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1. Ziele des Projekts

Das Teilprojekt von EADS Innovation Works setzte auf die Erforschung des
Oberflachenionisationseffekts in Kombination mit Dunnfilm-, MEMS- und Nano-
Technologien und dessen Nutzbarmachung flir die Gassensorik. Einerseits konnten
einfache und kostengiinstige MEMS Oberflachenionisations (OI) - Sensorelemente und
Arrays mit erhdhter Sensitivitét und Selektivitét gegentber herkdmmlichen resistiven
MOX Sensoren realisiert werden; andererseits konnten OI-Quellen anstelle der (blichen
radioativen Ionenquellen flir die Ionenmobilitatsspektrometrie (IMS) umgesetzt werden

und ein Prototyp eines OI-IMS realisiert werden.

Die Gassensorik findet zunehmend Anwendung in den Wachstumsmarkten der
Automobil- und Flugzeugbranche, der Haus- und Sicherheitstechnik sowie im
Logistikbereich. Innerhalb dieser Bereiche spielen Gassensoren eine wichtige Rolle in den
funktionalen Bereichen der Prozesssteuerung, der Wartung und der Sicherheit. Wahrend
im Bereich der Sicherheit bisher im Wesentlichen die Belange der technischen
Betriebssicherheit (Safety) im Vordergrund standen, gewinnen besonders im Bereich der
Flugsicherheit Sicherheitsaspekte an Bedeutung, die von absichtlich durch Menschen

verursachten Gefahrdungen herriihren (Security).

Die verschiedenen Anwendungsgebiete stellen hinsichtlich Sensitivitdt und Selektivitat
des Gasnachweises sehr verschiedene Anforderungen. Dieser Sachverhalt ist in Abb.1
veranschaulicht. In dieser Grafik werden auf einer gemeinsamen Empfindlichkeitskala
verschiedene Methoden des Gasnachweises aufgelistet und mit den Fahigkeiten der

menschlichen Nase bzw. der Hundenase verglichen.
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Abb.1: Etablierte Methoden des Gasnachweises im Vergleich. Auf der vertikalen Skala
sind die Technologien beziiglich Nachweisempfindlichkeit (Sensitivitédt) und auf der

horizontalen Achse beziiglich apparativer Komplexitat (Selektivitét) aufgelistet.



Hierbei fallt auf, dass die auf der linken Seite aufgelisteten Anwendungsgebiete im
Wesentlichen mit relativ geringer Empfindlichkeit auskommen. Im Fall der
Verbrennungssteuerung und des Brandnachweises z.B. kann man auch relativ gut mit
breitbandig ansprechenden Sensoren, wie z.B. Arrays von Metalloxidsensoren,

auskommen.

Bei den ,neuen™ Anwendungsgebieten auf der rechten Seite besteht in jedem Falle das
Problem, sehr geringe Konzentrationen reaktiver und toxischer Gase vor einem relativ
hohen Hintergrund haufig vorkommender Spurengase (H,O, CO,, CO, HC, etc.) selektiv
nachzuweisen. Die in diesem Bereich etablierte Referenztechnologie ist die Ionen-
Mobilitats-Spektrometrie (IMS) [ICE94]. Diese Technik ist ihrer Natur nach eine Form
von Flugzeit-Massenspektrometrie, die ohne Hochvakuum und die Notwendigkeit
differentiell pumpender Systeme auskommt. Ein wesentliches Hindernis fir die
Verbreitung der IMS-Technik ist jedoch, wie in Abb.2 gezeigt, die Benutzung radioaktiver
Ionisationsquellen. Der Einsatz von IMS-Geraten unterliegt deshalb strengen gesetzlichen
Richtlinien und bedarf besonders ausgebildeten Personals. Ein weiterer gravierender
Nachteil ist, dass die radioaktive Ionisation alle, insbesondere auch nicht-interessierende
Hauptbestandteile der Luft ionisiert und Untergrundspektren auch in solchen Fallen
generiert, in denen interessierende Analytgase gar nicht vorhanden sind. Es besteht
deshalb die Gefahr, dass die Spektren mdglicher Analytgase Uberdeckt und somit nicht

nachgewiesen werden kdénnen.
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Abb.2: Ionen-Mobilitdts-Spektrometer (IMS) zum Nachweis von Spurenstoffen. Links:

Schnitt durch ein Gerét; rechts: moleklilspezifisches Driftspektrum.

Kommerzielle und kostenglinstige Gassensoren basieren auf Metalloxiden und
detektieren Leitfahigkeitsdnderungen, die von adsorbierten Gasen herriihren. Hierbei
tauschen adsorbierte Gase Leitungselektronen mit den Metalloxid-Halbleitern aus und

erzeugen somit eine elektrisch nachweisbare Leitfahigkeitsanderung. Mit diese Sensoren



kdénnen gute Sensitivitéten erzielt werden sie sind aber leider nicht besonders selektiv
[AhIO3, AhlO5, Ahl06, Hel97, Dal02, Fan02, Zha05].

Eine bisher wenig beachtete Methode der Gasdetektion basiert auf dem Phdanomen der
Oberflachen-Ionisation. Sears et al. [Mor87] z.B. beobachteten die Emission positiver
Ionen von der Oberflaiche eines beheizten Platin (Pt)-Drahts, wenn dieser
Kohlenwasserstoffmolekiilen ausgesetzt wurde. Rasulev und Nazarov [Ras95, Ras96]
untersuchten Oberflachenionisation an Molybdanoxid-Oberflachen. Letztere Autoren
beobachten bereits bei relativ niedrigen Temperaturen von 375°C eine sehr effiziente
Ionisierung von Aminen. Letztere Stoffe zeichnen sich durch eine besonders niedrige
Ionisationsenergie aus und konnten deshalb vor einem hohen Hintergrund weniger
reaktionsfahiger, aber haufig vorkommender Gase wie z.B. H,O, CO, CO, etc.

nachgewiesen werden (Abb. 3).
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Abb.3: lonisierungsenergien von Luftbestandteilen und einer Reihe flr die Gasdetektion
relevanter Spurengase.

Innerhalb des Teilprojekts von EADS Innovation Works wurde der Effekt der
Oberflachenionisation  griindlich  erforscht im  Hinblick auf unterschiedliche
Dinnfilmmaterialien, unterschiedliche Nano-Oberflachenmorphologien und chemische
Eigenschaften unterschiedlicher Analytgasmolekile. Einerseits konnten einfache OI-
Sensorelemente auf Basis kommerzieller Metalloxidgassensoren aufgebaut werden;
andererseits ist es gelungen nicht-radioaktive OI-quellen fir die Ionen-Mobilitats-
Spektrometrie zu realisieren. Es konnte auf Vorarbeiten im Bereich der
Mikrosystemtechnik aufgesetzt werden und die dort entwickelten Hotplates konnten mit
Funktionsschichten flir die Oberflachenionisation versehen werden. Es wurde
herausgefunden, dass Funktionsschichten mit Morphologien im Nanometerbereich die

Effizienz der Ionenextraktion und damit die Nachweisgrenzen drastisch verbessern.



