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3. Analisi termomecanica de membranes tancades

3.1 Analisi téermica de membranes tancades

En el primer bloc d’aquest capitol es discuteixen els avantatges i inconvenients de 1’estudi
térmic mitjangant models analitics enfront simulacions emprant el MEF. Posteriorment es
presenten els resultats fruit de les simulacions electrotérmiques i térmiques emprant models
en 2 i 3 dimensions que simulen les estructures micromecanitzades de tipus membrana
tancada, amb i sense la preséncia d’una microgota de SnO, com a material sensor.
Mitjangant mesures eléctriques i per termografia infraroja s’han validat els resultats
obtinguts. Ambdues técniques de caracteritzacié son descrites amb detall i es discuteixen
els aspectes més particulars relacionats amb les mesures dels substrats micromecanitzats.
L’analisi térmica es finalitza incloent els resultats més destacats obtinguts en la

caracteritzacio dinamica dels sensors.

3.1.1 Model analitic enfront simulacions MEF

Solucions analitiques a ’equacié del transport del calor existeixen només per a casos
determinats amb geometries especials. Sovint estan basades en la reduccié de les
dimensions del problema aprofitant 1’especial geometria i/o simetries del cas a tractar.
Aquesta ¢és la base per a ’obtencié d’un model analitic unidimensional que permeti obtenir
la distribucié de temperatures en una membrana micromecanitzada.

En aquest treball s’ha fet servir un model analitic desenvolupat per Dillner [Dill94] que té
en compte I’estructura multi-capa de les membranes micromecanitzades considerant les
conductivitats i capacitats termiques de cada material. En el model s’inclou el flux de calor
entre la superficie de la membrana i I’entorn mitjangant conducci6 i conveccio a través del
coeficient de transferéncia de calor A.

La soluci6 semianalitica s’obté després de passar el model tridimensional a un
d’unidimensional. Per tal de fer-ho es considera un model 2D equivalent al 3D amb
simetria axial. A més, per al cas d’una membrana micromecanitzada, degut a que la rad
entre les dimensions laterals i el seu gruix excedeix de llarg la unitat, es poden menysprear
els gradients de temperatura en la direccid perpendicular a la membrana. Aixi doncs, el
problema queda reduit a un d’unidimensional. El desenvolupament exhaustiu de les
condicions de contorn i les equacions emprades es pot trobar a la referéncia [Dill94].
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3. Analisi termomecanica de membranes tancades

La primera dificultat amb la que hom es troba a I’hora d’abordar el problema térmic, és la
dificultat d’obtenir valors de les propietats térmiques dels materials emprats, que puguin ser
aplicables al nostre problema concret. En la majoria de casos, aquestes propietats son
fortament dependents dels processos de fabricacio, i presenten una dispersié important en
quan a valors. Aquest fet, limita en part la capacitat de predicci6é dels models numerics i
obliga a interpretar els resultats amb certa cura.

Un altre problema afegit és 1’obtencié de valors del coeficient mitja de transferéncia de
calor h, que siguin aplicables a la nostra estructura micromecanitzada. Aquest, com es
veura, és el punt més critic degut a la dificultat de fixar un valor concret i pel fet de que
aquest parametre depén fortament de la temperatura de treball 1 de la geometria. De fet, es
aquesta problematica la que fa poc util el model analitic, sobretot si es vol coneixer el
comportament térmic al llarg d’un rang de temperatures elevat.
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Figura 3.1: Perfil de temperatures al llarg de la seccié de la membrana per un voltatge
aplicat de 5 volts (30.3mW, disseny 131V) obtingut mitjangant simulacions MEF i el model
analitic.

La Figura 3.1 mostra el perfil de temperatures a 5 volts (30.3mW) al llarg de la meitat de la
membrana obtingut mitjancant simulacions MEF i el model analitic desenvolupat per
Dillner [Dill94]. El model en elements finits inclou la modelitzacidé de I’aire que envolta
I’estructura. D’aquesta manera s’evita haver de conéixer el valor de 4. Aquest model i les
simulacions obtingudes es discutiran en el punt 3.1.2 d’aquest mateix capitol.

Per tal d’ajustar el model analitic s’ha utilitzat un coeficient de transferéncia de calor
equivalent igual a 100 W/m? K tant per la cara superior com la inferior de la membrana.

En mitja, aquest coeficient coincideix bastant bé amb valors emprats per Asti¢ [Asti98] per
membranes amb arees actives de 460 x 460 um?®. En el seu cas s’emprava un coeficient de
125 W/m® K per la cara superior i 60 W/m® K per la inferior treballant a temperatures al
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3. Analisi termomecanica de membranes tancades

voltant dels 400°C. A més, €s un valor proxim als emprats en estudis preliminars [Puig01]
validats experimentalment, en els quals s’assumia un valor de 200 W/m® K per la cara

superior i 125 W/m” K per la inferior.

Dels avantatges de model analitic podem destacar que considera 1’estructura multicapa de
la membrana tenint en compte les conductivitats i capacitats térmiques dels diferents
materials que la componen i a més es poden incloure termes corresponents a les pérdues per
conduccio i convecciod a través del fluid que envolta ’estructura. Ara bé, la introduccid en
el model d’aquestes pérdues es fa a través del parametre 7, es a dir, mitjangant el coeficient
de transferéncia de calor equivalent. Com ja s’ha comentat aquest parametre és de dificil

obtencid i a més depen de la temperatura, la qual cosa fa poc operatiu el model analitic.

Tot i ser més costosos en temps i esforg, sobretot els models 3D, els models basats en el
metode dels elements finits permeten incloure en el calcul el fluid que envolta la
membrana, de manera que no cal con¢ixer a priori el valor del parametre 4. Aquest fet, a
més, permet tenir en compte la dependéncia amb la temperatura de la conductivitat térmica
del fluid en qiiestid. Fins i tot, en els models MEF, es poden incloure les pérdues per
radiacio i analitzar el problema des del punt de vista de I’acoblament electrotérmic i
termomecanic. A més, modelitzar la geometria aproximada de I’estructura permet obtenir la
distribuci6 de temperatures en I’area activa.

Per altra banda, considerant els models MEF 2D axisimétrics, aquests a més, son de
modelitzacié molt més simple que no pas els 3D, i permeten incloure la forma no uniforme
(en I’eix Z) de la microgota de SnO,. Cal dir, que aquest ultim avantatge permetra analitzar
la influéncia de les dimensions de la microgota en el comportament térmic del sensor.
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3.1.2 Simulacions Electrotérmiques i Téermiques

Les simulacions acoplades electrotérmiques han permés obtenir el camp de temperatures en
la membrana produit per la dissipacid per efecte Joule del corrent aplicat a la
microresisténcia. A més, de 1’analisi eléctric s’han identificat les zones amb alts nivells de

corrent susceptibles de patir problemes d’electro i termomigracio.

Un dels aspectes més complexes en les simulacions térmiques és la modelitzacié de les
pérdues per conveccid i la inclusié de fenomens no-linials com sén la radiacio i la
dependéncia amb la temperatura de la conductivitat térmica de 1’aire. El problema més
important en aquest tipus de simulacio és la conveccid. S’ha assumit que 1’aire €s estatic, es
a dir, que la contribucié de les pérdues térmiques degudes al moviment natural del fluid s6n
menyspreables. Aquesta suposicié s’ha basat en simulacions prévies dutes a terme pel Dr.
Gotz [Go6tz97b] 1 en observacions propies dels sensors investigats, que es basen en el
comportament linial de la corba poténcia-temperatura i la no dependéncia d’aquesta quan el
sensor es mesura en posicio vertical.

Aixi doncs, les pérdues per conducci6 a través de 1’aire s’han simulat incloent en el model
I’aire que envolta I’estructura. La condicié de contorn de temperatura ambient imposada a
la superficie exterior d’aquests elements que simulen ’aire alterara el valor de la solucid si
el volum d’aire considerat no es prou gran. L’estratégia utilitzada ha sigut considerar
primer petites extensions d’aire al voltant del sensor i veure com afecta en la solucio, per
després anar augmentant el volum d’aire. A partir de distancies al voltant de 500-800um la
soluci6 es manté inalterada al augmentar el volum d’aire. Distancies similars han estat
obtingudes préviament mitjancant simulacions [G6tz97b] i mesures [Lang90].

3.1.2.1 Simulacions electrotérmiques acoplades.

D’entre altres factors, la correcta operativitat del sensor requereix que la microresisténcia
pugui treballar sota régims modulats en temperatura durant el maxim temps possible i que
al llarg d’aquesta vida operativa la resisténcia nominal sigui suficientment estable, es a dir
que es mantingui dins d’un rang raonable al voltant del valor inicial. Per canvis grans,
I’augment de la resisténcia nominal no permetria arribar a les temperatures de treball pels
voltatges desitjats i per contra, una reduccié de la resisténcia provocaria un sobre
escalfament no controlat del sensor.
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L’estabilitat de les resisténcies de polisilici depén de la temperatura i de la densitat de
corrent que hi circula a través. Per altes densitats de corrent (>1-10'° A/m?) s’obtenen
canvis del valor de la resisténcia degut a la redistribucié de les espécies dopants en el
material [Dibb90]. Aquesta redistribucié estda causada pels fenomens de termo i
electromigraci6. Aixi, en I’electromigracid la col-lisi6 dels electrons amb els atoms dopants
provoca el moviment d’aquests, mentre que en les zones amb alts gradients de temperatura
la termomigracid provoca la difusié dels dopants de les parts més calentes del material a les
més fredes [Para9l].

Treballs previs mostren que per a microresisténcies de polisilici muntades sobre estructures
micromecanitzades s’obtenen canvis importants (30%) en el valor de la resisténcia eléctrica
per densitats de corrent al voltant de ~1- 10° A/m2 (1 100°C) [Para91,Cole95].

Part de les simulacions electrotérmiques es mostren en la Figura 3.2. Els resultats obtinguts
permeten veure la concentracié de corrent generada en els escaires tancats de la
microresisténcia fruit de la concentracié en aquestes zones de les linies de camp eléctric.
Els valors maxims de densitat de corrent obtinguts en aquestes zones per régims de treball
d’entre 5 1 10 volts, que corresponen a temperatures mitges en ’area activa entre 240 i 600
°C, van des de els 3-10° fins als 6:10° A/m’.

10 volts

Figura 3.2: Densitat de current al llarg de la microresisténcia per 5 volts i 10 volts aplicats,

respectivament.

S’espera doncs que en els dissenys implementats els fenomens de termo i electromigraciod
siguin de poca importancia sobretot si es treballa per sota els 450°C.

Per temperatures superiors, properes a la temperatura de diposit, a aquests problemes s’ha
d’afegir, de manera més important els fenomens de reordenacié i creixement dels grans
cristal-lins que modifiquen les propietats del polisilici.
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La distribucié de temperatura s’obté com a resultat de 1’equilibri entre la poténcia generada
per efecte Joule per la microresisténcia i les pérdues de calor per conducci6 a través de la
membrana, per convecciod i radiacid. La Figura 3.3 mostra la distribucié de temperatures en
la membrana per a 5 volts aplicats a la resisténcia.
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Figura 3.3: Distribucié de temperatures per a un voltatge aplicat de 5 volts sense
considerar radiacié. Sensor 131V.

