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En este informe final, y de acuerdo con el plan de trabajo explicitado en la memoria
inicial de proyecto, se explica el proceso de fabricacion de un dispositivo para la deteccion de
mondxido de carbono basado en los conocimientos previos de técnicas de fabricacion del
departamento de Microelectronica y Microsistemas del CEIT, asi como en el estudio particular
sobre material sensor de mondxido de carbono llevado a cabo en este trabajo.

Para ello se disefia un proceso de fabricacion que haga compatibles los diferentes
procesos de fabricacidn en sala limpia con el disefio realizado. Las tecnologias utilizadas
comprenden los depdsitos de pelicula delgada por sputtering, los tratamientos térmicos,
micromecanizado de silicio y pegado anddico, asi como el encapsulado y microsoldado de
prototipos.

. Se han desarrollado seis disefios en planta diferentes combinando varios modelos de

electrodos interdigitados y de calefactores, y se han realizado varios ensayos para establecer
las especificaciones de funcionamiento del mismo, principalmente la potencia consumida,
sensibilidad, selectividad y estabilidad en el tiempo.
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1 PROCESO DE DISENO Y FABRICACION

1.1 ETAPA DE DISENO DE PROTOTIPOS

Los prototipos finales se han disefiado con unas dimensiones de conjunto de 5x5 mm? de
superficie y 2,18 mm de espesor, de los cuales 0,38 mm corresponden al espesor del sustrato
de silicio y 1,8 al soporte de vidrio pyrex que se utiliza para conferir robustez al dispositivo, tal y
como muestra esquematicamente la figura 1 (el dibujo no esta a escala).

El dispositivo sensor, del que se ha incluido uno de los disefios en planta en la figura 1,
se sit(ia sobre una membrana micromecanizada en silicio de 2x2 mm? de superficie centrada en
el chip. Se estudian varios espesores de membrana para evaluar su influencia en la potencia
consumida, asi como varios disefios de interdigitados para medida de resistencia en el SnO;,
combinandolos con disefios diferentes de calefactor.

H
902 \\. Sn0z2

Membrana (2x2mm)

Calefactor
doble

Hectrodos

Figura 1 Esquema del disefio y dimensiones del prototipo final

Se han realizado dos disefios de calefactor, y por cada uno de ellos se ha disefiado
también un chip con un termistor en el lugar que debe ocupar la pelicula sensible, para la
calibracion de la temperatura en el area donde se va a ubicar en SnO:

» Calefactor simple: situado en el centro de la membrana calienta lateralmente la
pelicula de dxido de estafio.,

* Calefactor doble: situado a ambos lados de la pelicula de dxido de estafio,
calienta por ambos lados dicha pelicula.
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El calefactor es de disefio en superficie, con lo cual su fabricacion tiene lugar al mismo
tiempo que la de los electrodos interdigitados. Esto acorta notablemente el proceso de
fabricacion al evitar la obtencién de una capa aislante, con las dificultades que conlleva.

Por otra parte se han contemplado tres geometrias de electrodos:
* 25 um de ancho de pista de Pt y 25 um de separacion entre ellas
= 25 um de ancho de pista de Pt y 50 um de separacion entre ellas

= 50 um de ancho de pista de Pt y 50 um de separacidn entre ellas

Combinando ambos disefios obtenemos 6 tipos de muestras a los que se suman dos
disefios de termistor, uno por cada tipo de calefactor (tabla 1).

Tabla 1 Denominaciones asignadas a los disefios realizados como prototipos

Estos disefios se muestran en la figura 2, sefialandose en verde la zona con
oxido de estafio sobre los electrodos interdigitados. Las dimensiones exteriores de
cada chip son de 5x5 mm?.
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1C25-25 2C25-25

1C25-50 2C25-50

1C50-50

TERM2

ik

Figura 2 Disefios en planta de prototipos y termistores
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Todos los disefios tienen en comin las dimensiones totales, asi como el espesor y las
dimensiones superficiales de la membrana. Varia de unos a otros por un lado el disefio del
calefactor, por tanto el nimero de cuadrados que conforman el mismo y su resistencia total, y
por otro el area sensible de SnO; y la geometria de electrodos interdigitados. La geometria de
electrodos confiere a la resistencia medida una relacion de aspecto L/w, o lo que es lo mismo,
el nimero de cuadrados medido por los contactos, es decir, el factor en el que disminuye la
resistencia medida en la pelicula de SnO;.