2. Arbeiten im Projektzeitraum

2.1. Prinzipieller Effekt der Oberflachenionisation

Der prinzipielle Effekt der Oberflachenionisation besteht darin, dass neutrale
Gasmolekile bei Kontakt mit einer heiBen Oberflache (Pt, Au, MOX) adsorbiert und
ionisiert werden. Es findet eine heterogene Elektronenaustauschreaktion zwischen den
adsorbierten Gasmolekilen und der Festkdrperoberflache statt. Die gebildeten Gas-Ionen
werden dann Uber ein elektrisches Feld und eine Gegenelektrode abgesaugt und
detektiert. MessgroBe ist der Gas-lonenstrom ausgehend von der heillen
Emitteroberflache liber den Luftspalt hinweg zur Gegenelektrode (Abb. 4). Der Prozess
findet bei Atmosphdrendruck statt.

Gegenelektrode

Abb.4: OI-Sensorelement mit Emitterfliche (magenta), die von der Rlickseite temperiert
wird und Gegenelektrode (blau). Der Abstand beider Elektroden betrdgt 1mm und die

angelegte Spannung zwischen ihnen 1000V.

2.2 Messaufbau zur Oberflachenionisation

Zum Nachweis von Oberflachenionisationsprozessen wurde eine spezielle Messkammer
aufgebaut. Kernstlck ist ein Probenhalter zur Aufnahme von Keramik-Emitter-Substraten
und zur Aufnahme der Gegenelektrode (Abb.5, oben). Auf der Vorderseite der
Keramiksubstrate, also der Gegenelektrode zugewandten Seite, wurden die zu
untersuchenden Dinnfilmschichten z.B. Pt, Au, SnO, (n-Typ Halbleiter) CrTiO; (p-Typ
Halbleiter), BaTiOs etc. direkt oder entsprechende Silizium- und Saphirsubstrate und MST
Sensorelemente aufgebracht. Auf der Vorderseite befinden sich auch noch die
siebgedruckten Pt Leiterbahnen zur Kontaktierung der jeweiligen Emitterschichten. Zur
Temperierung dieser Schichten wurden auf der Rlickseite der Substrate ebenfalls mittels
Siebdruckverfahren ein Pt Heizmadander und ein Pt Thermometer aufgebracht (Abb5,

unten). Der Pt-Heizmdander wurde mit Wechselspannung betrieben um Elektromigration
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und Degradation zu minimieren. Als Gegenelektrode wurden erst Metallspitzenelektroden
und dann flachige Gegenelektroden aus vergoldetem Edelstahl verwendet. Die gesamte
mechanische Anordnung wurde in einem Normweiterohr mit zwei seitlichen Flanschen fir
Gasein- und Gassauslass untergebracht (Abb.6). Wahrend der Bestromung der
Oberflache mit Analytgasen wurde mit einem Keithley Sourcemeter vom Typ 6517A
sowohl die Gleichspannung (-1000 V bis + 1000 V) zwischen Emitterschicht und
Gegenelektrode eingeprdgt als auch der Ionenstrom erfasst. AuBerdem wurde der Aufbau
mit einem Multimeter 2001 von Keithley erweitert, um bei halbleitenden gassensitiven
Schichten zusatzlich zum OI-Strom auch noch die Resistivitatsanderung der

Sensorschicht aufnehmen zu kénnen.

Die zu analysierenden Gase wurden Uber ein Gasversorgungssystem mit definiert
einstellbarem Fluss und definiert einstellbarerer Konzentration der Messkammer
zugefiihrt. Die Gase z.B. CO,, CO, NO,, Ethin, NH;, H, etc. stammten aus
handelsiiblichen Gasflaschen, die geringe Konzentrationen der entsprechenden
Analytgase in synthetischer Luft enthalten. Die Gase konnten entweder direkt in die
Messkammer injiziert werden oder sie konnten mittels reiner synthetischer Luft weiter
herunterkonzentriert werden. Nicht in der Gasphase erhaltliche und giftige Substanzen
z.B. Toluen, Aceton, Amine wurden aus der Flissigphase liber eine Mikrodosier- und
Verdampfungsvorrichtung konzentrationsabhangig im ppm Bereich in einen
Tragergasstrom alternativ aus synthetischer Luft oder N, injiziert und so der

Messkammer zugefiihrt.

Pt MOX

1P DS emitter emitter

sensor | film film
Pt heater 11,
meander | 11
|
1
| “ l |
Back surface Front surface variants

Abb.5: Probenhalter mit beheiztem Keramiksubstrat und gegeniiberliegender
Gegenelektrode (oben). Der Abstand zwischen Emitterschicht und Gegenelektrode
betrdgt 1mm. Die Emitterschicht ist anodisch gepolt und die Gegenelektrode
kathodisch. Keramiksubstrat zur Untersuchung verschiedener Emitterschichten

(unten).
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Fig.6: Messaufbau OI

Die Keramiksubstrate mit den Dimensionen 40 x 6 x 0,5 mm, wurden aufgrund ihrer
einfachen Handhabung verwendet. Die Heizleistung der Keramiksubstrate liegt bei einer
Temperatur von 600°C etwa bei 10W. Alternativ wurden auch MEMS Sensorelemente
hergestellt. Diese Sensorelemente wurden mittels eines SOI Waferprozesses realisiert,
der im Wesentlichen aus den Prozessschritten Diannfilmbeschichtungen,
photolithographische Strukturierungen und Trocken- und nasschemische Atzverfahren
bestand. Dieser Waferprozess wurde von EADS entwickelt und an das KMU S-TFT
transferiert und dort weiterentwickelt, verbessert und fertigungstauglich gemacht. Ein
solches MEMS Emitterelement erfordert eine Heizleistung von etwa 1W um 600°C

Sensortemperatur zu erreichen bei einer Chipgrée von 5mm x 5mm (Fig.7).

Fig.7: MEMS Sensorelement

2.3 Hauptmerkmale der Oberflachenionisation

Strom-Spannungs-Charakteristik

Alle bisher untersuchten Emitterschichten - MoOs, Sn0O,, ZnO, BaTiOs, Pt, Au - zeigten
gegenlber diversen Analytgasen ein qualitativ dhnliches Ionisationsverhalten. Es wurden
ausschlieBlich positive Ionen generiert und es handelt sich um einen thermisch
aktivierten Prozess (Abb.8). AuBerdem fallt auf dass mit zunehmender Spannung die
Ionisationsstrome nicht in Sattigung gehen, d.h. dass nicht alle generierten Ionen lber

das elektrische Feld abgesaugt werden kdénnen.
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Abb.8: Ionenstrom als Funktion der angelegten Spannung zwischen Emitterschicht und
Gegenelektrode bei Gasbeaufschlagung mit Ethin, gemessen bei drei verschiedenen
Emitter-Temperaturen. Es werden ausschlieBlich positive Ionen generiert und der

Oberfldchenionisationsprozess ist thermisch aktiviert.

