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1.Введение
П ри разработке газовы х сенсоров все более возрастаю т требовани я к 

характеристикам , таким  кск и х  чувствительность к  предельні^ім кон цен
трациям , селективность, потребляем ая м ощ ность и т.д. О дним  из путей 
повы ш ения чувствительности  и селективности  сенсоров является увели 
чение эф ф ективной  поверхн ости  активного слоя [1]. Н аиболее перспек
тивны м  для (ртруктусзирования газочувствительн 1>1х  пленок является ан од
ны й  оксид  алю 1У1ии[ия (j^OA.) [2], представляю щ ий собоіі упорядо’?енное 
скопление гексагоналі>ных яііеек с цилиндри’?^с1си]у[и пор)ами в центре их, 
геом етри чески м и парам 1̂ тра]У1и ісоторі)іх мояси[о управляем о варьировать 
путеіуі подбо|за усло^й іі и х  (формирования. Х^орошая м е^с^иич^с^^ п роч 
ность А О А  позволяет" сфор.миров^'^ь н^ одном  іср)с^сталле м икросистем ы , 
содерж ащ ие несколько сенсоров, сохраняя при этом  разм еры  однокри
стальн ой  структуры  [3]. С труктурирование сф орм и рованны х по золь-гель 
технологии  м еталслоокс^н ы х  газочу^вствителыи^^х слоев о^а^сспечивает ^ы- 
сокес^ сенс^р)ные оттс.лики н;^ ряд токси’?иыла и гор)аа)чи:>с газов [4]. Р^згссто^- 
л^ние н а  одноіС подло^^ке мультисенсориыле 1М[шс|эосистем с различнс^^ми 
га:^0 ’?увстви'с^льными слояс^и позволяет пр)оводить р)аспозн£с^^ееие состава 
]осного1̂ омпссиентн:ых г^зо^і^кх сред [5].

В дан ной  Jааботг предст^^л^л[ы результаты  разработгси коистр>укции 
и  технологии  фсср)мссрова1аи[я, а  такж е исследования электроф изически х 
хара1стер)истик мультисенсорис^й мIвкроcиc'те^кы на подлож ке и:в ĵ A(BaB.
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2. Изготовление подложек
П одлож ки  из А О А  получали  м етодом  двухстадийного  электрохим и

ческого анодирования алю м ин иевы х заготовок (99,95% ) толщ иной 
100 м км , которы е предв!арител1)НО подвергали  "терм^мел^^геической обра
ботке при 3 5 0 °С под д авлен ^ем о ісоло  107 П а  и (злеьстрохими’зеской поли- 
ро^ісе ^ р)^сткор)е хлорной  и уксусн ой кислот [3]. Н а  первой  стадии 
алю м иниевы е заготовки  анодировали  н а  глубину 5 м км  в 0,5 М  водном  
растворе щ авелевой  кислоты  при постоянном  нап ряж ении 50 В. Ре гистр^- 
цию  и м ониторинг in  situ  электрически х  парам етров проц есса анодирова
ния проводили с помеощью интерс1се1ссио 1к 1̂ и 1еы общ его назна’р(виия (gen
eral jcurpose interliace l)us GPIE-, IE E E  4 88)с со^динеиной с персональны м  
ком пью тером , им ею щ им  програм м ное обеспечение H P V ee 6.01.

С ф орм ированны й первичны й слой А О А  селективно удаляли  в вод
ном  раст^ор)е орт"осфоксЯ)орноіі кислоты  и хром ового ангидрсивва, ^ результа
те; чего іе^ пссверхности алю м иния оставался упорядоченівы й ел(икрорельеф
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отпечатков окси дн ы х ячеек. Затем  одну из сторон  полученной заготовки  
м аскировали  сл о ем х и м и ч еск и  стойкого лака (Х СЛ) т  проводили повтор
ное одностороннее анодирование алю м иниевой  подлож ки в 
электрохим и чески х условиях, аналогичныхх первом у анодированию . П осле 
чего  с подлож ки удаляли  слой Х С Л  т  селективно растворяли  оставш ийся 
после анодирования слой алю м иния в растворе хлорида м еди и  соляной 
кислоты . Д алее сформированныхе подлож ки вы держ ивали  15 м инут в 2 М  
растворе серной кислоты , нагретом  до 50 °С, для увеличения разм ера пор 
до 50 нм. П оследовательность технологического  м арш рута изготовления 
подлож ек из А О А  схематгхчески показі^на на рхисунке 1.
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— 2