Calefactor simple Calefactor doble
Denominacién 1€25-25 1€25-50 1650'-50 2C25-25 2C25-50  2C50-50
Area sensible (mm?) 0,5 1 1 TR
Ljw(sn0:) |34 205 205 34 205 205
no (Calefactor) T —72 197 .35_0 24 2%

Tabla 2 Variantes de parametros de disefio entre los diferentes prototipos

1.2 PROCESO DE FABRICACION DE PROTOTIPOS

Todos los prototipos siguen el mismo proceso de fabricacion y los diferentes espesores de
membrana se alcanzan mediante epitaxias tipo N de diferentes grosores. El proceso se realiza
con obleas ya epitaxiadas.

Los procesos microelectronicos empleados en particular en la fabricacion de este
dispositivo son los siguientes:

= Oxidacion térmica seca y humeda para aislamiento y mascara de ataque

*  Sputtering , para depdsito de peliculas delgadas de platino, dxido de estafio (en este
caso reactivo) y aluminio.

* Fotolitografia convencional (para ataque al SiO;) y por lift-off para las geometrias
de platino, éxido de estafio y aluminio .

* Micromecanizado del silicio para obtencion de la membrana.
= Pegado anddico de silicio contra pyrex para conferir robustez al dispositivo final.

= Encapsulado y microsoldado de muestras para realizacion de pruebas.

La figura 3 muestra en un diagrama de flujo el proceso completo de fabricacion,
especificando el orden en el que se han llevado a cabo los procesos previamente enumerados.
Se sefialan asimismo las cuatro mascaras empleadas en cada proceso fotolitogréfico.
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Material base:
silicio <100>

Oxidacion

< E R W

Fotolitografia doble para
apertura de ventanas
Mascaras Al'P1 y SiO2-P1

ﬂ Ataque quimico al SiO2

Mascara Pt-P1

Depésito de Pt

[ Fotolitografia para Pt

T

1

Fotolitografia para SnOz2
Miscara Sn0Oz2-P1

I

Deposito de SnO2(PTE) |

L

Tratamiento térmico SnO2

g

’V Fotolitografia para Al

e |

[e=====

Méscara Al-P1

H Deposito de Al

( Tratamiento térmico Al
Micromecanizado

Pegado anddico

!

v

Corte, encapsulado
v microsoldado

(S Fin de proceso )

Figura 3. Diagrarha de flujo del proceso de fabricacion de prototipos

——|
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1.2.1 Descripcion del proceso de fabricacion

A continuacién se pasa a describir detalladamente cada uno de los procesos, indicando
los pardmetros empleados en cada uno de ellos:

v Oxidacion térmica. Se parte de obleas de silicio tipo P epitaxiadas (epitaxia tipo N del
espesor con el que se desee la membrana), con orientacion critalografica <100> y 380 um
de espesor. Se procede a la oxidacion térmica en horno de tubos de cuarzo a temperatura
de 1000° C en atmdsfera oxidante. La finalidad es la obtencion de 6xido de silicio térmico
que actlle como aislante dieléctrico. La secuencia de oxidacion seguida es de 15 horas de
oxidacion seca + 4 horas de oxidacion humeda + 17 horas de oxidacion seca para obtener
2 um de oxido térmico.

. Oblea Atmoésfera T (°C) Tiempo Espesor Si0;

Si <100> Oxigeno 1000°C  15h(h)+4h(s)+17nh(s) 2 um

Tabla 3 Proceso de oxidacion térmica

v’ Fotolitografia convencional de doble cara. Esta fotolitografia requiere cubrir las dos
caras de la oblea con la fotorresina, y por tanto un alineamiento de doble cara, para
obtener una serie de geometrias. Para ello se emplea la mascara mascara SiO,-P1 para la
cara posterior y la Al-P1 para la cara anterior. Las ventanas de la cara posterior tienen la
finalidad de abrir pasos en el SiO; para el proceso micromecanizado de silicio. Las de la
cara anterior sirven también para abrir ventanas en el dxido, para depositar aluminio sobre
ellas y obtener asi un contacto ohmico con el sustrato de silicio en el proceso de
micromecanizado.