Strom-Zeit-Charakteristik
Ionisationsstrom-Gaskonzentration
Bei niedrigen Gaskonzentrationen verhalten sich die gemessenen Ionenstrome

proportional zur jeweiligen Gaskonzentration (Abb.8).
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Abb.8: Korrelation Ionisationsstrom und Gaskonzentration am Beispiel Dimethylanilin auf
einer glatten SnO, Oberfldche mit einer GréBe von 60 mm? und einer Temperatur von
570°C.

Ionisationsstrom - Emitterflache
AuBerdem sind die Ionisationsstrome proportional der jeweiligen EmitterflachengréBen
(Abb.9).
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Abb.9: Korrelation Ionisationsstrom und Emitterflache am Beispiel 1% Ethin und 2% H2
auf einer Pt Siebdruck Oberfldache bei 720°C.

Ionisationseffizienz

Diese beiden obigen Proportionalitaten erlauben die Effizienz des Ionisationsprozesses als
GroBe zu definieren, die sich sowohl unabhangig von der Gaskonzentration als auch
unabhangig von der GroBe der Emitterflache darstellt. Diese EffizienzgréBe ermdglicht
einen Vergleich der Ionenumsatze verschiedener Emittermaterialien und Analytgase

zueinander.

Sor = I [A] / (c[ppm] A[cm2])

Sor: Ol Effizienz

I: OI Strom

c: Gaskonzentration
A:  Emitterflache

Arrheniusplots und Gasselektivitidten

Abb. 10 und Abb. 11 zeigen die Messungen verschiedener Kohlenwasserstoffe und H,
bei verschiedenen Temperaturen als Arrhenius Diagramme zusammengefasst einmal
wurde eine siebgedruckte Pt Oberflache und einmal wurde eine glatte und aufgedampfte
Sn0O, Oberflache verwendet. Wie aus Abb. 10 und Abb. 11 ersichtlich ist kdnnen bei
Emittertemperaturen > 600°C samtliche Kohlenwasserstoffe und H, positiv ionisiert
werden; bei Temperaturen < 600°C werden Amine selektiv gegeniiber harmlosen und
weit verbreiteten Kohlenwasserstoffen als auch Luftbestandteilen ionisiert. Der Prozess
der OI beglinstigt also Gasmolekile mit niedrigen Ionisationsenergien und hohen

Protonenaffinitaten.
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Abb.10: Arrheniusplots verschiedener Kohlenwasserstoffe und H,. Die Messungen fanden

an einer siebgedruckten Pt Oberfldche statt.
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Abb.11: Arrheniusplots verschiedener Kohlenwasserstoffe und H,. Die Messungen fanden

an einer glatten SnO, Oberfldche statt.

Unempfindlichkeit gegeniiber Feuchte und Sauerstoff

Eine Besonderheit ist, dass der OI-Prozess keine Empfindlichkeit gegeniber Feuchte zeigt
(Abb.12, links). AuBerdem funktioniert die OI gleichermaBen und unabhangig davon ob
synthetische Luft oder N, als Tragergas verwendet wird (Abb.12, reschts).
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Abb.12: Links: Ionisationsstréme bei Beaufschlagung einer Pt (blau) und einer Au (magenta)
Anode mit den Gasen C,H,, H> und H>O. Rechts. Durch Toluol verursachte Ionisationsstrome an
einer Pt Oberfldche bei 570°C bei abwechselnder Verwendung von synthetische Luft und N, als

Trégergas.

2.4 OI und resistive Gasdetektion gleichzeitig

OI Sensoren basieren auf der gleichen technologischen Basis wie die ausfihrlich erforschten und
vielfach angewandten resistiven MOX Sensoren. Beide Sensortypen benétigen ein Heizelement
und ein Thermometer zur Temperierung der MOX Schicht. Einziger baulicher Unterschied ist die
zusatzliche Gegenelektrode. Beide Ausleseprinzipien weisen allerdings sehr verschiedene
Selektionskriterien auf und es ist deshalb interessant ein Sensorelement in beiderlei Hinsicht

gleichzeitig zu vermessen (Abb.13).

1. Ionisationsstromédnderung Al, verursacht durch Gasbeaufschlagung, zwischen MOX und
Gegenelektrode. Es werden Gasmolekiile hinsichtlich ihrer Ionisationsenergie und
Protonenaffinitét selektiert.

2. Resistivitdtsanderung AR (ber die SnO, Schicht, verursacht durch Gasbeaufschlagung der

Sn0O, Oberfldche. Es werden Gase beziiglich ihrer Oxidierbarkeit selektiert.

Gegenelekirode
_L__
Ny
{.':"’ * “
loi
Vv, —

Abb. 13: Kombiniertes Sensorelement: OI-Stromdnderung und Resistivitdtsénderung.
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Es wurden einige einfache brennbare Gase (H,, C;H,, C;HsOH) und einige toxische Gase mit
Amingruppen vermessen. Bei einer niedrigen Emittertemperatur von 425 °C (Abb.14a) zeigen
Amine sowohl ein AI als auch ein AR Messsignal wohingegen einfache brennbare Gase lediglich
ein AR Messsignal zeigen (Abb.14b). Diese Art der Gasselektivitat liegt im Ublichen
Temperaturbereich der resistiven MOX Sensoren. Bei hoheren Oberflachentemperaturen
verschwindet diese Art der Gasselektivitat und die einfachen Kohlenwasserstoffe und H, zeigen

neben dem AR Messsignal ebenfalls ein Al Messsignal (Abb.15).
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S 200 L\//\ —  RoYes
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OI T T T T T T T T T T T T T T T 1
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Abb.14a: Parallele Messung von Gas induzierter Widerstandsédnderung (oben) und OI
Stromédnderung (unten) an einer SnO, Halbleiter Oberfldche bei einer Temperatur von

425 °C.
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Abb.14b: Parallele Messung von Gas induzierter Widerstandsdnderung (oben) und OI
Stromédnderung (unten) an einer SnO, Halbleiter Oberfldche bei einer Temperatur von

425 °C.
13
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Abb.15: Parallele Messung von Gas induzierter Widerstandsédnderung (oben) und OI
Stromédnderung (unten) an einer SnO, Halbleiter Oberfldche bei einer Temperatur von
675 °C.

Multifunktionales Sensorelement

Neben der gleichzeitigen Auslesung von OI-Stromanderung Al und Resistivitdtsénderung AR
konnte auch noch die Temperaturdanderung AT bei Gasbeaufschlagung als dritte AuslesegréBe
miterfasst werden. Sodass ein und dasselbe Sensorelement in dreierlei Hinsicht ausgelesen

werden kann (Abb. 16) und so die Selektivitdat nochmals erhéht werden kann.

