Forschungszentrum:Karlsruhe
Technik und Umwelt

Wissenschaftliche Berichte
FZKA 6523

Wirtschaftliche Produktionstechnik
fur oxidische Mehrschichtsysteme mit lateraler Mikrostruktur

am Beispiel eines Mikrogassensorsystems (PROXI)

Ergebnisbericht des Verbundprojektes

Joachim Fuchs, Michael Bruns, Joachim Goschnick (Hrsg.)

Institut fur Instrumentelle Analytik

Projekttragerschaft Produktion und Fertigungstechnologien

Die diesem Bericht zugrundeliegenden Arbeiten der Projektpartner wurden
mit Mitteln des Bundesministeriums fur Bildung und Forschung (BMBF)
im Rahmen des Programms "Produktion 2000" 1995-1999 unter den
Forderkennzeichen 02PV1160, 02PV1161, 02PV112, und 02PV1164 gefordert

Forschungszentrum Karlsruhe GmbH, Karlsruhe
2001



Zusammenfassung:

PROXI: Wirtschaftliches Produktionsverfahren
fur oxidische Mehrfachschichten eines Gassensor-Mikroarrays

Das PROXI-Projekt hat sich einer neuartigen Fertigungstechnik gewidmet, hochempfindliche
Gassensorarrays mit hohem Gasunterscheidungsvermdgen industriell als Massenware zu
Niedrigpreisen herzustellen, wie es fur die Integration Elektronischen Nasen als universeller
chemischer Zustandsmelder in intelligenten Massenprodukten Vorbedingung ist. Eine enor-
me Palette von Anwendungen erdéffnet sich, wenn das Fertigungsverfahren einen ausrei-
chend niedrigen Preis ermdglichen kann. Zu den Anwendungen gehért z.B. die Haushalts-
technik mit der Automation von Garprozessen oder der Uberwachung von Lebensmittellage-
rung genauso wie die Automobiltechnik mit Onboard-Motordiagnosesystemen oder mit der
Klimaregelung im Auto. Aber auch die Gebaudetechnik ist mit Luftqualitatsiberwachung oder
Brandmeldung ein Abnehmer, wie auch eine einfache medizinische Diagnostik fir jedermann
durch Atem- und Hautgeruchsanalyse realisiert werden kann, sofern ein konsumentenge-
rechter Preis erzielt werden kann. Ohne Frage wird dartiber hinaus eine Elektronische Nase
mit hoher gasanalytischer Leistung auch in der industriellen Praxis fur Produktqualitat und
Prozessiberwachung oder in der Umweltiberwachung ein umso groReres Anwendungsfeld
finden, je niedriger die Kosten dafir sind.

Das Fabrikationsverfahren ist deshalb einem einfachen Multischicht-Mikrosystem gewidmet,
dessen hochintegrierter Aufbau am Forschungszentrum Karlsruhe entwickelt wurde, um die-
sen Rahmenbedingungen Rechnung zu tragen. Das Mikrosystem beherbergt ein Gas-
sensorarray, das aus nur einem einzigen durch Elektroden unterteilten Metalloxidfilm be-
steht, dessen Segmente sensorisch durch eine Gradiententechnik differenziert werden. Da-
bei wird die hohe Gasempfindlichkeit der elektrischen Leitfahigkeit halbleitender Metalloxide
ausgenutzt, die sich in Form einzelner Gassensoren bereits seit etwa zwei Jahrzehnten be-
wahrt hat. Im Vergleich zur klassischen Makrobauweise, einzelne Sensoren zu fertigen und
auf einem Trager zu vereinen, sowie auch im Vergleich zu anderen Sensorarrays in Mikro-
bauweise mit separater Platzierung der Sensorelemente lassen sich die Fertigungskosten
durch die Verwendung segmentierter Metalloxidfilme entscheidend senken. Zugleich kbnnen
zusatzlich gasanalytische Vorteile erreicht werden, wie eine Zuverlassigkeitsprifung von
Signalen und eine erhdhte Gasempfindlichkeit.

Im Rahmen des Projekts wurde ausgehend von der Kleinserienfertigung der gassensori-
schen Gradientenmikroarray-Chips, wie sie mit 3“-Siliziumscheiben als Ausgangssubstrat am
Institut fur Instrumentelle Analytik (IFIA) des Forschungszentrums Karlsruhe bereits existier-
te, ein fur die Massenfertigung tauglicher Fertigungsprozess ausgearbeitet, der als Aus-
gangspunkt der Fertigung 6“-Siliziumscheiben fir 122 Mikroarrays pro Scheibe vorsieht.

Grundlegend verbesserte PVD- und CVD-Beschichtungsverfahren mit lateraler Strukturge-
bung durch Schattenmaskentechnik bzw. ionenstrahlgestitzter Abscheidung bilden das
Ruckgrat der Fertigung. Als Metalloxid wurde Zinndioxid eingesetzt, dessen breites Nach-
weisspektrum, hohe Gasempfindlichkeit und gute Langzeitstabilitat dieses Material seit Jah-
ren zum Favoriten der Metalloxidsensorik macht. Grundsatzlich ist der Fertigungsprozess
aber auch auf andere gasempfindliche Metalloxide Ubertragbar.



Der Fertigungsprozess sieht nun die Herstellung des gasempfindlichen Metalloxidfilms durch
ein schnelles Mittelfrequenz-Sputterverfahren vor, das den Metalloxidfilm reaktiv aus Metall-
targets in sauerstoffhaltigem Plasmagas erzeugt. Die Metallisierung, mit Aufbringung der
feinen Elektroden- sowie Heizstruktur der strukturell anspruchsvollste Teilschritt, wird im
PROXI-Prozess durch Sputterdeposition von Platin unter Benutzung magnetgehaltener
Schattenmasken durchgefuhrt, die auch bei 6“ Substraten hoéchste Strukturglte erreichen
lassen. Fir die abschlieliende Beschichtung mit einer nanometerdiinnen gaspermeablen
SiO,-Membran wurde eine neue Plasmaionenquelle entwickelt und in eine Anlage integriert,
die die gleichzeitige Beschichtung von mehr als 15 gehausten Chips in einem etwa 1m brei-
ten lonenstrahl ermdglicht. Verbesserte Prozessbedingungen dieses neuartigen Verfahrens
zur Deposition kontrolliert inhomogener keramischer Filme tragen dazu bei, Gite und Zeit-
aufwand dieses Prozessschritts drastisch erhdht zu haben und die Fertigung gréRerer Stlck-
zahlen zu ermdglichen. SchlieBlich sind am IFIA physikalisch-chemische und gassensori-
sche sowie funktionelle Priftechniken im PROXI-Vorhaben ausgearbeitet worden, die als
Grundpfeiler der Qualitatskontrolle in das Massenfertigungsverfahren eingehen. Dazu zahlt
ein computergesteuerter Multichip-Teststand, auf dem bis zu 64 Gassensor-Mikroarrays mit
einem gepulsten Testgasexpositionsverfahren umfassend vollautomatisch funktionsgeprift
werden kénnen und zwar mit Prifgaskonzentrationen bis hinunter zu 100 ppb. Aufbauend
auf diesen Priftechniken ist ein Projektmanagementsystem ausgearbeitet worden, das die
Ablaufe der Fertigung steuert, die Qualitat sichert und die Ergebnisse dokumentiert.

Der Projektablauf gliederte sich in zwei Phasen. In der ersten Phase wurde jeweils nur ein
Prozessschritt der Gesamtfertigung einer Charge bei den zustandigen Industriepartnern ge-
macht, wahrend die Fertigung vor und danach in der bewahrten Kleinserie des IFIA erfolgte,
um den Erfolg des neu eingesetzten Verfahrens bewertbar zu machen. Dazu wurde das Fer-
tigungsergebnis anschliefiend physikalisch-chemisch, elektrisch und gassensorisch funk-
tionell gepruft. So wurden alle drei Beschichtungsschritte bis zur Einsatzreife gebracht. Die
Aufbau- und Verbindungstechnik blieb dabei unverandert. In der zweiten Phase wurden dann
die erprobten neuen Beschichtungsverfahren in einer Charge zusammen angewandt, um
nach funktioneller Prifung am IFIA zur praktischen Einsatzerprobung fir die Liftungsklap-
pensteuerung in der Automobilklimaregelung beim Automobilzulieferer Hella KG eingesetzt
zu werden. Dabei wurde eine Charge auf Basis von 100 Wafern mit 12200 Mikrostrukturen
gefertigt.

Die Fa. Leybold Systems, als namhafter Hersteller von Sputteranlagen, hat sich der Her-
stellung des gasempfindlichen Metalloxidfilms gewidmet. Auf der Grundlage eines Mittel-
frequenzsputterverfahrens mit Doppelkathode wurde ein Verfahren ausgearbeitet, das die
122 Zinndioxidfelder in einer Dicke von etwa 100nm mit hoher Gasempfindlichkeit und zu-
gleich guter Stabilitat auf beidseitig oxidierte 6“-Siliziumscheiben als Substrat aufbringt. Aus
Kostengrinden und um hohe Abscheidegeschwindigkeit zu erzielen, wurde der Metall-
oxidfilm erfolgreich durch Reaktivsputtern aus einem Metalltarget hergestellt. An einem Bei-
spiel wurde die Herstellung einer Edelmetalldotierung erprobt, die fir eine Einstellung der
gassensorischen Selektivitdt des Films wichtig ist. Ein einfach herstellbarer Pressling aus
Zinn- und einer geringen Menge Platinpulver wurde mit Erfolg zu einer im Prozentbereich mit
Platin dotierten Zinndioxidschicht hoher Gasempfindlichkeit verarbeitet.



Jenoptik als namhafter Dinnschichthersteller hat sich der Metallisierung gewidmet. Zunachst
wurde versucht, die Platinstrukturen durch Aufdampfen mit den vom IFIA zur Verfligung ge-
stellten Schattenmasken aufzubringen. Starke Probleme mit der Scharfe der aufgebrachten
Platinstrukturen konnten nicht beseitigt werden, so dass zur bewahrten Technik des Auf-
sputterns, wie sie am IFIA erfolgreich eingesetzt wird, zurtickgekehrt wurde. Allerdings war
auch bei Projektabschluss die Haftung der Strukturen noch nicht optimal, wie sie in der
Kleinserie am IFIA erreicht wird. Es I6sten sich einige der in der abschlieRenden Testcharge
gefertigten Strukturen vom Wafer ab und konnten nicht der abschlieRenden Fertigungskon-
trolle am IFIA und der Praxiserprobung zur Liftungsklappensteuerung zugefiihrt werden.

Die Firma IPT als Spezialist flr die ionenstrahlgestiitzte Deposition hat im Rahmen des Pro-
jekts erfolgreich eine Anlage zur gleichzeitigen Beschichtung von mehr als 15 Mikroarrays
mit einer SiO,-Gradientenmembran entwickelt. Kernstlick der Entwicklung war der Aufbau
einer Plasmaionenquelle mit einer Strahlbreite von etwa einem Meter. Das lonen-Strahlprofil,
das die Form des Dickegradienten der Membran bestimmt, ist durch elektrisch ansteuerbare
Ablenkblenden kontrollierbar, so dass die Gradientenform flexibel von einer Beschichtung
zur nachsten geandert werden kann. So ist eine Umsteuerung der Fertigung von einem Gra-
diententyp auf einen anderen einfach und deshalb kostengiinstig méglich. Zudem sind Ver-
fahrensbedingungen gefunden worden, die die Beschichtungszeit gegeniiber dem Verfahren
am IFIA entscheidend verkurzt haben.

Hella als namhafter Autozubehoérhersteller hat verschiedene Haltbarkeitstests des Mikro-
arraychips durchgefihrt, wozu IFIA den Chip in zwei Gehausetypen zugeliefert hat. Fur die
praktische Erprobung des Mikroarraychips in der Aufenluftbewertung fir die Luftungs-
klappenregelung an Kraftfahrzeugen hat HELLA Fahrzyklen von Gebieten bestimmter Luft-
qualitat sowie stationare Tests mit Expositionen des Chips mit Luft definierter Geruchsquali-
tat ausgearbeitet. Die Empfindlichkeit und das Gasunterscheidungsvermdgen von insgesamt
sechs aus der abschlieRenden Testcharge hervorgegangenen Mikroarraychips konnte nach
Durchlaufen dieser Test weitgehend positiv bewertet werden.

Das IFIA hat sich vor allem der Entwicklung von Prifverfahren gewidmet, die nach jedem
Produktionsschritt das Fertigungsergebnis effizient bewerten kdnnen. Dabei wurden visuelle,
elektrische, ellipsometrische und massenspektrometrische Methoden zur Materialprifung
eingesetzt sowie ein Pulsexpositionsverfahren zur gassensorisch funktionellen Prifung. Auf
der Basis dieser Prifverfahren ist ein Produktionsmanagementsystem ausgearbeitet worden,
das den Fertigungsablauf steuert und die Qualitat sichert. Zentraler Bestandteil der Quali-
tatskontrolle ist die funktionelle Endkontrolle einer groRen Stichprobe von Mikroarraychips
mit moglichst geringem Zeitaufwand. Dazu ist ein computergesteuerter Multichip-Teststand
entwickelt worden, auf dem bis zu 64 Gassensor-Mikroarrays mit einem gepulsten Testgas-
expositionsverfahren vollautomatisch umfassend gassensorisch geprift werden kénnen und
zwar mit Prufgaskonzentrationen bis hinunter zu 100 ppb. Die automatische Prifung umfasst
nicht nur einen selbsttatigen Ablauf der Priftechnik, sondern auch die Auswertung der Daten
hinsichtlich aller relevanten gasanalytischen Leistungsparameter.

Darlber hinaus ist die Schattenmaskenherstellung erheblich verbessert worden, indem auf
ein direkt arbeitendes Nassatzverfahren umgestellt wurde, das ohne wesentliche Ein-
schrankung in der Funktionalitat der Masken eine drastische Senkung der Schattenmas-



kenkosten ermdglicht. SchlieBlich ist unter Federfihrung des IFIA eine magnetische Halte-
rung der Edelstahl-Schattenmasken ausgearbeitet worden, mit der eine ausreichend hohe
Scharfe insbesondere der Elektrodenstruktur sichergestellt werden konnte.

Neben der Ausarbeitung eines flir die Massenfertigung geeigneten Fertigungsverfahrens
wurden die Ergebnisse des PROXI-Projekts auf verschiedene Weise publik gemacht. Neben
Beitragen auf Messen, Tagungen und Konferenzen weckten Anwendertreffen breites Inte-
resse in verschiedenen Branchen der Industrie.

Mit dem im Rahmen des PROXI-Projekts vorgestellten Verfahren ist die Basis fur eine erfolg-
reiche Herstellung groRRer Stlickzahlen von gassensorischen Mikroarrays gelegt worden, wie
sie Vorbedingung fur den Einsatz elektronischer Nasen als kostenglinstiger chemischer Zu-
standsmelder in Massenprodukten ist. Eine Abschatzung der Kosten flr die Herstellung er-
gab, dass eine dementsprechende Routinefertigung bei Stlickzahlen oberhalb von 100.000
Kosten pro Chip von 9,68 DM unterschreiten sollte. Es ist nun die Entwicklung der weiteren
Baugruppen gefragt, so der Probenahme, der Aufbau- und Verbindungstechnik des Chips
sowie der notwendigen Betriebselektronik inklusive Gehause. Dadurch ist eine anwendungs-
gerechte Funktionalitdt der kompletten elektronischen Nase zu einem fir Massenprodukte
wirtschaftlichen Kostenniveau zu erméglichen.



Summary

PROXI: An Economical Method of Production for the Metal Oxide Multi-Layers of a
Gas Sensor Microarray

The PROXI project is devoted to a novel manufacturing technique, providing highly sensitive
gas sensor arrays with an increased gas distinction efficiency and at the same time realizing
a mass product at a low price. These are the prerequisites for electronic noses to be in-
tegrated into intelligent mass products for monitoring chemical processes. A broad range of
applications become feasible if a low enough price can be achieved. Within this range, one
can for instance find household applications such as an automated control of cooking pro-
cesses or a monitoring device for the storage of food. In automobiles, on-board motor dia-
gnosis or ventilation flap control would be possible. Building services could be interested in
applications for air quality monitoring and fire alarm systems. Even a simple medical diagno-
sis for private individuals, in form of a breath or skin odor analysis could be realized, provided
of course, a consumer-friendly price can be realized. No doubt, the less the costs of an Elect-
ronic Nose with a high analytical power, the wider the range of applications. Of course this
applies to industrial applications for monitoring product quality and manufacturing processes
or just as well to environmental monitoring.

The micro-manufacturing method to be worked out therefore focusses on a simple multi-layer
microsystem, of which the highly integrated structure has been developed at the Institut fur
Instrumentelle Analytik (IFIA) of the Forschungszentrum Karlsruhe. The microsystem’s heart
is a gas sensor array consisting of a single metal oxide film divided into single segments by
electrode strips. The gas sensor selectivity of these segments is differentiated by a gradient
technique. The high gas sensitivity brought about by the electrical conductivity of semi-
conducting metal oxides is utilized which has already proved successful in the form of indivi-
dual gas sensors over the last two decades. Compared to the conventional macro structure,
with the sensors being individually manufactured and mounted on a substrate, or compared
with other sensor arrays with a micro structure and separately deposited sensor elements,
the manufacturing costs can be considerably reduced by using segmented metal oxide films.
At the same time these additionally provide gas analytical advantages, as a reliability check
of signals and increased gas sensitivity.

Within the framework of the project taking the small series production at the Forschungszent-
rum Karlsruhe using 3”-silicon wafers as a starting point, a new manufacturing process sui-
table for mass production has been devised. It is now based on 6“ silicon wafers (oxidized on
both sides) on which 122 microarrays are placed.

Highly improved PVD- and CVD deposition techniques allow a lateral structuring using sha-
dow-masks or ion-beam assisted deposition and also form the backbone of the manufactu-
ring process. The metal oxide applied was tin dioxide. Its high gas sensitivity and excellent
long-term stability have made it choice number one for use in metal oxide gas sensors for
years. In general, however, the manufacturing process can also be applied to other gas sen-
sitive metal oxides.



The new manufacturing process includes the deposition of the gas sensitive metal oxide film
by a rapid medium frequency sputtering process. The metal oxide film is formed from metal
targets in a plasma gas containing oxygen. The deposition of the fine electrodes and heating
meanders, the most demanding steps concerning the structure, are performed using shadow
masks (held by magnets) and sputter deposition of platinum. This procedure guarantees hig-
hest structure quality over a surface of 6”. For the final coating of the metal oxide with a na-
nometer-thin gas permeable SiO,-membrane, a new plasma ion source has been developed
and integrated into a facility, allowing to coat more than 15 housed chips at a time with the
aid of a 1 meter wide ion beam. The improved process conditions of this novel procedure for
deposition of controlled inhomogeneous ceramic films have considerably contributed to a
better quality, time management and higher production rate. Within the PROXI project, the
IFIA has developed material testing techniques, as well as gas sensitive functional tests.
These will become the pillars of quality control for mass production. One of these novelties is
a computer-controlled multi-chip test stand. It can perform a fully automatic functionality
check (pulsed test gas exposures with test gas concentrations of down to 100 ppb) for up to
64 gas sensor microarrays. On the basis of these functionality checks a project management
system has been established that controls the manufacturing processes, ensures high quality
and documents the results.

The PROXI project procedure was divided into two phases. In the first phase, each of the
partners from industry performed one step of the entire manufacturing process. The process
steps that had to be carried out before and afterwards were still done in the proven small
series production at the IFIA in order to better be capable of evaluating the success of the
newly applied procedure. For this purpose, electrical and gas sensitive functionality check of
the manufacturing result was performed. This is how all three coating steps were improved
until the chip could be applied.

In the second phase of the project the proven novel deposition procedures were applied to
one lot which started with 100 wafers. After a functionality check at the IFIA the sensorarrays
were practically tested by an automobile supplier in a practical test in terms of efficiency for
ventilation flap control of the air conditioning in cars.

The Leybold Systems Company, a well-known producer of sputter instruments produced the
gas sensitive metal oxide films. Based on a sputtering process using medium radio frequen-
cy with a double cathode arrangement, a process was set up with which 122 tin dioxide fields
deposited onto 6” silicon wafers as a substrate (oxidized on both sides). The resulting SnO,
layer had a thickness of about 100 nm, showed high gas sensitivity and a good long-term
stability. To save cost and time, the metal oxide film was deposited using a metal target and
reactive sputtering. A noble metal doping was also successfully tested which is especially
important for application-adapted gas selectivity of the metal oxide film. A sputter target was
simply obtained by pressing tin and platinum powder. Using this target, tin dioxide layers with
a platinum content of about 1 per cent were obtained.

Jenoptik, a reputable producer of thin-flms was responsible for the metalization. First it was
tried to produce the platinum structures by vapor deposition, using the shadow masks from
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the IFIA. This, however, caused serious problems with the accuracy of the platinum structu-
res, and therefore the proven sputtering technique successfully employed at the IFIA was
used. A magnetic fastening was developed for the shadow masks at the IFIA, ensuring exact
overlying of the masks to obtain accurate platinum structures. However, at the project end
still an optimum adhesion of the structures as achieved in small series production at the IFIA
could not be realized in the final lot. Some of the structures came off the wafers and therefo-
re some of the microarrays did not pass the final check at the IFIA. Consequently, these
could not be tested practically for the ventilation flap control in automobiles.

IPT, specialized in ion beam assisted deposition has successfully developed a facility ca-
pable of coating about 15 microarray chips with a SiO, gradient membrane in one go. The
heart of the development was the set up of a plasma ion source with a beam width of about
one meter. The beam profile that determines the membrane thickness gradient can be e-
lectrically controlled via ion optical electrodes, enabling a flexible change of the gradient form
from coating to coating. Thus an application-adapted change of the gradient type becomes
easier and less expensive. In addition, improved coating conditions have been found, taking
less time for deposition than the previous procedure at the IFIA.

Hella, a well-known car accessory producer has carried out various tests with the microarray
in order to check its functional performance under practical conditions. For this purpose, the
IFIA supplied the chip in two different types of housing. The microarray was checked in terms
of its capability of outdoor air evaluation for subsequent ventilation flap control. Hella develo-
ped certain test drive cycles for which cars were equipped with the microarray to drive
through areas of different air quality. Moreover, microarrays were tested in stationary cars
where the chips were exposed to air of a defined odor quality. According to the test results,
sensitivity and gas discrimination power of 6 chips from the final lot were evaluated to meet
the requirements of outdoor air assessment for the ventilation flap control to a large extent.

The IFIA has devoted itself to the development of material tests and functionality checks,
allowing the chip to be efficiently evaluated after each step in production. Visual, electrical,
ellipsometrical and mass spectrometrical methods were applied to check the material whe-
reas pulsed gas exposures were used to check the sensing characteristics of the gas sensor
array. On the basis of these functionality checks, a project management system has been
established that controls the manufacturing processes and ensures high quality. A main part
of quality control consists of the final inspection of the microarray chips, taking as less time
as possible. For this purpose a computer-controlled multi-chip test stand has been developed
which can perform a fully automatic functionality check for up to 64 gas sensor microarrays.
The test stand includes pulsed test gas exposures with test gas concentrations of down to
100 ppb. This automatic check does not only consist of the fully automatic functionality
check, but further includes data evaluation of all relevant gas analytical performance para-
meters.

In addition, the supply of shadow masks drastically reduces cost causing any negative effect

on the functionality of the masks. In the end, a magnetic fastening was developed under di-
rection of the IFIA, guaranteeing sufficient accuracy, especially of the electrode structure.
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The procedures worked out within the PROXI project form the basis of successful production
of gas sensor microarrays on a larger scale which is a prerequisite for the use of electronic
noses as an inexpensive detector in mass products. A rough calculation of the costs showed
that when produced in mass, i.e. more than 100,000 pieces, the costs per chip would be less
than 9.68 DM. Now focus also has to be put on further development, especially on the bon-
ding and assembly technique as well as on the components, as the sampler, connections
and necessary operating electronics of the chip. The results of the PROXI project form the
basis to produce a complete and low-cost electronic nose for mass products.
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GELEITWORT DES PROJEKTTRAGERS

In dem Verbundprojekt Wirtschaftliche Produktionstechnik fiir oxidische Mehrschichtsysteme
mit lateraler Mikrostruktur am Beispiel eines Mikrogassensorsystems (PROXI) sind Ferti-
gungsverfahren zur Massenproduktion von oxidischen Mehrfachschichten flir gassensori-
sche Mikrosysteme entwickelt und erprobt worden.

Bei der Ermittlung von Gaskomponenten in der Atmosphéare, wie Aromen oder Gerlche,
kénnen Gefahrenzustande erkannt und regulierend eingegriffen werden. Gerade bei Mas-
senprodukten, wie Kraftfahrzeugen, Haushaltsgeraten oder Heizungsanlagen erdffnen sich
sehr viele Anwendungsfelder, wenn eine entsprechende gasanalytische Leistung zu niedri-
gem Preis und mit geringem Platzanspruch geboten werden kann.

Fir interessierte Unternehmen gibt es neben dem hier vorliegenden Bericht das Angebot, in
einem Industriearbeitskreis mitzuwirken. Ziel dieser Arbeitskreisaktivitat ist es, Firmen einen
raschen Zugriff auf die erprobten Lésungen anzubieten. Der Projekttrager hilft lhnen hier
gerne weiter.

Wir wirden uns freuen, wenn die erarbeiteten Ergebnisse zur systematischen und kontinu-
ierlichen Verbesserung der Produkte und Prozesse und damit zur Starkung der Wettbe-
werbsfahigkeit der Unternehmen in Deutschland mit beitragen.

Unser Dank gilt allen im Verbundprojekt und in dem Industriearbeitskreis mitwirkenden Per-
sonen fur |hren Einsatz und fir die gute Zusammenarbeit. Besondere Anerkennung gebuhrt
den Koordinatoren Herrn Dr. Goschnick, Dr. Bruns und Herrn Dr. Fuchs, die durch ihre ge-
schickte Anleitung massgeblich zum Verbundprojekterfolg beigetragen haben.

Nicht zuletzt danken wir dem Bundesministerium fir Bildung und Forschung, vertreten durch
Herrn Ministerialrat Dr. Grunau und Frau Clobes, ohne deren Unterstitzung diese Ergebnis-
se nicht hatten erarbeitet werden kdnnen.

Karlsruhe, im Dezember 2000

Dipl.-Ing. Erik Mertens

Forschungszentrum Karlsruhe GmbH

Projekttragerschaft Produktion und Fertigungstechnologien
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Einleitung

1 Einleitung

1.1 Elektronische Nasen im Mikroformat als zukunftstrachtiger Innovations-
trager

Es besteht grofiter Bedarf, sowohl einzelne Gaskomponenten in der Atmosphéare als auch
Gaskollektive, wie Aromen oder Gerliche, auf einfachste Art zu erkennen und mitunter auch
zu quantifizieren. Gerade Massenprodukte, wie Kraftfahrzeuge, Haushaltsgerate oder Hei-
zungsanlagen sollen mit intelligenten Funktionen ausgestattet werden. Damit kénnen Gefah-
renzustande erkannt, chemische Prozessablaufe verfolgt oder auch der Luftkomfort erfasst
werden, um zu warnen oder regelnd einzugreifen. Elektronische Nasen auf Basis von Gas-
sensorarrays kénnen diese Funktion erflllen, indem sie eine integrale Gasanalyse mit Gas-
unterscheidungsvermdgen bieten, die im begrenzten Umfang auch Komponenten eines
Gasgemisches simultan erfassen kann. Unzahlige Anwendungsfelder eréffnen sich, wenn
gasanalytische Leistung zu so niedrigem Preis und mit geringem Platzanspruch geboten
werden kann, wie es Massenprodukte erfordern.

Als gleichermalen kostengunstig wie leistungsgerecht werden gasempfindliche Schichten
aus halbleitenden Metalloxiden angesehen, deren elektrische Leitfahigkeit hochempfindlich
auf die Luftzusammensetzung reagiert. Die eher geringe Gasspezifitdt einzelner Metalloxid-
sensoren wird durch Verwendung von Feldern aus mehreren Sensoren, sogenannten Arrays
von Sensoren, mit unterschiedlicher Gasempfindlichkeit zum Vorteil. Einerseits ist ein An-
sprechen auf weit mehr Gase als der Sensorzahl mdglich, wahrend andererseits die Aus-
wertung der gascharakteristischen Signalmuster Gaserkennung ermaéglicht. Die Kombination
des Metalloxidfelds mit einer zweiten, dartberliegenden elektrisch nicht leitenden oxidischen
Membranschicht gibt zusatzlich Schutz- und Filterwirkung, die die sensorische Wirksamkeit
der gasempfindlichen Schicht noch betrachtlich erhéht. Die Mikrosystemfahigkeit dieses
Sensorprinzips, die Moglichkeit sehr niedriger Produktionskosten und der geringe Energie-
verbrauch bei Betrieb geben Gassensorsystemen auf dieser Basis ausgezeichnete Markt-
chancen.