Fotorresina OCG HPR 504
Velocidad y tiempo de spinning 3000 rpm durante 30s
Prebake(1)+Prebake (2) 25 min a 90°C+ 25 min a 90°C
- Insolado 36 s cara ant.+ 18 s cara post.
Revelado 70 s en LSI/H;0 1:1
Postbake 30 min a 100°C

Tabla 4 Pardmetros del proceso de fotolitografia de doble cara para ataque de 6xido

v Ataque al dxido de silicio. Se lleva a cabo para la obtencién de membranas delgadas.
Dichas membranas son en este caso de forma cuadrada, y su dimensionado se ha realizado
teniendo en cuenta la reduccion de area que se produce entre el principio y el final del
ataque debido al angulo inherente al ataque anisotropico por lo que las dimensiones
laterales de los cuadrados en la mascara para lograr membranas de 2x2 son 1=2,53 El

Cod. Impreso: 109.3.00.2 ROO Pdgina 9 de 28
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ataque quimico al dxido de silicio se lleva a cabo a temperatura ambiente, sumergiendo las
obleas durante 40 minutos en un atacante compuesto por:

o 28 mlHF
o 170 ml H,O
o 113 g NH4F

Tras finalizar el ataque se sumergen las obleas en agua destilada para la eliminacion total
del atacante y a continuacion se elimina la resina mediante un disolvente adecuado.

v' Fotolitografia para lift-off de Pt. Esta fotolitografia tiene la finalidad de definir las
geometrias del calefactor de Pt y de los electrodos interdigitados que miden la resistencia
del 6xido de estafio. Los parametros de la misma se reflejan en la tabla 5.

3500 rpm durante 30s

30 min 100°C

18s

3 min en LSI/H:0 1:3

35 min a 110°C
Tabla 5 Parametros del proceso de fotolitografia de doble cara para /ift-off de Pt
v Depdsito de platino por DC sputtering. Se realiza un depdsito de platino de unos 150

nm de espesor, con un depdsito corto previo de cromo para asegurar la adherencia del
platino al sustrato. Los parametros del mismo se exponen en la tabla 6.

8-107 mbar

5 min a 100 W / atmdsfera Ar / 5:10°® mbar

3 min a 0,1A (320V) / atmdsfera Ar / 3-10° mbar

3 min a 0,1A (331V) / atmdsfera Ar / 3:10°° mbar

3 min a 0,1A (386V) / atmdsfera Ar / 3-10° mbar

19 min a 0,1A (386V) / atmésfera Ar / 3-10° mbar

8 nm/min

Tabla 6 Parametros del proceso de sputtering de Pt
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v Lift-off de Pt. Se realiza en acetona a 40° C durante 1 h, para obtener las geometrias de
electrodos y calefactor marcadas mediante la resina.

v Fotolitografia de Sn0,. Se utiliza también el /ift-off como técnica fotolitogréfica en este
caso. Los parametros concretos utilizados en cada paso del proceso fotolitografico se
exponen en la tabla 7. La fotolitografia en este caso no requiere postbake y la mascara
utilizada es la SnO,-P1.

OCG HPR 504

3000 rpm durante 30 s

30 min a 100°C

18s

3 minen LSI/H.0 1:1

Tabla 7 Parametros del proceso de fotolitografia para /ift-off de SnO,

v Depositos de oxido de estafio con Pt enterrado como aditivo: SnO,(PTE). Los
depdsitos se han llevado a cabo por DC sputtering reactivo a partir de un blanco de Sn y
con atmdsfera de 100% de oxigeno para el SnQ;, y en atmosfera de Ar para el Pt. En el
caso del Pt el depdsito se realiza en condiciones especiales, ya que se obtura parcialmente
el catodo para reducir la cantidad de material que alcanza el sustrato. En la tabla 8 se
expone el proceso de depdsito de Oxido de estafio con Pt enterrado (PTE) describiéndolo de
modo secuencial.