El resultat de les simulacions revela que la forma semi-espiral de la microresisténcia permet
tenir una bona distribucié de temperatures en 1’area activa. Aixi, el gradient térmic en
aquesta zona per a temperatures compreses entre els 200 i els 400°C és de 0.3-0.4 °C-pum™’,
i és lleugerament menor que I’obtingut amb microresisténies en forma de meandre simple
[G6tz97b,Bria01]. La temperatura cau abruptament des del final de I’area activa fins el
marc de silici que s’ha fixat a 30°C. També es pot observar com I’alta conductivitat térmica
del Plati que forma els electrodes fa que aquests actuin com a dissipadors de la temperatura
en les zones per on hi passen. La preséncia dels electrodes, provoca una suavitzacio de les
temperatures i una lleugera reduccié de la temperatura mitja en 1’area activa. A més tal i
com es veura en el segilient apartat, una bona combinacié dels electrodes en nombre i
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posicido geomeétrica permet obtenir perfils de temperatura practicament plans en ’area
activa.

3.1.2.2 Simulacions del consum en poténcia

Una altra caracteristica d’interés en I’estudi del comportament térmic dels sensors de gas
recau en el seu consum en poténcia. En aquest treball el consum en poténcia fa referéncia a
la temperatura mitja obtinguda al llarg de la microresisténcia en funcié de la potencia
dissipada per efecte Joule.

El consum en poténcia dels models que representen els sensors fabricats s’ha obtingut de
les simulacions electrotérmiques. El calcul de la temperatura mitja en tota la
microresisténcia i en la zona dins de I’area activa es porta a terme mitjangant una subrutina
aplicada després del calcul. Aquesta subrutina suma i fa la mitja de les temperatures nodals
dels elements que formen part de la microresisténcia escalfadora.

Basicament ens interessara obtenir la variaciéo de la temperatura mitja al llarg de tota la

microresistencia i en la part d’aquesta que cobreix 1’area activa ja que:

= La temperatura mitja al llarg de la microresisténcia es pot comparar directament
amb valors experimentals obtinguts mitjancant mesures eléctriques I-V tal i com
es mostrara en els seglients apartats.

= El coneixement del canvi de temperatura mitja en 1’area activa es de gran utilitat ja
que és la zona on es diposita el material sensor. Aquests resultats pero per al cas
dels dissenys aqui presentats, només es poden validar mitjangant termografia
infraroja.

La Figura 3.4 mostra la temperatura mitja al llarg de la microresisténcia obtinguda
mitjangant el model en elements finits (sensor 131V) tenint en compte les peérdues per
conduccid en la membrana i la conducci6 a través de 1’aire. També s’inclou en la mateixa
grafica el comportament incloent-hi la dependéncia de la conductivitat térmica de 1’aire i
les perdues per radiacio.

Per altra banda, a la Figura 3.4 també es mostra la temperatura mitja al llarg de la

microresisténcia que cobreix ’area activa.

En ambdos casos, es pot observar com la desviacié del comportament linial comenga a ser
important a partir dels 350°C. Es a partir d’aquesta temperatura on la conductivitat térmica
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de I’aire augmenta considerablement respecte el seu valor a temperatura ambient. Aquest
efecte incrementa les perdues de calor, molt més importants al centre de la membrana,
provocant una disminuci6 de la eficiéncia térmica del substrat sensor. Pel que fa a les
perdues per radiacio, son menyspreables per temperatures per sota els 500°C.
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Figura 3.4: Temperatura mitja al llarg de la microresisténcia (Esquerre) obtinguda
mitjangant simulacions amb ANSYS i temperatura mitja en 1’area activa (Dreta).

Les simulacions indiquen que un 30-35% de les pérdues és per conduccid a través de la
membrana, mentre que el 66% aproximadament és per conduccié amb 1’aire ambient. Les

maximes perdues per radiacio estan al voltant del 2-3%.

3.1.3 Mesures electriques I-V

Es pot determinar la poténcia consumida pels substrats coneixent el voltatge aplicat a la
microresisténcia i mesurant el corrent que hi passa. Un cop coneguda la poténcia dissipada
caldra con¢ixer la temperatura a que esta sotmesa I’estructura. Aixo es pot fer incorporant
un sensor de temperatura integrat en el propi disseny o bé, una solucié6 més simple, i per
tant, la més utilitzada, és utilitzar la propia microresisténcia com a sensor de temperatura
coneixent a priori el seu coeficient de resistivitat térmica.
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3.1.3.1 Calibracio de les microresisténcies de polisilici

El muntatge utilitzat per a la obtenci6 del coeficient de resistivitat térmica de les
microresisténcies consisteix en una barra metal-lica acoplada pels extrems a un generador i
a un dissipador de poténcia [Carm00]. D’aquesta manera s’aconsegueix un gradient de
temperatures en la barra. Els sensors a calibrar s’introdueixen en un cilindre metal-lic tancat
juntament amb una resisténcia de Plati la qual actuara com a termometre. Finalment, aquest
cilindre es posa en contacte directe amb la barra de manera que variant la seva posicid es
sotmet a diferents temperatures, més altes quan més a prop del generador.

La mesura de les resisténcies es realitza utilitzant el métode de les quatre puntes, de manera
que s’elimina la resisténcia dels cables en la mesura. Cal remarcar que el procés de mesura
requereix un temps considerable ja que la dinamica térmica del conjunt cilindre-mostres-
termometre és de ’ordre de minuts (temps d’estabilitzacié de la resisténcia de Pt dins del
cilindre).

En la Figura 3.5 i 3.6 es mostren la dependéncia de les microresisténcies amb la
temperatura per a diferents mostres provinents del run 131V i del 131N, respectivament.
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Figura 3.5: Caracteristica resisténcia-temperatura per les resisténcies calefactores
corresponents al Run 131V.
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En la Taula 3.1 es mostren els valors obtinguts de la regressio lineal segons 1’expressio:
R=R,(1+a.AT)

on Ry és laresisténcia a T = 0°C 1 a.ctr €s el coeficient de resistivitat térmica.
Els valors obtinguts mostren un comportament molt linial i una bona repetibilitat entre les
diferents mostres calibrades.
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Figura 3.6: Caracteristica resisténcia-temperatura per les microresisténcies corresponents al
Run 131N. La microresisténcia del disseny 131N-2 té una pista més i d’aqui que presenti
una resisténcia eléctrica major que el disseny 131N-1.

Taula 3.1: Dependéncia térmica de les microresisténcies escalfadores.

R( T=0°C) aerr ((10°°°CT r

589+ 2 1226 + 11 0.9968
Run 131V 644 + 2 1120 +28 0.9972
621+ 2 1209 + 31 0.9980
Run 131N-1 547+ 2 1261 + 54 0.9949
650 + 2 1228 + 28 0.9946

Run 131N-2
651+ 2 1373 £28 0.9964
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3.1.3.2 Consum en potencia

La dependeéncia de les microresisténcies amb la temperatura permetra conéixer el valor de
la temperatura mitja per a diferents voltatges. El procediment consisteix en aplicar diferents
tensions continues a la microresisténcia i mesurar mitjangant un amperimetre col-locat a la
sortida de la font, el corrent que entra a la resisténcia. Cal a més col-locar un voltimetre per
tal de mesurar la caiguda de tensio en la resisténcia. Degut a que la dinamica térmica dels
substrats és de 1’ordre de desenes de mil-lisegons tal i com es veura el I’apartat 3.1.6
d’aquest mateix capitol, aquest tipus de mesura es quasi instantania. El valor de la
resisténcia s’obté de I’operacié V/I, i havent-la calibrat, podem obtenir la temperatura.

Es important remarcar que la temperatura mitja obtinguda mitjancant aquest métode
(metode eléctric I-V) correspon a la temperatura mitja al llarg de la microresisténcia. Per
tant doncs, el valor obtingut té en compte també la part de les pistes de la microresisténcia
fora de 1’area activa (les que enllacen amb els pads). De fet, el material sensible dipositat
ocupara |’area activa, i és doncs, en aquesta regié on ens interessa coneixer la temperatura.
Per tant doncs, les mesures eléctriques ens aporten una cota inferior de la temperatura en

I’area activa.
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Figura 3.7 : Temperatura mitja al llarg de les microresistencies per diferents valors de
poténcia aplicada.

La Figura 3.7 mostra el consum en poténcia per diferents sensors mesurats. Es mostren, per
tal de poder establir comparacions, el comportament dels dissenys 131v, 131N-11 131N-2.
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Els resultats indiquen un comportament bastant semblant entre els diferents dissenys. Es
pot, pero, establir petites diferéncies associades a la geometria de les microresisténcies. Es a
dir, els dissenys 1 i 2 al incloure I’eixamplament de la resistencia en la seva part final
incrementen lleugerament les pérdues per conduccid €s per aixd que presenten una pitjor
corba poténcia-temperatura (Figura 3.7). Ara bé, com ja s’ha comentat, al eixamplar la part
final de la pista es redueix la resisténcia eléctrica, la qual cosa millora la relacié voltatge-
temperatura dels sensors tal i com es mostra en la Figura 3.8. Aquesta grafica presenta la
temperatura mitja al llarg de la microresisténcia per diferents valors de voltatge aplicat. Al
reduir el valor de la resisténcia nominal es millora aquest comportament sempre i quan les
pérdues es mantinguin més o menys constants tal i com és el cas dels dissenys 11 2.

En el regim linial del comportament temperatura-potencia (fins als 350°C) es poden ajustant
les dades experimentals mitjangant una recta el pendent de la qual ens dona el valor de
I’eficiéncia térmica dels substrats. Les dades obtingudes es mostren en la Taula 3.2 i es
comparen amb altres dissenys similars de tipus membrana tancada.

Taula 3.2. Eficiéncia Térmica dels substrats micromecanitzats.
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Figura 3.8: Temperatura mitja al llarg de les microresisténcies en funcio del voltatge.
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3.1.4 Mesures mitjancant termografia infraroja

Les mesures per termografia infraroja permeten obtenir indirectament la temperatura en la
superficie d’una material mitjangant la mesura de la seva energia emesa en forma de
radiacio en la banda infraroja (longitud d’ona entre 0.75 i 1000um), essent aquesta energia

funci6 de la temperatura del material. Els avantatges d’aquesta técnica de mesura son:

= No ¢és una técnica de contacte, per la qual cosa no s’interfereix térmicament amb
I’objecte que volem mesurar.

=  Eltemps de resposta del sistema de mesura és molt rapid.

=  Gran precisio i alta repetibilitat en les mesures.

=  Es poden mesurar diferents objectes o mostres alhora i/o diferenciar la temperatura
entre zones del objecte a estudiar.

Ara bé, també presenta una série de problemes que cal tenir en compte:

= L’emissi6 infraroja depén del factor d’emissivitat de la superficie del objecte a
mesurar. Aquest factor varia amb el material, la temperatura i 1’estat de la
superficie. Una soluci6 habitual per resoldre aquest problema es basa en recobrir la
superficie amb una capa uniforme i molt prima d’algun material amb un factor
d’emissivitat ben conegut.

= En mostres grans o moderades 1’addicié d’aquesta capa no afecta de manera
important el comportament térmic del objecte. Pel contrari, si volem estudiar
microestructures i en especial substrats térmicament isolats amb dimensions i
gruixos micronics, cal descartar aquest métode ja que ’addicié de la capa de
recobriment (sovint molt més gruixuda que la propia estructura) canviara o fins i
tot anul-lara el propi comportament térmic de I’objecte.