Die Fertigung eines solchen Mehrschichtaufbaus erfordert eine Mikrosystemfertigung mit
modernen Dinnschichttechniken angesichts gewlinschter Grossendimensionen des Sensor-
systems im Bereich von mm?, der Dicke von Einzelschichten bis unter 10 nm und der latera-
len Struktur im Bereich von <100 ym. Dabei zwingt nicht nur der Wunsch nach geringem
Platzbedarf und niedrigem Energieverbrauch zur Verwendung einer Mikrostruktur. Es ist vor
allem die flr Mikrosysteme typische simultane Fertigung vieler identischer Systeme auf ei-
nem Substrat einzig in der Lage, gegenuber der Einzelfertigung die Produktionskosten so
eklatant zu senken, dass zu Masseprodukten kompatible Niedrigstpreise Uberhaupt erreicht
werden koénnen. Keine Frage, dass darliberhinaus die Massenfertigung von Gassensorsys-
temen naturlich eine ausreichend hohe gasanalytische Leistung mit groRer Reproduzierbar-
keit erreichen muf3, um volle Austauschbarkeit der Systeme zu gewahrleisten und so den
arbeitsaufwendigen Kalibrieraufwand auf ein Minimum zu beschranken. Nur so kénnen elekt-
ronische Nasen Wirtschaftlichkeit und anforderungsgerechte Funktionalitat erreichen, wie es
Massenprodukte beanspruchen.
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1.2 Prinzip und Dimensionen des Gradientenmikroarrays

Metalloxidsensorarrays klassischer Makrobauweise, wie sie derzeit kommerziell angeboten
werden, setzen einzeln gefertigte Metalloxidsensoren ein, die mit Steckern versehen in Fas-
sungen auf einem Trager aufgebracht werden (siehe Abbildung 1, Teilbild a). Diese Bauform
hat nicht nur hohe Produktionskosten zur Folge, sondern erfordert auch eine hohe Heizleis-
tung und flhrt darGber hinaus zu erheblicher mechanischer Empfindlichkeit. Die Ubliche
Verwendung chemisch unterschiedlicher Sensoren zur Differenzierung der Gasselektivitat,
etwa in Form von verschiedenen Metalloxiden oder gleichen Metalloxiden mit unter-
schiedlichen Dotierungen, macht eine individuelle Alterung der Arrayelemente unumganglich.
Da das Gasunterscheidungsvermégen auf gas-charakteristischen Signalmustern beruht, die
auf Signalrelationen griinden, fihrt die Alterung bei dieser Art von Sensorarrays zum schlei-
chenden Verlust des Trennvermoégens flir Gase.

Mikroarrays konventioneller Bauart mit separaten Sensorelementen sind natirlich hinsicht-
lich Energieverbrauch und Produktionskosten weitaus ginstiger als die Makrobauweise.
Doch auch hier werden die separaten Mikrosensoren mit unterschiedlicher chemischer Aus-
ristung zusammengestellt, was die gleichen Probleme individuellen Alterns wie bei der Mak-
robauweise hervorruft und zudem vermeidbaren Aufwand bei der Aufbringung unterschiedli-
cher Sensormaterialien verursacht (vgl. Abbildung 1, Teilbild b).

KAMINA, die Karlsruher Mikronase, basiert dagegen auf einem am Institut fiir Instrumentelle
Analytik des Forschungszentrums Karlsruhe entwickelten neuartigen gassensorischen Mikro-
system, dessen Arraykonstruktion auf einfachste und deshalb kostenglinstige Weise eine
besonders hohe Integration der Sensorelemente erreicht. Die Neuartigkeit der Karlsruher
Technologie besteht in der Bauweise des Multisensorfelds, auf nur einem monolithischen
Metalloxidfeld viele Sensoren unterzubringen und unterschiedliche Gasselektivitat durch
einfache physikalische Differenzierung zu bewerkstelligen (vgl. Abbildung 1, Teilbild c). Das
Metalloxidfeld wird durch parallele Elektrodenstreifen in Sensorsegmente unterteilt, die durch
Gradiententechnik in ihren gassensorischen Eigenschaften differenziert werden. So sorgt ein
kontrollierter Temperaturgradient und eine Variation der Dicke einer auf das Metalloxidfeld
aufgebrachten Membranschicht fur ein graduell unterschiedliches Spektrum der Gasemp-
findlichkeit der Segmente, so dass einzelne Gase oder auch Gaskollektive wie Gerliche cha-
rakteristische Leitfahigkeitsmuster erzeugen. Diese sind Grundlage der gaserkennenden
Eigenschafen des Multisensorfelds.
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a8

Klassische Makro-Bauweise
Aufbau separater gehduster Sensoren auf Trager

b)

Herkémmliche Mikrosysteme
Integration Schichtinseln + Leiterbahnen auf Trager

R

Segmentiertes Metalloxidfeld der KAMINA
Hoéchstintegration der Sensorelemente

Abbildung 1: Bauweisen von Sensorsystemen. Der Anschaulichkeit wegen sind die einzel-
nen Sensoren bzw. Schichtinseln mit verschiedenen Graustufen hervorgeho-
ben.

Neben vier integrierten Heizelementen auf der Rickseite des Gassensor-Mikroarrays
(GSMA, vgl. Abbildung 2) besteht der Kern des Sensorsystems aus einem etwa 100 nm di-
cken Metalloxidfilm, der durch parallele Elektrodenstreifen in zahlreiche, je nach Bauart bis
zu 38 Sensorsegmente unterteilt ist und mit diesen unter einer SiO,-Deckschicht mit einer
Starke von wenigen Nanometern liegt. Um diese Strukturvorgaben mit den notwendigen
Materialien zuverlassig zu realisieren und gleichzeitig kostenglinstig zu bleiben, hat sich die
Kombination von Sputtern mit einfacher Schattenmaskenstrukturierung und ionengestutzter
Gasphasenabscheidung als erfolgreicher Weg erwiesen (siehe Kapitel 5.2). In einem Klein-
serienverfahren fur Entwicklungszwecke werden durch Sputtern das gassensitive Metalloxid-
Feld samt Elektroden- und Heizstruktur hergestellt, wahrend die ionengestitzte Gasphasen-
abscheidung erlaubt, keramische Membranen mit steuerbarer Permeabilitat lateral struktu-
riert auf die Metalloxidschicht aufzubringen.

Dieser Aufbau eines Gradienten-Mikroarrays hat etliche entscheidende Vorteile gegeniber
den herkdbmmlichen Bauweisen, seien es Makro- oder auch Mikrokonstruktionen. Es ist zu-
allererst sehr kostengtinstig herstellbar, weil das Aufbringen der Elektrodenstruktur in einem
Fertigungsschritt das gesamte Array entstehen lasst und die sensorische Differenzierung
fertigungstechnisch ebenso einfach darstellbar ist. Als Gasdetektor wird nur ein Material ein-
gesetzt, das gleiche qilt fur die Membran. Chemisch sind alle Sensorelemente identisch auf-
gebaut. Ferner ist das Gradienten-Mikroarray durch die physikalische Differenzierung keiner
wesentlichen sensorindividuellen Alterung unterworfen, so dass die Signalrelationen selbst
bei chemischer Alterung des Sensormaterials erhalten bleiben und damit das Gasunter-
scheidungsvermogen hohe Stabilitat besitzt. Zusatzlich hat die Differenzierung durch das
Gradientenprinzip wesentliche Vorteile. Zum einen wird eine Zuverlassigkeitsprifung der
Sensorsegmente ermdglicht, da der nur graduelle Unterschied der sensorischen Eigen-
schaften Fehlverhalten einzelner Sensorsegmente sofort erkennbar macht (z.B. stark ernied-
rigter Widerstand durch verunreinigungsbedingte Kontaktbriicke zwischen Elektroden). Zum
anderen erlaubt der notwendigerweise kontinuierliche Verlauf der Widerstande von Sensor-
segment zu Sensorsegment eine einfache Rauschreduktion durch Glattung und damit guins-
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tigere Nachweisgrenzen durch das verbesserte Signal-Rausch-Verhaltnis. Dabei ist keine
Mehrfachmessung mit verlangerter Messzeit wie bei der herkémmlichen Bauweise des Ar-
rays aus separaten Sensorelementen notwendig. Schlielich ist die mechanische Stabilitat
hoch, weil das gesamte Sensorarray monolithisch aufgebaut ist. Abbildung 2 zeigt ein kom-
plett montiertes GSMA, wie es auch im PROXI-Projekt verwendet wird.

Rickseite des
Chips

Abbildung 2: Gehaustes Gassensor-Mikroarray

Der Mikroarraychip ist auf einem beidseitig oxidierten Siliziumsubstrat mit einer Flache von
7.8 X 8.8 mm?. Die Substratdicke betrug 675 ym. Auf der Vorderseite befindet sich etwa in
der Mitte der Chipflache der Metalloxidfilm mit einer Ausdehnung von 7,5 x 4 mm?, der im
Rahmen des PROXI-Projekts aus SnO, gefertigt wurde. Im gleichen Bereich befindet sich,
allerdings auf der Ruckseite, die Heizstruktur, die vier Heizmaander aufweist, um einerseits
die notwendige Betriebstemperatur von etwa 300°C zu liefern und um andererseits den
Temperaturgradienten durch unterschiedliche Heizleistung an den Maandern zu realisieren.
Die Metalloxidseite des Chips weist noch jeweils ein Platinmaander links und rechts etwa
einen halben mm vom Metalloxidfilm entfernt auf. Diese Platinmaander werden als Ther-
mistoren zur Messung und Regelung der Chiptemperatur eingesetzt. Parallele Elektroden-
streifen liegen Uber dem Metalloxidfilm und unterteilen diesen in Segmente, die die eigentli-
chen gassensorischen Sensorelemente des Arrays darstellen. Die gasempfindliche Leitfa-
higkeit der Segmente wird durch die Elektroden ausgelesen, die auf das Substrat laufen, wo
sie zur besseren Kontaktierung in Bondpads enden, die etwas breiter wie die Elektroden
ausgelegt sind. Die Bondpads benachbarter Elektroden sind zur Platzersparnis interdigital
auf entgegengesetzte Seiten gelegt. Die elektrische Kontaktierung erfolgt mit Golddrahten
(Durchmesser 50 um), deren Haftung auf den Bondpads durch eine Goldbeschichtung (1 um
stark) der Bondpads optimiert wird.
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Die Heizmaander wie auch die Elektroden zur Unterteilung des Metalloxidfilms werden we-
gen guter elektrischer Leitung und hoher Korrosionsfestigkeit aus Platin hergestellt. Die Di-
cke dieser Platinbeschichtung betragt 0,5 um auf der Elektrodenfeldseite und 1,5 ym auf der
Seite der Heizungsmaander. Zur besseren Haftung ist die Platinstruktur mit einer Titanhaft-
schicht von 40 nm Starke unterlegt. Die Breite der Platinelektroden von einigen 10 um wurde
im Verlauf des Projekts unter Beibehaltung der Gesamtausdehnung des Metalloxidfilms va-
riiert. Dementsprechend variierte komplementar die gassensorisch aktive Flache des Metall-
oxidfilms, wobei Segmentbreiten des Metalloxids zwischen 40 und 120 ym realisiert wurden.

Diese Grundstruktur des Mikroarrays wurde mit einer gaspermeablen SiO,-Membran be-
schichtet, deren Dicke zur Erzielung des Gradienteneffekts im Bereich von 2 - 20 nm variiert
worden ist. Diese Schicht wird nach Montage des Chips aufgebracht und erstreckt sich dem-
zufolge Uber den gesamten Chip, was auch einen Schutz der Drahtverbindungen auf den
Bondpads bewirkt.

1.3 Stufen des Fertigungsprozesses

Der Fertigungsprozess, so wie er am Institut fir Instrumentelle Analytik in kleiner Stiickzahl
gehandhabt wird, verlauft in finf Stufen. Die Abscheidung des Metalloxidfelds erfolgt mittels
HF-Sputtern; ebenso die Metallisierung zur Erzeugung der Elektroden. Fir die Gradienten-
membran kommt ein neuartiges Verfahren zum Einsatz, bei dem mittels lonenstrahl-
Unterstitzung ausgehend von gasférmigem Silan eine wenige nm dinne SiO,-Membran
abgeschieden wird. Eine Beschreibung der Grundlagen ist in Kapitel 5.2 aufgefiihrt.

Die Fertigungsstufen sind im einzelnen:

1. Aufbringung eines Metalloxidfilms durch HF-Reaktivsputtern

2. Erzeugung von Elektrodenstrukturen, Thermoresistoren und Heizstrukturen aus Platin
(Metallisierung)

3. Vereinzelung, Gehdausemontage und elektrische Kontaktierung
4. Beschichtung mit SiO,-Membran durch ionengestlitzte Gasphasenabscheidung
5. Abschlieliende sensorische Prifung nach Konditionierung durch mehrtagiges Tempern

Entsprechend dieser Unterteilung der Fertigung sind die Aufgaben und Verantwortlichkeiten
der Projektpartner verteilt worden, wie im folgenden Kapitel ausgefthrt wird.
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2 Aufgabenverteilung und Projektziele

2.1 Allgemeine Ziele und Projektpartner

Das Vorhaben zielt insgesamt darauf ab, ein Fertigungsverfahren fir die Massenproduktion
zur routinemaRigen Herstellung gassensorischer Mikrosysteme als oxidische Mehrschicht-
systeme auf der Basis des Gradienten-Mikroarrays zu entwickeln, das am Forschungszent-
rum Karlsruhe fur die Verwendung in Massenprodukten konzipiert und in seiner Funktion als
leistungsfahige elektronische Nase bereits erfolgreich erprobt worden ist. Im Rahmen des
Vorhabens soll ein Fertigungsverfahren fiir groRe Stlickzahlen von Mikroarrays ausgearbei-
tet werden, die kostengiinstig mit geringen Toleranzen hohe gasanalytische Leistung errei-
chen. Der Prozess wird auf Substrate aus beidseitig oxidierten Siliziumscheiben in 6 Zoll-
Grole ausgelegt. Zur Sicherung der Qualitat ist eine Priftechnik mit zu integrieren, die so-
wohl die physikalisch-chemische Struktur des lateral strukturierten Multischichtsystems so-
wie die gassensorische Funktion des Gassensor-Mikroarrays und seiner Vorstufen produkti-
onsbegleitend zu priifen vermag.

Dabei soll die chemische Ausristung des Mehrschichtsystems weitgehend flexibel an den
Leistungskatalog verschiedenster Anwendungen anpassbar sein, um mit mdglichst geringen
Investitions- und Betriebskosten unterschiedlichste Anwendungen preiswert bedienen zu
kénnen. Damit soll eine wirtschaftlich attraktive Moglichkeit auch fir kleine und mittlere Un-
ternehmen entstehen, die universelle Anwendbarkeit einer elektronischen Nase als einfa-
ches chemometrisches Instrument zu nutzen, um damit intelligente Funktionen zu realisieren
und so innovative Produkte hoher Wettbewerbsfahigkeit in unterschiedlichsten Bereichen
(wie z.B. in der Luftqualitdtsbewertung, Haushaltstechnik, Lebensmittellagerung oder Spei-
senzubereitung, Atemluftanalyse zur medizinischen Diagnostik, Branddetektion, in situ Ab-
gaskontrolle am Automobil oder an Heizungsanlagen) anbieten zu kdnnen.

2.2 Aufgaben der Partner

2.2.1 Balzers und Leybold Holding AG

Die Balzers und Leybold Holding AG als der grofite europaische Anlagenhersteller in der
Dunnschichttechnik tGbernahm die Entwicklung des Sputterverfahrens fir die Massenferti-
gung von Metalloxid-Detektorschichten. Es wurde dafir die Mittelfrequenztechnik eingesetzt,
die geeignet ist, grole Flachen mit hohen Abscheideraten kostenglinstig zu beschichten. Im
Gegensatz zum Verfahren der IFIA-Kleinserienfertigung mit einem Metalloxid als Sputtertar-
get zu arbeiten, sieht das Verfahren der Balzers und Leybold Holding AG Reaktivsputtern
eines Metalltargets vor. Dabei wurden eine Reihe von Betriebsparametern optimiert, wie Be-
schichtungsrate, Substrattemperatur und Beschichtungsgeometrie, sowie der Sauerstoffpar-
tialdruck im Reaktivsputtergas als wesentlicher Parameter zur Stéchiometrieeinstellung.

2.2.2 Jenoptik L.O.S. GmbH

Jenoptik L.O.S. Ubernahm aufgrund seiner langjahrigen Erfahrung im Bereich der Herstel-
lung von Multischichtsystemen die Entwicklung des Metallisierungsverfahrens, d.h. der De-
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position der aus Platin bestehenden Elektrodenstruktur, der beiden Thermoresistoren sowie
der vier Heizmaander. Sowohl Aufdampftechnik als auch Sputterdeposition wurden fir die
Metallisierung in Betracht gezogen. Es wurden Verfahren ausgewahlt und eingesetzt, die
eine Chargengrofie von 15-20 der geplanten 6 Zoll-Substratscheiben erlauben. Die optima-
len Verfahrensparameter bezliglich mechanischer und thermischer Stabilitat waren zu erar-
beiten.

2.2.3 |IPT Kaiserslautern GmbH

Die Firma lonen- und Plasmatechnik GmbH (IPT) als innovatives Unternehmen im Bereich
lonenquellen Gbernimmt die Ausarbeitung des Verfahrens zur Herstellung groRRer Stiickzah-
len der SiO,-Selektormembran mit Dickegradient durch ionengestitzte Gasphasenabschei-
dung. Zur Erreichung der angestrebten Stlickzahlen wird eine lonenquelle mit einem homo-
genen bandférmigen lonenstrahl aufgebaut, mit der eine Vielzahl von Gassensor-
Mikroarrays (GSMA) gleichzeitig beschichtet werden. Ein 3-Elektrodenextraktionssystem
dient der Feinfokussierung des lonenstrahls, so dass eine elektronische Steuerung der
Strahlbreite wahrend der Beschichtung flexible Gestaltungsmaoglichkeiten der Gradienten-
membran bietet und von einem Beschichtungsdurchlauf zum nachsten die Dicke und die
Gradientenform der Membran auf einfache Weise verandert werden kann.

2.2.4 Hella KG Hueck & Co

Hella KG Hueck & Co als ein fihrender Automobil-Zulieferer hatte die Randbedingungen fir
die Anwendungstauglichkeit und Marktfahigkeit des Produkts zu definieren. In der letzten
Projektphase hatte Hella KG Hueck & Co zusammen mit dem Forschungszentrum Karlsruhe
praktische Tests durchzuflihren, um die Leistungsfahigkeit zu beurteilen, die das mit dem
neuentwickelten Fertigungsverfahren hergestellte Gassensorarray bietet. Das Forschungs-
zentrum Karlsruhe stellte die elektronische Ausristung fur diese Tests.

2.2.5 Forschungszentrum Karlsruhe GmbH

Zu den wesentlichen Aufgaben des Forschungszentrums gehért die Entwicklung einer pro-
duktionsbegleitenden Mess- und Priftechnik fir die GSMA. Die wesentlichen Fertigungs-
schritte sollten von Prifmethoden begleitet werden, die eine Beurteilung von Optimierungs-
mafnahmen erlauben und andererseits Ausschusskriterien liefern, den Produktionsablauf
von Fehlprodukten zu entlasten und so die Effektivitat zu steigern. Es waren dazu sowohl
material-analytische, als auch funktionelle Prifverfahren der gassensorischen Eigenschaften
zu entwickeln.

Daruber hinaus hatte das Forschungszentrum Karlsruhe die Prifverfahren in ein Qualitats-
managementsystem einzubringen, das neben der Eingangskontrolle der eingesetzten Mate-
rialien vor allem die Qualitat der Produkte aller relevanten Fertigungsschritte iberwacht.

Die fur die laterale Strukturierung eingesetzten Schattenmasken und ihre Halterungen waren
vom Forschungszentrum Karlsruhe den Verbundpartnern zur Verfigung zu stellen. Die Aus-
wahl von geeigneten Maskenmaterialien hat nach technischen und insbesondere nach wirt-
schaftlichen Gesichtspunkten zu erfolgen.
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Um die im Rahmen des Verbundvorhabens entstandenen Sensorarrays einem Praxistest zu
unterziehen, werden sie im Forschungszentrum Karlsruhe zu einem Gesamtsystem zu kom-
plettiert. Dazu werden die Sensorarrays gehaust; weiterhin wird eine Messelektronik und die
zugehorige Steuer- und Auswertesoftware gestellt. Die Entwicklung auf diesen Gebieten
werden aulierhalb des PROXI-Projekts vorangetrieben.

Dem Forschungszentrum Karlsruhe oblag zudem die Leitung und Koordination des Vorha-
bens und die Beratung der Projektpartner aufgrund der Erfahrungen mit der eigenen Her-
stellungsstrecke.

3 Projektdurchfuhrung

Die Massenfertigung der gasempfindlichen Detektorfeld-Schichten wurde exemplarisch an
der Herstellung des Gassensorchips des Forschungszentrum Karlsruhe orientiert, dessen
Design einerseits beste Voraussetzungen zur Prifung der Qualitat des Systems bietet, und
andererseits - durch hohe sensorische Leistung und flexible Ausristbarkeit - sehr gute
Vermarktungschancen fiir verschiedenste Anwendungsfelder verspricht. Zur Prifung der
Produktgite der zu entwickelnden Fertigungstechnik wurden Gassensorchips zur Luftqua-
litatsbewertung der Auf3en- und Innenluft von PKW fiir Klimaregelungszwecke gefertigt und
erprobt. Im Rahmen des Vorhabens wurde der Chip mit Zinndioxid als gasempfindlichem
Metalloxid und Siliziumdioxid als Membran- und Schutzschicht ausgeristet. Die Ferti-
gungstechnik wird aber ohne wesentliche Umstellung auch flr andere gasempfindliche
Metalloxide verwendbar sein, wie die Erfahrungen des Forschungszentrums Karlsruhe
ausweisen.

—_—
JENOPTIK
JENA

Mikrosystem
Technik

f

O\ :
, <+ - <IPT

LEYBOLD

Anlagen Forschung und Anlagen
Hersteller Entwickiung Hersteller

Abbildung 3: Projektpartner des PROXI-Projektes
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Der Ablauf der Fertigung von PROXI-Sensorarrays ging zunachst von der bestehenden
Kleinserienfertigung des Forschungszentrum Karlsruhe aus, wobei jeweils ein Fertigungs-
schritt durch den jeweilig zustéandigen Projektpartner in modifizierter Form durchgefihrt wur-
de. Die "sternférmige" Vorgehensweise dieser ersten Projektphase ist in Abbildung 3 darge-
stellt. Die Beschichtungsverfahren wurden an die Anforderungen angepasst und optimierte
Fertigungsparameter ermittelt.

Nach Auswahl der Verfahren und Optimierung der Parameter wurde in einer zweiten Phase
ein Durchlauf durch alle Beschichtungsprozesse bei den industriellen Projektpartnern Ley-
bold, Jenoptik und IPT durchgefihrt (vgl. Abbildung 4). Da die Zahl der im Praxistest bei
Hella prifbaren Sensorarrays aus Kapazitatsgriinden begrenzt war, und ebenso der Chip-
aufbau am Forschungszentrum Karlsruhe nur die Bearbeitung moderater Stickzahlen er-
laubte, wurde die Produktion in jedem Teilschritt mit kleineren Chargen weitergefihrt.

In einem abschlieRenden Fertigungstestlauf wurde mit der Beschichtung der Detektorfelder
bei Balzers und Leybold AG die Produktion mit 100 Wafern (entspricht 12200 Sensorarrays)
gestartet. Von diesen wurden 10 Wafer metallisiert (entspricht 1220 Sensorarrays), aus de-
nen 25 Sensorarrays ausgewahlt, gehdust und im Forschungszentrum Karlsruhe einem um-
fangreichen Testprogramm unterzogen wurden. SchlieBlich sind 6 Mikroarrays fir Praxis-
tests an Hella ausgeliefert worden.
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Leybold Systems
Aufsputtern des Metalloxids

Jenoptik L.O.S
Laterale Strukturierung
(Metallisierung)

Forschungszentrum Forschungszentrum

Karlsruhe Karlsruhe

Priiftechnik, Cl——| Aufbau -und

Qualitdtssicherung Verbindungstechnik
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\ /
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Abbildung 4: Fertigungsweg von PROXI Gassensor-Mikroarrays
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5 Anhang

5.1 Adressen der beteiligten Projektpartner

Die beteiligten Projektpartner und deren Ansprechpartner sind in Tabelle 14 zusammenge-
fasst:

Balzers und Leybold Holding AG Dr. Jérg Krempel-Hesse
Wilhelm-Rohn-Strasse 25

63450 Hanau

Jenoptik L.O.S. GmbH Michael Klaus
Prussingstr. 41

07739 Jena

IPT lonen und Plasmatechnik GmbH Dr. Jirgen Waldorf
Von-Miller-Str. 15

63661 Kaiserslautern

Hella KG Hueck & Co Gregor Auliendorf
Rixbecker Str. 75

59552 Lippstadt

Forschungszentrum Karlsruhe GmbH Dr. Joachim Goschnick, Dr. Michael Bruns,

Dr. Joachim Fuchs
Hermann von Helmholtz Platz 1

76344 Eggenstein-Leopoldhafen

Tabelle 14: Adressen der Projektpartner
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Firmenportraits der Projektpartner

5.1.1 Balzers und Leybold Holding AG

Balzers und Leybold Holding AG, unter der Uniaxis AG angesiedelt, umfasst acht eigenstan-
dig operierende und als GmbH eingetragene Geschaftsbereiche, die weltweit auf technolo-
gisch anspruchsvollen Wachstumsgebieten tatig sind. Die gemeinsame Basis ist die Vaku-
um- und Oberflachentechnik, insbesondere die Beschichtung mit dem Sputterprozess.

Als weltweit fuhrender Entwickler und Hersteller von vakuumtechnischen Anlagen fir Dunn-
schichtanwendungen sind die Zielgruppen hauptsachlich auf dem Gebiet der Kunststoff-
Folien-Beschichtungen fur Kondensatoren und Verpackungen, Sonnenschutz- und Warme-
dammschichten flr Architekturglas, Produktionsanlagen zur Herstellung von Compakt Disks
sowie Sonderanlagen im Bereich Optik und Werkstoffe.

5.1.2 Jenoptik L.O.S. GmbH

Die Jenoptik Laser, Optik, Systeme ist eine 100%ige Tochter der Jenoptik AG. lhr sind wie-
derum vier 100%ige Tochterunternehmen untergliedert; mit diesen bildet sie die Jenoptik
L.O.S. Gruppe.

Mit der langjahrigen Erfahrung auf dem Gebiet optischer Dinnschichtkomponenten hat die
Jenoptik L.O.S. sich als Produzent anspruchsvoller optischer Komponenten einen Namen
gemacht. Neben klassischen PVD-Techniken sind Hochleistungslaser-Komponenten vom
UV bis IR der Schwerpunkt der Aktivitaten von Jenoptik L.O.S.

5.1.3 IPT Kaiserslautern

Die Firma IPT GmbH wurde 1993 mit dem Schwerpunkt Hochfrequenz-lonenquellen grin-
det. Es werden lonen- und Plasmastrahlquellen entwickelt und erprobt, sowie kundenspezifi-
sche Prototypen gefertigt. Die am IPT entwickelten und gebauten lonenquellen weisen au-
tomatisierte Messeinheiten zur Strahl-Charakterisierung auf. Neben diesen Tatigkeiten be-
schaftigt sich das IPT mit der Herstellung von BN-Schichten mit plasmastrahlgestitzter
PCVD.

5.1.4 Hella KG Hueck & Co

Die Firma Hella KG Hueck & Co. stellt verschiedene Produkte im Bereich Kraftfahrzeugtech-
nik und Elektronik her. Dazu gehéren Produktgruppen aus dem Bereich der Kraftfahrzeug-
elektrik (Heizungs- und Klimaregelung, Karosserie-Elektronik, Antriebsstrang-Regelung und
Einzelkomponenten wie Relais), Fahrzeugmodule ("Frontend"), Industrie-Elektronik sowie
Kraftfahrzubehor wie Spiegel fur Nutzfahrzeuge, Sondermaschinen und Werkzeuge.

5.1.5 Forschungszentrum Karlsruhe GmbH

Das Forschungszentrum Karlsruhe GmbH gehdért zu den grof3en natur- und ingenieurwis-
senschaftlichen Forschungszentren in Deutschland. Das Programm ,Forschung flr umwelt-
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schonende Hochtechnologien® orientiert sich an den forschungspolitischen Zielsetzungen
seiner beiden Gesellschafter der Bundesrepublik Deutschland (90%) und des Landes Ba-
den-Wiurttemberg (10%), und es konzentriert sich auf die vier Schwerpunkte Umwelt, Ener-
gie, Mikrosystemtechnik und Grundlagenforschung.

Bei den anwendungsbezogenen Arbeiten des Forschungszentrums werden alle Stufen bis
zur produktnahen Umsetzung abgedeckt. Dabei kooperiert es national und international mit
hunderten von Partnern aus der Wissenschaft und der Wirtschaft. Dies schlagt sich in einer
grolen Zahl von Industriekooperationen, Veroffentlichungen und Patenten nieder. Das For-
schungszentrum Karlsruhe hat 3500 Mitarbeiter, darauf entfallen etwa 1200 Wissenschaftler
und Ingenieure, 60 Professoren, Uber 100 Gastwissenschaftler und auslandische Stipendia-
ten, Uber 200 Doktorenanden und etwa 380 Auszubildende fur verschiedene Berufslaufbah-
nen.
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5.2 Aufbau und Funktion der elektronischen Nase KAMINA

Am Forschungszentrum Karlsruhe wird ein Gassensor-Mikrosystem entwickelt, das dazu
geeignet ist, mit geringem Kostenaufwand Massenprodukte mit gaserkennenden Eigen-
schaften auszuriisten. Da im Prinzip nahezu alle gasférmigen Atmospharenbestandteile er-
fasst werden kénnen, ist das Spektrum der Anwendungsgebiete fast unbegrenzt.

Dadurch erschlie3en sich fast grenzenlose Mdglichkeiten, um einerseits Massenprodukte mit
intelligenten Funktionen auszustatten und andererseits eine einfache Uberwachung gasemit-
tierender Prozesse zu ermdglichen. Die Einsatzgebiete reichen dabei von der Luftgltelber-
wachung Uber die medizinische Atemanalyse bis hin zur Frischekontrolle von Lebensmitteln
oder der Steuerung von Verbrennungsanlagen.