7-107 mbar

5 min a 100 W / atmdsfera Ar / 5,2-10° mbar

5 min a 0,1A (356V) / atmdsfera O, / 3,210 mbar

30 min a0,1A (350V) / atmdsfera O, / 3,2-10° mbar

3 min a 0,05A (546V) / atmdsfera Ar / 5-10° mbar

90's a 0,05 (546V) / atmdsfera Ar / 5-10° mbar

. 90 min a 0,1A (350V) / atmdsfera Q; / 3-10° mbar

1,6 nm/min

Tabla 8 Parametros del proceso de sputtering de SnO,(PTE)
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v Tratamiento térmico al oxido de estario. Se efectia a una temperatura de 600° C
durante 10 h en un flujo de aire sintético, con el fin de alcanzar los pardmetros
estructurales establecidos.

v Fotolitografia para lift-off de Al. Esta fotolitografia sirve para definir las geometrias los
contactos de aluminio sobre las ventanas abiertas en el SiO,. Estos depdsitos de aluminio,
realizados por tanto directamente sobre el silicio, tienen por objeto proveer el contacto
eléctrico de caracter dhmico necesario para el proceso de micromecanizado de silicio. Los
parametros utilizados se reflejan en la tabla 9.

‘Fotorresina OCG HPR 504
velimi.da'd‘y tiempo de spinning 3500 rpm durante 30s
STy TR IR 30 min 100°C
Insolado 18s
Revelado 70 s en LSI/H;0 1:1
Postbake 35 min a 120°C

Tabla 9 Parametros del proceso de fotolitografia de doble cara para /ift-off de Pt

v Depdsito de Al por DC sputtering. E| depdsito se realiza para obtener aproximadamente
una micra de espesor de aluminio sobre las ventanas abiertas en el 6xido de silicio. Los
parametros utilizados se pueden consultar en la tabla 10.

Vacio previo 8:107 mbar
| :Sputber-.clea_n 5 min a 100 W / atmdsfera Ar / 5:10° mbar
. Presputter Al 3 min a 0,4A (358V) / atmdsfera Ar / 3-10° mbar
Snufter-Ai 120 min a 0.4A (367V) / atmésfera Ar / 3.10°
' mbar

Tabla 10 Parametros del proceso de sputtering de Al

v Lift-off de Al. Se realiza en acetona a 40° C durante aproximadamente 2 h, para obtener
la geometria de cuadrada de los contactos de aluminio.

v Tratamiento térmico al Al. Se efectia a una temperatura de 450° C durante 1 h en
atmdsfera reductora, con el fin de que el aluminio difunda hacia el interior del silicio y
provea de este modo un buen contacto eléctrico con el mismo.

v Micromecanizado de silicio. E| micromecanizado se realiza por ataque anisotrdpico con

parada electroquimica para conseguir una membrana del espesor marcado por el de la
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epitaxia tipo N difundida en la oblea. Para el control de la parada se monitoriza la
intensidad eléctrica que circula por la oblea hacia el electrolito (figura 4). Cuando la
corriente alcanza un pico abrupto, en este caso de unos 4,3 mA y empieza a descender su
valor, quiere decir que se ha alcanzado la epitaxia y el proceso se da por finalizado. Las
condiciones del ataque son las siguientes:

o Temperatura: 80° C
o Electrolito: KOH al 20% en agua

o Agitacién magnética a 800 rpm

PARADA —’f\

£3,04
22,5
.(U

0,0 +—m——"———"—— T T
0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 50 6,0
Tiempo (horas)

Figura 4 Monitorizacion de la corriente durante el proceso de micromecanizado

v Pegado anddico. Este proceso consiste en el pegado del silicio con una oblea de vidrio
pyrex para reforzar el dispositivo y actuar como aislante térmico entre el silicio, muy
conductor del calor, y el metal del encapsulado. Para realizar el pegado la fuente de calor
ha de estar estabilizada previamente en la temperatura exacta. Una vez colocada la oblea
de silicio y el pyrex sobre la misma, se procede a subir paulatinamente la tension hasta
alcanzar los 900 V. Las condiciones en las que se lleva a cabo el proceso se enumeran a
continuacién:

o Temperatura: 3500 C
o Tension: 900 V

o Tiempo: 20 minutos

v’ Corte, encapsulado y microsoldado. E| corte de las obleas sobre sustrato de pyrex en
cuadrados de 5x5 mm? se ha efectuado en una cortadora automatica MicroACE serie 3 de
Loadpoint Limited. Se han encapsulado prototipos en dos tipos de soportes: un soporte DIP
(Dual-in-fine-package) de 24 pines y un soporte tipo TO de 12 pines. Los contactos se han
obtenido mediante un sistema de microsoldado por ultrasonidos Kulicke & Soffa 4523 con
hilo de Al-Si(1%) de 50 micras de didmetro.
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OBLEA EPITAXIADA Si0z