= Altres fendmens que cal tenir en compte son els de reflexié de la radiacié ambient
en la superficie de la mostra que sovint fa que es sobreestimi el valor de la
temperatura en la superficie. Per altra banda els resultats obtinguts depenen de les
condicions ambientals ja que la radiacid ha de recorrer la distancia des de 1’objecte
fins la camera. Aixi la composicio de I’atmosfera on es realitzen les mesures, la
seva humitat, la radiacié ambient, son factors que caldra tenir en compte i en la
mesura que es pugui compensar-los. Finalment la camera i el propi sensor IR

emeten també en funcié de la seva temperatura.
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Per aquest treball les mesures de termografia infraroja van ser dutes a terme al departament
de Fiabilitat Mecanica i Micro Materials dins I’Institut Fraunhofer a Berlin. L equip emprat
consta d’una camera de termografia infraroja comercial Thermovision®900 i el programa
IRwin Research v2.01 de tractament i analisi de les imatges obtingudes. A través d’aquest
software es poden compensar mitjancant la introduccid dels corresponents parametres, gran
part dels factors a tenir en compte, com poden ser els abans citats: la humitat i temperatura
ambient, la distancia camera-objecte o la transmitancia atmosférica. La camera treballa en
el rang 2-5.6 um de la banda infraroja amb una resolucié de temperatura de 0.2 °C amb 272
pixels per linia que equivalen a una resolucio espaial de 22 pm.

El programa de captura d’imatges permet 1’extraccio i analisi de les dades, com pot ser
I’obtenci6 de la temperatura mitja en una zona d’interes, perfils de temperatura,
histogrames, etc.

D’aquesta manera es poden obtenir les temperatures mitges en 1’area activa i al llarg de les
microresisténcies per tal de poder comparar aquests ultims resultats amb les mesures
eléctriques.

Coneguda la temperatura ambient del laboratori i aproximant 1’emissivitat (&) ambient a
0.98 només queda determinar el coeficient d’emissivitat de la superficie de la membrana
per tal de conéixer la temperatura a que es troba. Cal tenir en compte que la superficie
emissora del substrat micromecanitzat és basicament oxid de silici al damunt del qual hi ha
els electrodes de Plati. El coeficient d’emissivitat de 1’oxid de silici pot variar segons les
dades obtingudes a la literatura entre 0.5 1 0.75 [SimoO01].

Aixi, investigacions dutes a terme pel LAAS [Ross97,Asti98] sobre substrats
micromecanitzats també amb SiO, com a capa superficial, utilitzen un coeficient
d’emissivitat de 0.7. Altres grups, independents entre ells, que treballen també amb
estructures micromecanitzades per a sensors de gas fan servir coeficients d’emissivitat de
0.5 per I’0xid de silici [Mo01,Zhan02].

Un dels avantatges de I’equip i el software de mesura emprat en aquest treball es que
permet obtenir la distribucié de temperatures per a diferents coeficients d’emissivitat de la
superficie del objecte. Aixo ens ha permés obtenir les diferents distribucions de temperatura
en la membrana per el rang de £=0.5-0.7, tal i com mostren les Figures 3.9 i 3.10. La
comparacié d’aquestes dades amb les obtingudes mitjangant mesures eléctriques I-V ens

permetra fixar el valor de € pels nostres substrats.
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Figura 3.9: Imatge per termografia infraroja del dissenys CNM-131V per un voltatge
aplicat de 10 volts per un coeficient d’emissivitat de 0.6.

Degut a que els electrodes de plati tenen un valor d’emissivitat diferent a la de 1’oxid de
silici, s’obtenen distribucions de temperatura no valides, és a dir, tons més freds (blaus) en
la Figura 3.9. Aquest fet també explica la sobtada disminucio de temperatura que s’obté en
el perfil de temperatures de la Figura 3.10 al passar per la zona on estan situats els
electrodes.
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Figura 3.10: Perfil de temperatures mesurat mitjangant termografia infraroja al llarg de la
linia que creua pel mig de la membrana.
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Figura 3.11: Comparacio entre perfils de temperatura obtinguts mitjangant termografia i
simulacions.

Pel que fa al perfil de temperatures al llarg del centre de la membrana, la Figura 3.11
mostra el bon acord entre les simulacions electrotérmiques i els resultats de termografia.

Els resultats de les mesures per termografia mostren una diferéncia maxima d’uns 50°C a 5
volts i d’uns 100°C a 10 volts entre coeficients d’emissivitat de 0.5 1 0.7. Davant d’aquests
resultats és clar que cal fixar amb més exactitud quin d’aquests valors correspon a la
superficie de SiO, dels substrats. La possibilitat estandard de I’equip de mesura per tal de
fixar el valor d’e consisteix en afegir a la superficie de I’objecte a mesurar un petit adhesiu
que té una emissivitat ben coneguda i que ve donada pel fabricant. Pel nostre cas, com ja
s’ha comentat, aix0 no es possible degut a les dimensions tipiques de 1’estructura. Per tant
doncs, I’anica possibilitat és la comparacio de les dades amb les mesures eléctriques. Aixi,
el propi programa de tractament de dades permet calcular la temperatura mitja d’una area
marcada per diferents valors d’emissivitat. Seleccionant 1’area coberta per la
microresisténcia podem obtenir la temperatura mitja al llarg d’aquesta i comparar-la amb

les corbes poténcia-temperatura a fi de fixar amb més detall el valor d’.

La comparacié de les corbes poténcia-temperatura entre les mesures eléctriques i les
obtingudes per termografia infraroja per als dissenys 131V i 131N es mostra en la Figura
3.12.

La comparacio entre la temperatura mitja al llarg de la microresisténcia obtinguda
mitjangant mesures eléctriques i termografia infraroja mostra que per a temperatures per
sobre els 300°C el valor d’e que millor reprodueix les mesures eléctriques és 0.5. Per a

temperatures inferiors 1’Gs d’aquest valor sobreestima el valor de la temperatura mitja.
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Aquests resultats suggereixen que pel rang de temperatures de treball cal tenir en compte
possibles dependéncies amb la temperatura del coeficient d’emissivitat del SiO,.
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Figura 3.12: Comparaci6 entre la temperatura mitja al llarg de la microresisténcia
obtinguda mitjangat mesures eléctriques i1 termografia infraroja per diferents valors

d’emissivitat.
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Figura 3.13: Distribucié de temperatures per als dissenys del Run 131N. Voltaje aplicat 5
volts.

Com ja s’ha comentat, el disseny dels electrodes té un impacte important en la distribucid
de temperatures sobretot en 1’area activa. Aix0 es pot comprovar amb els perfils de
temperatura per els dissenys analitzats en aquest estudi i que es mostra en la Figura 3.13 i
3.14 respectivament. Mentre que els dissenys 131V 1 131N-1 presenten un perfil menys
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uniforme en 1’area activa, amb I’augment del nombre d’electrodes en el disseny 131N-2

s’aconsegueix una distribucié de temperatures molt més uniforme en ’area activa.
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Figura 3.14: Perfil de temperatures al llarg de la meitat de la membrana pels diferents
sensors. La numeracio dels sensors correspon a la Figura 3.13.

Altres dades d’interés que es poden extreure de les mesures amb termografia infraroja son:

e La temperatura maxima en el marc de silici pot arribar als 60°C, els quals
disminueixen rapidament cap al interior del substrat de silici fins la temperatura
ambient. (Veure Figura 3.13). Aixo fa que la distribucidé de temperatures d’un
sensor no es veu influenciada pels altres. D’aquesta manera es pot dir que cada un
d’ells és térmicament independent.

e Considerant un disseny determinat, les diferéncies en la distribucio de
temperatures entre sensors diferents esta per sota els 10°C. La qual cosa indica un
alt grau de repetibilitat en les -caracteristiques térmiques dels substrats
micromecanitzats fabricats al CNM.

81



3. Analisi termomecanica de membranes tancades

3.1.5 Comportament térmic de membranes tancades
cobertes amb microgotes de SnQO,

3.1.5.1 Simulacions térmiques

La simulacié electrotérmica dels sensors micromecanitzats coberts amb microgotes de
SnO, mitjangant models en tres dimensions €s un problema massa costos des del punt de
vista computacional i de model-litzacié sobretot si es té en compte que es pot abordar el
problema d’una manera molt més simple i efectiva, sense pérdua important d’informacio,
utilitzant models amb simetria axial.

El model que s’ha utilitzat en aquest treball té en compte les diferents capes dieléctriques
que formen la membrana i al damunt d’aquestes s’inclou la microgota d’oxid d’estany.
Aquest model 2D axisimétric, permet resoldre els calculs d’una manera molt més rapida, 1
ha permés a més, portar a terme tota una série de simulacions paramétriques en les que s’ha
estudiat la influéncia de la conductivitat térmica i les dimensions de la microgota en el

comportament térmic del sensor.

Basicament dos son els factors que fan dificil la simulacié i posterior validacio del
comportament térmic en aquests tipus d’estructures. El primer factor fa referéncia a la
irregularitat geometrica de les microgotes des de tots els punts de vista. Es a dir, en primer
lloc les microgotes dipositades no tenen un gruix uniforme i a més el canvi d’aquest al llarg
del material pot presentar irregularitats com valls i pics importants. A més, no son del tot
esfériques en el pla, la qual cosa no és pot tenir en compte en un model axi-simétric.

Cal dir també pero que les recents millores en el procés de deposicid mitjancant
microgoteig permeten treballar amb gotes cada vegada més petites, regulars, uniformes i
s’aconsegueix un alt grau de repetibilitat en les dimensions geometriques obtingudes de
manera que les dades aportades per les simulacions seran de directe aplicacié un cop
estandarditzat el procés de deposici6 [Cire00,Cerd03].

Per altra banda la segona dificultat recau en que cal tenir en compte que el procés
d’obtencié d’aquests oxids metal-lics genera una capa porosa. Ara bé, les propietats
materials fan referéncia al material en forma compacta, es per aixo que els resultats

obtinguts via simulacions han de ser revisats i interpretats amb cura.
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a. Influéncia de la conductivitat térmica del SnO,

La conductivitat térmica de 1’0xid d’estany esta al voltant dels 28.8-30.6 W/m-K [Simo01] i
¢és lleugerament superior a la conductivitat térmica dels materials dieléctrics que formen la
membrana. Ara bé, el valor de la conductivitat térmica obtinguda en la literatura fa
referéncia al SnO, convencional en forma compacte. Aquest no ¢és el cas de I’0xid d’estany
emprat en aquest treball. Es d’esperar que I’estructura granular, més a prop d’una pols que
no pas d’un material compacte, aporti una conductivitat térmica més baixa. Per materials
molt porosos el flux de calor ha de fluir per conducci6 a través dels contactes entre grans i
per conveccio i radiacid entre les cavitats intergranulars. Aquest fet genera una reduccid
important en la conductivitat térmica, associada directament al nivell de porositat del
material. Mesures experimentals han permés estimar el nivell de porositat del SnO,
dipositat per microgoteig prop del 20-30% [Cire00], que equivaldria a una conductivitat
térmica al voltant de 20-24 W/m-K.
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Figura 3.15: Perfil de temperatura des del centre de la membrana fins el marc de silici,
considerant una microgota de 400pm de diametre per una poténcia aplicada a la
microresisténcia de 31.3mW equivalents a 5 volts, per a diferents valors de la conductivitat
térmica de la gota.

Per tal de veure I’impacte del valor de la conductivitat térmica del SnO, pords, en el perfil
de temperatures en 1’area activa, s’han dut a terme tota una serie de simulacions térmiques
variant la conductivitat térmica. Aixi, en tots els casos s’ha considerat el valor obtingut en
la literatura com el valor maxim possible i s’ha anat reduint aquest fins valors de
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0.2 W/m'K. La Figura 3.15 mostra el perfil de temperatures al llarg de la membrana per
conductivitats térmiques del SnO, de 0.2,2,20 1 30 W/m-K.