Detektionsprinzip

Das Prinzip der Leitfahigkeitsmessung an n-halbleitenden Metalloxiden zur Detektion gas-
férmiger Atmospharenbestandteile ist seit ca. 40 Jahren bekannt. Wird als Detektorschicht
eine Metalloxidoberflache aus z.B. SnO, oder WO; in einer sauerstoffhaltigen Atmosphare
auf mehrere hundert Grad Celsius erwarmt, so findet eine Adsorption von Sauerstoff an der
Oberflache statt (siehe Abbildung 55).

- H,0 H,0
. % @ CO, | Selektormembran
| o Detektorschicht

o O D Messung der

; - elektrischen

|' Metalloxid = Leitfahigkeit
—%
Spannung Strom

Beispiel: Detektion von Methan
CH,+40 — 4e+CO,+2H,0

Abbildung 55: Prinzip der Gasdetektion durch Leitfahigkeitssensoren am Beispiel der Me-
thandetektion.

Der adsorbierte Sauerstoff entzieht dem Leitungsband des Metalloxids Elektronen, woraus
eine verringerte Leitfahigkeit resultiert. Treten nun oxidierbare Gase wie z.B. Methan mit der
Oberflache in Kontakt, so findet unter Verbrauch des Sauerstoffs eine Verbrennung statt und
die Elektronen werden wieder an das Leitungsband zurickgegeben. Die resultierende Leit-
fahigkeitserhéhung kann mit streifenférmigen Elektroden detektiert werden. Kann nun erneut
Sauerstoff an die Detektoroberflache gelangen, so stellt sich wieder der Ausgangszustand
verringerter Leitfahigkeit ein.
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Zu den Vorzigen von Leitfahigkeitsdetektoren gehdrt neben dem sehr schnellen Ansprech-
verhalten, welches meist im Sekundenbereich liegt, auch die grof3e Bandbreite der detektier-
baren Gase und die hohe Empfindlichkeit des Nachweises. So kénnen durch verschiedene
Reaktionsmechanismen nicht nur, wie gezeigt, oxidierbare, sondern auch reduzierbare Gase
(wie NO,) oder reaktionstrage Gase (wie CO,) nachgewiesen werden®*.

Prinzipiell nimmt die Empfindlichkeit des Nachweises jedoch mit der Reaktivitat der Gase zu.
Fir die meisten organischen und anorganischen Gase liegen die Nachweisgrenzen im ppm-
Bereich oder gar darunter.

Durch Leitfahigkeitsdetektoren lasst sich aber auch ein Sensorsystem mit der Fahigkeit zur
Gasunterscheidung aufbauen, wenn eine Vielzahl unterschiedlicher Sensoren zu einem sog.
Sensorarray zusammengefasst wird, dessen Signale bei verschiedenen Gasatmospharen
unterschiedliche Signalmuster liefern®. Mit Hilfe von Musteranalyseverfahren ist dann eine
Unterscheidung und Wiedererkennung von Gasmischungen moglich. Dieser Vorgang ist
dem Riechsinn des Menschen sehr ahnlich, bei dem die Signale von ca. 1000 verschiedenen
Rezeptortypen in der Riechschleimhaut geruchsspezifische Reizmuster im Riechkolben
(Bulbus olfactorius) abbilden®, welche von der Riechrinde des Gehirns einem bestimmten
Geruch zugeordnet werden.

In der Karlsruher Mikronase wird das Prinzip eines Sensorarrays in einfacher Weise dadurch
verwirklicht, dass auf einem fingernagelgrof3en Sensorchip (s. Abbildung 2 Seite 4) ein Me-
talloxidfeld durch Streifenelektroden in eine Vielzahl von Segmenten unterteilt wird”.

Durch Messung des Widerstandes zwischen zwei benachbarten Elektroden ergibt sich je ein
Sensorsignal. Die notwendige Betriebstemperatur, die Ublicherweise zwischen 200°C und
400°C liegt, wird durch vier Heizmaander erzielt, die sich auf der Rlckseite des Chips befin-
den. Eine Regelung der Heizleistung erfolgt mit Hilfe zweier Platin-Widerstandstemperatur-
fuhler auf der Chipoberseite. Die unterschiedliche Empfindlichkeit der Sensorelemente wird
nun durch die sogenannte Gradiententechnik erzielt. Das bedeutet, dass bestimmte Ein-
flussgréRen auf das Detektionsverhalten gezielt von Sensorelement zu Sensorelement vari-
iert werden. So lasst sich zum einen ein Temperaturgradient Uber die Lange des Chips ein-
stellen, indem jedes der vier Heizelemente mit einer unterschiedlichen Heizleistung betrieben
wird. Zum anderen wird die gesamte Chipoberflache mit einer gaspermeablen Membran be-
schichtet, die Uber das gesamte Sensorarray eine ansteigende Dicke aufweist, wodurch fir
jedes Sensorelement ein unterschiedliches Rezeptionsverhalten eingestellt wird.
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Abbildung 56: Das Gassensor-Mikroarray der Karlsruher Mikronase im Grélenvergleich zu
einem Streichholz. b) Auf der Chipoberseite befindet sich das rechteckige Me-
talloxidfeld, welches durch die 39 Messelektroden in 38 Sensorsegmente un-
terteilt ist. An beiden Enden des Metalloxidfeldes befinden sich Temperaturfiih-
ler. ¢) Chipunterseite mit vier separaten Heizmaandern zur Einstellung eines
Temperaturgradienten Uber die 40 Sensorelemente.

Analog zum menschlichen Riechsinn fiihrt die Messung verschiedenartiger Gasatmospharen
zu unterschiedlichen Signalmustern des Sensorarrays. Diese werden in der Karlsruher Mik-
ronase mit Hilfe von Musteranalyseverfahren, wie der Hauptkomponentenanalyse (PCA)?
und Kiinstlichen Neuronalen Netzen (ANN)° ausgewertet, wodurch eine qualitative und oft-
mals ebenso eine quantitative Analyse der Zusammensetzung von Gasgemischen maoglich
ist.

Defekte Abgasriickfiihrung

20

| AufwErmphase des
Katalysators

Defekte
Lauftansaugung

Katalysator
auf Betriehstemperatur

abgestellter Motor

20

Hauptkomponente 2

=20 -15 -10 -5 0 5

Hauptkomponente 1

Abbildung 57: Anwendungsbeispiel: Fehlerdiagnose durch Abgasuntersuchung eines Die-
selmotors. Durch Hauptkomponentenanalyse kann eine zweidimensionale Dar-
stellung der Signalmuster des Sensorarrays erfolgen

Die Auswertung der Muster erlaubt eine einfache Unterscheidung verschiedener Betriebszu-
stande des Motors und eine Erkennung von Fehlern in der Motorsteuerung.
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Auch die Uberwachung von Grenz- oder Schwellwerten stellt ein mogliches Einsatzgebiet fur
die KAMINA dar. Sei es im Bereich des Arbeitsschutzes, zur Brandfriherkennung, zur Leck-
detektion, oder zur Emissionskontrolle von Industrieanlagen. Zudem wird zur Zeit die Eig-
nung der KAMINA zur Schadstoffanalyse in Bauschutt und Boden geprtft. Die potentiellen
Einsatzmdglichkeiten dieses vielseitigen Gasanalysesystems sind folglich fast unbegrenzt.
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Ergebnisse

4 Ergebnisse

4.1 Forschungszentrum Karlsruhe - Institut fur Instrumentelle Analytik (IFIA)
4.1.1 Schattenmaskentechnik

Die laterale Strukturierung der Grundelemente des Gassensor-Mikroarrays, dem Metalloxid-
feld, der Elektrodenstruktur samt zwei Thermoresistoren und der Heizstruktur erfolgte mit
Schattenmaskentechnik. Die Deposition erfolgt durch physikalische Beschichtungsverfahren
(Sputtern oder Aufdampfen). Durch Auflegen einer entsprechend durchbrochenen Maske auf
das Substrat wird die laterale Struktur dadurch erzeugt, dass das Abscheidematerial mdg-
lichst homogen verteilt der Substratoberflache zugefihrt wird, sich aber nur im Bereich der
Durchbriche der Maske auf dem Substrat abscheiden kann. An den anderen Stellen der
Maske wird das Substrat nicht erreicht, sondern auf der Maske abgeschieden. Planparallele
engstmaogliche Auflage der Schattenmaske, eine hohe Strukturgite der Maske und die
Scharfe der Durchbruchskanten bestimmen wesentlich die Qualitat der erzeugten Struktur.

Die bisher eingesetzten Masken wurden lithographisch in einem galvanischen Prozess aus
Nickel hergestellt. Diese Masken sind am Forschungszentrum Karlsruhe vom Institut fur Mik-
rostrukturtechnik (IMT) gefertigt worden. Mit dieser Technologie wurden vor Beginn des
PROXI-Projekts ausschlieRlich Masken bis 3 Zoll GroRe fur entsprechend grofe Substrat-
scheiben gefertigt. Im PROXI-Prozess wurden von Beginn an 6 Zoll Substrate eingesetzt, um
gute Voraussetzungen fur die Wirtschaftlichkeit des Verfahrens zu schaffen.

Abbildung 5 zeigt die lateral strukturierten Platin-Elektroden der Oberseite des Gassensor-
Mikroarrays. Das Detektorfeld ist in dieser Abbildung nicht eingezeichnet.

Abbildung 5: Elektrodenseite des Gassensor-Mikroarrays mit Nummerierung, die die Lage
des Arrays auf dem Wafer wiedergibt.

Um den Aufbau der Elektrodenstruktur kompatibel zu anderen Varianten des Sensorarrays
zu halten, wurden die Bondpads immer so positioniert, dass die Priftechnik die Anordnung
der Bondpads konstant blieb. So weisen die Anschlisse an den Elektroden Krimmungen
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auf, damit der Nadeltester immer auf das gleiche Material (Platin) an der Oberflache aufsetzt.
(siehe Pruftechnik Kapitel 4.1.2.3, Seite 19).

Auf einem 6-Zoll Wafer haben 122 Sensorarrays Platz. Im Gegensatz zum 3 Zoll Wafer sind
in der Mitte 6 Felder ausgespart, um mit einem daflr konstruierten Andruckarm die Maske im
mittleren Bereich anzupressen und so ein planparalleles Aufliegen der grof¥flachigeren 6
Zoll-Maske zu ermdglichen. Aus dem gleichen Grund verbleibt ein auferer Rand auf dem
Wafer, der nicht beschichtet wird (Abbildung 6).

| _Fabdraraed |
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Abbildung 6: Anordnung der Gassensor-Mikroarrays auf dem 6-Zoll Wafer

Die Wafer werden mit zwei Stiften auf einem Halter in Position gebracht. Auf diese Stifte
werden auch die Schattenmasken sowie eine Keramikscheibe aufgelegt, die entsprechende
Aussparungen an den Positionen der Sensorarrays aufweist. Diese Keramikscheibe hat die
Aufgabe, fir die Planlage der Maske zu sorgen. Dazu wird die Keramik mit einem Metall-
rahmen auf den Halter angepresst, indem Schrauben auf3erhalb der Waferflache im Bereich
des Halterrahmens mit einem Drehmomentschliissel angezogen werden.

Es kommen drei Schattenmasken zum Einsatz. Eine fir den Metalloxidfilm, eine fir die in-
terdigitale Elektrodenstruktur und eine fir die Heizmaander. Die strukturell bei weitem an-
spruchvollste Maske ist jene fir die Elektrodenstruktur, die eine interdigitale Anordnung von
120 um breiten Schlitzen tragt. Optimierungsbedarf ergab sich insofern im Wesentlichen bei
dieser Maske, wahrend die anderen Masken bereits zu Beginn des Projekts ausreichende
Strukturglten lieferten.
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Mit dem zunachst eingesetzten Material (X10CrNi18-8) wurden tber den Wafer unregelma-
Rig verteilte Unscharfen erzeugt, die auf Unterschiede bei der prozessbedingten Erwarmung
der Schattenmaske infolge hoher Sputterleistung zurtickgeflihrt wurde.

Die fein strukturierte Elektrodenmaske weist im Bereich der Elektrodenstreifen Stege und
Schlitze von 120 ym Breite und ca. 4 mm Lange auf. Diese Stege kdnnen den Warmeeintrag
durch den Sputterprozess schlecht abgeben und flihren zu einer Verformung der Stege der
Schattenmaske. Dies flhrt zu einer Unscharfe in der lateralen Strukturierung, da die Maske
dann auf dem Substrat nicht mehr plan aufliegt.

Es wurde daher ein anderer Stahl eingesetzt (X6Cr17). Dieser Stahl mit einem geringen
Warmeausdehnungskoeffizienten von 10E-6 K™ eignete sich besonders gut fiir die Schat-
tenmasken. Die mit diesem Material gewonnenen Strukturen waren bereits deutlich scharfer
als die mit dem Maskenmaterial X10CrNi18-8 erzeugten Strukturen.

Die wesentliche Verbesserung wurde jedoch erst durch die Entwicklung eines Halters erzielt,
der die Maske durch Magnetkraft anzieht. Durch die Anordnung von Einzelmagneten kann
die Magnetkraft gezielt an den Elektrodenfeldern angesetzt werden. Da der ausgewahlte
Stahl stark ferromagnetisch ist, wird die Schattenmaske durch riickseitig im Halter einge-
brachte SmCo-Magnete auf das Substrat angepresst. Die verwendeten SmCo-Magnete ha-
ben gegeniber anderen Magneten den Vorteil, thermisch bis 250°C belastbar zu sein. 122
Magnete wurden mittels eines Aluminium-Halters rickseitig mittig an die Positionen ge-
bracht, an denen sich die Mikroarraystrukturen befinden (Abbildung 7).

Abbildung 7: Magnetspannplatte zum Beschichten von 6 Zoll Substraten unter Verwendung
magnetischer Sputtermasken

Durch diese Malinahme konnte die Strukturscharfe und die Homogenitat der lateral struktu-
rierenden Metallisierung Uber den gesamten Wafer erheblich weiter verbessert werden (sie-
he auch Ergebnisse Jenoptik Kapitel 4.3).
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Besonders vorteilhaft sind die eingesetzten Masken in Bezug auf die Kosten, wie in Tabelle 1
am Beispiel der Elektrodenfeldmaske angegeben.

Fertigungsmethode der Schatten- Kosten pro Sensorsystem
maske
Ni-Elektrodenfeldmaske galvanisch [4.09 DM
Si-Elektrodenfeldmaske aus geatz- |3.03 DM
tem Substrat
Stahl-Elektrodenfeldmaske durch 2.43 DM
Laserschneiden bearbeitet
Stahl-Elektrodenfeldmaske durch 0.04 DM
nasschemisches Atzen erzeugt,
Struktur wie in Abbildung 5

Tabelle 1: Kostenzusammenstellung flr unterschiedlich gefertigte Schattenmasken

Die kostenginstigste Herstellungsvariante ist die nasschemisch geatzte Edelstahlfolie. Da
die Strukturierung, wie sie nach Stand der Technik erfolgt, auf 120 um charakteristischer
Strukturbreite begrenzt ist, wurde die Anordnung der Elektroden so geandert, dass auf einem
Sensorarray mit den Abmessungen 8x9 mm? 30 Elektroden untergebracht sind. Aufgrund der
sequenziellen Widerstandsmessung wird das Detektorfeld damit in 29 Sensorsegmente mit
jeweils 120 um Breite unterteilt.

Die Stahlmaske mit 29 Sensorsegmenten ist demnach den bisher aufgefihrten Masken bzw.
Verfahren aus Sicht der Kosten deutlich Uberlegen; es entstehen hier nur Kosten von
4 Pfennig fir jedes Mikroarray, also lediglich ein hundertstel dessen, was an Kosten bei einer
Elektrodenfeldmaske aus Ni anfallt (siehe Tabelle 1).

Die Reduktion der Zahl der Sensorsegmente von 38 (am IFIA) auf 29, also um etwa 1/4,

fuhrt zu keiner wesentlichen Beeintrachtigung des Gasunterscheidungsvermoégens (vgl. Ka-
pitel 4.1.6, Seite 30).
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4.1.2 Prifmethoden der Fertigung

Fur jeden relevanten Fertigungsschritt wurde mindestens eine auf den Beschichtungspro-
zess zugeschnittene Priifmethode vorgesehen. In Tabelle 2 ist eine Ubersicht (iber die Priif-
verfahren fir die einzelnen Fertigungsschritte wiedergegeben.

Fertigungsschritt Prifmethode Ergebnis
Sputtern der Metalloxidfilme | Ellipsometrie Schichtdicke, Brechungsin-
dex
Schichtwiderstand- Metalloxid-Dicke innerhalb

Messung des elektrischen |der Toleranz, Homogenitat
Grundwiderstands der ro- | der Abscheidung
hen Metalloxidschicht

Metallisierung Elektrische Durchgang- Kontaktverhalten, Wider-
sprufung mit dem Multi- standsmessungen der Hei-
Nadelteststand zung und der Thermoresisto-
ren
optische Bewertung Strukturglte
Aufbau und Kontaktierung des GSMA
Membranbeschichtung SNMS-Tiefenprofilierung Chemische Zusammen-
setzung der Schichten,
Scharfe der Schichtliber-

gange und Dickegradient

Funktionelle Fertigung- Gasanalytische Bewertung
sendkontrolle:

Pulsexpositionsreihe mit
Isopropanol als Testgas im
Wechsel mit Reinluft

Tabelle 2: Verfahrensschritte und Priftechnik

Das im Rahmen von PROXI ausgearbeitete Prifverfahren sieht vor, die Schichtdicke anhand
deren lateraler Homogenitat Gber die einzelnen Metalloxidfelder sowie von Feld zu Feld Gber
den Wafer zu charakterisieren. So liefert der elektrische Widerstand des rohen Metalloxid-
films erste Hinweise fur die Verwendbarkeit des Films als Gasdetektor. Der Vergleich der
Ergebnisse fur eine Reihe von Metalloxidfiimen des Wafers liefert Grunddaten zu den er-
reichbaren Toleranzen der Charge in der Gasempfindlichkeit von Chip zu Chip.

Fir die Kontrolle des nachsten Fertigungsschritts, der Metallisierung, sieht das Prufverfahren
die Untersuchung des elektrischen Grundverhaltens (Kurzschlisse und Unterbrechungen)
der Elektrodenstruktur, der Thermistor- und der Heizmaander vor. Dies wird an einem Viel-
nadeltester durchgefiihrt, der eine gleichzeitige Prifung beider Chipseiten erlaubt. Die
Strukturglte der Metallisierung wird zusatzlich am Nadelteststand mit Hilfe eines Mikroskops
Uberprift.

Nach Aufbau und Kontaktierung wurde eine gassensorische Prifung am einem Teststand
durchgefiihrt. Im Anschluss an die Fertigung der Gradientenmembran wird eine ausfihrliche
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gassensorische Prifung als Endkontrolle zur Spezifizierung der gassensorischen Leistung
der auslieferbereiten Mikroarrays durchgefihrt (vgl. Kapitel 4.1.2.6 ff).

Im Folgenden werden die einzelnen Prufschritte naher beschrieben und die Ergebnisse dis-
kutiert.

4.1.2.1 Elektrische Prifung der Metalloxidschicht mit Schichtwiderstands-Tastkopf

Die Qualitat des gesamten Gradienten-Mikroarrays wird wesentlich durch den elektrischen
Widerstand, d.h. insbesondere das Ausmal seiner Anderung bei Exposition mit nachzuwei-
senden Gasen bestimmt. Da die Herstellung des gasempfindlichen Metalloxidfiims des Gas-
sensor-Mikroarrays den ersten Fertigungsschritt darstellt, ist die Qualitat dieser Schicht vor
der weiteren Prozessierung zu untersuchen, um weiteres Bearbeiten von mangelhaft be-
schichteten Chargen zu vermeiden.

Der Metalloxidfilm wurde beim Projektpartner Balzers und Leybold AG ausgehend von me-
tallischen Targets durch sauerstoffhaltiges Reaktivplasma mit Argon als Hauptbestandteil
aufgesputtert. Die Einstellung des Sauerstoffpartialdrucks und die Minimierung der Restgase
im Vakuum ist entscheidend fur die Qualitat der Detektorschicht. Erst mit der Einstellung ho-
her Sauerstoff-Volumenkonzentrationen konnten hochohmige, gasempfindliche Schichten
abgeschieden werden. Bei Unterschreitung eines bestimmten Sauerstoff-Flusses wurden
lateral inhomogene Metalloxid-Schichten mit metallischem Anteil abgeschieden, die im
Nachhinein durch Tempern bis 500°C nicht mehr oxidiert werden konnten. Aus diesem
Grund ist eine Kontrolle dieses Fertigungsschritt von besonderer Bedeutung.

Als Halbleiter ist das als Gasdetektionsmaterial verwendete Zinndioxid bei Raumtemperatur
hochohmig. Dabei wird der hohe Widerstand wesentlich durch die Anwesenheit von Luftsau-
erstoff hervorgerufen, der auf der Oberflache verschiedene, negativ geladene Adsorbatspe-
zies ausbildet, die Leitungselektronen immobilisieren. Zusatzlich tragen weitere adsorbierte
Bestandteile der Raumluft zum Widerstandswert bei. Um deren von der Raumluftqualitat
abhangige Effekte zu minimieren und um gleichzeitig die Prifung bei betriebsliblichen Be-
dingungen durchzufliihren, wird die Widerstandsuntersuchung des Metalloxidfilms bei 300°C
durchgeflihrt. Zudem soll die laterale Homogenitat des Schichtwiderstands Gberprifbar sein.
Dazu wird ein Schichtwiderstands-Tastkopf mit eng beieinander liegenden Prifnadeln einge-
setzt, der eine sub-mm-Auflésung der Widerstandsmessung erlaubt. Eine geregelte Heiz-
platte, in der eine Aufnahme fir den Wafer integriert ist, sorgt fur die Temperierung des Wa-
fers. Der Messkopf wird pneumatisch auf die Schichtoberflache gepresst (Abbildung 8).
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Abbildung 8: Schichtwiderstands-Tastkopf mit Heizplatte (Ceran). Die vier Spitzen befinden
sich unter dem konusférmig herausstehenden Teil des Messkopfes.

Grundlage ist ein kommerzieller Tastkopf (Fa. Alessi, USA) mit einem speziell fur die Aufga-
be angefertigten Messkopf (Fa. MDC, Genf, Schweiz). Der Spitzenabstand ist 0,635 mm; der
Spitzenradius betragt 40 um; die pneumatische Auflagekraft ist 0,6 N.

Die gemessenen Widerstande liegen fir eine intakte gasempfindliche SnO,-Schicht bei 100-
800 MOhm/cm. Fehler in der Metalloxidschicht, wie die zuvor erwahnte mangelhafte Oxidati-
on des Metalls, fihren zu Schichtwiderstanden < 0,5 MOhm/cm und sind demzufolge klar
erkennbar. Da im Fertigungszustand noch keine Temperung des Metalloxidfiims zu einer
stabilen Morphologie der Schicht geflihrt hat, ist eine erhebliche Varianz der Widerstande
von Metalloxidfeld zu Metalloxidfeld und erst recht von Charge zu Charge auch bei qualitativ
hochwertigen Mikroarrays unvermeidlich. Die oben beschriebenen Messungen wurden wah-
rend des Fertigungstestlaufs durchgefiihrt. Durch diese in-line Prozesskontrolle konnte ge-
wahrleistet werden, dass die eingestellten Parameter des Sputterprozesses flir die in einem
Durchlauf gefertigten Wafer zur Weiterprozessierung geeignet sind.
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Dicke der SnO2-Schicht
(nm)

Abbildung 9: Ellipsometrisch gemessene Schichtdicke der Detektorfelder iber dem Wafer.
Die x- bzw. y-Achse gibt die laterale Position auf dem Wafer wieder. Zur besse-
ren Unterscheidbarkeit sind die Balken mit unterschiedlichen Graustufen darge-
stellt.

4.1.2.2 Ellipsometrische Prifung der lateralen Metalloxidschichtdicke

Um die Schichtdicken-Homogenitat ber den 6 Zoll Wafer schnell prifen zu kénnen, wird die
Schichtstarke mit Hilfe eines Ellipsometers (Typ SE 400, Fa. Sentech, Berlin) untersucht. Die
ellipsometrische Schichtdickenbestimmung arbeitet als optische Methode mit der Polarisati-
on eines Messstrahls. Die Methode ist zerstorungsfrei, die Information Uber den fir die
Schichtdickenbestimmung erforderlichen Brechungsindex kann durch Mehrwinkelmessung
erhalten werden. Durch einen Linsenaufsatz, der den Messstrahl des Ellipsometers fokus-
siert, kann die Schichtdicke mit einer lateralen Auflésung von ca. 40 um bestimmt werden.

Die Schichtdicke des im Rahmen des abschliessenden Fertigungstestlaufs untersuchten
Wafers betrug im Mittel 136 nm, die mit einer Standardabweichung von 1,5% uber alle De-
tektorfelder eingehalten werden konnte. Dies ist in Abbildung 9 exemplarisch fir diesen Wa-
fer wiedergegeben.

Um die Homogenitat der Schichtdicke Uber das einzelne Detektorfeld selbst zu untersuchen,
wurde die Schichtdicke mit Hilfe des fokussierenden Aufsatzes am Ellipsometer an mehreren
Stellen des Detektorfeldes gemessen. Dies ist in Abbildung 10 an einem Dickeprofil Uber ein
Detektorfeld wiedergegeben. Man erkennt, dass das Feld durch die eingesetzte Schatten-
maskentechnik einen kastenformigen Sichtdickeverlauf aufweist und am Rand steil abfallt.
Es kommt nicht zu einem Untersputtern der Maske. Die Standardabweichung in der Dicke
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des Metalloxidfelds betragt im flr das Sensorarray ausgenutzten Kernbereich +/- 10 nm
(+/-8%). Messungen an verschiedenen SnO,-Schichten haben gezeigt, dass Unterschiede
der Dicke in der Groflenordnung, wie sie im Kernbereich auftreten, ohne Einfluss auf den
Grundwiderstand des Metalloxids in Reinluft sind. Demzufolge gewahrleistet die erreichte
Homogenitat der Schichtdicke eine ausreichende makromorphologische Ubereinstimmung
der Gasdetektoren (d.h. der von den Elektroden gebildeten Segmente) auf einem Chip und
auf Waferebene.
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Abbildung 10 Laterale, langs uUber das Detektorfeld mittels Ellipsometrie gemessene
Schichtdicke der Metalloxidschicht

4.1.2.3 Visuelle und elektrische Prufung der Metallisierung

Die Strukturscharfe der aufgebrachten Elektrodenstruktur, der zwei Thermowiderstadnde und
der vier Heizmaander ist entscheidend fir die Funktion der Gassensor-Mikroarrays. Die
nachfolgende Vereinzelung und Tragermontage sind arbeitsintensive Fertigungsschritte, die
mdglichst nur an voraussehbar funktionierenden Sensorarrays durchgefiihrt werden sollten.
Verunreinigungen, Fehler in der Schattenmaske oder fehlerhafte Justierung kann zu Ausfal-
len bei Elektroden, Heizungen oder Thermoelementen flihren. Aus diesem Grund erfolgte in
diesem Beurteilungsschritt eine visuelle Beurteilung der Elektroden- und Heizstrukturen und
eine Prifung des elektrischen Grundverhaltens.

Bei der visuelle Prifung wird die strukturelle Qualitat des Sensorfeldes untersucht, so die
Scharfe der Struktur, eventuell vorhandene Fehlstellen durch Partikelabscheidung und In-
homogenitaten. Daflir wurde ein Lichtmikroskop (Typ Wild M3Z Heerbrugg/Schweiz) sowie
eine CCD-Kamera eingesetzt, mit der die Ergebnisse dokumentiert werden kénnen (Typ JVC
T 1280 Color Video Camera).
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Fur die elektrische Priifung des vereinzelten, noch nicht im Trager kontaktierten Chips ist ein
Vielnadeltester aufgebaut worden, der mit seinen Nadeln den Chip auf allen Kontaktpads
beidseitig zu kontaktieren vermag (Typ GPS Pruftechnik Ergobad 6200D). Die wesentliche
Aufgabe des Vielnadeltesters ist die Uberpriifung aller Sensorsegmente und der Thermowi-
derstande vor der Tragermontage. Es wird auf Kurzschlisse und Unterbrechungen der elekt-
rischen Kontaktierung mit den aufgebrachten Elektroden Uberprift. Ferner werden die Wi-
derstande der Heizmaander getestet.

Messung und Protokollierung der Ergebnisse sind rechnergesteuert: Es wird eine Datei er-
zeugt, in der alle Widerstandswerte erfasst sind. Diese erlauben Rickschlisse darlber, ob
alle Kontakte vorhanden sind und ob die Widerstande der Thermoresistoren und Heizmaan-
der im zulassigen Bereich liegen. Die Messwerte gehen zusammen mit der optischen Beur-
teilung mittels Mikroskop in die Bewertungskriterien fir die Sensorarrays ein, die in Kapitel
4.1.8; S. 35 beschrieben sind.

Abbildung 11: Vielnadeltester zur gleichzeitigen Bestimmung aller relevanten Widerstande
auf Vorder- und Rickseite des Sensorarrays vor der endgiltigen Montage und
Kontaktierung.

4.1.2.4 Charakterisierung der Gradientenmembran

Nach der Metallisierung erfolgt die Vereinzelung und danach die Montage und Kontaktierung
der Mikroarrays in ihrem Gehause. Daran schlie3t sich eine erste funktionelle Priifung ahn-
lich der Endkontrolle mit der gleichen Testanlage an. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit sind
deshalb die diesbezlgliche Pruftechnik und Verfahrensweise in den Abschnitten zur gassen-
sorischen Endkontrolle (Kapitel 4.1.2.5) zu finden.