Oxidacién | Fotolitografia
R

de doble cara

$i02

Folerresing

Platino Plalino Folorresing

SEL"":EJ:HQ T T Lift-off Fotolitografia |

Folorresina

Sn02+Pt Sn02+Pt

Sputtering Fotolitografia |
e

Lift-off
de Sn0z+aditivo

Recocido

Sn0z+Pt $n02+Pt

Lift-off
Recocido

Sputtering
it i
de Aluminio

SnD2+P1 Sn02+Pt

Aluminio Aluminio

Atague al $i02 | Pegado anddico |
e emocmc

Figura 5 Evolucion en seccion del proceso de fabricacion de prototipos

El proceso completo, exceptuando los pasos finales de encapsulado y microsoldado,
queda esquematizado mediante la evolucidn de la seccién de la figura 5.
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1.2.2 Resultados estructurales y prototipos

Se han fabricado varias series cortas de prototipos sobre obleas de tres pulgadas, cada una de
las cuales con 48 prototipos. La figura 6 muestra un ejemplo de oblea procesada antes del
corte de prototipos. Los cuadrados centrales y exteriores de color uniforme son los contactos de
aluminio para el micromecanizado.

Figura 6 Oblea procesada

Con ayuda del microscopio Optico se pueden observar detalles de una geometria
completa 1C25-25 antes de depositar la capa de éxido de estafio sobre la misma, figura 7, y
con platino como Unico material depositado.

Figura 7 Micrografia del prototipo 1C25-25
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En la figura 8 se incluyen los prototipos terminados, en los que ya se puede ver la
geometria rectangular de 6xido de estafio, que ofrece un aspecto semitransparente sobre los
contactos interdigitados de platino. Se observa por un lado (parte superior) la geometria 2C25-
50 como ejemplo de calefactor doble y por otro la 1C50-50 como ejemplo de calefactor simple
(parte inferior).

Figura 8 Micrografias de los disefios 2C25-50 y 1C50-50

La figura 9 presenta los prototipos sensores de gas, en encapsulado DIP en la parte
superior y en TO en la parte inferior. En la fotografia superior se pueden apreciar las
microsoldaduras realizadas sobre los pads de Pt para alimentar tanto sensor como calefactor y
tomar medidas eléctricas del mismo.
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2 CARACTERIZACION DE PROTOTIPOS

Las pruebas que se han realizado especificamente con el sensor acabado, han sido las que
conciernen a su funcionamiento como dispositivo y no tanto al comportamiento del material,
que ya ha sido analizado y discutido previamente. Los aspectos estudiados han sido los
siguientes:

v" Consumo de potencia

v" Sensibilidad y su estabilidad a largo plazo

2.1 CONSUMO DE POTENCIA

2.1.1 Influencia de la geometria del calefactor y espesor de la membrana en el
consumo

Los chips disefiados para el calculo de la temperatura alcanzada en el sensor en funcion de la
potencia aplicada en el calefactor superficial se han llamado TERM1 (en el disefio con calefactor
simple) y TERM2 (cuando el calefactor es doble). El esquema del montaje de medida se
muestra en la figura 10.

A
)

Figura 10 Esquema de medida utilizado para el calculo de la curva temperatura vs potencia en los
prototipos sensores

El sistema utilizado es el siguiente: se mide a temperatura ambiente la resistencia tanto
de la geometria de Pt utilizada para medida de temperatura, como en el propio calefactor y se
toman como valores iniciales Ry. A continuacion se aplica tension en el calefactor y se va
aumentando su valor paulatinamente, midiendo la corriente que consume para el calculo de la
potencia. La magnitud de la resistencia de medida, permite calcular mediante la expresion [1]
la temperatura a la que se encontraria el sensor ubicado en esa misma posicion. Al mismo
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tiempo, se puede calcular mediante la misma expresion, la temperatura que alcanza el propio
calefactor.

