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Kurzfassung

Fiir den sicheren Betrieb eines Brennstoffzellenfahrzeugs sind Sensoren wichtig, welche
die Wasserstoffkonzentration im Fahrzeuginterieur kontinuierlich iberwachen, um mog-
lichen Entziindungen bzw. Explosionen vorzubeugen. Dafiir wurden von verschiedenen
nationalen und internationalen Instanzen bestimmte Kriterien definiert, die Wasserstoft-
sensoren fiir einen Einsatz in Brennstoffzellenfahrzeugen erfiillen miissen. Im Jahr 2020
gab es noch keinen einzigen kommerziell erhéltlichen Sensor, der alle diese Kriterien be-

dienen konnte.

In der vorliegenden Arbeit wurde fiir zwei verschiedene Sensoren die Eignung des thermi-
schen Wirkprinzips fiir die Detektion von Wasserstoff im Kontext dieser Sicherheitskri-
terien untersucht. Dabei wurden mit einem MEMS-Sensor und einem Mikrodrahtsensor
zwei vergleichsweise einfache Geometrien herangezogen, welche den eindimensionalen
und zylindersymmetrischen Fall abbilden sollen. Fiir zwei dynamische Operationsmodi
(gepulste Strome und 3w-Methode) wurden darauf aufbauend analytische Modelle basie-
rend auf vereinfachten Sensorgeometrien entwickelt, um die Temperaturentwicklung des
Sensorelements in Abhéngigkeit der Zeit zu charakterisieren. Diese Studien wurden an-
schlieBend anhand von detaillierteren Modellen mithilfe von FEM-Simulationen ergénzt
und spezifiziert. Darin konnte gezeigt werden, dass fiir den gepulsten Betrieb sowohl
die Pulshohe als auch die Zeitkonstante des gemessenen Widerstands- bzw. Temperatur-
pulses als Messgrofle herangezogen werden kann. Beim 3w-Betrieb konnte zudem eine
starke Frequenzabhéngigkeit dieser Widerstands- bzw. Temperaturcharakteristik beob-

achtet werden.

Die analytischen und numerischen Studien wurden anschlielend durch experimentelle
Ergebnisse bestitigt. Im Hinblick auf die zuvor definierten Kriterien stellte sich heraus,
dass die Auswertung der Zeitkonstante beim gepulsten Betrieb im Hinblick auf Sensiti-
vitdt und Auflésungsgrenze der Auswertung der Pulshéhe deutlich unterlegen ist. Beim
3w-Betrieb kénnen durch die hochintegrierte Messumgebung deutlich héhere Genauig-
keiten und Auflésungsgrenzen erzielt werden. Fiir den MEMS-Sensor wurde bei einer
Anregungsfrequenz von 1 Hz mit 55 ppm die bislang geringste in der Literatur berichtete
Auflésungsgrenze fiir einen thermischen Wasserstoffsensor erreicht. Der Leistungsver-
brauch ist dabei im Vergleich zum Pulsbetrieb entsprechend des jeweiligen Tastgrads
leicht bis méBig erhoht, die Ansprechzeit wird bei beiden Operationsmodi mafigeblich
durch die Sensorgeometrie beeinflusst. Die geometrischen Parameter der jeweiligen Sen-

soren haben ferner einen starken Einfluss auf die Sensitivitat, womit die Divergenz in der



Performance von MEMS-Chip und Drahtsensor erkliart werden kann. Es besteht ferner
eine starke Temperatur- und Feuchtigkeitsabhéngigkeit des Sensorsignals, welches bei
beiden Operationsmodi indirekt proportional zur Warmeleitfihigkeit des betrachteten
Gasgemischs ist. Die Abhéngigkeit vom definierten Umgebungsdruck ist lediglich fiir die
Zeitkonstante relevant, bei der Pulshohe besteht keine Druckabhéngigkeit.

Es konnte eine grundséitzliche Eignung des thermischen Messprinzips fiir den Einsatz
eines Wasserstoffsensors im Automobilbereich festgestellt werden. Fiir eine Anwendung
miissen allerdings Referenzsensoren fiir Temperatur, Feuchtigkeit und Druck implemen-
tiert werden und eine Kalibrierung in Abhéngigkeit dieser Groflen erfolgen. Der 3w-
Betrieb ist aufgrund der hoheren Genauigkeit zu bevorzugen. Wahrend der MEMS-
Sensor im Hinblick auf Sensitivitidt, Ansprechzeit und Leistungsaufnahme gut abschnei-
det, liegen die Vorteile des Mikrodrahtsensors in seiner Robustheit und der vergleichs-

weise einfachen Realisierbarkeit.



Abstract

For the safe operation of a fuel cell vehicle, sensors that continuously monitor the hydro-
gen concentration in the vehicle interior are crucial in order to prevent possible ignitions
or explosions. For this purpose, various national and international institutions have defi-
ned certain criteria that hydrogen sensors must meet for being used in fuel cell vehicles.
In 2020, there was not yet a single commercially available sensor that could serve all of

these criteria.

In the present work, the suitability of the thermal operating principle for the detection of
hydrogen in the context of these safety criteria was investigated for two different sensors.
Two relatively simple geometries, a MEMS sensor and a micro-wire sensor, were used
to represent the one-dimensional and cylinder-symmetric case. Analytical models based
on simplified sensor geometries were subsequently developed for two dynamic operation
modes (pulsed currents and 3w-method) to characterize the temperature response of the
sensor element as a function of time. These studies were then extended and specified
using more detailed models based on FEM simulations. In these studies, it was shown
that for pulsed operation, both the pulse height and the time constant of the measured
resistance or temperature pulse can be used as a measurand. For 3w-operation, a strong
frequency dependence of these resistance or temperature characteristics was also obser-

ved.

The analytical and numerical studies were subsequently confirmed by experimental re-
sults. With respect to the previously defined criteria, the evaluation of the time constant
during pulsed operation was found to be significantly inferior to the evaluation of the
pulse height in terms of sensitivity and resolution limit. For 3w-operation, significantly
higher accuracies and resolution limits could be achieved due to the highly integrated
measurement environment. For the MEMS sensor, at an excitation frequency of 1Hz,
the lowest resolution limit for a thermal hydrogen sensor reported in the literature to
date was achieved at 55 ppm. The power consumption is slightly increased compared to
the pulse mode according to the corresponding duty cycle. The response time is signi-
ficantly influenced by the sensor geometry for both operation modes. Furthermore, the
geometrical parameters of the individual sensors have a strong influence on the sensiti-
vity, which can explain the divergence in the performance of the MEMS chip and the
micro-wire sensor. There is also a strong temperature and humidity dependence of the
sensor signal, which is indirectly proportional to the thermal conductivity of the gas

mixture. The dependence on the ambient pressure is only relevant for the time constant,



there is no pressure dependence for the pulse height.

A fundamental suitability of the thermal measurement principle for the use of a hydrogen
sensor in the automotive sector could be identified. However, for an application, reference
sensors for temperature, humidity and pressure must be implemented and calibration
must be performed as a function of these variables. The 3w-operation is preferred due
to its higher accuracy. While the MEMS sensor performs well in terms of sensitivity,
response time and power consumption, the advantages of the microwire sensor are based

on its robustness and the fact that the manufacturing process is comparably easy.
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1. Einleitung

Die Entwicklung alternativer Antriebskonzepte ist seit Jahren ein kritischer Baustein
fiir die Klimaneutralitdt, deren Erreichen bis 2045 sich die Bundesregierung zum Ziel
gemacht hat. Der Fokus bei alternativen Antriebskonzepten liegt seit einiger Zeit auf
Elektromobilitat. Vielen Vorteilen, wie einer geringeren Larmbelastung [1, 2] und der
Emissionsfreiheit wihrend des Betriebs [3, 4, 5], was wiederum in giinstigeren Betriebsko-
sten [6] und einer hoheren Energieeffizienz [7] miindet, stehen einige Nachteile, wie hohe
Anschaffungskosten, eine geringe Reichweite und eine nur spérlich ausgebaute Ladein-
frastruktur gegeniiber. Zusétzlich steht das Laden eines Elektrofahrzeugs in keinem zeit-

lichen Verhéltnis zum Betanken eines kraftstoffgetriebenen Fahrzeugs [8].

In jlingerer Zeit ist daher das Konzept von Fahrzeugen mit Brennstoffzellenantrieb wie-
der mehr in den Fokus der 6ffentlichen Diskussion geriickt |9} |10]. Trotz eines geringeren
Wirkungsgrads im Vergleich zu reinen Elektroautomobilen [11] sind die grofie Reichweite
und eine geringere Lade- bzw. Tankzeit [12] Vorteile, welche das Brennstoffzellenkonzept
v.a. fiir Nutzfahrzeuge wie Busse und Lastkraftwéigen interessant machen |13, 14]. In ei-
ner Brennstoffzelle wird Energie durch die Reaktion von Wasserstoff mit Sauerstoff zu
Wasser erzeugt. Diese Energie wird meist in einer Batterie zwischengespeichert [11],
in selteneren Ausfiihrungen kann diese auch direkt als Antriebsenergie verwendet wer-
den. Um die Energie kurzfristig verfiighbar machen zu kénnen, muss der Wasserstoff in
gasformiger, fliissiger oder fest gebundener Phase im Fahrzeug gespeichert werden, was
die Beleuchtung von Sicherheitsaspekten erforderlich macht. So kénnen beispielsweise
beim schnellen Betanken kurzzeitig hohe Temperaturen am Fillbehélter auftreten [15].
Aufgrund der sehr hohen Fliichtigkeit von Wasserstoff, stellt eine mogliche Leckage des
Fiillbehélters in den Fahrzeuginnenraum ein gravierendes Sicherheitsproblem dar, zumal
Wasserstoff aufgrund seiner hohen Entziindlichkeit das Risiko einer Explosion birgt [16].
Die Farb- und Geruchlosigkeit von Wasserstoff machen es zudem unmoglich, eine geféhr-
liche Konzentration durch visuelle oder olfaktorische Eindriicke wahrzunehmen. Daher
ist eine stindige Uberwachung der Wasserstoffkonzentration im Fahrzeuginterieur obli-
gatorisch [17].

Fiir diese Uberwachung werden Sensoren eingesetzt, welche bestimmten Anforderungen
geniigen miissen, damit ein sicherer Betrieb des Brennstoffzellenfahrzeugs gewéhrleistet
werden kann. Neben Kostenfaktoren und der Méglichkeit grofie Stiickzahlen zu produ-
zieren [18] sind sensorspezifische Parameter wie Leistungsverbrauch, Ansprechzeit oder
Lebensdauer wichtig. Weitere relevante Parameter eines Sensors sind seine Sensitivitét,

die Selektivitat zu anderen Gasen, sein Auflésungsvermdégen sowie in diesem Zusammen-



Tabelle 1.1.: Anforderungen an Wasserstoffsensoren fiir den Einsatz in Brennstoffzel-
lenautos [17, |20, 21} 22]. Die fettgedruckten Parameter werden in dieser
Arbeit als Hauptkriterien definiert, die restlichen Parameter repriasentieren
allgemeine Kriterien, welche sich auf den Wirkmechanismus des jeweiligen
Sensors beziehen.

Parameter Anforderung
Auflésungsgrenze 0,1 bis 0,2% in Luft
Genauigkeit 5 bis 10 % des Signals
Ansprechzeit weniger als 1s
Regenerationszeit weniger als 1s
Leistungsverbrauch mW-Bereich
Umgebungstemperaturbereich —40 bis 85°C
Messbereich 0 bis 4% in Luftl
Feuchtigkeitsbereich 0 bis 95 % relativer Feuchte
Druckbereich 62 bis 107 kPa

hang auch der maximale Messbereich [19]. Boon-Brett w.a. haben im Auftrag des DG
Joint Research Centers der Européischen Kommission in Zusammenarbeit mit der Bun-
desanstalt fiir Materialforschung und -priifung (BAM) verschiedene Anforderungen an
Wasserstoffsensoren fiir Mobilitdtszwecke herausgearbeitet, welche den Messbereich, die
Ansprech- sowie Regenerationszeit und die Umgebungsbedingungen umfassen. Ergén-
zend dazu wurden von weiteren Arbeitsgruppen Standards im Hinblick auf Leistungs-
verbrauch und Auflésungsgrenze definiert |17} |20, |21]. All diese Anspriiche an die Per-
formance eines Wasserstoffsensors in betreffendem Kontext sind in Tab. dargestellt.
Die fettgedruckten Anforderungen adressieren in dieser Arbeit definierte Hauptkriterien,
da diese stark vom Sensor selbst und dem Operationsmodus abhéngen. Die weiteren Pa-
rameter bezeichnen allgemeinere Kriterien, welche vom Wirkmechanismus des jeweiligen
Sensors abhdngen. Es werden aulerdem andere Anforderungen genannt, welche in einer
Forschungsarbeit wie dieser schwer tiberpriifbar sind, beispielsweise eine Lebensdauer
von mehr als 5 Jahren.

Im Folgenden sollen einige der verschiedenen Messprinzipien von Wasserstoffsensoren
vorgestellt und eine kurze Einordnung der Vor- und Nachteile des jeweiligen Wirkme-
chanismus im Kontext dieser Kriterien vorgenommen werden. Im weiteren Verlauf soll
der Fokus speziell auf thermische Verfahren gelegt und schliellich die Ziele dieser Arbeit

formuliert werden.

Won Hiibert u.a. wird ein Messbereich von 0,01 bis 10 % definiert.



2. Stand der Technik bei
Wasserstoffsensoren

Im Hinblick auf die unterschiedlichen chemischen und physikalischen Beschaffenheiten
von Wasserstoff im Vergleich zu anderen Gasen der Umgebungsluft gibt es eine Reihe von
verschiedenen Wirkmechanismen, um die Wasserstoffkonzentration in einem Referenzgas

detektieren zu konnen.

2.1. Chemische Verfahren

Chemische Verfahren zur Detektion von Wasserstoff basieren auf einer chemischen Re-
aktion unter der Beteiligung von Wasserstoff. Diese Verfahren koénnen in katalytische

und elektrochemische Prozesse unterteilt werden.

Elektrochemische Sensoren

Elektrochemische Sensoren sind die wohl am weitesten verbreitete Sensorart. Diese Sen-
soren sind aus zwei oder mehreren Elektroden aufgebaut. Dabei fungiert eine Elektrode
als Sensor-, die andere als Gegenelektrode. Diese Elektroden befindet sich in einem fliis-
sigen [23] oder festen |24} 25] Elektrolyten. In den meisten Féllen wird Schwefelsiure [26]
oder Nafion [27], ein perfluoriertes Copolymer, verwendet. Die gesamte Anordnung wird
von einer fiir den jeweiligen Analyten durchldssigen Membran eingeschlossen. Durch ei-
ne geeignete Wahl dieser Membran kann somit auch die Selektivitét erhoht werden [28].
Diffundiert ein Gas durch diese Membran und tritt in Kontakt mit der Sensorelektrode,
welche ebenfalls wieder mit einem Katalysator, z.B. Platin, beschichtet ist, tritt eine

Oxidationsreaktion in Kraft:
Hy, — 2H + 2¢” (2.1)

Durch diese Reaktion dndert sich zunéchst das Potential der Sensorelektrode. Die dabei
entstehenden Elektronen kénnen durch einen geschlossenen Stromkreis auf die Gegen-
seite gelangen, die Protonen wandern durch den Elektrolyten zur Gegenelektrode. Dort

findet dann mit den Oxidationsprodukten eine Reduktion statt [29].
1 i _
502+2H +2e — H,O (2.2)

Potentiometrische Sensoren nutzen dabei die Anderung des Potentials der Sensorelek-



trode als Signal, wiahrend bei amperometrischen Sensoren der Stromfluss zwischen den
beiden Elektroden durch ein Amperemeter registriert wird [30, 31].

Bei beiden Sensorvarianten ist das Signal durch den Diffusionsprozess von H, zur Sensor-
elektrode hin limitiert. Die meisten Sensoren haben daher eine obere Messbereichsgrenze
im Bereich von 1 bis 4 %. In der Literatur wird allerdings auch von Sensoren berichtet,
welche nahezu den gesamten Messbereich von einstelligem ppm-Bereich bis 100 % ab-
decken kénnen [29]. Die Leistungsaufnahme von elektrochemischen Sensoren ist relativ
gering, die Ansprechzeiten liegen jedoch meist im Bereich von einigen zehn Sekunden.
Weiterhin bestehen Querempflindlichkeiten, v.a. zu anderen reduzierenden Gasen wie
Kohlenmonoxid [32].

Katalytische Sensoren

Bei katalytischen Sensoren wird Wasserstoff mithilfe eines Katalysators an der Ober-
fliche eines beheizten Sensorelements oxidiert. Das katalytische Sensorelement kann
iiber eine Reihenschaltung mit einem weiteren, nicht-katalytischen Sensorelement in eine
Wheatstonebriicke integriert werden, wie es z.B. bei Pellistoren der Fall ist [33]. Die exo-
therme Reaktion von Wasserstoff mit Sauerstoff hat eine Temperaturerhhung zur Folge,
welche als Spannung iiber der zuvor abgeglichenen Wheatstonebriicke messbar ist. Diese
Spannung ist somit ein Maf fiir die Gaskonzentration und dient hier als Sensorsignal.
Dieser Prozess kann mit jedem brennbaren Gas erfolgen und spiegelt somit gleichzeitig
auch die geringe Selektivitdt des katalytischen Sensorprinzips wieder. Der Verbrennungs-
prozess bringt aulerdem den Nachteil mit sich, dass der Sensor nur in Anwesenheit von
Sauerstoff betrieben werden kann. Silizium- oder Phosphorverbindungen kénnen aufler-
dem zu einer sog. Vergiftung des Sensors fithren, wenn solche Spezies an der katalytischen
Oberfliche adsorbiert werden [20]. Die Tatsache, dass sich Sensor- und Referenzelement
in der selben Atmosphére befinden, macht den Sensor unempfindlich gegeniiber Schwan-
kungen von Temperatur, Druck und Luftfeuchtigkeit. Die Ansprechzeiten bewegen sich
im Rahmen von einigen Sekunden, der Leistungsverbrauch ist im Vergleich zu anderen
Sensoren eher hoch. Beide Parameter kénnen durch eine Miniaturisierung des Sensors
verbessert werden [34], was allerdings wiederum den Temperaturbereich des Sensors ein-
schrankt [35].

2.2. Resistive Verfahren an metallischen und halbleitenden

Substraten

Werden bestimmte Metalle oder halbleitende Metalloxide reduzierenden oder oxidieren-
den Gasen ausgesetzt, dndern sie ihre elektrischen Eigenschaften. Dieses Phdnomen ma-
chen sich resistive Sensoren zunutze, um die jeweilige Gaskonzentration der Umgebung
bestimmen zu konnen. Als Metalloxide werden haufig diinne Filme aus SnO, oder ZnO
verwendet [36, 37]. Um die Anlagerung und Diffusion des Analyten zu begiinstigen und

die Ladungstrigerkonzentration im Leitungsband zu erhéhen, werden die Metalloxide



durch ein benachbartes Heizelement auf eine bestimmte Temperatur gebracht. Auch die-
se Art von Sensoren bendétigt Sauerstoff um funktionieren zu kénnen. Dieser wird an der
Sensoroberfliche chemisorbiert und bindet Elektronen. Fiir ein verléssliches Messsignal
ist es daher wichtig, dass der Sauerstoffpartialdruck konstant bleibt [38]. Wird das Me-
talloxid dann mit dem Analyten, z.B. Wasserstoff, in Kontakt gebracht, reagiert dieser
mit dem chemisorbierten Sauerstoffmolekiil. Dabei werden die Elektronen wieder freige-
setzt und der Widerstand verringert, was als Maf fiir die Gaskonzentration dient [20,
39].

Die Ansprechzeit liegt in der Regel bei einigen zehn Sekunden bis hin zu wenigen Minu-
ten, kann jedoch tiber eine weitere Miniaturisierung z.B. hin zu Nanodrdhten durch den
schnelleren Diffusionsprozess deutlich reduziert werden [40]. Wie bei elektrochemischen
Sensoren sind auch Metalloxidsensoren wenig selektiv gegeniiber anderen reduzierenden
Gasen oder Verbindungen, welche Wasserstoff beinhalten. Dennoch ist diese Art von
Sensoren in der Wasserstoffdetektion weit verbreitet. Eine Ubersicht iiber Metalloxid-
Wasserstoffsensoren wurde vor einiger Zeit von Aroutiounian erstellt [41]. Nachteile von
halbleitenden Metalloxidsensoren sind die langen Ansprechzeiten [42] und der meist auf
maximal 2% begrenzte Messbereich, so dass dieses Prinzip vorwiegend fiir die Analyse
von Wasserstoffspuren eingesetzt wird |41} 43| |44]. Bei rein metallischen Sensoren ist in
der Regel Palladium das Material der Wahl [45], welches in der Regel auf einem Isolator,
z.B. einem Oxid aufgebracht wird. Palladium wird nach der Adsorption von Wasserstoff
zu Palladiumhydrid [46], welches einen hoheren Widerstand als Palladium aufweist [47].
Das Palladium wird dabei héufig als Diinnschicht [48, |49], in Form eines freitragenden
Nanodrahtes [50, 51] oder als Nanopartikel auf einem Tragersubstrat, z.B. Graphen [52,
53| ausgefiihrt, daher ist die Herstellung dieser Sensoren sehr aufwendig und teuer [54,
55].

Lagern sich Wasserstoffatome an der Grenzschicht zwischen Metall und Isolator an,
entsteht durch die polarisierten Wasserstoffmolekiile eine Dipolschicht an dieser Grenz-
schicht. Dies hat zur Folge, dass die Austrittsarbeit des Metalls verdndert wird. Uber-
tragt man diese Anordnung in eine Struktur aus Metall, Oxid und Halbleiter entsteht eine
MOS-Schicht, welche z.B. durch eine Ausfiihrung mit zwei weiteren Kontakten als MOS-
Transistor oder MOSFET [56, 57] gestaltet werden kann. Durch Anlegen einer Spannung
zwischen Metall und Halbleiter, kann eine Spannungsdifferenz registriert werden, welche
proportional zur Wasserstoffkonzentration ist [58]. Andere Ausfithrungen des Prinzips
existieren als Schottky-Dioden |59} 60] mit oder ohne Oxid, sowie als Kondensator mit
meist dickerem Oxid [61], 62]. Diese Art von Sensoren ist sehr empfindlich und ebenfalls
gut geeignet fiir Analyse von Wasserstoffspuren [63]. Der Messbereich dieser Sensoren
umfasst den niedrigen ppm-Bereich bis zum einstelligen Prozentbereich [64]; der Diffu-
sionsprozess von Wasserstoff fiihrt allerdings auch hier zu recht langen Ansprech- und

Regenerationszeiten [65, 66).



2.3. Mechanische Verfahren

Mechanische Sensoren basieren auf einer mechanischen Anderung eines bestimmten Ma-
terials oder einer bestimmten Oberflache, welche durch die Adsorption von Wasserstoff
hervorgerufen wird. Diese Anderung kann entweder optisch, durch (piezo-)elektrische

Verfahren oder akustisch detektiert werden.

Optische Sensoren

Optische Verfahren basieren meist auf der Verwendung eines adsorbierenden Metalls, z.B.
eines Palladiumdiinnfilms [67]. Wird dieser Diinnfilm beispielsweise als Mikrospiegel [68]
oder Beschichtung einer optischen Faser ausgefithrt |69, 70, |71], lassen sich die mecha-
nischen Anderungen bzw. Bewegungen dieses Films iiber optische Verfahren detektieren
[72]. Zwischen Ausdehnung und Wasserstoffkonzentration besteht in weiten Teilen ein
linearer Zusammenhang [73|. Verdnderungen der Gitterstruktur von Palladium durch die
Adsorption von Wasserstoff fithren auch zu einer Anderung des Brechungsindex des Me-
talls. Diese Anderung kann iiber die Ausbreitung von Oberflichenplasmonen detektiert
werden, indem z.B. die Resonanzfrequenz des Lichts verschoben wird (Oberflachenplas-
monenresonanz) |74, 75].

Mit optischen Sensoren kann somit ein grofler Messbereich von 0,1 bis 100 % abgedeckt
werden, auflerdem besteht keine Gefahr einer Entziindung, da kein thermischer Ein-
trag vorhanden ist [76]. Jedoch haben auch diese Sensoren in der Regel eine sehr lange
Ansprech- und Regenerationszeit, welche den Betrieb fiir Sicherheitsaspekte erschwert
[67, 77]. Die mechanische Deformation des Sensormaterials bei der Adsorption von Was-
serstoff birgt auflerdem die Gefahr von irreversiblen Schiden am Sensorelement. Daher

ist auch die Lebensdauer dieser Sensoren als begrenzt anzusehen.

Mechanische Sensoren

Die Deformation von Palladium unter der Adsorption von Wasserstoff kann ferner auch
rein mechanisch detektiert werden. Dazu wird eine feine Spitze teilweise mit Palladi-
um beschichtet. Die Deformation dieser feinen Struktur kann dann entweder kapazitiv
[78] oder piezoresistiv [79, 80] bestimmt werden. Auch bei mechanischen Sensoren sind
die Ansprechzeiten sehr lange; daher sind auch diese nicht fiir die Anwendungen im

Automobilbereich geeignet [20].

Akustische Sensoren

Akustische Sensoren basieren meist auf der Verwendung von akustischen Oberflichen-
wellen (SAW). Fiir die Erzeugung und Detektion der Schallwellen wird je ein Transducer
verwendet. Zwischen beiden Transducern, welche einen Abstand von etwa ein bis zwei
akustischen Wellenldngen haben, wird eine fiir Wasserstoff selektive Schicht aufgetragen;
auch hier wird in der Regel Palladium oder auch ZnO verwendet, entweder als Diinn-
schicht [81}, 82] oder Nanodraht [83) 84] . Die erzeugte akustische Welle, welche sich
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Abbildung 2.1.: Warmeleitfahigkeiten A verschiedener Atmosphérengase in Abhédngig-
keit der Temperatur 7. Die Warmeleitfahigkeit von H, ist um etwa
einen Faktor 7 hoher als die von Luft.

schliefllich vom einen zum anderen Transducer bewegt, ist sehr empfindlich gegeniiber
Anderungen der elektrischen Eigenschaften der sensitiven Schicht sowie Ablagerungen
auf dieser [85]. Dieser Umstand kann in einer Frequenzdnderung der SAW detektiert
werden. Andere akustische Verfahren verwenden die Tatsache, dass sich die Schallge-
schwindigkeit in Wasserstoff im Vergleich zu Luft stark &ndert [86]. Auch diese Techno-
logie leidet unter recht langen Ansprechzeiten [87]. Ferner gibt es nach wie vor Probleme
mit der Langzeitstabilitét |20 [88].

2.4. Thermische Verfahren

Physikalisch-thermische Verfahren zur Bestimmung der Gaszusammensetzung sind seit
iiber 100 Jahren bekannt und wurden u.a. bereits bei der Befiillung von Luftschiffen mit
Wasserstoffgas einsetzt [20]. Die im Vergleich zur Umgebungsluft relativ hohe Warme-
leitfahigkeit von Wasserstoff macht es moglich, iber die Messung der Warmeleitfahigkeit
den Wasserstoffgehalt in der Atmosphére zu bestimmen. Prinzipiell ist dieses Verfahren
fiir die Detektion all jener Gase moglich, welche eine merklich unterschiedliche Wér-
meleitfihigkeit verglichen mit einem Referenzgas aufweisen. Zur Ubersicht ist in Abb.
[2.1] der Verlauf der Wiarmeleitfahigkeit von verschiedenen Atmosphérengasen iiber der
Temperatur dargestellt.

Trotz der frithen Verwendung des thermischen Prinzips stellt dieses Verfahren in kom-
merziellen Anwendungen nur einen Nischenbereich dar. Um die Warmeleitfahigkeit eines
Mediums bestimmen zu koénnen, muss zunéchst ein Temperaturgradient in diesem er-

zeugt werden. Betrachtet man hierzu vereinfacht eine Anordnung von zwei Elementen



unterschiedlicher Temperatur, welche durch das Medium getrennt sind, wird Wéarme
iiber dieses Medium vom heiflen zum kalten Element transportiert. Wie gut bzw. schnell
dieser Vorgang ablduft hangt von der Warmeleitfahigkeit des Mediums ab. In der tech-
nischen Umsetzung wird das heifle Element zumeist von einem freischwebenden Draht
[89, 90] bzw. Steg [91] oder einer Membran [21, (92| gebildet. Diese Struktur, im Fol-
genden als Heizelement bezeichnet, wird von Strom durchflossen und die Warme somit
durch Joule’sche Erwérmung erzeugt. Das kalte Element, nachfolgend als Warmesenke
bezeichnet, wird in der Regel vom Boden und/oder Deckel des Chips oder vom Gehéuse

selbst reprasentiert.

Um die Warmeleitfahigkeit des Gasgemisches bzw. eine von dieser Gréfle und somit
von der Gaszusammensetzung abhéngigen elektrischen Grofle zu bestimmen, gibt es ei-

ne Reihe von statischen und dynamischen Verfahren.

Konstantstrom- bzw. Konstantspannungsbetrieb

Im einfachsten Fall wird das Sensorelement mit einem konstanten Strom beaufschlagt.
Die so erzeugte Widerstands- bzw. Temperaturanderung im Vergleich zum Zeitpunkt
t = 0 ist indirekt proportional zur Warmeleitfédhigkeit des Gasgemisches [93].

Analog zu einem konstanten Strom kann auch eine konstante Spannung angelegt werden.
Bezogen auf die Warmeleitfahigkeit ergibt sich dann eine direkte Proportionalitdt [94].
Die Hohe des Widerstandspulses héngt zusétzlich natiirlich von der Hohe des Strom-
pulses ab. Durch die H6he von Strom bzw. Spannung kann der Dynamikbereich und
somit auch die Auflosungsgrenze und Sensitivitdt des Sensors beeinflusst werden [95].
Cai u.a. verwenden einen Ansatz, bei welchem zusétzlich die Leistung bzw. Tempera-
turerh6hung an einem Referenzelement gemessen wird, und benutzen das Verhéltnis der
beiden Leistungen um die CO, Konzentration zu bestimmen [96]. Dieses Prinzip ist auch

auf thermische Wasserstoffsensoren iibertragbar.

Konstanttemperaturbetrieb

Der Konstanttemperaturbetrieb stellt die gingigste Betriebsweise dar und setzt voraus,
dass Heizelement und Wérmesenke auf einer konstanten Temperaturdifferenz gehalten
werden [21]. Diese wird mit Hilfe einer aktiv geregelten Wheatstonebriicke hergestellt.
Der eine Zweig der Briicke wird dabei von einem Referenzwiderstand, welcher moglichst
exakt dem Sensorwiderstand gleichen soll, und einem Vorwiderstand reprasentiert. Den
anderen Zweig bildet ein weiterer Vorwiderstand, der Sensorwiderstand selbst sowie ein
zusitzlicher, in Reihe geschalteter Widerstand. Uber die Hohe dieses Widerstands kann
die Temperaturerhohung eingestellt werden.

Uber die Differenz aus Eingangs- und Ausgangsspannung der Briicke, welche {iber einen
Differenzverstérker verstiarkt wird, und {iber den Strom kann die Leistung bestimmt wer-
den, die notig ist, um diese Temperaturdifferenz konstant zu halten. Generell gilt, dass

fiir eine hohere Warmeleitfahigkeit des Gasgemisches eine groflere Leistung notig ist, um



die Temperaturdifferenz aufrecht zu erhalten, da viel Warme durch das Gas abtranspor-
tiert werden kann [97]. Diese Art von Schaltung wurde in fritheren Arbeiten ausgiebig
untersucht [98]. Ein andere Anordnung des Prinzips sieht vor, dass zwei identische Kané-
le mit je einem Heizelement vorliegen, von denen einer vom Analysegas, der andere vom
Referenzgas durchstromt werden [99]. Mess- und Referenzzelle sind auch hier iiber eine
Wheatstone-Briicke miteinander verbunden, so dass sich die Temperaturdifferenzen der
Heizdréhte als Spannungsunterschied messen und aufzeichnen lassen. Die Einfliisse von
Konvektion kénnen hier allerdings nicht vernachléssigt werden [100].

Im Konstanttemperaturbetrieb konnen sehr stabile Messsignale erreicht werden und so-
mit auch sehr geringe Konzentrationen registriert werden. Auf der anderen Seite ist die

Dynamik des Messignals schlechter als bei transienten Betriebsmodi [95, 101].

Transienter Betrieb

Bei transienten Verfahren wird eine zeitabhéngige Leistung eingespeist, die fiir eine pe-
riodische Temperaturdnderung am Heizelement sorgt. Dies geschieht meist mit Recht-
eckpulsen [102]. Die Temperaturoszillationen folgen dabei den Stromsignalen mit einer
Phasenverschiebung die stark von den thermischen Eigenschaften des umgebenden Fluids
und des Sensors selbst abhéngen [103]. Die Amplitude sowie der zeitliche Versatz der
Temperaturdnderung im Vergleich zum Anregungssignal wird meist iiber einen Detek-
tor registriert, der in einer gewissen Entfernung zum Heizelement angeordnet ist. Dies
kann durch eine einfache zeitaufgeloste Widerstands- oder Spannungsmessung und den
anschlieBenden Vergleich mit dem Stromsignal geschehen, z.B. an einem Oszilloskop
[102] oder einem einfachen Voltmeter [94]. Diese Betriebsart wird oft auch in der Stro-
mungssensorik verwendet, weil iiber die Zeit bis der Warmepuls den Detektor erreicht,
zusétzliche Informationen iiber die Stromungsgeschwindigkeit des Fluids gewonnen wer-
den kénnen [104].

Aufgrund der einfacheren Anordnung verwenden viele Verfahren ein einzelnes Element,
welches gleichzeitig als Sensor und als Detektor dient [93) 95]. Um die Genauigkeit der
Anordnung zu verbessern kann die Phasenverschiebung digitalisiert werden [105, [106].
Mit solchen Verfahren sind sehr schnelle Messungen im Sub-Millisekundenbereich mog-
lich [107]. Uber die zeitliche Integration iiber eine gewisse Anzahl von Pulsen sind sogar
hohere Genauigkeiten als bei stationdren Verfahren erreichbar [108]. Mit einer gewissen
Pulsdauer, welche von den thermischen Eigenschaften des Sensors abhéngig ist, stellt sich
bei gleichbleibenden dufleren Bedingungen und unverdnderter Gaszusammensetzung ein
thermisches Gleichgewicht ein [107]. Aus einer verlingerten zeitlichen Betrachtung des
gepulsten Betriebs ergibt sich somit ein quasi-statischer Betrieb mit einem konstanten
Strom |109].