3. Temperaturédnderung AT, verursacht durch Gasbeaufschlagung des Sensorelements. Es
werden Gase bezliglich ihrer thermischen Leitfahigkeit (Thermal conductivity detector) und
ihrer Reaktivitét (Pellistor), besonders an den heiBen Pt Kontakten und den Pt-Heizern

charakterisiert.

Die thermischen Leitféahigkeiten einiger Gase in [W/(m K)] lauten wie folgt H,=0.1868,
N,=0.0257, 0,=0.0263, C,H,=0,0215. Nur H, und CH,4 besitzen, aufgrund ihrer geringen
Masse und ihrer damit zusammenhangenden hohen Beweglichkeit, eine hdhere
Warmeleitféahigkeit als synthetische Luft und fihren deshalb zur Kihlung des Sensors. C;H,
hat eine geringere Leitfahigkeit als synthetische Luft was zur Erwarmung des Sensors flihrt
(Abb.16). Ethanol und Dibutylamin (Abb.17), haben beide hdhere Leitfahigkeiten als
synthetische Luft. Die beobachteten Sensorkiihlungen kénnen deshalb nur mit endothermen

Oberflachenreaktionen (z.B. thermisches Spalten, Umlagerung) erklart werden.
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Abb.16: Multifunktionale und parallele Auslesung eines SnO, Sensors bei einer

Sensortemperatur von 720°C und Beaufschlagung verschiedener Gase. Temperaturverhalten

des Sensorelements (oben), Widerstandsverhalten des SnO, Films (Mitte) und

Ionisationsstrommessung zwischen SnO; Film und Gegenelektrode (unten).
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Abb.17: Parallele Auslesung eines SnO, Sensors bei einer Sensortemperatur von 570°C und bei

Beaufschlagung mit Dibutylamin bei verschiedenen Konzentrationen. Temperaturverhalten des

Sensorelements (oben) und Ionisationsstrommessung zwischen SnO, Schicht und

Gegenelektrode (unten).
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2.6 Nano-Morphologien an emittierenden Oberflachen

Oberflacheneffekt

Den Einfluss der GroBe der Oberflache kann man in Abb.18 gut erkennen. Hier wurden
zwei Sn0,-Schichten mit verschiedenen Oberflachenmorphologien untersucht. Eine Nano-
kugelige SnO, Schicht (hergestellt durch Aufdampfen von Sn und anschlieBender
Temperung) wurde mit einer glatten SnO, Schicht (hergestellt durch Aufdampfen von
Sn0,) verglichen. Man erkennt deutlich, dass aus Halbkugeln mit Dimensionen im
Bereich einiger 10 nm etwa um einen Faktor zwei gréBere Stréme als aus Schichten mit
glatter Oberflachen-Morphologie gezogen werden kénnen. Dieser Faktor geht unmittelbar
aus dem Flachenverhaltnis hervor, wenn man die Oberflache einer Halbkugel mit der
eines Kreises mit gleichem Durchmesser vergleicht. Hier wird noch mal die direkte
Proportionalitat zwischen OI Strom und Emitterflache deutlich.

Temperatur 770 °C
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Abb.18: (links) Emissionsstréme aus glatten und nano-kugeligen SnQO,-Schichten bei
Beaufschlagung mit Ethen; (rechts) Oberfldchen-Morphologie von glattem und nano-

kugeligem SnO..

Feldeffekt

Nanonadeln und Nanofaden auf siebgedruckten Platinschichten

Wesentlich groBere Effekte konnten an Nanostrukturen mit extrem kleinen
Krimmungsradien beobachtet werden. Hohe lokale Feldstarken beglinstigen die
Oberflachenionisation und ermdéglichen eine Senkung der Prozesstemperatur. Fir erste
Versuche wurden derartige Nanostrukturen jeweils auf eine siebgedruckte Pt Elektrode
der GréBe 5,4 x 2,4 mm? aufgebracht. Viel versprechende Strukturen sind Nanonadeln
aus Kohlenstoff mit Platin Uberzogen mit Krimmungsradien kleiner 10 nm und einer
Ldange von mehr als 300 nm [Nan]. Es wurden einmal 25 Stick und einmal 100 Stlick
Kohlenstoffspitzen (jede Spitze einzeln gewachsen) mittig auf jeweils einer Pt Anode mit

einem Abstand von jeweils 5um platziert. Auf einer anderen Pt Anode wurden ZnO
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Nanofaden (alle auf einmal gewachsen) Uber die gesamte Anodenflache verteilt [Com06]
(Abb.19). Bei beiden Nanostrukturierungen féallt auf dass diese nur einen sehr geringen
Anteil der gesamten Platin Oberflaiche ausmachen. Aus solchen Nanostrukturen lieBen
sich  Emissionsstrome  ziehen, die mehrere GréBenordnungen (Uber dem
Emissionsvermdgen der siebgedruckten Platinschichten mit ihrer sehr groben

Oberflachenmorphologie liegen (Abb.20).

Abb.19: Auf die siebgedruckte Platinanode aufgewachsene und mit Platin (iberzogene
Kohlenstoffspitzen (links) [Nan] und selbstorganisiert aufgewachsene ZnO Nanoféden
(rechts) [ComO06].
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Abb.20: Ionisationsstréme an nanostrukturierten Oberfldchen im Vergleich zu unstrukturieren

Oberfldchen. Emissionstemperatur: ~ 575°C.

Die 100 mit Platin Gberzogenen Kohlenstoffspitzen sind auf einer Flache von 45 pm x 45 pm =

2025 pm? verteilt und die gesamte Anodenflache betrégt ca. 5,5 mm x 2,4 mm = 1,3-10” pm?

Bei vollstandiger Bedeckung der gesamten zur Verfligung stehenden Anodenflache mit

Nanospitzen wére eine Steigerung des Emissionsstroms um einen Faktor von ca. 2x10*zu

erwarten. Bei den Uber die ganze Flache abgeschiedenen ZnO Nanofaden ergibt sich ein Faktor

von ca. 20 gegenilber der unstrukturierten Oberflache.
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Es folgten zahlreiche Untersuchungen an verschiedenen nano morphologisierten Oberflachen
(senkrecht nach oben und sehr dicht zueinander stehende ZnO Saulen auf Saphir epitaktisch
gewachsen vom Walter Schottky Institut TU-Minchen, diverse mittels porésem Silizium
hergestellte R6hren ebenfalls sehr dicht beisammen stehend von der Martin-Luther-Universitat
Halle-Wittenberg).