Ri_l
T=T, += 1
"7 TR L]

Te= 220 C, temperatura ambiente
TCR=2070 ppm/°C, coeficiente térmico resistivo del platino

R, resistencia en el elemento resistivo (calefactor o resistencia de calibracion) donde se
desee estimar la temperatura (£2)

Ry, resistencia inicial en el elemento resistivo(Q)

Se ha realizado en primer lugar un estudio de la influencia de la geometria de calefactor
— ——utilizada, mediante las geometrias TERM1 y TERM2. Las membranas obtenidas presentan 20—
micras de espesor en ambos casos. Como conclusion al estudiar la grafica, en la que se
incluyen las regresiones lineales de las relaciones temperatura-potencia, se puede sefialar que
al comparar la influencia de la geometria del calefactor en la potencia consumida, se observa
que el calefactor doble presenta un consumo menor que el calefactor simple, aunque la
diferencia no es significativa. Este particular se puede comprobar en los datos de la tabla 11,
que muestran la potencia consumida en cada uno de los disefios para alcanzar una temperatura
de 300° C, observandose que la diferencia de consumos es Unicamente de un 4%.

600 -
-+ Calefactor simple

500 - -=- Calefactor doble

400 -

T=0,1437P + 31,806|
i

Temperatura (°C)
W
o
o

0 T T T T T T T T

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Potencia (mW)

Figura 11 Temperatura en el sensor en funcion de consumo de potencia en calefactor simple y calefactor
doble
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Tabla 11 Comparacién de potencias necesarias para alcanzar 300° C con geometrias de calefactor
diferentes

Se ha realizado también un estudio comparativo de la potencia consumida para alcanzar
una cierta temperatura en dispositivos con tres espesores diferentes de membrana. Para
efectuar esta comparacion se han fabricado prototipos de 20 micras de espesor con la
geometria utilizada por [Olaizola 99], que se presentan en la micrografia de la figura 12, y no la
disefiada para este trabajo, de modo que se puede establecer una relacién con sus resultados
con espesores de 10 y 15 micras, que son los que han precedido a este disefio. En este caso el
calefactor ocupa un area menor en el centro de la membrana de 3x3 mm?, de tal modo que el

4rea sensible de dxido de estafio se sitlia rodeando al calefactor en forma de U, y ocupando un
area de unos 2 mm? alrededor del mismo.

Figura 12 Micrografia de disefio de calefactor empleado para la comparacién de consumos con varios
espesores de membrana

La gréfica que muestra la evolucion del consumo a medida que aumenta la temperatura
en dispositivos con este disefio al variar los espesores de membrana micromecanizada, se
puede ver en la figura 13. Se han obtenido regresiones lineales para las expresiones que
relacionan la temperatura alcanzada con la potencia consumida, que se incluyen en la propia
grafica.
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600 1
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o
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o

o
1
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0 500 1000 1500 2000 2500 3000
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Figura 11 Consumo de potencia vs temperatura para diferentes espesores de membrana micromecanizada

Si se considera la potencia necesaria con cada una de las membranas para alcanzar 300°
C, se obtienen los datos de la tabla 12.

10 micras 15 micras 20 micras

Ppara300°C | 839mW  1717mW 1910 mW
Tabla 12 Potencias necesarias para alcanzar 300° C con los 3 espesores de membrana considerados

Como es de esperar, a mayor espesor de membrana, existe un mayor consumo de
potencia porque el volumen de material a calentar es superior. Ademas, debido a la elevada
conductividad térmica del silicio, la conduccidon de calor hacia los alrededores se incrementa
también al aumentar el espesor. Los datos de conductividades térmicas de la tabla 13 [Simon
01] confirman este extremo, corroborando ademas que la pérdida de potencia de calentamiento
mas acusada se produce mediante la conduccion a través del silicio y no por la conveccién
superficial con la atmdsfera circundante.

Material Conductividad térmica

en W/(m:K)
Silicio 150
Oxido de silicio 1,4
Nitruro de silicio _' 9-30
Aire. . 0,044

Tabla 13 Conductividades térmicas de diferentes medios [Simon 01]
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Si se comparan los resultados de potencia necesaria para alcanzar los 300° C (tablas 11y
12) en el sensor en los tres dispositivos con espesores de 20 micras (calefactores doble y
simple del presente disefio y calefactor de la figura 12), se puede apreciar que la relacion area
sensible/ area de membrana no influye en el consumo de potencia, al menos con este espesor
de membrana.