3w-Methode

Eine weitere Form des transienten Betriebs ist die 3w-Methode. Die Urspriinge die-

ses Verfahrens liegen in der Warmeleitfahigkeitsbestimmung von diinnen, dielektrischen



Schichten, z.B. in der Halbleiterindustrie |[110]. Betrachtet man ein Fluid, welches sich
vollstdndig in Ruhe befindet, so kann man dieses ndherungsweise wie einen Festkorper
betrachten und die 3w-Methode zu Bestimmung der Wérmeleitfadhigkeit des Fluid benut-
zen. Das Heizelement wird dazu mit einem periodischen Stromsignal der Kreisfrequenz

w = 27 f beaufschlagt:
I(t) = Iy cos(wt) (2.3)

Das Heizelement kann als Mikro- |90, [89] oder Nanodraht [111], als freitragende Briicke
[112,|113] oder als Diinnfilmstruktur [114] auf einem Trégersubstrat ausgefiihrt sein. Jede
Halbwelle des periodischen Stromsignals bewirkt dabei einen positiven Leistungseintrag
und somit eine Temperaturdnderung, welche der doppelten Frequenz 2w folgt. Somit

andert sich auch der Widerstand mit 2w:
R(t) = Ry + AR - cos(2wt + ¢) (2.4)

Auch hier tritt wiederum eine Phasenverschiebung ¢ aufgrund der thermischen Tragheit
des Heizelements bzw. des umgebenden Fluids auf. Bestimmt man die Spannung, welche
iiber dem Heizelement abféllt, so erhilt man einen Anteil der Spannung, welcher die

dritte Harmonische der Grundfrequenz enthélt:

RI,

U(t) = R(t)-I(t) = .. = Rolycos(wt) + = - [cos(3wt + @) + cos(wt + @) (2.5)
Die genaue Rechnung ist dem Anhang (s. Kap. zu entnehmen. Die Amplitude dieser
3w-Spannung ist nicht abhéngig vom Grundwiderstand Ry, sondern lediglich proportio-
nal zur Amplitude der Temperaturoszillation AR und damit ein Maf3 fiir die thermi-
schen Eigenschaften und somit fiir die Gaszusammensetzung des Fluids. Da diese 3w-
Komponente der Spannung jedoch um ein Vielfaches kleiner ist, als die 1w-Komponente,
muss sie im Anschluss gefiltert und verstidrkt werden, was in den meisten Fillen eine
umfangreiche Messumgebung erfordert. Dieses Verfahren wurde erst vor wenigen Jahren
zum ersten Mal fiir die Gassensorik angewandt und die Anzahl an wissenschaftlichen

Arbeiten dariiber ist begrenzt.

2.5. Ziele der Arbeit

In den vorherigen Abschnitten wurden alle gangigen Verfahren der Wasserstoffdetektion
vorgestellt. Spezieller Fokus wurde dabei auf das thermische Prinzip gelegt. Jedes dieser
Verfahren weist eine Reihe von Vorteilen gegeniiber anderen Wirkmechanismen auf, jedes
Verfahren besitzt aber auch einige Nachteile, welche die Applikation dieses Prinzips als
Wasserstoffsensor im Automobilbereich erschweren. Hiibert u.a. haben daher eine Tabelle
mit den Vor- und Nachteilen der zuvor vorgestellten Verfahren erstellt. Diese Ubersicht
ist zusammengefasst in Tab. dargestellt.
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Chemische Verfahren

Verfahren Resistive Verfahren
Elektrochemisch Katalytisch
. Geringe Leistungsaufnahme Grofler Temperaturbereich e
Vorteile Hohe Sensitivitat Robustheit, Langlebigkeit Hohe Sensitivitét
Nachteil Lange Ansprechzeiten Hoher Leistungsverbrauch Kleiner Messbereich
achterie Querempfindlichkeiten Anfallig fir Vergiftung Lange Ansprechzeiten
Verfahren Mechanische Verfahren Thermische Verfahren

Optisch Mechanisch Akustisch

Grofler Messbereich
Vorteile Grofler Messbereich Hohe Sensitivitat Geringe Ansprechzeit
und Leistungsaufnahme

Nachteile Lange Ansprechzeit Langzeitstabilitat Hohe Auflésungsgrenze

Tabelle 2.1.: Ubersicht der zu Beginn von Kap. dargestellten Verfahren zur Detektion
von Wasserstoff (angelehnt an [20])

Darmadi w.a. berichten in ihrer Arbeit aus dem Jahr 2020, dass zu diesem Zeitpunkt
kein einziger Wasserstoffsensor auf dem Markt existierte, der die Anforderungen des De-
partment of Energy (DoE) der Vereinigten Staaten bedienen kann [42], welche sich im
Wesentlichen mit den Anspriichen der Européischen Kommission und denjenigen des
BAM (siehe Tab. decken.

Hinsichtlich der Abwégungen von Vor- und Nachteilen stellen thermische Sensoren nach
Tab. einen vielversprechenden Ansatz dar, um die Anforderungen an einen Was-
serstoffsensor fiir den Automobilbereich zu adressieren. Bisher gibt es nur wenige wis-
senschaftliche Arbeiten zu thermischen Sensoren zur Wasserstoffdetektion im Kontext
dieser spezifischen Kriterien. Aufgrund der gefdhrlichen Handhabung von Wasserstoff
weichen viele Arbeitsgruppen auf Helium aus, welches eine dhnlich hohe Warmeleitfa-
higkeit aufweist. Ergdnzende Untersuchungen im Rahmen dieser Arbeit haben jedoch
gezeigt, dass sich die Performance der Sensoren im Fall von Helium speziell in der Hin-
sicht auf Auflésung und Sensitivitat signifikant von Wasserstoff unterscheidet [115]. Es
konnen also nur bedingt Aussagen iiber einen Wasserstoffsensor getroffen werden, wenn
diese — so wie bei einer vielzitierten Arbeit von Simon und Arndt [21] — nur auf der Basis
von Messungen mit Helium getroffen werden. Eine Marktiibersicht von Boon-Brett u.a.
beschreibt lediglich vier kommerziell erhéltliche thermische Wasserstoffsensoren [22] — in
vielen Ubersichtsarbeiten zu Wasserstoffsensoren werden thermische Sensoren erst gar
nicht erwdhnt |76} 116, |117, [118§].

In dieser Arbeit sollen daher thermische Verfahren fiir die Detektion von Wasserstoff

und deren Eignung als Sensorprinzip im Automobilbereich untersucht werden. Aufgrund
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der erwarteten hoheren Genauigkeit und geringeren Ansprechzeit sollen dafiir nur tran-
siente Verfahren, ndmlich der gepulste Betrieb und der Betrieb mit der 3w-Methode,
beriicksichtigt werden. Beide Verfahren sollen an zwei verschiedenen miniaturisierten
Wairmeleitfahigkeitssensoren untersucht werden. Einerseits wird dabei ein MEMS-Chip
betrachtet, welcher im Reinraum der OTH Regensburg konzipiert und realisiert wurde;
andererseits wird ein Mikrodrahtsensor verwendet, welcher ohne die Prozesse der Halblei-
terfertigung herstellbar ist. Diese Geometrien wurden gezielt ausgewahlt, um mithilfe von
eindimensionalen (MEMS-Chip) und zylindersymmetrischen (Mikrodrahtsensor) Model-
len analytische Betrachtungen durchzufiihren um die erwarteten Messergebnisse vorher-
sagen zu kénnen. Fiir beide Verfahren wird eine Betriebs- und Messumgebung entwickelt,
welche fiir beide Sensoren anwendbar ist. Zuséatzlich sollen die Messergebnisse durch
ein numerisches Modell gestiitzt werden, welches mit dem FEM-Simulationsprogramm
COMSOL Multiphysics erstellt und berechnet wird.

Die Messergebnisse beider Sensoren sowie beider Betriebsmodi werden anschlieend un-
tereinander verglichen, um Einflussparameter fiir die Performance im Hinblick auf die
in Tab. [I-I] definierten Anforderungen zu identifizieren. Mithilfe der Messergebnisse soll
schliefflich eine Aussage getroffen werden, inwiefern und unter welchen Voraussetzungen

diese Anforderungen von thermischen Sensoren bedient werden kénnen.
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3. Warmetransport in Gasen

Wiérmeenergie wird grundsétzlich immer dann transportiert, wenn in einem Medium
ein Temperaturgradient herrscht. Im einfachsten Fall kann dieser Temperaturgradient
in einem Material betrachtet werden, welches von zwei unendlich ausgedehnten, plan-
parallelen Platten verschiedener Temperatur eingeschlossen wird. Wie schematisch in
Abbildung dargestellt, befindet sich davon eine Platte auf einer erhohten Tempera-
tur 77, die andere Platte befindet sich auf Umgebungstemperatur Ty. Bezogen auf das
Schema dieser beiden Platten findet also geméafl des zweiten Hauptsatzes der Thermody-
namik eine Energie- bzw. Temperaturiibertragung in Richtung der kéalteren Platte statt.
Dieser Energietransport ldsst sich mit einer Warmemenge bzw. -energie () assoziieren.
Die zeitliche Ableitung @ dieser Wérmeenergie wird als Wirmestrom bezeichnet.

Das Funktionsprinzip thermischer Gassensoren basiert auf den unterschiedlichen War-
metransporteigenschaften verschiedener Gase bzw. Gasgemische. Daher soll zunéchst ein
Uberblick iiber die verschiedenen Arten von Wirmetransport in Gasen und weitere in
diesem Zusammenhang wichtige Gréflen gegeben werden. Im Allgemeinen unterscheidet
man zwischen drei Arten des Warmetransports: Warmetransport durch Strahlung, durch

Konvektion und durch Wérmeleitung.

3.1. Warmestrahlung

Bei Warmetransport in Form von elektromagnetischer Strahlung ist im Gegensatz zur

Konvektion und Wirmeleitung kein Medium fiir die Ubertragung notwendig. Die Fi-

Abbildung 3.1.: Schematische Darstellung von zwei unendlich ausgedehnten Platten,
welche sich auf unterschiedlichen Temperaturen T und 77 befinden.
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higkeit eines Korpers bei einer bestimmten Temperatur Strahlung auszusenden wird
iiber den Emissionskoeffizient ¢ klassifiziert. Dieser ist eine dimensionslose Konstante,
die einen Wert zwischen 0 und 1 annimmt. Als Referenz mit einem Emissionskoeffizi-
enten von ¢ = 1 dient ein idealer schwarzer Strahler, der alle auftreffenden Strahlen
absorbiert bzw. emittiert. Um die Intensitét, die der schwarze Strahler in den Halbraum
abstrahlt, abhéngig von der Strahlungsfrequenz v zu bestimmen, wird das Plancksche

Strahlungsgesetz herangezogen [119]:

i (3.1)

Dieses beschreibt die spektrale Intensitit pro Einheitsfliche des strahlenden Korpers
[119]. A ist das Plancksche Wirkungsquantum, ¢ die Vakuumlichtgeschwindigkeit und kp
die Boltzmann-Konstante. Integriert man die Intensitét iiber alle Frequenzen, so erhélt
man die Warmestromdichte der elektromagnetischen Strahlung [120], welche fiir einen

idealen schwarzen Strahler mit dem Stefan-Boltzmann-Gesetz iibereinstimmt [121]:

s) 27T5k4B 4
Jth,s /y:o rdv =155 (11 — Tp) (3.2)

Die Multiplikation mit einer Fliache A unter Einbeziehung des Emissionskoeffizienten e
fiir nicht schwarze Korper fithrt schliefilich zum Wéarmestrom der elektromagnetischen

Strahlung:

Qs = edA- (T} —Ty) (33)

Die Konstanten in GI. kénnen unter einer neuen Konstante zusammengefasst werden.
Diese wird als Stefan-Boltzmann-Konstante o bezeichnet. Wie zu erkennen ist, geht die
Temperaturdifferenz mit der vierten Potenz in den Warmefluss ein, was den Einfluss
der Strahlung besonders bei groflen Temperaturdifferenzen spilirbar macht. In fritheren
Untersuchungen, welche mit einem thermischen Sensor &hnlicher Bauart und nahezu
gleicher Flache A durchgefiihrt wurden, konnte gezeigt werden, dass bei einer Tempera-
turdifferenz von weniger als 80 °C der Warmestrom iiber Strahlung vernachlassigbar ist
[98]. Lotfi u.a. beschreiben sogar einen unerheblichen Einfluss der Strahlung bei Tem-
peraturen kleiner 700 K [122]. In der vorliegenden Arbeit sollen daher moglichst geringe
Temperaturdifferenzen verwendet werden, um den Einfluss der Strahlung zu minimieren
und die Effekte so gut es geht auf die Warmeleitung eingrenzen zu kénnen. Dies kommt
weiterhin einer geringen Leistungsaufnahme entgegen, begrenzt allerdings Sensitivitét

und Auflésungsgrenze [89).
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3.2. Konvektion

In Gasen und Fliissigkeiten kénnen sich Atome bzw. Molekiile unabhéngig voneinan-
der frei bewegen. Dies hat zur Folge, dass man in Fluiden einen weiteren Mechanismus
des Warmetransports beobachten kann, die Konvektion. Diese setzt sich aus zwei Me-
chanismen zusammen: dem Warme- bzw. Energietransport durch zufillige molekulare
Bewegung von Teilchen und der makroskopischen Bewegung des Fluids. Diese beiden
Arten sind auch bekannt unter natiirlicher bzw. freier und erzwungener Konvektion.
Freie Konvektion entsteht dabei in der Regel durch Temperatur- und damit verbundene
Dichteunterschiede im Medium; erzwungene Konvektion wird meist durch einen dufleren

Druckunterschied und somit eine Strémung hervorgerufen.

Freie Konvektion

Freie Konvektion wird durch statische Auftriebskréifte ausgelost, welche aufgrund eines
Dichtegradienten entgegengesetzt zur Erdanziehungskraft entstehen. Der Dichtegradient
wiederum resultiert aus einem zuvor entstandenen Temperaturgradienten. Durch das
Aufsteigen von wirmeren Fluidschichten stromen kalte Schichten nach und eine Zirkula-
tionsbewegung entsteht. Im Allgemeinen kann man den Wéarmestrom, den eine beheizte
Flache A mit der Temperatur 77 und das Fluid mit der Temperatur Ty austauschen

beschreiben durch
Qx =h-A(Ty - Tp) (3.4)

Mit der Temperaturdifferenz bzw. dem Temperaturgradienten steigt also auch der Ein-
fluss der natiirlichen Konvektion auf das Sensorsignal, da mehr Wéarmeverluste iiber
Konvektion auftreten. Der Parameter h stellt in diesem Zusammenhang den Warme-
iibergangskoeffizienten dar. Da sich in der Grenzschicht zwischen Wand und Fluid die
Temperatur und somit die Dichte und Auftriebskraft der einzelnen Fluidschichten stetig
dndern, ist es extrem schwierig eine korrekte Wérmeiibergangszahl fiir eine rein natiir-
liche Konvektion analytisch herzuleiten [120]. Aus diesem Grund ist es fiir den Betrieb
eines thermischen Sensors wichtig, Effekte aufgrund von natiirlicher Konvektion effektiv
zu verhindern. Dies kann dadurch erreicht werden, dass das Kontrollvolumen fiir das
Analysegas moglichst klein gehalten wird, indem z.B. die Distanz d zwischen den beiden
Platterﬂ reduziert wird [123]. Dadurch kann die molekulare Bewegung reduziert und die

Ausbildung einer Zirkulationsbewegung erschwert werden.

Erzwungene Konvektion

Bei erzwungener Konvektion findet der Warmeiibertrag durch eine Stromung statt, wel-
che durch eine externe Druckdifferenz induziert wird. Anders als bei freier Konvektion

kann dieser Warmeabtrag nicht durch ein kleines Kontrollvolumen minimiert werden.

'Dies entspricht in der realen Ausfithrung der Distanz zwischen Sensorelement und Gehéuse bzw. Chip-
boden
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Vielmehr ist dafiir zu sorgen, dass das Sensorelement nicht direkt der Strémung ausge-
setzt ist. Dies kann unter anderem durch die Verwendung einer mechanischen Abdeckung
mit Diffusionsmembran erreicht werden [93) 115]. In anderen sehr dhnlichen Ausfithrun-
gen eines thermischen Sensors kann der Warmeabtrag iiber erzwungene Konvektion dazu
genutzt werden, um die Stromungsgeschwindigkeit oder Wandschubspannung zu bestim-
men 124} [125| [126]. Dazu wird der Warmeiibergangskoeffizient relevant. Dieser hangt
neben der Warmeleitfahigkeit des Fluids von fluidmechanischen Groflen ab [127, [128]:

h=2.Nu (3.5)
0
0 beschreibt den Durchmesser bzw. die Dicke eines umstrémten Objekts, z.B. eines Zy-
linders. Die Groflie Nu bezeichnet die Nusselt-Zahl, welche von der Prandl-Nummer und
der Reynoldszahl abhéngt, welche wiederum mit der Strémungsgeschwindigkeit in Bezie-
hung steht [129]. Zhao u.a. haben gezeigt, dass das Signal eines thermischen Gassensors
fiir die Charakterisierung von Gasgemischen bis zu einer gewissen Stromungsgeschwin-
digkeit nicht beeinflusst wird. In der vorliegenden Arbeit finden die meisten Messungen
im statischen Umfeld statt und nur wenige Messungen, bei denen ein schneller Wechsel
der Gaskonzentration notig ist, werden bei geringer Stromungsrate durchgefithrt. Daher

wird auf die erzwungene Konvektion hier nicht néher eingegangen.

3.3. Warmeleitung

Im statischen Fall, also im Fall eines Festkorpers oder eines sich vollig in Ruhe befindli-
chen Fluids, ist der letzte auftretende Prozess die Warmeleitung. Ausgehend vom Modell
der unendlich ausgedehnten Platten (s. Abb. kann man die Temperatur an jedem
beliebigen Punkt zwischen den beiden Platten mit der Energie der Atome bzw. Molekii-
le in unmittelbarer Umgebung zu diesem Punkt in Verbindung bringen. Diese Energie
ist beispielsweise beim Gas verkniipft mit der Translationsbewegung, sowie den internen
Rotations- und Vibrationsbewegungen der Molekiile |130]. Stoflen diese Molekiile mit be-
nachbarten Molekiilen, wird Energie von energiereichen warmen auf energiedrmere kalte
Molekiile iibertragen.

Bezogen auf eine definierte Fldche A, auf die der Richtungsvektor des Wéarmetransports
senkrecht steht, und basierend auf der empirischen Beobachtung, dass der Warmestrom
proportional zur Anderung der Temperatur T zwischen den beiden Platten ist, ldsst sich
der Warmestrom in die jeweiligen Raumrichtungen z, y und z durch das Fourier’sche

Gesetz darstellen:

. oT . oT . oT
Qr=—\ dydz% Qy=—\dzx dza—y Q. =-)dz dyg (3.6)

Die Flache A wird hier durch die jeweilige Kontrollflache senkrecht zur Warmetranspor-
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Abbildung 3.2.: Infinitesimales Volumenelement in kartesischen Koordinaten

trichtung (daxdy, dedz bzw. dydz) ausgedriickt. Teilt man jede dieser Gleichungen noch
durch die entsprechende Flache, auf welche die Richtung des Warmetransports senkrecht
steht, erhdlt man die Fourier’schen Gesetze aufgelost nach der Warmestromdichte jyy,

welche den Warmestrom auf die jeweilige Fliche A normiert:

Jthx = —AgT Jthy = /\(;1; Jthz = —A?)Z (3.7)
Die Griofle A beschreibt einen temperaturabhéngigen Materialparameter, welcher als
Wiérmeleitfahigkeit bezeichnet wird. Das Minuszeichen resultiert daher, dass Wérme
immer in Richtung der niedrigeren Temperatur transportiert wird.
Da in den meisten Féllen jedoch nicht nur Warmetransportvorgénge im eindimensionalen
Sinn betrachtet werden miissen, empfiehlt es sich ein komplexeres Modell aufzustellen,
durch welches die Warmeleitung in mehreren Dimensionen gleichzeitig untersucht wer-
den kann und Warmequellen bzw. -senken mit einbezogen werden kénnen. Hierfiir wird
statt der Flache A ein infinitesimales Volumenelement mit den Kantenldngen dz, dy und
dz herangezogen, welches schematisch in Abb. dargestellt ist. Die Warmestrome an
den Kontrollflichen x, y und z werden mit Qu, Qy und Q. bezeichnet. Die Wirmestr-
me an den gegeniiberliegenden Fliachen ergeben sich aus einer Taylorentwicklung, bei der

Terme hoherer Ordnung vernachléssigt werden kénnen [130]:

Qy e

Qerdz Qz

Qerdx Qx Qa:+dy Qy + (3'8)

8Qx
or

Um eine Energiegleichung aufstellen zu konnen, miissen neben den Zu- und Abfliissen von
Warme auch Warmequellen bzw. Warmesenken im Kontrollvolumen betrachtet werden.

Diese Erscheinungen stellen Randbedingungen dar und werden daher als Fr bezeichnet:

17



Fr=Qydzdydz (3.9)

Ist dieser Term positiv, so liegt eine Warmequelle vor. Mit negativem Vorzeichen wird ei-
ne Wirmesenke dargestellt. Qy beschreibt den erzeugten bzw. ausgeloschten Wirmefluss
pro Einheitsvolumen. Liegt keine derartige Randbedingung vor wird Qy = 0. Zusétzlich
verbleibt ein Teil der Energie im Volumenelement, welcher durch die Warmekapazitéat C
pro Volumenelement dargestellt wird. Bezieht man die Stoffeigenschaften mit ein, kann
man C durch ¢, - m ersetzen. Hier stellt m die Masse des Volumenelements dar, ¢, wird
als spezifische Warmekapazitdt definiert und beschreibt die Fahigkeit eines Mediums
Energie zu speichern. Die gespeicherte Energie Eg, welche sich mit der Zeit ¢ dndert,

kann somit durch
. oT
Es = Py dzdydz (3.10)

ausgedriickt werden, wobei p die Dichte des Mediums ist. Aus allen dargestellten Ener-

gieformen ergibt sich somit die Bilanzgleichung:

Qn + ER - Qn+dn - ES’ (311)

wobei Q,, und Qn+dn die Summe der einzelnen zu- bzw. abflieBenden Warmestrome in
die drei Raumrichtungen z, y und z beschreibt (s. Gl. . Setzt man die GI.
und [3.10] in Gl. B.11] ein, so erhélt man die Beziehung:

Q)
0z

0. 99,

Oz oy dy =

. T
dz 4+ Qydxdydz = pcpaat dz dydz (3.12)

Kombiniert man GI. mit den Fourierschen Gleichungen aus GI. so erhalt man

die Warmediffusionsgleichung in kartesischen Koordinaten:

o (OT\ 0 [ 9T\ & [ 0T\ or
T OE)V s L) L 2 (W& = pe, 1
oz </\8:U>+8y <)\8y>+8z (Aaz)jLQV P 5y (3.13)

Die Gréfen ¢, p und A kénnen zusammengefasst werden als:
Dy, = N pey (3.14)

Dy, ist definiert als Temperaturleitfihigkeit und veranschaulicht die zeitliche Anderung
der rdumlichen Temperaturverteilung. Die Warmediffusionsgleichung kann somit in ver-
dnderter Form und aufgelost nach der eingebrachten Warmemenge geschrieben werden

als:
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' 1 0T 2T 9T 9T
Qv B (a d a> (3.15)

N T Dwmot \oa2 o 92
GlL. bzw. stellt eine Moglichkeit dar, die Temperaturverteilung an jedem beliebi-
gen Punkt eines Mediums zu bestimmen, welches an seinen Grenzen durch verschiedene

Randbedingungen beeinflusst wird [130].

3.4. Wichtige thermische KenngroB3en

Die Warmediffusionsgleichung (GI. beinhaltet die charakteristischen thermischen
Groflen von welchen die Temperaturverteilung im jeweiligen Medium abhéngt. Neben
der Warmeleitfahigkeit A sind dies die Dichte p sowie die spezifische Warmekapazitét
¢p des Gases. Diese drei GroBen kénnen zur Temperaturleitfahigkeit Dy, (s. GL
zusammengefasst werden. Die Stoffwerte fiir reine Gase kénnen in jedem thermodynami-
schen Ubersichtswerk nachgeschlagen werden. Im Folgenden soll das Temperaturverhal-
ten und Zustandekommen dieser Groflen fiir Gasgemische beleuchtet werden. Dies dient
der Ermittlung der jeweiligen Stoffwerte fiir konkrete Gasgemische im Zusammenhang
mit den analytischen und numerischen Betrachtungen. Zuséatzlich sollen andere physika-
lische Einflussgréfien auf die Thermodynamik von Gasen, wie der Umgebungsdruck oder

der Einfluss von Luftfeuchtigkeit, betrachtet werden.

Warmeleitfahigkeit

Wiérmeleitung ist gleichbedeutend mit einem Energieiibertrag von energiereichen auf
energiearme Molekiile oder Teilchen durch Kollisionen zwischen den einzelnen Partikeln
[130]. Die individuelle Energie der Partikel setzt sich dabei aus der Translationsbewe-
gung und der internen Rotations- bzw. Vibrationsbewegung zusammen. Das Material
als Gangzes bleibt dabei gédnzlich unbewegt. Nach den Fourier’schen Gesetzen ist dieser
durch den Diffusionsprozess entstehende Warmefluss proportional zu einer Material-
konstanten, der Warmeleitfahigkeit. Basierend auf der kinetischen Gastheorie kann die

Wiérmeleitfihigkeit von Gasen folgendermafien angenéhert werden |131]:

A\ = écppTJA (3.16)
Dort bezeichnet v die mittlere molekulare Geschwindigkeit und A die mittlere freie Weg-
lange. Diese ist umgekehrt proportional zum Durchmesser der Teilchen. Dies erklart
unter anderem die Tatsache, dass leichte bzw. kleine Molekiile wie H, eine groBlere Wér-
meleitfahigkeit haben als schwere bzw. grofie Molekiile wie z.B. Oy, N, oder CO,. Be-
ziiglich der Warmeleitfahigkeit von Gasgemischen gibt es eine Reihe von verschiedenen
Ansétzen und Formeln [132]. Die beste Annédherung liefert dabei die von Wassiljeva auf-

gestellte Formel [133] bzw. die daraus abgeleitete Mischregel von Mason und Saxena
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[134]:

Ai
Amix = Z 175, G (3.17)
Der Korrekturfaktor Gj. ergibt sich aus den dynamischen Viskositdten und molaren
Massen der einzelnen Bestandteile [135]. Mithilfe von GI. ist es moglich, die Wér-
meleitfahigkeit eines terndren Gasgemischs bestehend aus Ny und O, (zusammengefasst
als synthetische Luft) und Hy zu berechnen. Neben den Einfliissen der einzelnen Gase
hingt die Warmeleitfahigkeit aber auch stark von der Temperatur ab und steigt mit

dieser an. Dieser Anstieg kann iiber ein Polynom 4. Grades angenéhert werden [39] 93,
135]:

Mix(T) =A+B-T+C-T°+D-T*+D-T* (3.18)

Die Warmeleitfahigkeiten der Reingase bei bestimmten Temperaturen kénnen einem
Tabellenwerk, wie dem VDI Wérmeatlas [135] oder der Matlab-Bibliothek CoolProp
entnommen werden, um daraus die Wéarmeleitfihigkeit bei bestimmten Temperaturen
zu bestimmen. Die Parameter A bis E kénnen anschlielend {iber eine Fitfunktion ex-
trahiert werden um die Wérmeleitfahigkeit eines Gasgemisches bei den entsprechenden

Temperaturen zu ermitteln.

Dichte

Die Dichte p eines homogenen Materials wird bekanntermafien durch den Quotienten aus
dessen Masse und Volumen bestimmt [119]. Sie wird dabei durch die Mikro- bzw. Makro-
struktur des Materials vorgegeben. Festkorper, welche in der Regel hohe Packungsdichten
und Atommassen aufweisen, haben eine hohe Dichte im Vergleich zu Gasen, welche mit
einer geringen Packungsdichte aus weniger schweren Atomen zusammengesetzt sind. Die
Dichte eines Gases kann bis zu Driicken von etwa 5 bar ndherungsweise durch die ideale

Gasgleichung beschrieben werden werden [135]:

__ P
Rg-T

_ fa

mit Rg i

p (3.19)
Hier beschreibt p den Druck und Rg die spezifische Gaskonstante, welche aus dem Ver-
héltnis der universellen Gaskonstante Rg und der molaren Masse M gebildet wird. Fiir
eine Mischung idealer Gase mit den Volumenanteilen ¢; werden die Gasgesetze von
Boyle-Mariotte und Gay-Lussac angewandt [39]. In Kombination mit dem Dalton’schen
Gesetz (s. Gl , welches die Beziehung zwischen den Partialdriicken der einzelnen

Gase und dem Gesamtdruck angibt, ergibt sich folgende Formel fiir die Dichte eines

20



Gasgemisches [119, [136]:

Ok - Dk
Pmix = ¥ Ok Pk = (3.20)

Uber diese Beziehung kann aus den Dichten von reinen Gasen, welche wieder dem VDI
Wiérmeatlas entnommen werden kénnen, die Dichte von Gasgemischen aus synthetischer
Luft und Wasserstoff berechnet werden. Geméaf Gl. B.19 sinkt die Dichte von Gasen mit
steigender Temperatur, da die Beweglichkeit der Molekiile erh6ht wird. Dies gilt natiirlich
nur innerhalb gewisser Grenzen, in denen beispielsweise kein Phaseniibergang stattfindet.
Fiir den Temperaturbereich von —40 bis 85 °C ist dies fiir das betrachtete Gasgemisch
erfiillt und so kann die Dichte eines Gasgemisches dhnlich wie die Wéarmeleitfahigkeit

mit einem Polynom 4. Grades angendhert werden.

Spezifische Warmekapazitat

Die spezifische (isobare) Warmekapazitit ist eine Materialkonstante, welche die Fahig-
keit eines Mediums angibt, Energie in Form von Warme zu speichern. Der Wert von ¢,
stellt dabei die Energiemenge dar, welche nétig ist um ein Kilogramm des Mediums um
ein Kelvin zu erwarmen. Hierbei wird vom isobaren Fall ausgegangen. Die Energie der
Molekiile setzt sich dabei zum Einen aus kinetischer Energie und Rotationsbewegungen
zusammen; diese Anteile sind temperaturunabhéngig. Zum Anderen bringen Schwin-
gungsbewegungen eine Temperaturabhédngigkeit mit sich. Bei atomaren Gasen, welche
nicht in Form eines Molekiils vorliegen (z.B. Helium), ist der Rotations- und Schwin-
gungsanteil gleich Null. Daher ist ¢, fiir diese Art von Gasen nicht temperaturabhéngig.
Bei molekularen Gasen ist die Warmekapazitéit bei sehr geringen Temperaturen kleiner
—100°C zunéchst auch konstant, bis ab einer gewissen Temperatur der Schwingungsan-
teil zunimmt, bis die Molekiilschwingungen voll ausgepréigt sind [119, [130, [135|. Diese
Annahmen gehen wie zuvor von einem idealen Gas aus, bei dem bis auf elastischen Stofle
untereinander keine Wechselwirkung zwischen den Teilchen auftritt. Die Temperaturab-
héngigkeit fir Temperaturen gréfler —100 °C bei lésst sich auch hier mit einem Polynom
4. Grades anndhern. Um die spezifische Warmekapazitat eines Gasgemisches zu erhalten,
muss lediglich die Summe der Produkte der jeweiligen spezifischen Warmekapazititen

und molaren Anteile gebildet werden:

Cpmix = Y TjCpj (3.21)
j

Das Produkt pc, aus Dichte und spezifischer Warmekapazitat wird als volumetrische

Wiérmekapazitit bezeichnet.
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Temperaturleitfahigkeit

Wie in GIL. zu sehen ist, kann die Temperaturverteilung in Abhéngigkeit von Ort
und Zeit iiber die Kenntnis der drei zuvor besprochenen Gréflen A, p und ¢, bestimmt
werden. In Abwesenheit eines Quellterms @y kann dieselbe Gleichung in Abhéngigkeit
von nur einer Variablen dargestellt werden, welche die anderen drei thermischen Kenn-
grofen beinhaltet. Die Rede ist von der Temperaturleitfahigkeit Dy, welche nach GI.
als Quotient aus Warmeleitfahigkeit und volumetrischer Warmekapazitéit definiert
ist. Die Temperaturleitfihigkeit beschreibt also das Verhéltnis der Warmeleitung und
Wiérmespeicherung eines Materials und gibt somit an, wie schnell ein Temperaturaus-
gleich in einem Medium stattfinden kann [119, [130]. Dy, ist auch unter dem Namen

Temperaturleitzahl bzw. thermische Diffusionskonstante gelaufig.

Luftfeuchtigkeit

Die Begriff der Luftfeuchtigkeit gibt im Allgemeinen die Existenz von Wasser in gasférmi-
ger Form an. Die Angabe der Menge des Wasserdampfes kann in absoluter oder relativer
Form erfolgen. In relativer Form nimmt der Volumenanteil von Wasserdampf in einem
Gasgemisch wie Luft einen Wert zwischen 0 und 5% an [39]. Um eine Angabe iiber die
relative Feuchtigkeit eines Gasgemischs machen zu kénnen, muss der Gesamtdruck pges
dieses Gasgemischs betrachtet werden. Dieser setzt sich aus dem Druck des (trockenen)
Gasgemischs p; und dem Séttigungsdampfdruck pg zusammen. Beide Groflen héngen

von der Temperatur 1" ab und werden durch das Gesetz von Dalton beschrieben:

PGes = DS + Dt (322)

Der Séttigungsdampfdruck pg beschreibt den Druck, welcher bei einer bestimmten Tem-
peratur 1" maximal auftreten kann. Der Sattigungsdampfdruck pg ist selbst stark tem-

peraturabhéingig und wird durch die Magnus-Formel beschrieben:

BT

ps(T) = a-ea¥T (3.23)

Die relative Feuchtigkeit f.o wird nun durch das Verhaltnis aus tatséchlichem Dampf-

druck pg und Sattigungsdampfdruck pg beschrieben:

frel = pfo (324)
bs

Alternativ kann fe auch aus dem Verhéltnis von tatséchlicher und gesattigter Feuch-
tigkeit bestimmt werden. Beide Gréflen ergeben sich aus dem Verhéltnis der Masse des
Wasserdampfes m in einem bestimmten Volumen V. Sind tatséchlicher Dampfdruck und

Sattigungsdampfdruck bzw. tatséchliche und geséttigte Feuchtigkeit exakt gleich ergibt
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sich eine relative Feuchte von 100 %.

Luftdruck

Der Druck ist definiert als das Verhéltnis einer Kraft F' und einer Flache A, auf welche
die Kraft senkrecht wirkt. Geht man vereinfacht von einem Gas in einem quaderférmi-
gen Volumen (&hnlich zu Abb. aus, welches elastisch mit den sechs Wénden der
jeweiligen Fliache A des Volumens stoft, so ergibt sich die Anzahl der Sté8e N aus der
Teilchendichte n:

N = énA@dt (3.25)

Bei jedem Stofl wird dabei der Impuls p; = 2mu iibertragen. m bezeichnet hier die Masse.
Aus der zeitlichen Betrachtung des Impulses ergibt sich die Kraft, welche direkt auf die
Flachen A wirkt. Daraus kann der Druck p abgeleitet werden [39):

F - N1
Mit v = % ergibt sich die Zustandsgleichung des idealen Gasgesetzes (s. Gl. |3.19

[137]. Der Druck héangt also lediglich von der Teilchendichte n und von der mittleren
molekularen Geschwindigkeit v ab, welche wiederum von der Temperatur des Gases ab-

héngt.