Laterale Abstinde benachbarter Nanonadeln auf spiegelglatten Oberfldachen

Das ,Feldeffekt Nano-Spitzen Phanomen®™ haben wir noch genauer untersucht und die
Ionisationseffizienz in Abhangigkeit von der Flachendichte der Nanonadeln betrachtet.
Abb. 21 zeigt eine FEM Simulation (Comsol). Die elektrische Feldstarke von vertikalen
Nanonadeln ist als Funktion der lateralen Abstande benachbarter Nadeln aufgetragen.
Abstand Null entspricht einer glatten Oberflache und weist eine elektrische Feldstarke von
10° V/m bei einer extern angelegten Spannung von 1000 V auf. Mit zunehmendem
Abstand der Nanonadeln nimmt die elektrische Feldstarke zu und sattigt schlieBlich bei
einem Abstand von ca. 16um und bei einer Feldstarke von 3,5 * 10° V/m.

simulation field strengths
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3. 0E +06 = e
E 3. 00E+08 /ﬁf-’
< 2.90E +06 /
=
B 2, 0E +06 =
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W 1. 30E+06
z
ig 1.00E +06
3. 00E +05
0. 00E +00
] X085 4E-05 BEOE6  SED6 000001 1.2E-05 1 .4E03 1.6E-05 1.5E-03
digtamce (mj)

Abb.21: Korrelation zwischen elektrischer Feldstidrke und dem Abstand benachbarter

Nanonadeln.

Es wurden drei mit Pt bedampfte Si/SiO,- Emitterproben hergestellt. Die erste Probe hat
lediglich eine spiegelglatte Pt Oberflache. Die zweite Probe wurde zusatzlich noch mit 49
Nanonadeln mit einem Abstand von 2um versehen (Abb.22) und die dritte Probe wurde
ebenfalls mit 49 Nanonadeln allerdings mit einem Abstand von 16um versehen. Die
Nanospitzen sind jeweils ca. 300 nm hoch und haben einen Krimmungsradius von ca. 5
nm [Nan]. Abb.23 zeigt die gemessenen Ionisationsstrome der drei Proben am Beispiel
der Analytgase Ethin (1%) und H, (2%) und bei ansonsten gleichen Bedingungen.
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Abb.22: REM Aufnahme der Pt-Oberfldche mit 49 Nanonadeln mit 2um Abstand. Jede

Nadel hat einen Krimmungsradius von ca. 5nm und eine Ldnge von c. 300nm.
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Abb.23: OI Stréme erzeugt an einer glatten Pt Schicht (schwarz) und an mit Nanonadeln
versehenen Pt Schichten (blau, rot). Als Probengase wurden 1% Ethin und 2% H,

verwendet.

Die mit Nanonadeln bedeckten Flachen sind sehr klein (144pm? bei den Nadeln mit 2um
Abstand und 9216um? bei den Nadeln mit 16um Abstand) gegeniiber der glatten
Emitterflaiche (13mm?) (Abb.24), d.h. eine Bedeckung der gesamten Emitterfliche mit
Nadeln wiirde vermutlich zu einer drastischen Erhéhung des Ionisationsstroms und der

Sensorsensitivitat fuhren.
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Abb. 24: Verdeutlichung des Verhéltnisses der mit Nanonadeln bedeckten Fldche

gegenidber der gesamten Oberfldchen.

Ethin I[A] I/(cA) [A/ (ppm pum?] Faktor
nano/glatt

glatt 2,39E-9 1.84 E-20 1

2 ym Abstand 1,34 E-8 9.31 E-15 500.000

16 uym Abstand 4,31 E-8 4,68 E-16 25.000

Tab.1: Gegenulberstellung der gemessenen Ionisationsstrome pro Ethin Konzentration
und Emitterflache an der glatten Oberfldche und an den nanostrukturierten Oberflachen
(vorletzte Spalte) und deren Effizienzerhéhungsfaktoren bezliglich der glatten Oberflache
(letzte Spalte).

Tab.1 zeigt die Gegeniberstellung der gemessenen Ionisationsstréme pro ppm Ethin
Konzentration und Emitterfldche an der glatten Oberfldche und an den nanostrukturierten
Oberflachen (vorletzte Spalte) und deren madgliche Effizienzerhéhungsfaktoren beziglich
der glatten Oberflache (letzte Spalte) bei ansonsten gleichen FlachengréBen. Die hier
verwendeten 49 einzeln gewachsenen Nadeln mit jeweils 2um Abstand (blaue Kurve,
Abb.23) zueinander, aufgebracht auf spiegelglatten Si/SiO, Substraten und jeweils
komplett mit Pt (iberzogen, beanspruchen eine Flache von 12 x 12um = 144pm?. Geht
man von einer zur Verfiigung stehenden Substratfliche von 13mm? aus, so ist bei
vollstéandiger Bedeckung mit Spitzen mit einer Steigerung des Emissionsstroms um einen

Faktor von ca. 500.000 gegeniiber der spiegelglatten Oberflache zu rechnen.
Die hier untersuchten Nanospitzen wurden alle einzeln aufgewachsen, so dass es nicht

mdoglich ist diese mit einem verniinftigen Aufwand in groBen Stiickzahlen von 10° oder 10°
herzustellen.
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Der Universitat Halle (MLU) ist es gelungen ihren elektrochemischen Atzprozesses, der
normalerweise zur Siliziumpordésizierung verwendet wird dahingehend zu modifizieren,
dass groBflachig homogen verteilte Si/SiO,-Spitzen direkt auf der Oberflache von Silizium
Wafern innerhalb eines fertigungsgerechten Prozessschrittes erzeugt werden kénnen
(Abb.25). Der Abstand der einzelnen Spitzen ist konstant und wird lithographisch
vorgegeben. Das genaue Profil der Spitzenform und somit die Ladnge und der
Krimmungsradius der Spitzen kann durch geeignete Kontrolle der Atzparameter
beeinflusst werden. Die Spitzen von der Universitat Halle wurden am IPM mit Platin durch
Sputtern mit Hilfe einer Haftvermittlerschicht tberzogen. Die Proben wurden vor der Pt-
Beschichtung und danach rasterelektronenmikroskopisch charakterisiert (Abb.25). Diese
Spitzen kénnten als Templatvorlage flir diverse gassensitive Beschichtungen geeignet sein
und auBerdem sind diese Spitzen integrationsfahig in mikromechanische Hotplate Sensor

Arrays.

' !‘1..

s 1 b 1 ) J

et

MLU-6700 SEI 150kV X900 10pm  WD67mm

Abstand angeordneten, geédtzten Si/SiO, Strukturen auf Silizium; (rechts) dieselben

Spitzen mit Pt (berzogen.
Leider brachte die OI Vermessung der Spitzen nicht die erwartet hohen Ionisationsstrome
bei Gasbeaufschlagung. Vermutlich konnten die im Batch Verfahren erzeugten

Nanospitzen nicht vollstandig mit Pt Gberzogen und durchgédngig leitfahig gemacht

werden.

2.7 Sensitivitatssteigerung durch Nanonadeln - Nachweisgrenze

An einer glatten SnO, Oberflache kénnen z.B. 100ppm Dibutylamin noch leicht mittels
Oberflachenionisation detektiert werden (Abb. 26).
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Abb.26: 100 ppm Dibutylamin auf glatter SnO, Oberfldche bei 400°C

Bei einer mdglichen Effizienzsteigerung um den Faktor 500.000 mittels optimaler Bedeckung
der Oberflache mit Nanonadeln wirde sich fir Dibuthylamin, und natlrlich flir andere Amine

auch, Nachweisgrenzen im ppb Bereich ergeben.