Los trabajos realizados en [Olaizola 99] analizan ademas la influencia del espesor del
vidrio pyrex utilizado como soporte del chip. La utilizacion del pyrex de mayor espesor también
disminuye el consumo de potencia, por evitar en mayor medida la disipacion de calor hacia los
encapsulados metdlicos, ya que su conductividad térmica es baja. A pesar de conocer este
extremo, se ha desestimado el uso de espesores mayores por las dificultades que entrafian a la
hora del corte de las obleas.

2.1.2 Conclusiones de los resultados obtenidos y comparacion de consumos

~ conlos de otros dispositivos

El objetivo general de los sustratos micromecanizados en sensores de gas es, ademas de la
reduccion del consumo de potencia, obtener una distribucién uniforme de la temperatura y
unas buenas propiedades mecanicas que confieran resistencia a la membrana y eviten las
tensiones producidas por el calentamiento de la misma.

La tecnologia existente permite reducir los consumos, mediante disefios optimizados de
membranas micromecanizadas, en los que se reducen los caminos de disipacion de calor
separando la membrana del sustrato al utilizar membranas suspendidas.

En el caso de las denominadas membranas cerradas, como la utilizada en este caso, las
pautas a seguir en el disefio son las siguientes:

v Adelgazamiento del espesor en la mayor medida posible.

v" Ajuste de la relacion area de calefactor/ area de la membrana a una relacion de
1:3 (recogida como dptima por [Simon 01]).

v Reduccion del area a calentar.
Los problemas que puede acarrear el seguimiento de estas directrices son varios:

v No siempre se puede reducir el area sensible todo lo que se desea, debido por
una parte a las limitaciones que suponen los medios de fabricacion empleados en
cada caso, y por otra el hecho de que los materiales sensibles suelen ser
altamente resistivos, por lo que disminuir su resistencia a valores susceptibles de
medida supone el uso de un minimo de contactos interdigitados.

v" Tampoco es posible agrandar la membrana todo lo que se desee, porque se
volveria estructuralmente fragil, sin olvidar las tensiones que se producen en la
misma al calentarla.

v En los calefactores superficiales es importante que el area de dxido de estafio
esté lo mas proxima posible al calefactor. Lo contrario supone un gradiente de
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temperatura acusado entre sensor y calefactor, lo que podria llegar a dafiar este
dltimo.
Si se contrastan los datos con los aportados por la bibliografia en cuanto a dispositivos

micromecanizados, se pueden ver los consumos de potencia recopilados en la tabla 14,
obtenidos mediante las técnicas y con los parémetros estructurales sefialados.

Tabla 14 Resultados de consumos con micromecanizados diferentes

Resulta evidente que la reduccion del consumo de potencia radica basicamente en el
adelgazamiento de la membrana, asi como en la eliminacién del silicio en la mayor medida
posible, debido a su elevada conductividad térmica. En el presente trabajo no se encontraba
entre los objetivos la reduccién del consumo de potencia, dado que ya se conocian de
antemano las limitaciones en la optimizacion de este aspecto mediante las técnicas utilizadas.

A continuacion se extiende la comparacién de consumos a dispositivos comerciales,
incluyendo en este caso sensores fabricados mediante tecnologias diferentes a las de pelicula
delgada. Los datos se incluyen en la tabla 15.

Modelo
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Pel. delgada  MICS MICS1110 85 mW ~ Tapulsada
[MICS 02] Membrana cerrada

Tabla 15 Comparacion de consumos de sensores de CO comerciales

Tanto los dispositivos de pelicula delgada como los fabricados mediante otras tecnologias
tratan de utilizar tacticas que permitan la reduccién en el consumo. Como ya se ha
mencionado, una de las practicas habituales es la utilizaciéon de temperatura pulsada, es decir,
el calentamiento de la pelicula Unicamente durante intervalos limitados de tiempo.

2.2 SENSIBILIDAD Y SU ESTABILIDAD A LARGO PLAZO

Se ha efectuado el ensayo de estabilidad temporal realizando una primera estabilizacion de las
muestras durante 14 horas a 550° C (figura 12), a continuacién de la cual se sitla el sensor a
— 3009 C y se dejan transcurrir 8 dias hasta efectuar ta primera medida de respuesta-ante gas.——————
Las pruebas se efectlian con concentraciones de 100 ppm de CO, 1% de metano y 750 ppm de
etanol respectivamente, en las condiciones de humedad estandar (40% rh), y se repiten cada 7

dias.