Per altes conductivitats térmiques la microgota introdueix pérdues per conduccid
addicionals que suavitzen el perfil de temperatures en l’area activa i redueixen la
temperatura mitja global. Calen valors molt baixos per recuperar el perfil obtingut sense la

microgota degut al gran gruix d’aquesta (20um en les simulacions de la Figura 3.15).

b. Influéncia del diametre de la microgota

Els canvis en la distribucio de temperatures en la membrana sén molt més importants quan,
per a gruixos de la microgota constants, es consideren diferents diametres d’aquesta. La
Figura 3.16 mostra el perfil de temperatures en la membrana considerant microgotes amb
diferents diametres i amb un gruix constant de 20um per una potencia aplicada a la
microresistencia de 50mW.

La preséncia de microgotes amb radis grans fa que s’augmenti les pérdues per conduccio a
través de la membrana ja que s’augmenta la conductivitat equivalent de 1’estructura multi-
capa que forma la membrana.
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Figura 3.16: Perfil de temperatura des del centre de la membrana fins el marc de silici,
considerant una microgota de 20um de gruix amb diferents didmetres per una poténcia
aplicada a la microresisténcia de 31.3mW equivalents a 5 volts.

Un analisi més detallat de I’influencia del radi i gruix de la microgota en el consum en
poténcia del substrat validat mitjangant mesures experimentals, es presentara en el punt
seglient.
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3.1.5.2 Consum en poténcia

Les dades del consum en poténcia presentades fins ara feien referéncia als substrats
micromecanitzats. Ara bé, per tal de tenir el sensor complert faltara la deposicié del
material sensible sobre 1’area activa.

Cal dir que el comportament térmic dels substrats es veura afectat en menor mesura, en el
cas en que la capa sensora cobreixi només 1’area activa i tingui gruixos per sota de la micra.
Ara bé les capes sensibles en forma de gota amb gruixos no uniformes, de I'ordre de
desenes de micres, afectaran el comportament térmic. Com es d’esperar, la massa extra
introduida en 1’estructura es considerable i per tant pot fer incrementar de manera important
el consum en poténcia del sensor.

S’ha analitzat el consum en poténcia de dos sensors coberts amb microgotes de 20um de
gruix amb diametres de 400 i 600um. La Figura 3.17 mostra les dues microgotes
analitzades dipositades sobre el substrat micromecanitzat. La Figura 3.18 es pot veure el
perfil de la microgota corresponent a la gota de diametre de 600um i la Figura 3.19 mostra

el perfil en tres dimensions de la gota de 400pm (mostra 1).
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Figura 3.17: Microgotes dipositades en el substrat micromecanitzat. Esquerre: Mostra 1
(diametre 400pum) Dreta: Mostra 2 (diametre 600um).

85



3. Analisi termomecanica de membranes tancades

+4 . BARHA

+1. AR ' [T

e Y e
£

]
——28 . B0
)
=
.ElSEI.EBBE'EI
[
T
—20 . EaEm
L L I O L B

B.oga 8. 1aa 8,263 @, 3eEa
Diztance (mm?

Figura 3.18: Perfil de la microgota 2 (diametre 600pum, gruix 20pm)

Figura 3.19: Mapa 3D de la microgota 1 (diametre 400pm, gruix 20pm)

El consum en poténcia pels substrats 131V amb les diferents microgotes es mostra en la
Figura 3.20. Es pot observar com la reduccié en el consum en poteéncia no es gaire
accentuat per la mostra 1. Aquesta microgota, tal i com es veu a al Figura 3.19, cobreix
exactament I’area activa. Degut al gruix de la gota i a que la conductivitat térmica de 1’0xid
d’estany esta al voltant de 20-24 W/(m'K) i €s, per tant, més gran que la del oxid que forma
part de la membrana, s’espera que la preséncia d’aquesta gota suavitzara el gradient de
temperatures en 1’area activa perd no incrementara de forma important la conduccié més
enlla. Es per aixo que el consum en poténcia obtingut per aquesta mostra no difereix gaire
del obtingut pel substrat sol.
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En canvi per la mostra 2, obtenim una reduccié molt més important del consum en
poténcia. En aquest cas la capa sensora molt més gruixuda que la propia membrana i bona
conductora térmicament, introdueix pérdues per conduccié addicionals més enlla de ’area
activa provocant un augment del consum en poténcia.

Es a dir, la conductivitat térmica equivalent del conjunt de capes fora I’area activa es de 7
W/mK (SiO,+Si3Ny). La preséncia de la microgota fora I’area activa fa augmentar aquesta
conductivitat fins valors propers a 20 W/m-K, d’aqui que s’incrementi considerablement les
pérdues per conduccio.

Per els casos estudiats 1’eficiéncia térmica s’ha reduit dels 5.78 °C/mW corresponents al

substrat micromecanitzat a 5.4 1 4.5 °C/mW per la microgota 1 i 2 respectivament.
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Figura 3.20: Temperatura mitja al llarg de la microresisténcia pel substrat micromecanitzat
131V i per les microgotes 1 i 2 dipositades.

Ambdues microgotes amb gruixos i perfils mes o menys comparables permeten obtenir la
influéncia del diametre en el comportament térmic. Ara bé, per tal d’ampliar i completar
I’estudi caldria investigar quin és 1’efecte de diferents diametres i diferents gruixos de la
microgota en el comportament térmic. El problema es que les técniques de deposicid
emprades no permeten controlar en detall el diametre de les gotes dipositades i molt menys
el seu gruix. Es per aixo que s’ha combinat les dades obtingudes per les dues mostres amb
simulacions en elements finits per tal de dur a terme el citat estudi.
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En aquest cas s’ha desenvolupat un model 2D axisimétric i utilitzant els perfils mesurats de
les microgotes s’ha reproduit el comportament en poténcia presentat en la Figura 3.20.

Un cop validat el model 2D s’han realitzat una série de simulacions per tal de veure com
canvia I’eficiéncia térmica del sensor per a diferents didmetres i gruixos de les gotes
dipositades. En totes elles s’ha fixat la conductivitat térmica de la microgota de SnO, en
20W/m-K. La Figura 3.21 mostra els resultats obtinguts mitjan¢ant simulacions i els dos
punts corresponents a les mesures experimentals de les microgotes 11 2.

6.0 B

- 2 pum thick
951 v =10 um 1
50- 20 1
¥ experimental

40 4

354 B

Heating efficiency (°C/mW)

T T T T T T T
040 045 050 055 060 0685 070 075
micro-drop diameter / membrane diameter

Figura 3.21: Eficiéncia térmica en funcié de la relacido diametre de la microgota i
dimensions de la membrana. Linies: simulacions mitjangant el model 2D axisimétric. Punts:
mesures corresponents a les mostres 11 2.

Dels resultats obtinguts mitjancant aquestes simulacions i les mesures experimentals
s’observa que el diametre de la microgota és el parametre geométric més influent en el
comportament del consum en poténcia del sensor. Molt més que no pas el seu gruix. Aixi, a
mesura que la gota s’extén per la membrana, es perd 1’aillament térmic que s’havia
aconseguit utilitzant dieléctrics térmicament poc conductors térmicament. De fet, la
microgota anul-la aquest isolament introduint perdues conductives addicionals. Per altra
banda, canvis en el gruix de la microgota dins el rang obtingut amb les técniques de
deposicié emprades, afecten en molt menor mesura 1’eficiéncia térmica del sensor.

Des de el punt de vista geomeétric 1’experiéncia del grup d’investigadors que treballen en la
deposicio de les microgotes de SnO, indica que segons les condicions emprades es poden
aconseguir basicament dos tipus de gotes. Una primera classe de microgotes planes

(gruixos per sota les 5 um) i extenses. I una segona classe de microgotes més altes o
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gruixudes i amb dimensions en el pla molt més reduides. Cal dir, que des de el punt de vista
térmic €és aquesta segona classe la que permetria obtenir un comportament més Optim del

sensor.

3.1.5.3 Distribucio de temperatures en la microgota

Els resultats obtinguts mitjangant simulacions MEF han estat validats mitjancant
termografia infraroja. Aixi, les simulacions prediuen perfils de temperatura practicament
plans en les microgotes per gruixos al voltant de les 20um i diametres al voltant de les
200um. Aquest cas s’aproximaria al presentat en la Figura 3.22, on es pot veure que la
temperatura al llarg de la microgota de SnO, d’unes 200um de diametre, amb un gruix
aproximat a les 15um és practicament constant. Les temperatures mostrades en la Figura
3.22 sén només valides per a la microgota, ja que s’ha estimat per aquest material un
coeficient d’emissivitat de 0.8 [Klep00]. Altre cop cal notar que la diferéncia abrupta de
tons es deguda als diferents valors d’emissivitat dels diferents materials en la superficie de
la membrana, que son el SiO,, la microgota i els electrodes de Plati.

- 200

100

Figura 3.22: Distribucié de temperatures en el sensor 131N (disseny 2) cobert amb una
microgota de SnO, d’unes 200um de diametre aplicant 5 volts (31.3mW). Els valors de
temperatura séon només valids per la microgota, ja que s’ha utilitzat un coeficient
d’emissivitat estimat de 0.8 per aquest material [Klep00]
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3.1.6 Comportament térmic dinamic

En les aplicacions o reégims de treball en que, per tal de millorar la selectivitat i la
sensitivitat, es treballi en régims modulats en temperatura, caldra assegurar que la dinamica
del substrat, i molt especialment la del conjunt substrat més microgota, sigui molt més
rapida que no pas la dinamica associada als canvis en la conductivitat eléctrica del material
sensor. Es a dir, cal que la freqiiéncia de treball en régims polsats vingui donada pels temps
associats a les reaccions quimiques entre el material sensor i el gas a detectar i no pas per la
dinamica térmica del substrat.

Degut a que és més facil mesurar tensions petites que no pas tenir una gran resolucio en la
mesura de tensions grans s’ha utilitzat un pont de Wheatstone per a obtenir el
comportament dinamic dels substrats micromecanitzats amb i sense gota. Aixi, la
caracteritzacio dinamica ha consistit en mesurar la tensi6 resultant del desequilibri entre els
dos divisors de tensid del pont, un dels quals inclou la microresisténcia variable, per a
diferents entrades de tipus esgrao.

Un analisi detallat de la resposta dinamica dels sensors amb i sense microgota permet
caracteritzar-los amb una sola constant de temps. Es pot identificar-los com a sistemes de
primer ordre en els quals es té un element dissipador d’energia i un altre que
I’emmagatzema [Pike97,Simo01]. Per aquests sistemes de primer ordre, la resposta térmica
a una entrada del tipus esgrad es pot descriure com:

—t

T:TO +P91Rtermica (1_67) (31)

on P, és la poténcia dissipada, R, la resisténcia térmica total de la membrana i 7 és la
constant de temps del sistema. La freqiiéncia propia del sistema @, , ve donada per 1/7. La
resposta dinamica del sistema, ja sigui per régims polsats, en rampa o sinusoidals

[Cavi96,Heil97,L1ob01], queda caracteritzada pel coneixement de @, o de 7.

