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Resumen

Contexto: En este trabajo se presenta el desarrollo
y microfabricacién de un sensor de gas cuyo fun-
cionamiento se basa en las variaciones de su con-
ductividad eléctrica en presencia de determinados
gases. Para utilizar estos sensores en equipos portati-
les, como monitores de gases, se requiere que la po-
tencia utilizada para mantener la pelicula sensible a
la temperatura de funcionamiento sea muy baja. Los
resultados de este desarrollo permiten contar ade-
mas con una plataforma para la microfabricacién de
sensores de gas, sobre la que se pueda incorporar
diversos tipos de peliculas sensoras.

Metodologia: El microsensor desarrollado esta cons-
tituido por una pelicula delgada de SnO, depositada
sobre un sustrato de silicio micromaquinado. El di-
sefo propuesto se realizé mediante simulaciones de
los comportamientos mecéanico y térmico. El proce-
dimiento incluyé operaciones de microfabricacion.

Posteriormente se realizé la caracterizacion eléctrica
y se ensay6 la sensibilidad frente a amoniaco gaseoso.
Resultados: La microfabricacion se llevé a cabo de
forma satisfactoria (no se detallan todos los pasos en
el presente trabajo), y se logré una alta tasa de sen-
sores bien conformados por oblea. La caracteriza-
cién del sensor frente a diferentes concentraciones
de amoniaco gaseoso en aire dio como resultado
una respuesta lineal para concentraciones entre 6
ppm a 50 ppm , donde este Gltimo es el limite per-
misible de exposicién .

Conclusiones: Se desarrollé un proceso para fabri-
car un microsensor de gas de SnO, de bajo consu-
mo (50 mW). Se llevé a cabo la fabricacién de los
microsensores de manera satisfactoria, partiendo de
simulaciones previas. En relacién a trabajos futuros,
la plataforma micromaquinada desarrollada, con el
calefactor incorporado, permitird utilizar distintas
peliculas sensoras.
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ABSTRACT

Objective: This paper presents the development and
manufacture of a gas microsensor whose operation
is based on variations in electrical conductivity in
the presence of certain gases. To use these sensors in
portable equipment such as gas monitors, the power
used to keep the film sensitive to the operating tem-
perature is required to be very low. The results of this
development provide with a platform for the manu-
facture of gas microsensors that allow different types
of sensor films can be incorporated.

Methodology: The developed microsensor consists
of a thin fil of SnO, deposited on a micro-machi-
ned silicon substrate. The proposed design was ca-
rried out by simulations of mechanical and thermal
behavior. The procedure included microfabrication

operations, and then, the electrical characterization
was performed and the sensitivity to gaseous ammo-
nia was tested.

Results: Microfabrication was carried out satisfacto-
rily (although this work does not detail all the steps
of the process), and a high rate of well-formed sen-
sors per sheet was achieved. The behavior of the
sensor in the presence of different concentrations
of gaseous ammonia in air was characterized and
resulted in a linear response for concentrations be-
tween 6 ppm to 50 ppm, and the latter is the permis-
sible limit of exposure.

Conclusions: A low consumption (50 mW) SnO, gas
microsensor was successfully developed based on
previous simulations. In relation to future work, the
developed micromachined platform with the built-
in heater will allow the use of different sensor films.
Keywords: gas sensor, thin films, environmental
monitoring.

INTRODUCCION

Los sensores de gas desempenan un papel vital en-
tre las aplicaciones tecnolégicas mas importantes
en la cotidianidad actual. Los usos tipicos de sen-
sores de gas incluyen la deteccion de compuestos
toxicos y gases explosivos con fines de seguri-
dad pdblica y doméstica, procesos industriales, el
monitoreo de la contaminacién ambiental y, mas
recientemente, en el diagnéstico de enfermedades
de diverso tipo, la identificacién del grado de ma-
duracion de frutos comestibles o la deteccion de
pestes en los cultivos (Dey, 2018 ; Korotcenkov y
Cho, 2017; Miller, Akbar y Morris, 2014; Mirzaei,
Leonardi y Neri, 2016; Lamagna et al., 2008; Vo-
robioff et al., 2018).