Aus verschiedenen oberflachenanalytischen und optischen Verfahren hat sich von der Aus-
sagekraft und dem notwendigen Zeitaufwand die Tiefenprofilierung mit plasmagestitzter
Sekundarneutralmassenspektrometrie (SNMS) als am geeignetsten herausgestellt. Dieses
Analyseverfahren beruht darauf, durch Sputtern mit Plasmaionen (Ar") einen Materialabtrag
herbeizuflihren, dessen Zusammensetzung kontinuierlich mit einem Massenspektrometer
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analystiert wird. Da mit zunehmender Sputterzeit der Materialabtrag sukzessiv immer tiefere
Schichten erreicht, resultiert eine tiefenaufgeldste Analyse'. Es wurde eine INA-Anlage ein-
gesetzt’, die mit einem Elektron-Zyklotron-Plasma als lonenquelle und Nachionisations-
medium sowie einem Quadrupol-Massenspektrometer arbeitet (siehe Abbildung 12).

SEV
] SNMS
|
|
| DBM = Direct Bombardment Mode
: Quadrupol HFM = High Frequency Mode
|
_ |
— = A HF-
\\ ionenoptisches Argon- Blende (0V)
\ Linsensystem plasma
\\ °
AN Rvia-@
- .@. At
T —@® - ="
Energiefilter ® @®
o ®o
Analysensektion m
asmakammer

Abbildung 12: Aufbau der SNMS-Anlage

Der Analysebereich ist durch die plasmaexponierte Flache bestimmt und wird Ublicherweise
durch Masken definiert, die Kreis6ffnungen von wenigen mm Durchmesser aufweisen. Als
bestmaoglicher Kompromiss zwischen Empfindlichkeit und lateraler Auflésung wurde mit ei-
nem Maskendurchmesser von 2 mm Durchmesser gearbeitet. Das zur Ubersichtspriifung
der Membran zeitunaufwendige Verfahren arbeitet mit drei Messpositionen, einer jeweils an
den Randern des Metalloxidfelds und einer in der Mitte. Damit ist zwar keine genaue Aus-
messung des Dickegradienten mit hoher lateraler Aufldsung mdglich, aber eine schnelle U-
bersichtsprufung, die Uber das Vorhandensein der Membran und deren ungefahren Dicke-
gradienten, sowie zur Abwesenheit von Verunreinigungen (insbesondere Kohlenstoff, der
beim abschlieRenden Tempern des Mikroarrays die Membranschicht vollstandig verlassen
muss) Auskunft gibt. Dazu wird insgesamt weniger als eine Stunde Messzeit bendtigt. We-
gen der hohen Tiefenauflésung von wenigen nm wurde eine Beschussenergie von 400 eV
fur die Argonionen aus dem HF-Plasma gewahlt, was einen Tiefenvorschub im SiO, von
0,6 nm/s ergibt, wie sich durch Kratermessungen in dicken SiO,-Schichten herausstellte®.
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Abbildung 13: SiO, Schichtdicke der Gradientenmembran an drei Stellen des GSMA aus
SNMS-Tiefenprofil. Die Ausgleichsgerade ist eingezeichnet, um den Trend des Dickeverlaufs
zu charakterisieren.

Wie die Messung (vgl. Abbildung 13) exemplarisch fir die Mikroarrays des Fertigungstest-
laufs zeigt, wurde mit der von IPT entwickelten IBAD-Anlage (siehe 4.4) eine SiO,-Schicht
mit einem Dickeunterschied im Bereich von etwa 4-9 nm hergestellt. Nach den Erfahrungen
der Kleinserie des IFIA ist dies ein Dickeverlauf, der Voraussetzungen fir ein gutes gassen-
sorisches Selektionsvermogen bietet.

4.1.2.5 Gassensorische Prufung der Gradienten-Mikroarrays mit einem Multi-Chip
Teststand

Der Teststand fur die funktionelle Kontrolle der Gradienten-Mikroarrays dient der gassensori-
schen Prifung vor und nach der Beschichtung mit der Gradientenmembran. Damit soll eine
signifikante Stichprobe funktioneller Eigenschaften aus einer groRen Zahl hergestellter Sen-
sorarrays vollautomatisch ermoéglicht werden. Es galt deshalb, einen Prifstand zu entwerfen,
der in akzeptablen Zeiten viele Sensorsysteme simultan zu prifen erlaubt. Die Prifung sollte
Informationen geben Uber die Nachweisgrenze, das Ansprechverhalten, das Gasunterschei-
dungsvermoégen und die Reproduzierbarkeit der Basislinie (Reinluftverhalten) fir ein ausge-
wahltes reprasentatives Testgas. Als Testgas wurde Isopropanol wegen der chemischen
Bestandigkeit und guten Messbarkeit ausgewahlt. Der Teststand kann auch zum Tempern
von Sensorarrays eingesetzt werden.
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Abbildung 14: PROXI-Teststand zur gassensorischen Prifung

Der Teststand zur gassensorischen Prifung (Abbildung 14) besteht aus folgenden Kompo-
nenten:

¢ Nullluftgenerator, der Reinluft aus der Umgebungsluft (Raumluft) komprimiert und in das
Gasmischsystem leitet (2);

e Prifgasflaschen (max.vier), mit definierten Mischungen aus Prifgas (z. B. Isopropanol,
Kohlenmonoxid etc., (1)) und Reinluft;

e Gasmischsystem, in dem die Nullluft befeuchtet und die Gase gemischt werden (3);

e Messschrank, in dem das Testgemisch mit eingestellter Feuchte und Prifgaskonzentrati-
on auf die in Tragern montierten Sensorarrays ("Radialtrager”, vgl. 4.1.2.6) geleitet wer-
den (4). Der Radialtrager besteht aus Halterungen fiir acht Sensorarrays und die Elektro-
nik, einem Verteilerzweig flr das Prifgas und einer Sammelrinne mit Anschluss fir die
Abluft.

e PC, der die Testgasexposition steuert und an samtliche Betriebsgerate der Mikroarrays
angeschlossen ist. (links auferhalb der Abbildung 14).

Der Messschrank kann bis zu acht Radialtrager aufnehmen, demzufolge ist der Teststand flr
maximal 64 Sensorarrays ausgelegt. Im Folgenden wird insbesondere auf das Gasmisch-
system, auf den Messschrank und auf die Software eingegangen, die fiir eine automatische
gassensorische Prifung einer Vielzahl von Sensorarraychips in simultanen Betrieb entwi-
ckelt wurde.
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Abbildung 15: Gasmischsystem zur gassensorischen Prifung und automatischen Durch-
fuhrung von Pulsexpositionstestreihen. Die Prifgase werden auf zertifizierte Konzentrationen
verdinnt in synthetischer Luft vor dem System zugefiihrt (MFC= Massendurchflussmesser,
MV = Pneumatisches Ventil).

4.1.2.6 Aufbau des Multi-ChipTeststands zur gassensorischen Prifung

Zur Durchfliihrung von Pulsexpositionstestreihen wird ein computergesteuertes Gasmisch-
system eingesetzt, das durch Massendurchflussmesser und pneumatische Ventile eine ge-
zZielte Einstellung der Gaskonzentration von Modellgasen und der Luftfeuchte erméglicht.

Pulsexpositionsreihen bieten den zu prifenden gassensorischen Mikroarrays (GSMA) im
Wechsel Uber definierte Zeit befeuchtete Reinluft und mit Prifgas beladene Reinluft gleicher
Feuchte (Testgasgemisch) an. Im Wechsel mit Reinluft wird eine Folge von Testgaspulsen
mit unterschiedlicher Prifgaskonzentration zugefuhrt, um die Konzentrationsabhangigkeit
der Signalantwort messen zu kénnen. Daraus leitet sich die Empfindlichkeit des Sensorsys-
tems ab und es kann die Nachweisgrenze bestimmt werden. Aus den sprunghaften Wech-
seln kann die Ansprech- und Abklingzeit des Sensorsystems ermittelt werden. Aus der Ana-
lyse der Unterschiedlichkeit der Leitfahigkeitsmuster mit multivariaten Auswerteverfahren ist
das Gasunterscheidungsvermdgen bestimmbar. Schliefdlich bietet die wiederkehrende Expo-
sition mit Reinluft die Mdglichkeit, zur Reproduzierbarkeit der Signale der GSMA’s Informati-
onen zu erhalten.

In Abbildung 15 ist der Aufbau des Gasmischsystems schematisch dargestellt. Das Gas-
mischsystem hat die Aufgabe, Reinluft zu befeuchten, mit dem vorverdinntem Prifgas zu
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mischen und zu den Radialtragern mit den Sensorarraychips zu leiten. Der gréRere Teil auf
der rechten Seite in Abbildung 15 besteht aus dem Prifgaszweig, in dem bis zu vier ver-
schiedene Gase mit trockener oder befeuchteter Luft gemischt werden kénnen. Die Anord-
nung zeichnet sich dadurch aus, dass nur ganz kurze Leitungswege gespult werden mussen,
wodurch die Dekontamination der beteiligten Gasleitungswege vom Umfang her méglichst
gering gehalten wird. Der Weg der Pulsfront zum GSMA wird so kurz wie moglich gehalten,
damit der Konzentrationssprung nicht durch GbermaRige Absorptionswechselwirkung an den
Wanden des Gasleitungswegs an Steilheit verliert.

Im Messschrank wird das im Gasmischsystem hergestellte Testgas bzw. die feuchte Reinluft
gleichmaRig auf die Sensorarrays verteilt. Die Bestlickung des Teststandes mit bis zu acht
Radialtragern kann flexibel an den Umfang einer Testcharge angepasst werden. Das Test-
gas wird aufgrund des radialsymmetrischen Aufbaus des Radialtragers den acht Testchips
vollkommen gleichmafig zugefuhrt (siehe Abbildung 16). Der Abfluss der Gase erfolgt tUber
einen ringférmigen Sammelkanal am Umfang des Radialtragers.

Um die gassensorischen Ergebnisse der Gassensor-Mikroarrays aus dem PROXI-Prozess
auswerten zu kénnen, erfolgte die Messung der Widerstande der Sensorsegmente sowie die
Beheizung jedes einzelnen Chips durch jeweils eine mikroprozessorgesteuerte KAMINA-
Betriebselektronik. Mit einem Messtakt von einer Sekunde nimmt die Elektronik die Wider-
stande aller Sensorsegmente und der beiden Thermowiderstande auf und gibt die Signalda-
ten digital an den zentralen PC der Anlage weiter. Dort werden die Messungen aller zu tes-
tenden Chips gesteuert, die Daten gespeichert, ausgewertet und visualisiert. Nach Vorgabe
der Solltemperaturen am PC regelt jede Betriebselektronik die Betriebstemperatur der Chips
durch Ruckkopplung der Ist-Temperatur tber die beiden seitlich neben dem Gasdetektorfeld
angebrachten Thermowiderstande auf dem Chip. Der Messbereich der verwendeten Be-
triebselektronik betragt 0.01 bis 50 MOhm.

Fur die Bestlickung der Radialtrager mit 8 Chips war eine hierfir entworfene Einplatinenver-
sion der KAMINA-Elektronik vorgesehen, die direkt am Radialtrager in unmittelbarem Kon-
takt zu den Mikroarraychips platziert werden sollte. Da diese Einplatinenversion aber nicht
rechtzeitig zur Verfligung stand, wurden die Tests der Anlage mit der herkdmmlichen KAMI-
NA-Betriebselektronik durchgeflihrt, von der aus Platzgriinden allerdings nur vier Einheiten
pro Radialtréger eingesetzt werden konnten. Indem vier symmetrische Platze des Radialtra-
gers bestlckt wurden, konnte trotz dieser Einschrankung die Funktion des Radialtragers und
des gesamten Multichipteststands in seinen gasdynamischen und elektrischen Eigenschaf-
ten sowie seiner Programmsteuerung weitgehend erprobt werden.
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Abbildung 16: Obere Halfte des Radialtragers mit den Kavitaten, in denen das GSMA hinein-
ragt. Der untere Teil - hier der Ubersichtlichkeit wegen durch einen einzelnen GSMA ersetzt -
wird mit dem Oberteil verbunden, wobei die Dichtungsringe im Oberteil fir eine gasdichten
Abschluss der Kavitaten sorgen. In der Mitte erfolgt die Einleitung des Testgases, das Uber
die acht radialen Kanale an die GSMA’s geleitet wird.

Die Software ermoglicht automatisierte Pulsexpositionsmessreihen mit Testgasen zur Erfas-
sung der Sensorwiderstande aller getesteten Gassensor-Mikroarrays im Sekundentakt. Die
Messbedingungen in Form der Pulsdauer, Pulskonzentration, Feuchte, Zahl der verwende-
ten Radialtrager werden in eine Text-Datei geschrieben und archiviert.

Die Durchflussmenge der Testgase und der befeuchteten Reinluft wurde auf 1 I/min einge-
stellt, die Gastemperaturen hatten Raumtemperatur.

4.1.3 Auswertung der Testdaten aus Pulsexpositionsreihen
Die Bestimmung der gasanalytischen Kenngrof3en eines Sensorchips erfolgt durch Auswer-

tung der in den Pulsexpositionsmessreihen gemessenen Sensorwiderstande nach folgen-
dem Schema:
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Das Sensorsignal S wird definiert als relative Leitfahigkeitsdnderung eines Sensorelementes
bei einer bestimmten Priifgaskonzentration c, bezogen auf den Leitfahigkeitswert G, = G in
prufgasfreier Luft (feuchte Reinluft).

S = (Ge—Go)/ Go=(Gs/ Go)— 1= (Ro / Re) — 1

G, = Leitfahigkeit bei der Konzentration ¢

Rc = Widerstand bei Konzentration ¢

G, = Leitfahigkeit beic =0

Ro = Widerstand beic =0

In Abbildung 18 ist der Signalverlauf einer typischen Pulsexpositionsmessreihe dargestellt.

Um einen Sensorchip in der quantitativen Reaktion aller Sensorelemente zu charakterisie-
ren, wird der Median der Widerstande und Leitwertdnderungen der Sensor-Elemente be-
nutzt. Der Medianwert oder Zentralwert ist der Wert, der sich in der Mitte der auf- oder ab-
steigend geordneten Menge der Signale der Sensorelemente befindet. Der Median ist ein
stabiler Reprasentant aller Sensorelemente, der Ausreil3er nicht reagiert.

Die Fahigkeit des GSMA zur Unterscheidbarkeit von Einzelgasen manifestiert sich in der
Unterschiedlichkeit der Leitfahigkeitsmuster, die sich bei Exposition mit unterschiedlichen
Gasen einstellen. Um die quantitative Reaktion des Mikroarrays von der Gaskonzentration
zu entkoppeln, werden die Sensorsignale aller Segmente durch das Mediansignal dividiert,
das die quantitative Reaktion aller Segmente wiedergibt. Betrachtet wird also die Abwei-
chung der Sensorsignale von ihrem Mittel, was gut die Qualitat des Musters wiedergibt und
das wiederum charakteristisch fur die Gasart ist.

Um die Unterschiedlichkeit der Muster der median-normierten Signale und damit die Unter-
scheidbarkeit von Gasen quantitativ zu beurteilen, wird eine Lineare Diskriminanz-Analyse
(LDA) angewendet. Hierbei handelt es sich um eine Methode der multivariaten Datenanaly-
se, die eine anschauliche und quantitative Darstellung der Unterschiedlichkeit von Signal-
mustern verschiedener Gase erlaubt, wie sie sich in den Pulsexpositionsreihen als stationare
Signalmuster ergeben. Dieses Verfahren erlaubt es, die Muster der mediannormierten Sen-
sorsignale durch Projektion in ein zweidimensionales Diagramm zu Uberfihren und dabei
den héchstmdglichen Anteil der Musterunterschiedbarkeit der von den Prifgasen hervorge-
rufenen Signalensembles wiederzugeben. Durch Umrechnung der urspriinglichen median-
normierten Signale werden dabei kinstliche Variablen — sog. Mustervariablen — erzeugt, die
eine Projektionsebene aufspannen. Diese Ebene wird nach dem LDA-Verfahren so gewahilt,
dass die Datenpunkte des gleichen Gases mdglichst nahe zueinander und gleichzeitig mog-
lichst weit entfernt von fremden Klassen (anderen Gasen) zu liegen kommen.

Bei guter Unterscheidbarkeit zeigt das LDA-Diagramm eng begrenzte Datenhaufen fir die
Messpunkte aus mehrmaliger Messung am gleichen Prifgas. Die Unterscheidbarkeit zwi-
schen Gasen oder Gerlichen ist umso besser, je groRer die Entfernung der Datenhaufen
unterschiedlicher Gaskomponenten ist. Die Ausdehnung der Datenhaufen entspricht der
Streuung der Signalmuster fir ein Gas, entweder durch Statistik oder durch ursachliche Ein-

27





Ergebnisse

flisse. Das Gasunterscheidungsvermdgen ist demnach um so besser, je groRer der Abstand
der gasspezifischen Daten-Haufen im Vergleich zu ihrer Ausdehnung ist.

4.1.4 Inbetriebnahme des Multi-Chip Teststandes
Zunachst wurde untersucht, wie gut die Flankensteilheit der Pulse und die Reproduzierbar-
keit der Pulsabfolge ist. Hierzu wurden Pulse mit 5 ppm Isopropanol wiederholt und die

Standardabweichung der Widerstandserniedrigung der Sensorsegmente eines Mikroarrays
bestimmt.
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Abbildung 17: Reproduzierbarkeit der Pulsexposition: Dargestellt ist der Median der Wider-
stdnde des Gassensor-Mikroarrays SP 08505-01 bei wiederholter Exposition mit feuchter
Reinluft (50% relativer Luftfeuchte) bzw. mit Zumischung von 5 ppm Isopropanol. Der Durch-
fluss wurde auf 1 I/min geregelt, die Messung wurde bei Raumtemperatur durchgefiihrt.

Die Standardabweichung der Signals fur finf Pulse AG/G, betrug weniger als 2%. Dieser
Wert ist einer Vielzahl von EinflussgrofRen unterworfen, die im Teststand in der Gesamtheit
mit einflieRen. Insofern ist das fluidische Verhalten des Teststands inklusive des Radialtra-
gers mindestens so reproduzierbar und flankensteil, wie es die wiederkehrende Gaspulsant-
wort des GSMA es in Abbildung 17 zeigt.
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4.1.5 Ergebnisse der gassensorischen Tests

Das Prifverfahren sieht vor, den fertig montierten und kontaktierten Mikroarraychip zweimal
hinsichtlich seiner Funktionalitat zu testen: Einmal nach der Montage und ein zweites Mal im
Zuge der Fertigungsendkontrolle nach dem Tempern der Sensorarrays. In Pulsexposi-
tionstestreihen wurden die Sensorarrays am Multi-Chip Teststand mit vier Konzentrationen
Isopropanol beaufschlagt.

Abbildung 18 zeigt die Ergebnisse einer solchen Pulsexpositionsreihe eines typischen Gas-
sensor-Mikroarrays aus dem abschliessenden Fertigungsdurchlauf des PROXI-Projekts. Es
ist der Median aller 29 Sensorelemente dargestellt. Das GSMA wurde im Wechsel Expositi-
onspulsen von 40 min Dauer mit feuchter Reinluft bzw. Isopropanol dotierter Feuchtluft
(Pulsdauer 20 min) ausgesetzt. Aus der Abbildung geht hervor, dass die Ansprech- wie die
Abklingzeit selbst bei der niedrigsten Konzentration sehr kurz sind.
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Abbildung 18: Gasexposition des Sensorarrays 08508-108 im Puls-Verfahren. Die Messung
beginnt mit Reinluft; in Pulsen wurden nacheinander 0,5 bis 10 ppm Isopropa-
nol-dotierte Luft alternierend mit Reinluft angeboten. Die relative Feuchte betrug
in allen Fallen 50 % r.F.

Eine Untersuchung der Signalflanken ergibt eine tgo-Zeit von 30 sec. Bei Untersuchungen mit
anderen Sensorarrays, die im Multi-Teststand untersucht worden sind, zeigten sich Signal-
flanken mit ahnlicher Steigung. Diese Sensorarrays reagieren jedoch in einer Umgebung, die
einen schnellen Gasaustausch ermdglicht, mit einer Ansprechzeit im Bereich von wenigen
Sekunden. Da die Zeitkonstante sowohl von der apparaturbedingten Gasdynamik des Expo-
sitionspulses als auch von der Ansprechzeit des Mikroarraychips bestimmt wird, a3t sich
das reine Gaspulsverhalten nicht zweifelsfrei messen. Jedoch zeigen qualitative Vergleiche
ausserhalb der fluidischen Umgebung des Radialtragers, dass die im Rahmen des PROXI-
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Projekts gefertigte Sensorarrays eine tendenziell kiirzere Ansprechzeit aufweisen als die am
IFIA in Kleinserie hergestellten GSMA.

Weiterhin zeigt sich, dass die Empfindlichkeit der nach dem PROXI-Prozel} gefertigten Sen-

sorarrays sehr hoch ist. Schon bei 0,5 ppm Isopropanol reagiert das GSMA mit einem Signal
von S = 11. Dies zeigt genauer die Kalibriergerade des Sensorarrays in Abbildung 19.
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Abbildung 19: Kalibriergerade des Sensorarrays SP 08508-108

In doppelt-logarithmischer Auftragung zeigt sich der flr Metalloxidsensoren ubliche lineare
Zusammenhang zwischen dem Signal und der Konzentration des Prifgases.

Die Nachweisgrenze lasst sich in diesem Fall experimentell nicht ermitteln, da das Gas-
mischsystem solch geringen Konzentrationen nicht bzw. mit unzureichender Genauigkeit
einstellen kann. Weiterhin werden Gasstréme unterhalb einer Konzentration des Prifgases
von 0,5 ppm Verunreinigung durch Wandeffekte (Adsorption) beeinflusst. Somit kénnte bei
geringeren Konzentrationen nicht mehr gewahrleistet werden, dass die eingestellte Konzent-
ration das Sensorarray tatsachlich noch erreicht. Eine Referenzanalytik in diesem Bereich ist
nur mit sehr grolem Aufwand mdglich. Anstelle einer quantitativen Bestimmung der Nach-
weisgrenze kann jedoch extrapoliert werden; die Nachweisgrenze liegt sicher unter 100 ppb,
da die Signifikanzgrenze, eine Leitfahigkeitsanderung von 10%, erst bei weit niedrigeren
Konzentrationen erreichen wird. Die Signifikanzgrenze wird dabei als dreifache Rauschamp-
litude der Widerstandsmessung definiert, wobei die Rauschamplitude des Widerstands einen
Wert von typischerweise 3% aufweist.

4.1.6 Gasunterscheidungsvermogen der Sensorarrays

Eine der wesentlichsten analytischen Leistungsgrofien der Sensorarrays ist ihr Gasunter-
scheidungsvermdgen, das auf der Unterschiedlichkeit der Sensorsegmente in ihrem Emp-
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findlichkeitsspektrum beruht, die durch die Gradientenmethode (siehe Kapitel 5.2) erreicht
wird. Um diese Eigenschaft zu prifen, muss mit multivariater Datenanalyse die Schar der
Widerstande untersucht werden, die sich bei den verschiedenen Gasexpositionsszenarios an
den Sensorsegmenten einstellen (vgl. Kap. 4.1.3).

Die den Sensorelementen zukommenden Widerstandswerte bilden ein Widerstandsmuster,
das sowohl von der Konzentration des Prifgases als auch von der Art des Gases beeinflusst
wird. FUr das Prufverfahren der Mikroarraychips werden die Expositionszustande Reinluft
und Exposition mit 1 bzw. 10 ppm Isopropanol herangezogen, wie sie sich in der Pulsexposi-
tionstestreihe ergeben haben. Dadurch bezieht die Prifung einerseits die Gasartabhangig-
keit als auch die quantitative Abhangigkeit des Widerstandsmusters mit ein. Als Auswerte-
verfahren wird die Lineare Diskriminanzanalyse (LDA) angewandt, die die Widerstandsmus-
ter aus dem vieldimensionalen Raum entsprechend der Zahl der Sensorsegmente auf weni-
ge Dimensionen so projiziert, so dass Daten Ubereinstimmender Zustande moglichst nahe
und Daten unterschiedlicher Zustdnde mdglichst fern voneinander dargestellt werden (siehe
Kapitel 4.1.3: "Auswertung"). Wie im urspringlichen vieldimensionalen Raum, so duf3ert sich
die Ahnlichkeit von Widerstandsmustern durch eine Nahe der Datenpunkte bzw. ihre Unter-
schiedlichkeit durch Ferne der Punkte. Deshalb manifestiert sich die Glte der gasanalyti-
schen Trennleistung des Mikroarrays — hinsichtlich Quantitat oder Qualitat der Gase — im
Abstand der Daten unterschiedlicher Expositionszustande relativ zu den statistischen
Schwankungen der Daten zu gleichen Expositionszustande. Insbesondere auf3ern sich Un-
terschiede bei der Herstellung der Mikroarrays in unterschiedlichen Widerstandsmustern
zwischen den verschiedenen Mikroarrays, so dass sie zu einer Bewertung der Herstellungs-
toleranzen benutzt werden kdnnen.

Als Beispiel seien hier die Testergebnisse aus den Pulsexpositionsreihen des PROXI Ferti-
gungstestlaufs mit sechs Mikroarrays angeflihrt. Diese wurden fir praktische Tests bei Hella
KG eingesetzt, um eine Aufenluftbewertung in fahrenden PKW's durchzufihren (vgl.
Kap. 4.5). Eine statistische Prifung einer grof3eren Stichprobe war nicht sinnvoll durchzufih-
ren, weil die Metallisierung, wie sie bei Jenoptik durchgefiuhrt wurde, bei einer erheblichen
Anzahl der Chips zu Haftungsproblemen der Metallstrukturen flihrte, obwohl in der Kleinse-
rienfertigung des IFIA die Metallisierung mit Platin auch durch Sputtern mit gleichem Haft-
vermittler ohne nennenswerte Haftungsprobleme erfolgt. Aus zeitlichem Grinden konnte das
Problem im Metallisierungsverfahren bei Jenoptik in der Projektlaufzeit nicht mehr gel6st
werden. Insofern war ein weiterer Aufbau der meisten Chips der Charge und demzufolge
auch eine gassensorische Prifung fur die Mehrzahl der erzeugten Mikroarraystrukturen nicht
sinnvoll (siehe Abschlussbericht von Jenoptik, Kapitel 4.3).

Die gassensorisch geprtiften Chips hatten eine 136 nm dicke SnO,-Gasdetektorschicht und
waren mit einer SiO,-Gradientenmembran (siehe Abschnitt 4.1.2.4) beschichtet. Die Wider-
stdnde der Sensorarrays SP 08508-1, SP 08508-25, SP 08508-51, SP 08508-61, SP 08508-
102 und SP 08508-108 wurden vor der LDA auf den Median aller Sensorsegmente normiert.

Die Lineare Diskriminanzanalyse in Abbildung 20 zeigt, dass die Zustande Reinluft, 1 ppm
und 10 ppm Isopropanol von allen sechs Mikroarrays gut voneinander getrennt werden kon-
nen. Weiterhin ergibt sich, dass die Messwerte aller sechs Sensorarrays in jedem der drei
Expositionszustande in einer gemeinsamen Punktwolke zu finden sind, d.h. sehr ahnliche
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Widerstandsmuster ausbilden. Ferner sind die jeweiligen Punktwolken der sechs Sensor-
arrays, wie sie sich aus dem Rauschen der Messung ergeben, innerhalb der gesamten
Punktgruppe aller Sensorarrays beziglich eines Expositionszustandes weitgehend homogen
verteilt. Dies lasst den wichtigen Ruckschluss zu, dass die herstellungsbedingten Unter-
schiede der Mikroarrays nahe beim Messwertrauschen der Widerstandsmuster liegen und im
Vergleich zu den Expositionszustanden keine signifikante Rolle spielen.

Mustervariable 2

Isopropanol 10 ppm

Mustervariable 1

Abbildung 20: Lineare Diskriminanzanalyse der Signale von sechs Gassensormikroarrays,
die bei HELLA in praktischen Tests zur AuRenluftbewertung von Pkws eingesetzt wurden.
Die Daten stammen aus Pulsexpositionsmessreihen (s. Text) zu den Expositionszustanden
Reinluft, 1 bzw. 10 ppm Isopropanol in Luft, bei relativer Feuchte von 50%.

Anhand dieser Signalmusteranalyse ist zu erkennen, dass selbst bei einer Konzentration von
1 ppm Isoproanol noch eine deutliches Gasunterscheidungsvermdgen festgestellt werden
kann. Der Abstand zwischen den Signalmustern von Isopropanol und Reinluft bei dieser
Konzentration verdeutlicht, dass die Grenze des Gasunterscheidungsvermégens (zumindest
bei diesem Alkohol) bis in kleine Konzentrationsbereiche hineinreicht.
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4.1.7 Abschatzung mit Bewertung der Fertigungskosten

Die Kosten der Beschichtungsprozesse werden hier einer Analyse unterzogen, um die Wirt-
schaftlichkeit des Verfahrens zu beurteilen. Fir die Material- und Betriebskosten der Ferti-
gungsschritte wurde eine Massenfertigung von 100000 Sensorarrays zu Grunde gelegt. Die
Angaben der Kosten wurden abgesehen von der Maskentechnik von den industriellen Pro-
jektpartnern erstellt und werden im Folgenden zusammengefasst. Die den Rechnungen
zugrundeliegenden Annahmen sind dem jeweiligen Berichtsteil der Projektpartner zu ent-
nehmen.

