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Los sensores de efecto de campo, con compuertas de metales cataliticos como Pt 6 Pd, son dispositivos sensibles y selectivos a
moléculas que contienen hidrégeno, completamente compatibles con la tecnologia convencional de silicio. En la etapa de desarrollo
de nuevos sensores ademas de estas virtudes, se requiere la facilidad y velocidad de fabricacién de prototipos, asi como su estabilidad
en experimentos de caracterizacién de mas de 12 hs.

Se describen !as caracteristicas de tres clases distintas de dispositivos sensores de gases, basados en capacitores metal-6xido-silicio
(MOS), detaliandose las etapas de fabricacion requeridas, junto con el sistema de medicién desarrollado, para establecer las ventajas
comparalivas y los limites de aplicacién de cada variante.

Los tres tipos de sensores son: dispositivos para medicién sobre oblea, dispositivos integrados y sensores hibridos. La medicion sobre
oblea, requirio el desarrollo de una plataforma estanca calefaccionada, mientras que las otras variantes se emplearon en una celda
modular, de uso general, con capacidad para alojar varios sensores en medidas simultaneas. Los dispositivos, caracterizados en
atmésferas de aire y nitrégeno, con concentraciones controladas de hidrégeno entre 0 y 400 ppm, en flujo continuo de 500 ml/min, a
temperaturas de operacién de 150°C, muestran corrimientos del voltaje de banda plana reproducibles, consistentes con los limites
tedricos de dichos sensores de hasta 2 mV/ppm.

Field effect sznsors with catalytic metal gates of Pt or Pd, are sensitive and selective to hydrogen bearing molecules, as well as fully
compatible with conventional silicon technology. Prototyping requirements also demand ease and speed of fabrication, as well as
stability of operation in experiments of over 12 hrs.

The characteristics of three different types of gas sensing devices are described, based on MOS capacitors and the fabrication process
is described, as well as the measuring system, to establish the comparative advantages and application limits for each variant.

Thez three sensor types are: on wafer devices, integrated devices and hybrid sensors. On wafer measurements require a heated gas
tight platform, whereas the other types were used in a modular, general purpose chamber, with multiple ports for concurrent
measurements. The devices, characterized in dry air and nitrogen atmospheres, with controlled hydrogen concentrations between 0
and 400 ppm., in continuous 500 ml/min flows, at an operating temperature of 150°C, show reproducible flat band voltage shifts,
consistent with theoretical response limits of up to 2 mV/ppm.

evitar posibles efectos espurios presentes en estructuras
maés complejas.

En este trabajo se describen tres alternativas
utilizadas en el desarrollo de sensores basados en
capacitores MOS, a saber: dispositivos medidos sobre
oblea, sensores con calefactor integrado y dispositivos
hibridos. Se detallan los procesos de fabricacion, el
sistema de medicién y los resultados obtenidos en cada
caso.

I. INTRODUCCION

En dreas tales como proteccién ambiental,
control de procesos o seguridad industrial, se requieren
dispositivos monitores de gases téxicos o explosivos.
Instrumentos analiticos como cromatégrafos de gases o
FTIR scn, para estos fines caros e inconvenientemente
grandes por lo que se requieren dispositivos capaces de
analizar mezclas de gases mediante sensores. Un sensor
es un dispositivo miniaturizado, especialmente
optimizado para una aplicacién especifica y que puede
fabricarse en gran cantidad de manera econémica’'.

De los posibles dispositivos sensores de gases, 1. EXPERIMENTAL
los capacitores MOS con compuertas cataliticas presentan  I1.1. Dispositivos medidos sobre oblea
ventajas de integrabilidad y miniaturizacién con la Son las estructuras més sencillas y con la
electrénica de condicionamiento de sefial y en el caso de  racteristica capacidad-tensién mas pura, no poseen

compuertas de paladio son dispositivos sensibles y
selectivos al hidrogeno o a gases que contiene
hidrégeno®’. Otros metales®* y morfologias®’ son capaces
de promover sensibilidad a especies no hidrogenadas.
Durante la etapa de desarrollo de nuevos sensores, se
requiere caracterizar la respuesta de los dispositivos a los
gases de interés. Estos experimentos requieren del
suministro automético de gases. en concentracién y caudal
fijados, v de sensores capaces de operar en forma

continua y reproducible a temperaturas de hasta 200°C.
También son necesarias mediciones sobre oblea, para
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calefaccion auténoma y requieren de una plataforma de
medicién capaz de operar en atmosferas controladas.