Les constants de temps dels diferents dissenys, obtingudes mitjangant ajust numeéric per una
entrada esgrad de 0 a 5 volts, es mostra en la Taula 3.3. La Figura 3.23 mostra la resposta
dinamica del substrat 131N-1 i el corresponent ajust mitjangant I’expressio (3.1).
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Taula 3.3. Constants de Temps (ms)

Run 131N design 1
50

Microgotes ' ' ' ' ' '

T (ms) )

L9 Substrat  (radi aprox. um) 200 |
- 200 300 450 5] |
31V 7 27 45 g ,

131N-1 8 g.’_ 100 + Model: ExpAssoc i
13IN2 10 12 . ol

0 T T T

T T T
-0.05 -0.04 -0.03 -0.02 -0.01 0.00

Time (seconds)

Figura 3.23: Resposta a una entrada esgrad
de 0 a 5 volts. Sensor 131N disseny 1.

Tal i com es veu a la Figura 3.23, les simulacions del comportament dinamic aporten temps
de resposta molt propers als valors mesurats. En concret la Figura 3.24 mostra la resposta
dinamica del sensor 131V per a un pols esgraé de 0 a 5 volts en la microresisténcia. La
simulaci6 segueix amb I’aplicacidé d’un pols sobreposat.

700

T T T r r r r 700 : : .
600 Experimental 600 | Experimental b
Ansys // ‘w‘ Ansys a
500 4 / ‘ 500 | |
~ i [ —~ |
o / | o T | ‘
= 400 4 [ \ < 400 | i
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Figura 3.24: Comportament dinamic del sensor 131V per a un pols esgrad de 5 volts. La
simulaci6 segueix amb ’aplicacidé d’un pols sobreposat.

La resposta térmica obtinguda pels sensors 131N és molt semblant a la dels sensors 131V.
En el cas del disseny 131N-2, s’ha detectat una lleugera diferéncia deguda a la major
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presencia d’electrodes de Plati en 1’area activa que fa que s’enlenteixi la seva resposta
dinamica.

Tek Run: 2.50kS/s  Sample Tek Run: 2.50k5/sr Sample !
E 1§

] 1

1

AT556mv : ! AT556mv
@: 552mv : : @: 552mv
i e R P A aoopagasapas
pre T 4 40.161 Hz ¥
b
i
9.999 Hz
: histogram
200mv : M20.0ms Chis  sdomv] [[®@ Zoomv ST M20.0ms Chi F T S40mV]

Figura 3.25: Comportament dinamic del disseny 131N-1 per un voltatge aplicat que va des
de 1 a 4.5 volts. Esquerre: Freqiiéncia 10Hz. Dreta: Freqiiéncia 40Hz. La linia horitzontal
marca el nivell on s’assoleix la temperatura corresponent al voltatge aplicat.

La Figura 3.25 mostra la caiguda de tensid en el pont Wheastone aplicant un pols tipus
esgrad de 8 volts amb un offset de 2 volts a I’entrada del pont amb una freqiiéncia de 10 i
40Hz. L’excursio de temperatures generades en 1’area activa sota aquestes condicions va
dels 40 als 260°C. Com es pot veure, per freqiiéncies de treball per sobre la freqiiéncia
propia del substrat, la temperatura en la membrana no arriba al seu valor estable.

L’increment en el temps de resposta pot ser considerable al treballar amb gotes amb
diametres majors que ’area activa. Aixi, es poden obtenir constants de temps de fins a
45ms en el cas de microgotes amb diametres per sobre les 900um, tal i com es mostra en la
Taula 3.3 i en la Figura 3.26.
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Tek Pres Pr| [ ]
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Figura 3.26: Resposta dinamica pel sensor 131V cobert amb diferents microgotes.
Esquerre: Diametre 600um aproximadament. Dreta: Diametre 900um. L’algada maxima

d’ambdues microgotes de SnO2 esta al voltant de les 30um.

Finalment, la Figura 3.27 mostra la resposta per al disseny 131N-2 cobert amb una
microgota de 400um de diametre i un gruix maxim d’unes 25um. Cal remarcar que
aquesta és la resposta dinamica dels sensors coberts amb microgotes de SnO, que ocupen
exactament 1’area activa. El temps de resposta mesurat és de 12ms que equival a una
freqiiéncia propia de 8.3Hz.
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Figura 3.27: Comportament dinamic per al sensor cobert amb una microgota de SnO, amb

un diametre de 400pm i una algada maxima de 25um (escala 20ms).
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3.2 Analisi termomecanica de membranes
tancades

Un dels factors claus a I’hora de fabricar membranes dieléctriques micromecanitzades és la
seva estabilitat mecanica. Es un factor important degut a que en general en els processos de
fabricacid no es tenen en compte els parametres mecanics que afecten els dispositius
micromecanitzats. Els materials en capa prima emprats en els processos CMOS presenten
tensions residuals fortament dependents de la seqiiéncia de fabricacio i de la técnica de
deposicio. Els majors problemes associats a les tensions en les capes primes son la
delaminaci6 o bé la fractura deguda als excessius estressos compressius o tensils
respectivament. Altres problemes associats als nivells d’estressos poden ser la formaci6 de
forats i protuberancies, que actuen com a concentradors locals del nivell de tensions.

Per altra banda, no només volem investigar el comportament mecanic dels substrats
micromecanitzats al llarg i després del seu procés de fabricacid. Gran part de I’interés
recaura en I’analisi del comportament termomecanic per a diferents poténcies aplicades a la

microresisténcia.

3.2.1 Vinclament de membranes quadrades

Una membrana sota una compressioé uniforme o,=o;, =c actuant en les seves direccions x
iy tendira a doblegar-se de manera sobtada per a estressos per sobre un valor critic o,
sense la necessitat de cap forca externa perpendicular, tal i com es mostra a la Figura 3.28.
Aquest fenomen sobtat s’anomena vinclament, i fa que petites variacions en 1’estrés
compressiu es tradueixin en grans deformacions perpendiculars. Es un fenomen inestable
resultant de la competicié de dos efectes, per una banda la tendéncia de la membrana prima
sota estressos compressius en el seu pla a alliberar aquest estrés mitjangant un desplagament
fora del pla. Aquest fet provoca la deflexi6 de I’estructura. Per altra banda, el segon efecte

és la resisténcia a flexié que tendeix a mantenir plana la membrana.
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Figura 3.28: Abombament d’una membrana quadrada degut a un estrés residual.

El vinclament de membranes quadrades empotrades ha estat analitzat ampliament per
Timoshenko i per Popescu [Timo61,Pope94], aquest ultim més en concret per al cas
d’estructures micromecanitzades. L’analisi d’aquest fenomen s’aborda mitjangant
I’expressio de 1’energia de deformacié de la qual s’extreu la deflexid i I’estrés critic
imposant la condicié de minima energia.

L’energia de deformaci6 total per aquest problema és la suma del terme corresponent a la
deflexié de la membrana i al terme que inclou I’efecte de les forces actuants [Timo61].
L’estabilitat de la membrana sota un estrés compressiu oy depén del canvi d’energia de

deformacio sota un petit desplagament virtual. Es poden diferenciar tres casos:

. |O‘| < |O‘CV : equilibri estable, w(x,y) = 0.

. |O'| = |O‘N : equilibri inestable. Es produeix el vinclament (buckling).

¢« |o|>|o.,|: equilibri estable, wx,y) = 0

On w(x,y) representa la deflexié de la membrana. El segon cas fa referéncia al punt exacte
en el qual es produeix el vinclament i permet definir o Per a membranes quadrades

empotrades es té que:

2
o, = 4.38% (3.2)
a> (1-v?)

i les expressions per la deflexié maxima son:
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w,=0 per oc<o,

- (3.3)
w, =32298h | ——-1 per o220,
GCF

on la deformacio vertical de la membrana s’obté com:
2 2
w(x,y) = %(1 + cos(—7Z x)j(l + cos(—” y)) 3.4
a a

on a ¢s la longitud de la membrana, h el gruix total i w, la deflexio al seu centre.

Residual Deflection 131N

Vertical Deflection (um)

T T T T
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Figura 3.29: Perfil de la deflexi6 residual d’una membrana tancada (disseny 131N) a llarg
de la seva meitat. Es compara amb 1’expressio analitica 3.4.

La Figura 3.29 compara el perfil de deformacié residual d’una de les membranes
analitzades i I’expressio analitica 3.4. El bon acord obtingut en I’area activa no és manté en
la resta de la membrana degut a la diferéncia de materials presents en ambdues zones.

Per tal d’obtenir un valor aproximat de I’estrés critic de les membranes micromecanitzades
131V i 131N podem considerar-les com homogénies i formades per un sol material amb
propietats mecaniques equivalents. Aixi, suposant un coeficient de Poisson de 0.25 i un
modul de Young de 180GPa com a valors mitjos per la membrana, ’estrés critic
compressiu que produiria el vinclament esta al voltant de 1 MPa. Es un valor molt menor
que els tipics estressos residuals que s’indueixen en els diferents passos de fabricaci6. Cal
esperar doncs, que un cop fabricada, la membrana es trobara en un estat deformat posterior

al vinclament (post-vinclament).
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3.2.2 Deformacio residual i estrés residual mig.

Un cop dipositats tots els materials, 1’atac anisotropic de la part posterior de 1’oblea allibera
les capes que formen la membrana, deixant I’estructura lliure. Depenen del nivell de
tensions en cada capa s’obtindra un estrés resultant en tota I’estructura que, si és prou gran,

pot provocar I’excessiva deformacio de ’estructura o bé la ruptura d’aquesta.

El mapa i els perfils de deformacié del les estructures micromecanitzats analitzades en
aquest treball han estat obtinguts mitjan¢ant microscopia interferométrica utilitzant 1’equip
comercial Zygo i a través de mesures amb microscopia confocal amb 1’equip Leica TCS 4D
[SCT].

Els resultats corresponents a la deformacio residual de les membranes tancades mostren una
molt alta repetitivitat en el valor obtingut, tant pels substrats del procés 131V com pels del
131IN. En ambdos casos, a temperatura ambient, i després del seu procés de fabricacio, les
membranes presenten una deformacid, sempre convexa (amunt), d’entre 5 1 6 um tal i com

es mostra en les Figures 3.30, 3.31 1 3.32.
+17 .BB266

Lm

—4.78254
1.1@

Figura 3.30: Imatge topografica obtinguda per microscopia interferométrica de la deflexio
residual de les membranes tancades. (disseny 131V)
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Figura 3.31: Imatge topografica obtinguda per microscopia interferométrica de la deflexio
residual de les membranes tancades. (disseny 131N-2)
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Figura 3.32: Perfils de la deflexid residual al llarg de la meitat de les membranes
mesurades.

L’estrés mig que actua en la membrana es funci6 dels estressos individuals de cada material

o ; 1 del seu gruix d;, i es pot expressar com:

o, = %Z%d" i = Si0,, Si;N,, poliSi,.. (3.5

on d és el gruix total de la membrana.
Rossi et al. [Ross98] suggereixen que un rang acceptable per 1’estrés mig resultant és
‘0'0‘ >0.1GPa
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El valor de la deformacié maxima obtinguda al centre de la membrana ens permet obtenir el
valor d’estres residual mig. Emprant I’equacio 3.3 i les deformacions maximes mesurades,
s’obté un estres residual compressiu sempre menor a 20MPa. Aquest valor esta molt per
sota del valor residual considerat critic per aquest tipus de membranes que esta al voltant
dels 100MPa [Ross98]. Aixi doncs, per aquest tipus de membranes (geometria, materials i
gruixos), el procés de fabricacio dut a terme al CNM es pot considerar optim des del punt
de vista mecanic.