Fertigungsschritt Kosten Anteil an Ge-
samtkosten

Detektorfeld 0,46 DM 4,8 %

Metallisierung 6,71 DM 69,3 %

Gradientenmembran 1,85 DM 19,1 %

Substrat (Wafer) 0,50 DM 52 %

Schattenmasken (fir Heizung, | 0,16 DM 1,6 %

Bondpads, Elektrodenstruktur und

Detektorfeld, siehe 4.1.1)

Gesamtsumme 9,68 DM 100 %

Tabelle 3: Kosten der Fertigungsschritte bezogen auf ein Sensorarray

Aus Tabelle 3 geht hervor, dass die Abscheidung des Detektorfeldes den kleinsten Kosten-
anteil an den drei Beschichtungsverfahren hat. Die Metallisierung stellt im Gegensatz dazu
den gréflten Kostenanteil dar. Der Kostenanteil von 69,3 % kommt durch den zeitintensiven
Wechsel der Schattenmasken und durch die hohen Platinkosten zustande. Hier besteht noch
ein groles Einsparungspotential. Einerseits ist die Rickgewinnung des Platins in dieser
Rechnung noch nicht veranschlagt. Andererseits ist eine vereinfachte Montage der Schat-
tenmasken mdéglich. In Zusammenhang mit der Magnetspannplatte wurden hier schon erste
positive Ergebnisse erzielt. Die Kosten der Gradientenmembran sind mit 19 % gering, wenn
man berlcksichtigt, dass dieser Fertigungsschritt nicht auf Wafer-Ebene wie die vorange-
gangenen Schritte, sondern auf der Basis fertig aufgebauter Sensorarrays durchgefiihrt wird.
Deshalb besteht auch hier ein deutliches Einsparpotential, wenn dieser Fertigungsschritt am
intakten Wafer durchgefuhrt wirde. Der Gesamtpreis von bereits jetzt 9,68 DM fur alle Be-
schichtungsprozesse zeigt, dass es mdglich ist, Gassensor-Mikroarrays in Massenprodukten
einzusetzen. Das diskutierte Einsparpotential wird dazu beitragen, den Preis weiter zu sen-
ken. Angesichts einer Kostenakzeptanz bei etwa 30 DM flir ein gassensorisches Produkt in
Massenprodukten erscheint der Restbetrag bis zu diesem Limit ausreichend, damit die Kos-
ten der notwendigen Peripherie des Mikroarrays, Gehause, Verbindungstechnik und Elektro-

33





Ergebnisse

nik zu finanzieren. Insofern wird nach den Ergebnissen des PROXI-Projekts der Gesamther-
stellungspreis nach Nutzung des Einsparpotentials kaum noch von den Kosten des Sensor-
chips, sondern durch die Peripherie bestimmt. In Zukunft werden deshalb die Baugruppen
der Peripherie weiterzuentwickeln sein. Das dem PROXI-Prozess zugrundeliegende Gas-
sensor-Mikroarray ist zweiseitig aufgebaut; d.h. sowohl Vorder- wie auch Rickseite des Si-
Wafers werden prozessiert. Dies verursacht erhebliche Kosten in der Aufbau- und Verbin-
dungstechnik, die kostensenkend weiterentwickelt werden muss. An Stelle des bisherigen
zweiseitigen Aufbaus wird in Zukunft ein einseitiges Design zu nutzen sein, bei der die Sen-
sorstruktur Uber die Heizstruktur gesetzt wird. Erste positive Ergebnisse hierzu sind bereits
erzielt worden. Es liegen aber noch keine Ergebnisse mit Sensorarrays vor, die langere Zeit
in Betrieb waren.
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4.1.8 Produktionsablauf und Produktionsmanagementsystem (PMS)

Zur Steuerung der Ablaufe der PROXI-Fertigung und zur Qualitatssicherung wurde ein Pro-
duktionsmanagementsystem (PMS) aufgebaut, das mit Hilfe einer Datenbank verwaltet wird.
Folgende Arbeitsschritte sind im PMS integriert und werden in der Datenbank dokumentiert:

o Auftragsspezifikation und Auftragserstellung

e Maskeneingangskontrolle

e Beschichtungen mit Sputterverfahren

e Vereinzeln der Chips aus der Substrat-Scheibe

e Aufbau- und Verbindungstechnik (AVT)

e Beschichtung mittels ionenstrahlgestitzter Gasphasenabescheidung (IBAD)

e Tempern

Die Abfolge der Aufstellung gibt zugleich den Fertigungsablauf wieder. Im Zuge der Ferti-
gung erhalt zunachst jeder eingesetzte Wafer eine eindeutige Auftragsnummer zur Kenn-
zeichnung. Ferner erhalt jeder Chip auf dem Wafer eine eindeutige Codenummer, um den
Weg durch die Fertigung und bei den Prifverfahren eindeutig verfolgen zu kénnen.

Die Eingabe der Nummer des Gassensor-Mikroarrays erfolgt mit einem Barcode, der auf
einer Sensorkarte verzeichnet ist und mit einem Barcode-Lesestift eingelesen wird. Die Ein-

gabe mit Barcode-Leser beschleunigt die Eingabe und vermeidet Verwechslungen durch
Eingabefehler.

Abbildung 21 zeigt das Hauptmenii beim Offnen der QS-Datenbank im Administrator-Modus.
Die Datenbank kann in zwei Modi ge6ffnet werden: im Administrator-Modus kénnen Ande-
rungen an der Datenbank vorgenommen werden. Diese Betriebsweise ist nur fir den Ferti-
gungsleiter und den Verwalter der Datenbank bzw. deren Stellvertreter vorgesehen.

Der Benutzermodus ist fur Mitarbeiter der Fertigung oder andere am Auftragsvorgang Betei-
ligte vorgesehen. Sie haben nur Informationsrechte und beschrankte Eintragsrechte, die vom
Verwalter entsprechend der Art der Fertigungsbeteiligung des Datenbanknutzers (z.B. zur
Rickmeldung von Fertigungsvollzug oder Prifergebnissen) vergeben werden.
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Abbildung 21: Hauptmeni des Produktionsmanagementsystems (PMS) im Administrator-
Modus.

Jeder Arbeitsplatz, an dem die Datenbank genutzt wird, hat eine Bildschirmausgabe mit ei-
ner spezifischen Arbeitsmaske, die auf die jeweilige Aufgabe zugeschnitten ist. An diesen
Arbeitsplatzen im Nutzer-Modus kann nur ein Teil der Daten eingesehen und bearbeitet wer-
den. Abfragen kdnnen am jeweiligen Arbeitsplatz auf verschiedenen Rechnern in verschie-
denen Gebauden erfolgen. Die Produktionsablaufe kénnen damit effektiv und unkompliziert
abgewickelt werden. Alle relevanten Prozesse sind erfasst und kdnnen mit Hilfe einer Abfra-
ge transparent dargestellt werden.

Die einzelnen Schritte der Fertigung werden vom Fertigungsleiter durch Eingabe in die Da-
tenbank zeitlich terminiert. Dabei erfolgt eine zeitliche Verzahnung, um eine effiziente Ferti-
gung mit kurzen Durchlaufzeiten zu garantieren. Im MenUpunkt Produktionsplanung erfolgt
ein Verweis auf eine Datenbank-Datei, in der die Anlagenbelegung verwaltet wird. Der Ferti-
gungsleiter hat damit die Moglichkeit, die Produktionsplanung optimal an die Verflgbarkeit
der Fertigungsressourcen anzupassen. Alle laufenden Fertigungsprozesse sind in ihrem
zeitlichen Ablauf erfasst, so dass bei Auflage einer neuen Charge der Ausliefertermin fest-
gelegt werden kann. Abbildung 22 zeigt einen Ablaufplan des PMS aus einer Fertigung von
Gassensor-Mikroarrays im PROXI-Prozess.
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Abbildung 22: Zeitplanung und Verknupfung in der Fertigungsplanung des PMS

4.1.8.1 Bewertung durch PMS-Kennzahlen

Zur Sicherstellung hoher Qualitat und fur die frihzeitige Erkennung von Unzulanglichkeiten
in den Fertigungsergebnissen aller relevanten Fertigungsphasen ist im Rahmen des PMS ein
System zur Bewertung der Fertigungsergebnisse eingefluihrt worden, das auf der Einhaltung
von Sollwerten oder Sollmargen bei einem fir den jeweiligen Fertigungsschritt spezifischen
Satz von Kenngrdéfen beruht. Die Auswahl der KenngréRen zielt auf eine vollstandige Be-
schreibung aller Herstellungsschritte und basiert auf Eigenschaften, wie sie sich in den be-
schriebenen Prifverfahren nach dem jeweiligen Fertigungsschritt ergeben. Die Einhaltung
oder Nichteinhaltung der Sollvorgaben wird durch ,Noten®, die sog. PMS-Kennzahlen be-
wertet. Im Folgenden werden beispielhaft die Ablaufe der Metallisierung als eine wichtige
Anwendung des PMS dargestellt.

Es gibt prinzipiell zwei Kategorien der Bewertung:

e Grundtauglichkeit: Die Bewertung hinsichtlich der zu erwartenden Funktion des Sensor-
arrays als Ja/Nein-Aussage

o Klassifizierung: quantitative Auswertung der Kenngréf3e hinsichtlich der voraussichtlichen
Glte der Funktion
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Ein Beispiel flr die Grundtauglichkeit ist z.B. die elektrische Durchgangigkeit eines Thermo-
resistors. Eine Abweichung vom Sollwert (z.B. Unterbrechung des Thermoresistors) fuhrt
zwangslaufig zu einem Funktionsverlust. Ein Beispiel flr einen "Klassenwert" mit einer ge-
wissen Toleranz ist der Widerstand der Thermoresistoren. Gemass der Vorgabe (hier:
20 Ohm) ist die Elektronik ausgelegt, die wiederum die Temperatur der Heizelemente steu-
ert. Eine Abweichung des Widerstands der Thermoresistoren ist funktionell nur von graduel-
lem Einfluss, deshalb wird der Abstand zum Sollwert in Klassen unterteilt, die die Glte der
Einsatzfahigkeit beschreiben. Die Gute der jeweiligen Klasse wird durch einen Zahlenwert,
die Kennzahl (Note), beschrieben.

Da die Verwendbarkeit des Fertigungsprodukts in aller Regel von mehreren Kenngrdfien
abhangt, sind die Kennzahlen aller Kenngré3en in die Bewertung des Fertigungsschritts ein-
zubeziehen. Dazu werden die einzelnen Kennzahlen multipliziert; und diese wiederum unter-
einander fur alle Fertigungsschritte zu einer Gesamtbewertung eines Fertigungsschritts mul-
tipliziert.

Die Bewertung sieht "-" flr eine nicht vorhandene Funktionalitat und "+" flr eine vorhandene
Funktionalitat vor. Die Klassifizierung sieht eine Notenskala von ,1“ bis maximal ,6* vor. Fir
bessere, ndher am Sollwert gelegenen Bewertungen gilt eine niedrigerer Zahlenwert als flr
Werte mit groRerer Abweichung zum Sollwert.

Somit ergibt sich fur das Gesamtergebnis:

e "+" fUr funktionsfahige, "-" fur nicht taugliche Sensorarrays

e je kleiner der Zahlenwert des Kennzahl-Produkts der Gesamtbewertung, desto besser ist
das GSMA bezogen auf die Klassifizierung

Im Folgenden ist die Metallisierung als Beispiel fir das Bewertungsschema angeflihrt.

1. Bewertung der Funktionalitat

Die Bewertung der Funktionalitat gliedert sich in den Widerstand der Thermoresistoren und
der Heizungsmaander.

Thermoresistoren:

Widerstandsbereich des Thermore- | Bedingung fir Funktionalitat
sistors in Ohm

10=R=<36 + (Funktionalitdt gegeben)

R>36,R<10 - (Funktionalitat nicht gegeben)

Tabelle 4: Bewertungsschema der Funktionalitat der Thermoresistoren
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Widerstandsbereich | Widerstandsbereich Bedingung fur Funktionalitat
der auleren Hei- der inneren Hei-

zungsmaander in zungsmaander in Ohm

Ohm

5<R=<30 5<R=<30 + (Funktionalitdt gegeben)
R<5 R<5 - (Funktionalitat nicht gegeben)
R>30 R>30

Tabelle 5: Bewertungsschema der Funktionalitat der Heizungsmaander

2. Klassifizierung

Die Klassifizierung gliedert sich in drei Teilbereiche: in eine optische Bewertung des Sen-
sorfeldes, in den Widerstandsbereich der Thermoresistoren und den Widerstandsbereich der
Heizungsmaander. Fehlstellen des Sensorfeldes kdnnen z.B. durch partielles Absputtern des
Maskenmaterials entstehen. Sichtbare Defekte der Metallisierung der Elektroden dulern sich
in einem Ablésen der Metallisierung vom Substrat oder durch Blasenbildung auf der Metalli-
sierung. Defekte auf den Elektroden kénnen auch durch sichtbare Engstellen verursacht
sein. Dort besteht die Gefahr, dass es im Laufe der Betriebszeit zu Ausfallen kommt, dies
fuhrt daher zu einer schlechteren Bewertung bei der optischen Begutachtung.

Beschreibung des Fehlers

Kennzahl der optischen Bewertung
des Sensorfelds

ungenigend, sehr starke optisch erkennbare Fehl-
stellen im Detektorfeld

oder:

starke Defekte der Elektroden

mangelhaft, starke optisch erkennbare Fehlstellen im
Detektorfeld

oder:

Defekte der Elektroden

ausreichend, maRige optisch erkennbare Fehlstellen
im Detektorfeld

oder:

keine Defekte der Elektroden

befriedigend, leichte bis maRlige, optisch erkennbare
Fehlstellen im Detektorfeld

oder:

keine Defekte der Elektroden

gut, leichte erkennbare Fehlstellen im Detektorfeld
oder:
keine Defekte der Elektroden

sehr gut, keine erkennbaren Fehlstellen im Detek-
torfeld

oder:

keine Defekte der Elektroden

Tabelle 6: Bewertungsschema der optischen Prifung des Detektorfeldes und der Metallisie-
rung der Elektroden und der Thermistoren.
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Widerstandsbereich der Ther- | Kennzahl der Klassifizierung der
moresistoren in Ohm Thermoresistoren

30csR<360der10sR <15 3

23<R<30o0der15<R<17 |2

17<R=23 1

Tabelle 7: Klassifizierung der Widerstandsbereiche der beiden Thermoresistoren.

Widerstandsbereich der | Widerstandsbereich der Kennzahl der
Heizungsmaander der | Heizungsmaander der bei- | Klassifizierung der
beiden duleren Hei- den inneren Heizungen Heizungsmaander
zungen in Ohm in Ohm

5<R=<12 5<R<15 3

und und

20 R <30 25<R <30

12<R<14 15<R <19 2

und und

16 <R <20 21<R<25

14<R<16 19<R <21 1

Tabelle 8: Klassifizierung der Widerstandsbereiche aller Heizungsmaander.

4.1.8.2 Ergebnisse und Bewertung mit PMS-Kennzahlen

In Tabelle 9 sind die sechs Bewertungen der Sensorarrays, die an Hella KG ausgeliefert
wurden, hinsichtlich der Metallisierung aufgefuhrt:

Sensorbezeichnung

Bewertungskenngrdssen:
Kennzahl Gesamtbewertung
[Klassifizierung Thermoresistor;
Klassifizierung Heizungsmaander;
optische Bewertung]

SP 08511-38 6 [3;2;1]

SP 08508-51 36 [3;2;6]

SP 08508-61 24 [3;2;4]

SP 08504-70 45 [3;3;5]

SP 08502-38 6 [3;3;1]

SP 08502-61 9[3;3;1]

Tabelle 9: BewertungskenngrofRen von sechs Gassensor-Mikroarrays aus dem PROXI-

Fertigungstestlauf

In der Spalte "BewertungkenngréfRen" ist die Gesamtbewertungszahl den in Klammer ge-
setzten Einzelbewertungen vorangestellt. Es ist zu erkennen, dass die Gesamtbewertung
vom Zahlenwert her sehr unterschiedlich ausfallt. Dies hat zwei Grinde: die multiplikative
Verknipfung fuhrt zu einer Spreizung der Gesamtbewertung in Bezug auf die einzelnen
Kennzahlen. Zudem hat - wie oben bereits erwahnt - die Metallisierung nicht die Gite er-
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reicht, wie sie fur den Einsatz in Gassensor-Mikroarrays erwartet werden muss. Aus diesem
Grund sind die Kennzahlen der optischen Bewertung in drei Fallen deutlich héher als 1. Zu-
dem flhrten Abweichungen von der Soll-Schichtdicke zu niederohmigen Thermoelementen,
was sich in der Klassifizierung ebenfalls niederschlagt.
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4.1.8.3 Fertigungsablauf von Gradienten-Mikroarrays

Vorbereitung des Wafers (Forschungszentrum Karlsruhe)

Ausgangsmaterial: 6-Zoll Si-Wafer mit folgenden Eigenschaften: beidseitig mit 1 ym SiO,
oxidiert; eine Seite poliert, die andere Seite (Heizungsseite) gelappt, mit 2 Positionie-
rungsléchern zur genauen Justage der Schattenmasken.

Ultraschall-Reinigung mit wassriger Reinigungslosung und Reinigung mit Isopropanol

Abscheiden der Detektorfelder (Balzers und Leybold Holding AG, siehe Kapitel 4.2)

Aufbau des Halters mit Wafersubstrat und Schattenmaske

Reaktivsputtern von 150 nm SnO, oder SnO,+Pt aus metallischem Sn-Target mit Platin-
dotierung unter Verwendung des MF-Sputterverfahrens (MF = Mittelfrequenz, siehe Ka-
pitel 4.2.3) in Sauerstoff/Argon Gas.

Ausbau des Wafers aus der Halterung und Test mit Vierspitzenmessplatz zur Bestim-
mung der elektrischen Widerstande der Detektorfelder vor der Metallisierung

Metallisierung (Jenoptik L.O.S.,siehe Kapitel 4.3)

Aufbau des Halters mit Wafer und Schattenmaske der Heizungsseite, Verwendung von
magnetgehalterten Schattenmasken, um hdchste Planparallelitdt der Schattenmasken
auf dem Substrat zu erreichen.

Sputtern einer 30 nm dicken Schicht aus Titan als Haftvermittler und anschlieend (ohne
zu Beluften) einer 1000 nm dicken Schicht Platin mittels DC-Sputterverfahren.

Austauschen der Schattenmaske, Sputtern einer 1000 nm dicken Schicht Gold zur bes-
seren Kontaktierbarkeit des Gold- Bonddrahtes mittels DC-Sputterverfahren.

Beschichtung des Wafers auf der Elektrodenfeldseite (Ti, Pt, Au als strukturgebende
Metallisierung wie oben), ebenfalls mittels DC-Sputterverfahren.

Aufbau- und Verbindungstechnik (Forschungszentrum Karlsruhe, siehe Kapitel 4.1.2 ff)
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Vereinzeln des Wafers in Einzelchips von 9 x 10 mm Gréle.

Aufbau des Sensorchips zu einem gebrauchsfahigen Gassensor-Mikroarray: Ultraschall-
bonden der Bonddrahte (50um Golddraht) auf die Heizungsmaander

Montage des Chips auf Keramikrohre in einem PGA-Sockel, dabei Durchfihrung der
Bonddrahte der Heizungen (Rlckseite des Sensorchips) durch die Keramikréhrchen.
Bonden der Kontakte der Elektrodenstruktur auf der Oberseite des Sensorchips
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e Tempern der Sensorchips (3 Tage bei 300°C mit Eigenheizung des Sensorarrays)

e Gassensorischer Test mittels Pulsexpositionsverfahren von bis zu 64 Gassensor-
Mikroarrays gleichzeitig

Membranbeschichtung (IPT GmbH, s. Kapitel 4.4)

e Simultane IBAD-Beschichtung von bis zu 15 gehausten Sensorarrays zur Steigerung der
Gasunterscheidungsfahigkeit des Sensorarrays. Die Beschichtung mit der wenige nm di-
cken Gradientenmembran erfolgt unter Einsatz einer im Zuge des Projekts entwickelten
Plasmaionenquelle mit einem lonenstrahlband von etwa 1 m Lange.

Konditionierungsphasen (Forschungszentrum Karlsruhe, s. Kapitel 4.1.5)

Tempern der Sensorchips (3 Tage bei 300°C mit Eigenheizung des Sensorarrays)

Gassensorischer Abschlusstest (Forschungszentrum Karlsruhe, s. Kapitel 4.1.5)

Gassensorische Abschlussprifung durch Pulsexpositionsverfahren mit dem Modellgas Iso-
propanol, wonach flir die Auslieferung bereite GSMA vorliegen, deren gasanalytische Leis-
tungsdaten detailliert bekannt sind.
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4.1.9 Offentlichkeitsarbeit

Neben der fachlichen Umsetzung des Verbundprojektes wurden die erzielten Ergebnisse
einem breiten Spektrum des interessierten Fachpublikums und Anwendungsinteressierte
vorgestellt. Hierzu gehéren Organisation und Durchflihrung von Anwendertreffen, Prasenta-
tionen bei Konferenzen und Veréffentlichungen.

Koordination und Anwendertreffen AMIGAS

Das Anwendertreffen AMIGAS ( = Anwendertreffen Mikrogassensorik) wurde mit dem Ziel
aufgebaut, die Interessenten von elektronischen Nasen Uber den Fortgang des PROXI-
Projekts zu unterrichten und gleichzeitig notwendige Kenntnisse zur Peripherie des Sensor-
systems (AVT, Betriebselektronik, Steuerungs- und Auswertesoftware) zu vermitteln, die fir
die Anwendung wesentlich sind. Es wurde vom Forschungszentrum Karlsruhe organisiert;
insgesamt wurden vier Anwendertreffen abgehalten.

Dem interessierten Publikum aus Uberwiegend industriellem Umfeld wurden sowohl Ergeb-
nisse des PROXI-Projekts als auch themenbezogene Fachbeitrage zu verschiedenen Frage-
stellungen vorgestellt. Die einzelnen Anwendertreffen und ihre Schwerpunkte waren:

AMIGAS 1 am 22.7.1998: Themenschwerpunkt: Applikationspotential von Gassensormikro-
arrays

AMIGAS 2 am 17.12.1998: Themenschwerpunkt: Aufbau- und Verbindungstechnik

AMIGAS 3 am 15.7.1999: Themenschwerpunkt: Hardware-Elektronik der Karlsruher-Mikro-
Nase KAMINA.

AMIGAS 4 am 9.12.1999: Themenschwerpunkt Aufbereitung und Auswertung von Daten
einer elektronischen Nase.

Im Rahmen der Vorstellung des Abschlussberichts von PROXI fand das 5. AMIGAS-Treffen
am 29.11.2000 statt. Schwerpunkt wird eine Ubersicht iber das PROXI-Projekt sowie weite-
re Ausblicke sein.

Bei den Veranstaltungen waren rund 35 Teilnehmer angemeldet, davon ein groRer Teil aus
der Industrie. In Abbildung 23 sind die Teilnehmer von AMIGAS nach Sparten aufgegliedert.
Zu dem grof3en Teil der nicht in Sparten gefassten Firmen gehéren Branchen wie Textilfor-
schung, Heizungstechnik, Hygieneartikel, Recyclingunternehmen usw.

Insofern hat der AMIGAS Arbeitskreis die Ergebnisse des PROXI-Projekts und die Anwen-

dungsmadglichkeiten des Gradienten-Mikroarrays einem auf3erordentlich breiten Sparten-
spektrum von Anwendern nahegebracht.
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Interessenten an AMIGAS-Treffen

M Automobiltechnik

Sensortechnik

B Kichentechnik und Nahrungsmittel
B Wissenschaftliche Institutionen
Elektronik und Mikrosystemtechnik

B Sonstiges

[ e

Abbildung 23: Teilnehmer von AMIGAS nach Sparten

Tagungen, Konferenzen und Veroffentlichungen:

Die Ergebnisse des PROXI-Projekts wurden weiterhin auf folgenden Konferenzen und Ta-
gungen prasentiert:

e M. Bruns, J. Goschnick, A. Synowzcyk; ,PROXI: Economical production technology for
oxidic multi-layer systems with a gas sensor array as an example“ vorgetragen auf der
ICMCTF '99, San Diego, Ca, USA, April 1999

e J. Fuchs, J. Goschnick, M. Bruns, J. Benz: ,Elektronische Nasen flir Massenprodukte®,
Karlsruher Arbeitsgesprache 2000, Kongresszentrum Karlsruhe, 2./3.3.2000 (Posterpra-
sentation)

e J. Goschnick: ,Kunstliche Nase flr Jedermann?“; vorgetragen wahrend der Karlsruher
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4.2.1 Einleitung

Fur z.B. Kraftfahrzeuge, Haushaltsgerate und Heizungsanlagen besteht ein gro3er Bedarf an
Sensoren, die Gase und Gaskollektive erkennen, um verschiedenste Reaktionen auszul6-
sen. Wegen der hohen Empfindlichkeit des elektrischen Widerstandes in Abhangigkeit der
Zusammensetzung der Umgebungsluft eignen sich Metalloxidschichten hervorragend fir die
Gassensorik. Im Rahmen des PROXI-Projektes soll am Beispiel eines Mikrogassensorsys-
tems die wirtschaftliche Produktionstechnik geférdert werden.

Zum Aufbau der Sensoren auf einem Siliziumwafer sind folgende Arbeitsschritte erforderlich:

e Aufbringung der SnO,-Schicht

Erzeugung von Elektroden- und Heizstrukturen aus Pt

Vereinzelung, Gehausemontage und elektrische Kontaktierung

Membranbeschichtung mit SiO,

Gassensorische Laborprifung
Das Arbeitspaket von Leybold besteht in der Aufbringung der SnO,-Schicht.
4.2.2 Aufgabenstellung

Es sollen Si-Wafer mit SnO, unter Anwendung des Mittelfrequenz-Sputterverfahrens be-
schichtet werden. Die Wafer haben einen Durchmesser von 6 Zoll und werden in einen
Sputterhalter eingelegt, um die 122 rechteckigen Sensorfelder voneinander durch Abschat-
tung zu trennen. Zur Erlangung der gassensorischen Eigenschaften soll die Dicke der
Schicht 150 nm, der elektrische Widerstand bei Raumtemperatur 1 GOhm und bei 300°C
50MOhm betragen. Ferner soll die polykristalline Schicht frei von Einlagerungen sein sowie
eine hohe Dichte und eine Stéchiometrie (Sn:O) von 1:2 besitzen.

Das Beschichtungsverfahren soll kostenglnstig und fur die Massenfertigung geeignet sein.
4.2.3 Grundlagen des Sputterns

Beim Sputtern werden lonen, die aus einer Gasentladung stammen, auf ein Target beschleu-
nigt. Dabei wird Targetmaterial im atomaren Bereich herausgel6st, das sich auf dem zu be-
schichtenden Substrat niederschlagt. Dies kann entsprechend der Zusammensetzung des in
die Vakuumanlage eingelassenen Arbeitsgases chemisch reaktiv oder inert erfolgen. Es kén-
nen praktisch alle Materialien gesputtert werden. Elektrisch leitfahige Materialien nutzen eine
DC- oder MF-Entladung, isolierende Materialien benétigen zur Plasmaerzeugung RF- oder
Mikrowellenenergie. Aus 6konomischen Grinden werden vordergrindig das DC- und MF-
Sputtern eingesetzt.
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Beim DC-Sputtern liegt das Target auf Kathodenpotential, die Plasmaelektronen werden
durch das Magnetfeld in der Nahe des Targets gehalten, wodurch eine hohe Zerstaubungs-
rate ermdglicht wird (s. Abb. 24).

Abb. 24 Prinzip des Magnetronsputterns

Demgegenuber unterscheiden sich die elektrischen Potentiale der beiden Magnetrons im
Falle des MF-Sputterns (s. Abb. 25). Durch die standigen Umpolungen im kHz-Bereich kén-
nen auch bei der Erzeugung von dielektrischen Schichten die Uberschissigen Elektronen auf
die Magnetrons abflieRen, wodurch schichtzerstdérende elektrische Uberschldge vermieden
werden.

Mid-frequency Generator|

e e —
| Electrical Matching |

— i
I 3 .
Gas Inlet ®,
o |

Substrate

Abb. 25: Anordnung des MF-Sputtermagnetrons (TwinMag)

Gegenuber der DC-Entladung sind die Energieverteilung der Teilchen und die Beschich-
tungsrate fur SnO, im Falle des MF-Sputterns deutlich hdher. Dies ist flr ein dichtes
Schichtwachstum glnstig. Daher wurde das MF-Sputterverfahren fir PROXI ausgewahlt.

4.2.4 Durchfihrung der Sputterversuche
4.2.4.1 Versuchsaufbau

Fir die Versuche wurde die Vertikalanlage A400 verwendet. Sie besitzt eine Schleusen- und
eine Prozesskammer und ist geeignet flr Beschichtungsbreiten bis 400mm. Die Substrate
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kénnen mit der Transportvorrichtung unter verschiedenen Geschwindigkeiten in beide Rich-
tungen an der Beschichtungsquelle vorbeigefahren werden.

Abb. 26 Beschichtungsanlage A400. Die Beschichtungsquelle TwinMag befindet sich unter
dem Abschirmkasten, direkt rechts von den beiden Turbomolekularpumpen.

Die mit 40kHz betriebene Beschichtungsquelle TwinMag besteht aus zwei nebeneinander
liegenden Magnetronkathoden mit einer Lange von je 500mm. Fir die Versuche wurde ein
Doppeltarget aus Zinn und ein Doppeltarget aus Zinn-Platin (1%Pt) verwendet. Die 3 Zoll-
bzw. 6 Zoll-Wafer wurden in einem Sputterhalter mit Maske flir die strukturierte Beschichtung
befestigt.