а) форхмирхование первичного АОіА 
a) formiition of primary anodic; йішпіпа

б) удаление АОА, маскирование ХСЛ 
1)) femoval of jAA, maslcing witłi cheif îc;ally 

resistant r ^ i s h

в) одностороннее анодирование Al 
c) one-sided anodizing of Al

г) снятие ХІСЛ, ресширение пор 
d) Removal of chemically resistant varnish, 

expansion of anodic alumina pores

1 - нСІ; 2 -  АОА (anodic alumina); 3 -  ХСЛ (chemically resistant varnish)

Рис. 1. Маршрут изготовления подложек из АОА 

Fig. 1. Route for manufacturing oH anodic alumina substrates

Электрзонно-доикроскотхич^схси^ х^зображсения по>верхности, сечения и 
обратно)й стороныы ххзготовлкххххыхх гход.гож)1с А.ОА, полученхсыхп с ххомощью 
скахтхсрху^хнщех^о электронного м икроскопа H itachi S-806, показаны  на р и 
сунке 2. Н а  сф орм ированны х подлож ках бы ла изготовлена газовая м икро
си стем а из четы рех  сенсоров, размхерхых кон структи вны х элем ентов кото
ры х бы ли определены  таким  образом , чтобы  обеспечить м иним альны е 
тепловыое потери при ра(соте.
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Рис. 2. Фотографии поверхности (а), поперечного сечения (б) и обратной сторона: (в) 
с;(|)ормированной нанопористой подложісй

Fig. 2. SEM of the surface (a), tlie croi ŝ section (b)) and the rei'verse side (c) of the formed nanopo-
roTs alumina substrate

3 . К о н с т р у к ц и я  и  т е х н о л о г и я  н зг’о і '(с ііл е н й я  м и к р о с и с т е м ы

Н а рисунке 3 представлена топология газовой  м икросистем ы . Ее о т
личие по сравнеппию с рзазработанной ранее мItIrросистeмоir [3] з^к.гпп)’т^^т- 
ся в усоверш ен ствовани и конструкции м атричного сенсора: ш ирин а пла- 
тннові)іх: вы^одо:^ увелн’t^ н а  до 50 istkm с !25 мкім, OItна перафорации у^інейь- 
іі][еш^і на 100 мкм. ,Данні^іе изм енения бы ли проведены  с ц^лью  с н ^ ^ е н и я  
теплоі^ых потп;|эь и  ум еньш ения сопротивленаай :э.іі^ментов кристалла. 
Ніагреват^ль микрскпиптемы •^олн.иной 0,5 ivticivi выі^о.гінп;н в виде ініп^ппдра. 
Il.IIаитItoвые элеіст'рэолі^і д.іія снятия сигнала с полупроводникового ч у в 
ствительного  слоя, осаж даем ого на систем у из нагревателя и электродов, 
располо>ісены нерпендику^лярно к  н^греві^теліо и  образую т с ним  з ^ о р  ^ 5 
10 онсм. Т олщ и на платиновы х электродов к  чувствительном у слою  состав
ляет 0,5 мкм. К ристалл м икросистем ы , изготовленны й н а  подлож ке н ан о
пористого  А О А  (толщ ина -  50 мкм , пористость ~ 25 % ), и м еет разм ер - 
3 ,?х 3 ,7  мм. Д ля систем ы  с нагревателем  в виде м еандра разм ер площ адки 
под систем ой имз нагревателя и  :э.л^іс'тр)одо^ составляет 400x400  мкі-і. Б оль
ш ий  ра:змер площ адки для нагрева'ее.яя в ^и,ле езеандра позво.аяз'е увелие 
чит!) общу^го площ адь чувствительного  слоя. И спользование в топологии  
м икросистем ы  сквозн ы х отверстий , как и использование сам ой н ан опори
стой  диэлектрической  подлож ки, прЕсзвано снизить потребляем ую  м ощ 
ность газовой  м икросистем ы  за  счет ум еньш ения объем а кон такти рую щ е
го с нагревателем  м атери ала подлож ки и ум еньш ения коэф ф ициента •теп- 
лонр)оводности алю а^ооксидной под.1сояски за.висяхцег’о от ее пористос;ти 
[4]. Т ехнология ^з!"о'^овления г£),зовоіа микрошастем!^! состоит из несісе.еі)- 
ки х  основн ы х блоков тех^олооичесю сх операций [3].
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!Рис. 3. Топология кристалла газовоіі микросистемы 