Los procesos involucrados se detallan en la Fig.
1. Partiendo de una oblea de silicio, se la oxida a una
profundidad de 120 nm de ambas caras, en un horno
resistivo a 1150°C en una corriente de O, de 5 mi/min.
Se recubre el lado pulido de ia oblea con laca fotosensible
y una vez curada se elimina el SiO, del dorso por
inmersion en 4cido fluorhidrico diluido al 5%. Se
remueve la laca con acetona y se limpian los substratos,
que posteriormente se metalizan sobre el Si con capas de
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150 nm de Cr y Au, depositadas por electron-beam y
evaporacion térmica respectivamente, sin interrupcion del
vacio en la campana. Estos pasos son comunes a todos
los dispositivos desarrollados.
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Fig. 1. a) Proceso de oxidacién y metalizacion de obleas de
silicio, donde se detallan los pasos necesarios para obtener la
estructura inicial, comun a todos los dispositives desarrollados.
b) Proceso de fabricacion de capacitores MOS para medicién
sobre oblea, donde se indica la ubicacién de la mdscara
mecdnica que define las cinco compuertas metdlicas circulares.

Las compuertas se depositan a través de una
méscara mecdnica de bronce solidaria a un soporte
calefaccionado por radiacién, que permite controlar la
temperatura del substrato durante el depésito, que
determina la morfologia de la pelicula. Con nuestro
disefio de mascara, se obtienen cinco capacitores MOS
idénticos de 1 mm de diémetro cada uno.

Fig. 2. a) Despiece de la plataforma para medicion sobre oblea
con indicacion de los distintos desplazamientos posibles con el
microposicionador. b} Detalle de la fljacién del sensor a la base
por succion y dngulo de contacto con la punta de W.
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La caracterizacion de estos dispositivos requiere
conectar ambos electrodos metalicos al circuito de medida
y mantener los sensores-calefaccionados en atmoésferas
controladas. Se desarroli6 una piataforma de medicién
sobre oblea, con base calefaccionada, que contiene a los
dispositivos en una cdmara estanca (Fig. 2a), a la que
accede una punta de W microposicionada, a través de un
sello flexible, que asegura el contacto con la compuerta.
E! contraelectrodo se conecta por succion de la oblea
contra la base de bronce metalizada (Fig. 2b). El conjunto
esta térmica y eléctricamente aislado de la plataforma de
fijacién, mediante columnas de teflén.

I1.2. Dispositivos con calefactor integrado

La caracterizacion de sensores, requiere la
medicidn simultinea de la mayor cantidad posible de
dispositivos, de manera de asegurar condiciones idénticas
en experimentos paralelos y disminuir los insumos de
gases. Estos requerimientos exceden las posibilidades de
la medicion sobre oblea.

Se desarrollaron  capacitores MOS  con
calefactores integrados de Cr, bondeados a soportes
standard de 12 terminales. Los procesos involucrados se
detallan en la Fig. 3.

@ & ﬂ__nli'i*.m___.i © I.._,._..’f‘f.'.';'f__'ﬁ.,;

= 200
s | ‘ Wil )
=tz = aolg
- : 0459

maa

Cortc de substrato + bmpicza
Recobnmicuto v maN4GSs

11777

N\

satiag

IR

Exposicién + revelado

A A
i—

Etching de Cr

Caldfactores  Coneddn »
. compusria

Fig. 3. a) Esquema de los procesos para la obtencién de los
terminales, pistas y la conexién a la compuerta, realizados por
“etching” de Cr. b) Marcado inicial de las obleas en piezas de
20 mm. ¢) Marcas posteriores a las estructuras de cromo. d)
Separacién en columnas de cuatro elementos par deposicisn
de compuertas. e) Mdscara mecdnica de vidrio y deposito de las
compuertas.. f) Recubrimiento con laca fotosensible para
proteccion . de la compuerta y separacidn d: elementos
individuales para su posterior montaje en zécalo.