12 4

10 A

o

R (kOhm)
(o)}

0 T T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14
t (horas)

Figura 12 Primera estabilizacion de la resistencia del sensor a 550° C

Los resultados referentes a la evolucion de la respuesta del sensor a los tres gases en las
concentraciones sefaladas, se muestran en la figura 13.
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Figura 13 Resultados de la evolucion temporal de la respuesta a los gases indicados

Se observa una tendencia a la estabilizacion de los valores de la respuesta en los tres
casos, aunque aln no se alcance por completo, debido probablemente a la baja temperatura de
funcionamiento establecida. La respuesta a 100 ppm de CO en particular se estabiliza en un
valor de S=2. La respuesta del sensor al etanol es elevada, dado que el prototipo se ha
fabricado con material PTE, sin filtro de pelicula gruesa incluido. Esta falta de estabilizacion
temporal se ve confirmada por una tendencia similar de la linea base de resistencia del sensor,
que se muestra en la figura 14, y que en el tiempo sefialado atn no ha alcanzado un valor

uniforme.

350
300 -
250 -
200 -
150 A

R (KOhm)

100 +

50

O T T T T T T T T T 1
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55
tiempo (dias)

Figura 14 Evolucién de la linea base de resistencia del sensor durante el ensayo de estabilidad temporal

En general en todo tipo de peliculas de SnO,, tanto gruesas como delgadas, el alcanzar
un valor resistivo poco variable en el tiempo es complejo, por ejemplo en [Nicoleti 99] se
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observa que el valor de la resistencia no se estabiliza tras 8 dias de calentamiento continuo a
400°C (pelicula obtenida por pulsed laser ablation). Del mismo modo, en [Rella 99], con una
pelicula obtenida por so/-gel, tras 10 dias de estabilizacion se sigue observando una variacion
de la respuesta a 50 ppm de CO en todas las temperaturas consideradas entre 150 y 450° C.

En nuestro caso la falta de estabilidad inicial se podria asociar a las distorsiones y
deformaciones de red aun presentes tras el tratamiento térmico del dxido de estafio a
temperatura de 600° C durante 10 horas en aire sintético. Esta inestabilidad temporal es menor
[Olaizola 99] en el caso de peliculas mas gruesas (600 nm) en las que la red se ve menos
afectada por el sustrato.

La evolucion de los valores de selectividad al metano (1%) y al etanol (750 ppm) en
presencia de 100 ppm de mondxido de carbono se presentan en la tabla 16. La selectividad al
metano, aunque menos estable, muestra un valor siempre alto, mientras que la selectividad al
etanol en ausencia de filtro sigue siendo pobre y se mantiene en ese valor a medida que
transcurre el tiempo.

Dias Sco/Smet  Sco/Set
transcurridos
11 1,92 0,009
18 6,05 0,025
25 4,97 0,023
32 4,93 0,024
39 5,78 0,02
46 3,83 0,02

Tabla 16 Estabilidad temporal de la selectividad al metano y al etanol en los prototipos

Si se comparan estos valores con los de dispositivos comerciales, Microsens en su modelo
MSGS 3000 presenta una selectividad a 100 ppm de CO en presencia del 1% de metano de
Sel=2,5, menor que la obtenida como promedio por nuestro dispositivo, que utiliza una pelicula
PTE.

Los datos que se han encontrado en dispositivos comerciales acerca del etanol, no son
comparables a los aqui expuestos, por utilizar en todos los casos encontrados filtros de carbdn
activo externos al sensor y colocados en la capsula del mismo.

Por ultimo, si se considera la variaciéon de resistencia que se produce en el elemento
calefactor, se mantiene en un valor muy estable a lo largo de todo el ensayo, como se puede
apreciar en la figura 15. Esto nos lleva a la conclusién de que la pelicula de platino se encuentra
perfectamente estabilizada y de que mantiene su capacidad de calentamiento a lo largo del
periodo considerado.
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Figura 15 Estabilidad temporal de la resistencia del calefactor
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