Speziell die Warmeleitfahigkeit, aber auch andere thermischen Groéflen wie die Dichte
sind in gewissen Umgebungsdruckbereichen stark druckabhéngig. Dieser Effekt wurde
zuerst von Marcello Pirani untersucht und die nach ihm benannten Piranisensoren fiir die
thermische Vakuummessung eingesetzt. Grundsétzlich wird die Abhéngigkeit des Drucks
dabei in zwei Bereiche aufgeteilt. Der untere Druckbereich, in welchem eine lineare Ab-
héngigkeit zur Warmeleitfahigkeit besteht, wird als molekularer Bereich bezeichnet. Die
mittlere freie Weglidnge ist hier sehr viel grofler als der Abstand zwischen den Platten (s.
Abb. und der Warmetransport findet iiber elastische Stofe der einzelnen Molekiile
zwischen den beiden Platten statt. Die Warmeleitfahigkeit ist also direkt proportional zu
n. Im hohen Druckbereich spricht man hingegen von viskosem Transport, da die mittlere
freie Weglidnge sehr klein ist.

In fritheren Untersuchungen der Arbeitsgruppe wurde das Prinzip des Piranisensors am
Beispiel von mikrotechnologisch hergestellten Sensoren ausfiihrlich analysiert und ein

Ausdruck fiir die Warmeleitfahigkeit im gesamten Druckbereich hergeleitet [98]:

mcpnT)A. d
2 d+2A(% - 1)

A= (3.27)

a7 bezeichnet hier den thermischen Akkommodationskoeffizienten, welcher einen Kor-
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rekturfaktor zwischen realem und idealem Wéarmeiibertrag darstellt. Bildet man den
Grenzwert dieser Funktion fiir hohe Driicke (A — 0) erhélt man die Warmeleitfdhigkeit

im viskosen Zustand:

1 mc,v
_ 1 P
)\ViSkOS = lim

A—0 - 271'\/5' P2

(3.28)
® bezeichnet den gaskinetischen Stofldurchmesser, welcher indirekt proportional zur

mittleren freien Wegldnge A ist. Fiir hohe Driicke ist die Warmeleitfdhigkeit also un-

abhéngig von der Teilchendichte n, welche nach Gl. [3:26] proportional zum Druck p ist.
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4. Analytische Betrachtungen

Mathematische Modelle eignen sich um komplexe physikalische Systeme vereinfacht zu
beschreiben, indem die Berechnung von stationiren oder dynamischen Vorgéngen erleich-
tert wird. Dabei wird einerseits die Geometrie des Systems auf vereinfachte, wenn mog-
lich symmetrische Strukturen heruntergebrochen und andererseits viele einzelne Kompo-
nenten zu gemittelten Parametern zusammengefasst, um das Modell effizient beschreiben
zu kénnen. Komplexe Differentialgleichungen kénnen daher anschaulich dargestellt wer-
den, was die Berechnungsdauer verringert und die einzelnen Vorgénge verstédndlicher

macht.

4.1. Eindimensionale Ndherungslosung

Bei einem mikromechanischen Membransensor steht der Richtungsvektor des Warme-
transports senkrecht zum Sensorelement; von dort kann die Warme zum Chipboden oder
zum Deckel des Sensors abtransportiert werden. Fiir die Beschreibung dieses Systems
kann daher eine eindimensionale Naherungslosung herangezogen werden. Betrachtet man
dieses System, in dem ein Temperaturgradient nur in eine Raumrichtung (im Folgenden
als x bezeichnet) besteht, genauer, vereinfacht sich Gl. zu:

Q _ 1Lor T
A _Dthat 8332

Anhand dieser Geometrie soll der transiente Betrieb mit Strom- bzw. Warmepulsen

(4.1)

veranschaulicht werden. Eine weitere Vereinfachung ergibt sich, wenn man den Quell-
term Qy nicht in der partiellen Differentialgleichung betrachtet. Da dieser Quellterm
im vorliegenden Fall als orts- und zeitunabhéingigﬂ angendhert werden kann, lasst sich
statt eines Quellterms eine konstante Wéarmestromdichte ji, in die Randbedingungen
integrieren, welche den Wérmeeintrag durch den Strompuls beschreibt. Fiir diesen Fall
lautet die eindimensionale Warmediffusionsgleichung dann:
2

pu- S =0 (4.2
GlL. stellt eine partielle, homogene Differentialgleichung 2. Ordnung dar. Um eine
spezielle Losung dieser Gleichung zu erhalten, miissen Anfangs- und Randbedingungen
definiert werden. Generell werden u.a. bei Warmetransportproblemen zwei verschiede-

nen Arten von Randbedingungen unterschieden. Die Dirichlet-Randbedingung setzt eine

'In einem bestimmten Zeitintervall vom Beginn des Pulses bei t = 0 bis zum Ende des Pulses.
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Abbildung 4.1.: Schematische Darstellung von zwei unendlich ausgedehnten Platten bei
unterschiedlichen Temperaturen (vgl. Abb. . Basierend auf diesem
Modell werden die Anfangsbedingungen eines eindimensionalen Pro-
blems definiert (s. rechte Seite).

feste Temperatur an einer bestimmten Position am Rand der Geometrie voraus. Diese
feste Temperatur kann als Warmequelle, oder auch als Warmesenke definiert sein. Die
Neumann-Randbedingung beschreibt indes eine bestimmte Wérmeflussdichte am Rand
der Geometrie.

Fiir eine moglichst realitdtsnahe aber doch mathematisch einfache Beschreibung des ein-
dimensionalen Systems wird das Modell aus Kap. (s. Abb. herangezogen, welches
ein Medium der Dicke d beschreibt, das von zwei Platten unterschiedlicher Temperatur
begrenzt wird.

Am Ort x = 0 befindet sich die kéltere Platte, am Ort x = d befindet sich die Warme-
quelle. Am Ort x = 0 wird daher eine Dirichlet-Randbedingung appliziert, die Tempera-
tur wird dabei gleich Null gesetzt. Bei x = d wird eine konstante Warmeflussdichte jyy
in negative x-Richtung eingeprigt und daher die Neumann-Randbedingung angewandt,
welche sich wiederum aus den Fourierschen Gesetzen (Gl. ableitet:

or  Q

Das negative Vorzeichen aus Gl. 3.7 wird aufgrund der umgekehrten x-Richtung aufge-

hoben. Aus diesen Annahmen ergibt sich folgendes Randwertproblem:

T(x=0,t)=0 (4.4)
AT = d 1) = oy (4.5)

Zum Zeitpunkt ¢t = 0 soll die Temperatur T = 0 betragen, daher ergibt sich die Anfangs-

bedingung zu
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T(x,t=0) =0 (4.6)

Die Losung von GI. kann mit Hilfe des Separationsansatzes erhalten werden. Hierfiir
wird nach dem Bernoulli Produktansatz eine Separation der Variablen x und ¢ durchge-
fiihrt:

T(x,t) = f(x) - g(t) (4.7)

Die partielle Differentialgleichung kann somit wie folgt dargestellt werden

') (4

!/

Mit den Superskripten " bzw. ' werden die Ableitungen nach der Zeit bzw. nach dem

Ort bezeichnet. Ein doppeltes Superskript (z.B. ) steht folglich fiir die zweite Ableitung
(z.B. hier nach dem Ort). w stellt die Integrationskonstante dar. Weiterfithrend konnen

nun zwei gewohnliche homogene lineare Differentialgleichungen gebildet werden:

g(t) =w-g(t) (4.9)
- f(=) (4.10)

Fiir die homogene lineare Differentialgleichung 1. Ordnung nach der Zeit (4.9)) ergibt
sich folgende allgemeine Losung:
gt)=a-e (4.11)
Fir die homogene lineare Differentialgleichung 2. Ordnung nach dem Ort (4.10) ergibt
sich wiederum:
fl@)=br- e +by-e* (4.12)

Aus den Gl und [£.12) ergibt sich fir die Temperatur in Abhéngigkeit von Ort und

Zeit folgende allgemeine Losung mit den Integrationskonstanten a, by und be sowie w.

Des weiteren gilt k = D%h:
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T(x,t) =a- e (bl R by - e_k’”) = et (cl R ey - e_km) (4.13)

In der zweiten Hélfte des Terms wurden die Konstanten a sowie b; und by zu ¢; und cg
zusammengefasst. Wenn man nun die Rand- und Anfangsbedingungen in Gleichung [1.13]
einsetzt, erhédlt man keine eindeutigen Losungen fiir die Konstanten w, ¢ und c3. Die
Temperatur muss also in eine neue Temperaturfunktion umgeschrieben werden, so dass
aus einem inhomogenen Randwertproblem ein homogenes Randwertproblem wird, und
die Inhomogenitéit in die Anfangsbedingung verschoben wird. Um diese Transformation
zu erreichen, muss zunéchst nach dem stationdren Endzustand gesucht werden. Dieser

ergibt sich fir ¢ — oo:

T = T(x,t — 00) (4.14)

Es wird nun eine neue Temperatur T eingefiihrt, welche fiir alle ¢ — oo gleich null ist und

somit der Subtraktion aus stationdrem Endzustand und allgemeiner Losung entspricht:

T(x,t) = Ty(x,t) — T(x,t) (4.15)

Durch die Umkehrung dieser Gleichung nach T kann somit ein Zustand beschrieben
werden, in welchem das reale Sattigungsniveau der Temperatur 7" im stationdren Zustand
korrekt abgebildet wird, indem wiederum T von Ty subtrahiert wird. Folglich lautet der

stationare Endzustand fiir die neue Funktion:

T(x,t —00)=0 (4.16)

Dies hat zur Folge, dass auch die Anfangs- und Randbedingungen neu definiert werden
miissen. Fir die Neudefinition der Anfangsbedingungen muss zunéchst wieder der statio-
nére Endzustand der realen Temperatur betrachtet werden. Fiir diesen Fall ergibt sich
ein lineares Temperaturprofil zwischen den beiden Platten, da das Medium zwischen
diesen von einer konstanten Wéarmestromdichte ji, durchflossen wird und nach einer

gewissen Zeit von einem homogenen Gradienten ausgegangen werden kann:

- Tslt(fli‘,t) = jth
T Jth
Ty(z,t) = | 24
st(@,t) L (4.17)

Tet(z,t) = ‘]%h T

Daher ergibt sich fiir die Anfangsbedingung:
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T(z,t=0) = Ty(a,t) — T(z,t =0) =% . x —0 =22 .4 (4.18)

A A
Fiir die Randbedingungen folgt entsprechend:
T(z=0,t)=0 (4.19)
T(x:d,t):Tst(x:d,t)—T(x:d,t):%h- _ﬂTh' =0 (4.20)

Beide Randbedingungen sind nur homogen. Die Differenzialgleichung, welche die zeitliche
und rdumliche Verteilung der neuen Temperatur T beschreibt, bleibt unverandert. Die

allgemeine Loésung fiir dieses Problem ergibt sich daher wie im Abschnitt zuvor als:

T(z,t) = ¢y - e he ¢y . gt=he (4.21)

Der Ubersicht halber werden die Integrationskonstanten einfach iiberschrieben und wei-
tergefithrt. Fiir den stationdren Endzustand dieser Funktion gilt nach GI. f(x, t—
o0) = 0. Um diese Bedingung zu erfiillen, muss w < 0 sein. w lésst sich daher auch als —%
ausdriicken. 7 kann als die thermische Zeitkonstante des Systems interpretiert werden.

Es folgt daher fiir k eine komplexe Betrachtung als &'

w —1 1
Py —i. . — ik 4.22
Dyy, 7D 7Dy ( )

Durch Einsetzen der Randbedingung (4.19) in Gl folgt fiir die Konstanten ¢; und

Co:

co=-—-c=c (4.23)

Somit lasst sich die allgemeine Losung schreiben als:

T(z,t)=c-e ¥, (eik/x - e_ik/x) (4.24)

Geméif der Eulerschen Formel sin(z) = 27,6 ergibt sich folgender Ausdruck fiir 7'
i

T(x,t) = 2ic- eV - sin(k'x) (4.25)

Setzt man Randbedingung (4.20)) ein, folgt:
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T(x=dt)=c-e /" 2 sink'd =0 (4.26)

Daraus folgt wiederum:

sink'd =0 (4.27)
Fir Gl gibt es unendlich viele Losungen der Form
K= % mit  me Ny (4.28)
Die thermische Zeitkonstante lésst sich daher ausdriicken als:
1 m27['2Dth .
— k2. Dy, = Yz mit m € Ny (4.29)
Die Temperaturverteilung 7" lisst sich also folgendermafBen beschreiben [138]:
T(z,t) = i e ( ) (4.30)
x,t) = 3 Cm - € sin { — .
m=0
Aus der Anfangsbedingung (4.18]) folgt:
e = ) (4.31)

(e}
T(z,t=0)= Zcm-sin(m-az):'x
= d A

Diese Anfangsbedingung kann durch eine Fourierreihe beschrieben werden, um die Gleich-

heit zu erfiillen [13§]. Um die Anfangsbedingung einzuhalten wird die Fourierreihe eines

Dreiecksignals angewandt [139]:

8y 1 1
y(t) = sz (sin wt — 32 sin 3wt + ) sin bwt — ) = s
8) o= (=1 '
=225 ) sin((2n+1) - wt
2 nzz‘; (2n +1)2 sin ((2n+1) - wi)
Um die Anfangsbedingung 1' einzuhalten, werden in Gleichung [4.32( y = ]“Th - x,
wt = 57 und m = % ersetzt. Schlieflich folgt fiir die Temperaturverteilung 7' nach
Ort und Zeit:
= 8jtn (=" cenDipge X
T(.’I),t) = 7[_2)\ . Z W - e 4d2 - S1n (2n =+ 1)@ (433)

n=0
Um die reale Temperaturverteilung 7" zu erhalten, muss schliellich noch geméfl Gl.
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Abbildung 4.2.: (a) Zeitlicher und raumlicher Verlauf der Temperatur fir ji, = 1, A = 1,
Dy = 1und d = 1. (b) Am Ort x = d ist gut die Ladekurve der
Temperatur in Abhingigkeit der Zeit zu erkennen.

die Differenz aus statischem Endzustand und neuer Temperatur gebildet werden:

T(x,t) = Ty (x,t) — T(x,t) =

Jth 8jin i (=1)"  —enn?pye w-x) (4.34)
.l‘_ .

T p csinl (2 £ 1) —2
@nr1z ¢ “ Sm<( n+tl5g

A TA

n=0

In Abb. ist der Verlauf der Temperatur T in Abhéngigkeit des Ortes x und der
Zeit t dargestellt. Hierbei wurden die alle elektrischen, thermischen und geometrischen
Groflen gleich Eins gesetzt, also jth = 1, A =1, p =1, ¢, = 1 und damit auch Dy, =1
(s. GL.B.14). AuBerdem gilt d =1 = 1.

Die Reihe wird anschlieffend bis n = 100 entwickelt. Ab dieser Anzahl von Gliedern ist
die Reihe hinreichend konvergent. Hohere Reihenentwicklungen hétten keine wesentliche
Verbesserung der Genauigkeit, aber langere Berechnungsdauern zu Folge. In Abb. [£.2pb
ist dabei sehr gut die Ladekurve der Temperatur am Ort x = d (also am Ort des
Sensorelements) zu erkennen, welche sich asymptotisch dem stationdren Endzustand

Thorm = 1 anndhert. Bei ¢t = 0 und x = 0 ist die Temperatur T = 0, wodurch die
Anfangs- (4.6) bzw. erste Randbedingung (4.4)) erfillt ist.
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4.2. Zylindersymmetrische Naherungslosung

Bei einem beheizten Draht kann die Wéarme durch das Gas radial nach auffen abtrans-
portiert werden. Fiir eine realistische Betrachtung kann diese Geometrie durch einen
zylinderférmigen Leiter der Lénge | mit dem Radius 7o beschrieben werden. Es wird
also die zweidimensionale Warmediffusionsgleichung in zylindrischen Koordinaten ohne
Winkelkoordinate ® betrachtet [140, 141]:

S T o e ) (4.35)

or (1 or  O*T 62T>
Anders als beim MEMS-Sensor, bei dem die Wérmeleitung iiber die Authdngungen durch
die Miniaturisierung und die Verwendung von sehr diinnen Stegen minimiert wurde,
muss der Temperaturgradient entlang der Zylinderachse z beim Mikrodrahtsensor mit
in die Berechnung einbezogen werden. Vernachlissigt man den Wéarmetransport iiber
Strahlung sowie iiber Konvektion, kann die durch den Quellterm in den Draht einge-
brachte elektrische Leistung P sowohl durch Wéarmeleitung iiber die Zylinderoberflache
bzw. tiber das Gas als auch durch Warmeleitung iiber die Aufthédngungen abtransportiert
werden. Der Rest verbleibt im Draht. Die volumetrische Warmequelle lésst sich dabei

ausdriicken als Leistung pro Volumen [130, 141]:

P(t)
r2ml

Qv =

(4.36)

Nimmt man an, dass im Draht selbst kein radialer Temperaturgradient existiert kann
die zweite Ableitung nach r am Ort ry vernachléssigt werden. Die Randbedingung kann
daher durch Gl am Ort 7 = ro formuliert werden [142]:

oT oT o?T
2 2
P =rwl(pcy)w 5 —2mrig 5 —r 77)\Wl822 . (4.37)

T=T0 T=T0 0

Die eingespeiste Leistung P entspricht der im Draht gespeicherten Leistung abziiglich
der Warmeverluste iiber die Drahtoberfliche sowie iiber die Drahtenden. Ag gibt hier
die Wérmeleitfahigkeit des Gases, Ay diejenige des Drahtes an. Der Faktor (pc,)w be-

schreibt die volumetrische Warmekapazitit des Drahtes.

Dieses System soll herangezogen werden, um den 3w-Betrieb zu veranschaulichen. Dafiir
wird angenommen, dass die Distanz d zu einer Wéarmesenke hinreichend grof ist, so dass
keine thermischen Wellen diese Warmesenke erreichen. Diesem Umstand kommt auch
der reale Sensoraufbau entgegen, da in einer nicht-mikromechanischen Umsetzung kleine
Distanzen d nur schwer umsetzbar waren. Dadurch kann eine homogene Randbedingung

fiir sehr grofle radiale Abstédnde definiert werden, was das Randwertproblem deutlich
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Abbildung 4.3.: Schematische Darstellung eines zylinderférmigen Drahtes der Lénge
[ = 2L mit dem Radius rg, dessen Enden sich auf Raumtemperatur
Ty befinden. Basierend auf diesem Modell werden die Randbedingungen
eines zylindersymmetrischen Problems definiert.

vereinfacht:

T(r — o00,2,t) =0 (4.38)

Weiterhin wird davon ausgegangen, dass auch an den Fixierungspunkten des Sensorele-
ments die Umgebungstemperatur herrscht. Da fiir den 3w-Betrieb lediglich der stationére
Schwingungsfall von Interesse ist, wird auflerdem angenommen, dass die axiale Tempe-
raturverteilung in der Mitte der Wendel am Ort z = L konstant ist?] Daher muss auch
die Ableitung nach z gleich Null werden. So kann auerdem auf eine Anfangsbedingung

verzichtet werden und man erhilt die Randbedingung an den Drahtenden:

OT(r,t,z=1L)

T(rit,z=0)=T(r,t,z=1) = P

=0 (4.39)
Die partiellen Ableitungen nach z in den GIL. und konnen mithilfe einer finiten
Fourier-Sinus-Transformation eliminiert werden [143]:

o L

To(r 1) = / T(r,t,2)Kn(2)dz (4.40)

0

So koénnen die radiale und die longitudinale Komponente, welche im Gegensatz zur radia-
len Komponente raumlich begrenzt ist, voneinander separiert werden [144]. Die Kernel-

funktion K,,(z) kann geméaf der Dirichlet-Randbedingung aus GI. folgendermaflen
definiert werden [143]:

K,(z) = \/%sin(mnz) (4.41)

2Der Draht hat eine gesamte Lange von [ = 2L, am Ort z = L in der Mitte des Drahtes wird eine auf
z senkrecht stehende Symmetrieebene angenommen

33



wobei fur die Variable der Fouriertransformation m,, gilt [144]:

o — 1 I
(”L);r mit neN und L= (4.42)

my =

Anschaulich stellt T',, die durchschnittliche Temperatur {iber die halbe Drahtlinge z = 0
bis z = L dar. Mithilfe der Kernelfunktion K, (z) werden die Randbedingungen (GI.
eingehalten. Die Fouriertransformation der Wéarmediffusionsgleichung in zylindrischen
Koordinaten aus Gl. L35 wird demnach zu:

10T, 9*T, Py 1 aT,
- -—m, Ty = — 4.43
For oz Mein Dy, Ot (443)
Fir Gl. [£:337 folgt am Ort r = 9 unter Anwendung der Fouriertransformation:
—\\/ = =rwl(pc — —2mrldg —rémAwlmzT 4.44
mn V L (o P)W ot r=rg or r=rg W r=ro ( )

Der Faktor auf der linken Seite der Gleichung entspricht der Lésung des Integrals der
Kernelfunktion K, (z) aus Gl. [144]. GL entspricht unter anderem auch der von
Yusibani u. a. aufgestellten Gleichung [142]:

oT

-
“or

/2 P rAWM2 — r(pey)w 0Ty,
=4/—= — T - 4.45
L 2mmy,rl 2 " 2 ot (4.45)

r=rQ r=rg

r=ro

Da fiir die Ermittlung der Temperaturamplitude lediglich die Oszillationen im statio-

niren Fall erheblich sind, kann T,, durch eine Temperaturschwingung @(r)e?™“! ersetzt
werden, um so die Variable ¢ in der Funktion zu eliminieren:
T, =u(r)e*™! (4.46)

Die Temperatur oszilliert also mit 2w. Setzt man diesen Ausdruck in Gl.[£.43]ein, so ergibt

sich fiir die Warmediffusionsgleichung dieser Hilfsfunktion @ die folgende Beziehung [140]:

ldu d%u 2w — iDgym?

—— 4 — —ik*u=0 it k= 4.47
rdr * arz i Din (4.47)

Die allgemeine Losung fiir Gl. lautet nach Carslaw und Jaeger [140]:
u = Qlf()(k"l“i%) + QQKO(]{:TZ'%) (4.48)

Ip und Ky beschreiben modifizierte Besselfunktionen nullter Ordnung. Aufbauend auf
Randbedingung 2 (Gl. |4.38)) wurde angenommen, dass der Abstand von Heizelement und
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Wiérmesenke hinreichend grof} ist, so dass die thermische Welle die Warmesenke nicht
erreicht. Fiir diese Annahme folgt fiir r — oo, dass Io(km'%) — 00, so dass mit Q1 = 0
folgt [140]:

T = Qo Ko(kriz) = QKo(kri?) (4.49)

Die Leistung P wird nun mithilfe eines sinusférmigen Stroms ebenfalls periodisch mo-
duliert, so dass P durch Pye?“! mit Py = IBQHRT ersetzt wird. Setzt man die Beziehung
aus Gl. nun ebenfalls in Gl. ein, folgt fir die Randbedingung am Ort r = r
[144]:

(4.50)

12 R rAawms _
Vg~ (5 )

Setzt man diese Beziehung schlieflich in GI. ein und lost GI. anschlieBend nach

7 auf, erhélt man folgenden Ausdruck als Losung der Warmediffusionsgleichung:

—Ag—
or r=rQ r=rg

1
/2 P Ko(kroiz
' ( L2 0 l) > (:A(Q/\m:?) 1 - (451)
Tmnt J' Ko(kreiz) (irg(pcp)ww + %) + Ag(kroi2 ) Ky (kroi2)

Im Anschluss werden Approximationen zur Losung der Besselfunktionen nullter und
erster Ordnung angewandt, welche auf der Annahme eines sehr kleinen Arguments
krgiz < 1 basieren [142, [145]:

Ko(kroiz) ~ —ln(kroi%) —v+1n(2) = —ln<r20kié> — (4.52)

(4.53)

Diese Annaherung fiir kleine Argumente der Besselfunktion wird auch bei Cahill [110]
und Birge [146] so herangezogen. Dabei werden die Entwicklungen der Besselfunktionen
nach dem ersten Argument abgebrochen. v ~ 0,577 bezeichnet die Euler-Mascheroni
Konstante. Anschlielend erhélt man folgenden Ausdruck fiir die Hilfsfunktion der Tem-

peratur |142]:

]2 R —(W+if)
YTV I 2mmal (x — 1) (4:54)

mit
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2 2

rgAWwm

¥ = r3(pep)wed + L=

Die komplexe Zahl 7 kann aus dem Nenner entfernt werden, indem man GI. mit
(x + @) /(x + 17) multipliziert. Man erhélt schlieBlich die Beziehung:

_ 2 Ry (&Y —dx) —i(PY +Ex)
“= \/;27rmnl (X2 + 1?) (4:55)

welche sich geméfl der Euler’schen Formel wieder in Kosinus und Sinus, bzw. Real- und
Imaginérteil aufschliisseln ldsst. Aus Gl. [£.46] folgt somit:

— 2 Ry —9x) 2 RWy+Ex) .
Th(r=rp,t) = \/;27rmnl(x2 e cos(2wt) + \/;27rmnl(x2 Y sin(2wt)  (4.56)

Hierauf lasst sich nun wiederum die Inversion der Fouriertransformation aus Gl. [4.40|

anwenden:

T(r,t,z) =Y Kn(2)Tn(r,t) (4.57)
n=1

wodurch fiir die Temperaturoszillation des Drahtes in Abhéngigkeit der longitudinalen

Koordinate z am Ort r = rq folgt:

T(?“ = 19,1, Z) = z::l Kn(z) ( 12—/275;(5;(/;5 i22)> COS(2Wt)

+ ngl K (2) (ﬁQWz(nlsz—;f—f;)) sin(2wt)

Integriert man Gl. nach z mithilfe des Integrals der Kernelfunktion K, (z) aus [144]

erhilt man die durchschnittliche Temperaturoszillation tiber die gesamte Drahtlédnge (:

(4.58)
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Abbildung 4.4.: Zeitlicher Verlauf der Temperaturoszillationen gemafi Gl. fir drei
exemplarische Frequenzen. Geméafl Gl. wird lediglich der stationére
Fall betrachtet, daher ist Tiy(t = 0) # 0. Zusétzlich kann eine Phasen-
verschiebung der einzelnen Schwingungen beobachtet werden.

4P 1 0 4P 1 /9 + .
Tint(r =10, t) = ng Z mZ <£¢ X> cos(2wt) =2 Z w2 <X¢+i§) sin(2wt)

(4.59)

Die Losung von Gl. ist in Abb. fiir drei exemplarische Frequenzen f (0,2 Hz,
1Hz und 5Hz) graphisch dargestellt. Alle geometrischen, elektrischen und thermischen
Groflen wurden wie im Abschnitt zuvor gleich 1 gesetzt. Die Summe wird wie zuvor
bis n = 100 entwickelt. Dabei muss beachtet werden, dass sich die integrierten Tem-
peraturoszillationen auf den stationdren Fall beziehen. Daher ist die Temperatur zum
Zeitpunkt ¢t = 0 einerseits nicht gleich Null, andererseits oszilliert die Temperatur nicht
um einen konstanten Temperaturwert ATpc, sondern um 0. Dabei fallt auf, dass die Am-
plitude fiir grofer werdende Frequenzen kleiner wird. Dies entspricht den Erwartungen
und ist darauf zuriickzufiithren, dass die Temperatur des Sensorelements hoherfrequen-
ten Stromoszillationen nicht mehr ohne Dampfung der Amplitude folgen kann. Da die
Kreisfrequenz und die anregende Frequenz durch den Faktor 27 miteinander verkniipft
sind und die Temperaturoszillationen mit der doppelten Frequenz schwingen, ergibt sich
fiir w = 27 f bei einer Anregungsfrequenz von f = 1 Hz beispielsweise eine Schwingungs-

dauer von 0,5s.
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5. Realisierung der Sensoren

Wie in Kap. erldutert, muss fiir die Bestimmung der Warmeleitfdhigkeit eines Fluids
ein Temperaturgradient zwischen Sensorelement und Warmesenke erzeugt werden. Das
Sensorelement muss also auf eine erhohte Temperatur T} gebracht werden. In der prak-
tischen Umsetzung geschieht dies meist durch einen Strom, welcher eine Joule’sche Er-
wiarmung des Sensorelements zur Folge hat.

Betrachtet man zunachst wieder den eindimensionalen Idealfall von zwei unendlich aus-
gedehnten planparallelen Platten, zwischen denen sich das zu analysierende Medium
befindet (s. auch Abb. , muss versucht werden, zwischen zwei realen Flachen einen
moglichst homogenen Temperaturgradienten zu erzeugen und eine konstante Tempe-
raturverteilung auf der beheizten Fliche zu erreichen. Das reale Schema eines solchen
Sensors ist in Abb. skizziert. Dort fallt auf, dass neben der Wéarmeleitung tber das
Gas weitere, unerwiinschte Warmeverluste auftreten. Alle diese Warmetransporte sind
nicht wie zuvor als Warmefluss, sondern als die Normierung des jeweiligen Warmeflusses
auf die Temperaturdifferenz AT dargestellt. Daraus folgt der Ausdruck des thermischen
Leitwerts Gyp. Der thermische Leitwert des zu analysierenden Gases wird als Ging be-
zeichnet. Da das Sensorelement nicht frei schweben kann, ist eine mechanische Anbin-
dung an das Substrat notig. Diese mechanische Anbindung sorgt gleichermafien fiir eine
thermische Ankopplung des Sensorelements an das Substrat und somit fiir Wéarmever-
luste tiber die Aufhdngungen des Sensorelements, welche als Gi,g bezeichnet werden.
Es muss also versucht werden, eine moglichst schlechte thermische Ankopplung an das

Substrat bei gleichzeitig guter mechanischer Fixierung zu erreichen.

Eine weitere Quelle unerwiinschter Warmeverluste iiber Wéarmestrahlung wird als Giypr
bezeichnet. Wie in Gleichung [3.3] dargestellt, ist der Warmeverlust tiber elektromagneti-
sche Strahlung proportional zur vierten Potenz der Temperaturdifferenz zwischen Sen-
sorelement und Umgebung, der Fliche des Sensorelements A sowie der Oberflichenbe-
schaffenheit in Form des Emissionskoeflizienten €. Der elektromagnetische Wéarmefluss
ldsst sich also mit einer Verringerung von Temperaturdifferenz, Fliche und Emissions-
koeffizienten reduzieren. Fine Minimierung des Emissionskoeffizienten ist z.B. iiber die
Aufbringung einer reflektierenden Schicht moglich [147], fithrt allerdings zu einer gro-
Beren thermischen Masse und somit zu einem schlechteren Ansprechverhalten. Bezogen
auf die Warmeverluste durch Strahlung muss also auch hier ein Kompromiss getroffen
werden, um eine moglichst gute Performance zu erreichen. Diese parasitiaren Einfliisse

sind analog auf eine zylindersymmetrische Geometrie iibertragbar.
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Abbildung 5.1.: Skizze eines thermischen Sensorelements. Die Warme wird nicht nur
iiber das Gas (Gyg) zur Warmesenke transportiert, sondern kann auch
iiber die Aufhédngungen des Sensorelements (Gyng) bzw. tiber Warme-
strahlung (G, R) verloren gehen.

5.1. MEMS-Sensor

Fir die Umsetzung eines thermischen Sensorelements gemdfs Abb. 5.1 werden bei mi-
kromechanischen Sensoren meistens sogenannte Micro-Hotplate Ausfithrungen gewéhlt
. Diese stellen Membranen dar, welche iiber einer Kavitit aufgespannt sind.
Um thermische Verluste in das Substrat zu vermeiden, sollte die Membran selbst eine
moglichst geringe Warmeleitfahigkeit aufweisen. Das direkt darunterliegende Substrat
kann von der Riickseite aus mit nasschemischen Verfahren entfernt werden. Strukturiert
man die Membran zuvor, kann die Atzung auch zusitzlich oder ausschlieBlich von der
Vorderseite erfolgen. Eine vorherige Strukturierung hat dariiber hinaus den Vorteil, dass
die Membran lediglich iiber diinne Stege mit dem tragenden Substrat verbunden ist.
Durch die Herstellung iiber MEMS-Verfahren ist es moglich, die Distanz d zwischen den
Elementen unterschiedlicher Temperatur sehr fein zu variieren. Bei vergleichsweise gerin-
ger Warmekapazitiat C kann somit die Flache A des Sensorelements maximiert werden.
Ausgangssubstrat fiir den MEMS-Sensor ist ein p-dotierter Silizium-Wafer mit einer
Dicke von 380 pm und einer Kristallorientierung in (100)-Richtung. Der Wafer wird zu-
néchst auf Vorder- und Riickseite mit einer 500 nm dicken SiN-Schicht beschichtet. Die
Wiérmeleitfahigkeit von vergleichbar hergestellten SiN-Schichten wird in der Literatur
mit Werten zwischen 1 Wm ™' K~ und 5 W m~! K~! beziffert . Auf der Vorderseite
stellt diese Schicht bereits einen Teil der spiteren Membran dar, auf der Riickseite sorgt
sie fiir eine umseitige Maskierung beim spéter folgenden nasschemischen Atzprozess.
Die Abscheidung findet bei einer Prozesstemperatur von 350 °C in einer PECVD (Plas-
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Abbildung 5.2.: Querschnitt (a) und Draufsicht (b) des Siliziumwafers: Der Siliziumwafer
wird durch zwei diinne Schichten SiN eingeschlossen. Eine maanderfor-
mig Nickelstruktur definiert das spétere Sensorelement.

maunterstiitzte chemische Gasphasenabscheidung von engl. plasma enhanced chemical
vapour deposition) Anlage statt. Die Vorderseite des Wafers wird anschliefend mithil-
fe von optischer Lithographie strukturiert und iiber Elektronenstrahlverdampfung eine
10 nm dicke Schicht Chrom als Haftvermittler und anschliefend eine 100 nm dicke Schicht
Nickel als metallisches Heizelement abgeschieden; daraus resultiert eine Gesamtdicke der
metallischen Heizstruktur von etwa 110nm. Unter allen Metallen hat Nickel einen der
hochsten Temperaturkoeffizienten und ist deutlich giinstiger als andere oft verwendete
Metalle wie Platin. Durch einen darauffolgenden Liftoff-Prozess wird das restliche Me-
tall mitsamt des Lacks entfernt und die Struktur freigelegt. Um fiir die spatere Wahl der
Kontaktierung zu Kontaktpins ﬂexibeﬂ zu sein, wurden auf jeder Seite fiinf Kontaktpads
angeordnet, was auch in Abb. [5.2] zu erkennen ist. Durch ein méaanderformiges Design
kann gewéhrleistet werden, dass die Fliache der Membran moglichst gut ausgenutzt wird.
Die in Abb. erkennbare Drehung der Struktur um einen Winkel von 45° erméglicht
eine Unterdtzung der Membran nur von der Vorderseite. Dadurch kann der Abstand
d zwischen Sensorelement und Chipboden variiert werden, da unterhalb der Membran
keine (111)-Ebenen eine langsame Atzrate verursachen. Durch ein kleines Volumen kann
somit natiirliche Konvektion effektiv unterdriickt werden. Um den verfiighbaren Platz ef-
fizient auszunutzen, sind auf jedem Chip zwei dieser Madander positioniert. Bei Defekt
eines Sensorelements steht ein zweites, identisches Element zur Verfiigung. Weiterhin er-
gibt sich die Moglichkeit, beide Widerstdnde in Reihe zu schalten und somit eine grofere

effektive Flache bzw. einen hoheren Widerstand zu erreichen.