La Figura 3.33 mostra el rang d’estressos residuals en el SiO, (0.8um) i en el SizNy4
(0.3um) que combinats donen un estrés residual mig a la membrana dins del rang
acceptable suggerit per Rossi [Ross98]. La franja blanca indica la combinaci6 de valors que
indueixen un estrés compressiu d’entre 10 i 20MPa com ¢és el cas dels sensors que s’han
analitzat. Aixi, revisats els valors de la bibliografia, sembla raonable pensar que la
deformacio residual de la membrana pot estar provocada de forma principal per un estres
compressiu en 1’0xid al voltant dels -150 MPa i un estrés tensil en el nitrur al voltant dels
300-400 MPa.

T T T T T
2000 4 -

15004 Rang acceptable [Ross98]

16004
14004
12004 R ang obtingut

1000

5, SN, (MPa)

800 - _
600 \ \ J
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Figura 3.33: Rang d’estressos residuals en el SiO; i en el Si;Ny que combinats donen un
estres residual mig per sota els 100MPa. La franja blanca indica el rang per tal d’obtenir en
la membrana un estrés compressiu mig al voltant dels 20MPa.
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3.2.3 Deformacio a diferents temperatures.

3.2.3.1 Vinclament bimetal-lic.

Al aplicar voltatge a la microresisténcia, I’augment de la temperatura en la membrana fa
que els materials que la componen s’expandeixin uns respecte els altres i tots respecte la

vora de silici, que es troba practicament a temperatura ambient.

Aixi, per una banda, es té la deformacié produida per 1’expansié de la membrana respecte el
marc de silici. Aquesta deformacié deguda a 1’expansid dels materials tendeix a augmentar
la deformacié de la membrana seguint la mateixa direcci6 de la curvatura inicial o residual.

Per altra banda, s’indueix també deformacio entre les diferents capes degut a la diferéncia
de coeficients d’expansio termica dels materials que formen 1’estructura. Aquesta segona
deformacio6 térmica produeix el que s’anomena efecte bimetal-lic [Timo61]. Aixi, I’efecte
bimetal-lic induira la deflexié de la membrana en sentit concau o convex segons sigui la
configuracié de materials de 1’estructura multicapa. Un esquema de la configuracié de
capes en els dissenys analitzats es mostra en la Figura 3.34. El comportament bimetal-lic de
la membrana es pot dividir en dues zones, una corresponent a 1’area activa i I’altre a la resta
de la membrana. Fora de I’area activa, la membrana és basicament una estructura bi-capa,
formada pel nitrur a sota i I’0xid de silici al damunt. Donada aquesta configuracio, i tenint
en compte que el nitrur presenta una rigidesa i un CTE molt més grans que 1’0xid, al
augmentar la temperatura, aquesta configuracié de capes tendeix a doblegar-se cap avall. El
comportament bimetal-lic de I’area activa €s de dificil determinacié degut al major nombre
de capes i materials presents. A més, el fet de que el polisilici i els electrodes de Pt-Ti
siguin presents d’una manera no continua complica encara més I’analisi. Ara bé,
qualitativament es pot veure que, donat que el polisilici i el nitrur presenten un CTE molt
semblant podem establir que aquests dos materials actuen com un de sol des del punt de
vista de I’efecte bimetal-lic. Per altra banda, I’0xid te un CTE molt baix respecte tots els
altres materials, de manera que la seva expansié no hauria de dominar sobre la dels altres
materials. Finalment, la preséncia del Pt-Ti al damunt de tot de la membrana i donat que
aquest material t&€ un CTE molt major a la resta de capes, fan que la seva expansié a mesura
que la temperatura augmenta tendeixi a contrarestar I’expansio6 del nitrur i del polisilici.
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Figura 3.34: Esquema de la configuraci6 de capes en les membranes micromecanitzades.

Per tant doncs, la deformacio total de la membrana a diferents temperatures ve determinada
per la relaci6 entre 1’efecte bimetal-lic i I’expansio térmica dels materials que la componen.
En termes generals, si I’efecte bimetal-lic és petit, la membrana continuara incrementant la
seva deflexié a mesura que augmentem la temperatura, seguint la mateixa direccié donada
per la curvatura inicial. Ara bé, I’efecte bimetallic sera cada vegada més important a
mesura que s’augmenta la temperatura. Quan D’efecte bimetal-lic superi 1’efecte de
I’expansio térmica mitja es pot arribar a produir, segons sigui la configuracié dels materials,
un canvi de sentit de la deformacié de la membrana.
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Figura 3.35: Perfils de la deflexi6 de la membrana per a diferents temperatures (voltatges).
Dissenys 131N-1 1 131N-2 (anomenats s1 i s2 respectivament).

Les mesures de deformacié dels dissenys 131V i 131N mostren un augment de la
deformaci6 convexa inicial a mesura que s’augmenta el voltatge i per tant la temperatura.
A mesura que la temperatura augmenta en [’area activa la diferéncia d’expansi6 térmica

entre capes es fa cada vegada més important. Aixo es tradueix inicialment en una reduccio
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de ’abombament en 1’area activa per a temperatures per sobre els 550°C. Aquests resultats
es mostren en la Figura 3.35.

A partir d’aqui, la temperatura es prou alta en 1’area activa com per que 1’expansio6 térmica
major del nitrur de silici tingui efecte i canvii el sentit de 1’abombament. Es a dir, I’efecte
bimetal-lic entre les capes oxid-polisilici i el nitrur tendeix a doblegar el centre de la
membrana de forma concava. Aquest fenomen es pot veure en la Figura 3.36 Es a partir
d’aquestes temperatures que aquest efecte bimetal-lic es superior al moment de flexi6 de la
membrana degut a I’expansio térmica de tots els materials. L efecte bimetal-lic s’inicia i és
dominant en 1’area activa ja que aquesta zona es manté molt més calenta que la resta de la

membrana tal i com s’ha discutit en els punts referents a la caracteritzacio térmica.
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Active area

Membrane +16.69377

um

-£.23914
1.18

mm

a.08 i 1.47

Figura 3.36: Imatge topografica obtinguda per microscopia interferométrica de la deflexid
de la membrana 131V. La temperatura mitja en la membrana és d’uns 650°C.

Aquesta competicidé entre comportaments coexisteix a temperatures de 550°C fins 650°C.
Per sobre, petites pertorbacions en I’estructura fan que la membrana es doblegui tota ella
cap avall. En la Figura 3.37 es pot veure el perfil de la membrana just en el moment en que

es produeix el vinclament bimetal-lic.
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Figura 3.37: Canvi en el sentit de la  Figura 3.38: Deflexi¢ vertical de les
deflexio de la membrana tancada causat per membranes tancades per una temperatura
I'efecte bimetal-lic dominant en larea  mitja en 1’area activa d’uns 650°C.

activa.

En la Figura 3.38 es pot veure la influéncia dels electrodes de Pt-Ti en el comportament
bimetal-lic. Una major preséncia d’electrodes (degut al seu alt CET) contraresta 1’expansid
del nitrur i redueix la deflexié de la membrana en 1’area activa.

Després del procés de vinclament bimetal-lic, la deformacié residual de la membrana es
redueix de manera que s’obté un perfil practicament pla. Aquest fet indica el
desenvolupament de deformacions plastiques en les capes de la membrana al treballar a
temperatures per sobre els 550°C.

3.2.3.2 Relaxacio a altes temperatures

La Figura 3.39 recull I’evolucié de la deflexio en I’area activa sota un voltatge de 10 volts
(550°C). El canvi de sentit de la deflexio al llarg del temps, indica la relaxaciéo de la capa
d’oxid de silici. Aixi, per temperatures per sobre els 550°C es produeixen deformacions
plastiques en el SiO, [Thur02] que produeixen la relaxacidé la capa i fan que ’efecte
bimetal-lic estigui dominat per la capa de nitrur. Aixd provoca la inversio del sentit de la
deflexio de I’area activa.

Un altre factor que pot influir a aquest fenomen ¢és la relaxacid dels estressos en els
electrodes de Pt-Ti associada a canvis microestructurals en la capa com poden ser el
creixement del gra i processos de difusio del Ti. Una discussié més amplia d’aquests factor
es discutira en el capitol 4.
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Figura 3.39: Canvi en la deflexi6 de 1’area activa de la membrana a altes temperatures

degut a la relaxacié del Pt/Ti.

Aquesta relaxacié només té lloc durant el primer cicle d’escalfament tal i com es mostra en
la Figura 3.39. Es pot veure com, partint de la deformacio inicial, al augmentar el voltatge
fins a 10 V (550°C) també ho fa la deflexi6 de la membrana de manera global. Passades tres
hores, la curvatura en la zona activa s’ha invertit completament. Després d’aquest punt, si
s’anul‘la el voltatge aplicat ja no es retorna a la deformacio inicial residual, sin6é que es té

un perfil de deformacié molt més pla.

Room Temperature. Designs 131V / 131N-1/131N-2
T T T T T

Vertical deflection (um)

0 200 400 600 800 1000
Distance (um)
Figura 3.41: Imatge topografica de la
Figura 3.40: Deflexié de la membrana a  superficie de la membrana corresponent al
temperatura ambient després del procés de  disseny 131V a temperatura ambient

relaxacio térmic. després del procés de relaxacio térmic.
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La Figura 3.40 mostra el perfil de deformacié obtingut després del procés de relaxacio per a
diferents mostres i en la Figura 3.41 es pot veure el mapa de deformacié d’una de les
membranes. Després del procés de relaxacio el perfil de la membrana és practicament pla
indicant aixi una relaxaci6 dels estressos compressius en les capes. Si es torna a la mateixa
temperatura s’obté la mateixa deformaci6 obtinguda al final del procés de relaxacio.

3.2.4 Comportament post relaxacio

Després del procés de relaxacié de la capa d’oxid de silici, el comportament mecanic de la
membrana és estable i repetitiu. Al augmentar la temperatura en 1’area activa, aquesta es
deflecta cap avall fins arribar a un maxim d’unes -21um abans de la ruptura que
corresponen a uns 700°C de mitja en 1’area activa.

Aquest comportament, molt més estable, permet la seva modelitzacié mitjangant models en
elements finits, i com es veura, aixd permetra obtenir la distribuci6 aproximada d’estressos
en la membrana en el punt final de ruptura.

Per tal de reproduir aquest comportament termomecanic a través de models MEF, és
necessari conéixer quin es el grau d’estrés residual actuant en cada capa. Aquesta, és un
informaci6 a priori desconeguda, ja que, si bé, es pot determinar 1’estrés residual en cada
capa aillada, es fa molt dificil saber quin estrés actua en cada material despres del
tractament térmic realitzat en tota I’estructura multicapa.

Considerant el procés de diposit i el posterior dopat del polisilici, s’espera que 1’estrés
actuant en la microresisténcia sigui lleugerament compressiu [Beni96,Maie96,Elbr97]. En
base a treballs previs de caracteritzacidé mecanica del polisilici [Beni96,Said96] 1’estrés
residual que s’ha tingut en compte en les simulacions MEF és de 100MPa compressius.

Pel que fa al nitrur, George et al. [Geor95] obtenen un estrés residual tensil entre 300 i
600MPa per una capa de 0.3 um amb una dosi d’implantacié de 2:10"° at/cm™. En base a
aquestes dades s’ha suposat en les simulacions un estrés residual tensil de 400MPa.

