La expresion del condensador Gouy-Chapman es la siguiente [13, 17]:

T

00 0 . P
., ST /8¢, kTc, .. sinh| —2
Gouy aa_gd a¢gd |: w bulk [2\/ J:|

= /8¢, KTCpyi (3.8)

Gouy 2\/
T

Finalmente obtenemos la siguiente expresion para el ¢, [13, 17]:

P = [Nsil fa(¢eo’ pH)+ N e fb(¢eo! pH )] (3.9)

a
Ceq
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En la expresion anterior se observa que ¢, depende del pH y del mismo ¢.,. La
etapa electronica es modelada utilizando uno de los modelos disponibles del

MOSFET .

En la figura 3.2 se aprecia la representacion del ISFET segun el macromodelo,

también se muestran sus conexiones externas.

R.._..

pH ~—

'\’_||1|I

Fig. 3.2. Representacion del ISFET [17].

Donde R es el electrodo de referencia, D es el drenador, S es la fuente, B es el
sustrato y pH es la conexion para la fuente de pH emulada. La fuente de pH es
una sefial quimica de entrada modelada por una fuente independiente de voltaje
conectada a una resistencia. El macromodelo utiliza este voltaje como la fuente

electroquimica que controla el potencial ¢e,.

3.1.3. Resultados obtenidos en las simulaciones.

El circuito utilizado en las simulaciones es el que se observa en la figura 2.1. Se
considero al nitruro de silicio (SisN;) como membrana inorganica sensible al pH 'y
los pardmetros escogidos para las simulaciones pueden ser apreciados en la
tabla 3.1. Los textos usados como archivos de entrada en las simulaciones se

muestran en los anexos I, II, [l 'y IV.
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Simbolo Nombre Valor Origen

L Longitud de puerta del 10u [m] Fabricante
ISFET

W Ancho de puerta del ISFET | 500u [m] Fabricante

dihp Distancia entre dieléctrico e |0.1n [m] Fabricante
iones no hidratados

dohp Distancia entre dieléctrico e |0.3n [m] Fabricante
iones hidratados

Ka Constante de disociacion 15.8 [mol/1] Tipico
positiva

Kb Constante de disociacion 63.1*10™ [mol/l] Tipico
negativa

Kn Constante de disociacion 1*10™° [mol/I] Tipico
del amine

Nsil Densidad de superficie del | 3*10"® [1/m?] Tipico
silanol

Nnit Densidad de superficie del | 2*10"® [1/m?] Tipico
amine

Cbulk | Concentracion de iones en | 0.1 [I/moles] Tipico
el electrolito

epsihp | Permitividad de la superficie |32 Tipico
interna de Helmholtz

epsohp | Permitividad de la superficie |32 Tipico
externa de Helmholtz

epsw Permitividad del electrolito | 78.5 Tipico

Eabs Potencial del electrodo de 4.7 [V] Tipico
hidrogeno

Erel Potencial del electrodo de 0.2 V] Tipico
referencia (Ag/AgCl)

Phim Trabajo de extraccion del 4.7 [V] Tipico
metal / carga electrénica

Chieo Potencial dipolar de la 3*10° [V] Tipico
superficie en la interfaz
dieléctrico-electrolito

Tabla 3.1. Parametros utilizados en las simulaciones.
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Como resultado de las simulaciones se obtuvieron las curvas tipicas del ISFET
que explican sus caracteristicas eléctricas y electroquimicas, las cuales son

importantes en su proceso de caracterizacion.

Al introducir un valor constante para el pH se pudo tratar al ISFET como un
MOSFET, logrando obtenerse las curvas Ips vs Vps en funcion del Vgs (figura
3.3) y las curvas Ips Vs Vgs en funcidén del Vps (figura 3.4), donde Ips es la
corriente de drenador, Vps es el voltaje drenador-fuente y Vgs es el voltaje
puerta-fuente. Curvas similares se consiguieron al introducir valores constantes
para Vgs Y Vps. En la figura 3.5 se muestran las curvas Ips Vs Vps en funcién del

pH y en la figura 3.6 se muestran las curvas Ips Vs Vgs en funcion del pH.