Eine weitere optische Lithographie definiert im Anschluss Kontaktpads auf den beste-

henden Nickelstrukturen, wie es in Abb. zu erkennen ist. Diese sind nétig, um den

Viele Unternehmen haben unterschiedliche Schalt- und Kontaktierungspldne. So kann flexibel auf
mogliche Anforderungen reagiert werden.
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Abbildung 5.3.: Querschnitt (a) und Draufsicht (b) des Siliziumwafers: Fiir den spéte-
ren Bondprozess werden Kontaktpads aus Gold auf der Nickelstruktur
abgeschieden.

Chip iiber Bonddrihte mit einem Gehduse zu verbinden. Da mit Golddraht gebondet
werden soll, empfehlen sich hier Kontaktpads ebenfalls aus Gold, um eine gute Haftung
zu gewahrleisten. Eine Schichtdicke von ca. 150 pm ist ausreichend, um eine Durchkon-
taktierung zum Substrat zu vermeiden. Die Schicht wird wieder —im Anschluss an einen
kurzen HF-Dip, um zwischenzeitlich gebildetes Nickeloxid zu entfernen — thermisch auf-

gedampft. Als Haftvermittler wird erneut eine 10 nm dicke Chromschicht verwendet.

Im Anschluss werden die metallischen Heiz- und Kontaktstrukturen mit einer zweiten
500 nm dicken SiN-Schicht eingebettet. Die so entstehende SiN-Membran hat damit eine
Dicke von ca. 1000 nm. Die Prozessparameter werden dabei so optimiert, dass die Mem-
bran ausreichend gespannt ist und die thermische Verformung wéhrend des Betriebs
gering bleibt. Die ermittelte Zugspannung von 100 MPa hat sich in fritheren Arbeiten
als guter Wert erwiesen, um einerseits eine gewisse Schichtspannung zu erreichen, aber
gleichzeitig eine mechanische Beschddigung durch hohe Vergleichsspannungen zu ver-
hindern . Im Anschluss wird eine weitere optische Lithographie durchgefiihrt. Diese
definiert zum Einen die Bereiche, an denen die Goldpads fiir den spateren Bondprozess
freigelegt werden sollen. Zum Anderen wird die spétere Geometrie der Membran vorge-
geben, indem die Bereiche um das Sensorelement herum strukturiert werden. Dabei ist
darauf zu achten, dass die Stege, welche die Heizstruktur tragen, eine bestimmte Breite
haben. Diese sollte nicht zu dick sein, damit moglichst wenig thermische Verluste zum
Substrat auftreten; die Stege sollten allerdings auch nicht zu dinn sein, damit die me-
chanische Stabilitdt der Membran gewéhrleistet werden kann. Eine Stegbreite von 15 pm
hat sich beim umgesetzten Design als guter Kompromiss erwiesen. Die Stellen, an denen
das SiN schliellich freiliegt, werden anschlieend durch reaktives Ionenétzen bis zum
Goldpad bzw. bis zum Silizium abgeétzt (s. Abb. [5.4)).

Um natives Siliziumoxid zu entfernen, muss vor der eigentlichen Siliziuméatzung ein BOE-
Dip durchgefiihrt werden [151]. Da diese Saure die SiN- und Metallstrukturen angreifen
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Abbildung 5.4.: Querschnitt (a) und Draufsicht (b) des Siliziumwafers: Die metallischen
Strukturen werden durch eine zweite Schicht SiN eingebettet. Dieses
wird anschlieffend strukturiert, so dass die Kontaktpads aus Gold und
die spétere Struktur der SiN-Membran freiliegen.

kann, werden Goldpads und die restliche Membranstruktur vor dem BOE-Dip durch
einen Schutzlack geschiitzt. Dieser wird so strukturiert, dass lediglich die Bereiche, an
denen das Silizium frei liegt, von der BOE-Atzung angegriffen werden kénnen. Anschlie-
end kann die eigentliche Atzung durch TMAH erfolgen. Die (100) und (110) Ebenen
werden dabei mit einer 30 bis 50-fach hoheren Atzrate geitzt als die (111)-Ebenen, wor-
durch letztere einen Atzstopp bilden . Der Prozess der Unterdtzung ist in Abb.
abgebildet. Die entstandene Membranstruktur weist abhéngig von der genauen Zeit des
Atzstopps nach kompletter Unteritzung der Membran einen Abstand von 140 bis 150 pm
zum Chipboden auf.

Neben den Kavitdten unter den einzelnen Sensorelementen wurden im Zug der abschlie-
Benden Nassdtzung Sollbruchstellen zwischen den einzelnen Chips in den Wafer geétzt.
Diese Vorgehensweise erleichtert das spétere manuelle Vereinzeln der MEMS-Sensoren.
Die einzelnen Chips kénnen so ganz einfach vom Wafer abgeknipst werden. Automatische
Verfahren wie Wafersigen oder Laserstrukturierung sind aufgrund der empfindlichen
Membranstruktur nicht fiir die Vereinzelung geeignet. Die fertigen Chips werden mit-
hilfe eines leitfdhigen Zweikomponentenklebers auf einen Transistorhalter (TO-Sockel)
aufgeklebt. So kann verhindert werden, dass sich der Chip wéhrend der Messung statisch
auflddt. Sobald der Klebstoff getrocknet ist, kann mit dem Bonden begonnen werden.
Hierzu wird der TO-Sockel mit Chip in einen Ball-Wedge Bonder eingebaut und die
einzelnen Bondpads iiber einen Golddraht mit den PINs des TO-Sockels verbunden. Der
gebondete Chip nach diesem Prozess ist in Abb. dargestellt. Durch die leitfahige
Verbindung zwischen Chip und Transistorhalter kann eine mégliche Durchkontaktierung
zum Substrat frithzeitig erkannt werden.

Auf den Chip wird anschlieffend ein Schutzring aufgelegt und ein Distanzring montiert,

der in die Nut des TO-Sockels eingepasst ist. Zwischen beiden Ringen wird nun ei-
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Abbildung 5.5.: Querschnitt (a) und Draufsicht (b) des Siliziumwafers: an den Stellen,
an denen das Silizium freiliegt, kann ein Atzangriff durch eine TMAH-
Losung erfolgen. Durch die anisotrope Atzung werden (100)- und (110)-
Ebenen deutlich stéarker gedtzt als (111)-Ebenen, wodurch die Kavitat
unter der Membran entsteht.

Abbildung 5.6.: MEMS-Chip nach dem Drahtbonden (a) und nach der Vergieung durch
eine Schutzmasse (b)

ne Vergussmasse aufgebracht. Diese dient zum Einen dem Schutz der Bonddrdhte vor
Beschiadigung, zum Anderen soll einem moglichen, durch das Eigengewicht der Bond-
drahte mit der Zeit verursachten Kurzschluss durch die Bonddrahte vorgebeugt werden.
Die Vergussmasse ist in Abb.[5.6b zu sehen. Der TO-Sockel wird anschliefend in ein Ein-
schraubmodul implementiert und mit einer Isoliermasse luftdicht vergossen. Die PINs
des TO-Sockels wurden zuvor riickseitig mit Isolierdrdhten kontaktiert, welche durch die
Isoliermasse an die Peripherie gefithrt werden. AnschlieBend wird noch eine Zugentla-
stung riickseitig auf das Einschraubmodul aufgesetzt. Die Vorderseite des TO-Sockels
liegt idealerweise planar zur Vergussmasse frei.

Auf den Distanzring wird schliefflich ein Diffusionsgitter aufgebracht. Dieses hat in er-
ster Linie den Zweck, die komplette Sensorstruktur insbesondere das Sensorelement vor
Beschadigungen zu schiitzen. Dariiber hinaus soll das Diffusionsgitter eine homogene-
re Gasverteilung im Kontrollvolumen des Sensors ermoglichen und Konvektionseinfliisse
minimieren. Das fertige Package kann anschliefend in eine Messschiene eingeschraubt

werden. Durch die Isoliermasse (innen) und das Gewinde des Einschraubmoduls (aufien)
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Abbildung 5.7.: Explosionszeichnung des MEMS-Sensor Packages.

wird ein luftdichter Aufbau erreicht. Dies ist fiir die spéatere Messung enorm wichtig, da
Wasserstoffgas sehr fliichtig ist und eine definierte Messumgebung gewahrleistet werden

11uss.

Die zuvor beschriebene Chipgeometrie kann nun herangezogen werden, um das ana-
lytische Modell (s. Kap. auf den realen MEMS-Chip anzuwenden. Dafiir miissen fiir
alle thermischen, geometrischen und elektrischen Grofien reale Werte eingesetzt werden.
Die Distanz d zwischen Wérmequelle und kalter Platte betrdgt 140 pm, die Oberfliche
der Warmequelle, die fiir die Warmeflussdichte ji;, bendtigt wird, ldsst sich aus den Kan-
tenlingen der Membran berechnen und betragt A = 1500 pm - 250 pm = 0,375 mm?. Die
Warmeflussdichte ist geméfl Kap. definiert als ein Warmestrom bzw. eine Wéarmelei-
stung pro Flidche und kann nach Mahdavifar u.a. berechnet werden als:

I2R0(1 + a(T1 — To))
A

Jth = (5.1)
Dabei ist I die Hohe des Strompulses, mit dem das Heizelement beaufschlagt wird, Ry
gibt den Widerstand des Heizelements bei Temperatur 7y an und « bezeichnet den
Widerstands-Temperatur-Koeffizienten (TCR von engl. temperature coefficient of resi-
stance). Mithilfe des TCR kann bestimmt werden, welchen Widerstand das bestromte
Filament bei einer Temperaturerh6hung von AT = T;—Tj erreicht. Die thermischen Gro-
len A, p und ¢, kénnen dem VDI Wérmeatlas entnommen werden. Der Anstieg der
Temperatur soll nicht nur in synthetischer Luft (sL), welche einem Mischungsverhaltnis
von 79 % Ny und 21 % Ny entspricht, betrachtet werden, sondern auch mit bestimmten

beigemischten H, Konzentrationen. Um die thermischen Stoffwerte pmix, ¢pmix und Amix
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Tabelle 5.1.: Thermische Stoffwerte fiir verschiedene Wasserstoffkonzentrationen in syn-
thetischer Luft bei einer Temperatur von 25°C

SLmO%HQ sL m. 0,5%H2 SLml%H2 sL m. 175%H2 SLm2%H2

Pmix (kgm—3) 1,164 1,094 1,024 0,965 0,917
Cpmix (J kg_1 Kfl) 1015,71 1080,57 1145,52 1210,47 1275,42
Amix (MWm~t K1) 25,67 26,11 26,56 27.01 27,46
C R 1 (b)
40 -
6 - -
) S
=4 —00%H,| &= 20f R
< / —0,5%H,y | <
21 | —1,0% H,
or ! 2,0 % H, or ! .
| | | | | |
0 1 2 3 0 1 2 3
t (ms) t (ms)

Abbildung 5.8.: (a) Temperaturerhohung am Sensorelement in Abhéngigkeit der Zeit fiir
verschiedene Wasserstoffkonzentrationen nach Gl. £.34]
(b) Widerstandserh6hung am Sensorelement in Abhéngigkeit der Zeit
fiir verschiedene Wasserstoffkonzentrationen nach GI. und

des jeweiligen Gasgemisches zu ermitteln, werden die Mischformeln verwendet, welche
in Kap. [3] unter den jeweiligen thermischen Kenngrofien aufgefiihrt sind. Daraus erge-
ben sich die Stoffwerte fiir verschiedene Wasserstoffkonzentrationen, welche in Tab.
aufgefiihrt sind.

Berechnet man den Verlauf der Temperatur mithilfe von GIL. fiir die zuvor erlauter-
ten geometrischen und elektrischen Gréfien sowie die thermischen Grofien aus Tab.
erhélt man folgenden Graphen fiir den Temperaturverlauf in Abhéngigkeit der Zeit, aus
welchem mithilfe von GI. die Hohe des Widerstandspulses fiir verschiedene Wasser-
stoffkonzentrationen bestimmt werden kann (s. Abb. .

Die Ergebnisse der analytischen Betrachtungen sind vielversprechend und deuten dar-
auf hin, dass ein gepulster Betrieb der Sensoren zur Wasserstoffdetektion moglich ist.
Die Pulshéhen der einzelnen Kurven sind dabei sehr gut unterscheidbar. Die extrahier-
ten Daten fiir Pulshéhe AR und Zeitkonstante 7 sind in Tab. dargestellt. Dort ist

erkennbar, dass auch 7 als Maf fiir die Wasserstoffkonzentration geeignet ist.

5.2. Mikrodrahtsensor

Zu den Vorteilen von MEMS-Sensoren zihlen unter anderem die Ermoglichung von mi-

niaturisierten Sensor- und Aktorsystemen in der Groflenordnung von integrierten Schal-
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Tabelle 5.2.: Aus der analytischen Studie ermittelte Pulshthen AT und Zeitkonstanten
7 flir verschiedene Wasserstoffkonzentrationen.

00%H, 05%H, 10%H, 15%H, 20%H,

AT(°C) 7,88 7,75 7,62 7,49 7,37
7(us) 458 450 439 430 422

tungen [153|. Hinzu kommen aber auch Nachteile, wie etwa ein aufwéndiger, teilweise
auch kostspieliger Fertigungsprozess, da viele Spezialanlagen fiir die Realisierung des
Chips benotigt werden. Dieser teure Fertigungsprozess amortisiert sich erst bei einer
groflen Stiickzahl, da die Sensoren moglichst billig angeboten werden miissen [154]. Aus
diesen Griinden ist in einigen Bereichen der thermischen Sensorik, z.B. in der Nischen-
bereichen wie der Gassensorik oder der Vakuummesstechnik noch immer das ,klassi-
sche“ thermische Sensorelement etabliert. Dieses besteht der einfachsten Ausfiihrung
aus einem metallischen Draht von einigen Millimetern Lange und einigen Mikrometern
Breite, der frei hdngend zwischen zwei Kontakten fixiert ist.

Der fiir diese Arbeit verwendete Mikrodrahtsensor wird von Thyracont Vacuum Instru-
ments als Piranisensor fiir die Vakuummesstechnik eingesetzt. Gasmessungen haben mit
diesem Sensor bislang noch nicht stattgefunden. Dieser Sensor besteht aus einem 8 pm
dicken Wolframdraht, welcher zu einer Spirale mit 50 pm Radius gewickelt wird. Dadurch
kann die an das Gas ankoppelnde Fliache A und der Widerstand R bei gleichbleibender
effektiver Lange des Sensorelements deutlich erhoht werden und ist meist gréfler als ent-
sprechende Oberflichen von mikromechanischen Ausfithrungen [155]. Das Sensorelement
ist iiber ein Mikroschweifiverfahren direkt mit zwei PINs eines TO-Sockels verbunden.
Die Hohe dieser PINs gibt also bei diesem Sensor die Distanz d zwischen Sensorele-
ment und Warmesenke vor. Durch seine helixférmige Struktur steht das Sensorelement
— anders als bei MEMS-Sensoren — nicht unter mechanischer Spannung und ist somit
elastisch. Es ist daher robust gegen Beschiddigungen durch mechanische Resonanzen und
Vibrationen [137]. Gleichzeitig ist der Abstand zur Warmesenke iiber den gesamten Lén-
genbereich der Wendel konstant [156], da das Sensorelement sich durch die federartige,
helixférmige Struktur selbst spannt. Die Schweifiverbindungen sorgen zudem fiir eine
grofe Stabilitdt der Fixierung. Dadurch wird eine Robustheit und Stoflempfindlichkeit
erreicht. Wolfram hat unter allen Metallen den hochsten Schmelzpunkt und eine der
hochsten Zugfestigkeiten. Zudem ist seine Reaktivitdt und Oxidationsrate unter einer
Temperatur von 200 °C sehr gering [157].

Der Packaging-Prozess des Mikrodrahtsensors gleicht im Wesentlichen dem des MEMS-
Sensors. Der TO-Sockel wird durch eine Vergussmasse in ein Einschraubmodul imple-
mentiert und von hinten kontaktiert. Da die Fixierung des Wendeldrahts am TO-Sockel
durch das Mikro-Schweiflverfahren relativ stabil ist und auch keine zusétzlichen elek-
trischen Kontaktierungen wie Bonddriahte notig sind, kann auf eine Schutzvergiefung
wie beim MEMS-Chip verzichtet werden. Durch die im Vergleich zum MEMS-Sensor
hoheren Kontaktpins des TO-Sockels, an denen die Wendel direkt fixiert ist, muss je-
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Abbildung 5.9.: (a) Schemazeichnung des Mikrodrahtsensors. Die Wolframwendel ist an
zwei PINs eines T O-Sockels verschweifit. Die Wendel ist nicht mafistabs-
getreu dargestellt. (b) Fotographie des Mikrodrahtsensors.

doch eine alternative Verkapselung gewéhlt werden. Als Schutzvorrichtung vor mecha-
nischen Beschidigungen dient daher eine 3D-gedruckte Kappe, welche biindig auf die
Nut des TO-Sockels aufgeklebt wird. Nach oben ist die Kappe offen und wird mit ei-
ner Teflonmembran bedeckt. Diese hat eine &hnliche Wirkung wie das Diffusionsgitter
beim MEMS-Sensor und soll eine homogene Gasverteilung im Kontrollvolumen ermogli-
chen sowie den Einfluss von erzwungener Konvektion bei dynamischen Messungen unter-
driicken. Das gesamte Modul wird in die selbe Messschiene eingeschraubt, so dass eine

luftdichte Messumgebung gewéhrleistet ist.

Der beschriebene geometrische Aufbau des Mikrodrahtsensors kann nun wiederum in
die analytische Losung des zylindersymmetrischen Problems (s. Gl einfliefen. Die
elektrischen Groflen werden dabei einer Simulation entnommen, in welcher die reale
Geometrie mit der vereinfachten Zylindergeometrie verglichen wurde. In der detaillier-
ten Geometrie wurde die Zieltemperatur Ti, basierend auf den Experimenten festgelegt
und mit Hilfe einer Optimierungssimulation die entsprechenden Werte I.g sowie Rg fir
die vereinfachte Geometrie ermittelt. Die thermischen Groéflen entsprechen den Wer-
ten von synthetischer Luft aus Tab. (siche vorheriger Abschnitt). Die thermischen
Parameter des Sensorelements selbst entsprechen anteilig berechneten Literaturwerten
von Wolfram. Die anteilige Berechnung ergibt sich dabei aus dem Quotienten des tat-
sichlichen Volumens der Wendel und dem Volumen des angenommenen Zylinders. Die
sensorspezifischen geometrischen, elektrischen und thermischen Parameter sind zusam-

mengefasst in Tab. [5.3] aufgelistet.

Die daraus folgenden Temperaturoszillationen iiber der Zeit wiirden im Wesentlichen
den normierten Oszillationen entsprechen (s. Abb. . Die Amplitude bleibt aufgrund
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Tabelle 5.3.: Geometrische und elektrische Parameter, welche fiir die graphische Veran-
schaulichung der Losung aus Gl. [4.59 verwendet wurden.

Parameter I (A) Ro(Q) I(mm) ro(m) Ay (Wm K™Y (pe,)w (JKIm™3)
Wert 0.74 0.06 7.12 50106 167 2547,6
T T T TTTm T T TTTTm T T 117 4 B 1 1 B 1 1 e
(a) 40 |- _070% HQ | (b)
_0,5% H2 3 il |
. I 1,0 % H2 6
o —15%H, <
\(3 20 - 2,0% H2 i %ﬂ 21 7l
< =
3 S| I
0f | 0f o
T O T T I I 111 N T T I I 11| I N
1072 1071 10° 10" 10* 10° 1072 1071 10° 10" 10* 10°
f (Hz) f (Hz)

Abbildung 5.10.: (a) Quadratische Mittelwerte der Temperaturamplituden in Abhéngig-
keit der Frequenz fiir verschiedene Konzentrationen von H, in synthe-
tischer Luft. (b) Quadratische Mittelwerte der Temperaturamplituden
(siche (a)) normiert auf 0% H,.

des betrachteten stationéren Falls konstant. Die Frequenzabhingigkeit dieser Tempera-
turoszillationen ist um einiges interessanter, ist mit dieser Auftragung allerdings schwer
darstellbar. Um den Frequenzverlauf der Temperaturoszillationen besser zu visualisie-
ren, werden daher im Folgenden die quadratischen Mittelwerte (engl.: root-mean-square,
kurz: rms) der Amplituden der Temperaturoszillationen AT fiir verschiedene Frequen-
zen aus Gl. [£.59 extrahiert, wobei T, {iber einen bestimmten Zeitraum mit einem be-
stimmten Inkrement bestimmt wird, welcher abhingig von der jeweiligen Frequenz ist.
So wird sichergestellt, dass ausreichend viele Perioden mit ausreichender Auflésung be-
trachtet werden. Die Reihe wird fiir jede Frequenz bis n = 100 entwickelt und ist in Abb.
[b.10k fir verschiedene Wasserstoffkonzentrationen dargestellt.

Auch hier ist die Ddmpfung der Amplitude fiir grofler werdende Frequenzen sehr gut
erkennbar. Aus Abb. lasst sich aulerdem ableiten, dass Messungen bei Frequenzen
f > 10Hz wenig Sinn machen, da die Unterscheidbarkeit der einzelnen Kurven stark ab-
nimmt. Um diesen Gesichtspunkt besser zu beleuchten, sind die extrahierten Temperatu-
ramplituden in Abb. differenziert auf die Kurve fir 0 % H, dargestellt. Interessant
ist hier vor allem die Tatsache, dass die Unterscheidbarkeit der einzelnen Wasserstoft-
konzentrationen bei einer Frequenz von ca. 450 mHz am gréfiten ist und dann zu noch

kleineren Frequenzen wieder abfallt.

Um das Zustandekommen dieses Effekts zu erkldren, muss ein genauerer Blick auf Real-

49



N
[
[

< 20

0} | 0}

LT I O O O T Y 1 I W 111 I L1 O T 1 I I A1 I N
1072 107! 10° 10" 10* 10° 10-2 10°' 10° 10' 10* 107
[ (Hz) f (Hz)

0} _ 0l i

[
o
S

T

|

P
&
S

l

|
©
S

T

|

—20

J T O 1 O I O O A W 111 I
-1 100 10! 102 10°
f (Hz)

1 Ll Ll Ll I EET Ll Il IR R
1072 10~ 1072 10

Abbildung 5.11.: Realteil X, Imaginérteil Y, Betrag R und Phase P der Effektivwerte
der Temperaturschwingungen aufgetragen fiir verschiedenen Wasser-
stoffkonzentrationen. Die Werte werden aus Gl. berechnet.
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X und Imaginérteil Y gelegt werden. Diese sind in Abb. flir dieselben Wasserstoff-
konzentrationen im selben Frequenzbereich dargestellt. Alle zugrundeliegenden Werte
werden aus Gl. [£.59 berechnet. Der Realteil dhnelt in Form und Verlauf sehr dem Be-
trag, der Imaginérteil besitzt eine Extremstelle bei ca. 400 mHz. Die Frequenzposition
dieses Maximums wird in erster Linie durch die Kapazitidt des Systems festgelegt. Auf
diesen Umstand wird in Kap. [7] noch néher eingegangen. Bei genauerem Hinsehen fallt
beim Imaginérteil eine Verschiebung des Maximums mit steigender Wasserstoffkonzen-
tration zu niedrigeren Frequenzen auf. Dies ist ebenfalls in der grofleren Warmekapazitat
des Systems begriindet. Bei gleichbleibender Warmekapazitit des Sensors, ist die stei-
gende Wiarmekapazitit des Gases durch Zugabe von Wasserstoff ausschlaggebend. Bildet
man aus Real- und Imaginarteil nun den Betrag der Temperaturoszillation wirkt sich
diese Frequenzverschiebung des Imaginérteils auch auf den Betrag aus. Am starksten
wird dieser Effekt am Punkt der hochsten Steigung des Graphen betont. Dieser liegt
etwa in der Mitte der fallenden Flanke (s. Abb. [5.10h).

Die angesprochene Frequenzverschiebung resultiert also in einer erhéhten Differenz der
einzelnen Kennlinien des Betrags der Temperaturoszillation. Ein interessanter Nebenef-
fekt ergibt sich damit auch in der Mdoglichkeit, die Frequenz im Fall des Imaginérteils

als Messgrofle heranzuziehen, um daraus die Wasserstoffkonzentration abzuleiten.
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6. Numerische Betrachtungen

Analytischen Betrachtungen, wie sie in Kap[4] dargestellt sind, liegen zumeist stark ver-
einfachende Betrachtungen zugrunde. Kernpunkte werden oft idealisiert dargestellt und
Randeffekte wenn iiberhaupt nur in Ansétzen betrachtet. Ferner miissen komplexe Geo-
metrien auf simple Symmetrien heruntergebrochen werden, um lésbare Probleme auf-
stellen zu kénnen. Analytische Modelle dienen daher in der Regel zur ersten Veran-
schaulichung der Problematik und geben ein gutes Verstdndnis iiber die grundlegenden

Eigenschaften und Verhaltensweisen des vorliegenden Systems.

Fiir eine genauere Untersuchung empfehlen sich daher numerische Studien. Ein recht
wirksames Instrument, die numerischen Studien anschaulich und mit tiberschaubarem
Zeitaufwand zu gestalten, sind multiphysikalische Simulationen, wie sie z.B. mit Pro-
grammen wie COMSOL Multiphysics oder ANSYS moglich sind. Diese Programme be-
ruhen auf dem Verfahren der Methode der finiten Elemente (FEM). Das betreffende Sy-
stem wird dabei in eine gewisse Anzahl an endlichen (finiten) Elementen zerlegt. Diese
Methode der Diskretisierung erzeugt ein Netz von Elementen in allen Raumrichtungen.
Ausgehend von Rand- und Anfangsbedingungen wird anschlieend betrachtet, inwiefern
jedes einzelne Element von seinen Nachbarelementen beeinflusst wird und somit ein sehr
umfangreiches System von Differentialgleichungen aufgestellt. Die Losung dieses Glei-
chungssystems beschreibt schliefflich den Effekt, der sich auf das System hinsichtlich der

Rand- und Anfangsbedingungen — zeitaufgeldst oder stationér — einstellt.

In den folgenden beiden Sektionen sollen daher mithilfe der Simulationssoftware COM-
SOL Multiphysics zeitaufgeloste Berechnungen der zuvor behandelten Félle durchgefiihrt

werden.

6.1. FEM-Simulation am MEMS-Chip

In Kap. wurde eine eindimensionale analytische Naherungslosung fiir den mikro-
mechanischen Sensor entwickelt, welche den grundlegenden Verlauf der Temperatur bei
gepulster Bestromung veranschaulicht. Die Ergebnisse sind grundsatzlich vielverspre-
chend, lassen jedoch Randeffekte, wie den Warmeverlust iiber die Aufhdngungen des
Sensorelements und Strahlungseinfliisse aufler Acht. Weiterhin wird auch die Kapazitat
des Heizelements selbst nicht beriicksichtigt, was speziell bei der zeitlichen Betrachtung
der Temperaturentwicklung zu gréfferen Abweichungen fiithren kann.

Es wird daher ein geometrisches Modell des MEMS-Sensors entwickelt, welches unter
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Abbildung 6.1.: Vereinfachtes Simulationsmodell des MEMS-Sensors. Es werden nur die
Gebiete nahe des Sensorelements beriicksichtigt.

den Gesichtspunkten der Methode der finiten Elemente untersucht werden soll. Um die
Anzahl der Elemente und somit die Berechnungszeit im Rahmen zu halten, wird nur
der physikalisch relevante Bereich in der Niahe der Membran betrachtet. Dieser besteht
einerseits aus der Membran selbst, welche aus einer 1000 nm dicken Schickt SiN aufge-
baut ist. Das Heizelement ist als zweidimensionale Randstruktur auf der Oberseite der
Membran positioniert, statt wie in der Realitdt in der Mitte der Membran. Dies hat den
Vorteil, dass die Heizstruktur als diinne Schicht approximiert werden kann und somit
die Anzahl der Elemente stark verringert werden kann. Vom Siliziumchip wird lediglich
der innere Bereich in Form eines sechseckigen Elements betrachtet (s. Abb. . Dieses
Profil stellt schlichtweg die Erweiterung der Atzgrube dar, welche aufgrund der Kristall-
orientierung, des gedrehten Designs und der somit selektiven nasschemischen Atzung (s.
Kap. |5)) eine sechseckige Grundfliche annimmt. Die Atzgrube weist gemif der experi-
mentellen Beobachtungen eine Tiefe von 140 pm auf. AuBlere Bereiche wie Kontaktpads
haben einen vernachléssigbaren Einfluss auf die Temperaturverteilung des Chips und
werden nicht beriicksichtigt.

Fiir die Simulation des Temperatur- bzw. Widerstandsanstiegs am Sensorelement wéh-
rend eines Pulsstrombetriebs werden die Pakete Wirmetransport in Festkérpern und
Fluiden und Elektrische Strome (Schalen) verwendet. Beide Grundmodule sind iiber
Joule’sche Erwdrmung miteinander gekoppelt. In Festkorpern tritt ausschlieSlich War-
meleitung auf, daher kann das Fourier’sche Gesetz aus Gl. [3.0] angewandt werden. Zur
Beschreibung der gesamten Warmebilanz kann wie bereits bei den analytischen Be-
trachtungen die Warmediffusionsgleichung herangezogen werden. In COMSOL ist diese

folgendermaflen definiert:
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Pepar +pepu- VT =V - (AVT) +Q (6.1)

Im Vergleich zu GI. ist die in COMSOL hinterlegte Beziehung noch durch einen
Stromungsterm ergénzt, welcher fiir u = 0 verschwindet. () beschreibt eine Warmequelle
und ist dquivalent zu Qy. Diese Warmequelle wird gespeist durch die elektromagneti-
schen Verluste Q., welche sich nach der Kontinuitdtsgleichung aus dem Gradienten der
Stromdichte Js ergeben. Die Stromdichte Js setzt sich dabei aus einer externen erzeugten
Stromdichte J. = dsorFE, welche sich iiber den spezifischen Widerstand O'}_zl der diinnen
Schicht ergibt, einer allgemeinen Stromdichte J. sowie einem Verschiebungsstrom (zeit-
liche Ableitung der elektrischen Flussdichte Dg) zusammen, so dass folgende Gleichung

resultiert:

D
Q=Q.=VJs mit Js =dsorE + Je + aats (6.2)

Um die zeitaufgeloste Warmequelle der Warmediffusionsgleichung zu berechnen, miis-
sen also zunéchst die elektromagnetischen Verluste berechnet werden, welche dann an
Gl iibergeben werden. Zusétzlich werden Warmeverluste tiber Warmestrahlung (s.
Gl mit der Unterfunktion Oberfldche-zu-Umgebung Strahlung beriicksichtigt, indem
diese Funktion auf die Oberfliche der metallischen Heizstruktur angewandt wird.

Als Anfangsbedingung wird angenommen, dass sich die gesamte Geometrie auf Umge-
bungstemperatur Ty befindet. Fiir die Warmesenke wird eine Dirichlet-Randbedingung
verwendet, welche vorsieht, dass die Unterseite des Chips sich wihrend der gesamten
Zeit auf Umgebungstemperatur befindet. Entsprechend der Waferdicke befindet sich die
z-Koordinate des Chipboden bei z = 380 pm, daher kann die Randbedingung folgender-

maflen formuliert werden:

T(z =380pm) = Ty (6.3)

Dies ist in Abb. dargestellt. Die gesamte Heizstruktur wird wie erwdhnt als diinne
Schicht angendhert und liegt somit lediglich in zweidimensionaler Form vor. Der Strom
wird in die Kante ,,Anschluss“ eingefiihrt und kann iiber die Kante ,Frdung“ abflieflen.
Anschluss und Erdung sind in Abb. [6.2p gekennzeichnet.

Der Temperaturkoeffizient der Heizschicht wird aus den Literaturwerten {ibernommen
und der Schichtdickenparameter dg so angepasst, dass sich der selbe Grundwiderstand
wie bei der experimentellen Ausfithrung ergibt. Beide Module werden verkniipft, indem
die metallische Heizstruktur in Form einer Warmequelle auf dem Rand als weitere Rand-
bedingung in das Warmetransport-Modul riickgekoppelt wird.

Die gesamte vereinfachte Chipstruktur ist mit den im Hintergrund angedeuteten Gren-
zen von einer Gasmischung umgeben, welche beziiglich ihrer thermischen Parameter so

eingestellt wird, dass ein gewisses Mischverhéltnis zwischen synthetischer Luft (79 % N,

95



Dirichlet-Randbedingung

Abbildung 6.2.: (a) Am Chipboden wird eine Dirichlet-Randbedingung angewandt, wel-
che die blau markierte Fliche widhrend der gesamten Studie auf Um-
gebungstemperatur Tj fixiert. (b) Die Strompulse werden zwischen den
dufleren Kanten der Heizstruktur angelegt.
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Abbildung 6.3.: Die metallische Heizstruktur wird als zweidimensionale Struktur ange-
ndhert und als Wéarmequelle auf dem Rand ins Modul Warmetransport

in Festkorpern und Fluiden eingebunden.
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Abbildung 6.4.: Temperaturverteilung zu Beginn der Studie bei ¢ = 0 (a) und nach
einer Pulsdauer von 50ms (b). Zu Beginn der Studie ist der Einfluss
des Konstantstroms auf das Sensorelement zu erkennen. Dieser fithrt
allerdings nicht zu einer nennenswerten Erwirmung des Sensorelements.

und 21 % O,) und Wasserstoff erreicht wird (s. Tab. [5.1)).

Durch die in COMSOL implementierte Definition einer arbitriaren Wellenfunktion ist es
moglich, das Sensorelement mit einem elektrischen Strom, der einer beliebigen Funktion
folgt, zu beaufschlagen. So kann zunéchst die Pulshéhe und -dauer, sowie der Abstand
zwischen zwei Pulsen eingestellt werden. Uber einen zusitzlichen y-Offset kann ein ge-
ringer Konstantstrom eingestellt werden, welcher im Experiment dazu dienen soll, den
Grundwiderstand der Heizstruktur bei der jeweiligen Umgebungstemperatur zu bestim-
men. Dieser wird bis zu der Zeit von 5 ms appliziert. Ab dieser Zeit wird der Strompuls
mit der Pulshéhe Ip,js angelegt. Es wird eine zeitabhéngige Studie durchgefiihrt, welche
die Entwicklung der Temperatur und des Filamentwiderstands als Funktion der Zeit be-
trachtet. In Abb. ist die Verdnderung der Temperaturverteilung iiber der Membran
nach einer Zeit von 50ms im Vergleich zum Anfangszustand bei t = 0 (s. Abb. [6.4h)
dargestellt.

