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Abstract: This paper is aimed at semiconductive gas sensors based on tin dioxide for isobutane de-
tection in the atmosphere. It describes gas sensor construction and characterization. In the conclusion
differences in functionality between modified and unmodified gas sensor are described.
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. UVOD

V dnesni dobé je stale vice mist, kde se mohou vyskytovat nebezpecné vybusné plyny, jako je napfi-
klad butan nebo metan, které mohou ohrozit majetek nebo lidské zivoty. Proto je nezbytné tyto plyny
detekovat jiz pfi nizkych koncentracich a v nejkratSim mozném case, aby bylo mozno vcas ptede;jit
krizové situaci. K tomuto tc¢elu je nutné vytvorit dostatecné citlivy a spolehlivy senzor.

. PRINCIP FUNKCE POLOVICOVEHO SNO, SENZORU

Senzor pracuje na principu tzv. chemisorpce. Jedna se 0 chemickou vazbu mezi molekulami plynu
a povrchem aktivni vrstvy. Tato vazba je mnohem pevnéjsi nez absorpce nebo adsorpce a vyzaduje
ur¢itou aktivaéni energii, a proto je nutné senzor vyhtivat na urcitou teplotu, ktera je obvykle v roz-
mezi 150 - 450 °C. V piipadé popisovaného senzoru je aktivni vrstva v zakladnim stavu pokryta
anionty Kysliku, které od¢erpaji elektrony z polovodice. Za ptitomnosti redukéniho plynu, jako je
napiiklad metan nebo isobutan, dojde k chemické reakci. Produkty této reakce jsou oxid uhlicity,
vodni para a prebytecny naboj, ktery zvysi vodivost vrstvy (viz obrazek 1). U vyrobeného senzoru
je tato zména detekovana jako zména odporu aktivni vrstvy, jedna se tedy o senzor patfici do kate-
gorie tzv. chemorezistoru. [1][2]

(L) Vodivostni pis
) <0
Vzduch i —’/’E
\ Eg N
\\_.L_ =T
Valenéni pa:
o 9 9
® 4

Vodivostni pas s
R P
EXES

=1 P

oe” O2(plyn) & O
@ C:H:0H (plyn) @ CO: 9 H.O (plyn)

Obrazek 1:  Princip chemisorpce polovodi¢ového senzoru [3]



3. VYHRIVACI PODLOZKA SENZORU

Vzhledem Kk nutnosti vyhiivat senzor az na teplotu dosahujici 450 °C musi byt vyuZito technologie,
ktera spolehlivé tuto potfebu umozni. Vyhiivaci podlozka proto byla realizovana kombinaci tlusto-
vrstvé a LTCC technologie (viz obrazek 2).
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Obrazek 2: LTCC podlozka s heaterem z horni a spodni strany véetné realizace na pouzdie

Do ramecku vyhtivané LTCC podlozky S topnym elementem z platinové pasty ESL 5545-G lze
upevnit kifemikovy nebo keramicky substrat s nanesenou aktivni vrstvou 0 maximalnim rozméru
8 x 8 mm. Tento substrat je mechanicky zafixovan pomoci tlustovrstvé pasty Ferro 11-036. Vodivé
propojeni je realizovano pomoci wirebondingu mezi zlatymi ploskami na substratu a na LTCC pod-
lozce. Podlozka je pfipevnéna ke kovarovému pouzdru TO-8 od firmy SCHOTT pomoci tlustovrstvé
AgPd pasty (viz obrazek 2).

4. INTERDIGITALNI STRUKTURA

Pro dosazeni vyssi citlivosti byly pomoci tenkovrstvé technologie na kiemikovém substratu
0 tloust’ce 525 pum se 475 nm vrstvou oxidu kiemicitého zhotoveny hiebinkové elektrody, které za-
ujimaji plochu 6 X 6 mm. Mezi jednotlivymi 100 pm Sirokymi hiebinky jsou mezery 50 pm (viz

obrazek 3).

Obrazek 3: Celkovy navrh, detail navrhu a zhotoveny substrat s interdigitalni strukturou

Hiebinkové elektrody jsou tvofeny 100 nm vrstvou titanu, ktera ma vysokou teplotni odolnost a za-
roven slouzi jako adhezni vrstva pro zlato. Na titanovou vrstvu bylo napatfeno 250 nm zlata, které
zvysuje vodivost elektrod a umoziuje kontaktovani zlatym dratkem metodou wirebondingu.

5. VYROBA AKTIVNI VRSTVY

Byly vyrobeny celkem 3 typy aktivnich vrstev — 1 nemodifikovana (SnO; — 100 hm%) a 2 modifi-
kované vicesténnymi uhlikovymi nanotrubicemi (SNO./MWCNTS - 1,5 hm% a SnO,/MWCNTS -
3,0 hm%). Vrstvy byly nastiikany na kiemikovy substrat s interdigitalnimi elektrodami z 1 ml su-
spenze nanoprasku od firmy Sigma Aldrich rozptyleného v dimethylformamidu (viz obrazek 4).

Obrazek 4: Nastiikané aktivni vrstvy (zleva: bez modifikace; 1,5% MWCNTS a 3,0% MWCNTS)



Senzory byly poté vloZeny na 48 hodin pfi teploté 450 °C do vakuové pece, aby doslo ke stabilizaci
aktivni vrstvy a ¢aste¢nému ustdleni odporu. Po vyjmuti z vakuové pece byly senzory vlozeny do
testovaci plynové stanice, do které byl piivadén proud plynt (500 ml/min) a vyhiaty na 350 °C, aby
doslo k tplné stabilizaci vrstvy. Stabilizace nastala cca 4 hodiny po stfidani pritoku syntetického
vzduchu a syntetického vzduchu s pifimési 2500 ppm isobutanu.

6. CHARAKTERIZACE SENZORU

Senzory byly charakterizovany pii teplot¢ 350 °C na detekci isobutanu v rozmezi koncentraci od
50 ppm do 4000 ppm v syntetickém vzduchu. Po zméné koncentrace nastalo ustaleni odporu aktivni
vrstvy vzdy nejdéle do 120 sekund. Z naméfenych hodnot byl sestrojen graf s kalibraénimi kiivkami,
ze kterého je ziejma vyssi citlivost modifikovanych aktivnich vrstev (viz obrazek 5).
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Obrazek 5:  Graf kalibra¢nich ktivek aktivnich vrstev v€etné kompletné zhotoveného senzoru

7. ZAVER
Ze ziskanych vysledk méfeni je patrné, ze modifikované senzory maji vyssi citlivost, coz umoznuje
detekci nizsich koncentraci (50 ppm a 100 ppm) isobutanu v syntetickém vzduchu. Nemodifikovany
senzor dosahoval uspokojivé citlivosti (8,01 %) az pfi koncentraci 300 ppm. VSechny tfi typy senzorii

by byly schopné v¢asné detekce isobutanu, protoze meze vybusnosti isobutanu ve vzduchu jsou cca
1,4 az 8,3 objemovych %, tedy 14000 az 83000 ppm.
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