2.8 Mechanismus Oberflachenionisation

Rasulev et al. haben mittels massenspektrometrischer Untersuchungen herausgefunden dass
sich bei der OI von Aminen die Produktionen (M-H)*, (M-R)" und (M+H)* bilden. M bezeichnet
das neutrale Ausgangsmolekil, H ein Wasserstoffatom und R den organischen Rest. In Abb.27
ist der Mechanismus (M+H)* graphisch dargestellt. Ein Aminmolekil adsorbiert an einer MOX
oder Edelmetalloberflache. Das partiell negativ geladene N Atom kann leicht ein Proton addieren
um eine quaternare positiv geladene Ammoniumverbindung einzugehen und so als positives Ion
detektiert werden. Gleichzeitig findet die Abgabe eines Elektrons in die Edelmetall- oder

Halbleiteroberflache statt.

Probably
at )
N R
N R R / H\ -
R /N H,CH CH,
H,CH CH; _” H
- +

Abb.27: Mechanismus der Oberfldchenionisation

2.9 Drogendetektion

Drogen auf Basis von Amphetaminen aber auch Heroin und Kokain sind ebenfalls Amine, d.h.
sie haben hohe Protonenaffinitdten und sind vielversprechende Substanzen fiir die selektive
positive OI (Abb. 28).
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Abb.28: Chemische Strukturen von einfachen Aminen und Amphetaminen

Drogen haben allerdings nur sehr geringe Dampfdriicke, die eine Detektion in der Gasphase nur

in Kombination mit einer Partikel Sammel- und Verdamfungseinrichtung ermdéglichen.

2.10. Oberflachenionisations-Ionenmobilitatsspektrometer

In Abb.29 ist die prinzipielle Funktionsweise eines kommerziellen IMS Gerates dargestellt

[Smi]. Es ist vorstellbar, die Ublicherweise eingesetzte ®*Ni Quelle durch eine OI-Quelle zu

ersetzen.
RH* R* Reaktandgase radioaktives IMS
] ' _ ausgasende Feststoffe: +: Nikotinamid PA:9,52
Radioaktive -t Hexachlorethan EA: 1,45, (Nitrobenzonitril, Kalibrand)
Quelle

Probe/ Abluft-

Reaktand

Desorber strom

Kollektor

Driftraum

lonenab- Abschirmgitter

saug- Gitter (schirmt Kollektorelektrode
gitter von Ladungswolke ab)

Abb.29: Funktionsweise eines IMS Gerétes
Da sowohl Sprengstoffe als auch Drogen sehr geringe Dampfdricke besitzen, werden
Ublicherweise Partikelproben, z.B. an Flughafen, liber ein Wischtuch aufgenommen und dann

erhitzt, um die erfassten Substanzen zu verdampfen und dem Reaktionsbereich II zuzufiihren.

Im Reaktionsbereich I werden durch Kollision von B-Partikeln mit den Luftbestandteilen N, und
0, primére Reaktandionen z.B. (H,0),0> und (H,0),H* gebildet. Uber APCI (Atmospheric
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Pressure Chemical Ionisation) Prozesse werden dann die sekundaren Reaktandionen liber
ausgasende Feststoffe z.B. Nikotinamid (hohe Protonenaffinitdt, geeignet zur selektiven
Drogendetektion) und Hexachlorethan (hohe Elektronenaffinitat, geeignet zur selektiven
Explosivstoffdetektion) gebildet. Durch Wechselwirkung mit diesen sekundaren Reaktandionen
werden dann ebenfalls Uber APCI Prozesse die entsprechenden Analytgas -Ionen erzeugt.
Explosive Substanzen haben eine hdhere Elektronenaffinitat als die sekundare
Reaktandsubstanz und bilden deshalb negative Ionen. Da die meisten Narkotika héhere
Protonenaffinitaten aufweisen als die sekunddre Reaktandsubstanz, werden z.B. Heroin und
Kokain positive Analytgasionen bilden.

Die Ionen gelangen vom Reaktionsbereich (iber die momentane Offnung des Torgitters in den
Driftbereich. Dort driften sie entgegengesetzt zum Driftgas (synthetische Luft), aufgrund eines
sehr homogenen elektrischen Feldes auf eine Kollektor-Elektrode zu, wo ihre Ankunft von einem
empfindlichen Elektrometer-Verstdarker detektiert wird. Wahrend ihrer Drift auf die
Kollektorelektrode erleiden die Ionen haufig ZusammenstdéBe mit dem Driftgas und erreichen
deshalb schnell eine Sattigungsgeschwindigkeit, die von der Masse und der geometrischen
Form der Moleklile abhangt. Die Driftzeit durch die Driftréhre ist deshalb ein Charakteristikum
fur die entsprechenden Analytgas Ionen. Zusatzlich ist dem System noch eine
Kalibriersubstanz, z.B. 4-Nitrobenzonitril, zur Peak-Driftzeit-Kalibrierung durch die Driftrohre

beigesetzt, um Druck-, Feuchte- und Temperaturschwankungen der Umgebung auszugleichen.

Innerhalb von NACHOS wurde ein vereinfachter Prototyp eines OI-IMS aufgebaut und eine
entsprechende elektronische Schaltung entwickelt. In ersten Messungen konnten Ionenstrome
durch die Driftréhre am Beispiel Toluol nachgewiesen werden (Abb.30). Die Driftrohre besteht
aus einem Reaktionsraum und einem Driftraum. Beide Raume sind durch ein elektrisches
Schaltgitter voneinander getrennt. Zur Erzeugung eines konstanten elektrischen Feldes ist die
gesamte Driftréhre aus Metallringen, die durch Isolatorringe getrennt und tber hochohmige
Widerstande verbunden sind, aufgebaut. Durch eine angelegte Hochspannung werden
Feldgradienten von 300 V/cm erreicht. Die im Reaktionsraum erzeugten Ionen gelangen zum
elektrischen Gitter, welches zu bestimmten Zeitpunkten einen Teil der Ionen in den Driftraum
einlasst (Gitteréffnungszeit: 500us, Wiederholrate: 100ms). Durch das elektrische Feld
erreichen die Ionen mit unterschiedlicher Masse und/oder Struktur voneinander abweichende
Driftgeschwindigkeiten und werden somit zu unterschiedlichen Zeitpunkten vom Detektor
registriert (Driftzeiten: 10 — 30 ms). Vor dem Detektor befindet sich ein Aperturgitter, das den
Detektor vom elektrischen Feld der eintreffenden Ladungen abschirmt und so flir schmaélere
Peaks sorgt. Abb.30, unten zeit ein aufgezeichnetes Ionenmobilitdtsspektrum am Beispiel

Toluol.
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Abb.30: Prototyp eines einfachen OI-IMS. Prinzipskizze (oben), tatsdchlicher Aufbau (Mitte)
und Driftspektrum am Beispiel von Toluol und synthetischer Luft (unten).