Wie in Abb. erkennbar ist, ist die Temperaturverteilung tiber der Membran nicht
exakt homogen. Speziell an den Rédndern der Membran treten Warmeverluste iiber die
Aufhdngungen auf. Fiir die Messung der Temperatur- bzw. Widerstandsverteilung muss
daher ein Integrationsoperator angewandt werden, welcher die Temperatur {iber die ge-
samte Membranfléche integriert. Aus diesem Wert kann iiber den TCR der zeit- und so-
mit temperaturabhingige Widerstand des Sensorelements in guter Niherung bestimmt
werden. Betrachtet man den Temperaturverlauf integriert iiber die gesamte Fliche der
Membran bzw. den Widerstand zwischen Anschluss und Erdung so erhélt man eine ty-
pische Ladekurve, wie sie in Abb. flir verschiedene Temperaturen dargestellt ist.
Hier fallt auf, dass die Pulshohe des Widerstands- und Temperaturpulses mit steigen-
der Umgebungstemperatur hoher wird. Dies geschieht entgegen der Annahme, dass die
Warmeleitfahigkeit aller in Abb. [2.I]mit steigender Temperatur grofier wird, und dement-

sprechend die Pulshohe kleiner werden miisste. Dieser Effekt kann mit der Nichtlinearité-
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Abbildung 6.5.: Differentieller zeitlicher Verlauf des Widerstands (a) bzw. der mittleren
Membrantemperatur (b) bezogen auf den Wert bei ¢t = 0 fiir verschie-
dene Umgebungstemperaturen in Laborluft. Die Pulshéhen von Wider-
stand und Temperatur werden mit zunehmender Temperatur gréfer.

ten des Widerstand-Temperatur-Verhalten ferromagnetischer Metalle begriindet werden.
Speziell bei hoheren Temperaturen weicht das Verhalten von der linearen Charakteristik
ab und Terme hoherer Ordnung werden stérker betont. Tkeda schreibt diesen Effekt der
Phononenstreuung in ferroelektrischen Metallen zu [158]. Selbige Beobachtung wird auch
von anderen Arbeitsgruppen gemacht, die an thermischen Sensoren zu Wasserstoffdetek-
tion arbeiten [159]. AuBerdem féllt ein kleiner Peak zu Beginn des Widerstandspulses
auf. Da der Widerstand tiber das Ohmsche Gesetz aus der temperaturabhédngigen Span-
nung berechnet wird, treten am Ubergang zum Strompuls Unstetigkeiten auf, auf welche
dieser numerische Fehler zuriickzufiihren ist. Dieser tritt bei allen folgenden Betrachtun-

gen eines temperaturabhingigen Widerstands auf.

Da bereits eine geringfiigige Umgebungstemperaturinderung zu einer merklichen An-
derung der Temperatur bzw. des Widerstands des Heizelements fiihrt, kann bei gleich-
bleibender Umgebungstemperatur der Einfluss des Analyten besser beleuchtet werden.
Daher wird bei einer Umgebungstemperatur von 25°C eine zeitabhéngige Studie fiir
verschiedene Hy-Konzentrationen in synthetischer Luft durchgefiihrt. Hierfiir werden die
einzelnen Stoffwerte fiir Warmeleitfahigkeit, Gasdichte und spezifischer Warmekapazi-
tat mithilfe der Gleichungen [3.17] [3.20| und |3.21| (s. Kap. berechnet. Diese Werte

sind auch in Tab. [5.1] dargestellt. Um in einer einzigen Studie alle Gasgemische zu un-

tersuchen, kann ein Materialwechsel auf ein Gebiet des Gases angewandt werden. Die
zeitabhdngige Studie wird dabei zunéchst fiir das erste Material berechnet; nach er-
folgreicher Losung des Problems wird das Gebiet in das ndchste Material gedndert. Die
Ergebnisse sind in Abb. [6.6] zu sehen. Der Verlauf gleicht im Wesentlichen dem zeitlichen
Verlauf der Temperatur in der analytischen Studie. Jedoch sind Abweichungen in der
Pulshéhe und speziell in der Anstiegszeit zu verzeichnen. Vergleicht man den Einfluss

von Temperatur und Wasserstoffkonzentration erkennt man, dass die Temperatur einen
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Abbildung 6.6.: Zeitlicher Verlauf des Widerstands (a) bzw. der mittleren Membrantem-
peratur (b) fiir verschiedene Wasserstoffkonzentrationen in synthetischer
Luft bei einer Temperatur von 25 °C.

Tabelle 6.1.: Aus der FEM-Simulation ermittelte Pulshohen AR und Zeitkonstanten 7
fiir verschiedene Wasserstoffkonzentrationen bei einer Umgebungstempera-
tur von 25 °C.

00%H, 05%H, 10%H, 15%H, 20%H,

AR(Q) 25,71 25,32 24,92 24,54 24,18
7 (ms) 6,55 6,47 6,39 6,31 6,23

starken Einfluss auf die Sensorantwort hat.

Aus Diagramm lasst sich auBlerdem die Pulshéhe AR sowie die Zeitkonstante T
fiir verschiedene Wasserstoffkonzentrationen ermitteln. Die Pulshéhe AR wird aus der
Differenz der Widerstandswerte zu Beginn und am Ende des Pulses ermittelt. Die Zeit-
konstante T beschreibt die Zeit, die ab dem Beginn des Pulses notigt ist, um 63,2 % des
Strompulses zu erreichen. Der Wert von 63,2 % ergibt sich aus 1— % Sowohl Pulshéhe als
auch Zeitkonstante weisen eine Abhéngigkeit von der Hy,-Konzentration in Laborluft auf.
Fiir hohere Wasserstoffkonzentrationen ergibt sich eine geringe Pulshéhe sowie Zeitkon-
stante. Bei geringen Wasserstoffkonzentrationen verhélt es sich entsprechend umgekehrt.
Die exemplarisch fiir eine Umgebungstemperatur von 25 °C bestimmten Werte fiir AR
und 7 bei verschiedenen Hy-Konzentrationen sind in Tab. [6.1] dargestellt.

Extrahiert man diese Messgréfien fiir alle Umgebungstemperaturen Tp, erhélt man eine
temperaturabhingige Charakteristik des Verlaufs von AR und 7, wie sie in Abb.
dargestellt ist. Die Pulshthe AR wird mit zunehmendem Ty grofier. Dies deckt sich mit
dem Verlauf der Warmeleitfahigkeiten der molekularen Atmosphérengase (vgl. Abb. .
Der Verlauf von 7 hingegen ist indirekt proportional zur Temperatur. Betrachtet man die
Zeitkonstante im elektrischen Kontext ist eine direkte Proportionalitdt zu Widerstand
und Kapagzitit eines Kondensators bekannt. Der Widerstand kann im thermischen Ana-

logon als Warmewiderstand betrachtet werden, welcher wiederum indirekt proportional
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Abbildung 6.7.: Temperaturabhéngigkeit der Pulshohe AR (a) sowie der Zeitkonstante
7 (b). Wahrend bei AR mit steigender Umgebungstemperatur Ty zu-
nimmt, ist bei 7 eine indirekte Proportionalitit zu T erkennbar.

zur Warmeleitfahigkeit ist. So kann erkldrt werden, dass 7 mit steigender Temperatur
und somit steigender Warmeleitfihigkeit geringer wird. Im hohen Temperaturbereich
tritt zudem eine Aufweitung der A R-Messpunkte auf, wohingegen die 7-Messpunkte bei

hoheren Temperaturen eher enger zusammen liegen.

Die Resultate der numerischen Betrachtungen legen nahe, dass neben der Hohe des
Widerstands- AR bzw. Temperaturpulses AT auch die Zeitkonstante 7 als Messgrofie
fiir die Wasserstoffkonzentration herangezogen werden kann. Ferner besitzt die Umge-
bungstemperatur einen grofien Einfluss auf diese Messgrofien. Das inverse Verhalten von
AR und 7 im Hinblick auf eine Anderung der Umgebungstemperatur deutet darauf hin,
dass bei niedrigen Umgebungstemperaturen die Zeitkonstante 7 besser als Messgrofie ge-
eignet ist, wihrend bei hohen Umgebungstemperaturen die Héhe des Widerstandspulses

AR eine hohere Unterscheidbarkeit der Wasserstoffkonzentrationen verspricht.
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Abbildung 6.8.: Die detaillierte Geometrie (a) ist aufgrund zu vieler Elemente sehr zeit-
aufwindig zu berechnen und mit der zur Verfiigung stehenden Hardware
nicht l6sbar. Daher wird eine vereinfachte Geometrie (b) fiir die Berech-

nung herangezogen, welche einen Hohlzylinder mit ansonsten gleichen
MafBen darstellt.

6.2. FEM-Simulation am Mikrodrahtsensor

In Kap. wurde fiir den Mikrodrahtsensor ein analytisches Modell entwickelt. Statt
mit gepulsten Strémen wird ein sinusférmiger Stromverlauf zugrunde gelegt und der Sen-
sor mithilfe der 3w-Methode betrieben. Im Gegensatz zu der analytischen Lésung des
MEMS-Chips wurden beim Mikrodrahtsensor auch die Kapazitidt des Sensorelements
selbst und der Warmeverlust iiber die Aufhdngungen betrachtet. Um die analytische
Losung zu veranschaulichen wurden die quadratischen Mittelwerte der Temperaturam-
plituden iiber der Frequenz dargestellt. Dies wurde fiir verschiedene Wasserstoffkonzen-
trationen in synthetischer Luft durchgefithrt. Wie Yusibani u.a. hinweisen, hat die ana-
lytische Losung allerdings speziell bei geringen Frequenzen, bei denen die Eindringtiefe
in etwa der Distanz zum Boden des TO-Sockels entspricht, einige Schwéchen . So
soll in den FEM-Studien unter anderem der Effekt tiberpriift werden, dass die einzelnen
Konzentrationen bei einer Frequenz von etwa 500 mHz besser zu unterscheiden sind als

bei geringeren Frequenzen.

Das reale Sensorelement besteht aus einem diinnen Draht mit einem Durchmesser von
8 um, der mit einem Wicklungsradius von 50 pm zu iiber 1000 Wicklungen aufgerollt
wurde. Fine angemessene Vernetzung dieser Struktur fithrt zu einer sehr grofien Zahl
von Elementen, die in einer zeit- und frequenzabhéngigen Studie nicht in einem iiber-
schaubaren Zeitaufwand gerechnet werden koénnen und mit der verfiigbaren Hardware
nicht 16sbar sind. Daher wird in der FEM-Studie des Mikrodrahtsensors ein vereinfach-
tes Modell des Sensorelements verwendet. Statt des helixférmigen Sensorelements wird
ein Hohlzylinder verwendet, welcher dieselbe Wandstérke wie der Drahtdurchmesser auf-
weist. Ein Vergleich beider Geometrien ist in Abb. [6.8] dargestellt. Um den TO-Sockel

herum ist wie auch beim MEMS-Chip das zu analysierende Gas in Form eines Quaders
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Abbildung 6.9.: Zwischen Anschluss (a) und Erde (b) wird ein sinusférmige Strom be-
aufschlagt.

(nicht dargestellt) angeordnet.

Um die Amplituden der Temperaturoszillation zu erhalten wird eine zeitabhéngige Studie
mit den Modulen Warmetransport in Festkérpern und Fluiden und Elektrische Stréme
durchgefﬁhrtﬂ Beide Module werden iiber Elektromagnetische Erwdrmung gekoppelt.
Der Hohlzylinder wird zwischen seinen Grundflichen mit einem sinusférmigen Strom be-
aufschlagt (s. Abb. und[6.9b). Dazu wird wie zuvor die eine Seite als ,, Anschluss* und
die andere Seite als ,,Erde“ definiert.

Wie beim MEMS-Sensor wird dieses Gebiet als Warmequelle wieder in das Warmetransport-
Modul eingespeist (s. Abb. ) Die Gleichungen sind im Wesentlichen dieselben, wie
bei der Studie des MEMS-Sensors. Lediglich die Tatsache, dass das Sensorelement nicht
als diinne Schicht, sondern als dreidimensionale Struktur betrachtet wird, fiihrt dazu,
dass der externe Term J, stiarker gewichtet wird, indem dg = 1 gesetzt wird.

Die Oberflache des Hohlzylinders wird erneut iiber das Submodul Oberfliche-zu-Umgebung
Strahlung als diffuse Strahlungsquelle definiert. Der TO-Sockel, auf dem das Sensorele-
ment fixiert ist, ist {iber die PINs mit der Wérmesenke verbunden. Daher wird an den
riickseitigen Enden der PINs eine Dirichlet-Randbedigung angewandt und die Oberfla-
chen der PIN-Enden auf Umgebungstemperatur Ty = 25 °C gehalten, was in Abb.
zu sehen ist.

Wie in Abb. [6.11] exemplarisch fiir einen sinusformigen Strom mit der Frequenz 1Hz
dargestellt ist, oszilliert die Temperatur mit doppelter Frequenz des Eingangsstroms.
Die Temperaturoszillation weist dabei eine Phasenverschiebung von ¢ gegeniiber dem
FEingangstrom auf. Ferner ist zu erkennen, dass die Temperaturverteilung {iber dem Sen-
sorelement nicht homogen ist und die Verluste iiber die Aufhéngungen einen starken
Temperaturgradienten zur Folge haben. Aufgrund dieser Wérmeverluste iiber die Auf-
hédngungen wird auch hier ein Integrationsoperator angewandt, welcher die Tempera-

turverteilung tber die gesamte Mantelfliche des Hohlzylinders integriert. Diese Durch-

!Das Heizelement ist in diesem Fall ein dreidimensionales Objekt und kann nicht mit dem Modul
Elektrische Strome in Schalen als diinne Schicht angendhert werden, so wie es beim MEMS-Sensor
der Fall war
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Abbildung 6.10.: (a) Durch den an den Enden des Hohlzylinders eingespeisten Strom
fungiert dieser als Warmequelle (b) Eine Dirichlet-Randbedingung wird
an den Unterseiten der TO-Sockel PINs angewandt; die blau markierte
Flache wird wéahrend der gesamten Studie auf Umgebungstemperatur
Ty = 25°C fixiert. Der Sensor ist auf dem Kopf stehend dargestellt.

schnittstemperatur ist in Abb. [6.12] fiir drei verschiedene Frequenzen tiber die Zeit auf-
getragen.

Dort ist zu erkennen, dass die Temperaturamplitude ATxc mit zunehmender Frequenz
geringer wird. Dieses Verhalten liegt an der Wérmekapazitit des Sensorelements. Ab
einer gewissen Frequenz kann dieses dem sinusformigen Eingangsstrom nicht mehr voll-
stdndig folgen und die Temperaturoszillation wird abgeschwécht. Mit einem in Python
implementierten Auswertungsalgorithmus kénnen die Amplituden der einzelnen Frequen-
zen aus der Simulation extrahiert werden. Dazu wird fir jede Frequenz eine zeitliche
Periode betrachtet, in der mindestens 10 Temperaturschwingungen ausgefithrt werden
kénnen. Speziell bei hohen Frequenzen > 20 Hz muss diese Zeit deutlich ldnger sein,
damit die Temperatur um einen konstanten Wert ATpc oszilliert. Daher wird fiir jede
Frequenz lediglich die zweite Halfte dieser Zeitperiode fiir die Auswertung der Tempera-
turamplitude herangezogen. Fiir die in diesem Abschnitt liegenden Schwingungen wird
die Amplitude mithilfe der in Python implementierten Bibliothek peakutils ermittelt,
die einzelnen Werte gemittelt und der quadratische Mittelwert der Amplituden gebildet.
Dies wird fiir verschiedene Wasserstoffkonzentrationen dhnlich wie in Teil durchge-
fihrt. Der Verlauf der quadratischen Mittelwerte der Amplituden {iber der Frequenz ist

in Abb. [6.13h dargestellt.

Obwohl eine vereinfachte Geometrie verwendet wird, sind die zeitaufgelosten FEM-
Studien auch hier zeitlich umfangreich. Daher kann nur eine begrenzte Anzahl von
Frequenzen betrachtet werden, um den qualitativen Verlauf der Temperaturamplitu-
den ATAc,rms darzustellen. Der Verlauf von ATc yms wird in Abb. daher mithilfe
der Messpunkte iiber einen sigmoidalen Fit angenédhert. Als Funktion wird eine Hill-

Funktion verwendet. Da die einzelnen Datenpunkte und -kurven schwer voneinander zu
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Abbildung 6.11.: Zeitlicher Verlauf der Temperaturentwicklung am vereinfachten Sen-
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sorelement. Zu Beginn (a) ist die komplette Geometrie auf Anfang-
stemperatur von 25°C. Nach ca. 250 ms (b) wird bei einer Anregungs-
frequenz von 1Hz das erste Temperaturmaximum erreicht. Dieses ist
um einige Millisekunden phasenverschoben. Nach 500 ms (c) kiihlt das
Sensorelement wieder stark ab, was durch einen Blick auf die Farbs-
kala deutlich wird. Das Sensorelement erreicht jedoch nicht mehr die
Anfangstemperatur. Danach beginnt der Zyklus erneut (d). Aufgrund
des Speicherterms (s. Gl wird eine hohere Temperatur als in (b)
erreicht. In (b) bis (d) sind auflerdem die starken Wéarmeverluste iiber
die Enden des Sensorelements sehr gut zu erkennen.
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Abbildung 6.12.: Ergebnisse der Simulation: zeitlicher Verlauf der Temperaturoszillatio-
nen integriert auf die gesamte Oberflache des Sensorelements fiir drei
exemplarische Frequenzen.
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Abbildung 6.13.: (a) Quadratische Mittelwerte der Temperaturamplituden in Abhéngig-
keit der Frequenz fiir verschiedene Konzentrationen von H, in synthe-
tischer Luft. (b) Quadratische Mittelwerte der Temperaturamplituden
(siehe (a)) differenziert auf 0% H,. Trotz einer Erhohung der Dichte
der Datenpunkte in diesem Frequenzbereich ist das Maximum bei einer
Anregefrequenz von etwa 0,5 Hz deutlich schlechter erkennbar.
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unterscheiden sind, wird auch hier eine differenzierte Darstellung abgebildet (s. Abb.
6.13b). Dort werden die Datenpunkte aus der Simulation auf eine Wasserstoffkonzentra-
tion von 0 % in synthetischer Luft differenziert und anschlieend iiber einen sigmoidalen
Fit angendhert.

Anders als beim nicht-differenzierten Plot haben die Messpunkte hier eine gréfiere Streu-
ung. Diese Streuung ist darauf zuriickzufiihren, dass die Temperaturoszillationen selbst
Schwankungen aufweisen, welche im nicht-differenzierten Plot weniger stark zu Buche
treten. Diese Schwankungen kénnen in den beriicksichtigten Schwingungen nicht immer
ganz heraus gemittelt werden, so dass speziell im kleinen Frequenzbereich grofiere Ab-
weichungen zur Fitfunktion auftreten. Um die Anregungsfrequenz von 450 mHz herum
wurde die Dichte der Datenpunkte erhéht um den Effekt aus den analytischen Betrach-
tungen zu bestétigen. Da die Differenz der Temperaturoszillationen ATzc qig zwischen
den einzelnen Kurven hier generell deutlich geringer ist, als bei den analytischen Studien,
ist auch hier das Maximum bei 450 mHz deutlich schwécher ausgepriagt. Dennoch deutet
sich eine leichte Erhohung der differenziellen Temperaturamplituden bei dieser Frequenz

an.

Sowohl die Studie am MEMS-Sensor als auch die numerischen Untersuchungen am
Mikrodrahtsensor deuten auf eine gute Funktionalitdt der beiden Sensoren unter den
betrachteten Betriebsmodi hin. Im weiteren Verlauf soll daher eine experimentelle Mes-
sumgebung entwickelt werden und die Sensoren unter realen Bedingungen charakterisiert

werden.
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7. Experimentelle Charakterisierung der

Sensoren

Um die beiden Sensoren (MEMS-Chip und Mikrodrahtsensor) mithilfe der beiden zuvor
beschriebenen Verfahren (gepulste Strome und 3w-Methode) experimentell zu untersu-
chen, wird ein Aufbau benétigt, der die gewiinschten Gase und Gasgemische nicht nur
in einer moglichst genauen Zusammensetzung bereitstellt, sondern auch sicherheitsrele-
vanten Aspekten geniigt. Wasserstoff ist — wie bereits zu Beginn der Arbeit erwdhnt —
hochexplosiv und kann weder optisch noch durch seinen Geruch wahrgenommen wer-
den. Der verwendete Wasserstoff ist daher bereits in der Gasflasche zu 8 % in Stickstoff
verdiinnt und wird in den Messungen nur bis zu einer Konzentration von maximal 4 %
bereitgestellt, was dem unteren Explosionslimit entspricht, das von BAM und Euro-
péischer Kommission definiert wurde [22, 160]. Hohere Konzentrationen wiirden einen
deutlich erhéhten Sicherheitsaufwand erfordern, welchem der verwendete Gasmessplatz

nicht entspricht.

7.1. Messumgebung

Zur Bereitstellung verschiedener Gasgemische wird der Gasmessplatz bei Vitesco Tech-
nologies GmbH in Regensburg genutzt. Dieser besteht aus einem Digestorium, zu wel-
chem die einzelnen Rein- bzw. Flaschengase {iber ein Rohrleitungssystem gefiihrt wer-
den. Durch die stetige Absaugung wird Wasserstoff im Fall eines Lecks direkt abgesaugt
und kann nicht in die Laboratmosphére gelangen. Im Digestorium befindet sich an je-
der Gaszuleitung ein Massendurchflussregler (MFC, Firma Bronkhorst). Mithilfe dieser
Steuereinheit kann die Gasmenge in jeder einzelnen Leitung eingestellt werden. Uber
die so geregelten Volumenfliisse kann die Konzentration jedes Gases exakt eingestellt
werden. Die Steuerung der MFCs wird iiber ein LabVIEW Programm geregelt.

Nach den MFCs vereinigen sich die Gasleitungen und das eingestellte Gasgemisch kann
zur Messeinheit fiir die Sensoren gelangen. Die Messeinheit oder Messschiene ist ein
gefriastes Edelstahlbauteil mit mehreren Gewindebohrungen in ldnglicher Ausfiihrung.
Eine Fotographie dieser Messeinheit ist in Abb. dargestellt.

In diese Bohrungen kénnen Einschraubmodule eingesetzt werden, welche sowohl mit den
zu charakterisierenden Sensoren als auch mit Referenzsensoren bestiickt werden. Durch
die Verschraubung mit einem zusétzlichen Dichtungsring wird ein luftdichter Abschluss
der Sensoren gewéhrleistet. Die Sensoren werden hierbei kopfiiber eingeschraubt, damit

Kamineffekte und somit natiirliche Konvektion zusitzlich unterdriickt werden. Damit
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Abbildung 7.1.: Fotographie der Messschiene: Neben den beiden zu iiberpriifenden Sen-
soren (Mikrodrahtsensor und MEMS-Sensor) ist zusétzlich ein Referenz-
sensor STC 31 der Firma Sensirion implementiert. Eine ndhere Erldu-
terung hierzu findet sich in Kap. [8l Das Gasgemisch stromt von links
durch die Schiene und wird nach rechts zur Absaugung geleitet. Fir
statische Messungen ist ein zuséitzliches Absperrventil am Gasausgang
integriert.

sich withrend der Messung kein unerwiinschter Uberdruck aufbaut, befindet sich in der
Messschiene neben dem Gaszufluss auch ein Gasabfluss. Die zu- bzw. abgefiihrten Gaslei-
tungen kénnen mit Swadgelok-Verbindungen mit den Messschienen verbunden werden.
Am Ein- und Ausgang der Messschiene befinden sich aulerdem manuelle Absperrventile,
die nach ausreichender Spiilzeit mit dem gewiinschten Gasgemisch geschlossen werden,
um eine konstante Gaszusammensetzung wihrend einer statischen Messung zu gewéhr-
leisten. Ferner werden so die Einfliisse von Konvektion vermindert.

Zwischen MFCs und Messschiene befindet sich auflerdem eine regelbare Verdampfungs-
einheit. Diese ist wiederum mit einem Wassertank verbunden. Mihilfe eines integrierten
Heizers kann somit fliissiges Wasser in die Gasphase transferiert werden und die zu
messende Gaskonzentration mit einem bestimmten Anteil an relativer Feuchte verse-
hen werden. Um die Sensoren bei verschiedenen Umgebungsbedingungen untersuchen
zu koénnen, ist neben der relativen Feuchte und dem Umgebungsdruck auch die Bertick-
sichtigung der Umgebungstemperatur wichtig. Hierfiir kann die Messschiene in einen
Temperaturschrank integriert werden. In diesem kénnen Temperaturen von —15°C bis
85 °C bereitgestellt werden. Der gesamte Gasmessplatz ist schematisch in Abb. [7.2] dar-
gestellt.

7.2. Gepulste Messungen

Wie in Abschnitt [f]erlautert, sind die Sensoren zur Unterseite hin kontaktiert. Diese elek-

trische Kontaktierung dient dabei sowohl der Stromversorgung der Sensoren als auch der
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Abbildung 7.2.: Schematische Zeichnung des Gasmessplatzes: die Messschiene, in der sich

die Sensoren befinden, ist mit einem System von Gaszuleitungen verbun-
den. Die gewiinschte Gaskonzentration wird iiber MFCs bereitgestellt
und kann optional mit einem gewissen Grad an relativer Feuchtigkeit
versehen werden. Die Messschiene befindet sich in einem Klimaschrank,
in welchem Temperaturen zwischen —15°C und 85 °C untersucht wer-
den koénnen.
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Abbildung 7.3.: Schematische Zeichnung der Anregungspulse und der entsprechenden
Spannungs- und Temperaturantwort. Die Spannung folgt dem Strom-
puls verzogert im Verlauf. Aus dem Spannungspuls kann die Zeitkon-
stante abgelesen sowie die Hohe des Widerstandspulses berechnet wer-
den.
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Messdatenauslesung. In einem ersten Schritt wird so der Sensor mit gepulsten Stréomen
versorgt. Diese sorgen fiir eine Erwarmung des Sensorelements, welche iiber eine Wi-
derstandsinderung detektiert werden kann (s. Abb. . Um die Widerstandsédnderung
mit der Temperatur korrelieren zu konnen muss zunéchst eine Widerstands-Temperatur

Kennlinie aufgenommen werden, um den TCR des Sensorelements zu bestimmen.

7.2.1. MEMS-Sensor

Um die Widerstands-Temperatur-Charakteristik des Sensors zu ermitteln, werden ver-
schiedene Temperaturen im Temperaturschrank angefahren und bei jeder dieser Tempe-
raturen die Spannung am Sensorelement iiber einen sehr geringen Konstantstrom gemes-
sen. Aus der Spannung wird der (temperaturabhéngige) Widerstand des Sensorelements
berechnet. Die entstehende Kennlinie, welche in Abb. [T.4h dargestellt ist, kann durch
ein Taylorpolynom n-ten Grades beschrieben werden. Im einfachsten und in der Regel
ausreichenden Fall kann die Reihe nach der ersten Ordnung abgebrochen werden und

eine lineare Approximation erfolgen:

R(T)=Ry-(1+a- (T -Tp)) (7.1)

Uber eine lineare Fitfunktion in Abb. kann der Temperaturkoeffizient bestimmt
werden. Der so ermittelte Wert fiir den MEMS-Sensor betrigt anmms = 4,21- 1073 K1,
Dieser Wert weicht erkennbar vom Literaturwert (anickel = 6 - 1073 K‘l), was an der
verwendeten Diinnschichttechnik liegt [161]. Zusétzlich besteht die Heizstruktur zu etwa
10 % aus Chrom, welches einen deutlich geringeren TCR aufweist.

Mithilfe der Widerstands-Temperatur Kurve kann auflerdem zwischen den einzelnen
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Messpulsen iiber das Anlegen eines geringen Konstantstroms und der simultanen Mes-
sung des Widerstands die aktuelle Temperatur am Sensorelement bestimmt werden. Dies
kann unter anderem bei einer temperaturabhéngigen Messung dafiir verwendet werden,
die vorgegebenen Werte mit denen des Temperaturschranks abzugleichen. Anschliefend
wird der Konstantstrom zunéchst schrittweise um 50 pA, spéter in grofleren Schritten
erhoht und wie zuvor der Widerstand berechnet (siehe Abb. ) Die beiden Kurven
konnen schliefllich miteinander korreliert werden und die Temperaturerhéhung iiber dem
Strom aufgetragen werden, was in Abb. ersichtlich ist. Aus dieser Korrelation geht
hervor, dass bei einem Strom von Ikonst = 200 pA die Eigenerwdrmung des Sensorele-
ments vernachlassigbar ist. Dieser Wert kann fiir die Temperaturmessung zwischen den

einzelnen Pulsen herangezogen werden.

Fiir die Messung selbst wird eine Temperaturerhohung von ca. 5°C angestrebt. So soll
der parasitire Einfluss von Wérmestrahlung und der Leistungsverbrauch minimiert wer-
den. Der fiir diese Temperaturdifferenz nétige Strom kann {iber die Fitfunktion ermit-
telt werden und betrigt Ipys = 840nA. Je hoher Ipys gewahlt wird, desto héher wird
der Temperaturanstieg am Sensorelement und desto héher wird das Spannungs- bzw.
Widerstandssignal, welches als Sensorgrofie dient. Das erhaltene Verhéltnis von ca. 4:1
zwischen Ipys und Ikonst wWird auch von anderen Forschungsgruppen so angewandt und
dient dazu, das Signal-Rauschen-Verhéltnis zu optimieren [106]. Neben der Hohe des
Widerstandspulses AR wird auch die Zeitkonstante 743 =: 7 des Widerstandspulses als
Messsignal herangezogen. Diese entspricht der Zeit, welche benotigt wird, um 63,2 %
(=1 — 1) der Maximalamplitude des Pulses zu erreichen.

Um beide Messgrofien korrekt auswerten zu kénnen, muss die Pulslidnge tpys so gewéhlt
werden, dass das Sattigungsniveau des Widerstands innerhalb der Pulsldnge erreicht
wird. Diese Zeit hangt — wie beim elektrischen Pendant eines Kondensators — auch hier
von Wéarmekapazitat und Wéarmewiderstand des Sensorelements ab. Um die notige Puls-
lange abschétzen zu kénnen wird der Sensor mit einem Strompuls beaufschlagt und die
Sprungantwort des Sensorelements ausgewertet. Dies wird fiir verschiedene Pulshohen
durchgefiihrt und ist in Abb. dargestellt. Die Strompulse werden iiber eine hochpra-
zise Stromquelle (B2961A von Keysight) bereitgestellt. Die gleichzeitige Spannungsmes-
sung erfolgt tiber ein Digitaloszilloskop (RT02034 von Rohde & Schwarz). Die Spannung
wird mit einer Samplingrate von 100kSs~! iiber zwei Minuten hin aufgezeichnet und
iiber die zweite Minute (60 aufeinanderfolgende Messungen) gemittelt. Der Widerstand
wird iiber die Spannungsmessung bezogen auf den Puls- bzw. Konstantstrom (Ipys bzw.
Ikonst) berechnet und mithilfe des Temperaturkoeffizienten aypyms in eine Temperatur

umgerechnet.

Aus der Auftragung ist ersichtlich, dass eine Pulslange von tpys = 50ms fiir das Errei-
chen eines thermischen Gleichgewichts ausreichend ist. Fiir die Regeneration des Sensors
wird ein Messzyklus von einer Messung pro Sekunde gewéhlt. Daraus folgt, dass nach
dem Anlegen des Pulses fiir ¢z, = 950ms gewartet wird. Aus dem Verhéltnis von

Pulslénge tpys und Zykluszeit tzyus resultiert ein Tastgrad (engl. duty cycle) von 5 %.
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Abbildung 7.4.: Temperaturkalibrierung des MEMS-Sensors. Zunéchst wird wird im
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Temperaturschrank bei sehr geringem Strom fiir verschiedene Tempe-
raturen der Widerstand gemessen (a). Aus diesem Diagramm kann der
TCR der Nickeldiinnschicht ermittelt werden. Bei verschiedenen Stro-
men wird anschliefend der Widerstand iiber dem Heizelement gemessen
(b) Beide Messungen kénnen miteinander korreliert werden, um her-
auszufinden, bei welchem Strom welche Temperatur am Sensorelement
erreicht wird (c).
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Abbildung 7.5.: Abschétzung der notigen Pulsdauer bei verschiedenen Pulshéhen. Nach
ca. 30 bis 40ms ist der Widerstand des Pulses geséttigt, daher sind
bereits 50 ms fir die Pulsdauer ausreichend. Es ist auflerdem erkennbar,
dass bei einem Strom von 200 pA nahezu keine Eigenerwérmung des
Sensorelements auftritt; dieser Wert fiir fiir den Konstantstrom Ikonst
gewahlt. Bei einem Strom von 840 pA ist eine Widerstandserh6hung von
ca. AR = 301 erkennbar.

Je geringer dieser Tastgrad gewahlt wird, desto geringer ist die Leistungsaufnahme des
Sensors. Die Leistungsaufnahme und das Regenerationsverhalten des Sensors wird in
Kap. [§| ndher diskutiert.

In Abb. sind mehrere Pulse mit einer Pulsldnge von 50ms fiir verschiedene Was-
serstoffkonzentrationen bei einer Umgebungstemperatur von 25°C dargestellt. Wie zu
erkennen ist, variiert der Grundwiderstand bei ¢ = 0 von Messung zu Messung leicht (s.
Abb. ) Daraus ergibt sich auch eine scheinbare Temperaturvariation zwischen den
einzelnen Messungen (s. Abb.[7.6b). Es ist daher wichtig fiir jede Messreihe nicht das Sét-
tigungsniveau als Messgrofle heranzuziehen, sondern die Widerstandsdifferenz zwischen
Anfangs- und Endwiderstand. In Abb. sind daher die differenziellen Widerstands-
und Temperaturwerte dargestellt, welche aus einer Subtraktion des Widerstandswerts
der einzelnen Kurven bei ¢ = 0 resultieren und im Anschluss mithilfe des gleitenden
Durchschnitts der Messdaten geglidttet wurden. Analog wird auch fiir die Temperatur
vorgegangen. Die einzelnen Pulse sind nun homogen verteilt und gut voneinander un-
terscheidbar. Die angestrebte Temperaturdifferenz von AT = 5°C wird gut erreicht.
Die Kurven weisen in Form und Amplitude eine groe Ahnlichkeit mit den aus analyti-
schen Berechnungen und Simulation erhaltenen Graphen auf. Ein direkter Vergleich der

einzelnen Kurven wird am Ende dieses Abschnitts vorgenommen.

7.2.2. Mikrodrahtsensor

Da der Mikrodrahtsensor aus Wolfram besteht, muss auch hier zundchst eine Tempe-
raturkalibrierung durchgefithrt werden. Diese dient wie beim MEMS-Sensor der Ab-

schitzung der erreichten Temperaturen sowie der Korrelation zwischen Widerstand,
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Abbildung 7.6.:
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Zeitlicher Verlauf des Widerstands (a) bzw. der mittleren Membrantem-
peratur (b) des MEMS-Sensors fiir verschiedene Wasserstoffkonzentra-
tionen in synthetischer Luft bei einer Umgebungstemperatur von 25 °C.
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Abbildung 7.7.:
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Geglatteter zeitlicher Verlauf des Widerstandspulses AR (a) bzw. der
mittleren Membrantemperatur AT (b) bezogen auf den Widerstands-
wert des MEMS-Sensors am Pulsanfang fiir verschiedene Wasserstoff-
konzentrationen in synthetischer Luft bei einer Temperatur von 25 °C.



