Applikationsbericht
Nachweis von Self-Assembled Monolayers (SAMs) mithilfe
von Kontaktwinkelmessungen
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Die Atomlagenabscheidung kann genutzt werden, um medizinische Implantate mit einer Nanometer-diinnen
Metalloxidbeschichtung einzukapseln und sie somit vor den harschen Umgebungen des Korpers zu schtitzen.
Allerdings werden dadurch auch aktive Fldchen des Implantats, wie Elektroden aus Platin, eingekapselt, was die
Performance des Implantates negativ beeinflusst. Somit ist es erforderlich, diese aktiven Fldchen auszusparen.
Durch Self-Assembled Monolayers (SAMs) kénnen diese passiviert werden. SAMs adsorbieren ausschliefSlich an
den aktiven Fldchen aus Platin und verhindern, aufgrund von chemisch reaktionstrdgen Endgruppen, das Auf-
wachsen der Beschichtung in diesen Bereichen. In diesem Experiment wurden SAMs aus der Dampfphase und
aus der Losung auf Platinoberfldchen aufgebracht. Mittels des optischen Kontaktwinkelmessgerdt OCA 200, dem
Pikoliter-Dosiersystem PDDS und der begleitenden Gerdtesoftware SCA 20 wurden die behandelten Oberfldchen
durch eine Kontaktwinkelmessung untersucht und quantifiziert.
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Einleitung:
Verkapselung medizinischer Im-
plantate mittels ALD-Verfahren

Aktive Implantate, wie beispielsweise
Retina-Implantate oder Neuro-Implan-
tate stehen nach der Implantation im
direkten Kontakt mit der harschen Um-
gebung des Korpers. Erhohte Tempera-
tur, physiologische Salzlésungen und
Fremdkorperreaktionen strapazieren das
Implantat, weshalb es mit einer geeig-
neten Einkapselungsstrategie geschitzt
werden muss. Die Atomlagenabscheidung
(ALD) ist ein zyklisches Beschichtungsver-
fahren, mit dem hauchdiinne, konforme
und defektfreie Schichten aufgebracht
werden konnen. Das Beschichtungsver-
fahren zeichnet sich durch selbstlimi-
tierende  Oberflachenreaktionen  aus,
wodurch eine Schichtdickenkontrolle un-
terhalb eines Nanometers moglich ist.
Realisiert wird das durch klar getrennte
und sich wiederholende Prozessschritte,
wie Einleiten der schichtbildenden Che-
mikalien, Spilen, Reaktivierung der Ober-
flaiche und erneutes Spilen. Dadurch
kénnen dinne Metalloxidschichten ab-
geschieden werden, die eine hervorra-
gende Barrierewirkung aufweisen. Sie
schitzen sowohl das Implantat vor der
harschen Umgebung des Korpers als auch
den Kérper vor den potenziell schadlichen
Materialien oder elektrischen Stromen
des Implantates.

Problemstellung:
Aktive Flachen sollen nicht
mitbeschichtet werden

Aufgrund der Wachstumskinetik ist eine
laterale Wachstumskontrolle der Schich-
ten nur schwer moglich. Aktive Flachen
des Implantats, wie beispielsweise Elek-
troden aus Platin, sollten nicht beschich-
tet werden. Diese werden zur Stimulation
oder Aufnahme von Nervenreizen ge-
nutzt. Eine elektrisch isolierende Barrier-
eschicht dampft die Biosignale und min-
dert somit die Leistung des Implantates.

Das Kontaktwinkelmessgerat OCA 200 von DataPhyiscs Instruments
wurde speziell entwickelt, um kleinste Tropfen auf Substraten zu vermessen.

Durch eine Vorbehandlung der aktiven
Flachen mit sogenannten Self-Assembled
Monolayers (SAMs), kann an diesen Fla-
chen das Aufwachsen von Schichten un-
terbunden werden. Die SAMs bestehen
aus einer Kopfgruppe, die auf dem Sub-
strat adsorbieren, einem Kohlenwas-
serstoffrumpf und einer funktionellen
Endgruppe. Bei der funktionellen End-
gruppe handelt es sich meist um eine
unpolare, chemisch reaktionstrage Ver-
bindung wie etwa Methyl, die das Auf-
wachsen der Schichten unterbindet. Die
SAMs konnen Uber die Dampfphase oder
direkt aus der Losung auf das Substrat
aufgebracht werden. Sie haften selektiv
auf den aktiven Flachen aus Platin und
nicht auf benachbarten, zu beschichten-
den, Isolator-Oberflachen.

Mit dem Pikoliter-Dosiersystem PDDS ist eine Dosierung von Tropfen mit einem minimalen
Volumen von 30 pl maglich.