Entre los diversos tipos de sensores de gas, los
resistivos son los mas atractivos debido a la facili-
dad de fabricacion, operacion simple, bajo costo
de produccién y miniaturizacion (Barsan, Koziej y
Weimar, 2007; Korotcenkov, 2007; Franke, Koplin
y Simon, 2006; Acosta Pérez, Sudrez Castrillon y

Sudrez Castrillén, 2016). Un sensor de gas resisti-
vo tipico contiene una pelicula de deteccién acti-
va, cuya conductividad es altamente sensible a las
sustancias presentes en los ambientes circundan-
tes. El primer dispositivo comercial de sensor de
gas fue desarrollado en la década de 1960 utili-
zando 6xido de metal como la capa de deteccién
(lhokura et al., 1994).

Desde entonces, la investigacion en esta mate-
ria tuvo como objetivos mejorar la sensibilidad, la
selectividad, la velocidad (respuesta y tasa de recu-
peracion) y la estabilidad del sensor. El desarrollo
en sensores de gas logré un progreso significativo
impulsado por la nanociencia y la nanotecnologia
emergentes (Xu et al., 2018; Zhang, Liu, Neri y Pin-
na, 2016; Hoa, Duy, El-Safty y Hieu, 2015). Por otra
parte, las crecientes necesidades de dispositivos pe-
quefios requieren de la miniaturizacién de los siste-
mas de analisis. Esta ofrece beneficios no solamente
econémicos (la fabricacién en serie cuesta menos),
sino también la reduccion de tamafnos de muestra
para analisis, portabilidad y consumo de reactivos.

Tecnura e p-ISSN: 0123-921X © e-ISSN: 2248-7638 ¢ Vol. 23 No. 61 e Julio — Septiembre de 2019 * pp. 23-30

[24]



Desarrollo y fabricacién de un microsensor de gas de baja potencia para la deteccion de amoniaco a bajas concentraciones

RoDRIGUEZ, D., BONAPARTE, J., BoGclo, N.G. v FAsciszewski, A.

La sensibilidad del sensor (S), definida como R/
R, 0 R/R —donde R 'y R  son resistencia eléctrica
en aire y gas, respectivamente-, puede ser altamen-
te dependiente del tamano de grano (D) del 6xido
metalico, cuando el tamafo del grano es comparable
a 2L —donde L es el espesor de la regién de vacia-
miento de electrones—. Cuando D es mucho mayor
que 2L, solo el borde de grano estd sujeto a la for-
macién de la region de vaciamiento de electrones,
lo que significa que el efecto de deteccién en su-
perficie no afecta mucho a la resistencia del sensor
(R). Para D < 2L, la mayor parte del grano o todo el
grano se agota de electrones. En este caso, la resis-
tencia del sensor es muy sensible para la deteccion,
resultando asi que la sensibilidad es altamente de-
pendiente del tamafo del grano (Yamazoe, 1991).
Junto con el tamafo de particula, otras caracteris-
ticas microestructurales de los semiconductores de
6xidos metalicos, como la morfologia y la porosi-
dad, también tienen influencia sobre la sensibili-
dad y la velocidad de respuesta del sensor, debido
al ordenamiento de los atomos en ciertas caras del
cristal, el aumento del drea superficial y una mejor
difusion del gas (Wagner et al., 2013; Lee, 2009).

Otro requerimiento importante de los sensores
de gas es el funcionamiento de forma altamente
precisa y selectiva con el fin de satisfacer las de-
mandas de aplicaciones versatiles. Hasta el mo-
mento, se han desarrollado numerosas estrategias
para mejorar la selectividad del sensor para un de-
terminado gas, entre las que se cuentan la fabri-
cacién de nanocompuestos, la funcionalizacién
de la superficie, el disefo de heteroestructuras
(Vargas, 2018; Kaushik et al., 2015; Miller, Akbar
y Morris, 2014; Alenez, Henley, Emerson y Silva,
2014) la utilizacién de zeolitas, etc.