Per altra banda, s’espera que I’estrés residual compressiu en 1’0xid s’hagi vist reduit en
major importancia degut als tractaments térmics aplicats als sensor amb temperatures per
sobre els 550°C [Thur02] i als fenomens de relaxacid mesurats i discutits en el punt
anterior. Per aquest material, després del procés de relaxacid, s’ha suposat un estrés
compressiu de SOMPa.
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Finalment, pel que fa al plati, en les simulacions s’ha tingut en compte un valor tensil de
200MPa obtingut directament de la bibliografia [Kim01]. Aquest estres residual concorda
amb les mesures que es presentaran en el capitol 4, referent a la caracteritzacié mecanica
del Pt-Ti.

La Taula 3.4 recull els estressos considerats en el model MEF (a través de la temperatura de
referéncia) per a les simulacions termomecaniques [Ansys].

Taula 3.4: Estressos residuals considerats en els models MEF.
Si3N4 400MPa

Si0, -50MPa
Polisilici  -100MPa
Pt 200MPa

Amb aquests valors s’aconsegueix un bon acord entre la deformacié maxima de la
membrana mesurada a diferents temperatures i I’obtinguda per simulacié.

La Figura 3.42 compara la deformacié maxima mesurada pels dissenys 131V i 131N
(sempre concava després de la relaxacio térmica) amb els resultats obtinguts mitjangant les
simulacions termomecaniques no-linials. Cal remarcar una bona repetibilitat en el
comportament mecanic de les membranes per al diferents dissenys. Com es d’esperar, i
com ja s’ha comentat anteriorment, el disseny 131N-2 es deflecta lleugerament menys que
els altres dissenys degut a la configuracio del eléctrodes de Pt.

106



3. Analisi termomecanica de membranes tancades

T T T T T T T T T
0_ -
°
* 131V 131N-1
£ 57 ® 131N-2 B
2 Ansys
c
o
B -10 4 4
@
@
a
E -15 -
£
x
o
= 5 o A
*
25—
-2 0 2 4 6 8 10 12 14 16

Voltage (V)
Figura 3.42: Maxima deflexi6 mesurada i simulada en la membrana per als diferents

dissenys analitzats en funcio6 del voltatge aplicat a la microresisténcia.

En la Figura 3.43 es detallen el mapa el perfil de deflexi6 vertical perl disseny 131V per
una temperatura de 550°C de mitja en I’area activa (10 volts). Com es pot veure la
deformacio es totalment concava. En la zona de 1’area activa, els eléctrodes de plati
tendeixen a mantenir aquesta zona més plana.
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Figura 3.43: Comparacio de la deflexi6 vertical del disseny 131V per a 10 volts aplicats a
la microresisténcia entre les mesures obtingudes amb microscopia interferométrica i els
resultats de les simulacions MEF (S.I).
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3.2.5 Distribucio d’estressos i mecanismes de
degradacio en els substrats.

La distribucié de estressos obtinguda mitjancant el model 3D prediu diferents zones
critiques per als diferents materials que componen la membrana. L’objectiu d’aquest analisi
es quantificar el nivell d’estressos en les diferents capes abans de la ruptura (700°C) i
determinar a on es produeix la fractura de la membrana. El comportament de la membrana
analitzat, es doncs, un comportament limit, lluny de les condicions normals de treball dels
sensors de gas.

També es vol relacionar el nivell d’estressos obtinguts amb els mecanismes de degradacio
que han estat observats mitjancant AFM després de ciclats térmics. Aquestes mesures de la
superficie de la membrana s’han pres a temperatura ambient mitjangant I’equip EMS5 de la
marca ThermoMicroscopes (Sunnyvale,CA) en mode de no-contacte. S’han escanejat dues
zones que es mostren en la Figura 3.44. El tractament térmic, previ a les mesures, ha
consistit en aplicar 7.5 volts a la microresisténcia durant 30 minuts, els quals produeixen
una temperatura mitja en 1’area activa d’uns 450°C. Al ser una mesura superficial, els

resultats obtinguts només fan referéncia als materials presents en la part superior de la

membrana que son el SiO; i els eléctrodes de Pt-Ti.

5.0 um/div

Figura 3.44: Esquema de les dues zones que han estat analitzades mitjangant AFM.
L’esquema de la dreta mostra la zona n°1 ampliada amb el valor dels gruixos mesurats.
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3.2.5.1 Nitrur de Silici

El nivell d’estressos obtingut en el Si;N4 es manté relativament tensil en les parts més
fredes de la membrana i esdevé cada vegada més compressiu a mesura que ens apropem a
I’area activa. Es en aquesta zona, a on les altes temperatures produeixen 1’expansio del
material que indueix el desenvolupament d’estressos compressius que contraresten els
tensils residuals.

Les simulacions indiquen que per una temperatura mitja en 1’area activa de 700°C, es tenen
al voltant dels 200MPa en la membrana i —300MPa en ’area activa. La Figura 3.45 mostra
aquest resultat.

Seeess in 84384 Seeess in sa3N4

Figura 3.45: Esquerre: distribucié d’estressos (equivalents, Pa) al llarg del nitrur. Dreta:
Perfils dels estressos principals en el nitrur (longitudinals X i Y, i vertical Z en Pa) al llarg
de la meitat de la membrana.

3.2.5.2 Polisilici

L’estat compressiu inicial en el polisilici augmenta a mesura que augmenta la temperatura
aplicada al sensor. De la mateixa manera que el nitrur, I’expansio del material indueix un
estrés compressiu que s’afegeix al residual. Aixi, els —100MPa que s’han considerat com
residuals en el model s’incrementen fins a valors al voltant dels —280MPa.
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3.2.5.3 Electrodes de Pt-Ti

Pel que fa als electrodes de Plati-Titani, al augmentar la temperatura, ’estat tensil inicial
decreix i arriba a ser compressiu per a temperatures per sobre els 300°C. L’expansi6 del Pt-
Ti, ja no envers el marc de silici, sind respecte la capa de SiO, amb un coeficient
d’expansio6 térmica molt menor, indueix aquests estressos compressius.

Aquest nivell d’estressos compressius prediu molt bé la formacié de protuberancies
(hillocks) que han estat observades experimentalment. La Figura 3.46. mostra les mesures
realitzades mitjancant AFM de la zona n°l abans i després del escalfament mitjangant el
funcionament de la microresisténcia. Es pot veure clarament I’increment de les
protuberancies en nombre i en tamany després del procés térmic.

Si0:2

Before After heating

Figura 3.46: Mesures AFM de la superficie de la membrana abans i després d’un
escalfament de 1’area activa a uns 450°C durant 30 minuts.
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Figura 3.47: Esquerre: Imatge de la superficie de la membrana corresponent a la zona n°2.
Es pot veure la delaminacio del Pt-Ti. Dreta: Distribucié d’estressos en el Pt-Ti per a una
temperatura mitja en 1’area activa de 450°C.

A més, les simulacions indiquen que el nivell d’estressos augmenta rapidament a mesura
que ens apropem a les vores de les pistes de Pt. Aquest alt nivell d’estressos ¢€s el causant de
les delaminacions del Pt observades en la zona n°2 tal i com es mostra en la Figura 3.47, i
afavoreix fenomens de degradacié encara més importants, com 1’observat en un dels
escaires dels electrodes i que es mostra en la Figura 3.48.

Prrfcliv
15

0 prmdcdive

Figura 3.48: Degradacio del Pt-Ti en un dels escaires de les pistes que conformen els
electrodes.
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3.2.5.4 Oxid de Silici

Al contrari que la resta de materials presents en la membrana, a mesura que s’augmenta la
temperatura el nivell d’estressos que es generen en el SiO, sOn tensils. Aixo es degut a que,
¢és el material amb un CTE menor, i aquest, esta molt per sota de la resta de materials. De
manera que I’expansi6 dels materials ‘arrossega’ 1’0xid induint-1i estressos tensils. Per als
700°C de mitja en 1’area activa, degut a que els estressos residuals son molt petits (després
de la relaxaci6 d’aquests durant el vinclament térmic) es localitzen zones d’estres tensil en
I’area activa que arriben a tenir valors al voltant dels 150-300MPa amb pics molt localitzats
en la zona on es situen els electrodes de plati de fins a 450MPa. Els resultats es mostren en
la Figura 3.49 a on s’inclou la distribucié d’estressos equivalents en la capa d’oxid i el
perfil d’estressos principals al llarg de la meitat de la membrana.
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Figura 3.49: Esquerre: distribucié d’estrés equivalent (Von Misses, Pa) en la capa d’oxid
de silici per una temperatura mitja en I’area activa de 700°C. Dreta: Perfils dels estressos
principals en I’0xid (longitudinals X i Y, vertical Z en Pa) al llarg de la meitat de
membrana.
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3.2.6 Trencament de la membrana

En vista d’aquests resultats 1’0xid de silici es presenta com el material més sollicitat de
I’estructura. Els estressos calculats en les altres materials estan, en general, bastant per sota
als limits de fractura que hom pot trobar a la literatura [Fan90,Su00]. A més, a part de ser el
material amb el limit de fractura menor, presenta uns estressos tensils importants en 1’area
activa que poden fer progressar microfisures fins a la fractura. Una fractura sobtada en
I’0xid pot causar la fallida total de la membrana. Aquest fenomen, ja ha estat observat
anteriorment en microponts d’oxid i nitrur de silici a termperatura ambient [Su00]. En el
treball de Y. J. Su [Su00] s’ha mesurat un estrés tensil maxim de 900MPa abans de la
fractura de I’0xid de silici. Tot i que aquests 900MPa estan bastant per sobre els 450MPa
obtinguts amb les simulacions, cal notar que el valor experimental ha estat obtingut a
temperatura ambient per la qual cosa és raonable pensar que el limit de fractura de I’0xid

s

Figura 3.50: Imatges de les membranes (131V) fracturades.

(tensil) es veura reduit a altes temperatures.
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El fet de que els materials que componen la membrana siguin fragils i trencadissos (no
ductils) fa molt dificil establir per on es produira la fractura de I’estructura. Una observacio
a les membranes corresponents al disseny 131V després del seu trencament, que es detalla
en la Figura 3.50, suggereix com la fractura, en el major dels casos, s’ha iniciat en el centre
de la membrana per posteriorment propagar-se de manera sobtada i inpredictible cap a la
resta de I’estructura. Per altra banda, també s’han observat fractures en la zona concéntrica
al voltant de la 1’area activa. Ambdues zones corresponen, segons les simulacions
realitzades, a les arees a on el canvi d’estrés durant I’escalfament del sensor és més
important. Per tant doncs, cal contemplar com a segona possibilitat de fractura de la
membrana, la deguda al canvi en magnitud i velocitat dels estressos induits térmicament
[Low9s].
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3.2.7 Comportament termomecanic dels substrats
coberts amb microgotes de SnO,

Cal pensar que el comportament mecanic dels substrats micromecanitzats es mantindra més
o menys inalterat quan s’utilitzin capes sensores de gruixos reduits d’entre 20 i 1000nm.
Ara bé, de la mateixa manera que les microgotes amb gruixos per sobre les micres,
introdueixen pérdues térmiques addicionals i per tant influeixen en el comportament térmic,
caldra analitzar quina és la influéncia d’aquestes gotes en el comportament mecanic del
sensor. Altre cop es fa dificil establir el comportament general de sensors de gas coberts
amb microgotes degut a que el comportament total esta influenciat en alt grau per les
dimensions de la gota, gruix i forma.

A més, degut a la textura molt porosa i granulada de les microgotes de SnO, no és possible
emprar técniques interferometriques per tal de mesurar la deflexid del substrat durant el
funcionament del sensor. El métode emprat, doncs, ha estat la microscopia confocal la qual
ha permés obtenir el perfil de deflexié del conjunt membrana més gota a temperatura
ambient i per a diferents temperatures en la membrana.