Experiment:
Kontaktwinkelmessung zum
Nachweis von SAMs

Mithilfe einer Kontaktwinkelmessung
kann schnell und einfach die Prasenz von
SAMs auf einer Oberflache nachgewiesen
werden. In einer aktuellen Arbeit der
Hochschule Furtwangen wurden SAMs
auf Platinsubstrate aufgebracht und mit
einer unbehandelten Platinoberflache
verglichen. Als Ausgangsmaterial dien-
ten Siziliumwafer, die auf eine GroRe
von 15x15 mm? zurechtgeschnitten und
mit Platin beschichtet wurden. Die Ober-
fliche der ersten Probe bestand aus
unbehandeltem Platin. Die zweite Pro-
be wurde zusatzlich mit SAMs aus der
Losung, die dritte Probe mit SAMs aus der
Dampfphase behandelt.

Die Untersuchung und Qualifizierung der
SAMs erfolgte mit dem Kontaktwinkel-
messgerat OCA 200 sowie der Auswer-
tungssoftware SCA 20 von DataPhysics
Instruments. Die Wassertropfen wurden
mit einem hochprazisen PDDS-Dosier-
system appliziert. Mit dem PDDS ist es
moglich, Tropfen bis hin zum Pikoliterbe-
reich genau zu dosieren. Das ist beson-
ders von Vorteil, um Elektrodenflachen
mit geringen Durchmessern von hun-
derten Mikrometern diskret zu unter-
suchen. Fir dieses Experiment wurde eine
Programmierroutine geschrieben, die das
vollautomatische Dosieren und Messen
von 20 gleichgrolRen Tropfen auf der Pro-
benoberflache erlaubte.



Ergebnisse:
Kontaktwinkel ermdglichen
quantitative Bewertung

In den unteren Abbildungen sind Was-
sertropfen auf verschieden vorbehandel-
ten Platinoberflachen zu sehen. Durch die
Auswertungssoftware kann mittels Kon-
turenanalyse der Kontaktwinkel zwischen
dem Wassertropfen und dem Substrat
berechnet werden. Wie zu erkennen ist,
andert sich der Kontaktwinkel des Was-
sertropfens je nach Vorbehandlungsme-
thode:

Die unbehandelte Oberflache des Platin-
substrates weist einen niedrigen Kontakt-
winkel von circa 40° auf, was bedeutet,
dass diese Oberflache einen hydrophi-
len (wasserliebenden) Charakter hat. Die
Platinoberfliche mit den SAMs aus der
Losung weist einen Kontaktwinkel von
126° auf, was auf einen hydrophoben
(wasserabweisenden) Charakter schlie-
Ren lasst. Die Platinoberflache mit den
SAMs aus der Dampfphase zeigt einen
Kontaktwinkel von circa 72°, ein Wert, der
sich zwischen den beiden anderen Wer-
ten befindet. Die Platinoberflache mit
SAMs aus der Dampfphase kann ebenfalls
als hydrophil bezeichnet werden.

Diskussion:
SAMs aus Losung sind dichter
gepackt

Die Ergebnisse des Experiments ermog-
lichen weitere Aussagen Uber die Beschaf-
fenheit der SAMs auf den Platinober-
flachen. Auf den Bildern ist zu erkennen,
dass die Platinoberflache mit SAMs aus
der Losung einen hoheren Kontaktwinkel
hat als die Oberflache mit SAMs aus der
Dampfphase. Daraus lasst sich schliel3en,
dass sich die SAMs aus der Losung dicht
gepackt auf der Oberflache des Platinsub-
strates adsorbieren. Der gemessene Kon-
taktwinkel fir die SAMs aus der Dampf-
phase sprechen dagegen dafiir, dass
diese SAMs weniger dicht gepackt auf der
Oberflache lagern.

Der Probentisch des Kontaktwinkelmess-
gerats OCA 200 kann automatisch bewegt
werden.

Mit dem Kontaktwinkelmesssystem des
Unternehmens DataPhysics Instruments
konnte somit in dieser Problemstellung
eine schnelle, qualitative Aussage Uber
den Oberflachencharakter der zu unter-
suchenden Substrate getroffen werden.

Zusammenfassung:
Nachweis von Self-Assembled
Monolayers

In diesem vorliegenden Experiment wur-
den an der Hochschule Furtwangen drei
Platinoberflachen untersucht: unbehan-
deltes Platin, Platin mit SAMs aus der
Dampfphase und Platin mit SAMs aus
der Losung. Alle drei Proben wurden mit
Wassertropfen benetzt und die jeweiligen
Kontaktwinkel mithilfe eines Kontaktwin-
kelmessgerats OCA 200 von DataPhysics
Instruments vermessen. Durch das PDDS
konnten Tropfen im Pikoliter-Bereich do-
siert werden, was eine spatere Vermes-
sungvon kleinsten Elektrodenoberflachen
auf Implantaten erleichtern wird.

Programmierroutinen erlauben die auto-
matische Dosierung mit Spritzen (s. Bild)
oder dem PDDS.