3. Grad der Zielerreichung
Der Grad der Zeilerreichung des Projektes insgesamt kann als gut bezeichnet werden. Der
wahrend des Projektzeitraumes erreichte technologische Fortschritt ist in allen

wesentlichen Teilen des Projektes in Einklang mit den geplanten Zielen des Projektes.
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Der OI Prozess wurde hinreichend bezliglich Gasselektivitdten und Querempfindlichkeiten
untersucht. Durch OI konnten bisher ausschlieBlich positive Gas-Ionen generiert und
detektiert werden. Der Prozess selektiert Gasmolekile mit hohen Protonenaffinitéten wie
sie z.B Amphetamine und andere Drogen aufweisen.

Leider war es bisher nicht mdglich Uber OI Prozesse negative Ionen zu erzeugen um so
auch die Mdglichkeit zu schaffen, stark Elektronen affine Substanzen wie Explosivstoffe
selektiv detektieren zu kdénnen. Auch Uber einen kombinierten Prozess aus OI und UV-

Photoionisation konnten bisher keine negativen Ionen erzeugt werden.

Wesentliche erreichte Ziele des Projektes sind:

Es konnten sowohl beheizbare Keramiksubstrate als auch mikrosystemtechnisch

hergestellte Hotplates realisiert werden.

Der bei EADS entworfene Hotplate Siliziumtechnologieprozess wurde in seinen Grundzliigen
an das KMU STFT transferiert. Dort wurde er hinsichtlich Langzeit-Temperaturstabilitat und
Fertigungstauglichkeit verbessert und die MST Hotplates/IR-Emitter sind kommerziell

erhaltlich.

Es wurde ein Aufbau zur Vermessung diverser Emitterschichtmaterialien/Morphologien
bezliglich ihrer OI Eigenschaften mit diversen Analytgasen realisiert. Der Aufbau erlaubt es
die Emitterflachen definiert mit Analytgasen zu bestrémen. Die entsprechenden
Analytgase kénnen entweder direkt aus Gasflaschen oder aus der Flissigphase mittels
einer Mikrodosier- und Verdampfungsapparatur in einen Tragergasstrom aus synthetischer

Luft oder N, konzentrationsabhdngig im ppm Bereich eindosiert werden.

Das Phanomen der Oberflachenionisation konnte eindeutig nachgewiesen werden.

Nanostrukturierte Oberflachen begiinstigen die Oberflachenionisation drastisch gegentber

glatten Flachen des gleichen Materials.

Eine Technologie zur Erzeugung und Weiterentwicklung von Ionen emittierenden

Nanomaterialien konnte realisiert werden.

Viel versprechende Materialien/Nanomorphologien konnten identifiziert und in ihren

Grundeigenschaften charakterisiert werden.

Es wurden ausfiihrliche Gasnachweis Empfindlichkeits- und Querempfindlichkeitsspektren

aufgenommen.
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Oberflachenionisationsdetektoren konnten sowohl als kostenglinstiges MOX Sensorelement

als auch als OI-IMS realisiert werden.

Es konnte gezeigt werden dass MOX Sensorelemente parallel und gleichzeitig beziglich OI
Stromdnderung und Resisitivitatsanderung ausgelesen werden kénnen. Da beide
Ausleseprinzipien unterschiedlichen Selektivitatskriterien unterliegen konnte so eine véllig
neue Generation von kostengiinstigen und selektiven MOX Sensoren und Arrays realisiert

werden.

4. Wege zur industriellen Umsetzung

Die in NACHOS entwickelten Prozesse und Techniken beruhen im Wesentlichen auf
Standardtechnologien der Gassensorik und sind umsetzbar auf bereits bestehenden
Prozesslinien von Sensorherstellern und Halbleiter-Unternehmen. Die hier entwickelten
und angepassten Prozesse zur Nanostrukturbildung kénnen sowohl in makroskopische
Dickschicht Gassensor-Systeme, fokussiert auf siebdruckfahige Pasten und deren
Verwendung auf keramischen Substraten, als auch in mikrosystemtechnische Sensoren,

auf Basis der Ublichen Silizium- und Halbleiter-Technologie, integriert werden.

5. Anwendungspotentiale und Nutzbarkeit fiir KMUs

Die Ergebnisse des oben dargestellten Teilprojekts wurden bei EADS, Innovation Works,
Abteilung Sensors and Integration (IW-SI) durchgefiihrt. IW-SI ist ein integraler
Bestandteil der Forschung von EADS am Standort Ottobrunn.

Die Firma EADS Deutschland GmbH benétigt fir ihre Produkte (Airbus, Eurofighter,
Eurocopter etc.) Zugang zu innovativen Gassensortechnologien. Als Systemhersteller
bevorzugt es EADS, die Entwicklungen auf Komponenten- und Subsystemebene
zusammen mit Zulieferern aus dem KMU-Bereich durchzufiihren und in der Um-

setzungsphase auf Lieferanten aus dem KMU-Bereich zurlickzugreifen.

Die in NACHOS erarbeiteten Erkenntnisse und Innovationen konnten in einem internen
Security Projekt zur Drogen- und Sprengstoffdetektion an Flughafen aufgenommen und

umgesetzt werden.

Mit dem Ziel komplexe Mikrosysteme herzustellen und zu integrieren und diese auch im
Ganzen und im Teil kommerziell erwerben zu kdénnen, war NACHOS in Teilaufgaben

begrenzter Komplexitat und Technologietiefe auf die einzelnen Projektpartner
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aufgespalten. Zur Realisierung solcher Kooperationen war und ist die Forschung der EADS
bereit, die innerhalb von NACHOS entwickelten Technologien in kontrollierter Weise flr die
Fertigung bei KMUs zu Ubertragen. Der bei EADS entwickelte Si Hotplate Prozess wurde an
STFT transferiert und derartige Hotplates kénnen auch kommerziell erworben werden.
AuBerdem besteht weiterhin eine enge Zusammenarbeit zwischen EADS und STFT um z.B.

fur die Ionenmobilitatsspektrometrie miniaturisierte Driftréhren zu entwickeln.

Die in NACHOS entwickelten und realisierten Emitter (STFT) und Thermopiles (M+S)
kamen zum Einsatz innerhalb eines Sensormoduls zur Hydraulik Fluid Uberwachung in
Flugzeugen (EU Projekt mit Airbus, Zustandsliberwachung bzw. Alterungsiiberwachung

von Hydraulik-Flissigkeiten in Airbus Maschinen).