3,0
pH=2 Vgs=3.0V
2,5
2,0 Vgs=2.5V
g
e 1,5 7 Vgs=2.0V
i
1,0
Vgs=1.5V
0,5 1 Vgs=1.0V
0,0 1 1 1 T T
0,0 0,5 1,0 15 2,0 2,5 3,0
Vds (V)

Fig. 3.3. Ibs vs Vps en funcién del Vgs.
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2,5
pH=2 Vds=1.5V.
2,0
154
<
E
[%)]
h=l
1,0 ~
0,5
0,0 T T T T T
0,0 0,5 1,0 15 2,0 2,5 3,0
Vgs (V)
Fig. 3.4. Ibs vs Ves en funcion del Vps.
0,6
Vgs=1.5V pH=4
0,4 pH=7
<
g
= pH=10
k=
0,2 -
0,0 ‘
0,0 0,5 1,0 15 2,0 2,5 3,0
Vds (V)

Fig. 3.5. Ips vs Vps en funcién del pH.
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1,6

1,2

1,0 1

Ids (mA)
o
o

0,6 -

0,4

0,0
0,0 0,5 1,0 15 2,0 2,5 3,0

Vgs (V)

Fig. 3.6. Ips Vs Vgs en funcion del pH.

3.2. Parte experimental.

Los ensayos de la parte experimental se realizaron en el Laboratorio de Catalisis
y Medio Ambiente, Facultad de Ciencias, Universidad Nacional de Ingenieria y
en el Laboratorio de Quimica Analitica, Seccién Quimica, Facultad de Ciencias e

Ingenieria, Pontificia Universidad Catolica del Pera.

Los ISFETSs (figura 3.7) utilizados en el presente trabajo fueron fabricados en el

Centro Nacional de Microelectrénica de Barcelona, Espafia.

El chip tiene una dimensiéon de 3x3 mm (figura 3.8), la puerta tiene una longitud

del10 um y un ancho de 500 um. El sustrato del ISFET es de silicio del tipo p

dopado con boro de resistividad igual a 40 Qcm. La membrana inorganica
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sensible al pH es una pelicula delgada de nitruro de silicio (SizNy), la cual esta
depositada sobre una pelicula de 6xido de silicio (SiO,). Una cubierta ep6xica
deja Unicamente la superficie del SisN, expuesto al electrolito. El ISFET se

encuentra adosado aun circuito impreso y conectado con pistas de cobre.

Fig. 3.7. Vista completa del ISFET.

Fig. 3.8. Vista del Chip.
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Fig. 3.9. Esquema electronico del circuito utilizado para obtener las curvas caracteristicas del

ISFET.

El circuito que se uso para la obtencién de las curvas caracteristicas del ISFET
esta conformado por un amplificador operacional (OP-07), una resistencia, el
ISFET y el electrodo de referencia (figura 3.9). Este circuito es un convertidor de
corriente a voltaje que tiene un voltaje de salida V. cuya ecuacion es la

siguiente:

Vo = los* R, (3.10)

En los ensayos se utilizé soluciones tampon de pH con diferentes valores que
van desde 2 hasta 12 y un electrodo de referencia comercial de Ag/AgCl. Para
la obtencion de las curvas se empled una tarjeta de adquisicién de datos (DAQ)
de National Instruments modelo PCI-6229 y para el control de la tarjeta se uso
instrumentacion virtual, la cual fue desarrollada en el programa LabVIEW. Los

ensayos se realizaron en condiciones de oscuridad y a temperatura ambiente.
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En la figura 3.10 se presenta el montaje de los elementos utilizados en los

ensayos para la obtencion de las curvas caracteristicas del ISFET.

Cirouito electromico

Convertidor de
corriende a

voliaje

i
{—»| DAQ

= Tarjeta de adquisicidn = =
de datos

“ 7

Computadora Electrodo de referencia =J

[
Sohicidn tampdn | _{‘\— ISFET

Fig. 3.10. Diagrama del montaje utilizado para la obtencién de las curvas caracteristicas del ISFET.

3.2.1.1. Resultados obtenidos al comparar las curvas obtenidas en las

simulaciones y en los ensayos.

Con el proposito de verificar la precision del modelo utilizado en la simulacion del
ISFET, algunas de las curvas obtenidas en los ensayos son comparadas con las
curvas obtenidas como resultado de las simulaciones. Esto se puede apreciar en

las figuras 3.11, 3.12 y 3.13.

Se aprecia que el modelo utlizado en la simulacion del ISFET es lo
suficientemente preciso para predecir el comportamiento de los parametros de
salida del circuito al ser probado en el laboratorio. Por lo tanto, este modelo

puede ser utilizado para simular circuitos asociados al ISFET mas complejos.
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Fig. 3.11. Ips vs Vps en funcion del Ves.
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Fig. 3.12. Ips vs Ves en funcién del Vps.
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Fig. 3.13. Ips vs Vps en funcién del pH.