Da die SAMs durch ihre Endgruppen aus
Methyl die Oberflache hydrophob (was-
serabweisend) machen, konnte diese
mittels Kontaktwinkelmessung nachge-
wiesen werden. Die Ergebnisse zeigen
quantitative Unterschiede der Kontakt-
winkel: die unbehandelte Oberflache
weist einen Kontaktwinkel von circa 40°
auf, die Oberflaiche mit SAMs aus der
Dampfphase einen Winkel von circa 72°
und die Oberflache mit SAMs aus der L6-
sung einen Kontaktwinkel von 126°. Dies
konnte daran liegen, dass die SAMs aus
der Losung sehr dicht gepackt an der
Oberflache adsorbieren, wahrend die
SAMs aus der Dampfphase weniger dicht
zu liegen scheinen.

Auf unbehandeltem Platin bildet sich ein Kontaktwinkel von circa 40° aus (links). Die Platinoberflédche beschichtet mit SAMs aus Losung, bildet einen
Kontaktwinkel von 126° aus (Mitte). Die mit SAMs aus der Dampfphase beschichtete Platinoberflache hat einen Winkel von 72° (rechts).



OCA 200

Optisches Kontaktwinkelmessgerat und Tropfenkonturanalyse-
system fur mikroskopische und makroskopische Strukturen

Das OCA 200 ist das Kontaktwinkelmess-
gerat und Tropfenkonturanalysesystem
fur mikroskopische und makroskopische
Strukturen.

Die elektrische, softwaregesteuerte Op-
tikausrichtung des OCA 200 ermoglicht
es, den Beobachtungswinkel zu andern
und den zu untersuchenden Tropfen
automatisch zu fokussieren.

Dank des wegweisenden 10-fach-Zoom-
objektivs und des bewdhrten Auto-
fokussystems von DataPhysics Instru-
ments ist das OCA 200 fur Proben vom
makroskopischen Siliziumwafer bis zu
den mikroskopischen Metallstreben eines
Koronarstents geeignet. Mit der Hochleis-
tungskamera konnen selbst kleinste Trop-
fen hochfllichtiger Fllssigkeiten beobach-
tet werden.

Der elektrisch betriebene Probentisch
erlaubt es, mikrostrukturierte Proben mit
hochster Genauigkeit und, fir automa-

tisierte Messablaufe, mit aulerordent-
licher Geschwindigkeit zu positionieren.

Zusammen mit einem elektronischen
Direktdosiersystem DDE/x mit bis zu vier
elektronischen Spritzenmodulen kdnnen
Flissigkeiten auf makroskopischen Pro-
ben abgesetzt und ihre Oberflichenpa-
rameter automatisiert bestimmt werden.

Um mikrostrukturierte Proben zu analy-
sieren, steht das Nanoliter-Dosiersystem
zur Verfuigung, welches kleine Tropfen
mit einem minimalen Volumen von bis zu
10 Nanolitern generieren kann. Diese pas-
sen beispielsweise in die Gewindegange
eines Zahnimplantats.

Fir noch kleinere Strukturen bietet das
Pikoliter-Dosiersystem PDDS die Moglich-
keit, kleinste Tropfen mit einem minima-
len Volumen von 30 Pikolitern zu dosieren.
Damit kann etwa auf den Metallstreben
eines Koronarstents oder auf Einzelfasern
gemessen werden.

Kontaktieren Sie uns fiir mehr Informationen.
Wir finden eine maRgeschneiderte Lésung fiir
lhre grenzflachenchemischen Anforderungen
und freuen uns darauf, lhnen ein unverbindliches

Angebot unterbreiten zu diirfen.
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Merkmale des OCA 200:

- Probentisch in allen drei Raumrichtun-
gen mit elektronischen Prazisionsachsen
verstellbar

+ Videomesssystem mit Hochleistungs-
kamera mit bis zu 3250 Bildern/s und
USB 3-Interface

« Leistungsstarkes 10-fach-Zoomobjektiv

« Softwaregesteuerte Optikausrichtung
fir Autofokus und Einstellung des
Beobachtungswinkels

« LED-Beleuchtung mit manuell und
Software-seitig einstellbarer Intensitat
inklusive automatischer Temperatur-
drift-Kompensation

« Steuergerat TP 50 mit Touchscreen und
Prazisions-Steuerrad

+ Kompatibel mit manuellen Direktdosier-
systemen flir ein oder zwei Spritzenmo-
dule

+ Kompatibel mit den elektronischen
Direktdosiersystemen DDE/X, mit bis zu
vier Spritzenmodulen

+ Kompatibel mit dem Nanoliter-Dosier-
system

« Kompatibel mit dem Pikoliter-Dosier-
system PDDS

+ Kompatibel mit verschiedenen Tempera-
turkontrollsystemen fir Messungen im
Bereich zwischen -30 und 700 °C

« Erweiterbar mit einem Feuchtegenerator
der HGC-Serie
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