Las caracteristicas del sensado se relacionan
con las reacciones, térmicamente activadas, en-
tre las especies a ser detectadas, las particulas de
la pelicula sensora y las adsorbidas previamente.
Estas reacciones conducen a una variacion de la
conductividad de la pelicula, conducida al exte-
rior por contactos y conductores eléctricos. Para

optimizar la respuesta del dispositivo, en general
se prefiere operar la pelicula sensora a una tempe-
ratura controlada y uniforme elevada, normalmen-
te de varios cientos de grados centigrados. A fin de
mantener el consumo eléctrico dentro de niveles
aceptables (<100 mW), es usual ubicar o integrar
los calefactores y peliculas sensoras sobre una pla-
taforma aislada térmicamente del sustrato portante
del dispositivo.

En el presente trabajo se describe el desarrollo
de un proceso de microfabricacién para obtener
un sensor de gas de pelicula delgada con reducido
consumo de potencia eléctrica.

METODOLOGIA

El sensor propuesto se basa en una plataforma ca-
lefactora micromaquinada térmicamente aislada,
dentro de la cual se integran los microcalefactores
y los contactos eléctricos sobre los cuales descan-
sa la pelicula sensora. La plataforma se realizé me-
diante una pelicula dieléctrica suspendida, sobre
la cual se depositaron las termorresistencias que
componen el calefactor y los contactos eléctricos
de la pelicula sensora. La suspension de toda la es-
tructura ofrece la aislacién térmica necesaria.

El microsensor de gas que se desarroll6 estd
constituido por una pelicula delgada de SnO, de-
positada sobre un sustrato de silicio micromaqui-
nado. Esta pelicula se encuentra calefaccionada
térmicamente por un microcalefactor integrado en
el microsensor para obtener una temperatura com-
prendida entre 200°C y 400°C.

Disefio y proceso de microfabricacion
propuesto

Para el diseno del sensor se tuvieron en cuenta dos
aspectos: lograr la mayor cantidad de sensores por
oblea de silicio y que el proceso de microfabrica-
cién tuviera el menor nimero de pasos posibles.

Para analizar el disefio propuesto (figura 1) se
realizaron dos tipos de simulaciones:
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* Mecanica: rigidez estructural, tamafios maximos
y minimos de estructuras suspendidas. Analisis de
sensibilidad a las variaciones de los parametros.

e Térmica: distribucién de temperaturas y poten-
cias eléctricas involucradas.

El proceso de fabricaciéon esta constituido por
doce pasos que abarcan desde el depésito de la
fotorresina hasta el encapsulado de los sensores
individuales.

La totalidad de la estructura propuesta se pudo
realizar con el equipamiento y personal disponi-
ble en la sala limpia del Departamento de Micro y
Nanotecnologia, Centro Atémico Constituyentes,
CNEA, Argentina.

RESULTADOS

El proceso de microfabricacion se llevé adelante de
forma satisfactoria (no se detallan todos los pasos

en el presente trabajo), logrando una alta tasa de
sensores bien conformados por oblea (figura 2, a
y b).

Posteriormente se corto la oblea para obtener los
sensores individuales (dicing). Esta etapa constituyo
uno de los pasos criticos, dado que se produce una
alta tasa de ruptura de las peliculas suspendidas.

Los sensores individuales bien conformados
luego del dicing fueron montados en encapsula-
dos (figura 3).

Caracterizacion eléctrica

Se realizé la caracterizacion eléctrica de los sen-
sores utilizando una estacion de prueba (figura 4)
que permite medir los sensores individuales antes
de realizar el encapsulado. En esta etapa se estudid
la respuesta del calefactor midiendo la resistencia
eléctrica frente a valores de tensién aplicada entre
0,1Vy 5V.

Figura 1. Esquema del sensor propuesto. En la ampliacién de la parte central del sensor se puede observar el

detalle del diseno.

Fuente: elaboracién propia.