3.2.1.2. Resultados obtenidos al tratar al ISFET como un MOSFET.

Al mantener constante el pH de la solucién en los ensayos se consiguié las
curvas del ISFET que muestran su caracteristica voltampérica de salida (figuras
3.14, 3.15, 3.16 y 3.17). Estas curvas concuerdan con las curvas tipicas del
MOSFET, lo cual valida la idea de que un ISFET puede ser tratado como un
MOSFET. La idea anterior se fundamenta en todo lo presentado en el primer

capitulo del presente trabajo.
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3.2.1.3. Resultados obtenidos al observar la Influencia

caracteristica de salida del ISFET.

Para observar la influencia del pH en la caracteristica de salida del ISFET se
mantuvo constante el voltaje entre la puerta y la fuente del ISFET, y se vario el
pH del electrolito. De esta manera se logré obtener una curva diferente para
cada valor de pH (figura 3.18), el resultado obtenido ratifica la idea de que el
cambio del voltaje umbral (V) del sensor con el pH de la solucion es la razon
para el cambio de niveles de la Ips. Lo anterior se fundamenta en el hecho de
gque al analizar las ecuaciones 3.11 y 3.12 de la Ips del ISFET [1, 2], se observa
gue el Unico parametro que hace variar a la Ips es el Vry, ya que los demés

pardmetros se mantienen constantes.

W 1
lps =Cq 4 Tl:(VGS —Vi )\/DS _EV58:| (3.11)
W
lps = efluZ(VGS _VTH)2 (3.12)

Otra manera de apreciar la influencia del pH en la caracteristica de salida del
ISFET es mantener constante el voltaje entre el drenador y la fuente, y modificar
el valor del pH de la solucién. En el resultado de este proceso (figura 3.19), se

aprecia que se obtuvo una curva distinta para cada valor de pH.
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Fig. 3.14. Ips vs Vps en funcién del Vgs para un pH=7.
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Fig. 3.15. Ips vs Vps en funcion del Vgs para un pH=10.
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Fig. 3.16. Ips Vs Ves en funcién del Vps para un pH=7.
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Fig. 3.17. Ips vs Vgs en funcién del Vps para un pH=10.
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Fig. 3.18. Ips vs Vps en funcion del pH para un Vgs=3.5V.
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Fig. 3.19. Ips vs Ves en funcién del pH para un Vps=2.5V.

Tesis publicada con autorizaciéon del autor

SOME RIGHTS RESERVED Algunos Derechos Reservados. No olvide citar esta tesis




" PONTIFICIA
TESIS PUCP g:_:_\ésﬁg?\n

DEL PERU

3.2.2. ISFET-metro.

+15\

R1=5K Vis

YVout
v
C I 2= 100uA I

L]
15V

Fig. 3.20. Esquema electrénico del circuito utilizado como ISFET-metro.

El circuito que se muestra en la figura 3.20 esta conformado por dos
amplificadores operacionales (OP-07), dos fuentes de corriente (REF200), dos
fuentes de voltaje, una resistencia, el ISFET y el electrodo de referencia

conectado a tierra, con el cual se cierra el circuito.

Los amplificadores operacionales presentan una impedancia de entrada elevada,
por lo que toda la corriente I; fluye por R;. Ademas se tiene que la diferencia de
potencial en las entradas de los amplificadores operacionales es nula, esto se
debe a que los operacionales estan realimentados negativamente. De lo anterior,

se obtiene la siguiente expresion para el Vps:

Vos =1L * R, (3.13)
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Para obtener medidas correctas se requiere que Ips Yy Vps Se mantengan
constantes, ya que las mediciones son potenciométricas. En el presente trabajo
se utiliz6 fuentes de corriente de 100uA y una resistencia de 5K, con lo cual se

trabajo con valores tipicos de Vps igual a 0.5 voltios e Ips igual a 100uA.

En los ensayos efectuados se emple6 biftalato acido de potasio (KHCgH4O,)
como solucion tampoén, hidréxido de sodio (NaOH) en concentraciones de 0.1M,
un electrodo de referencia comercial de Ag/AgCl y un pH-metro comercial marca
Hanna Instruments. Los ensayos se efectuaron en condiciones de oscuridad y a

temperatura ambiente.