Abb. 27 Maske des Sputterhalters flr die 6 Zoll-Technik

4.2.4.2 Einfluss der Beschichtungsparameter
Zur Erzeugung der gewinschten Schichtdicke wurde in Vorversuchen die Sputterleistung

und die Substratgeschwindigkeit aufeinander abgestimmt. Uber die Variation des Sauerstoff-
flusses lasst sich das Zinn/Sauerstoffverhaltnis der Schicht einstellen. Damit andern sich die
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Transmission, der elektrische Widerstand und infolge dessen auch die gassensorischen Ei-
genschaften der Schicht.

Sn-Target

100

95

G-Ohm .
9 *

85 -

80 -
k-Ohm
75

Transmission [%]

70 A

65

60

95 100 105 110 115 120 125
SauerstofffluB [sccm]

Abb. 28 Einfluss des Sauerstoffflusses auf die Schicht

Es zeigt sich, dass mit wachsender Transmission der Schicht auch der elektrische Wider-
stand steigt. Bei hohen Transmissionswerten von Uber 90% liegt das Oxid in der gewunsch-
ten Stdchiometrie vor. Allerdings ist sein elektrischer Widerstand um ca. das Hundertfache
zu hoch. Um dem entgegenzuwirken wurde ein mit 1% Platin dotiertes Zinntarget gefertigt
und getestet. Die Dotierung bewirkte die gewlnschte Reduktion des Widerstandes auf die
geforderten Werte fur Zimmertemperatur (1GOhm) und 300°C (50MOhm).

Transmission: 90,6%
d=150nm

Sn:Pt (1%)-Target

1200
1000

800 \
600 \
400 \
200 1 r\

—

el. Widerstand [M-Ohm]

T _

0 50 100 150 200 250 300 350 400

Sensortemperatur [°C]

Abb. 29 Einfluss der Temperatur auf den elektrischen Widerstand der SnO,-Schicht

Aus der Optimierung der Betriebsparameter mit dem Platin dotierten Zinntarget, dem Twin-
Mag PK500 und der Anlage A400 folgt:

Prozessdruck Argonfluss Sauerstofffluss | Sputterleistung | Geschwindigkeit

3,5E-3 mbar 65 sccm 155 sccm 3,5 kW 0,2 cm/s
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Es wurden 100 6 Zoll-Wafer fur die Massenproduktion von 12200 Sensorfeldern mit SnO,
beschichtet und an die Projektpartner fur die nachfolgenden Prozessschritte bis zum fertigen
Gassensor und dessen Tests weitergeleitet.

4.2.4.3 Randeffekt am Sensorfeld

Ungeachtet der verwendeten Sputteranlagen zeigen alle beschichteten Wafer Inhomogeni-
taten im Randbereich der einzelnen Sensorfelder. Diese Erscheinung hat das Aussehen ei-
nes ca. 0,5 mm breiten Rahmens, der nach aul3en durch die Schattenmaske begrenzt ist
und sich in Farbe und elektrischem Widerstand von der Ubrigen Flache des Sensorfeldes
unterscheidet. Auf die Funktion des Gassensors hat dieser Randeffekt keinen storenden
Einfluss. Er soll an dieser Stelle dennoch diskutiert werden.

Zu diesem Effekt wurden zwei mdgliche Ursachen untersucht:

Ausgasungen zwischen der Schattenmaske und dem Wafer: Um dies auszuschlie3en, wur-
den zwei bestlickte Substrathalter fir ca. 2 Stunden dem Vakuum ausgesetzt und anschlie-
Rend beschichtet. Der Randeffekt blieb unverandert.

Von der Schattenmaske abgesputtertes Material: Im Randbereich der Sensorfelder wurden
EDX-Analysen durchgefihrt (s. Abb. 30). Diese Messtechnik erfasst die obersten 2um des
beschichteten Wafers, d.h. man erhalt eine Mischinformation Gber Schicht und Substrat. Die
laterale Ortsaufldsung ist mit wenigen Mikrometern recht hoch. Bei der Analyse wurden nur
die gewinschten Elemente gefunden. Signale vom Maskenmaterial tauchten nicht auf.

2800 4
2000 4

1500 4

1000 M

500 -

T T T T T T T T T T T
i} 10 20 an 4.0 a0 1} 7.0 an a0 0.0

Abb. 30 EDX-Spektrum aus dem Randbereich des Wafers 11b.

Wegen der abschattenden Wirkung der Maske ist das Schichtwachstum in ihrer Nahe redu-
ziert. Auch die Oxidation des Zinns am Substrat wird in der unmittelbaren Nachbarschaft zur
Maske beeinflusst, wodurch sich ein veranderter Brechungsindex ergibt. Die optische
Schichtdicke ist durch die geometrische Dicke und den Brechungsindex der Schicht festge-
legt. Da bei diinnen Schichten die Farberscheinungen durch Interferenz hervorgerufen wer-
den und Ausgasungen bzw. gesputtertes Maskenmaterial ausgeschlossen werden kann, ist
die Ursache des Randeffektes eine veranderte optische Schichtdicke.
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4.2.5 Kostenabschatzung

Zur Abschatzung der Kosten flr die Beschichtung von 6 Zoll-Wafern mit SnO, sind im fol-
genden zwei Falle betrachtet worden:

1. Kosten unter Verwendung der Beschichtungsanlage Z600 bei Leybold:

Zahl der Sensoren pro Run: 488 (vier 6"-Halter)

Stundensatz des Entwicklungsingenieurs 140 DM
Stundensatz der Anlage Z600 104 DM
Arbeitsvorgang Zeitaufwand [min] [Personal [DM] |Anlage [DM]
Halter beladen 20 46,67 34,67
Einschleusen 10 23,33 17,33
Beschichtung 10 23,33 17,33
Ausschleusen 3 7,00 5,20
Halter entladen 12 28,00 20,80
Summe 55 128,33 95,33
Kosten pro Sensor 0,46 DM
Zeitaufwand pro Sensor 6,8 sec

2. Kosten unter Verwendung einer zu investierenden Produktionsanlage:

[DM/Jahr]
Abschreibung der Anlage 286000
Hallenmiete 3600
Energiekosten 1900
Sonstige Kosten 400
Targets 75600
Personalkosten (10 Pers.) 1000000
Summe 1367500
Zahl der Sensoren pro Jahr 16162560

Kosten pro Sensor 0,085 DM
Zeitaufwand pro Sensor 0,41 sec

Um die Produktionsanlage auszulasten sind 10 Mitarbeiter erforderlich, da das Handling der
Wafer sehr zeitaufwendig ist. Wegen der hohen Personalkosten wiirde die Automatisierung
des Handlings eine deutliche Senkung der Gesamtkosten bewirken.

4.2.6 Zusammenfassung

Der im Rahmen von PROXI mit dem MF-Sputtern entwickelte Prozess zur Abscheidung von
SnO, erflllt alle technischen Bedingungen flr den erfolgreichen Einsatz gasempfindlicher
Schichten. Auch die Wirtschaftlichkeit der gesputterten SnO,-Schicht ist mit 8,5 Pf pro Sen-
sor sehr hoch und kann durch eine Automatisierung noch weiter verbessert werden. Die
jahrliche Produktionskapazitat von Gber 16 Mio. Sensorfeldern in einer relativ kleinen Sputte-
ranlage Ubertrifft den gegenwartigen Bedarf.
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4.3 Jenoptik L.O.S.

4.3.1 Zielstellung

Das Vorhaben stellte insgesamt darauf ab, kostengiinstige Fertigungsverfahren zur Massen-
produktion von gassensorischen Mikrosystemen auf der Basis des am Forschungszentrum
Karlsruhe entwickelten Mikrochips zu realisieren. Fir KMU sollte damit eine finanziell attrak-
tive Moglichkeit geschaffen werden, innovative Produkte fur den Massenmarkt in unter-
schiedlichsten Bereichen (Luftqualitdtsbewertung, Haushaltstechnik z.B. bei der Lebensmit-
tellagerung oder Speisenzubereitung, Atemluftanalyse fur Privatanwendung, Branddetekto-
ren, momentane Abgaskontrolle am Automobil oder an Heizungsanlagen) durch Integration
intelligenter Gassensorik anbieten zu kénnen.

Im Rahmen dieses Vorhabens bearbeitete die JENOPTIK Laser, Optik, Systeme GmbH das
Teilvorhaben ,Erzeugung von strukturierten Metallisierungsschichten flir Gassensorelemen-
te“. Dazu sollten die vom Forschungszentrum Karlsruhe entwickelten Teiltechnologien auf im
Unternehmen vorhandene Beschichtungssverfahren Ubertragen werden, die eine grofdtech-
nische, kostengunstige Fertigung ermoglichen.

Neben den technologischen und logistischen Voraussetzungen zur Massenfertigung sollte im
Rahmen des Projektes ein Konzept zur Qualitatssicherung fur die Sensorelemente erarbeitet
werden, um die optimale Kopplung der einzelnen zum Teil sehr unterschiedlichen technolo-
gischen Schritte zu realisieren.

4.3.2 Erzeugung der lateralen Struktur

Die vom Forschungszentrum Karlsruhe Ubernommene Technologie erzeugt die laterale
Struktur der Schichten auf Si- Wafern mit Hilfe von Masken. Dazu ist eine Halterung notwen-
dig, die Substrat und Maske, die bei einzelnen Prozessschritten noch durch eine Keramik-
scheibe partiell abgedeckt wird, zueinander in engen Toleranzen (max. 30um) fixieren. Alle
Werkzeuge wurden am Forschungszentrum Karlsruhe konstruiert und den Projektpartnern
zur Verfugung gestellt.
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Bild 1: Substrathalter mit montiertem Wafer und
Maske zur Beschichtung von 3 Zoll- Siliziumwafern

1 — Grundplatte (Edelstahl) zur Fixierung des Wafers
und der Maske (Nickel oder Edelstahl

2 — Passstift zur Positionierung von Wafer, Maske
und Keramikscheibe (nicht dargestellt)

3 — Schattenmaske

Der im Bild 1 gezeigte Substrathalter erfordert eine prazise Fertigung aller Teile und einen
hohen Aufwand flr die Montage eines Wafers. Aullerdem besteht der Aufbau aus Teilen
diverser Materialien (Edelstahl, Silizium, Keramik, Nickel) mit verschiedenen Stoffeigen-
schaften.

Die Masken gestatten die Herstellung von 26 Gassensorarrays auf einen 3 Zoll - Silizium-
wafer bzw. 122 Arrays auf einen 6 Zoll- Wafer.

4.3.3 Schichtdesign

Als Substrat wurden 3 Zoll - bzw. 6 Zoll- Siliziumwafer verwendet, deren Oberflachen beid-
seitig oxydiert (ca. 1uym SiO,) waren. Die SiO,- Oberflache dient zur elektrischen Isolation
des Untergrundes gegen die darauf abgeschiedene Struktur.

Das am Forschungszentrum Karlsruhe entwickelte Gassensorarray sieht die beidseitige Be-
schichtung des Substrates vor. Auf der Elektrodenfeldseite wird als erste Schicht eine gas-
sensorisch aktive, halbleitende Schicht (Bearbeitung durch Projektpartner Balzers und Ley-
bold AG) abgeschieden. Dieses Sensorfeld wird durch Platinelektroden partitioniert. Die ge-
messenen Widerstande zwischen den einzelnen Elektroden liefern ein Signalmuster, das die
Gaserkennung ermdglicht. Neben dem so partitionierten Sensorfeld befinden sich zwei
Strukturelemente aus Platin, die als Thermoelemente zur Steuerung und Kontrolle der Tem-
peratur auf der Oberflaiche des Arrays dienen. Die Betriebstemperatur des Arrays (ca.
300°C) wird durch eine Widerstandsheizung (vier Heizkreise) erzeugt, die auf der Rlckseite
des Wafers als Platinschicht abgeschieden wird.
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Hektrodenfeldseite Hektrodenfeldseite
Au ——
—)— R
Ti = O,
S- Wafer
Heizungsseite
[ sa |
R — I
Au ——
Heizungsseite
Abb. 1: Abb. 2:
Seitenansicht des Schichtaufbaues Aufsicht auf Vorder- und Rickseite des Arrays

Als Haftschicht fur Platin wurde Titan eingesetzt. Zur Kopplung der einzelnen Strukturele-
mente mit der Auswerteelektronik werden in einen der Metallisierung nachgelagerten Bear-
beitungsschritt Golddrahte auf eine Goldschicht gebondet (am Forschungszentrum Karlsru-
he), die inselférmig an den Enden der Strukturen abgeschieden wurde. Die Abbildungen 1
und 2 zeigen den Schichtaufbau schematisch.

4.3.4 Auswahl des Beschichtungsverfahrens

Zur Erzeugung von dinnen Metallschichten sind eine Reihe von Herstellungsverfahren be-
kannt und haben sich in speziellen Applikationsfeldern etabliert. Ausgehend von Arbeiten zu
anderen Aufgabenstellungen wurden zur Bearbeitung des Projektes PROXI das klassische
Aufdampfen (PVD- physical vapour deposition) und das DC- Magnetronsputtern favorisiert.

Mit beiden Verfahren wurden Experimente zur Erzeugung von lateral strukturierten Metall-
schichten durchgeflhrt und hinsichtlich der Qualitat und Wirtschaftlichkeit der Sensorarrays
bewertet.

4.3.5 Beschichtungstechnik

Zur Herstellung von gesputterten Metallschichten stand eine Laboranlage L400 von Leybold,
ausgeristet mit zwei Sputterquellen und einer Atzstation, zur Verfligung. Es wurden runde
Targets mit einem Durchmesser von 6 Zoll eingesetzt. Der Abstand zwischen Target und
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Substrat betrug 55mm. Es wurde das DC- Magnetron- Sputtern angewendet, welches hohe
Sputterraten ermdglicht und den Wafer einschlieRlich Sputtermaske und Wafer geringer
thermisch belastet als vergleichbare HF- Verfahren.

Die gesputterten Schichten wurden am Fraunhofer- Institut fir Angewandte Optik und Fein-
mechanik in Jena hergestellt. Die entsprechenden Unterauftrage wurden vom Projekttrager
PFT genehmigt.

Zum Aufdampfen der Metallsierungsschichten wurde eine Bedampfungsanlage A700QE von
Leybold genutzt, die mit Elektronenstrahl- und Widerstandsverdampfern bestuckt ist.

4.3.6 Experimentelle Ergebnisse
4.3.6.1 Aufgedampfte Schichten

Titan- und Platinschichten wurden durch Elektronenstrahlverdampfung, Goldschichten durch
Verdampfung aus widerstandsbeheizten Wolframschiffchen hergestellt. Die Aufdampfraten
betrugen fur Ti ca. 0.3nm/s, Pt 0.3 — 1nm/s und fur Au 1- 2nm/s. Zur Einstellung der gefor-
derten Parameter wurden folgende Schichtdicken angestrebt: Ti: 30nm, Pt und Au: jeweils
1000nm

Besonders kritisch erwies sich die Herstellung von relativ dicken Platinschichten. Das Auf-
dampfen auf ungeheizte Substrate lieferte Schichten, die teilweise vom Untergrund abplatz-
ten und Risse aufwiesen. Das Bild 2 zeigt eine Dunkelfeldaufnahme einer solchen Platin-
schicht. Deutlich sind die Risse in der Schicht auf dem rauhen Untergrund der gelappten
Waferseite sichtbar.

In Versuchsreihen wurden die Herstellungsparameter Substrattemperatur und Aufdampfrate
variiert. Dabei wurde die Durchbiegung eines Glasplattchens als Mal} flir die innere Span-
nung in den Schichten relativ zum unbeschichteten Ausgangszustand gemessen. Die in den
Abbildungen 3 und 4 dargestellten Abhangigkeiten zeigen, dass spannungsarme Pt-
Schichten bei kleinen Aufdampfraten (<0.3nm/s) und hoher Substrattemperatur (> 250°C)
erhalten werden. Die daraus resultierenden langen Chargenzeiten (ca. 8h flir eine Wafer-
seite) sind im Sinne einer 6konomisch Fertigung als sehr negativ zu bewerten. Auflerdem
wurden die fur diese Versuche verwendeten Nickelmasken durch den hohen Temperaturein-
trag derart verworfen, dass die Strukturen fast durchgéngig unscharf erhalten wurden.
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Bild 2: Heizungsstruktur (Pt) auf ge-
lappter Waferseite

a= 0.25nm/s (Pt)

Ts= Raumtemperatur

Abb. 3: Abhangigkeit der Schichtspan-

0 nung von der Aufdampfrate
2 25 Pt- Schichtdicke: 300nm
g -0 Ts=200°C
k3]
<
$ 75 +
-100 (Negative Werte bedeuten Zugspan-
0.15 0.3 1.0
a[nm/s] nung.)

Abb. 4: Abhangigkeit der Schichtspan-
100 nung von der Substrattemperatur
s % B
c
2 0 T — Pt- Schichtdicke: 1000nm
§ -50
2§ | _
z -100 a= 0.3nm/s
§ -150
-200
-250
200 250 300 (Negative Werte bedeuten Zugspan-
Ts[°C] nung, positive Druckspannung)

In weiteren Experimenten wurde versucht, Platin durch Gold teilweise zu substituieren. AES-
Analysen zeigten, dass das System Ti- SnO,- Pt-Au thermisch instabil ist (Abb. 5 und 6.).
Dieser negative Befund war Anlass, die Untersuchungen zum Aufdampfen einzustellen.
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Abb. 5:AES- Tiefenprofil Abb. 6: AES- Tiefenprofil
Wafer 15, Array 13 Wafer 15, Array 15
Schichtsystem: SnO,- Pt- Au Schichtsystem: SnO,- Pt- Au
ungetempert 500°C/4h

4.3.6.2 Erzeugung von lateral strukturierten Metallschichten durch Sputtern

Prozessparameter

In ersten Versuchen wurden die folgenden Parameter eingestellt:
Basisdruck: 2.5 x 10" mbar

Argonpartialdruck beim DC- Magnetronsputtern: 4.5 x 10 mbar
Targetspannung: - 400V

Abstand Target — Substrat: 55mm

stehender Substratteller (bei 3 Zoll- Wafern mit Kuhlstation)
Sputterleistung: 300W (Ti), 500W (Pt, Au)

Sputterraten: 0.5nm/s (Ti), 2nm/s (Pt), 3nm/s (Au)

Sputterzeiten: 1min (Ti), 12min (Pt), 4,5min (Au)
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Herstellungsverfahren

Die Wafer wurden in einer Reinigungsanlage fir Optikteile konditioniert, die mit tensidischen
Reinigungslésungen arbeitet.

Die mit den oben aufgeflhrten Parametern hergestellten strukturierten Metallschichten wur-
den auf Wafern abgeschieden, die nicht mit der gassensorisch aktiven Schicht vergutet wa-
ren.

Die Schichten sind hart, zeichnen sich durch eine gute Haftfestigkeit aus und sind bondfahig.
Die Platinschichten wiesen eine schwach ausgepragte Druckspannung (gemessen auf Glas)
auf. Vollig unzureichend war die Ausbildung der Struktur, die auf ca. 90% der Arrays un-
scharf erhalten wurde (Bilder 3, 4). Verursacht wurde dies durch Verformungen der Schat-
tenmaske wahrend des Sputterprozesses. Die verwendeten Nickelmasken wiesen nach der
Demontage zum Teil Verformungen von mehreren 100um auf. Die auf der Oberflache des
Werkzeuges gemessene maximale Prozesstemperatur, die erheblich von der realen Tempe-
ratur auf Wafer und Maske abweichen kann, betrug 200°C. Durch den Einsatz einer Kihlsta-
tion konnte die Temperatur um ca. 50K gesenkt werden, woraus jedoch keine Verbesserung
der Strukturglte resultierte. Ausserdem kann mit dieser Anordnung nur ein einziger Wafer in
einer Charge beschichtet werden.

|

I

=
=
=
=

Bild 3: Wafer 17, Array 11 Bild 4: Wafer 17, Array 5

Werkzeug, Substrat, Schattenmaske und Keramikblende bestehen aus verschiedenen Mate-
rialien, die einerseits gegeneinander fest fixiert sind, andererseits erheblich unterschiedliche
thermische Ausdehnungskoeffizienten (Tabelle 1) und Warmeleitfahigkeiten besitzen. Da die
Einsatzmaterialien nicht beliebig austauschbar waren, mussten Moéglichkeiten zur Reduzie-
rung des Temperatureintrages in die auf den Wafer montierte Schattenmaske gefunden wer-
den. Die Ergebnisse sind im Abschnitt 6.2.4. dargestellt.
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Tabelle 1: Thermische Ausdehnungskoeffizienten der eingesetzten Materialien

Edelstahl 8x10°K"
Silizium 7x10°K"
Nickel 13x10° K"
AlL,Os- Keramik 4 x10° K

4.3.7 Thermische Bestandigkeit von gesputterten Metallschichten

Es wurden analog zu den Untersuchungen an aufgedampften Schichten vereinzelte Arrays
thermisch nachbehandelt (300°C/4h, 500°C/4h bzw. 700°C/4h). Die elektrischen Widerstan-
de der Strukturelemente (Heizkreise und Temperaturmessstreifen) wurden vor und nach der
thermischen Belastung gemessen. Die Widerstande verringerten sich unabhangig von der
Temperaturstufe um maximal 10% bezogen auf den Ausgangswert. Die Schichtanordung Ti-
Pt- Au ist somit wesentlich stabiler als vergleichbare aufgedampfte Schichten.

Es wurden am Forschungszentrum Karlsruhe Heizkreise gebondet und einem Temperatur-
zerstorungstest unterzogen. Die Funktion war dabei bis mindestens 700°C gegeben. Die
thermische Bestandigkeit liegt somit im Bereich der am Forschungszentrum Karlsruhe her-
gestellten Schichten.

Die Abbildungen 7 und 8 zeigen AES- Tiefenprofile von auf die SnO,- Sensorschicht
gesputtertem Platin. Nach Tempern bei 500°C wurde keine Diffusion von Platin in die da-
runterliegende Schicht bzw. in das Substrat gemessen. Die Ursache der Schulter im Sn-
Signal zur SiO,- Substratoberflache hin, wurde nicht weiter untersucht.
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Abb. 7: AES- Tiefenprofil
Wafer 13, Array 13
Schichtsystem: SnOx- Pt

ungetempert

1 1

300 600 900 1200 1500 1800
depth [nm]

Abb. 8: AES- Tiefenprofil
Wafer 13, Array 15,
Schichtsystem: SnOx- Pt

500°C/4h

Zur weiteren Beurteilung der thermischen Bestandigkeit des Systems Pt- Au, welches auf
den Bondpads realisiert ist, wurden Heizungsstrukturen getempert. Die Bilder 5 bis 7 zeigen,
dass die Goldfarbung (Die Farben wurden zur Kontrasterhéhung invertiert.) mit steigender
Nachbehandlungstemperatur schwacher erscheint. Es ist deshalb zu vermuten, dass zwi-
schen der Gold- und Platinschicht sowie dem Substrat ebenfalls Diffusionsprozesse ablau-

fen.

Bild 5: Heizungsstruktur Bild 6: Heizungsstruktur Bild 7: Heizungsstruktur

Wafer 17, 300°C/5h Wafer 17, 500°C/5h Wafer 17, 700°C/5h

4.3.8 Optimierung der Herstellungsbedingungen

Zielstellung war es, die Verformung der Sputterblenden zu minimieren, um scharf abgebil-
dete Strukturen zu erhalten. Es sollten die Parameter so verandert werden, dass die thermi-
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sche Belastung der Sputterblende reduziert und deren Verformung verhindert wird. Aul3er-
dem sollten 6 Zoll- Wafer mit 122 Arrays beschichtet werden.

Bei einer Testbeschichtung, bei der die Platinschichtdicke mit 300nm nur ein Drittel der fur
das Array typischen betrug, wurden ebenfalls unscharfe Strukturen erhalten. Daraus wurde
geschlussfolgert, dass zu Beginn des Sputterprozesses die Temperatur auf Substrat und
Sputterblende sehr rasch ansteigt, was zur Verformung der Maske fuhrt. Daraufhin wurden
die Sputterleistungen reduziert. In der Tabelle 2 sind die Parameter aufgelistet.

Tabelle 2: Optimierte Herstellungsparameter

Titan Platin Gold
Sputterleistung 100W 100W 100W
Sputterrate 0.25nm/s 0.5nm/s 0.7nm/s
Beschichtungszeit 2.5min 2 x 19min mit 1h Zwi- | 25min
schenkuhlen

Bild 5 zeigt einen reprasentativen Ausschnitt der Elektrodenfelder auf einem 6 Zoll Wafer,
der unter Abwendung der reduzierten Sputterleistungen beschichtet wurde. Die Mehrzahl der
Arrays weist eine getrennte Struktur, wobei sich die Strukturbreiten deutlich unterscheiden.
Daneben zeigt das Bild Arrays mit verwaschener Struktur. Zur Verbesserung der Struktur-
gute wurde der Wafer rickgesputtert.
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Bild 5: Elektrodenfelder auf 6 Zoll - Wafer Nr. 36, (10min, 500W rlickgesputtert)

Ricksputterprozess

Der Rucksputterprozess dient zur Entfernung diinner Metallschichten, die sich durch geringe
Maskenverformung auRerhalb der zu beschichtenden Bereiche abgeschieden haben. Es ist
somit kein strukturbildender Prozess, sondern soll lediglich zur Verbesserung der Abbildung
der metallisierten Strukturen dienen.

Dazu wurden einzelne Arrays oder ganze Wafer prozessiert, deren Struktur nach der Be-
schichtung unscharf ausgebildet erhalten wurde, wobei das Zeit- Leistungsregime variiert
wurde. Dabei erwies es sich als praktikabel, ein- bis dreimal mit 500W/ 5min zu arbeiten.
Nach jedem Zyklus wurde die Struktur visuell beurteilt.

4.3.9 Weiterentwicklung der Halterung
Im Verlauf der Projektbearbeitung wurden vom Forschungszentrum Karlsruhe die Sputter-

masken aus Nickel durch Edelstahlblenden abgeldst. Daftr waren Kostengrinde und eine
einfachere Beschaffbarkeit ausschlaggebend. Es wurde eine Edelstahllegierung eingesetzt,
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die magnetisch ist. Dadurch war die Mdéglichkeit gegeben, die Maske durch Anlegen eines
Magnetfeldes an den Wafer anzuziehen. Dazu wurde in die Grundplatte hinter jedes Array
ein Loch gebohrt. In diese Bohrungen wurden Co- Sm- Magnete eingebracht. Durch eine
Ruckplatte wurden die Magnete fixiert, so dass nur eine einmalige aufwendige Montage not-
wendig war. Die Magnete hatten keinen direkten Kontakt zum Wafer. Experimentell wurde
festgestellt, dass die Magnetfelder der Dauermagneten den Sputterprozess nicht nachteilig
beeinflussen. Mit dieser Halterung wurde eine Reihe von 6 Zoll - Wafern beschichtet. Darauf
waren bis zu 90% der Arrays (Elektrodenfeld- und Heizungsseite) mit scharfer Struktur aus-
gebildet.

Die Montage und Demontage erwies sich auf Grund der starken Magnetfelder der Dauer-
magneten als dullerst diffizil. Allein das Geschick des Experimentators entscheidet Uber den
Erfolg. In dieser Form ist das Verfahren flr eine gréRere Serie ungeeignet.

Voraussetzung ware die Konstruktion einer Vorrichtung, die ein definiertes Ablegen des
Wafers einschlief3lich der magnetischen Sputterblende auf der mit Co- Sm- Magneten be-

stiickten Grundplatte sowie den umgekehrten Prozess des Abhebens realisiert.

Eine andere Mdglichkeit besteht darin, den Wafer zu montieren und nachtraglich eine weite-
re Platte, die mit den Magneten bestuckt ist, hinter die Waferrickseite zu bringen.

Metallisierung von 6 Zoll- Siliziumwafern — Herstellung gassensorisch aktiver Arrays

Die Versuche sollten in eine Kleinserie eingehen, in der alle Beschichtungen (Sensorschicht,
Metallisierung, Membranschicht) von den Projektpartnern ausgefiihrt werden. Zielstellung
war es, von diesen Wafern Arrays am Forschungszentrum aufzubauen und gassensorisch
zu testen.

Waferreinigung

Die Reinigung in basischen, tensidischen Badern konnte nicht angewendet werden, weil sich
bei dieser Behandlung die SnO,- Schicht partiell vom Wafer l6ste. Die Wafer wurden manuell
mit Ethanol und/oder Azeton gereinigt.

Zusatzlich war eine Plasmareinigung notwendig, weil die gelappte Waferrlickseite, auf die
die Heizungsstruktur aufgebracht wird, von vorgelagerten Prozessen verunreinigt war.

Beschichtung

Es wurden die im Abschnitt 6.2.4 beschriebenen Herstellungsbedingungen eingehalten und
mit der weiterentwickelten Halterung gearbeitet. Es wurden zehn Wafer beschichtet.

Resultate
Strukturscharfe: Die Heizungsstrukturen wurden auf allen Wafern nahezu 100%-ig scharf

erhalten. Auf der Elektrodenfeldseite wurden bis zu 92% der Arrays hinreichend gut abgebil-
det (Abb. 9). Die deutlich schlechteren Resultate bei den zuerst beschichteten Wafern (Nr.
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45- 48) sind darauf zurtickzufiihren, dass der Kammerboden der Sputteranlage aus magneti-
schen Material bestand, was die Anziehung der Sputterblende an den Wafer verringerte. Die
besten Resultate wurden erreicht, wenn bei jeder Beschichtung der Elektrodenfeldseite eine
neue Sputterblende verwendet wurde. Fur die Heizungsseite kann die Sputterblende dreimal
verwendet werden.