Figura 2. a) Oblea de silicio maquinada, b) fotografia de un sensor individual

Fuente: elaboracién propia.
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A continuacién se presentan una serie de me-
diciones para determinar la temperatura del sensor
segln la tensién aplicada al calefactor, sobre un
sensor en particular:

De esta manera se puede regular el calenta-
miento de la pelicula sensora al variar la tensién
aplicada al calefactor.

Simultaneamente, durante las mediciones, en
el microscopio se registraron las modificaciones
superficiales que se producen durante el calenta-
miento al aplicarse las diferentes tensiones. La pe-
licula sensora se encuentra suspendida sobre una
membrana de nitruro de silicio (en color violdceo
en las fotos), cuyo espesor es de alrededor de 250
nm. Los cambios observados hacia una tonali-
dad mas oscura al aumentar la tension eléctrica,
corresponden a deformaciones mecdnicas de la
membrana como resultado del calentamiento lo-
cal, respecto de la periferia, mas fria (figura 5).

Figura 3. Sensor individual montado sobre un encapsulado

Fuente: elaboracién propia.

Tabla 1. Valores de temperatura obtenidos de acuerdo
con la tensién aplicada

Tension Resistencia Temperatura
[voltios] [W] [oC]

0,1 324 25 (T ambiente )

1,0 342 30

1,5 361 45

2,0 382 62

2,5 404 81

3,0 427 101

3,5 450 123

4,0 472 143

4,5 494 158

5,0 516 180

Fuente: elaboracion propia.

Figura 4. Se observan las puntas de prueba de la estacién de prueba sobre los contactos eléctricos del microcalefactor y de la

pelicula sensible.

Fuente: elaboracién propia.
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V=100 mv (inicial) V=2 volt

R=324 Q R=382Q

V=3 volt V=4volt

R=427 Q R=472 Q
V=5volt (final) V=100 mvolt

R=516 Q R=324 Q

Figura 5. Secuencia del calentamiento de la pelicula sensora

Nota: se observan los cambios superficiales en funcién de la tension aplicada.

Fuente: elaboracion propia

Caracterizacion frente a gases

Luego de ser encapsulados, se llevé a cabo la carac-
terizacion de los sensores, para lo cual se evalud su
respuesta en un banco de gases. Para ello se coloco
cada sensor dentro de una cdmara con un volumen
aproximado de 75 cm?. Como gas portador, se in-
yecto aire sintético a un caudal controlado de 80
cm?/min que a su vez constituye la linea de base.

A continuacién se presentan los resultados co-
rrespondientes a un sensor ya encapsulado. Las

mediciones fueron realizadas aplicando una ten-
sion de 5 V al calefactor, obteniendo potencia
disipada entre 44 y 49 mW. La temperatura de
operacion de la pelicula sensora en estas condicio-
nes es de 180°C aproximadamente. Por otra parte
la pelicula sensora esta conectada a un potencial 1
V. Se mide entonces la respuesta del sensor como
la variacion de la resistencia eléctrica en funcién
del tiempo de respuesta. Los resultados se presen-
tan en la figura 6.
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Figura 6. Respuesta del sensor vs. Tiempo de respuesta para diversas concentraciones de amoniaco gaseoso.

Nota: el limite de deteccién se establecié en 6 ppm.

Fuente: elaboracién propia.

CONCLUSIONES

Se desarroll6 un proceso para fabricar un micro-
sensor de gas de SnO, con un consumo del orden
de 50 mW.

De acuerdo con los objetivos propuestos, se lle-
v6 a cabo la fabricacion de los microsensores de
manera satisfactoria. Dentro de los pasos de fabri-
cacion la etapa critica a mejorar es la de corte de
la oblea en dices (sensores individuales), dada la
alta tasa de ruptura de las membranas suspendidas.

En relacion a trabajos futuros, la plataforma mi-
cromaquinada, con el calefactor incorporado, per-
mite utilizar distintas peliculas sensoras, lo que
ofrece una amplia variedad de aplicaciones, a re-
querimiento de instituciones publicas o privadas.
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