Partiendo de obleas de Si, oxidadas de un lado y
metalizadas del reverso, se deposité Cr sobre el zislante,
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se recubrié con laca positiva, que una vez expuesta a UV,
a través de una mdscara fotolitogréafica, y revelada, fue
sumergida en una solucién de NH,CaNO, y H,SO,, para
eliminar el cromo en las zonas libres de laca. Terminado
el “etching” de Cr, que define la estructura de los
calefactores y contactos, y la limpieza, se marcaron los
componentes individuales sobre el substrato de 20 mm de
lado (Fig. 3c), mediante una sierra de diamante.
Fraccionados en columnas de 4 dispositivos, se
depositaron las compuertas a través de mdscaras
mecéanicas de vidrio, se separaron los componentes
individuales y se recubrieron las compuertas con laca para
protegerlas durante el proceso de bondeado térmico, al
cabo del cual se la elimin6 con acetona.

Los dispositivos se sostienen por las cintas de
bondeo de 500 um de ancho y 50 um de espesor, lo que
asegura buena aislacién térmica, bajo consumo de
potencia (menor a 1 W) y alcanzar temperaturas
operativas de hasta 200°C en pocos segundos.

11.3. Dispositivos hibridos

Los dispositivos con calefacciéon integrada
demandan numerosas etapas para el proceso de
fabricacién, que incluye 6 soldaduras sobre el chip. Un
dispositivo que conserva muchas de las ventajas de 11.2,
pero con mayor simplicidad de montaje, es un capacitor
MOS con calefactor de pelicula gruesa, que a cambio de
mayor consumo de potencia, permite reducir
significativamente la complejidad del proceso y solo
requiere una soldadura sobre el chip. Sumado a estas
ventajas, la caracteristica CV, es comparable, por su
pureza, a la de la medicién sobre oblea.
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Fig. 4. a) Calefactor de pelicula gruesa de Pt sobre substrato de
alimina (dorso del sensor hibrido). b) Electrodos interdigitales
y terminales del sensor hibrido, una de cuyas conexiones al
electrodo interdigital es removida con una fresa de diamante. ¢)
Despiece esquemdtico que indica la ubicacion de la pintura de
plata que adhiere al dorso del capacitor MOS y del terminal
bondeado.

Alumina (ALO,)
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Los dispositivos hibridos emplean un calefactor
de Pt, de pelicula gruesa depositado sotre aliimina,
impreso de un lado del substrato y dc clectrodos
interdigitales del anverso (Fig. 4). Sobre los electrodos
interdigitales, uno de cuyos contactos con los terminales
se remueve, se adhiere al contraelectrodo del capacitor
MOS con pintura de Ag, conectdndose la compuerta al
terminal restante mediante bondeo térmico.

I1.4. Medicién de dispositivos

Los sensores hibridos y con calefactor integrado
se alojaron en una celda estanca de teflén, fijados a
conectores adecuados para cada tipo de sensor, y
concentraciones de H,, entre 15 y 400 ppm en aire se
suministraron, mediante un sistema automatico de mezcla
de gases, Motorola Banc du Test N°2. Jste equipo
controla el caudal de cada gas en la mezcla mediante
caudalimetros masicos programables, y mantiene un
caudal total constante de 500 ml/min. Simultdneamente
con la exposicion a los gases, se midi6 la caracteristica
capacidad vs. tensién de los dispositivos, rnediante un
analizador de impedancias HP4194 A, operadoa 1 MHz y
con una tensién de barrido en continua de + 10 V. Un
scanner de 10 canales conmuta la medicién de los
distintos sensores, que estan calentados a una temperatura
de entre 150°C y 200°C (Fig. 5). El sistema de medicién y
las mezclas de gases se controlan en linea, mediante un
programa codificado en LabView 4.0.