Los ensayos se realizaron de la siguiente manera [21]: En la solucion tampén se
introdujo el ISFET, el electrodo de referencia y un electrodo de pH. El ISFET y el
electrodo de referencia son conectados al ISFET-metro, mientras que el
electrodo de pH es conectado al pH-metro. A la solucién tampdn se le agregaron
pequefios volimenes de NaOH con el propdésito de variar el pH, esta variacion
fue medida por el pH-metro. La variacién de pH en la solucién, generé un voltaje
de salida en el ISFET-metro el cual fue medido con la ayuda de un multimetro

comercial.

En la figura 3.21 se muestra el montaje de los elementos utilizados en los

ensayos con el ISFET-metro.
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Fig. 3.21. Diagrama del montaje utilizado en los ensayos con el ISFET-metro.

3.2.2.1. Resultados obtenidos en los ensayos con el ISFET-metro.

En las figuras 3.22 y 3.23 se presentan los resultados obtenidos en los ensayos

realizados para dos ISFETS.

— *
1300 - Y= 55,2554 X +641,34
R® =0,9993

pH
Fig. 3.22. Vou Vs pH (ISFET1).
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Fig. 3.23. Vout vs pH (ISFET2).
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En las figuras 3.24, 3.25 y 3.26 se aprecia el montaje de los componentes en

laboratorio.
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Fig. 3.24. Montaje en laboratorio (1).

Fig. 3.25. Montaje en laboratorio (2).
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Fig. 3.26. Montaje en laboratorio (3).
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Se ha realizado un estudio del ISFET considerando al MOSFET como dispositivo
original y se han observado las similitudes y diferencias entre ambos
dispositivos. Los resultados obtenidos comprueban que el ISFET merece ser

considerado como un MOSFET.

Los resultados conseguidos en las simulaciones del ISFET muestran
concordancia con los resultados obtenidos en los ensayos en laboratorio, lo cual
demuestra la fiabilidad del modelo utilizado en las simulaciones. Este modelo
puede ser modificado con facilidad para utilizarlo en la simulaciéon de circuitos

mas complejos.

De los ensayos realizados en laboratorio se obtuvieron las curvas del ISFET que
describen sus caracteristicas eléctricas y electroguimicas. Se consiguieron
curvas similares a las de un MOSFET, validando la idea de que el ISFET puede
ser tratado como un MOSFET. También se observé la influencia del pH en la
caracteristica de salida del ISFET y se verificd que el cambio del voltaje umbral
del sensor con el pH de la solucién es la razon para el cambio de niveles de la
corriente de drenador. Por ultimo, para demostrar la validez del ISFET como
dispositivo sensor de pH se trabajé con el ISFET-metro, obteniéndose una
respuesta que confirma la factibilidad de usar al ISFET para el monitoreo de

distintos tipos de electrolitos.

Con el presente aporte se puede avanzar en los trabajos en biosensores
basados en transistores tipo ISFET apuntando a los biosensores de tipo
enzimatico que implican usar los ISFETs y colocar sobre ellos membranas

conteniendo enzimas para medir concentraciones de alguna sustancia.
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Archivo de entrada para la obtencién mediante OrCAD PSpice de las curvas | ds

vs Vs en funcion del V g para un pH=2.

.OPTIONS ITL5=10000 LIMPTS=6000

+itl1=1000

*Descripcion del circuito*

VpH 7 0DC 2
V150DC15

V26 0DC-15

VGS 40

VDS 30

R11 2 1000
XA0134117ISFET

XA04 01562 O0OP-07

*Parametros*

.PARAM

+k=1.38e-23 T=300 eps0=8.85e-12

+Ka=15.8 Kb=63.1e-9 Kn=1e-10

+Nsil=3.0e18 Nnit=2.0e18
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+Cbulk=0.1

+ g=1.6e-19 NAv='6.023e23*1e3'

+ epsw=78.5 epsihp=32 epsohp=32

+ dihp=0.1n dohp=0.3n

+ Eabs=4.7 Phim=4.7 Erel=0.200 Chieo=3e-3 Philj=1e-3
+ ET={q/(k*T)}

+ sq={sqrt(8*epsO*epsw*k*T)}

+ Cb={NAv*Cbulk}

+ KK={Ka*Kb}

+ Ch={((eps0*epsihp*epsohp)/(epsohp*dihp+epsihp*dohp))}
+ Cd={(sq*ET*0.5)*sqrt(Cb)}