Strom und Temperatur. Mithilfe dieser Vorgehensweise kann zundchst der TCR des
Mikrodrahtsensors iiber eine Widerstands-Temperatur-Rampe ermittelt werden, welche
in Abb. dargestellt ist. Mit linearer Approximation des Taylorpolynoms erhalt man
einen Wert von awendel = 4,09 - 1073 K. Dieser Wert liegt deutlich niher am Litera-
turwert fiir Wolfram (awoltram ~ 4,5- 1073 K~1). Da der Wendeldraht keine Diinnschicht
darstellt, ist auch dieser Wert plausibel.

Um den Strom mit einer Temperaturerhohung korrelieren zu kénnen, muss wie beim
MEMS-Sensor bei verschiedenen Konstantstromen der Widerstand gemessen werden (s.
Abb. ) Daraus kann schlielich eine Temperatur-Strom Charakteristik erstellt wer-
den, welche in Abb. dargestellt ist. Daraus geht hervor, dass bei einem Strom von
2mA nahezu keine Eigenerwiarmung festgestellt werden kann. Dieser Strom wird also
fiir den Mikrodrahtsensor als Konstantstrom zwischen den Pulsen verwendet, um die

Temperatur am Sensorelement zu iiberwachen.

In Abb. ist die Sprungantwort des Sensors bei verschiedenen Pulshéhen dargestellt.
Dort ist zu erkennen, dass erst nach ca. 600 bis 800 ms ein Séttigungswert des Wider-
stands erreicht wird. Es wird daher eine Pulsdauer von 1s fiir die gepulsten Messungen
am Mikrodrahtsensor gewahlt. Zusammen mit einer Wartezeit von 9 s ergibt sich hier ein
Tastgrad von 10 %. Auch auf das Regenerationsverhalten des Mikrodrahtsensors wird in
Kap. [§ ndher eingegangen. Die Pulse werden vom RT02034 hier fiir eine Dauer von 5
Minuten aufgezeichnet und tiiber die zweite Hélfte (2min und 30s) gemittelt. Dadurch
ergibt sich eine Mittlung iiber 15 Pulse. Dies ist zwar nur ein Viertel der gemittelten Pul-
se des MEMS-Chips, jedoch miisste man fiir die selbe Anzahl der gemittelten Pulse eine
Messdauer von 20 min veranschlagen. Trotz des hermetischen Aufbaus der Messschiene
kann es iiber die Zeit zur Verfliichtigung des Wasserstoffs kommen und somit eine kon-

stante Wasserstoffkonzentration nicht mehr gewéhrleistet werden.

Bei einer Temperaturerh6hung von 5 °C, wie sie beim MEMS-Sensor angestrebt wurde,
ist das SNR zu schlecht um verniinftige Messungen durchzufiihren. Dies liegt einerseits
an der geringeren Signalstirke des Mikrodrahtsensors bei vergleichbarem Rauschen und
wird durch die geringere Anzahl von Pulsen, Giber die gemittelt werden soll, verstérkt.
Daher wird die Zieltemperatur erhéht und auf AT = 10°C gesetzt. Nach Abb.
ist dies bei einem Strom von etwa 8 mA der Fall. Dieser Wert wird also als Pulsstrom
Ipys festgelegt. Als Konstantstrom wird Ixonst = 2mA zwischen den Pulsen definiert.
Auch hier wird somit das vorher angesprochene Verhéltnis von 4:1 zwischen Ipys und
Txonst eingehalten. Aus der grofleren Tragheit des miniaturisierten Mikrodrahtsensors
ist ebenfalls erkennbar, dass die Zeitkonstante im Vergleich zum MEMS-Chip deutlich
grofler ist und im Fall des Mikrodrahtsensors etwa 150 ms betrégt. Dieser Wert liegt um
einen Faktor 20 iiber dem Wert des MEMS-Sensors.

In Abb. sind die am Mikrodrahtsensor gemessenen Widerstands- und Temperatur-
pulse in Abhéngigkeit der Zeit fiir verschiedene Wasserstoffkonzentrationen aufgetragen.

Im der eingebetteten Auftragung wird das trotz der Signalerh6hung verstiarkte Rausch-
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Temperaturkalibrierung des Mikrodrahtsensors. Zunéchst wird wird im
Temperaturschrank bei sehr geringem Strom fiir verschiedene Tempe-
raturen der Widerstand gemessen (a). Aus diesem Diagramm kann der
TCR des Wolframdrahts ermittelt werden. Bei verschiedenen Strémen
wird anschliefend der Widerstand {iber dem Heizelement gemessen (b)
Beide Messungen konnen miteinander korreliert werden, um herauszu-
finden, bei welchem Strom welche Temperatur am Sensorelement er-
reicht wird (c). Dies ist fur den Abgleich der Simulationen und analyti-
schen Berechnungen noétig.
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Abbildung 7.9.: Abschétzung der notigen Pulsdauer bei verschiedenen Pulshéhen. Nach
ca. 600 bis 800ms ist der Widerstand des Pulses gesattigt, daher ist
eine Pulsdauer von 1s ausreichend. Es ist auflerdem erkennbar, dass bei
einem Strom von 2mA nahezu keine Eigenerwdrmung des Sensorele-
ments auftritt; dieser Wert fiir den Konstantstrom Ikonst gewéhlt. Bei
einem Strom von 8 mA ist eine Widerstandserh6hung von ca. AR = 3(Q)
erkennbar.
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Abbildung 7.10.: Zeitlicher Verlauf des Widerstands (a) bzw. der mittleren Membran-
temperatur (b) des Mikrodrahtsensors fiir verschiedene Wasserstoff-
konzentrationen in synthetischer Luft bei einer Temperatur von 25 °C.
Im eingebetteten Plot wird das erhohte Rauschen im Vergleich zum
MEMS-Sensor deutlich.
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Abbildung 7.11.: Zeitlicher Verlauf des Widerstands (a) bzw. der mittleren Membran-
temperatur (b) bezogen auf den Widerstandswert des Mikrodraht-
sensors am Pulsanfang fiir verschiedene Wasserstoffkonzentrationen in
synthetischer Luft bei einer Temperatur von 25 °C.

niveau deutlich.

Es miissen folglich auch hier die Messwerte prozessiert und auf den Widerstandswert
zu Beginn differenziert werden, um ein verwertbares Sensorsignal zu erhalten. Dazu
wird das Signal mithilfe des gleitenden Durchschnitts geglédttet und in Abb. fiir
Widerstands- und Temperaturdifferenz aufgetragen. Im Vergleich zum MEMS-Sensor
liegen die einzelnen Kurven niher beieinander. Die angestrebte Temperaturdifferenz von
AT = 10°C wird auch hier erreicht. Das in [Z.I0] erkennbare verstirkte Rauschniveau

duBert sich hier auch einer inhomogeneren Verteilung der einzelnen Kurven.

7.2.3. Vergleich der experimentellen Daten mit den analytischen und
numerischen Betrachtungen

Um die Plausibilitidt der experimentellen Charakterisierung der Sensoren zu iiberpriifen,
sollen die Messergebnisse zeitaufgelost mit den Vorhersagen aus analytischen und nu-
merischen Berechnungen verglichen werden. Durch die Ubereinstimmung der Ergebnisse
oder durch sinnvolle Begriindungen von eventuell auftretenden Abweichungen kénnen die
experimentellen Resultate so untermauert werden. Fiir die gepulsten Messungen bietet
sich als Vergleichsparameter der Temperaturverlauf in Abhéngigkeit der Zeit im Ver-
gleich zur Umgebungstemperatur an. Dieser Verlauf wird bei den analytischen Betrach-
tungen direkt bestimmt und dient auch bei den numerischen Studien als Ausgabegrofie.
In Abb. [7.12)ist der Temperaturverlauf des MEMS-Chips sowie des Mikrodrahtsensors
iiber der Zeit dargestellt.

Betrachtet man zunéchst den MEMS-Chip (s. Abb.[7.12h), ist zwischen der analytischen
Studie und den experimentellen Ergebnisse besonders beim Ansprechverhalten zu Beginn
des Pulses eine starke Abweichung erkennbar. Dies hat den Grund, dass in der analyti-

schen Studie die Warmekapazitdt des Sensorelements nicht betrachtet wurde. Dadurch
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Abbildung 7.12.: Vergleich der gepulsten Messungen in experimentellen, analytischen
und numerischen Betrachtungen an MEMS-Chip (a) und Mikrodraht-
sensor (b). Beim MEMS-Chip ist eine deutliche Abweichung der ana-
lytischen Studie zur Simulation und den experimentellen Resultaten
erkennbar. Dies liegt an der nicht miteinbezogenen Warmekapazitat
des Sensorelements sowie den nicht beriicksichtigten Wéarmeverlusten
durch Strahlung, Konvektion sowie iiber die Authdngungen. Beim Mi-
krodrahtsensor ist vor allen Dingen in der Anfangsphase des Pulses
eine Divergenz zu beobachten. Auch dies liegt an geometrischen Fak-
toren, da die in der Simulation verwendete Hohlzylindergeometrie eine
schnellere Warmeverteilung als die gewendelte Drahtstruktur ermog-
licht.

flieit lediglich die Warmekapazitdt des Gases in den Temperaturverlauf ein, welche auf-
grund der geringen Masse des Gases im Vergleich zum Sensorelement einen deutlich
geringeren Wert annimmt. Das Sattigungsniveau der Temperatur ist daher bereits nach
kurzer Zeit erreicht. Dieses Séttigungsniveau der Temperatur kommt dem realen Wert
der experimentellen Charakteristik nédher. Allerdings ist auch hier eine Abweichung im
Modell zu erkennen, da parasitdre Warmeabfliisse iiber die Aufthdngungen des Sensorele-
ments bzw. iber Warmestrahlung nicht betrachtet werden und das Sensorelement somit
auf hohere Temperatur aufgeheizt wird. Simulation und Experiment hingegen zeigen in
Form und Amplitude der Kurven grundsétzlich eine bessere Ubereinstimmung. Auch
hier sind allerdings Abweichungen zu erkennen. Aufgrund der auftretenden Fertigungs-
toleranzen des MEMS-Chips, was in erster Linie die Dicke der Membran und die Dicke
und Position des Heizelements betrifft, flieBen geometrische Ungenauigkeiten iiber den
volumetrischen Quellterm Qv in die Simulation ein und werden durch die Riickkopplung

der einzelnen Module verstirkt. Dadurch ist der Offset der beiden Kurven zu erklaren.

Beim Mikrodrahtsensor (s. Abb. [7.12b) fillt auf, dass die Temperaturamplitude eine
grundsitzlich gute Ubereinstimmung zeigt. Der Offset ist auch hier mit geometrischen

Abweichungen zu erkldaren, da fiir das Simulationsmodell eine vereinfachte Geometrie
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in Form eines Hohlzylinders herangezogen werden musste. Dieser Offset wird durch die
Spiralform des realen Sensorelements zusétzlich verstérkt, da die einzelnen Windungen
auch Warme untereinander austauschen kénnen und somit der Warmeabtransport durch
das Gas verringert wird, was zu einer grofferen Auftheizung des realen Sensorelements im
Vergleich zur vereinfachten Simulationsgeometrie fiihrt. Weiterhin fallt auf, dass das
Ansprechverhalten zwischen Simulation und Experiment Unterschiede aufweist. Zur Be-
griilndung koénnen ebenfalls geometrische Faktoren angefiihrt werden, da sich die Warme
in der vereinfachten Hohlzylindergeometrie schneller verteilt, als in der komplexen Spi-

ralstruktur mit mehr als 1000 Windungen.

7.3. 3w-Messungen

Wie zuvor erlduert liefert die Messung der Zeitkonstante eine Aussage dariiber, wie
schnell das Messsystem den anregenden Pulsen folgen kann. Die Zeitkonstante hangt
dabei in erster Linie von den geometrischen Dimensionen des Sensors ab, was die stark
unterschiedlichen Anstiegszeiten von MEMS-Sensor und Mikrodrahtsensor bestétigen.
Nicht zuletzt hat auch das umgebende Gas einen Einfluss auf die Anstiegszeit, was die
Messung der Zeitkonstante als Mafl der Wasserstoftkonzentration ermoglicht. Geht man
davon aus, dass die Anstiegszeit des Anregungspulses aus der Stromquelle um ein Viel-
faches kiirzer ist als die Zeitkonstante des Sensors — was selbst bei einfacher aufgebauten
Stromquellen der Fall ist — hat die Schnelligkeit des Strompulses keinen Einfluss auf die
Zeitkonstante des Systems.

Um dennoch den Einfluss verschiedener Anstiegszeiten bzw. Frequenzen auf den Sen-
sor genauer zu betrachten, soll dieser statt mit gepulsten Stromen mit einem sinus-
férmigen Signal beaufschlagt werden. Die zugrundeliegende Auswertungsmethode ist die
3w-Methode. Wie zuvor erldutert, basiert diese auf der Auswertung der dritten Harmoni-
schen des Anregungssignals. Die Amplitude der dritten Harmonischen ist typischerweise
um einen Faktor 1000 geringer als die Amplitude der Spannung der Grundfrequenz [110],
daher muss das 3w-Signal verarbeitet und verstirkt werden. Dies geschieht in der Regel
iiber das Zusammenspiel einer Instrumentenverstarkerschaltung und eines Lock-In Ver-
starkers, wie es auch in der Literatur hiufig berichtet wird [111} (162, 163].

7.3.1. Funktionsweise Lock-In Verstarker

Ein Lock-In Verstéirker wird verwendet um Signale zu messen, welche im Rauschbereich
oder sogar darunter liegen. Dieses Kriterium ist auch bei der 3w-Methode erfiillt, da
die zu messenden Spannungen im Millivolt-Bereich und damit nah an der Rauschgrenze
liegen. Um die Messung und die hierfiir wichtigen Parameter zu verstehen, muss der
Aufbau und die Funktionsweise eines Lock-In Verstéirkers betrachtet werden. Dies ist in

Abb. dargestellt.

Das Eingangssignal wird zunéchst verstarkt, lduft zu Beginn optional durch einen Band-
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Abbildung 7.13.: Signalverarbeitung im Lock-In Verstérker: das Eingangssignal wird mit
einem phasengleichen und einem phasenverschobenen Referenzsignal
multipliziert und nach weiterer Filterung und Verstiarkung als Real- X
und Imaginarteil Y ausgegeben.

passfilter und wird danach in zwei Aste aufgeteilt. In einem dieser Aste wird das Signal
mit einem Referenzsignal der gesuchten Frequenz multipliziert, im anderen Ast wird es
mit einem um 90° verschobenen Referenzsignal multipliziert. Diese Multiplikationen ha-
ben zur Folge, dass — fiir den Fall, dass die Frequenz von Eingangs- und Referenzsignal
gleich sind — eine Komponente mit der doppelten Frequenz dieser Signale und eine sog.
DC-Komponente, welche aus der Subtraktion der beiden gleichen Frequenzen hervor-
geht, entstehen. Ziel ist es, den Anteil mit der doppelten Frequenz herauszufiltern, so
dass nur noch die DC-Komponente iibrig bleibt.

Um dies zu erreichen, werden beide Signale anschlieflend durch einen Tiefpassfilter ge-
fithrt und vor dem Ausgang ein weiteres Mal verstarkt. Der gesamte Prozess der Multi-
plikation und Filterung wird als Demodulation bezeichnet. Durch die frequenzselektive
Verstiarkung kann der Lock-In Verstarker wie ein extrem schmalbandiges Bandpassfilter
behandelt werden.

Der Ausgang des ersten Astes, in dem das Eingangssignal mit einem phasengleichen Re-
ferenzsignal multipliziert wurde, beschreibt den Realteil X des 3w-Signals. Dieser wird
daher auch als In-Phase-Komponente (engl. in-phase-component) bezeichnet. Der zweite
Ast, in dem das Eingangssignal mit einem um 90° verschobenen Referenzsignal multi-
pliziert wurde, stellt logischerweise den Imaginérteil oder die Quadratur-Komponente

(engl. out-of-phase-component) des Signals dar.

Aus dem Real- und dem Imaginérteil kann schliellich der Betrag R = V3, und die Pha-
senverschiebung ¢ der beiden Komponenten iiber die folgenden Beziehungen bestimmt

werden:

Vaw = VX2 +Y2 ¢ = arctan 2(Y, X) (7.2)

Das erlduterte Funktionsschema beschreibt exakt einen analogen Lock-In Verstérker.
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In den vorliegenden Experimenten wurde ein digitaler Lock-In Verstarker (HF2LI, Fir-
ma Zurich Instruments) verwendet. Dieser ist im Wesentlichen gleich aufgebaut, jedoch
wird das analoge Eingangssignal mithilfe eines Analog-Digital Konverters direkt in ein
digitales Signal umgewandelt und alle weiteren Schritte mithilfe von FPGA-basierten
Verfahren numerisch durchgefiihrt |164]. Abschlieend kann das digitale Signal gespei-
chert werden oder durch einen Digital-Analog-Konverter als analoges Spannungssignal
ausgegeben werden.

Die Einstellung der Tiefpassfilter kann ebenfalls digital in der Benutzeroberfliche bzw.
im entwickelten Messskript (s. Anhang) vorgenommen werden. Die Wahl des Tiefpassfil-
ters hat erheblichen Einfluss auf das Messsignal und ist von essentieller Bedeutung um
ein brauchbares Signal zu erhalten. Hierfiir ist zunédchst die Ordnung des Tiefpasses
ein entscheidendes Kriterium. Eine héhere Tiefpassordnung kann ganz einfach iiber ei-
ne Reihenschaltung einzelner entkoppelter RC-Glieder erreicht werden. Die Anzahl der
Glieder entspricht dabei der Ordnung des Tiefpasses. Mit steigender Tiefpassordnung
wird die Abschneidekurve der Frequenz steiler. Dies fiihrt dazu, dass bereits Frequenzen
die nur ein wenig grofler als die zu messende Frequenz sind, fast vollstdndig herausge-
filtert werden kénnen. Dies resultiert in einer hohen Selektivitét, geht jedoch zu Lasten
der Dynamik.

Die Abschneidekurve kann zudem zu kleineren oder grofleren Frequenzen verschoben
werden. Dies geschieht, indem die Zeitkonstante t. eingestellt wird. Diese ist wiederum
indirekt proportional zur 3 dB-Frequenz, welche die Frequenz beschreibt, bei welcher
das Signal um 3 dB abgeschwécht Wirdﬂ Um den Tiefpassfilter beispielsweise weiter an-
zuschérfen kann die 3 dB-Frequenz durch eine Erhéhung der Zeitkonstante verringert
werden. Dies fiihrt allerdings gleichzeitig zu einer steigenden Ausregelzeit, welche die
Lange der gesamten Messung bestimmt. Diese Einflussfaktoren sind besonders bei ge-
ringen Frequenzen wichtig. Fiir eine moglichst effiziente, weil genaue und zeitsparende
Messung ist daher ein Kompromiss zwischen einer hohen Tiefpassordnung und langen
Zeitkonstante auf der einen Seite und einer moglichst grofen Dynamik auf der anderen
Seite zu wahlen [164].

7.3.2. Ansteuer- und Auswerteelektronik

Die Frequenz des zu demodulierenden Signals wird vom HF2LI automatisch gesucht.
Die Schnelligkeit dieses Prozesses hiangt wiederum von der verwendeten Frequenz ab;
hohe Frequenzen werden aufgrund der geringeren Schwingungsdauer schneller gefunden,
wohingegen bei geringen Frequenzen < 10Hz dieser Prozess langwierig sein kann. Es
bietet sich daher an, statt einer rauscharmen Stromquelle mit integriertem Frequenzge-
nerator, wie es von vielen Arbeitsgruppen gehandhabt wird [90, (112} 163] den internen
Ausgang des HF2LI zu nutzen. So kann die zu demodulierende Frequenz direkt vom

Oszillator an den Demodulator iibermittelt werden. Der interne Ausgang des HF2LI

'Die Dampfung eines Eingangssignals um 3dB entspricht einem Verhéltnis der Leistungspegel der
beiden Signale von 2:1
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Abbildung 7.14.: Konvertierung des Spannungssignals am Lock-In Ausgang in ein sinus-
féormiges Stromsignal. Die Amplitude des Ausgangsstroms kann iiber
den Widerstand Rj3 eingestellt werden und ist abhéngig von der Am-
plitude der Eingangsspannung sowie einem Pulldown-Widerstand Rg.

kann Spannungen in einem Bereich von bis zu £10V ausgeben. Da bei der 3w-Methode
generell ein Strom fiir die Versorgung des Sensorelements angelegt wird und der Span-
nungsausgang des HF2LI keine hohen Leistungen zulédsst, muss die Spannung mithilfe
eines Spannungs-Strom-Wandlers in einen Strom konvertiert werden. Diese Schaltung
ist in Abb. [7.14] dargestellt.

Der Ausgabestrom am Sensor Isensor kann iiber die Eingangsspannung Ugingang und den
Widerstand Rj3 eingestellt werden. Der Ausgangsstrom am Widerstand R3 wird vom
Operationsverstarker (OPV) dabei so geregelt, dass die Differenz der Spannungen an
den beiden Eingdngen des OPVs gleich Null ist. Damit der Lock-In Verstérker bei de-
aktiviertem Ausgang nicht potentialfrei ist, wird ein zusétzlicher Pulldown-Widerstand
Rg integriert. Dieser, sowie der Innenwiderstand des HF2LI von 502 miissen in die

Berechnung des Ausgabestroms mit aufgenommen werden, so dass fiir diesen folgt:

UEi Rg
I — ingang 7.3
Y7 Ry Rg+500Q (7.3)

Der umgewandelte Strom wird anschlieBend zum Sensor und einem Referenzwiderstand
gefiihrt, welche in Reihe geschaltet sind. Der Referenzwiderstand kann ein SMD oder
THT Bauteil sein, welches sich unter der Beaufschlagung des Stroms nicht oder nur
sehr wenig erwéirmt. Somit kann sichergestellt werden, dass die 3w-Komponente nur
beim Sensor selbst auftritt. Dies ist wichtig, da nur dieser Anteil Riickschliisse auf die
thermischen Eigenschaften des zu untersuchenden Fluids erlaubt. Anschlieffend werden
die Spannungen iiber dem Sensor sowie iiber dem Referenzwiderstand iiber eine Schal-
tung ausgewertet, welche an [90] angelehnt ist. Diese besteht aus zwei Instrumentati-
onsverstarkern des Typs LT1167, mit welchen die Spannungen iiber Sensorelement und
Referenzwiderstand abgegriffen werden. Sind beide Widerstdnde exakt gleich, ist die dif-
ferentielle Ausgangsspannung gleich Null. Ist dies nicht der Fall, kénnen die Ausgangs-
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Abbildung 7.15.: Schaltplan mit Instrumentationsverstéirker und Schutzschaltung: die
Spannung iiber Sensor und Referenzwiderstand wird von zwei Instru-
mentationsverstiarkern abgeglichen, von einem dritten Instrumentati-
onsverstarker differenziert und schlieflich in den HF2LI eingespeist.
Alle Verstédrkerbauteile sind mit Schutzschaltungen gesichert um eine
Uberspannung am Lock-In Verstirker zu vermeiden.

spannungen iiber den Verstarkungsfaktor G der Instrumentationsverstéirker abgeglichen
werden. Die LT1167 Bauteile kénnen Verstéarkungsfaktoren von 1 bis 10000 bereitstellen.
Die erlauterte Schaltung ist notig um den Eingang des HF2LI, welcher lediglich einen
Messbereich von £3,3V zulésst, nicht zu iibersteuern. Die beiden Ausgangsspannun-
gen der Instrumentationsverstiarker konnen anschlieend in den differentiellen Eingang
des HF2LI geleitet werden. Durch die Subtraktion der beiden Spannungen kann die
lw-Komponente eliminiert werden und die 3w-Komponente hinsichtlich Amplitude und
Phase analysiert werden.

Mit dieser Vorgehensweise wurden zunéchst fehlerbehaftete Messergebnisse erhalten.
Dies liegt an der schlechten Gleichtaktunterdriickung des HF2LI, welche bei einer Ein-
gangsfrequenz von 1kHz mit 85dB angegeben ist. Das Messgerit ist tendenziell fir
hohere Frequenzen ausgelegt und erzielt bei Frequenzen kleiner 1kHz eine eher noch
schlechtere Gleichtaktunterdriickung. Es wird daher statt des differenziellen Eingangs
ein dritter Instrumentationsverstarker LT1167 verwendet, welcher als Differenzverstér-
ker agiert. Beide Spannungen werden durch dieses Bauteil subtrahiert und anschliefflend
in den Single-Eingang des HF2LI eingespeist. Der LT1167 besitzt laut Datenblatt ei-
ne Gleichtaktunterdriickung von 95 dB. Der Operationsverstiarker des Spannungs-Strom
Wandlers wird mit +15V betrieben. Die Schaltung ist in Abb. dargestellt.

Wie zuvor erwahnt betrdgt der Messbereich des HF2LI maximal +3,3V; fir die Ein-
génge sind Spannungen von bis zu £5V zugelassen. Bei Beschiddigung bzw. Zerstérung
des Sensors wiirde der OPV in Begrenzung gehen und +15V am Kingang des HF2LI
anliegen. Um dieses Szenario zu vermeiden, werden die Instrumentationsverstéarker mit
Schutzschaltungen gesichert (s. Abb. . Diese Schutzschaltung sind aus bidirektio-
nalen Suppressordioden aufgebaut. Bei einer sinusférmigen Spannung ist also immer

eine der Dioden in Durchlassrichtung angeordnet. Liegt eine Spannung an, die héher
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Abbildung 7.16.: Fotographie (links) und Ersatzschaltbild (rechts) der Messplatine fiir
die 3w-Messungen

als die Durchbruchsspannung der Suppressordioden ist, brechen diese durch und werden
leitfahig. Als Folge entsteht ein Kurzschluss im Ausgangspfad und der Instrumentations-
verstirker gelangt in die Strombegrenzung, wodurch die Spannung nicht weiter ansteigt.
Ein Messsignal, welches kleiner als die Durchbruchsspannung der Suppressordioden ist,

wird dadurch nicht beeinflusst.

Um einen storungsfreien Betrieb zu ermoglichen, ist die gesamte Elektronik auf einer
Platine zusammengefasst, welche in Abb. als Fotographie und Skizze dargestellt ist.
Dies reduziert Kopplungsinterferenzen und minimiert die Pfadlingen der Signale. Dar-
iiber hinaus kann durch die ausschlieiliche Verwendung von Koaxialkabeln eine gewisse
Abschirmung von Stoérsignalen erreicht werden. Anders als bei vergleichbaren Arbei-
ten, bei denen ein umfangreiches Setup bestehend aus Stromquelle oder Quellen- und
Messeinheit und Lock-In-Verstarker zum Einsatz kommt , ist es dank dieser
kompakten Schaltung moéglich, die Messungen lediglich mithilfe eines Lock-In Verstér-
kers und einer zusédtzlichen Spannungsversorgung durchzufithren. Dieses Setup ist weiter
integrierbar, indem die galvanisch getrennte Spannungsversorgung beispielsweise iiber
DC-DC Koppler bereitgestellt wird.

Um die Dynamik des Sensorsignals genauer zu beleuchten, sollen verschiedene Frequen-
zen angefahren werden und bei jeder Frequenz die relevanten Messdaten gesammelt wer-
den. Um einen moglichst groflen Frequenzbereich graphisch abdecken zu kénnen, muss
die x-Achse daher logarithmisch skaliert werden. In einem Frequenzbereich von 1Hz
bis 1 kHz werden daher 50 Frequenzpunkte erzeugt, die auf einer logarithmischen Skala
dquidistant verteilt sind. Uber diesem Frequenzbereich sind aufgrund der thermischen
Tréagheit des Sensorelements keine verwertbaren Messdaten mehr zu erwarten. Zuséitz-
lich wird eine Anzahl von Perioden definiert, iiber welche noch keine Messung erfolgt,
und eine Anzahl von Perioden, iiber welche bei der Messung gemittelt wird. So soll
neben der Samplingrate auch die periodische Modulation des Eingangsignals abgebildet
werden. Ein weiterer Einstellparameter zu Beginn des Skripts ist die Amplitude des Aus-

gangsstroms, welche mithilfe des Pulldown-Widerstands Rg die Spannungsamplitude am
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Abbildung 7.17.: Flussdiagramm des Messablaufes der 3w-Messungen. Nach der Uberga-
be der Startparameter wird das Gerét konfiguriert und initialisiert, und
anschliefend der Frequenzsweep gestartet. Die Daten werden zunéchst
unter einem internen Pfad abgelegt und schliellich in eine Nullmatrix
iibertragen. Anschlieend kénnen die Daten visualisiert und weiter ex-
portiert werden.

Ausgang des HF2LI festlegt. Aulerdem miissen grundlegende Operationsparameter wie
Ein- und Ausgangsbereich, Ordnung des Tiefpasses sowie Ubertragungs- und Abtastrate
definiert werden.

Zunéchst wird der HF2LI initialisiert, anschlieend werden die Signalpfade der Messgro-
Ben gesetzt und der HF2LI mit den mitgegebenen Einstellparametern konfiguriert.
Danach werden die verschiedenen Frequenzen {iber eine Schleife abgefahren. Bei jeder
dieser Frequenzen werden dabei zundchst 10 volle Oszillationen abgewartet. Dies wird
mithilfe einer dynamischen Funktion realisiert, welche die aktuelle Frequenz als Ein-
gangsparameter erhélt. Auf diese Wartezeit wird zusétzlich eine Zeit von 1,5 Zeitkon-
stanten to addiert. So kann das thermisch-transiente Einschwingverhalten des Sensors

berticksichtigt und die Messung im eingeschwungenen Zustand aufgezeichnet werden.

Uber einen Zeitraum von 20 Oszillationen werden die Messdaten schliefllich mit einer
Abtastrate von 30kSs~! aufgezeichnet und gemittelt. Dies wird ebenfalls iiber eine dy-
namische Funktion geregelt. Messungen bei Frequenzen unter 1 Hz machen wenig Sinn,
da die Warte- und Messzeiten den zeitlichen Rahmen, in welchem die Sensorantwort
vorliegen sollte, deutlich iberschreiten wiirden. Der Ablauf des Messprogramms ist in
Abb. illustriert.

Die Ausgabegrofien des HF2LI sind zum einen der Realteil X und der Imaginérteil Y,
welche direkte Ausgabegrofien darstellen; daraus berechnet werden tiber Gl. die Am-
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plitude V3, und die Phase P. Diese werden im Anschluss in Abhéngigkeit der Frequenz

und bei verschiedenen Stromamplituden und Ho-Konzentrationen dargestellt.

7.3.3. MEMS-Sensor

Die Eigenschaft, wie gut ein Sensor dieser Frequenz folgen kann, héngt nicht nur von den
geometrischen Eigenschaften des Sensorelements ab, sondern auch von der Amplitude
des Stroms. Um den Einfluss der Stromamplitude auf das Sensorsignal zu beleuchten,
wird daher zunéchst eine Messung in Luft bei verschiedenen Stromamplituden durchge-
fiithrt. Dies soll zunédchst wieder am MEMS-Sensor untersucht werden.

Aus Abb. geht dabei hervor, dass die Sensorantwort mit groflerer Stromamplitude
iiberproportional ansteigt. Dies liegt an der quadratischen Abhéngigkeit des Stroms und
der erzeugten (thermischen) Leistung und somit einer kubischen Abhéngigkeit der Span-
nung vom Strom, wie sie auch Dames und Chen beschreiben [165]. Dieser Zusammenhang
wird auch von Lu u.a. gezeigt |166]. Gleichzeitig ist zu erkennen, dass die Phasenverschie-
bung unabhéngig von der Stromamplitude und damit auch von der Leistung ist. Diese
Beobachtung wurde bereits in fritheren Untersuchungen von Kommandur «.a. gemacht
[112]. Bislang sorgen Alterungserscheinungen am Sensorelement fiir eine Verdnderung
des Widerstands iiber die Betriebsdauer (z.B. durch Korrosion oder sonstige chemische
Verénderungen des Heizelements) und wiirden somit eine Werkskalibrierung nach gewis-
ser Betriebszeit notwendig machen. Wertet man als Messgrofie die Phasenverschiebung

aus, wiirde das einen kalibrationsfreien Betrieb ermoglichen.

Es wird dabei ein hoherer Strom verwendet als bei den gepulsten Messungen, da nach
Abb. der Messeffekt bei Strémen von 0,5 bzw. 1,0 mA deutlich geringer ausgepragt
ist, als beispielsweise bei 2,0 mA. Um dennoch den Leistungsverbrauch des Sensors im
iiberschaubaren Bereich zu belassen und keine Beschiddigung des Sensorelements zu ris-
kieren, wird die Stromamplitude im Vergleich zu den gepulsten Messungen um einen
Faktor 2,5 erhoht. Somit ergibt sich fiir die Amplitude des Stroms beim MEMS-Sensor
ein Wert von Alpys = 2mA. Die mittlere Temperatur Ty bzw. der mittlere Widerstand
Ry um den das Sensorelement bei sinusférmiger Bestromung oszilliert, kann in erster
Néherung durch Applizieren des Effektivwerts des Stroms als Gleichstrom und einer si-
multanen Spannungsmessung ermittelt werden. Fiir den MEMS-Sensor ergibt sich ein
mittlerer Widerstand von ca. 1300 Q2 und aus Abb. [7.4] eine mittlere Betriebstemperatur
von ca. 34,2 °C.

Um eine Stromamplitude von Alpys = 2mA am Sensorelement zu erreichen, muss
am Spannungsausgang des HF2LI eine Spannung von 390 mV ausgegeben werden. Um
das im niedrigen Frequenzbereich dominante 1/f-Rauschen effektiv zu eliminieren und
ausschliefllich die dritte Harmonische aus dem Eingangssignal zu extrahieren, muss ein
moglichst scharfer Frequenzfilter angewandt werden. Es wird daher ein Tiefpass achter
Ordnung gewéhlt. Die 3dB Frequenz, bei welcher das Eingangssignal um 50 % gedampft

ist, wird tiber die Anregefrequenz eingestellt, indem die Anregefrequenz mit dem Faktor
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Abbildung 7.18.: Stromabhéngigkeit des MEMS-Sensors: Die Ausgangsgréfien wurden
fiir vier verschiedene Strome aufgezeichnet. Die Phasenverschiebung ist
unabhéngig vom angelegten Strom. Diese Beobachtung wurde bereits
in fritheren Arbeiten gemacht und birgt das Potenzial eines Sensorbe-
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0,035 multipliziert wird. Daraus folgt eine exemplarische Zeitkonstante bei 1Hz von
1,37s [164].