Fig. 3. Topology of g;as microsystem crystal

Пер^і^ій блок, связаійюі)!!! с созданием  системь^ платйно^ыі^р нагррва- 
теля  и  :ьлектродов с 1соьь'ьа»:тиы1]ми площадьс^ми, віьліочает оса^рденіье мно- 
гослоі^ной системы! м ет^лги ’реских і^.леноіс (І^0, V  ic і̂ й1) на плг^н[ар)іруо) сто- 
рюну ди:оллктри’̂ еско1р подло^Ели^, где дьуті:с.г[0 сіная (сіістем^ V  -  j^l вырот^- 
пает в далі)Н^11й]се]м ^ качестве м аски  при  ф орм ировании топологии  н агре
вателя и элеіст|эодо^. Зат^м , посл^ проведения (фотолитогргкНическо!! оп е
рации, травление ало)мипия и  ^^падия соот'^етст^з?ю)Щ1̂ ми хим ическш ти 
т]э^^ите лям и  и платины  - ионно-лучевы м  травлением . П осле хим ического 
удален ия ф оторезиста, A l и  V  ф орм ирование топологии  нагревателя и 
электродов с контактны м и плошадісамй.

П ри  создании сквозн ы х отверстий  в диэлектрической  подлож ке 
(второй  блок технологических  операций) использовалась, разработанн ая в 
ОАО М инский Н И И  ради ом атериалов инновационная технология м икро
м еханической  обработки  (m icro-m achining) нанопористого анодного окси 
д а  алю м иния. Д анны й блок вклю чает осаж дение двухслой ной  систем ы  
м еталлических  пленок V -A l н а  планарную  и  о(5ратную сторону под лож 1си 
со с(ф)ормйровай[ныімт нагревателем  и  электродам . Н[апесен:ие на поверх
ность алю м иния ф оторезиста и  ф орм ирование в нем  и затем  в маске то п о 
логии  сквозн ы х отверстий, ж идкостное хим ическое тр>авление Al2O3 через 
м^слсу "V -  jAI и  хим ическое уда,леи[ие (фоторезиста и  м)^с1си.

Т ретий  блоіс технолоі)йтіесісй?с оп^рс^ций, в зл 1И)чает нанес^гсие полу- 
прзо^одзнико^ого чувствител 1)иого слоя Sn0 2 +I)t  C,53'ó+-Pd1,5)%) и  егк  теріую-
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обработку  для  создания хорош его кон такта к  платиновы м  электродам  и 
ф орм ирования необходим ой структ'у^ры слоя. ИТзготовленные кристаллы  
м икросистем ы  разваривались в м еталлический корпус, для проведения 
изм ерени й  сенсорного отклика к  активны м  газам  (Рис. 4).

б)
Рис. 4. Схема распайки (а) и внешний вид микросистема: (б) 

Fig. 4. Desoldering scheme (a), and image of gas microsystem (b)

4. Измерение характеристик микросистемы
]^(^(г.тедов^ние оттс.тшсов микросистем!^! н а  актив!!Ь!е г^:зі)! проводін.т!! 

!!^ :экспер)!!мсен'^аль!!0 ]У1 стенде, состояп!е]\![ из !і:см^р)^тель!!ОІ! я1!^йки, с!!- 
стемы! создан!с!! и  поддер»!са!!ия заданной газовой  среды  в ячейке и при бо
ров !!змере!!!!я электр!^че(а!^:и?^ с!!!’!!алов. В кс^ч^ст'ве по^ерочні^!?і г^зовы[х 
см есей  испо.г1)ВО^^и газовы е оу^еси с содсержание]л !2,8 p)pm (3O, 
11,8 ppm  CO, 4 ppm  N O 2 и 100 ppm  C 3H 8 . В еличину сенсорного  отклика 
определяли  как  разность м еж ду сопротивлением  сенсоров при  воздей
ствии  активного газа (R g a s )  и сопротивле!аием сенсоров в воздухе (R a ir ) .  