+ Ceq={1/(1/Cd+1/Ch)}

*Subcircuitos*

.SUBCKT ISFET 6134101

Eref 1 10 VALUE={Eabs-Phim-Erel+Chieo+Philj}

Ceq 102 0.52

EP1 46 0 VALUE={log(KK)+4.6*V(101)}

RP146 0 1G

EP2 23 0 VALUE={log(Ka)+2.3*V(101)}

RP2 230 1G

EPH 2 10 VALUE={(g/Ceq)*(Nsil*((exp(-2*V(2,10)*ET)-exp(V(46)))/(exp(-2*V(2,10)*ET)
+ +exp(V(23))*exp(-1*V(2,10)*ET)+exp(V(46))))

+ +Nnit*((exp(-1*V(2,10)*ET))/(exp(-1*V(2,10)*ET)+(Kn/Ka)*exp(V(23)))))}
RpH 101 0 1K

MIS 6 2 3 4 MISFET L=18u W=804u NRS=5 NRD=5
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.MODEL MISFET NMOS LEVEL=2
+VTO=7.99E-01 LAMBDA=7.59E-03 RSH=3.5E+01 TOX=86E-9
+U0O=6.53E+02 TPG=0

+UEXP=7.64E-02 NSUB=3.27E+15 NFS=1.21E+11
+NEFF=3.88 VMAX=5.35E+04 DELTA=1.47 LD=2.91E-06
+UCRIT=7.97E+04 XJ=6.01E-09 CJ=4.44E-4 IS=1E-11
+CJSW=5.15E-10 PHI=5.55E-01 GAMMA=9.95E-01
+MJ=0.395 MIJSW=0.242 PB=0.585

.ENDS ISFET

.SUBCKT OP-0712345

C111 12 2.887E-12

C2 6 7 30.00E-12

DC 5 53 DX

DE 54 5 DX

DLP 90 91 DX

DLN 92 90 DX

DP 4 3 DX

EGND 99 0 POLY (2) (3,0) (4,0)0.5 .5
FB 7 99 POLY (5) VB VC VE VLP VLN 0 147.3E6 -100E6 100E6 100E6 -100E6
GA 601112 113.1E-6

GCM 0 6 10 99 56.69E-12

IEE 10 4 DC 7.501E-6

HLIM 90 0 VLIM 1K

Q111213 QX

Q2121 14 QX

R2 6 9 100.0E3

RC1 3 11 8.841E3
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S “\T ' UNIVERSIDAD
TESIS PUCP % CATOLICA

DEL PERU

RC2 312 8.841E3

RE1 13 10 1.943E3

RE2 14 10 1.943E3

REE 10 99 26.66E6

RO185 30

RO2 7 99 30

RP 34 12.04E3

VB90DCO

VC 3 53 2.900

VE 54 4 2.900

VLIM7 8 DC 0

VLP 91 0 DC 20

VLN 0 92 DC 20

.MODEL DX D (1S=800.0E-18)
.MODEL QX NPN (IS=800.0E-18 BF=5.357E3)

.ENDS OP-07

*Analisis a realizar*

.OP
.DCVDS030.2VGS1305
PRINT DC V(2) I(R1)
.PROBE

.END
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A %

DEL PERU
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Modificaciones en el archivo de entrada mostrado en el anexo |, para la
obtencion mediante OrCAD PSpice de las curvas | ¢ VS Vg en funcion del V g

para un pH=2.

*Descripcion del circuito*

VpH 70 DC 2
V150DC 15
V260DC-15

VGS 40

VDS 30

R11 21000
XA0134117ISFET

XA04 01562 O0OP-07

*Analisis a realizar*

OP

DCVGS030.2VDS 051505
PRINT DC V(2) I(R1)

.PROBE

.END
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DEL PERU

Modificaciones en el archivo de entrada mostrado en el anexo |, para la
obtencién mediante OrCAD PSpice de las curvas | 4 vs Vg en funcion al pH para

un Vgs=1.5V.

*Descripcion del circuito*

VpH 70

V150DC 15
V260DC-15
VGS40DC 1.5

VDS 30

R11 21000
XA0134117ISFET

XA04 01562 O0P-07

*Analisis a realizar*

OP

.DC VDS 030.2 VpH 4 10 3
PRINT DC V(2) I(R1)
.PROBE

.END
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DEL PERU

Modificaciones en el archivo de entrada mostrado en el anexo |, para la
obtencion mediante OrCAD PSpice de las curvas | g vs V4 en funcion al pH para

un Vg=1V.

*Descripcion del circuito*

VpH 70

V150DC 15

V2 60DC-15

VGS 40

VDS 30DC 1

R11 21000
XA0134117ISFET

XA04 01562 O0OP-07

*Analisis a realizar*

OP
DCVGS030.2VpH4103
PRINT DC V(2) I(R1)
.PROBE

.END
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