6. Veroffentlichungen
Die im Rahmen der Projektarbeit gewonnen Ergebnisse fiihrten zu einer Reihe von
Publikationen. Die folgende Auflistung fihrt die Publikationen von Seitens der EADS
Deutschland GmbH auf:

Indira Kadpplinger, Wolfgang Brode, Angelika Krenkow, Jan Spannhake, Gerhard Miiller,
“High temperature silicon-on-insulator based hotplates: Long term performance of
platinum heater materials”, Sensor Kongress 2007, Nirnberg Messe, 22. Mai - 24.Mai
2007.

A. Krenkow, A. Habauzit, G. Miiller, ,Surface Ionization Gas Detection on Platinum and
MOX Surfaces", Semiconductor Gas Sensors 6™ International Workshop, Zakopane Poland,
September 2008

A. Krenkow, A. Habauzit, G. Miller, E. Comini, G. Faglia, G. Sberveglieri, ,Surface
Ionization Gas Detection on Platinum and Metal Oxide Surfaces", IEEE Sensors Journal,
submitted Mai 2009.

A. Krenkow, A. Habauzit, G. Miller, ,Resistive and Surface Ionization Response of Sn02

Gas Sensing Layers", Sensors and Actuators B Chemical, submitted Mai 2009

A. Krenkow, C. Oberhttinger, A. Habauzit, M. Kessler, ]J. Goébel, G. Mdller, ,Surface
Ionization Gas Detection at SnO, Surfaces", the 13" International Symposium on Olfaction
and Electronic Nose (ISOEN), Brescia Italy, April 2009

A. Krenkow, C. Oberhttinger, A. Habauzit, M. Kessler, J. Goébel, G. Mdller, ,Surface
Ionization Gas Detection at Sn0O2 Surfaces", American Institute of Physics (AIP), submitted
Mai 2009
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A. Krenkow, A. Habauzit, G. Mdller, S. Schade, C. Penzkofer, B. Irmer, , Surface Ionization
on Platinum Surfaces with Enhanced Efficiency Employing Vertical Nanotip Emitter Arrays",
in Arbeit

8. Erfindungsmeldungen

G. Miller, A. Helwig, A. Krenkow, ,Vorrichtung und Verfahren zur Detektion und
Identifikation von Gasen, Dampfen und Partikeln™, Amtl. Aktenzeichen 10 2008 026 433.4-
54, Anmeldetag 02.06.2008.

G. Mlller, A. Krenkow, ,Verfahren und Vorrichtung zur Ionisierung sowie damit versehene
Gasdetektionsvorrichtung®, eingereichte Schutzrechtsanmeldung 10 2008 035 773.1,
Anmeldetag 31.07.2008

G. Miller, A. Krenkow, R. Wehrspohn, B. Gesemann, S. Schweizer,
~Oberflachenionisations-Gasdetektor mit Nanospitzen®, Eingereichte
Schutzrechtsanmeldung 102009005982.2, Anmeldetag 23.01.2009.
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10. Anhang

A: AC-Temperaturregelung fir Emittersubstrate; Blockschaltbild, Beschreibung und
Schaltplan

AC-HEIZUNG BLOCKSCHALTBILD (08.2008)

15V, 420V—— B 12y
8
1SV 20V ——3) —

AC Heizregler: Konstante Substrattemperatur

Uber Thermometer (Gleichspannung) wird
Heizleistung (Wechselspannung)

des Heizelements so geregelt, dass die
eingestellte Temperatur
(Thermometerwiderstand) konstant bleibt

unabhangig von der Umgebung.

Ausgdnge:

Upt: AU Thermometer (RegelgroRe),
25 mA fest eingepragt — U/25 - R
— Temperatur Ist-Wert

Uhz: AU~ NachregelgroRe der Heiz-
spannung
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AC-Heizung 08.2008

Schaltungsbeschreibung

Der AC-Heizregler 08.2008 hat die Aufgabe, das Keramiksubstrat eines zu testenden Sensors
auf einer konstant geregelten, einstellbaren Temperatur zu halten.

Er speist die Pt-Heizwendel mit Wechselstrom (intern einstellbar zw. 1KHz und 8KHz), um
im Gegensatz zum Gleichstrombetrieb die Migration gering zu halten.

Die Wechselspannung eines AC-Generators wird iiber einen Regler einem Leistungs-
Verstirker zugefiihrt, der die Heizung speist.

Die Heizwendel auf der Keramikplatte hat thermischen Kontakt mit einem Pt-
Temperatursensor, der mit einem Konstantstrom beaufschlagt wird. Damit ist der
Spannungsabfall am Temperatursensor ein MaB fiir dic Temperatur der Keramikplatte.

Dieses Temperatursignal wird iiber einen Regelverstiirker auf den Regler geleitet, der dann
die Amplitude der Eingangsspannung des Leistungsverstirkers so gestaltet, dass iiber die
daraus folgende Heizleistung die Temperatur auf einem eingestellten Wert konstant gehalten
wird. Die Umgebung des Keramiksubstrates (Umgebungsgas, Konvektion, Ableitung,
Abstrahlung usw.) hat hiermit nur noch minimalen Einfluss anf die Temperatur.

Geritebeschreibung

Eingang: tl. 50Velt | Duall tsgin. Dptrabionststrsid i
Die Versorgung ist symmetrisch und sollte +=#5Volt-bis/-20Voit betragen.

Besonders fiir geringer als 20 Ohm liegende Heizwiderstéinde ist es ratsam, zum Schutz der

Heizung und des Leistungsverstirkers die Versorgungsspannung nicht hther zu wihlen.

Ist der Widerstand der Heizung gréBer als 20 Ohm, so kann die Versorgung maximal bis
+/-30 Velt eingestellt werden, damit, falls gewiinscht, eine geniigend hohe Heizleistung
erzielt wird.

Ausgang:

Das vorkonfektionierte Kabel garantiert einen relativ verpolungssicheren Anschluss des
Heizers, wenn dieser von Anfang an richtig kontaktiert wird.

Farbzuordnung der Kabeladern:

griin:  Heizspannung (abgesichert mit Sicherung 2A flink)

braun: Heizungsmasse

gelb:  Temperatursensor

weil:  Sensormasse

Die Heizungsmasse und die Sensormasse wurden aus Griinden der Storsicherheit des
Temperatursignals getrennt gefiihrt und treffen sich erst im Gerit an einem Sternpunkt.

Die Heiztemperatur lisst sich empirisch an einem Potentiometer einstellen. Aus der
Sensorspannung Upt (genauer: Spannungsdifferenz zwischen heifiem und kaltem Betrieb)
und dem eingepriigten Strom von 25 mA lisst sich die Widerstandszunahme berechnen, und
tiber die Temperaturcharakteristik des verwendeten Platin- Metalls schlieBlich die Temperatur
des Sensors.

Die Heizleistung lisst sich bestimmen aus der Heizspannung Uhz (messbar mit Hilfe eines
Oszillographen) und dem der Temperatur entsprechenden Heizwiderstand.
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B: OI-IMS zur Erfassung der Driftzeiten; Funktionsskizze und Schaltplan
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