Figura 3.51: Imatge d’una de les microgotes dipositada al damunt de la membrana (131V).
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3.2.7.1 Deformacio a diferents temperatures

En la Figura 3.51 es mostra un dels sensors analitzats, cobert amb una microgota de SnO, i
la Figura 3.52 presenta el seu perfil de deflexio obtingut a temperatura ambient. Com es
pot veure, la membrana segueix corbada de forma convexe un cop dipositada la microgota.
El perfil permet, a més, veure la gran irregularitat en gruix que presenten les microgotes. En
les observacions realitzades en un conjunt de mostres prou alt (més de 10) sempre s’ha
observat que, un cop dipositada la microgota es manté la curvatura residual de la
membrana. Podem dir doncs, que la rigidesa de la membrana és prou alta com per permetre
el procés de dipdsit de la capa sensora mitjangant la técnica de microgoteig. A més el
procés de deposicid emprat no altera de manera important la deflexié residual.

30 SnO, micro-drop 1
25

20

membrane resid ual
deflection

Vertical deflection (um)

-200 0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Distance (um)

Figura 3.52: Esquerre: Perfil de deformacio vertical de la membrana coberta amb una
microgota de SnO..

A nivell mecanic s’han testejat diferents microgotes de SnO, dipositades al damunt dels
substrats micromecanitzats mitjangant la técnica de microgoteig [Cerd03]. Tal com s’ha
comentat anteriorment, tot i la dispersid en la geometria i sobretot en el diametre i en el
gruix de les microgotes analitzades, les mesures realitzades aixi com els resultats obtinguts

permeten entendre el comportament mecanic del sensor.

La Figura 3.53 mostra una vista del sensor complert amb una de les microgotes analitzades
al mig de I’area activa. Un perfil topografic de la superficie del sensor permet obtenir el
gruix i el diametre aproximat de la gota. A la Figura 3.53 es pot veure el perfil de la
membrana per la seva part mitja. Com en el cas de la primera microgota presentada en el

117



3. Analisi termomecanica de membranes tancades

punt anterior, es pot distingir la deformacio residual de la membrana i a sobre, sobreposada,
el perfil de la microgota. Es tracta d’una gota d’un diametre aproximat d’unes 250um. El
gruix maxim esta al voltant de les 30um i mesures més detallades del seu perfil mostren
que en les vores presenta un alt grau de verticalitat.

60 T T T T T T T

SnO,, micro-drop
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Figura 3.53: Vista del sensor amb una microgota de SnO,. Perfil de deformacio a
temperatura ambient.

La calibraci6 térmica d’aquest sensor ha estat realitzada mitjangant mesures eléctriques I-V.
Els resultats obtinguts aporten una corba poténcia-temperatura mitja molt propera a les
corbes obtingudes pels substrats sols d’acord amb els resultats térmics discutits
anteriorment.

Per aquest sensor, el comportament mecanic es semblant, a nivell qualitatiu, al observat per
als substrats micromecanitzats. Aixi, un cop dipositada la gota, a mesura que s’escalfa la
membrana, la deformacié augmenta en sentit convex. Al augmentar la temperatura, al
voltant dels 600-650°C de mitja en 1’area activa, la membrana comenga a invertir el sentit
de la deflexio fins que aquesta passa a ser concava. Com en el cas dels substrats sense capa
sensora, €s tracta d’un procés que esdevé de manera instantania. La Figura 3.54 mostra
aquest fenomen a través de la deflexio del sensor per a 500 i 650°C de mitja en 1’area activa
respectivament.
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Figura 3.54: Perfil de deflexio del sensor per 500 i 650°C de mitja en 1’area activa. Es pot
veure com la part activa inicia el bombament concau.

Un cop produit aquest procés de vinclament bimetal-lic, al augmentar el voltatge el sensor
es deflecta sempre en sentit concau. El grau de deflexiéo és semblant al obtingut en els
substrats sense gota, excepte en la zona de I’area activa, a on la presencia de la microgota fa
que es mantingui la deflexio practicament plana, tal i com es mostra en la Figura 3.55.
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Figura 3.55: Esquerre: Imatge obtinguda amb microscopia confocal de la superficie del
sensor a 500°C de mitja en 1’area activa. Dreta: Perfil de la deflexi6 de la membrana.
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Els models MEF axisimétrics reprodueixen aquest comportament amb un grau
d’aproximacié prou alt tot i la simplicitat del model respecte el cas real. Per fer-ho s’ha
considerat el modul de Young del SnO, igual a 200GPa i el coeficient d’expansio térmica
(CET) de 5:10° K" Aquests valors sén lleugerament menors als corresponents pel SnO,
compacte; 253GPa i 5.8:10°K™, respectivament [Glad01], la qual cosa concorda bé amb
I’estructura porosa de la microgota.

La Figura 3.56 mostra la deformacio per a diferents voltatges corresponent a la mostra de la
Figura 3.55. Cal destacar el perfil pla obtingut en I’area activa.
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Figura 3.56: Deflexié vertical per a una microgota de 30um de gruix per diferents
temperatures. Esquerre: S00°C de mitja en ’area activa. Dreta: diferents temperatures.

Resultats, qualitativament similars s’han obtingut al analitzar microgotes molt més primes
amb gruixos més o menys uniformes al voltant de les 10pm.

La Figura 3.57 presenta el perfil d’un sensor amb una microgota amb gruix al voltant de les
10um. Al augmentar la temperatura la membrana deflecta cap avall, mentre que 1’area
activa ho fa amunt. Aixo es degut a que 1’expansi6 térmica de la microgota domina sobre la
resta de materials i produeix un moment flector convex que inverteix el sentit de la
deflexi6. Aquest resultat es mostra en la Figura 3.58
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Figura 3.57: Perfil i mapa topografic d’una microgota d’unes 10um de gruix. El perfil
correspon a temperatura ambient després del vinclament bimetal-lic.
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Figura 3.58: Perfil de deflexié d’una microgota d’unes 10um de gruix per a 10 volts.

Les simulacions realitzades considerant microgotes amb gruixos per sota les 10pum
indiquen que en el centre de la membrana, el moment flector produit per I’expansio térmica
de la microgota canvia el sentit de la deformacié de la membrana, tal i com es mostra en la
Figura 3.59. Si es comparen aquests resultats amb les mostres mesurades es pot veure com
en les mesures, aquest canvi de deflexiéo no es tant important com els models numeérics
prediuen. Basicament, aixo és degut a que el model numéric considera la microgota com un
material continu uniforme, la qual cosa, com ja s’ha comentat només es aproximada.
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Figura 3.59: Deflexio vertical per a una microgota de 10um de gruix per diferents
temperatures. Esquerre: 500°C de mitja en I’area activa. Dreta: diferents temperatures.

3.2.7.2 Distribucio d’estressos i mecanismes de degradacio

El que ara interessa veure, des del punt de vista mecanic, és la influéncia de la microgota de
SnO; en la distribucié d’estressos en les capes que formen la membrana, i per altra banda
quin nivell d’estressos s’indueixen en la propia gota a moderades i altes temperatures.

3.2.7.2.1 Microgotes

Donat que el CET del oxid d’estany esta per sobre del de la resta de materials que
componen la membrana (excepte el plati, pero la preséncia d’aquest és petita), la seva
expansio térmica a moderades i altes temperatures induira I’expansié de la gota respecte la
resta de materials. La microgota produira un moment flector convexa en la membrana, que
com hem vist, s’oposa al propi del substrat i induira estressos tensils a la resta de capes. Per
gotes primes, la rigidesa a flexi6é es menor, i per tant, s’espera una major deformacié de la
membrana que no pas en el cas de gotes més gruixudes, tal i com s’ha observat
experimentalment.
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Per a altes temperatures, les simulacions termomecaniques prediuen un estat compressiu
general en la microgota, major en les fibres proximes a la membrana i menors a mesura que
ens allunyem fins a arribar a la superficie on es tenen estressos tensils. Per a temperatures
en I’area activa al voltant dels 650°C 1’estrés compressiu mitja esta al voltant dels 150MPa
per a microgotes entre les 10 i els 30pum de gruix.

A Dextrem de les microgotes, en la interficie amb la membrana apareixen regions on
I’estrés tant vertical com longitudinal és important i tendeix a separar la gota de la
membrana. La Figura 3.60 recull la distribucio d’estressos equivalents (Von Misses) en el
sensor per a una temperatura mitja en 1’area activa de 650°C. Cal remarcar que la
distribucio i el nivell d’estressos al voltant de la microgota depén fortament de la geometria
i del nivell de porositat del material.
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Figura 3.60: Distribucié d’estressos (Pa) equivalents al sensor per una temperatura mitja en
I’area activa de 650°C.

L’estres induit origina la delaminaci6 de la vora de la microgota respecte la membrana tal i
com s’ha observat en els mostres que es detallen en la Figura 3.61.
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Figura 3.62: Fractura de la microgota dipositada al damunt de la membrana després de
successius tractaments térmics.

Tot i que la microgota es troba en general en un estat compressiu, a la superficie, i degut a
la deflexi6 de la membrana, s’indueixen estressos tensils, que combinats amb les propietats
poroses de la microgota i la seva poca uniformitat, poden arribar a produir esquerdes i fins i
tot la fractura de la gota, tal i com es mostra en la Figura 3.62.
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3.2.7.2.2 Membrana

La preséncia de la microgota indueix estressos tensils a la resta de materials de la
membrana degut a que t€ un coeficient d’expansio termica major que la resta de materials.
Aixi, mentre que les capes dins ’area activa es troben sota un estat de tensions biaxial
bastant uniforme, a la vora de la gota es produeix un moment flector que causa la flexio de
la membrana i provoca I’aparicié d’un pic d’estrés que és el responsable directe de la
fractura total de la membrana.

Aquests resultats es mostren en la Figura 3.63.
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Figura 3.63: Estressos a 600°C en 1’area activa. Esquerre: Perfil d’estrés a 1’0xid de silici,
al llarg de la meitat de la membrana (eix X) fins la vora de silici. Dreta: Distribucié

d’estressos equivalents (Pa) corresponents a la microgota de 30um de gruix.

La temperatura maxima de treball per a sensors de gas coberts amb microgotes depén molt
de la geometria i gruix d’aquestes. Ara bé, en general, per les microgotes analitzades, amb
gruixos entre els 10 i els 30um, i amb diametres menors que el diametre de I’area activa, el
trencament de la membrana es produeix a temperatures maximes de 700°C i sempre en la
zona al voltant de la microgota (Figura 3.64).
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Figura 3.64: Sensors de gas coberts amb microgotes de SnO, un cop trencats donat les

altes temperatures assolides en la membrana.

De I’analisi termomecanica de substrats micromecanitzats coberts amb microgotes de SnO,
podem concloure que el rang de treball d’aquest tipus de sensor es pot fixar entre els 20 i
els 450°C. Dins d’aquest rang, les deformacions i les tensions induides térmicament en la
microgota i en la membrana sén admissibles. Per sobre els 450°C, s’ha observat la formacio6
d’esquerdes en la gota i la pérdua d’adheréncia entre parts d’aquesta i la membrana. La
ruptura de la membrana, per microgotes ben confinades en ’area activa, es produeix al
voltant dels 700°C de mitja en 1’area activa. Per microgotes no centrades o amb diametres
majors que 1’area activa, la temperatura de fractura depén fortament de la geometria de la

gota i en general disminueix considerablement.
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