100+
__ 80 Abb. 9:
=
2 60 Beurteilung der
% Strukturscharfe auf der
2 401 Elektrodenfeldseite
8 (Getrennte Strukturen
20 wurden als gut bewertet.)
O T T T T T T T T T
45 46 47 48 49 50 52 55 54
Wafernummer

Strukturversatz: Bei einigen Wafern wurde ein Versatz der Metallisierungschichten gegen-
Uber der darunter liegenden Sensorschicht festgestellt. Ursache dafir sind wahrscheinlich
geringe geometrische Abweichung der Werkzeuge und Keramikscheiben untereinander. Der
Strukturversatz betrug bis zu 200um. Fir weitere Arbeiten ware es sinnvoll, wenn die Wafer
unter Nutzung der gleichen Substrathalterung mit der Sensor- und den Metallisierungs-
schichten prozessiert werden.

Die Metallisierungsschichten untereinander wurden dagegen hinreichend exakt Gbereinander
erhalten.

Haftfestigkeit: Auf den bei BPS mit der Sensorschicht verglteten Wafern war die Haftfestig-
keit auf der Heizungsseite teilweise ungenligend, d. h. ein Tapetest nach MIL-M-13508C
wurde nicht bestanden. Dagegen hafteten die Metallschichten auf der Elektrodenfeldseite
durchgangig gut. Ursachlich sind Verunreinigungen, die aus dem Prozess bei BPS herriihren
und mit der oben beschriebenen Reinigung nicht vollstandig entfernt werden kénnen.

Elektrischer Widerstand: Die Widerstande der Heizkreise und Temperaturmessstreifen wur-
den stichprobenartig auf allen Wafern gemessen. Auf einem Wafer (54) wurden Messungen
an allen Arrays vorgenommen. Die Messwerte sind in der Tabelle 3 aufgelistet und sind auch
fur die anderen Wafer reprasentativ. Bei der Beurteilung der Messwerte ist zu berlcksichti-
gen, dass kein Nadeltester zur Verfugung stand. Das manuelle Aufsetzen der Messspitzen
auf die Struktur ist fehlerbehaftet.
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Tabelle 3: Mittelwert und Standardabweichung der Ohmschen Widerstdande von Struk-
turelementen auf Wafer 54 (Die Ringe sind vom Zentrum des Wafers von 1 beginnend nach
auflen durchnummeriert.)

Anzahl der | R [Q] R[Q] R[Q]
Arrays
T- Messstreifen aulere Heizkreise |innere Heizkreise
Sollwert <36 <20 <20
Ring1 |14 9+1 12+ 1 13+£2
Ring2 |22 9+1 12+ 1 14+2
Ring3 |30 10+£2 14 £+ 1 16+£2
Ring4 |34 11+2 16+ 2 19+3
Ring5 |22 13+3 18+ 2 22+2

Die Messwerte zeigen, dass bei Einhaltung geeigneter Schichtdicken die Arrays auf dem
gesamten Wafer verwendet werden kénnen. Die ansteigenden Widerstande von Ring1 zu
Ring 5 sind ein MalR fir die abfallende Schichtdicke von innen nach auf3en. Die kleine Stan-
dardabweichung zeigt, dass die Struktur der einzelnen Arrays auf einen Ring gleichmalig
ausgebildet ist.

4.3.10 Aufwandsabschatzung

Die Aufwandsabschatzung bezieht sich ausschlief3lich auf gesputterte Schichten (Tabelle 4).
Mit der eingesetzten Laboranlage L400 kann keine gré3ere Serienfertigung realisiert werden.
Schon die Beschichtung von 100 Wafern erfordert den Umstieg auf eine groRere Sputteran-
lage mit Schleusensystem (z.B. Sputteranlage MRC- 903 von Kenotec).

Nicht enthalten sind die Kosten fir Werkzeuge, Blenden, Masken und Siliziumwafer sowie

die Neuanschaffung von Targets und deren periodische Aufarbeitung (Umschmelzen), Anla-
genreinigung und —wartung.
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Tabelle 4: Aufwand flr das Sputtern der Metallisierung (Heizungs- und Elektrodenfeld-
seite) auf einen 6 Zoll- Wafer

Serie Sputteranlage Kosten pro Array

(bei 90% Gutausbeute)

1 Wafer L 400 24,54 DM
100 Wafer Kenotec (MRC 903) 14,78 DM
1000 Wafer Kenotec (MRC 903) 6,71 DM

Ubergang zu fotolithografischen Ver- | (ohne Lithografie)
fahren zur Strukturbildung

Die Gesamtkosten fir die Metallisierung werden auf Grund des Edelmetalleinsatzes wesent-
lich durch die Materialkosten bestimmt. Der Anteil betragt ca. 60%. Deshalb sind bei grofie-
ren Serien MalRnahmen zu ergreifen, die das Recycling von Gold und Platin ermdglichen.
Kosten und Einsparpotenziale dafiir sind nicht berlcksichtigt. AulRerdem unterliegen die
Weltmarktpreise fur Edelmetalle starken Schwankungen. Mit Stand vom Oktober 2000 kostet
ein Kilogramm Platin 49300 DM, ein Kilogramm Gold 21530 DM.

Zur Senkung des Montageaufwandes sollte geprift werden, ob die Strukturierung an Stelle
der Maskentechnik mit fotolithografischen Verfahren erfolgen kann. Dies wurde den Be-
schichtungsprozess zeitlich effizienter machen und die ChargengréfRe erhéhen.

4.3.10.1 Zusammenfassung
Die am Forschungszentrum Karlsruhe entwickelte Sputtertechnologie (HF- Magnetron-
Sputtern) wurde erfolgreich auf eine Laboranlage L 400 unter Anwendung des DC-
Magnetron- Sputterns Ubertragen.
Dazu wurden Basistechnologien mit optimierten Prozessparametern entwickelt, die es ges-
tatten, auf 6 Zoll- Siliziumwafern strukturierte Metallisierungsschichten durch Maskentechnik

ZU erzeugen.

Fur eine Serienfertigung muss die Technologie auf eine Sputteranlage Ubertragen werden,
die die Beschichtung von mindestens sechs Wafern pro Charge gestattet.

Das Handling fur die Montage und Demontage vor und nach den einzelnen Beschichtungs-
schritten ist flr eine Serienfertigung ungeeignet. Dazu missen Vorrichtungen konstruiert und
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gebaut werden, die neben der Aufwandsreduktion vor allem die technologische Sicherheit
gewahrleisten.

Gassensorarrays, die unter Anwendung optimierter Prozessparameter erzeugt wurden, sol-
len zum Nachweis der Anwendbarkeit im Kraftfahrzeug beim Projektpartner Hella Tests un-
terzogen werden. Untersuchungsergebnisse dazu liegen nicht vor.

Die effektive Grofserienfertigung der Gassensorarrays, die aus Grinden der Logistik und
Qualitatssicherung nur an einem Ort ausgefuhrt werden sollte, erfordert die Investition meh-
rerer Beschichtungsanlagen mit den dazugehdorigen Messplatzen.

Auf Grund des nicht vollstéandig erbrachten Applikationsnachweises im Kraftfahrzeug (poten-
zielles Hauptapplikationsfeld) und der daraus abzuleitenden Risiken wird sich die Jenoptik
L. O. S. GmbH nicht an weiteren Entwicklungsprojekten zu den im Projekt PROXI bearbei-
teten Gegenstand beteiligen.

Die Jenoptik L. O. S. GmbH wird sich nicht an weiteren Entwicklungsprojekten zu den im
Projekt PROXI bearbeiteten Gegenstand beteiligen. Die Griinde dafir sind:

e der nicht vollstandig erbrachte Applikationsnachweis im Kraftfahrzeug (potenzielles
Hauptapplikationsfeld) und die daraus abzuleitenden Risiken,

o die Fokussierung der Entwicklungs- und Fertigungskapazitaten des Geschéaftsbereiches
Optik auf andere Produkte und Markte.
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4.4 |IPT Kaiserslautern

4.4.1 Verfahrensbeschreibung

Die Abscheidung dinner SiO,-Membranschichten fir Gassensoren wurde am Forschungs-
zentrum Karlsruhe entsprechend der nachfolgenden Abbildung Teil a) entwickelt. Hierbei
wurde ein Precursor-Gas zur Substratoberflache geleitet und diese durch eine Schlitzblende
mit einem homogenen Argon-lonenstrahl beschossen. Aufgrund der Schlitzblende und der
relativ hohen Arbeitsdrucke stellt sich ein Dickegradient der aufgebrachten SiO,-Schicht ein.
Nachteilig waren fir einen industriellen Prozess hierbei die langen Beschichtungszeiten, die
bis zu 4 Stunden betragen konnten. Zudem konnte die lonenquelle, aufgrund des hohen Ar-
beitsgasdrucks wahrend der Beschichtung, nur 1-2 Zyklen ohne Reinigung betrieben wer-
den. Danach musste die Vakuumanlage bzw. die lonenquelle gedffnet und gesaubert wer-
den. Bei IPT wurde ein bandférmiger lonenstrahl verwendet, der mit Hilfe von schlitzférmigen
lonenextraktionssystemen aus einem grof3flachigen Quellenplasma extrahiert wird. Hierbei
wird wie in Abbildung b) der bandférmige lonenstrahl auf die Substratoberflache gerichtet.
Gleichzeitig wird dem Substrat ein Precusor-Gas, dass zu der Schichtbildung dient, zuge-
fuhrt. Die Idee ist, den Gradienten der lonenstromdichte des bandférmigen lonenstrahls aus-
zunutzen, um somit je nach Lateralverteilung der lonenstromdichte auf der Substratoberfla-
che, eine entsprechende Reaktionsgeschwindigkeit bzw. Schichtwachstumsgeschwindigkeit,
und damit einen Schichtgradienten zu erzeugen. Aufgrund des niedrigen Arbeitsgasdrucks
im 10 bis 10®° mbar-Bereich und der im Vergleich zum Verfahren a) wesentlich héheren
lonenstromdichte am Probenort ist eine deutlich kiirzere Beschichtungszeit erreicht worden.

Weitere Schritte in Richtung eines industriellen Fertigungsprozesses war die Verwendung
einer induktiv angekoppelten (ECWR) 1 m langen HF-lonenstrahlquelle. Dies ermdglichte
zum Einen die gleichzeitige Beschichtung von mehreren Gassensoren, zum Anderen aber
eine lange Betriebszeit der Quellen ohne eine zeitaufwendige Zerlegung und Reinigung.
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Abbildung 31

Darlber hinaus gewahrleistet der Einsatz einer HF-lonenquelle den Einsatz verschiedener
Precusoren ohne Einfluss auf die Betriebsparameter der Quelle. Die Vorteile des bei IPT
erforschten und erprobten Verfahrens liegen eindeutig in den kilirzeren Beschichtungszeiten,
die gegenlber dem alten Verfahren nur mehr wenige Minuten Betragen, sowie in der gleich-
zeitigen Beschichtung von bis zu 18 Chips.

Die Entwicklung der grof3en lonenstrahlquelle passt sich voll in die von IPT sonst entwickel-
ten Produkte (lonenstrahlquellen, Plasmastrahlquellen, Strahldiagnose, Sonden, etc.) ein. Es
wurden wichtige Erfahrungen auf den Gebieten:

e hochskalieren von Linear-lonenquellen/lonenstrahlquellen bis in den Meter-Bereich

e Gasverteilung/Gasduschen

e Rechteckmanipulatoren, lonenstrahlvermessung

gesammelt.

Die Moglichkeit ,solch langer und homogener lonenquellen/Plasmaquellen® weiterentwickeln
und anbieten zu kdnnen sichert IPT einen technischen Vorsprung auf diesem Gebiet. Die
Quellen kénnen neben dem Gradienten-Beschichtungsverfahren auch fur Vorreinigungszwe-

cke aber auch fur sonstige Plasma-CVD-Verfahren zur Erzeugung von SiO,-
Membranschichten bzw. auch hydrogenisierten amorphen Kohlenstoffschichten etc. in Zu-
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kunft eingesetzt werden. Die entsprechenden Prozesse sind jedoch entweder alleine oder in
Zusammenarbeit mit Anwendern zu entwickeln. Wahrend der Projektzeit wurde eine Verof-
fentlichung zum verwendeten Verfahren publiziert:

Low Energy lon and Plasma Beam Sources on the Step to Industrial Application: J. Waldorf,
lonen- und Plasmatechnik GmbH (IPT), Germany 1999 Society of Vacuum Coaters 505/856-
7188; 42nd Annual Technical Conference Proceedings (1999) ISSN 0737-5921

Des weiteren gibt es Publikationen zu unseren Quellen, ein Auszug aus der Publikationsliste
ist wie folgt:

J. Waldorf, ,Large area ion and plasma beam sources”, Nucl Instr Meth Phys Res, B113, 8
(1996)

H. Oechsner in Plasma Processing of Semiconductors, P.F. Williams, Ed., Kluwer Academic
Publishers, Netherlands, p. 529, 1997

4.4.2 Anlagenaufbau

Herzstlck der Beschichtungsanlage ist die entwickelte lonenstrahiquelle. Ein Querschnitt
dieser Quelle entnehmen Sie bitte Abbildung 2. Sie zeigt den Querschnitt durch die Linear-
lonenquelle mit aufgesetztem lonenextraktionssystem. Als dulRere Hille ist die Vakuumwan-
ne ersichtlich, in die die komplette lonenstrahlquelle eingebaut ist. In der Wanne ist der luft-
gekuhlte Halteflansch elektrisch isoliert aufgehangt. An diesem Halteflansch ist ein aus Du-
ran-Glas bestehendes Plasmagefaly mit einer Innenldange von 105 cm und einem Innenradi-
us von ca. 11 cm mittels Glasfaserseilen befestigt. Das Gas zum Betrieb der lonenquelle
wird durch ein Gasverteilungssystem in die Quelle eingefuhrt. Um das Plasmagefald befindet
sich eine einwindige wassergekuhlte Hochfrequenzspule. Die Hochfrequenz wird auf einer
der Stirnseiten des Plasmagefalles in die HF-Antenne eingekoppelt.
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Abbildung 32

Aulerhalb der lonenstrahlquelle befindet sich ein Helmholtz-Magnetfeldspulenpaar, mit dem
Plasma ein zur Zeichenebene parallel gerichtetes und Uber den gesamten Bereich des
Plasmas homogenes Magnetfeld Uberlagert wird. Dies ist zur Einstellung der sogenannten
Elektronen-Zyklontron-Wellenresonanz und damit zur Erhohung der Plasmadichte im niedri-
gen Gasdruckbereich (10 mbar-Bereich) notwendig.
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, o Extraktionselektrode (strahlseite)
trichterformiger

Reaktionsraum Extraktionselektrode (mitte)
Extraktionselektrode (plasmaseite)
Abbildung 33: Querschnitt durch das lonenextraktionssystem

Den Aufbau des lonenextraktionssystems fir die Einzelbeschichtung entnehmen Sie bitte
Abbildung 33. Es ist ein Drei-Elektroden-lonenextraktionssystem. Die lonen werden aus dem
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Quellenplasma durch anlegen einer Spannung an die plasmaseitige Extraktionselektrode,
die direkt mit dem isoliert aufgehangten Halteflansch verschraubt ist, in die Beschusskammer
extrahiert. An die mittlere Elektrode respektive an die strahlseitige Extraktionselektrode kén-
nen frei wahlbar beliebige Spannungen (negativ gegentber der plasmaseitigen Elektrode)
angelegt werden. Durch Variation der einzelnen Spannungen lassen sich Strahlprofile unter-
schiedlicher Qualitat einstellen. Der extrahierte lonenstrahl trifft nach Verlassen des lone-
nextraktionssystems auf die zu beschichtende Probe im Beschussraum. Dazu wurde ein
Probenhalter konstruiert, in dem der Chip von oben einfach eingelegt und so positioniert
wird, dass eine kannte mittig Uber dem lonenextraktionssystem liegt, so dass quasi nur eine
Halfte des lonenstrahls ausgenutzt wird. Vor dem Probenhalter wird noch das Beschich-
tungsgas TEOS in einen trichterférmigen Reaktionsraum eingelassen. Dieser trichterférmige
Reaktionsraum dient dazu, dass das Precusor-Gas einen relativ gleichmaRigen erhohten
Druck gegen der restlichen Anordnung aufweist. Somit ist gewahrleistet, dass die laterale
Gasverteilung am Probenort gleichmafig ist. Zudem wird verhindert, dass ein Grossteil des
Precursorgases ohne Wechselwirkung mit dem lonenstrahl unmittelbar abgepumpt wird. Die
gesamte lonenquelle inkl. Halter wird an einem quaderférmigen Hochvakuumrezipienten
angeflanscht. Die Beschichtung erfolgt von unten nach oben, so dass keine Flitter auf die
Probenoberflache gelangen kénnen. Zudem enthalt der Rezipient einen computergesteuer-
ten Manipulator mit dem eine Faraday-Messsonde zur Vermessung der lateralen lonen-
stromdichte an jedem Probenort bewegt werden kann. Das TEOS wird mittels einer Gasver-
teilungsdusche (siehe Abb. 4 der Beschichtungsanlage mit gedéffneter Anlagentir) ausge-
fuhrt. An ein zentrales Gasverteilungsrohr werden dazu mittels Schraubverbindung federnde
und zugentlastende Gaszufuhrréhrchen, die das TEOS in die jeweilige Beschichtungszone
transportieren, angeschraubt. Hier wurden bis zu 20 Gaseinlasskanale realisiert.
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Abbildung 34: Beschichtungsanlage; zu sehen sind Gasverteilungsdusche, Halter fur die
Einzelchips, lonenextraktionssystem sowie die lonenquelle von oben. Im Hin-
tergrund ist noch der Faraday-Becher zur Vermessung der lonenstrahlprofile zu
sehen.

Die lonenquelle sowie das lonenextraktionssystem sind Eigenfertigungen und wurden bei
IPT oder innerhalb der Jakob-Gruppe in handarbeit gefertigt. Die verwendeten Materialien
sind meist Edelstahl oder teilweise Aluminium sowie Kupferbauteile.

4.4.3 Parametersatz
Die Darstellung aller Werte zur Erreichung homogener Plasmen bzw. guter Beschichtungen
wirde den Rahmen dieses Abschlussberichtes sprengen. Deshalb sollen im nachfolgenden

nur exemplarisch die jeweiligen Parameter aufgelistet werden.

Plasmaeinstellungen:

Die lonenstrahlquelle wurde mit einem reinen Argon-Plasma betrieben. Das Arbeitsgas wird
direkt in das Quellenvolumen eingelassen. Unter Berlcksichtigung der Verwendung einer
Turbomolekularpumpe mit einem Saugvermégen von 1000 mbar I/s fir Stickstoff wurde ein
Ar-Gasfluss von 6,4 sccm eingestellt. Der gemessene Druck Penning-Messrohre lag bei
1410 mbar.

Zur Einstellung eines homogenen Plasmas wurden folgende Parameter benétigt:
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HF-Leistung p: 180 Watt
Magnetfelsspulenstrom: 55A

Fur die lonenextraktion wurden folgende Spannungen an die einzelnen Extraktionselektro-
den angelegt:

plasmaseitige Elektrode: +1000 V
mittlere Elektrode: -350V
strahlseitige Elektrode: oV

TEOS-Gaszufuhr

Bei der Einzelplatzbeschichtung wurde das TEOS im Reservoir nicht geheizt. Die TEOS
Gaszufuhr war ausreichend. Bei der Mehrplatzbeschichtung wurde das TEOS auf Tempera-
turen von 80°C aufgeheizt. Hierbei wurden sowohl der Vorratsbehalter als auch die Gaszu-
fuhrleitung beheizt. Zur Messung und Reglung des TEOS-Gasflusses stand kein geeigneter
Flow-Controller zur Verfugung.

Es war nur eine sehr wage Messung des Drucks mdglich. Der Druck nach Einlass des Ga-
ses betrug 2,2¢10°° mbar, da fir dieses Gas keine Korrekturfaktoren vorliegen kann der wah-
re Gasdruck nicht angegeben werden.

Die Schichtdicken wurden mittels eines Schichtdicken-Step-Profilometers an der Universitat
Kaiserslautern ermittelt. Hierbei wurde ein direkter Zusammenhang zwischen Beschich-
tungszeit und Schichtdicke gefunden. Bei der Einzelsatzbeschichtung hatten wir an der
dicksten Stelle des Gradienten ein Schichtwachstum von 4 nm/s und an der diinnsten 0,4
nm/s. Wie man Abbildung 35 entnehmen kann ist auch die Schichtdicke mit dem lonen-
stromdichteprofil direkt korrelierbar. Bei der Mehrplatzbeschichtung wurde aufgrund des ho-
heren Prozessdrucks auch eine hdhere Schichtabscheidung erreicht. Die genauen Parame-
ter sind hierflr noch nicht bekannt. Man kann jedoch davon ausgehen, dass die Beschich-
tungsrate um mindestens einen Faktor 3 grof3er ist. Schlechte Haftung der Schichten trat nur
dann auf, wenn die lonenenergie nennenswert tUber 1000 eV lag.
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4.4.4 Ablaufbeschreibung

Beschichtung mit optimierten Bedingungen

Eine Beschichtung folgt nach dem folgenden Schema ab:

e Bestiuckung des Substrathalters (ca. 5 Minuten)

Abpumpen der Vakuumkammer bis auf einen Enddruck besser 110 mbar (1-2 Stun-
den)

Starten der lonenquelle ohne lonenextraktion. Hierbei wurde die Quelle ca. 0,5 Stunden
,warmlaufen“ gelassen, um stabile Bedingungen bei der Beschichtung einzustellen. Wah-
rend dieser Zeit wurde auch das TEOS-Bad inkl. Einlassventil auf ca. 80°C aufgeheizt.

Gaseinlass des TEOS und direkt danach zuschalten der Extraktionsspannungen.
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e Beschichtungszeit dann 3-10 Minuten

o Abschalten des HF-Plasmas, der Extraktionsspannungen, der Gaszufuhr und danach
Beliften der Anlage (ca. 10 Minuten), Entnahme der beschichteten Teile und verpacken
(ca. 15 Minuten)

4.4.5 Kostenanalyse

Wirde die Anlage ahnlich zu der jetzig betriebenen aufgebaut wére sie aus unserer Sicht zu
wenig produktiv. Dies liegt nicht an der lonenquelle bzw. des noch zu verbessernden lone-
nextraktionssystems sondern hauptsachlich an einem besseren Manipulator bzw. schnelle-
ren Wechsel der Substrate. Man bedenke, dass die Beschichtungszeit max. 3 Minuten be-
tragt, das restliche Handling wie abpumpen, bestiicken, bellften, etc. mehrere Stunden in
Anspruch nimmt. Deshalb misste ein sogenanntes 3-Kammer-Schleusen-System aufgebaut
werden. Eine Kammer zum Einschleusen, eine zum Beschichten und eine Kammer zum
Ausschleusen. Die Prozess bzw. Batchzeit sollte dann unter 10 Minuten liegen. Die Anla-
genkosten wirden sich voraussichtlich wie folgt darstellen:

e lonenquelle mit optimiertem lonenextraktionssystem zur Beschichtung von bis zu 18
Chips DM 185.000,-

e Beschichtungskammer mit Schleusenvorkammer und —nachkammer ca. DM 300.000 bis
DM 400.000,-

e Peripheriegerate flur Gaszufuhr, Prozesskontrolle, Pumpen, Druckmessgerate ca. DM
150.000,-

e Verbrauchsmaterialien: Hier fallen im Wesentlichen nur TEOS und Argon an. Aufgrund
der geringen Betriebsdrucke sollten die Kosten nicht Gber DM 1000,- pro Jahr liegen.
Strom und Kihlwasserkosten ca. DM 10.000,- pro Jahr.

e Zeitaufwand fUr das Einfahren der Anlage: ca. 2 MM

e Zeit fur die Beschichtung von ca. 18 Chips ca. 10 Minuten d.h. in einer Anlage kdnnten
bei einem Zweischichtbetrieb am Tag bis zu 1.728 Chips beschichtet werden. Bei einer
Betriebsdauer der Anlage von 200 Tagen pro Jahr waren das 345.600 Chips pro Jahr.
Fur die Anlagenwartung rechne ich pro Monat einen halben Tag. Die Anlage misste von
1 bis 2 Personen betrieben werden, die auch fur das Nachflllen bzw. das Herausnehmen
der einzelnen Chips verantwortlich sind. Gleichzeitig hatten sie eine visuelle Kontrolle der
Schicht oder aber auch eine ellipsometrische stichprobenartige Kontrolle der Beschich-
tung durchzuftihren. D.H. mit Urlaubs und Ausfallzeiten sind pro Jahr ca. 5 Personen fir
den Betrieb der Anlage notwendig, d.h. DM 500.000.

Der Betrieb der Anlage konnte wohl sicherlich 5 Jahre aufrechterhalten werden, ohne dass

nennenswerte Verschleilteile anfallen Rechnen wir nun alle Kosten auf funf Jahre umgelegt
und die Chipzahl zusammen, so ergibt sich Preis von 1,85 DM pro Chip. Zur weiteren Kos-
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tenreduktion ist auch vorstellbar, dass die lonenquelle so ausgestattet ist, dass sie zwei Ex-
traktionssysteme besitzt und damit die Kosten nochmals deutlich gedruckt werden konnen.

Ein weiterer Ansatz zur Kostenreduktion ware die Umentwicklung des Beschichtungs-
verfahrens zur Prozessierung auf Wafer-Ebene, d.h. dass wir in einem run mehrere Wafer
gleichzeitig behandeln kénnen und diese dann anschlieRend vereinzelt werden. Hier wird
aus unserer Sicht eine deutliche Kostenreduktion eintreten.

Aufgrund der gezeigten Ergebnisse ist es aus unserer Sicht sehr wohl mdéglich eine Pro-
zessanlage aufzubauen, die auch vereinzelte Chips im industriellen Maf3stab mit einer SiO,-
Gradientenschicht durch die ionenstrahlgestitzte Gasphasenabscheidung herzustellen ver-
mag. Die Anlagenkosten reduzieren sich naturlich auch deutlich, wenn anstatt einer Anlage
mehrere Anlagen des gleichen Typs konstruiert und gebaut werden. Hier ist eine Kostenre-
duktion um 1/3 vorstellbar.
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4.5 Hella KG Hueck & Co

Projekttitel: Wirtschaftliche Produktionstechnik fir oxidische Mehrschichtsysteme mit latera-
ler Mikrostruktur am Beispiel eines Mikrogassensorsystems
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4.5.1 Allgemeines

Anwendungsfeld elektronischer Nasen in_der Automobiltechnik, speziell Liftungs-
klappensteuerung

Elektronische Nasen konnen in Kraftfahrzeug-Klimaregelungen zur Komfortsteigerung integ-
riert werden. Hier steuern sie die Umluftklappe der Fahrzeugbellftung, die die Zufuhr von
Frischluft blockiert, wenn eine hohe Schadstoff- oder Geruchsbelastung im Umfeld des Wa-
gens auftritt. Dazu sind kostenginstige Gassensoren erforderlich, die eine festgelegte An-
zahl von verschiedenen Gasen gleichzeitig messen kdnnen.

Stand der Technik, Alternative Losungen

Fir den Anwendungsfall der sensorgesteuerten Umluftklappe der Klimaregelung stellt sich
der Stand der Technik wie folgt dar: Fur die Erfassung der Schadgase CO und NOy existie-
ren bereits Losungen. Ein einziger Sensor fir beide Gase bzw. fur jedes Gas ein getrennter
Sensor steuern die Umluftklappe. Die bendétigte Empfindlichkeit und Messgenauigkeit rei-
chen fur eine zuverlassige Funktion der Umluftklappensteuerung nicht aus. Eine automati-
sche Betatigung der Umluftklappe bei anderen Schadgasen, z. B. Biogasen, die zu einer
Geruchsbelastigung fuhren, existiert bisher noch nicht. Der Stand der Technik ist hier die
handbetatigte Umluftklappe.

Aufgabenstellung

Bei diesem Projekt ist es die Aufgabe der Hella KG Hueck & Co. die Randbedingungen fir
den Gassensor festzulegen. Die Eigenschaften der zu messenden Gase und die Sensorum-
gebungsbedingungen, d. h. die auftretenden Umgebungstemperaturen, die Vibrations- und
Schockbelastung, das EMV-Verhalten und der Einfluss von Verschmutzungen missen bei
der Konzeption des Herstellverfahrens bericksichtigt werden. Im Rahmen der Mustererstel-
lung bei der Erprobung des zu entwickelnden Produktionsverfahrens Ubernimmt die Hella KG
die Uberpriifung der Gassensoren in Praxistests.

Auszug aus dem Rahmenplan

Im Rahmenplan lauten die Aufgaben fir die Hella KG wahrend der Projektlaufzeit:

Phase 1: Auswahl der Verfahrensvarianten mit orientierenden  Erprobungen
Definition der Randbedingungen flir  Anwendungstauglichkeit und
Marktfahigkeit des Gassensors zusammen mit den Verbundpartnern.

Phase 2: Optimierung der Verfahrensparameter

Vorbereitung der vorgesehenen Praxistests auf der Basis der hierbei
ermittelten Randbedingungen.

Phase 3: Erprobung und Nachweis der Massenfertigungstauglichkeit
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In Zusammenarbeit mit dem Forschungszentrum Karlsruhe werden praktische Tests durch-
gefuhrt.