In Abb. [T.1§] ist weiterhin erkennbar, dass sowohl Phase als auch Imaginérteil durch-
weg positiv sind, wihrend der Realteil lediglich negative Werte annimmt. Dies steht
entgegen der Annahme, dass die Phase (Phasenverschiebung zwischen Strom und V3,)
negativ sein misste, da die Erwdrmung dem Stromsignal nachfolgt [89, |112} [114} 167].
Alle Signale, die aus dem HF2LI ausgehen, haben also eine Phasenverschiebung von 180°
zum eigentlichen Messsignal. Diese Phasenverschiebung hat ihren Ursprung in der Schal-
tung. Die beiden Instrumentationsverstirker, welche die Spannungen iiber den beiden
Widerstanden (Sensor und Referenzwiderstand) abgreifen, subtrahieren die Spannun-
gen voneinander. Um einen Nulldurchgang zu vermeiden, wurde der Referenzwiderstand
immer etwas kleiner als der Sensorwiderstand gewéhlt. Diese Beziehung ist iiber die
gesamte Messung gegeben, da sich lediglich der Sensorwiderstand erwérmt. Subtrahiert
man nun den gréfferen Widerstand vom kleineren ergeben sich negative Spannungswerte.
Betrachtet man mehrere Schwingungen, hat dies keine Auswirkung, bewirkt allerdings
die angesprochene Phasenverschiebung um 180°. Die Messwerte miissen also um 180°
phasenkorrigiert werden. Dazu wird aus Realteil X und Imaginédrteil Y zunéchst eine
komplexe Zahl Z gebildet und anschlieSend der Betrag dieser komplexen Zahl Z mit der
Eulerschen Formel entsprechend der Summe aus Phase und Phasenverschiebung multi-

pliziert:

Z=X+iY Z' =|Z| - eile+av) (7.4)

Aus der so resultierenden komplexen Zahl Z’ kann schlielich wieder Real- und Imagi-
nérteil, sowie Phase extrahiert werden. Der Betrag V3, bleibt dabei unverandert. Die um
eine Phase von Ay = 180° verschobenen Messergebnisse fiir den MEMS-Chip sind in
Abb. dargestellt. Imaginarteil Y/ und Phase sind nun wie erwartet negativ, wihrend
der Realteil X' positiv wird. Am Betrag ergeben sich keine Anderung. Diese Phasen-
verschiebung wird in allen folgenden Messungen so angewandt und nicht mehr explizit

erwahnt.

Mit dem sinusférmigen Strom der Amplitude Alpys = 2mA werden Frequenzsweeps
durchgefiihrt und das Sensorelement verschiedenen Wasserstoffkonzentrationen in syn-
thetischer Luft ausgesetzt. Dabei werden die selben Abstufungen der Wasserstoffkon-
zentrationen von 0% bis 2% in 0,5 %-Schritten betrachtet. Die Signalauswertung ist in
Abb. [7:20] dargestellt. Der Verlauf der Kurven gleicht zunéchst der Stromcharakteristik
in Abb. und weist groBe Ahnlichkeit mit den Kurven auf, welche in der analytischen
und numerischen Studie erhalten wurden (s. Abb. .

Obwohl die einzelnen Kurven sehr homogen verlaufen, was iiberhaupt erst eine Un-
terscheidung der einzelnen Ho-Konzentrationen fiir kleine Frequenzen ermdoglicht, sind

die einzelnen Konzentrationen in der Auftragung iiber den gesamten Frequenzbereich
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Abbildung 7.19.: Stromabhéngigkeit des MEMS-Sensors korrigiert um eine Phase von
180°. Imaginérteil Y’ sowie Phase P’ sind nun in den negativen Be-
reich verschoben, wihrend der Realteil X’ durchweg positiv ist. Der
Betrag Vs, bleibt unverdndert. Bei der Phase ist bei hohen Frequenzen
ein verstirktes Rauschniveau zu beobachten. Dieser zeitliche Versatz
ist auf die elektronischen Komponenten der Auswerteschaltung zurtick-
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Messsignale fiir Betrag (V3,,), In-Phase Komponente (X), Quadratur-
Komponente (Y) und Phasenverschiebung (P) fiir verschiedene Was-
serstoffkonzentrationen in synthetischer Luft. Wahrend V3, und X bei
kleinen Frequenzen séttigen, ist das Maximum von Y bei mittleren
Frequenzen zu finden. P wird mit zunehmender Frequenzen grofer.
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Abbildung 7.21.: MEMS-Sensor: Zur besseren Unterscheidbarkeit konnen wird der Be-
trag Va,, (gestrichelt) und der Imaginérteil Y (gepunktet) differenziert
auf 0% H,y aufgetragen.

nur schwer voneinander unterscheidbar. Um die einzelnen Messpunkte der jeweiligen
Messkurven besser zu beleuchten ist in der graphischen Auftragung von Vs, eine einge-
bettete Graphik mit den Datenpunkten bei einer Frequenz von 1 Hz eingefiigt. Grundle-
gend befinden sich die grofiten Unterscheidbarkeiten der einzelnen Kurven beim Realteil
sowie dem Betrag bei geringen Frequenzen. Dort ist die Temperaturamplitude am grof3-
ten und daher auch der Einfluss von Wasserstoff als Warmeableiter am stiarksten. Beim
Imaginérteil ist zu erkennen, dass die beste Unterscheidbarkeit der einzelnen Kurven bei
mittlerer Frequenz (ca. 10 bis 15Hz) auftritt. Verlauf und Unterscheidbarkeit von X
sind im Wesentlichen identisch zu V3, fiir die Phase P ist die Unterscheidbarkeit der
einzelnen Hy-Konzentrationen iiber den gesamten Frequenzbereich hin eher schlecht.

Betrag V3, und Imaginérteil Y werden daher auch in differentieller Form in Abb. [7.2]]
dargestellt. Die gestrichelten Messkurven entsprechen dabei dem differenzierten Betrag
Vs, die gepunkteten Linien entsprechen dem Imaginarteil Y. Um eine direkte Vergleich-
barkeit der beiden Kurven zu gewéhrleisten wurde der differentielle Imaginérteil mit dem
Faktor —1 multipliziert. Fiir den Betrag V3, wird die Unterscheidbarkeit mit steigender
Frequenz zunehmend schlechter und ist am grofiten bei kleinen Frequenzen. Sie erreicht
jedoch eine Sattigung, so dass die Verwendung von noch kleineren Frequenzen keinen
Einfluss auf die Sensitivitdt mehr hétte. Dies deckt sich mit den analytischen und nu-
merischen Beobachtungen. Bei Y erreicht sie bei mittleren Frequenzen zwischen 10 und
15 Hz ein Maximum. Bei diesen Frequenzen ist das differentielle Signal sogar grofler als
bei V3. Weiterhin ist eine leichte Frequenzverschiebung des Imaginéarteils bei steigender
Wasserstoffkonzentration zu kleineren Frequenzen hin zu erahnen. Diese fillt im Gegen-
satz zu den analytischen Darstellungen deutlich geringer aus. Um diese Vermutung zu

bestédtigen miisste die Dichte der Datenpunkte jedoch stark erhéht werden.
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Abbildung 7.22.: Stromabhéngigkeit des Mikrodrahtsensors: Die Ausgangsgrofien wur-

den fiir vier verschiedene Strome aufgezeichnet. Die Phasenverschie-
bung ist unabhéngig vom angelegten Strom.

7.3.4. Mikrodrahtsensor

Beim Mikrodrahtsensor wird im Vergleich zu den gepulsten Messungen auch hier der Fak-
tor 2,5 zur Steigerung des Stroms gewahlt. Somit ergibt sich eine Amplitude A lwendel =
20mA. Mit dem Effektivwert dieses Stroms ldsst sich wieder der mittlere Widerstand
bzw. die mittlere Temperatur im Betrieb abschétzen. Aus der Gleichstrom-Spannungsmessung
mit dem Effektivwert von Alwendel ergibt sich ein mittlerer Widerstand von Ry =
72,84 ), was einer mittleren Temperatur von 55,4 °C entspricht.

In Abb. ist die Stromabhéngigkeit fiir den Mikrodrahtsensor dargestellt. Auch hier
kann der quadratische Zusammenhang zwischen Anregungsstrom und Spannung besté-
tigt werden. Fiir die Phase ergibt sich bei hoheren Frequenzen eine grofiere Aufsplitterung
der einzelnen Stromkurven. Dies liegt in den verwendeten elektrischen Komponenten wie
dem U-I-Konverter bzw. den Instrumentenverstiarkern begriindet, welche speziell bei ho-
hen Frequenzen eine zeitliche Divergenz zwischen bereitgestelltem Signal und gemesse-

nem Spannungssignal induzieren [115]. Fiir eine Stromamplitude von Alwende = 20 mA
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Abbildung 7.23.: Mikrodrahtsensor: Vom HF2LI ausgegebene Messignale (Betrag (V3.,),
In-Phase Komponente (X)), Quadratur-Komponente (Y') und Phasen-
verschiebung (P)) fiir verschiedene Wasserstoffkonzentrationen in syn-
thetischer Luft.

muss der Spannungsausgang des HF2LI auf 5,85V gesetzt werden. Die weiteren Para-

meter (Tiefpassordnung, Eckfrequenz, etc.) bleiben unveréndert.

Betrachtet man den Verlauf der Messsignale iiber der Frequenz fiir verschiedene Wasser-
stoffkonzentrationen, stellt man eine &hnliche Kurvenform wie zuvor beim MEMS-Sensor
fest. Alle Kurven sind allerdings zu geringeren Frequenzen verschoben. Dieser Umstand
wurde bereits in den analytischen Studien angedeutet und héngt mit der Warmekapa-
zitdt des Sensors zusammen. Dieser Effekt kann besonders gut am charakteristischen
Maximum des Imaginérteils betrachtet werden, welches in Abb. in den Bereich klei-
ner 1 Hz und somit aus dem Messbereich verschwindet. Dies betrifft in gleichem Maf die
zuvor beobachtete Sattigung von Betrag und Realteil. Grundsétzlich sind die einzelnen

Kurven nur bei genauerem Hinsehen gut voneinander unterscheidbar (s. Inbox-Plot in

Abb. [F23).
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Abbildung 7.24.: Mikrodrahtsensor: Zur besseren Unterscheidbarkeit wird der Betrag
Vs, (gestrichelt) und der Imaginérteil Y (gepunktet) differenziert auf
0 % Hy aufgetragen. Fiir alle abgebildeten Frequenzen sind die einzelnen
Konzentrationen anhand von Y besser zu unterscheiden als anhand von

Vaw.
OT T T T IIIII| T T T IIIII| T T T IIIII| IAAIA@A{’AIALAI: o
o S 1
P~ x 0,0 % Hy experimentell
2,0 % Hy experimentell
—20 - e — 0,0% Hj analytisch ||
2,0 % H, analytisch
1 L1l 1 L1l 1 L1l T S e o o 1 T —TT T T
1072 107t 100 10t 102 103

[ (Hz)

Abbildung 7.25.: Vergleich von experimentellen Messergebnisse und analytischer Stu-
die im Hinblick auf den Imaginérteil. Das bei den Versuchen mit dem
MEMS-Sensor erhaltene Maximum ist bei den Messdaten des Mi-
krodrahtsensors zu kleineren Frequenzen auflerhalb des abgedeckten
Messbereichs verschoben.
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Um eine genauere Betrachtung der Messung zu ermoglichen, wird auch hier auf die dif-
ferentielle Auftragung zuriickgegriffen. In Abb. ist zu sehen, dass das differentielle
Signal von Y iiber dem gesamten Frequenzbereich grofler ist als von Vs,. Wie zuvor
angedeutet, ist in Abb. aber nur ein Ausschnitt zu sehen, und bei deutlich kleineren
Frequenzen wiirde der Verlauf so aussehen, wie in Abb. Dies kann durch einen
Vergleich der experimentellen Ergebnisse aus Abb. mit den analytischen Betrach-
tungen aus bestatigt werden und ist exemplarisch fir 0,0 % und 2,0 % Hy in Abb.
dargestellt. Die Datenpunkte entsprechen dabei den Messergebnissen, die durch-
gezogene bzw. gestrichelte Linie entspricht den aus GI. extrahierten Werten fiir
den Imaginarteil. Der weitere Verlauf der Messdaten zu kleineren Frequenzen ist expe-
rimentell schwer nachzupriifen, da die Anregung mit extrem kleinen Frequenzen sehr
zeitintensiv isiﬂ und die Wasserstoffkonzentration iiber diese lange Zeit nicht konstant

aufrecht erhalten werden kann.

7.3.5. Vergleich der experimentellen Daten mit den analytischen und
numerischen Betrachtungen

Durch die Komplexitdt der Datenverarbeitung von Signalbereitstellung bis zur Mes-
sung der relevanten Parameter ist eine FKinordnung der experimentellen Charakteristik
im Kontext der analytischen und numerischen Vorhersagen nicht trivial. Gerade bei den
3w-Studien erfordert eine Vielzahl von elektrischen Bauteilen zur Signalverarbeitung und
die internen Prozesse im Lock-In Verstéirker eine differenzierte Betrachtung. In den ana-
lytischen und numerischen Studien wurden die Temperaturoszillationen in Abhéngigkeit
der Frequenz fiir verschiedene Wasserstoffkonzentrationen ermittelt. Um diese Kurven
mit den experimentellen Werte vergleichen zu kénnen, miissen die gemessenen Span-
nungswerte der 3w-Spannung in Temperaturoszillationen umgerechnet werden. Hierzu

kann folgende Beziehung herangezogen werden [168, |169, [170]:

2V3, 2 V3
aWendel0lo  Owendel Viw

ATrc = (7.5)
Der mittlere Widerstand Ry um den das Sensorelement bei sinusformiger Bestromung
oszilliert, kann in erster Ndherung durch Applizieren des Effektivwerts des Stroms als
Gleichstrom ermittelt werden. Der Effektivwert eines sinusférmigen Stroms mit einer
Amplitude von Alygpms = 2mA betragt 1,41 mA fiir den MEMS-Chip. Mithilfe der Fit-
funktion aus Abb.[.4b erhalt man fiir diesen Strom einen mittleren Widerstandswert im
Betrieb von Rovmems = 1301 Q. Mit diesem Widerstandswert ist eine mittlere Tempe-
ratur des Sensorelements von 34,2 °C verbunden. Beim Mikrodrahtsensor folgt aus einer
Amplitude von Alywendel = 20 mA entsprechend ein Effektivwert von 14,14 mA; daraus
folgt wiederum ein mittlerer Widerstandswert im Betrieb von Ry wendel = 72,84 §) was
einer mittleren Temperatur von 55,4 °C entspricht. V3, stellt die eigentliche Messgrofie

dar, V1, kann bestimmt werden, indem die Spannungsoszillation direkt iiber dem Sen-

?Die Messung nur bei f = 100 mHz wiirde mehr als 10 min dauern
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sor abgegriffen wird und mit Hilfe des RT' 02034 die Spitze-Spitze-Spannung bestimmt
wird. Fiir den MEMS-Sensor kann daraus ein Wert von Vi, MEMS,rms von 2,16 V, fiir
den Mikrodrahtsensor ein Wert von Vi, wendelrms von 1,14V ermittelt werden. Beide
Werte entsprechen ebenfalls Effektivwerten. Da in den numerischen Betrachtungen mit
einer Vereinfachten Geometrie des Mikrodrahtsensors gearbeitet werden musste, wird die
mittlere Temperatur im Betrieb (55,4 °C) als Eingangsparameter fiir die Simulationen
verwendet. Der Strom Alwendel sim Wird dabei so angepasst, dass ebendiese Temperatur

als mittleres Oszillationsniveau erreicht wird.

Gleichermaflen wird mit dem MEMS-Sensor verfahren und zusédtzlich zu den oben ge-
zeigten Ergebnissen auch Simulationen des MEMS-Sensors im 3w Betrieb durchgefiihrt.
Es wurde dabei dasselbe Modell des MEMS-Sensors wie fiir die gepulsten Simulationen
verwendet. Die Ergebnisse aus analytischen, numerischen und experimentellen Studien
sind in Abb. [7.26] gegeniibergestellt.

Vergleicht man die Experimente am Mikrodrahtsensor mit den analytischen Betrach-
tungen fillt im experimentell untersuchten Frequenzbereich eine gute Ubereinstimmung
der Ergebnisse auf. Bei geringen Frequenzen driftet die analytische Studie zu héheren
Temperaturdifferenzen ab. Dieses Problem wird bereits von Cahill am eindimensionalen
Modell geschildert und hédngt mit der Eindringtiefe der thermischen Welle zusammen

[110]. Dort wird die Eindringtiefe x folgendermaflen definiert:

| Dy
K= T; (7.6)

Dieser Zusammenhang wird auch von Yusibani u.a. aufgegriffen [142]. Nachdem in der
analytischen Losung die vereinfachende Annahme einer unendlich weit entfernten Wér-
mesenke getroffen wurde (T'(r — o0, 2,t) = 0), kann die minimale Frequenz abgeschétzt
werden, flir welche das Modell seine Giiltigkeit behédlt und die thermische Welle die
Wiérmesenke nicht erreicht. Fiir einen Abstand zwischen Sensorelement und Boden des
Transistorhalters von [ = 2,8 mm kann daher eine minimale Anregungsfrequenz von
1,34 Hz abgeleitet werden, fiir welche das Modell seine Giiltigkeit behilt. Bei geringeren
Frequenzen divergieren analytisches Modell und experimentelle Werte langsam ausein-
ander. Daraus folgt ebenfalls, dass im experimentell abgedeckten Frequenzbereich die
Giiltigkeit des Modells gegeben ist, auch wenn in Abb. zu erahnen ist, dass sich
bei den experimentellen Datenpunkten um 1 Hz bereits das Sattigungsniveau andeutet,
wohingegen die Temperaturoszillationen bei der analytischen Studien noch weiter an-
steigen. Vergleicht man die Messergebnisse mit den Ergebnissen der Simulation fallt im
mittleren Frequenzbereich eine méfiige Abweichung auf. Dies kénnte in Abweichungen
des vereinfachten Simulationsmodells und der realen Sensorgeometrie begriindet sein.
Bei sehr geringen Frequenzen wiirden sich die experimentellen Ergebnisse erwartungs-
geméif eher dem numerischen Modell anndhern, da durch die Betrachtung des gesamten

Sensoraufbaus die Warmesenke berticksichtigt wird .
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Abbildung 7.26.: Vergleich von analytischen, numerischen und experimentellen Ergebnis-
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sen am Beispiel beider Sensoren. Aufgrund der vereinfachten Geometrie
des Mikrodrahtsensors (a) in den analytischen und numerischen Be-
trachtungen und den somit nicht exakt zutreffenden Werten fiir Strom
und Widerstand, wurde die numerische Studie im Vergleich zu Kap. [6]
auf den oben genannten mittleren Temperaturwert angepasst. Die Si-
mulation zeigt bei mittleren Frequenzen eine geringe Abweichung vom
Experiment. Die analytischen Studien driften bei sehr geringen Fre-
quenzen stark zu hohen Werten ab. Dies wird bereits von Yusibani
u.a. erwahnt, da speziell die Annahmen zur thermischen Eindringtiefe
flir geringe Frequenzen nicht zutreffen. Es ist davon auszugehen, dass
sich die experimentellen Daten zu kleineren Frequenzen hin einem ge-
ringeren Séttigungsniveau zubewegen wiirden. Die numerischen und
experimentellen Ergebnisse am MEMS-Sensor (b) weichen deutlicher
voneinander ab. In der normierten Auftragung (s. Inbox-Plot), bei der
alle Werte auf die Temperaturamplitude bei 1Hz normiert wurden,
stimmen die beiden Kurven sehr gut iiberein. Es ist also davon aus-
zugehen, dass die simulierte thermische Leistung aufgrund der Diinn-
schichtapproximation des Sensorelements von der real eingebrachten
Leistung abweicht.



Fiir den MEMS-Sensor (s. Abb. [7.26b) ist die Abweichung zwischen Experiment und
Simulation deutlicher, obwohl ein relativ detailgetreues Modell fiir den MEMS-Sensor
verwendet wurde. Normiert man beide Kurven auf den AT-Wert bei 1 Hz (s. Inbox-Plot
in Abb. ) ist allerdings eine sehr gute Ubereinstimmung beider Kurven erkenn-
bar. Ahnlich wie bei den gepulsten Messungen, liegt daher auch hier die Vermutung
nahe, dass die in der Simulation eingebrachte thermische Leistung durch die angendher-
te Diinnschichtbetrachtung des Sensorelements von der real eingebrachten thermischen

Leistung abweicht.

Grundsétzlich werden die experimentellen Ergebnisse durch die analytischen und nu-
merischen Betrachtungen gestiitzt. Die Abweichung resultieren in erster Linie an den
vereinfachten bzw. nicht exakt realitdtsgetreu nachgestellten Geometrien der Sensoren.
Dennoch wurde gezeigt, dass die beiden untersuchten Operationsmodi (gepulste Strome
und 3w-Methode) geeignet sind, um an beiden Sensoren (MEMS-Sensor und Mikrodraht-

sensor) eine Messung der Wasserstoffkonzentration in synthetischer Luft vorzunehmen.
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8. Diskussion zur Eignung von thermischen
Wasserstoffsensoren im
Automobilbereich

Nachdem die Sensoren im Messaufbau charakterisiert wurden, soll die Frage nach der
Eignung dieser Sensoren fiir den Betrieb als Wasserstoffsensor im Automobilbereich vom
Beginn der Arbeit wieder aufgegriffen werden. Von Boon-Brett w.a. ergénzt durch weitere
Arbeiten wurden spezifische Kriterien zur Beantwortung dieser Fragestellung definiert,
welche in der Einleitung dargestellt wurden (vgl. Tab. [17, 20, 21} [22]. Diese Kri-
terien sollen im Folgenden mithilfe der in Kap. [7] durchgefiihrten und ergénzenden Ex-
perimenten beantwortet werden. Fiir die Hauptkriterien Auflésungsgrenze, Ansprechzeit
und Regenerationszeit sowie Leistungsverbrauch sollen diese Fragestellungen fiir beide
Sensoren und beide Operationsmodi beantwortet werden. Fiir weitere Kriterien, deren
Uberpriifung einen deutlich hoheren Aufwand darstellt — wie etwa Mess-, Temperatur-
und Druckbereich sowie Feuchtigkeitsabhéngigkeit — soll dies exemplarisch nur an ei-
nem Sensor unter Verwendung eines Betriebsmodus dargestellt werden. Diese Kriterien
sind eng mit dem physikalisch-chemischen Wirkprinzip verbunden und daher auf andere

thermische Sensoren bzw. darauf basierenden Betriebsmodi skalierbar.

8.1. Auflosungsgrenze bzw. Sensitivitat

Eine der wichtigsten Kenngréfien eines Sensors leitet sich aus der kleinsten Anderung des
Werts der Eingangsgrofie ab, welche noch zu einer erkennbaren Anderung des Ausgangs-
signals fiithrt. Diese Eigenschaft des Sensors wird als Empfindlichkeit bezeichnet und
basierend auf dem englischen Ausdruck sensitivity oft auch als Sensitivitdt bezeichnet.
Diese Grofle ist sehr leicht durch eine Kennlinie bestimmbar, in welcher das Ausgangssi-
gnal in Abhéngigkeit der Eingangsgrofie (in vorliegendem Fall die Prozentzahl von Hy in
sL) dargestellt wird. Bei einem linearen Zusammenhang, so wie es bei thermischen Sen-
soren im unteren Prozentbereich der Fall ist [107, 171], lasst sich die Sensitivitat direkt
aus der Steigung der Regressionsgeraden bestimmen. Differenziert man die Darstellung
auf eine Referenz-Eingangsgrofie (z.B. 0% H,) kann aus der Steigung dieser Geraden
wiederum eine weitere essentielle Grofle direkt abgeleitet werden. Unter Einbeziehung
des Auflésungsvermogen des Messgerdtes kann aus der Standardabweichung und der
Steigung die minimale Auflésungsgrenze L (von engl: resolution oder Limit of Detecti-

on) bestimmt werden. Da diese Grofle stark von der Auflosung des Messgeréts und der
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Abbildung 8.1.: Differentielle Auftragung der Pulshéhe AR fiir MEMS-Sensor (a) und
Mikrodrahtsensor (b). Alle Messpunkte sind auf den Wert bei einer Kon-
zentration von 0% H, differenziert.

gesamten Messumgebung abhingt ist diese Grofle fiir eine besseren Vergleichbarkeit von

einzelnen Sensoren bzw. Sensorsystemen sehr gut geeignet [172].

Gepulste Messungen

Fiir die gepulsten Messungen muss zunéchst die Pulshéhe und die Zeitkonstante aus
der zeitabhéngigen Widerstands- bzw. Temperaturentwicklung (s. Abb. bzw.
extrahiert werden. Hierfiir wird das Signal zunéchst mit dem gleitenden Durchschnitt
geglattet. Anschliefend wird das erste und das letzte Prozent des Datensatzes extrahiert
um das Nullniveau Rjoy bzw. das Plateau Rhigh zu finden. Die Differenz dieser Niveaus
bestimmt die Hohe des Widerstandspulses. Uber einen linearen Suchalgorithmus kann
die Zeitkonstante zwischen den beiden Leveln erlangt werden, in dem zwei Zeitpunkte

t1 und to gesucht werden, fiir welche die folgenden Bedingungen zutreffen:

y(t1) > Riow + (Rhigh — Riow) - Riow (8.1)

_ _ _ 1 -
Y(t2) < Riow + (Rhigh — Riow) - (1 — E)Rhigh (8.2)

Dieser Algorithmus ist standardméfBig in vielen Analyse bzw. Darstellungsprogrammen
wie z.B. Origin enthalten, kann fiir eine anwendungsnahe Applikation aber ohne grofien

Aufwand in einen Mikrocontroller implementiert werden.

In Abb. [8:1] bzw. [8.2] sind die tiber den obigen Algorithmus extrahierten Werte fiir Hohe
des Widerstandspulses AR bzw. die Zeitkonstante 7, welche sich aus der Zeit ergibt,
nach der 63,2% des Sattigungsniveaus erreicht werden, differenziert auf den Wert fir
0% H, fiir den MEMS- sowie den Mikrodrahtsensor dargestellt.

Beide Groflen verhalten sich zunéchst wie erwartet linear mit der Wasserstoffkonzentra-
tion. Bei der differenziellen Auftragung der Pulshohe (s. Abb. erkennt man einen
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Abbildung 8.2.: Differentielle Auftragung der Anstiegszeit 7 fiir MEMS-Sensor (a) und
Mikrodrahtsensor (b). Alle Messpunkte sind auf den Wert bei einer Kon-
zentration von 0% Hy differenziert.

groferen Dynamikbereich des MEMS-Sensors im Vergleich zum Mikrodrahtsensor. Bei
beiden Sensoren sind die einzelnen Messpunkte dquidistant verteilt. Bei der differenzi-
ellen Auftragung der Zeitkonstanten (s. Abb. ist die Streuung der Messpunkte und
die Abweichung von der Regressionsgeraden etwas grofler. Aufgrund der grofieren Wér-
mekapazitit ist die Zeitkonstante des Mikrodrahtsensors deutlich grofier.

Aus der Steigung der Regressionsgeraden in Abb. und kann die Sensitivitat der
Sensoren hinsichtlich der Messgrofien AR und 7 bestimmt werden. Die Werte sind in Tab.
dargestellt. Aufgrund eines unterschiedlichen Grundwiderstands und unterschiedli-
cher geometrischer Faktoren kénnen die Werte nicht direkt miteinander verglichen wer-
den. Als Vergleichsparameter wird daher die Auflésungsgrenze (Lp) herangezogen. Um
die Auflésungsgrenze von thermischen Sensoren zu bestimmen, gibt es mehrere Wege.
Mahdavifar, Kommandur u.a. beschreiben in ihren Arbeiten eine Vorgehensweise, nach
welcher die Standardabweichung og und der y-Achsenabschnitt § addiert werden und
anschlieflend durch die Sensitivitat S geteilt werden [107]|112]. Hierfiir wird die differen-
zielle Auftragung, wie sie in Abb. 8] bzw. [8:2] zu sehen ist, verwendet:

os + 9]

Lp (%) = 5

(8.3)

Eine dhnliche Definition der Internationalen Union fiir reine und angewandte Chemie
(IUPAC) bezieht einen numerischen Faktor k in diese Rechnung mit ein, welcher mit
der Standardabweichung multipliziert wird. Bei Residuenquadraten grofer als 99 % wird
dieser Faktor meist auf 3 gesetzt [172]. Fiir diese Rechnung wird nicht die differenzielle
Auftragung, sondern die normale Auftragung des Sensorsignals liber der Wasserstoffkon-

zentration verwendet:
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MEMS-Sensor Mikrodrahtsensor

Auswertegrofie AR T AR T
Sensitivitit 1,158Q% 1 200ps %t 72,64mQ %' 2,60ms %!
Genauigkeit 0,90 % 2,83 % 1,41 % 4,36 %
Auflésungsgrenze 0,64 % Hy 2,33 % H, 1,65 % H, 4,70 % Hy

Tabelle 8.1.: Uberblick iiber die Sensitivitit und Auflésungsgrenze von MEMS-Sensor
und Mikrodrahtsensor im gepulsten Betrieb. Die Auflésungsgrenzen sind bei
beiden Sensoren fiir die Pulshéhe als Auswertegréfie besser; jedoch erreicht
keine der Betriebsarten die geforderte Auflosung von 0,1 % Hs. Sensitivitat
und Auflésungsgrenze kénnen jedoch durch eine Erhohung der Stromam-
plitude verbessert werden.

k - J

Die Grofle yg bezeichnet dabei den Messwert bei ,,trockenen“ Bedingungen, also bei einer
Konzentration von 0 % H,. In den meisten Féllen ist der y-Achsenabschnitt gleichbedeu-
tend mit dem Sensorsignal bei 0%, daher reduziert sich der Zihler bei differentiellen
Auftragungen oft auf k - og. Fiir den Fall eines differentiellen Plots, so wie es in Abb.
und der Fall ist, wird yp = 0 und der y-Achsenabschnitt § kann als die Ab-
weichung von der idealen Ursprungshalbgerade betrachtet werden; die Formel gleicht
dann bis auf den numerischen Faktor k der Formel aus GI. Fiir die Berechnung
der Auflésungsgrenze wird die zweite Formel verwendet, da durch die Multiplikation
der Standardabweichung mit £ tendenziell hohere und somit schlechtere Werte erreicht
werden. Aus der Standardabweichung og kann normiert auf die jeweilige Messgrofie AR
sowie 7 die Genauigkeit in Prozent berechnet werden. Die Auflésungsgrenzen fiir die De-
tektion von Hy sowie die Genauigkeit sind fiir beide Sensoren und beide Auswertegréfien
in Tab. neben den Werten der Sensitivitét dargestellt.

Trotz einer Erhohung der angestrebten Temperaturdifferenz um den Faktor 2, sind die
Auflésungsgrenzen fiir den Mikrodrahtsensor sowohl fiir AR als auch 7 deutlich schlech-
ter als diejenigen fiir den MEMS-Sensor und liegen in einem Bereich, der einen Einsatz
als Wasserstoffsensor nicht mehr als sinnvoll erscheinen lédsst. Die Werte des MEMS-
Sensor kommen jedoch auch nicht an die geforderte Auflosungsgrenze von 0,1 % heran.
Sensitivitdt und Auflésungsgrenze kénnen jedoch durch eine Erhohung der Stromampli-
tude verbessert werden [91]. Die Genauigkeit, welche die Standardabweichung normiert

auf das Messsignal angibt, liegt in allen Féllen unter dem geforderten Wert von 5 %.

Einfluss der Geometrie

Im Hinblick auf Sensitivitdt und Auflésungsgrenze wird deutlich, dass der Mikrodraht-
sensor gegeniiber dem MEMS-Sensor eindeutige Nachteile aufweist. Der naheliegendste

Grund fiir dieses Verhalten ist eine deutlich erhohte Warmekapazitidt des gewendelten
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Abbildung 8.3.: Zeitlicher Verlauf der Temperatur der Sensormembran bei verschiedenen
Dicken und somit verschiedenen Warmekapazitaten C'.

Sensorelements im Vergleich zur mikromechanischen Membran. Doch auch die Ober-
fliche des Sensorelements wie auch der Abstand zur Wéarmesenke unterscheiden sich
bei beiden Ausfithrungen. Diese Einflussfaktoren sollen daher in einer zusétzlichen Stu-
die auf ihren Effekt bezogen auf Schnelligkeit und Genauigkeit des Sensors untersucht
werden. Aufgrund des sehr aufwindigen experimentellen Herstellungsprozesses und der
Ungenauigkeit der analytischen Studie ist es naheliegend, diese Untersuchungen durch
weitere FEM-Simulationen durchzufithren und die jeweiligen Einflussfaktoren als Para-
meter in die Simulation einflieen zu lassen. Da die experimentellen und numerischen
Betrachtungen beim MEMS-Sensor eine gute Uberstimmung gezeigt haben, soll diese

Untersuchung am Beispiel des MEMS-Sensors durchgefiithrt werden.

Warmekapazitat

Zunéchst soll geklirt werden, inwiefern sich eine Anderung der Wirmekapazitit auf
das Sensorsignal auswirkt. Hierfiir wurde die Dicke der SiIN-Membran verdndert. Da die
metallische Heizstruktur als diinne Schicht angenéhert wird, kann davon ausgegangen

werden, dass sich somit auch die Warmekapazitat direkt proportional zur Dicke dndert.

In Abb. ist die Entwicklung der Temperatur bei verschiedenen Warmekapazitaten
C' der Membran bei einer Konzentration von 0% H, dargestellt. Dort ist der vermutete
Effekt von C zu erkennen. Mit zunehmender Warmekapazitit wird der Sensor trager,
was sich in einer verlangsamten Ansprechzeit duflert. Zudem wird die maximale Tempe-
raturamplitude geringer. Fiir eine Einordnung dieser Ergebnisse in den zuvor behandel-
ten Kontext, ist vor allem auch die Sensitivitédt der einzelnen Ausfiihrungen interessant.
Daher ist in Abb. ist der zeitliche Temperaturverlauf differenziert auf eine Konzen-
tration von 0% H,y dargestellt. Wie zu erkennen ist, wird die Sensitivitdt mit geringerer

Wiérmekapazitiat grofer.
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Abbildung 8.4.: Zeitlicher Verlauf der Temperatur der Sensormembran bei verschiedenen
Absténden d zum Boden der Kavitét.

Abstand zur Warmesenke

Anders als die Warmekapazitit hat der Abstand d zur Wéarmesenke keinen Einfluss auf
die Schnelligkeit des Sensors. Die Temperaturamplitude am Ende des Pulses steigt aber
mit zunehmender Distanz d an, was in Abb. [8.4h zu sehen ist. Durch einen erhéhten
Abstand zwischen Warmequelle und -senke wird weniger Wéarme vom Sensorelement
abtransportiert, was zu einer gréfleren Erwarmung fihrt. In Abb. ist erkennbar,
dass auch die Sensitivitdt mit gréfferem Abstand zunimmt, da so auch der Einfluss des

Gases zwischen Wérmequelle und -senke grofier ist.

Oberflache des Sensorelements

Anders als bei einer Variation des Abstands fiihrt die Anderung der Fliche A des Sen-
sorelements wiederum zu einer Anderung der Wirmekapazitit C' desselben. Daher kann
man beide Phdnomene nicht isoliert von einander betrachten. Um weiterhin eine homo-
gene Temperaturverteilung zu gewéhrleisten muss mit der Fliche des Sensorelements
auch die Form des Heizelements mit angepasst werden. Dies fiihrt wiederum zu einem
verdnderten Grundwiderstand. Naherungsweise kann angenommen werden, dass mit Ver-
dopplung bzw. Halbierung der Flidche auch der Grundwiderstand verdoppelt bzw. hal-
biert wird. In Abb. sind drei Ausfithrungen des Sensorelements dargestellt — links ist
das in dieser Arbeit verwendete Design zu sehen, das mit den Betrachtungen in Kap.
|§| ibereinstimmt. Danach folgen ein Sensorelement mit verdoppelter (Abb. ) und
abschliefend mit halbierter (Abb. [8.5f) Fliche.