La sensibilidad de los capacitores MOS a los
gases se manifiesta como un corrimiento en el eje de
tensiones de la caracteristica CV, que es cirectamente
medido, para un valor de capacidad fijo, por ¢l programa
de adquisicion.
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Fig. 5. Instrumentacién para la caracterizacion de sensores
MOS. En el diagrama se indican los instrumentos empleados y
su vinculacion con el programa de adquisicién y control
mediante una interfase GPIB.
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En Ia Fxg 6a se represeman los commlentos de
la caracteristica CV del dispositivo como funcién de
cambios en la concentracion de Ja atmoésfera.

En presencia de hidrégeno, la tensién de banda
plana del dispositivo se desplaza hacia tensiones
negativas por AV, en funcién del cambio en la barrera de
energia en. ‘la interfase metal-aislant¢, debida a la
adsorcién de hidrégeno atémico difundido desde la
superficie de-la compuerta®. 4V, es la respuesta del

I3
.

sensor, que para un tiempo de exposicion Ar=30 min (Fig. .
6b) es estacionaria y reversible en atmésfera de aire. En la -
Fig. 6¢ se representa’la respuesta como funcién de ‘la

concentracion. para el sensor, obtenida del valor absoluto,
del commlento méximo para cada ciclo de exposicion.’
Estos resultados corresponden a mediciones sobre oblea; a .
una temperatura de 150°C. En esta clase de dispositivo,
con compuertas depositadas por DC magnetron
sputtering, se obtienen corrimientos. maximos de hasta
500 mV para 400 ppm de H,.

* En el caso de los dlsposmvos con calefactor
integrado se obtienen respuestas similares pero la
caracteristica CV, no es tan pura, como se observa en la

Fig. 7 que releva el comportamiento del dispositive, comn,,

temperatura. En este’ caso, aparecen distorsiones en la’
forma de la curva CV, debida a.la existencia de interfaces
Au-Cr en el.contacto de la compuerta.y por la proxlmxdad
de los calefactores y cintas de bondeo..

. . .
- U <
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Finalmente la Fig. 8 muestra la respuesia de un
sensor hibrido con compuerta de Au, expuesto 2 NO, en
aire. En_ este.caso el corrimiento de la tensién de banda
plana es hacia tensiones positivas, consistenite con el
caracter oxidante de la molécula de NO, y con difusidn
por borde de grano del gas, a la superficie del 5iQ;, donde

modifica la barrera de energia metal-aislante®.
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Fig. 7. Caracteristica CV de wun dispositivo ‘con:calefactor

integrade, con compuerta de paladio de 50 nm.de espesor,

depositada a 20°C, a distintas temperaturas de operacién, en un

caudal de 500 ml/min de aire sintético. . Rl
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En el caso de los sensores con: calefactor
mtegrado el nivel de ruido presente en la medida de AV,
es ‘de ~10 mV pp, mientras que para los dispositivos
hibridos éste se reduce a la mitad, y el maximo
corrimiento observado alcanza a los 650 mV para una
concentracion de NO, en aire de 200 ppm.
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Fig. 8. Respuesta al NO, de un sensor hibrido con corhpuéria_ de
Au de 50 nm de espesor operado a 180°C. El ciclado de NO; es ...

ente 15y 200 ppm en aire.

i Larespuesta con compuertas de Au es més lenta,

aunque igualmente reversible en atmoésfera de.aire y la.
pureza de la caracteristica CV. es comparablé con la .
medicién sobre oblea, debido a la simplicidad del-

dispositivo. Los sensores hibridos son la solucién 6ptima
para la caracterizacién de compuertas para sensores de
efecto de campo, ya que, a excepciéon de la mayor
potencia de calefaccion requerida, que no es limitante en
la etapa de desarrollo, permiten obtener rdpidamente
sensores confiables y de caracteristicas CV muy puras,

aptos para mediciones prolongadas y "‘! ensayos
simultineos. - ' . -
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