Sie dienen zur Beurteilung der Leistungsfahigkeit des mit der neuentwickelten
Fertigungstechnik hergestellten Gassensorchips fir die Bewertung der zur
Bellftung von Kfz-Innenrdumen zugefuhrten Luft. Das Forschungszentrum
Karlsruhe stellt die elektronische Sensorauswertung fir diese Tests, Hella
fuhrt die Praxistests anhand von Mustersensoren in Versuchs-Kfz durch.
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4.5.2 Unternehmensportrait

Firmenanschrift

Hella KG Hueck & Co Telefon (02941) 38-0
Rixbecker Str. 75 Telefax (02941) 38-71 33
59552 Lippstadt http://www.hella.de

Daten zur Firmengeschichte:

1899 Grundung als "Westfalische Metall-Industrie Act.-Ges"
1959 Umwandlung in eine Kommanditgesellschaft

1986 Anderung der Firma in Hella KG Hueck & Co.

1995 Zertifizierung nach DIN EN ISO 9001

Kennzahlen (Stand 31.05.99):
Umsatzerlose: 4.301 Mio. DM
Stammbelegschaft (Konzern): 21.030 Personen, davon in Deutschland: 11.655 Personen

Erzeugnisse:

Lichttechnische Kraftfahrzeugausristung (z. B. Scheinwerfer, Leuchten, Rlickstrahler)
Kraftfahrzeugelektrik: (aus den Produktgruppen Heizungs- und Klimaregelung, Karosserie-
Elektronik, Licht- und Elektronik, Antriebsstrang-Regelung, Komponenten (z.B. Relais))
Fahrzeugmodule (Frontend) Kraftfahrzeugzubehdr im Handelsprogamm (Spiegel fur
Nutzfahrzeuge, Zink-Druckgussartikel, Sondermaschinen und Werkzeuge, Industrie-
Elektronik

Firmenstandorte:

Deutschland: Lippstadt, Paderborn, Hamm-Bockum-Hével, Recklinghausen, Bremen, Meer-
ane, Wembach, Wolfenbdttel

Europa: Osterreich/GroRpetersdorf, Tschechische Republik/Mohelnice, Finland/Salo, Eng-
land/Banbury,Spanien/Daganzo de Arriba/Torrejon de Ardoz

Ausserhalb Europa:Argentinien, Brasilien, Mexiko, USA, Australien, China, Korea, Neusee-
land, Philippinen

Seit Jahrzehnten ist HELLA unter den fiihrenden Zulieferern von lichttechnischen, elektris-
chen und elektronischen Produkten fir die Fahrzeugindustrie. 20.000 Beschéftigte in mehr
als 20 Landern in Europa, Nord- und Zentralamerika, Afrika, Australien und Ostasien werden
durch das Fachwissen von mehr als 1000 Ingenieuren, Technikern und Spezialisten in der
Produktentwicklung unterstutzt. HELLA-Ingenieure ubertragen neue ldeen und Konzepte in
vollstandig zur Marktreife entwickelte Produkte. Die technischen Fahigkeiten auf dem Gebiet
der Entwicklung und Produktion umfassen lichttechnische, elektronische, elektromechanis-
che und Prazisionsaufgaben, einschliesslich elektropneumatischer Komponenten und Zube-
hor.
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4.5.3 Definition der Randbedingungen fur die Anwendungstauglichkeit

4.5.3.1 Gassensorische Anforderungen

Schadstoffe:

Die Schadstoffermittiung dient zum Schutz der Fahrzeuginsassen. Bisherige Kfz-
Gassensoren reagieren auf die Anderung der Konzentrationen von CO und NOy in der Aus-
senluft, nicht aber auf die absolute Konzentration. Die Anwendbarkeit von Grenzwerten ist

umestritten.

Gerlche im Fahrzeug:

Unangenehme Gertiche im Fahrzeuginnenraum zu verhindern dient dem Komfort der Fahr-
zeuginsassen. Das Ziel ist es, solche Gerliche zu identifizieren und die Umluftklappe des
Fahrzeugs rechtzeitig zu schlieRen. Dazu muss die Sensorik z. B. landwirtschaftliche Geru-
che oder Komponenten davon an der Geruchsschwelle feststellen. Andere Substanzen in
der Luft dirfen die Detektierbarkeit nicht negativ beeinflussen.

Geruchsschwellen fir Gase sind individuell verschieden. Es tritt eine Gewdhnung an eine
Geruchsgrundlast auf. Das Riechvermdgen hangt u. a. ab von Luftfeuchtigkeit, Luftstrdmung,
Luftdruck, Temperatur, psychischem und physischem Zustand, sowie von psychogenen
Faktoren (rdumliche Enge, Bewusstsein der gesundheitlichen Schadigung, etc.).

Es herrschen standig wechselnde, fast immer verschiedene Randbedingungen flr den Gas-
sensor (auflen) und die Fahrzeuginsassen. Die Situation auRerhalb des Fahrzeugs ist be-
stimmt durch die Wetterlage, das Verkehrsaufkommen und die Umgebung (Stadt, Land, Tal,
Gebirge, etc.). Die Situation im Fahrzeug ist bestimmt durch die Klimaregelung. Sie beein-
flusst direkt oder indirekt die Luftfeuchtigkeit (Trocknung durch Klimaanlage), die Temperatur
und die Luftstrémung.

Luftinhaltsstoffe:

Die wichtigsten Schadstoffe und Geriiche, die das Wohlbefinden des Autofahrers beein-
trachtigen sind Verkehrsabgase, landwirtschaftliche Gerliche und Luftbelastungen aus In-
nenraumquellen.

Verkehrsabgase:

Die Verkehrsabgase setzen sich hauptsachlich aus Ottomotor- und Dieselmotorabgasen
zusammen. Die Hauptbestandteile der Abgase sind in schwankenden Anteilsverhaltnissen:
Stickstoff, Sauerstoff, Kohlendioxid, Edelgase, Wasserdampf, Feststoffe (Russ), Kohlenwas-
serstoffe, Stickoxide und Kohlenmonoxid.
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Landwirtschaftliche Geriiche:

Die Hauptbestandteile von landwirtschaftlichen Gertichen sind (mit gro3en Abweichungen je
nach Tierart, Futterung etc.) Ammoniak, Schwefelwasserstoff, Methan, Dimethylamin, Tri-
methylamin, Essigsaure, Propionsaure, und n-Butylsdure. Hinzu kommen eine grofie Zahl
weiterer Komponenten in geringeren Mengen (nach Literaturangaben).

Luftbelastung aus Innenraumquellen:

Luftfeuchte, Zigarettenqualm und Polymerausgasungen stellen typische Luftinhaltsstoffe dar,
die einen Einfluss auf das Wohlbefinden der Fahrzeuginsassen haben.
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4.5.4 Kfz-spezifische Anforderungen und Prifbedingungen

Systemanforderungen

Fur den Gassensor muss Robustheit gefordert werden, d. h. Unempfindlichkeit gegenlber
Dampfen von Substanzen, die im Fahrzeug auftreten (z.B.: Treibstoffe, Schmiermittel, Kuhl-
mittel, Frostschutz (Alkohol, Glykol), etc.). Die Lebensdauer des Gassensorelementes muss
gleich der des Fahrzeugs sein (ca. 14 Jahre, ca. 180.000 km, 4000 Betriebsstunden). Die
Reaktionszeit des Gassensorelementes fir das Auftreten von entsprechenden Substanzen
in der Fahrzeugumgebung ist durch den Zeitbedarf der Umluftklappe fur den SchlieRvorgang
begrenzt (ca. 1 Sekunde). Der vorgesehene Einbauort liegt im Wasserkasten vor dem Luft-
einlass der Klimaanlage. So ist ein Mindestluftstrom gewahrleistet. AulRerdem herrschen dort
vergleichsweise moderate Umgebungsbedingungen. Die SchlieRzeiten der Umluftklappe
werden so gewahlt, dass eine regelmalfige Lufterneuerung gewahrleistet bleibt.

Umgebungs- und Priufbedingungen

Der Temperaturbereich des Gassensors muss einen Lager- und Betriebstemperaturbereich
von -40°C bis +85°C ermdglichen. Der Gassensor hat in einem Spannungsversorgungsbe-
reich von 6 Volt bis 15 Volt zu arbeiten. Das Sensorgehduse des Komplettsensors muss
Wasserdichtigkeit nach IP 54 K aufweisen. Flr Schwingfestigkeit bei sinusférmiger Anregung
(DIN EN 60068 Teil 2-6), bei Breitbandrauschen (DIN EN 60068 Teil 2-64 Verfahren 2) und
Schockfestigkeit (DIN EN 60068 Teil 2-27, Crash-Simulation) sind einbauorttypische Prifun-
gen zu bestehen.

4.5.5 Definition der Randbedingungen fur die Marktfahigkeit
Die Marktfahigkeit ist in erster Linie durch die Herstellkosten des Sensorelementes und den
zu tatigenden Aufwand bei der anschlielRenden Signalaufbereitung gegeben. Das Ziel muss

eine annahernde Kostengleichheit des vollstdndigen Sensors zu aktuellen CO/NOy-
Sensoren fur die Umluftklappensteuerung sein.
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4.5.6 Praxistests

4.5.6.1 Schocktests

Sensoren aus verschiedenen Musterstanden wurden einer Schockprifung unterzogen.

Die Sensoren wurden in eine Vorrichtung eingespannt, beschleunigt und durch eine Stahl-
platte abgebremst. Die vom Chip dabei in allen Raumrichtungen unbeschadigt zu Uberste-

hende Grenzbeschleunigung betragt 5000g.

Schocktests an Sensoren auf Siliziumsubstraten im FPGA-Gehause

Bei 1000g lésen sich die Chipbefestigungen im Gehause. Einige Bonddrahte beriihren sich
bei 2000g. Ein Abriss von Bonddrahten findet nicht statt. FUr eine Serienproduktion muss
diese Art des Chip-Packaging an die Kfz-Anforderungen angepasst werden (Chipbefesti-
gung, Bonddrahtlange, Gehausewahl).
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Beschleunigungsrichtung

Abbildung 36: Schocktest Chip05 vor (links) und nach Belastung (3 x 2000g, rechts). Ergeb-
nis: Bonddrahte berlhren sich
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Beschleunigungsrichtung

Abbildung 37: Schocktest Chip18 vor (links) und nach Belastung (3 x 2000g, rechts). Ergeb-
nis: Chipablésung vom Trager
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Beschleunigungsrichtung

Abbildung 38: Schocktest Chip09 vor (links) und nach Belastung (3 x 1000g, rechts). Ergeb-
nis: Chipablésung vom Trager

Schocktests an Sensoren auf Keramiktragern

Der Keramikchip ist in der Ebene des Chips unempfindlich gegen Beschleunigungen, wenn
diese in Richtung der Sensorbonddrahte auftreten (bis 7000g getestet). Wenn die Beschleu-
nigungen in Richtung der Heizungs- und Temperaturdrahte auftreten, wird der Grenzwert
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(50009) nicht ganz erreicht (3000g erreicht). Beschleunigungen normal zur Sensoroberflache
sind als kritisch einzustufen.

Beschleunigungsrichtung

Abbildung 39: Schocktest Keramikchip KW 602 04 GDS vor (links) und nach Beschleuni-
gungstest (rechts). Belastung: Beschleunigung 7000g, Zustand: Keine erkenn-
baren Beschadigungen

Beschleunigungsrichtung

Abbildung 40: Schocktest Keramikchip KW 602 03 GDS vor (links) und nach Beschleuni-
gungstest (rechts). Belastung: Beschleunigung 4000g (Bauteil war bei 3000g in
Ordnung), Zustand: Abriss von Bonddrahten
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Beschleunigungsrichtung

Abbildung 41: Schocktest Keramikchip KW 602 05 GDS nach Beschleunigungstest. Belas-
tung: Beschleunigung 1000g, Zustand: Abriss von Bonddrahten
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4.5.6.2 Fahrversuche

Die Fahrtests sollen unter praktischen Einsatzbedingungen die technische Eignung der Gas-
sensoren fur die Anwendung ,Umluftklappenregelung” zeigen. Dabei sind die typischen Situ-
ationen der Luftbelastung flr Verkehrsabgase und landwirtschaftliche Gertiche von der Sen-
sorik zu erkennen. Die Umluftklappe wird bei den Testfahrten nicht angesteuert.

Auswahl einer Teststrecke

Um reproduzierbare Testsituationen zu schaffen, so weit dies fur Testfahrten Uberhaupt
mdglich ist, wurde fir alle zu prifenden Sensoren die gleiche Standardfahrstrecke Stadt /
Land gewahlt. Die Auswahl der Strecke erfolgte durch zahlreiche Versuchsfahrten mit einer
elektronischen Nase (KAMINA) des Forschungszentrums Karlsruhe, die nacheinander mit
zwei laborgefertigten Sensorchips ausgerustet wurde. Die Haufigkeit und Intensitat von auf-
getretenen Geruchsbelastungen (Verkehrsaufkommen, landw. Nutzung), sowie die Verflg-
barkeit der Geruchsquellen dienten als Auswahlkriterien.

Mustergenerierung

Das mit dem Gassensor ausgerustete Versuchsfahrzeug fahrt die ausgewahlte Teststrecke
mit den Geruchsquellen mehrmals ab und nimmt Messdaten der Umgebungsluft auf. Die
Randbedingungen (z.B. Wetterlage) sollten dabei konstant bleiben.

Mit jedem Sensorchip wurden Messwerte fir folgende Zustande aufgenommen:

> ,Saubere Luft"

Messwerte wurden aullerhalb von Ortschaften und Waldgebieten auf wenig befahrenen
Seitenstrassen im Stillstand des Fahrzeugs und bei ca. 50...70km/h aufgenommen.

» ,Abgas“

Gemessen wurde an dicht befahrenen Kreuzungen im Stillstand des Fahrzeugs und bei ca.
50...70km/h sowie in Tiefgaragen oder Parkhausern.

» ,Landwirtschaftliche Gerlche®

wurden ermittelt, indem der Sensor nacheinander in geringem Abstand (ca. 50cm) zu einem
mit ca. 25 kg Schweinemist bzw. Rindermist gefillten Behalter platziert wurde. Wahrend der
Vorversuch wurden auch landwirtschaftliche Gebaude mit Viehhaltung als Geruchsquellen

genutzt.

Aufbereitung der Messdaten

Ein Referenzanalytik stand nicht zur Verfliigung. Die eindeutig zuzuordnenden Messdaten
(Situation, Geruchseindruck, Sensordatenbeurteilung) wurden aus den Gesamtmessdaten
ausgewahlt. Aus diesen Messdaten wurden anhand des Medianverlaufens und der pca-
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Analyse die Messdaten ausgewahlt, die besonders charakteristisch fur einen Zustand sind.
Diese Messdaten wurden als Trainingsdaten fur eine SIMCA (Soft Independent Modelling of
Class Analogies) Analyse herangezogen. Wahrend der Vorversuche wurde mit diesen Daten
auch ein auch ein neuronales Netz trainiert. Diese Auswerteprogramme bestimmen bei allen
weiteren Messungen den Grad der Ubereinstimmung zwischen den so gelernten Signal-
mustern und der detektierten Umgebungsluft.
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4.5.6.3 Vorbereitender Fahrtest mit laborgefertigten Sensoren

Es wurden Testfahrten zur Vorbereitung der Praxistests mit 2 Sensoren (Chip1,

der Labormusterfertigung am Forschungszentrum Karlsruhe durchgefihrt.

PCA-View

pPC2

Abbildung 42: Alle Daten in der pca-Darstellung

PCA-View

w |

PC2

Abbildung 43: Daten fur reine Luft in der pca-Darstellung von Abbildung 42

PCA-View

PC 2

Abbildung 44: Daten flr Fahrzeugabgase in der pca-Darstellung von Abbildung 42

Chip2) aus
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PCA-View

Abbildung 45: Daten fur landwirtsch. Gertche in der pca-Darstellung von Abbildung 42

Durch sorgfaltige Auswahl der Trainingsdaten aus einer Vielzahl von Testfahrten fur das
neuronale Netz oder fur die SIMCA lassen sich ca. 60% der aufgenommenen Trainingssitua-
tionen richtig erkennen. Stark abweichende Umgebungsbedingungen (z. B. Wetterlage, an-
dere Geruchsquellen) fihren zu Fehlklassifikationen der Geruchsquellen.

Die gelernten Muster sind bei einem Wechsel des Gassensorchips (Laborfertigung) in der
KAMINA nicht mehr guiltig. Dies ist auf die unterschiedlichen Eigenschaften der Sensorele-
mente (Widerstdnde der Einzelsensoren auf dem Chip) der laborgefertigten Sensoren zu-
rickzuflhren (siehe Bild 13).

PCA-View

PCA-View

PC2
FC2

*%Mw

e g S

FC1 PC

Abbildung 46: PCA-Darstellung aller bestimmten Geruchsquellen zugeordneten Messdaten
der Testfahrten mit laborgefertigtem Chip1 und PCA-Darstellung der daraus
gewonnenen Trainingsmessdaten.
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PCA-View
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Abbildung 47: PCA-Darstellung der mit Chip1 aufgenommenen und bestimmten Geruchs-
quellen zugeordneten Messwerte und der mit einem weiteren laborgefertigen
Chip2 aufgenommenen zugeordneten Messwerte
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Abbildung 48: Vergleich der Sensorwiderstande von Chip1 und Chip2 bei Betriebstemperatur
und ,Sauberer Luft als Medium

Substanzen im Fahrzeug (Motorraum) und in der Luftzufiihrung verursachen eine reversible
Verlangerung der Anlaufphase. Der Normalzustand sollte im Bereich von ca. 5 Minuten lie-
gen. Diese Verlangerung (bis zu 30 min) kann durch Betreiben des Sensors in sauberer Luft
aullerhalb des Fahrzeugs wieder rickgangig gemacht werden. Innerhalb der Anlaufphase ist
eine Geruchserkennung nicht maglich.
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Abbildung 49: Verlangerte Anlaufphase und Ausheizvorgang (1 sample interval entspricht 1
Sekunde, dargestellt ist der Median der einzelnen Sensorwiderstande auf dem
Chip, sowie die obere und untere Betriebstemperatur)

Durch den Betrieb im Fahrzeug wurde die Oberflache des im Labor gefertigten Sensorchips
beschadigt. Untersuchungen dazu an wurden vom Projektpartner Jenoptik L. O. S. GmbH an
Chip1 durchgefiihrt. Die Beschadigungen fuhren zu einer Verkirzung der Sensorlebensdau-
er.

Die Montage des Sensors im Wasserkasten des Versuchskraftfahrzeugs schafft aufgrund
der Motorraumnahe und der damit verbundenen Anwesenheit von Betriebsstoffen (z.B.
Kraftstoff, Ol,...) unglnstige Betriebsbedingungen fir den Sensor. Die Folgen (verlangerte
Anlaufphase und Oberflachenbeschadigungen des Sensors) erzwingen flr die weiteren Ver-
suche mit PROXI-gefertigten Sensoren eine andere Anbringung des Testgerates am Fahr-
zeug. Es wurde eine Anbringung aullerhalb des Fahrzeugs auf dem Dach gewahlt. Die Be-
festigung erfolgt mit einer Magnethalterung, um einen schnellen Sensorwechsel zu ermogli-
chen.

96





Ergebnisse

Abbildung 50: Anbringung des Sensors am Fahrzeug
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4.5.6.4 Fahrtest PROXI-gefertigte Chips

Die Tests wurden anhand von 6 ausgewahlten Mustersensoren aus der PROXI-
Versuchsfertigung mit einer KAMINA durchgefihrt:

SP08511 38, SP08508 51, SP08508 61, SP08504 70, SP08502 38 und SP08502 61.

Von den 38 Sensorelementen auf den Chips sind jeweils die Elemente 29 bis 38 bei der Fer-
tigung elektrisch zusammengeschaltet worden, so das diese den gleichen Widerstandswert
zeigen.

Die unterhalb der Chips angebrachten Heizwiderstandsschichten der 6 Sensorelemente wa-
ren bei drei Bauelementen nicht vollstandig verfigbar, siehe Tabelle 1. Der Temperaturgra-
dient bei den Elementen SP08504 70, SP08502 38 und SP08502 61 unterscheidet sich da-
her in seiner Ausgestaltung von den Bausteinen SP08511 38, SP08508 51 und SP08508 61
bei denen alle Heizwiderstande vorhanden sind.

Heizwiderstand |Heizwiderstand |Heizwiderstand | Heizwiderstand

Chip H1[W] H2 [W] H3 [W] H4 [W]
SP08511 38 12,1 16,1 16,3 12,2

SP08508 51 13,6 17,2 18,1 13,7

SP08508 61 13,8 18,6 18,3 13,9

SP08504 70 - 13,7 13,4 -

SP08502 38 20,9 251 - 16,5

SP08502 61 - - 16,8 18,6

Tabelle 10: Widerstande der 4 unterhalb jedes Chips angebrachten Heizwiderstande. Ein
fehlende Angabe in einem Feld stellt einen nicht messbaren hohen Wider-
standswert dar.

Durch die Unterschiede in den Temperaturen T, und T,, das sind die Ecktemperaturen des
sich einstellenden Temperaturgradienten tber den Chip, die mit zwei Temperaturfihlern auf
dem Baustein gemessen werden, sind die Temperaturgradienten bei den Sensorelementen
SP08511 38, SP08508 51 und SP08508 61 ebenfalls nicht gleichmaRig ausgebildet, siehe
Tabelle 2. Dies beeinflusst die Sensorselektivitdt und damit die sich einstellenden Signal-
muster. Die Vergleichbarkeit der Signalmuster untereinander ist daher schwierig.
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Temperatur Temperatur
Chip T1 [°C] T2 [°C]
SP08511 38 300 230
SP08508 51 300 296
SP08508 51 rev 248 300
SP08508 61 300 276
SP08508 61 rev 255 300
SP08504 70 300 258
SP08502 38 300 250
SP08502 61 300 276
SP08511 38 300 230
SP08508 51 300 296

Tabelle 11: Chiptemperaturen. Die mit den verschiedenen Chips erzielbaren Temperaturgra-
dienten. T, und T, bezeichnen jeweils die links und rechts vom Sensorfeld auf
dem jeweiligen Chip angebrachten Temperaturmessfihler. Nur die hdéhere
Temperatur wurde durch geregelte Heizung erzielt. Der niedrigere Wert ergibt
sich durch Warmeabfluss vom Chip. Mit rev (reverse) ist der Betrieb eines Sen-
sors mit geregeltem T, gekennzeichnet.

Fir die 6 betrachteten Sensoren sind nachfolgend die Widerstandswerte der 38 Sensorele-
mente auf dem Chip bei Betriebstemperatur und mit ,Saubere Luft* als Medium dargestellt.
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Abbildung 51: Darstellung der Widerstandsprofile der 6 betrachteten Chips bei Betriebstem-
peratur und mit ,Saubere Luft* als Medium.

4.5.6.5 Auswertung der Messdaten

Der SIMCA-Analyse wurden nacheinander zuerst die Trainingsdaten und dann die gesamten
zugeordneten Messdaten eines Chips unterzogen. Das Mal fir die richtige Beurteilung einer
Situation ist die Ubereinstimmung des SIMCA-Ergebnisses oder der Beurteilung durch das
neuronale Netz mit der Situation bei der Messwertaufnahme. Bei den Versuchen mit den
PROXI-gefertigten Sensoren erfolgte danach der Vergleich der SIMCA-Ergebnisse mit der
Zuordnung bei der Messwertaufnahme durch ein Tabellenkalkulationsprogramm.
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Chip ausgewahlte Daten alle zugeordneten Daten
Korrekte Beurteilung in % | Korrekte Beurteilung in %
SP08511 38 85,7 72,2
SP08508 51 99,8 96,0
SP08508 51 rev 95,8 89,7
SP08508 61 84,3 73,2
SP08508 61 rev 84,7 54,1
SP08504 70 90,7 99,8
SP08502 38 95,1 77,7
SP08502 61 100,0 60,5
SP08511 38 85,7 72,2
SP08508 51 99,8 96,0

Tabelle 12: Ubereinstimmungen der SIMCA-Beurteilung mit der tatsdchlichen Geruchssitua-
tion fur jeden Chip mit seinen eigenen Trainingsmustern

Obwohl bei einigen Chips der Temperaturgradient nur schwach ausgebildet ist und so die
Selektivitat herabgesetzt sein sollte, wird die Geruchssituation in der Regel zufriedenstellend
beurteilt.

AnschlieBend wurden der SIMCA-Analyse mit dem Trainingsmuster eines Chips auch die
zugeordneten Messdaten der anderen Chips angeboten.

Tabelle: Prozentuale Ubereinstimmung der SIMCA-Analyse mit der urspriinglichen

Situationszuordnung fur die Trainingsdaten und alle zugeordneten Messdaten eines
jeden Chips
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Muster Muster Muster Muster Muster Muster Muster Muster

Chip SP08511 38 | SP08508 51 | SP08508 51 | SP08508 61 | SP08508 61 | SP08504 70 | SP08502 38 | SP08502 61
rev rev

Korrekte Korrekte Korrekte Korrekte Korrekte Korrekte Korrekte Korrekte

Beurteilung | Beurteilung | Beurteilung | Beurteilung | Beurteilung | Beurteilung | Beurteilung | Beurteilung

in % in % in % in % in % in % in % in %
SP08511 38 72,2 11,7 30,5 30,5 30,4 31,0 11,7 11,1
SP08508 51 7,1 96,0 15,2 7,5 6,9 14,6 16,0 8,0
SP08508 51 rev | 13,7 69,4 89,7 15,1 10,6 13,7 252 13,5
SP08508 61 6,5 6,5 21,9 73,2 12,6 12,4 71,6 49,6
SP08508 61 rev | 14,9 14,9 25,5 57,9 54, 25,0 60,7 16,5
SP08504 70 35,0 35,0 65,6 65,0 0,2 99,8 35, 46,8
SP08502 38 12,7 12,7 25,5 51,9 8,7 20,2 77,7 23,1
SP08502 61 44,8 12,2 41,0 35,0 35,0 44,8 44,8 60,5

Tabelle 13: Ubereinstimmungen der SIMCA-Beurteilung mit der tatsdchlichen Geruchssitua-

tion fur alle zugeordneten Messdaten aller Chips mit Trainingsmustern der je-
weils anderen Chips.

Da eine Vergleichbarkeit der Sensoren untereinander durch das abweichende Temperatur-
profil nicht gegeben ist, kbnnen die Trainingsmuster eine Geruchssituation, die mit einem

anderen Chip aufgenommen worden ist, nur in Ausnahmefallen richtig beurteilen.

Tabelle: Prozentuale Ubereinstimmung der SIMCA-Analyse mit der urspringlichen Situati-

onszuordnung fir alle zugeordneten Messdaten aller Chips

In der 2-Achsen Darstellung nach Durchflihrung einer Hauptkomponenten-Analyse (PCA)
sind die 3 Geruchssituationen (saubere Luft, Abgas, landwirtschaftliche Gertche) fir alle
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PC2

SP08508 61 normaler Gradient, alle zugeordneten Messwerte und optimierte Messwerte
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106





Ergebnisse
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PCA-View
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Abbildung 52: PCA-Darstellung der Messwerte. Links befindet sich jeweils die Darstellung
aller zugeordneten Messwerte, rechts die Darstellung der fir die SIMCA-
Trainingsmuster ausgewahlten Messwerte und ihre Zuordnung zu den 3 Ge-
ruchszustanden.

In der PCA-Darstellung fir alle Chips mit allen zugeordneten Messwerten wird die tempera-
turprofilbedingte Unterschiedlichkeit der Sensoren auch optisch deutlich (siehe Abbildung
53). Die Lage der Punktwolken fir die Geruchssituationen liegen bei jedem Chip etwas an-
ders.
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Abbildung 53: Alle Chips und alle zugeordneten Messwerte in PCA-Darstellung mit den Zu-
gehorigkeiten zu den drei Geruchssituationen

Die Umgebungsluft eines Fahrzeugs hat einen Einfluss auf die Aufheizphase des Sensors,
auch wenn der Sensor aulerhalb des Fahrzeugs und nicht in der Nahe des Motorraums an-
gebracht wird. Ein korrekter Messwert kann erst ca. 30 min nach dem Hochheizen des Sen-
sors gewonnen werden, wenn der Medianwert in einen waagrechten Verlauf Ubergeht (siehe
Abbildung 54). Dies entspricht den Ergebnissen der Vorversuche mit laborgefertigen Chips

bei Montage im Wasserkasten
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Abbildung 54: Hochlaufphase des Sensorchips in Luft. 1 Sample Interval entspricht 1 Sekun-

de.
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4.5.7 Zusammenfassung

Alle getesteten Sensoren waren in der Lage mit Trainingsmustern, die mit Hilfe des gleichen
Chips aufgenommen wurden, Verkehrsabgase und landwirtschaftliche Geruchsquellen zu
erkennen. Von entscheidender Bedeutung ist die Auswahl der Trainingsdaten. Geruchs-
muster, die von anderen Sensoren aufgenommen wurden, flhrten zu einer geringeren Tref-
ferquote. Die Selektivitat der Sensorik ist fir die Funktion ,Umluftklappensteuerung , geeig-
net, sogar dann, wenn der Temperaturgradient nur schwach ausgebildet ist.

Die Ansprechzeiten des Sensors wurden nicht explizit gemessen, die Reaktion erfolgte aber
immer unmittelbar auf eine veranderte Situation, z. B. Befahren einer Kreuzung mit dichtem
Verkehr und sind fur die Steuerung der Umluftklappe ausreichend.

Die mechanische Belastbarkeit des Sensorchips hangt vom Packaging ab und bietet Opti-
mierungsmaoglichkeiten. Eine Weiterentwicklung des Sensors auf einem Keramiktrager
kommt den Kfz-Anforderungen bereits recht nahe.

Ein laborgefertigter Sensorchip (Chip1 der Voruntersuchungen) wurde von der Fa. Jenoptik
nach ca. 1 Jahr mit zahlreichen Versuchsfahrten untersucht. Der Sensor wies deutlich er-
kennbare Oberflachenbeschadigungen auf.

Nach vorsichtigen Schatzungen auf der Basis von existierenden und vom Aufwand ver-
gleichbaren Geraten Ubersteigt derzeit der reine Bauteilepreis eines Gerates noch das Kos-
tenziel fir einen Kfz-tauglichen Sensor.
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