Ч увствительн ость м икросистем ы  определяли  как  процентное отнош ение 
R gas и R air: S  [ (R a ir ~ R g a s ) / R g a s ]  ~ ^ 1 0 0 % .  Результаты  изм ерений чувствитель
ности  м икросистем ы  к C 3H 8 , N O 2 и CO приведены  в таблице 1.

Н а  рисунке 5 приведены  изотерм ические отклики м икросистем ы  с 
чувствительны м  слоем  In 2O 3+ A l2O 3+ P t при воздействии СО, полученны е в 
различны х реж и м ах  измере!!ия. Пр!! про^^ден!!и изм ерени й  в первом  ре- 
яс!)]в)е уста!са^.вивати з!^ачения |з;а(5очих т^око^ !! напряясений сенсорзов р а в 
ны м и I = 61 мА  и U  = 1,4 В, спустя 5 -1 0  мин., после вы хода сопротивле
ния м икросистем ы  на «постоянное» значение, проводили изм ерения сен- 
сор!ю го отклиоа !ігі !2,8 p>p)m и 11,8 ppm  (ЗО при 1ло!!]^в[ости IN = 85,4 м1ет. 
Гео.я^чен!!ы^ резу^льтатыв представлены  нарзійся. 5, ^.
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Табл. 1. Ч^увствительность газовой микросистемы к C3H8, NO2, CO 

Table. 1. ТМе sensitivity of the g^s microsysteM to CsHs, NO2, CO
Потребляемая мощность, мВт 

Power Consumption, mW
Концентрация детектируемого газа, ppm 
The concentration of the defected gas, ppm

Чувствительность, % 
Sensitivity,%

48 C(C, Hs) = 100 55
C(NO2) = 4 82

60 C(C, Hs) = 100 73
C(NO2) = 4 72

85 C(CO) = 11,8 12
C(CO) = 2,8 18

15 C(CO) = 11,8 90
C:(CO) = 2,8 40

a) Режим измерения: I=61 м^, U=1,4 В, N=85,4 мВт 
a) ^Measurement mode: I  = 61 mA, U = 1.4 V, N = 85.4 mW

б) Режим измерения: I=61 мА, U=1,4 В, отжиг t=5 сек, 
переход в 1=11 .мА, U=0,118 В, N=14,1 мкВт 

b) Measuring mode: I  = 61 mA, U = 1.4 V, annealing t = 5 sec,
Transition to ̂  ^11 mA, U = 0.118 \^,N= 14.1 ju.W

Рис. 5. Отклики микроси(;тем[ы1 к CO при мощности 85,4 іуіВт' (а) и 14,1 мпсВт (б)
Fig. 5. The posponse о!:" tlie rmicposystem to CO at^poxrer of85.^i mW (a) and 14.1 mW (b>)

Во второіуі реж име иэмтсрпения ттоенеи крсотковременной Лв течение 
5 сек) раі^Зотіы сенсоров в розжсірійе I =  61 мА , U  = 1,4 В, зигр̂ теітіня рз^бо^рего
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то ка  и напряж ения сниж али до 1= 11 Mj\ ,  U  = 0,118 В, после чего ф иксиро - 
вали  отклики  м икросистем ы  на 2,8 jjpm  и 11,8 ppm  СО, при этом  величина 
потребляем ой м ощ ности  сниж алась до N  = 14,1 м кВ т (рис. 5, б). Д анны й 
реж и м  позволяет получить более вы сокий сенсорны й отклик и снизить 
потребляем ую  м ощ ность систем ы  в целом , каіс показано на рис. 5.

5. З а к л ю ч е н и е

В резул 1)'г^т'е последовательного  рзетения технс^логичесьси связанны х 
задач  бы ли разра(^отаньз технологп’зескіпе ггроцессы со:здания м ульти сен
сорной  м икросистем ы  основе микрзомощш^^^с хим и чески х сенсоров на
подложк;^?г и:  ̂jA.OA.. Взр)ьируя ре>!симам[^ изм ерения, аз тгакяс^ состсівоім ч у в 
ствительн ы х слоеі^ моясзо управлять ’1з?вствит'елыьо(а'т1)Ю и и збирательно
стью  м икросистем ы  по отнош ению  к р)аз.п[ичным газам . И спользование в 
кон струкции  м икросистем ы  нан опористой  подлож ки из А О А  позволяет 
сущ ественно повы сить ее чувствительность и  понизить потребляем ую  
м ощ ность. В ы сокие эксплуатационны е характеристики  дан ны х газовы х 
сеінсор)ов, а  ісменно: ^і^ісока^і чувствительность и селеістйвност'ь, ни:екое 
эіг^ргопотребленй^, позволяю т использовать эзсст тгис с^нсоро^ в газовы х 
мтикрсосистемзх совм естно с другимш типам и  сенсоров, напрйміер -  •а̂ рэм̂ о- 
к^т'^литчазескимш, для создания :алектронного сенсорного у^стройсс^ іе імь- 
т'одики селективного ісоістроля токсичны х и парниковы х газов в окруж а
ю щ ей  среде. С оздание сенсорного устройства  н а  основе н абора каталити
чески х  и  полупроводниковы х сенсорао^, а  такж е ]методик коі^троля п озво 
лит осущ ествлять селективны й контроль взры воопасны х и токсичны х га 
зов в окруж аю щ ей  атм осф ере закры ты х пом ещ ений. Его вы сокая селек
тивность будет обеспечиваться ^ыбор)ом[ м;^териала чувствительного  слоя 
газового сенсора, наприм ер, использование W O 3 обесп ечит регистрацию  
газов оі^інслйтелей, в п^рзву^ю очередь оксидов азотт.

И [сттч1ш 1ли ф и н а н с и р о в а н и я  и в ы р а ж е н и е  п р и зн а т е л ь н о с т и

Доклад подготовлен по итогам исследования, проведенного в рамках гранта Белорусского 
фонда фундаментальных исследований и Минис'герства образования №» Ф16МВ -02 1 .
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Evolution of Surface ]Vtorpholog;y and Crystal Texture ofWCeO Layers SputTered onto Si- 
supported Nanaprorous Alu-miea Temprlates Ы Journal of Tha Electro-Ciiemical Society. 20b8.
Vaol. 155. №o 7.І..ІТ1е(о-Ю123.

[3] Gorokh G.G., Zakhlebayeva A.I., Belahurau Ye.A., Khatko V.V., Taratyn I.A., Chem
ical gas sensors on the nanoporous anodic alumina substrate // Journal of Nano and Microsystem 
Techni(/ue. :2014. a/ol. 9. P. 1̂̂ -51. .in R.ussian).

[4] Pyanlco jT.'V., Zhilinsky V.V., Gorokh G.G., Chemical synthesis of nanostructured 
systems with chemosensitive properties // Promising materials and processes in technical electro
chemistry: IN/lonogr^ph / KNUTD; ed.: \ ,'.Z. Bardukov [et al.]. ^ ICyiv, 2016. ^ P. 185-188. (in 
Russian).

[5 ] Gorokh G.G., Zakhlebayeva A.I., Taratyn I.A., Reutskaya O.G., Khatko V.V., Ways 
to reduce the power consumption of thin-film chemical sensors // Proceedings of 25th Int. Crime
an Conference “Microwave & Telecommuitication Technology” (CriMiCo’2015), Sevastopol, 
Crimea, -  P. 645-648 (in Russian).

At ck n o w led  gen-^nts

The paper is based on the research, which was conducted in the framework of projects of 
the Belarusian Foundation for Basic Research and Ministry of Education No. Ф16МВ-021.

1005

Copyright © 2017 for this paper by its authors. Copying permitted for private and academic purposes.
Proceedings of the 27th International Conference «Microwave & Telecommunication Technology» (CriMiCo'2017)

Sevastopol, Russian Federation, September 10—16, 2017