Betrachtet man den Verlauf der Temperatur iiber der Zeit ist ein gréferes Sensorele-
ment mit einer hoheren Temperatur verbunden. Grundsétzlich wird mit vergréfertem
Sensorelement die Austauschfliche mit dem Gas vergréfiert. Dadurch kénnen mehr Gas-
partikel die Warme vom Sensorelement aufnehmen und zur Warmesenke transportieren,
wodurch der Einfluss der Wasserstoffmolekiile steigt. Dies wiirde dazu fiithren, dass die

Temperaturamplitude bei vergroflerter Flache kleiner wird. Die gegenteilige Beobach-
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Abbildung 8.5.: Variation der Oberfliche des Sensorelements mit (a) Ausgangssituation,
(b) doppelter Flache und (c) halber Fliche.
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Abbildung 8.6.: Zeitlicher Verlauf der Temperatur der Sensormembran bei verschiedenen
Oberflichen A des Sensorelements.

tung in Abb. [B:6h ist auf den verdnderten Grundwiderstand durch die Anpassung der
Heizstruktur zuriickzufithren. Betrachtet man stattdessen wieder die Sensitivitdt, wie
sie in Abb. B:6b dargestellt ist, ist zu erkennen, dass eine VergroBerung der Oberfliche
A zu einer deutlichen Sensitivitatssteigerung fithrt, welche stiarker zu Buche schligt, als
es bei einer Verdnderung des Abstands oder der Warmekapazitit der Fall war. Geht
man davon aus, dass mit einer Vergroflerung der Fliache die Warmekapazitit in gleichem
Mafle zunimmt, wird der Effekt zuséatzlich verstéirkt.

Die ideale Geometrie eines thermischen Gassensors fiir den gepulsten Betrieb vereint

also eine moglichst grofle Flache mit geringer Warmekapazitat und grolem Abstand zur

Tabelle 8.2.: Geometrische Kenngrofien fiir Mikrodrahtsensor und MEMS-Sensor
Mikrodrahtsensor MEMS-Sensor

Oberfldche A 8,04 mm? 0,375 mm?
Abstand zur Wéarmesenke d 2,8 mm 140 pm
Wirmekapazitit C 851-10°JK! 5,9-1077JK!
Sensitivitit (gepulst) 72,64mQ %! 1,158 Q%1
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Tabelle 8.3.: Uberblick iiber die Sensitivitit, Genauigkeiten und Auflésungsgrenze von
MEMS-Sensor bei bestimmten exemplarischen Frequenzen, welche auch in
Abb. zu sehen sind.

MEMS-Sensor

Frequenz 1Hz 9,5Hz 105 Hz
Sensitivitit 2,39mV %1 1,28mV %! 53,21V %!
Genauigkeit 0,001 % 0,006 % 0,02 %
Auflésungsgrenze 55 ppm Hy 230 ppm H, 1900 ppm H,

Wiérmesenke. Vergleicht man die geometrischen Eckdaten der beiden in dieser Arbeit
verwendeten Sensoren, welche in Tab. aufgefithrt sind, mit den zuvor gemachten Be-
obachtungen, stellt man fest, dass der Mikrodrahtsensor trotz einer gréfleren Oberfliache
und eines groferen Abstands zur Warmesenke dem mikromechanischen Sensor unterlegen
ist. Da eine groflere Flache A und ein gréflerer Abstand d grundsétzlich einen positiven
Effekt auf die Sensitivitdt haben miissten, liegt der Nachteil des Mikrodrahtsensors in
der deutlich grofleren Warmekapazitit des Sensorelements. Das Optimierungspotenzial
ist zudem begrenzt, da eine Verringerung der Warmekapazitdt nur durch ein kiirzeres
Sensorelement oder einen diinneren Drahtdurchmesser realisierbar wére. Beides reduziert
gleichzeitig allerdings auch die Oberflache. Da jedoch die Sensitivitdt mehr mit der Fla-
che als mit der Wéarmekapazitat skaliert, wére z.B. ein ldngeres Sensorelement bzw. ein
grofferer Wicklungsradius denkbar. Beim MEMS-Sensor hingegen besteht weitere Ver-
besserungsméglichkeiten durch eine Vergréfierung von d und A sowie einer Reduktion

von C' — alles natiirlich im Hinblick auf eine weiterhin gegebene mechanische Stabilitét.

3w-Messungen

Bei den 3w-Messungen wird der Wert der Amplitude direkt vom Lock-In Verstarker aus-
gegeben. Daher ist keine nachtrégliche Datenverarbeitung und Signalaufbereitung nétig.
Die Auftragung der Messgrofie — auch hier die auf 0 % H, differenzierte Spannung Va,, 4if
kann direkt {iber der Wasserstoffkonzentration aufgetragen werden. Da ein Messdurch-
lauf aus 50 Frequenzen besteht, konnte dies fiir jede Frequenz durchgefiihrt werden. Aus
Griinden der Ubersicht sind in Abb. lediglich drei Frequenzen exemplarisch ausge-
wahlt und die Auftragung fir 1 Hz, 9,5 Hz und 105 Hz dargestellt.

Der Dynamikbereich des MEMS-Sensors ist auch hier deutlich grofler als derjenige des
Mikrodrahtsensors. Bei der beispielhaften Frequenz von 9,5 Hz weist der MEMS-Sensor
noch immer eine gute Sensitivitiat auf, wiahrend der Mikrodrahtsensor bereits deutlich
an Sensitivitdt verloren hat. Fiir eine bessere Vergleichbarkeit wird erneut die minima-
le Auflésungsgrenze betrachtet, welche mit Formel bestimmt werden kann. In den
Tab. und sind die Sensitivitdten, Genauigkeiten und Auflésungsgrenzen fiir beide
Sensoren und die drei exemplarischen Frequenzen in Abb. dargestellt.

Der MEMS-Sensor erreicht bei einer Anregungsfrequenz von 1 Hz eine untere Auflésungs-

grenze von 55 ppm Wasserstoff in synthetischer Luft. Dies ist der niedrigste bislang in
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Abbildung 8.7.: Differenzielles Sensorsignal V3, gi¢ mit Bezug auf 0% H, exemplarisch
fiir drei Frequenzen ( 1 Hz, 9,5 Hz und 105 Hz) fiir MEMS-Sensor (a) und
Mikrodrahtsensor (b). Auch hier ist der Dynamikbereich des MEMS-
Sensors grofler als der des Mikrodrahtsensors. Es fillt aulerdem auf,
dass die Sensitivitdt, welche durch die Steigung der Ausgleichsgeraden
bestimmt ist, fiilr den Mikrodrahtsensor bereits bei geringeren Frequen-
zen abféllt als fiir den MEMS-Sensor.

Tabelle 8.4.: Uberblick iiber die Sensitivitit und Auflésungsgrenze von Mikrodrahtsensor
bei bestimmten exemplarischen Frequenzen, welche auch in Abb. zu

sehen sind.
Mikrodrahtsensor
Frequenz 1Hz 9,5Hz 105 Hz
Sensitivitéit 77,0V %! 34,82 pV %1 2,40V %!
Genauigkeit 0,002 % 0,03 % 0,13%
Auflésungsgrenze 165 ppm Hy 2400 ppm H, 12200 ppm H,
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der Literatur berichtete Wert, der von einem Wasserstoffsensor, welcher ausschliellich
auf dem Prinzip der Warmeleitfahigkeit basiert, erreicht wurde. Auch bei einer Frequenz
von 9,5Hz liegt die erhaltene Auflésungsgrenze mit 230 ppm noch weit unter der ge-
forderten Marke von 0,1 %. Der Mikrodrahtsensor schneidet auch bei den 3w-Studien
schlechter ab als der MEMS-Sensor; bei einer Frequenz von 1 Hz wird eine Auflésungs-
grenze von 165 ppm erreicht. Trotz des vergleichsweise einfachen Aufbaus, l4sst sich mit
der 3w-Methode aber auch fiir den Mikrodrahtsensor eine sehr geringe Auflésungsgrenze
erzielen. Die Genauigkeiten sind bei beiden Sensoren sehr hoch, was an der Verwendung
des extrem rauscharmen Lock-In Verstérkers und der somit sehr geringen Standardab-

weichung der Messwerte liegt.

Da die Abhéangigkeit von Sensitivitdt und Auflésungsgrenze von der Frequenz sehr stark
ist, muss diese als zusatzlicher Parameter mit einbezogen werden, um beide Groéfien
vollumfanglich darzustellen. Die Sensitivitdt kann wie erwdhnt aus der Steigung der
Ausgleichsgerade bestimmt werden. Eine Auftragung aller Frequenzen ist sehr uniiber-
sichtlich. Extrahiert man die Steigungen der Regressionsgeraden fiir alle Frequenzen und
stellt diese iber der Frequenz dar, so lasst sich der Frequenzgang der Sensitivitit darstel-
len, was in Abb. zu sehen ist. Bei geringen Frequenzen im einstelligen Hertzbereich
verliert der MEMS-Sensor nur wenig an Sensitivitat, wahrend die Sensitivitat beim Mi-
krodrahtsensor nahezu exponentiell abnimmt. Bei héheren Frequenzen gréfler 100 Hz
néhern sich beide Sensoren der Nulllinie an. Hier ist die Trégheit des Mikrodrahtsensors
im Vergleich zum MEMS-Sensor besonders gut zu sehen.

Betrachtet man die Auflésungsgrenze (s. Abb. B.8b), so fillt auf, dass sich diese bei
MEMS-Sensor etwa eine halbe Groflenordnung unter dem Mikrodrahtsensor bewegt.
Beim MEMS-Sensor bleibt diese zudem bis zu einer Frequenz von etwa 50 Hz unter
der geforderten Konzentration von 0,1 % H,y. Es sind also deutlich schnellere Messungen
moglich und eine Ansprechzeit von unter einer Sekunde kann mit dem MEMS-Sensor
im 3w-Betrieb erreicht werden. Auch beim Mikrodrahtsensor ist es moglich bis zu einer

Frequenz von etwa 10 Hz unter dem geforderten Auflésungslimit von ca. 10 Hz zu bleiben.

Einfluss der Geometrie

Um das unterschiedliche Abschneiden beider Sensoren im Hinblick auf Sensitivitdt und
Auflésungsgrenze zu erkliaren, lasst sich auch hier ein Zusammenhang mit der Geometrie
des Sensorelements vermuten. Da besonders beim analytischen Modell des Mikrodraht-
sensors die Ubereinstimmung zu den experimentellen Ergebnissen sehr gut war, soll eine
erweiterte Untersuchung des Einflusses der Geometrie am analytischen Modell durch-
gefiithrt werden. In Abb. sind Betrag und Imaginérteil der Temperaturoszillationen
dargestellt. Die durchgehenden Kurven entsprechen dabei exakt der analytischen Losung
aus Abb. Um den Einfluss der Kapazitit genauer zu betrachten, wurden die Berech-
nungen mit einer um den Faktor 10 verringerten Warmekapazitit des Sensorelements
(entspricht einer Verringerung von (pcy)w in Gl. durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind
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Abbildung 8.8.: Sensitivitat S (a) und Auflosungsgrenze (b) Lp in Abhéngigkeit der Fre-
quenz fir MEMS-Sensor und Mikrodrahtsensor. Wahrend die Sensitivi-
tdt beim MEMS-Sensor erst bei mittleren Frequenzen stark abnimmt,
ist beim Mikrodrahtsensor bereits bei geringen Frequenzen eine starke
Abnahme der Sensitivitdt zu beobachten. Dementsprechend wird beim
Mikrodrahtsensor die geforderte Auflésungsgrenze von 0,1 % H, (gestri-
chelte Linie in (b)) bereits bei ca. 10 Hz erreicht, wiahrend der MEMS-
Sensor auch bei grofieren Frequenzen noch unter der Auflésungsgrenze
bleibt.

in Abb. als gestrichelte Linie dargestellt. Wie zu erkennen ist, wird das Maximum
des Imaginérteils (s. Abb)7 bei welchem die einzelnen Wasserstoftkonzentrationen
sehr gut unterscheidbar sind, zu héheren Frequenzen verschoben. Dies ermoglicht eine
schnellere Messung bei hoheren Frequenzen, allerdings wird die Hohe des Maximums
leicht reduziert. Gleiches ist fiir den Betrag (s. Abb) der Fall. Hier ist allerdings kei-
ne Verringerung des Sattigungsniveaus festzustellen. Es ist daher moglich mit héheren
Frequenzen zu messen, ohne dabei einen Nachteil in Sensitivitdt bzw. Auflésungsgrenze
zu erhalten.

Es besteht die Vermutung, dass das Sattigungsniveau lediglich mit dem Warmeeintrag,
also der aus dem Quellterm hervorgehenden Leistung pro Volumen skaliert. Dies ldsst
sich durch eine Variation der Fliche, wie es in Abb. [8.10] dargestellt ist, bekriftigen. Dort
wurde die Fldche um einen Faktor 10 erhoéht, indem der Radius r¢ aus GI. um den-
selben Faktor erhoht wurde. Dadurch ergibt sich unter Vernachléssigung der Grundflache
des Zylinders eine 10-fach groflere Mantelfliche. Da mit der Vergréferung gleichzeitig
auch das Volumen des Zylinders ansteigt, ist der Warmeeintrag durch die unverédnder-
te elektrische Leistung geringer. Dies filhrt dazu, dass das Sattigungsniveau und mit
diesem die Unterscheidbarkeit der Kurven deutlich reduziert wird (s. Abb. ) Zu-
satzlich ist beim Imaginérteil (s. Abb. ) die Erhohung der Warmekapazitiat durch
die vergrofierte Fldche in einer Verschiebung des Maximums zu kleineren Frequenzen
beobachtbar (vgl. Abb. . Eine Vergroflerung der Flache miisste also mit einer deutli-
chen Erhohung der eingespeisten Leistung kompensiert werden. Diese Mafinahme éndert

wiederum nichts an der Unterscheidbarkeit der Kurven bzw. der Position des Sattigungs-
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Abbildung 8.9.: Vergleich verschiedener Wérmekapazitdten des Sensorelements basie-

rend auf Gl. Bei Verringerung der Kapazitat um einen Faktor 10
(gestrichelte Kurven) wird der Betrag (a) und das Maximum des Ima-
gindrteils (b) zu hoheren Frequenzen verschoben. Gleichzeitig ist beim
Imaginéarteil allerdings auch eine Verringerung des Maximums zu beob-
achten.
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Abbildung 8.10.: Vergleich verschiedener Oberflichen A des Sensorelements basierend
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auf Gl. Bei Vergrofierung der Flache um einen Faktor 10 (gestri-
chelte Kurven) wird das Sattigungsniveau des Betrags deutlich redu-
ziert. Dies liegt am geringeren Wéarmeeintrag, da dieselbe Leistung auf
ein deutlich gréferes Volumen normiert wird. Dieser Effekt ist auch
beim Imaginérteil (b) zu beobachten.
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Abbildung 8.11.: Zeitlicher Verlauf des Widerstandspulses fiir MEMS-Sensor (a) und
Mikrodrahtsensor (b). Aus der Anstiegs bzw. Abfallzeit kann die
Ansprech- bzw. Regenerationszeit bestimmt werden. Beide Sensoren
zeigen Ansprech- bzw. Regenerationszeiten von deutlich weniger als
einer Sekunde.

niveaus bzw. Maximums. Daher ist dieser Ansatz — im Gegensatz zu einer Verringerung

der Kapazitit — nicht zielfilhrend.

8.2. Ansprechzeit bzw. Regenerationszeit

Neben der Sensitivitdt bzw. der minimalen Auflésung ist die Ansprech- bzw. Regenera-
tionszeit des Sensors ein sehr wichtiges Kriterium fiir den Einsatz im Automobilbereich.
Beim Prinzip der Warmeleitfahigkeit ist die physische Prasenz des Wasserstoffs das Kri-
terium wann und ob der Sensor anspricht. Dies ist nicht sofort nach der Einstellung am
Gaspriifstand verfiighar, da die Gase eine gewisse Zeit benttigen um von den Flaschen
iiber das Zuleitungssystem und die MFCs zur Messschiene zu gelangen. Diese Zeit hingt
in erster Linie stark mit der Durchflussrate zusammen [173]. Eine Vorhersage der zeitli-
chen Dilatation durch die Bereitstellung der Gase wére moglich, jedoch ist auch dann die
korrekte Zeit nicht genau bestimmbar, bis wann eine konstante Wasserstoffkonzentration

vorliegt.

Bei den gepulsten Messungen wird daher die Anstiegs- (Zeit von 10 bis 90 % des Ma-
ximalsignals) bzw. Fallzeit (Zeit von 90 bis 10 % des Maximalsignals) fir den Wider-
standspuls als Ansprech- bzw. Regenerationszeit herangezogen. Diese ist — wie auch die
Zeitkonstante — geringfiigig von der Wasserstoffkonzentration abhéngig. Der Signalver-
lauf sowie die Anstiegs- und Fallzeit fiir die Wasserstoffkonzentrationen 0% und 2%
sind in Abb. fir den MEMS-Sensor sowie den Mikrodrahtsensor dargestellt. Den-
noch ist die Ansprechzeit des MEMS-Sensors etwa um einen Faktor von 20 kiirzer als

die des Mikrodrahtsensors. Durch die hohere Masse des Sensorelements besitzt der Mi-
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H, Konzentration 0% 2% 0% 2%
Ansprechzeit (ms) 13,4 12,7 258,35 246,17
Regenerationszeit (ms) 12,53 12,05 246,56 245,79

Tabelle 8.5.: Ansprech- und Regenerationszeiten fiir MEMS- und Mikrodrahtsensor fiir
H,-Konzentrationen von 0% und 2 %.

krodrahtsensor eine deutlich hohere Warmekapazitidt was sich in einer erhéhten Trag-
heit bemerkbar macht. Beide Sensoren zeigen unabhéingig von der Hy-Konzentration
allerdings Ansprech- bzw. Regenerationszeiten von deutlich unter einer Sekunde. Die-
se Zeiten sind exemplarisch fiir 0% H, und 2% H, in Tab. dargestellt. Aus dieser
Auftragung wird ebenfalls ersichtlich, dass ein Tastgrad von 5% (MEMS-Sensor) bzw.
10 % (Mikrodrahtsensor) in jedem Fall ausreicht, um eine Regeneration der Sensoren zu

gewahrleisten.

Bei den 3w-Messungen gestaltet sich die Bestimmung der Ansprech- bzw. Regenerati-
onszeit etwas schwieriger, da im Fall einer Messung von verschiedenen Frequenzen iiber
mehrere Schwingungsdauern gemittelt wird. Weiterhin ist aufgrund der internen Da-
tenverarbeitungsstruktur des Lock-in Verstédrkers ein Mittelweg zwischen scharfer Tief-
passfilterung und kurzer Integrations- bzw. Einschwingzeit zu wahlen. Bei den Messun-
gen iiber verschiedene Frequenzen (s. Kap. [7)) ist der Fokus auf eine hohe Genauigkeit
und damit eine hohe Tiefpassordnung gelegt. Es wird bei jeder Frequenz iiber zehn
Schwingungsdauern gemittelt, wodurch die Messung bei 1 Hz inklusive der Einschwing-
dauer etwa 30s beansprucht.

Fiir eine Bestimmung der Ansprech- und Abfallzeit muss daher die Messroutine im Ver-
gleich zu vorher angepasst werden, um eine dynamische Messung von verschiedenen
Wasserstoffkonzentrationen bei einer fixen Frequenz ermoglichen. Die grofite Problema-
tik liegt hier in der Verwendung eines Tiefpassfilters achter Ordnung. Wie in Kap. [7]
erldutert, geht aus den Einstellungen des Lock-Ins eine Zeitkonstante von 1,37 s hervor.
Diese Zeit muss mit einem Faktor multipliziert werden, welcher im Benutzermanual des
Verstérkers zu finden ist, um auf die Einschwingzeit schliefen zu kénnen. Die Einschwing-
zeit um 99 % der Amplitude zu erreichen betriagt demnach ca. 22s. Um die zeitlichen
Probleme, welche sich durch das Abwarten einer bestimmten Anzahl von Schwingungen
und die Einschwingzeit ergeben zu adressieren, soll das System bei einer festen Frequenz
vor dem Start der Messung eingeschwungen sein, statt wie zuvor 20 Schwingungen ab-
zuwarten und iiber 10 Schwingungen zu mitteln. Dafiir wird eine Logik in das Mess-
programm implementiert, welche tiberpriift, ob die grofite Abweichung vom Mittelwert
unter 5% liegt. Ist dies fiir die zuletzt aufgenommenen zehn Messwerte der Fall, wird

die Messung gestartet.

Innerhalb eines Zeitstempels von einer Sekunde werden anschliefend 20 Messwerte iiber

eine Dauer von 100 ms aufgenommen und gemittelt. Dieser Prozess wird erst initiali-
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Abbildung 8.12.: Flussdiagramm der 3w-Messungen fiir eine feste Frequenz. Nach der
Ubergabe der Startparameter werden Geréit und Arduino initialisiert,
der HF2LI wird mit den Einstellparametern konfiguriert. Danach o6ff-
net sich ein Fenster, welches in einem Subplot den zeitlichen Verlauf
des Signals darstellt. Hat dieses Signal eine Sattigung erreicht, kann die
Messung unter Betédtigung eines Buttons gestartet werden. Sollte kein
eingeschwungener Zustand erreicht werden, kann die Messung auch ab-
gebrochen werden. Die Daten werden anschlieflend iiber 20 Messpunkte
gemittelt, solange bis die eingestellte Zeit erreicht wird. Zuletzt wird die
Zeit mit dem Zeitstempel des Arduinos synchronisiert, um die Werte
des STC31 Referenzsensors mit den Messwerten des Lock-In Verstér-
kers vergleichen zu kénnen.
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Abbildung 8.13.: Zeitabhéngige Ho-Messung fiir den MEMS-Sensor. Die Stufen sind
aquidistant verteilt und fiir Konzentrationen von 0,5% gut unter-
scheibar. Die Ansprechzeit (a) ist im Vergleich zum STC31 Referenz-
sensor (gepunktete Linie) nahezu identisch, wodurch man von einer
Ansprechzeit unter einer Sekunde ausgehen kann, fiir die Regenerati-
onszeit (b) verhélt es sich &hnlich.

siert, nachdem 20 Messwerte vorliegen. Uber die Verwendung eines Sinc-Filters kénnen
unerwiinschte Harmonische, z.B. bei lw oder 2w zusétzlich unterdriickt werden. Der
MEMS-Sensor wird dabei mit einer Frequenz von 10 Hz betrieben. Bei dieser Frequenz
ist gemafl Abb. noch eine ausreichend hohe Sensitivitat zu erwarten, wiahrend diese
beim Mikrodrahtsensor bereits deutlich abgefallen ist. Daher wird der Mikrodrahtsensor
mit einer Frequenz von 1 Hz betrieben, um eine annédhernd gleiche Grundempflindlichkeit
zu gewihrleisten. Mit diesen Einstellungen wurde anschlieBend eine Rampe von 0% bis
3,5 % und retour gefahren. Dabei wurde der Sensor jeder dieser Wasserstoffkonzentra-
tionen fiir 2min bei einer Durchflussrate von 500 sccm ausgesetzt. Die Ergebnisse sind
den Abb. und zu entnehmen.

Die einzelnen Wasserstoffkonzentrationen werden sehr gut durch die einzelnen Treppen-
stufen visualisiert. Sowohl beim MEMS-Sensor als auch beim Mikrodrahtsensor sind
diese Treppenstufen dquidistant verteilt. Die Amplitude verhélt sich tiber den gesamten

Bereich linear, eine Hysterese bei riickldufiger Hy-Konzentration ist nicht zu erkennen.

Wie bereits erwahnt ist die Zeit, welche das Gas durch das Rohrleitungssystem bendétigt
um zum Sensorelement zu gelangen schwer abschétzbar. Durch die komplexe Signalver-
arbeitung ist die Anstiegszeit nicht einfach der Zeitkonstante oder dhnlichen Werten zu
entnehmen. Daher wurde ein zuséitzlicher Warmeleitfahigkeitssensor (STC31 der Firma
Sensirion) in die Messschiene implementiert, welcher laut Datenblatt eine Ansprechzeit
von unter einer Sekunde aufweist. Dieser Sensor soll als Benchmark dienen, um die
Ansprechzeit der beiden Sensoren im 3w-Betrieb zu beleuchten. Die Daten des STC31
Sensors sind als gepunktete Kurve in den Inbox-Plots der Abb. [8.13] und 8:14] zu finden.
Wéhrend der MEMS-Sensor einen sehr geringen zeitlichen Versatz der Ansprechzeit (<
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Abbildung 8.14.: Zeitabhéangige H,-Messung fiir den Mikrodrahtsensor. Die Stufen sind
wieder sehr gleichméflig verteilt und fiir Konzentrationen von 0,5 %
gut unterscheidbar. Die Ansprechzeit (a) ist im Vergleich zum MEMS-
Sensor und dem STC31 Referenzsensor (gepunktete Linie) deutlich er-
hoht. Gleiches gilt fiir die Regenerationszeit (b). Beide Zeiten sind etwa
10s verglichen mit der Antwort des MEMS-Sensors sowie derjenigen
des STC31 Sensors verzogert.

1s) zum Referenzsensor zeigt, ist das Signal des Mikrodrahtsensors deutlich verzogert
und betrigt etwa 10s. Dies verhélt sich bei beiden Sensoren entsprechend auch mit
der Regenerationszeit. Der Unterschied der Ansprech- und Regenerationszeit zwischen
MEMS- und Mikrodrahtsensor liegt dabei in erster Linie in der héheren Anregungsfre-
quenz begriindet. Wahrend bei 1 Hz die 3 dB-Frequenz durch den Skalierungsfaktor von
0,035 sehr nah an der DC-Komponente gesetzt wird, ist dieses bei einer Anregungsfre-
quenz von 10 Hz um den Faktor 10 hoher. Dadurch wird auch die Zeitkonstante um einen

Faktor 10 verringert.

8.3. Leistungsverbrauch

Ein geringer Leistungsverbrauch ist in erster Linie wichtig fiir portable Systeme, wel-
che nicht an eine stidndige Energieversorgung angeschlossen sind [174]. Im Kontext von
Nachhaltigkeit und Energieeffizienz ist allerdings auch bei statischen Systemen ein ge-
ringer Leistungsbedarf wiinschenswert. Bei Sensoren lésst sich dieser recht einfach iiber
die eingebrachte elektrische Leistung bestimmen.

Bei sinusformigen Stromen ldsst sich die Leistung einfach iiber den Effektivwert des
Stromes berechnen. Bei pulsdauermodulierten Stréomen ergibt sich der Effektivwert des
Stroms aus dem zeitlichen Verhéltnis zwischen eingeschaltetem und ausgeschaltetem
Zustand. Daraus ergeben sich folgenden formelméflige Zusammenhénge aus Strom und

Leistung:
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Modus 3w gepulst 3w gepulst
Leistungsverbrauch 2,60 mW 90 pnW 2,30 mW 465 pnW

Tabelle 8.6.: Leistungsaufnahme der beiden Sensoren fiir die beiden Operationsmodi.
Im gepulsten Betrieb sind die Sensoren tendenziell verbrauchsérmer, was
in erster Linie daran liegt, dass sie nur einen Bruchteil (Tastgrad) der Zeit
betrieben werden, wohingegen beim 3w-Modus ein kontinuierlicher Betrieb
angestrebt wird.

1 to-i-f 1 to-i-f 9
pP= ?/t Uei - LAt = ?/t 1% Rdt (8.5)
0 0

Dabei bezeichnet ¢ die Periodendauer der Schwingung. Die Effektivwerte des Stroms bei

einer Amplitude Iy ergeben sich beim gepulsten Betrieb zu

tPuls

: (8.6)

Ieff,Puls = IO :

wobei die Wurzel des Bruchs aus Pulslange und Periodendauer den Tastgrad bezeich-
net. Dieser entspricht beim MEMS-Sensor einem Wert von 5 %, beim Mikrodrahtsensor
einem Wert von 10%. Fiir den Betrieb mit einem sinusférmigen Strom folgt fiir den
Effektivwert:

Tefigw = 1o - \2 (8.7)
Fiir den Betrieb der beiden Sensoren mit den oben aufgefithrten Stromamplituden erge-
ben sich also die entsprechenden Werte fiir den Leistungsverbrauch, welche in Tab.
aufgefiihrt sind.
Fiir eine leicht vereinfachte Betrachtung wurde der Widerstand nicht zeitabhangig, wie
z.B. in den Abb. [7.7 und zu sehen ist, als Wert herangezogen, sondern der Wider-
standswert im Betrieb verwendet. Fiir die Berechnung der Leistung wurde aulerdem der
Widerstandswert bei 0% H,y verwendet. Dadurch ergibt sich eine minimal schlechtere
Leistungsbilanz als im realen Fall.
Wiéhrend der Leistungsverbrauch bei den gepulsten Messungen bei beiden Sensoren im
Mikrowatt-Bereich liegt, ist fiir den 3w-Betrieb mehr Leistung nétig. Trotz der geringe-
ren Sensitivitdt des Mikrodrahtsensors benétigen beide Sensoren im 3w-Betrieb etwa die
gleiche Leistung. Obwohl der Mikrodrahtsensor im gepulsten Betrieb dem MEMS-Sensor
im Hinblick auf Ansprechzeit und Auflésungsgrenze deutlich unterlegen ist, besitzt der
Mikrodrahtsensor eine erhohte Leistungsaufnahme, was zum Teil auch an der ldnge-

ren Pulsdauer liegt. Bei allen dargestellten Kombinationen besteht im Hinblick auf die
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geforderte maximale Leistungsaufnahe jedoch noch Spielraum nach oben, wodurch die
Sensoren bei hoheren Stromen betrieben werden kénnten, um so die Auflésungsgrenze

weiter zu verbessern.

Die betrachteten Parameter Sensitivitdt bzw. Auflésungslimit, Ansprech- bzw. Rege-
nerationszeit sowie Leistungsaufnahme stellen Hauptkriterien dar, welche in erster Linie
von der Geometrie und dem Operationsmodus abhédngen. Bei all diesen Kriterien konn-
te aufgrund der Miniaturisierung und der somit deutlich kleineren Warmekapazitét der
MEMS-Sensor deutlich besser abschneiden.

In den weiteren Punkten sollen Nebenkriterien untersucht werden, welche in erster Linie
Einfluss auf das grundlegende Messprinzip der Warmeleitfahigkeit nehmen. Ein Einfluss
des Betriebsmodus bzw. der Sensorgeometrie ist hier nicht zu erwarten. Aufgrund der
groflen Datenmengen (Temperaturen von —15 bis —85°C, relative Feuchten von 0 bis
80 % sowie ein Druckbereich von 62 bis 107kPa) sowie der Anregungsfrequenz als zu-
sétzlichen Einflussparameter bei den 3w-Messungen, werden die folgenden Betrachtungen
lediglich im gepulsten Betrieb untersucht — und zwar lediglich fiir den MEMS-Sensor, da
dieser dem Mikrodrahtsensor im Hinblick auf die Hauptkriterien Sensitivitat, Ansprech-

zeit, etc. deutlich iiberlegen ist.

8.4. Temperaturabhangigkeit und Messbereich

Da nicht die gesamte Dauer der Widerstandsentwicklung, sondern nur der nach 50 ms
erreichte Widerstandswert im Vergleich zum Anfangswiderstand sowie die sich daraus
ergebende Zeitkonstante von Interesse sind, werden die Widerstandspulse AR und Zeit-
konstanten 7 fiir verschiedene Umgebungstemperaturen extrahiert. Fiir beide Grofien er-
gibt sich je nach betrachteten Temperaturen und Wasserstoffkonzentrationen eine grofie
Menge an Daten. Eine manuelle Extraktion der Pulshohe AR sowie der Anstiegszeit 7
wie zuvor ist nicht moglich.

Der Sensor wird daher iiber einen Mikrocontroller (nC) betrieben und ausgelesen. Der
pnC ist iiber ein CAN-Netzwerk mit einem Computer verbunden und kann iiber die Soft-
ware CAN.ICE ausgelesen werden. Der pC wird so programmiert, dass die gewiinsch-
ten Strompulse am Ausgang ausgegeben werden. Die zuriicklaufenden Widerstandspulse
werden mithilfe des zuvor angesprochenen, implementierten linearen Suchalgorithmus
(s. GL vom nC ausgelesen und iiber die CAN-Verbindung an der PC weitergelei-
tet. Diese Vorgehensweise wird von Vitesco Technologies standardméfig genutzt, um
die eigenen Sensoren zu charakterisieren und kalibrieren. Uber das CAN-Netzwerk kann
mit einer Baudrate von 500 kBaud eine deutlich hohere Transferrate realisiert werden,
welche auf bis zu 1 MBaud erhoht werden kann. Je nach Baudrate kénnen so gleich meh-
rere Sensoren simultan betrieben werden. Die iibertragende Datei mit den Sensordaten
muss zuletzt noch vom Programm decodiert werden und kann dann im Tabellenformat
abgespeichert werden. Die Pulse werden beim Start des Programms fiir 2 min vom pC

angelegt. Bei einem Duty-Cycle von 5 % wird pro Sekunde also ein Puls angelegt, daraus
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Abbildung 8.15.: Héhe des Widerstandspulses AR (a) und Zeitkonstante 7 (b) fiir
verschiedene Umgebungstemperaturen 7Ty. Die Messpunkte sind fur
Wasserstoffkonzentrationen im einstelligen Prozentbereich bis 4 % sehr
gleichméfig verteilt.

folgen 120 Pulse fiir die Dauer von zwei Minuten.

Fiir die Evaluation wird nur die zweite Hélfte dieser 120 Pulse herangezogen. Fiir die-
se werden anschlieffend die Pulshéhen AR sowie der Anstiegszeiten 7 gemittelt und fir
verschiedene Temperaturen in Abb. 815 dargestellt. Beide Auswertegrofen sind fiir Was-
serstoffkonzentrationen von 0 bis 4 % dargestellt. So kann gleichzeitig ein Messbereich
von 0 bis 4 % H, in synthetischer Luft nachgewiesen werden. Um eine Kontrolle iiber die
Daten zu haben bzw. einzelne starke Ausreifler erkennen zu konnen, erfolgt die restliche

Datenverarbeitung dann wieder manuell.

Der Verlauf der Widerstandspulse iiber der Umgebungstemperatur ist fiir verschiedene
Wasserstoftfkonzentrationen sehr gleichméflig verteilt und die einzelnen Kurven sind bei
jeder Umgebungstemperatur gut voneinander unterscheidbar. Ahnlich verhélt es sich bei
der Auswertung der Zeitkonstanten, obgleich einzelne Messpunkte geringfiigig von der
virtuellen Trendlinie abweichen. Gleichzeitig ist der starke Einfluss der Umgebungstem-
peratur erkennbar. Bereits eine Temperaturdnderung im Bereich von etwa 5 °C entspra-
che einer Wasserstoffanderung von ca. 0,5 %. Durch diesen Umstand wird die Betriebs-
weise des Sensors, bei welcher die Temperatur des Fluids zwischen den einzelnen Pulsen
durch den geringen Konstantstrom abgefragt wird, wichtig. Alternativ kann dieser Vor-
gang auch durch einen Temperaturreferenzsensor wie etwa ein Pt100-Element erledigt
werden. Der generelle Trend von AR und 7 in Abhéngigkeit der Temperatur wird auch
durch die Ergebnisse der Simulation am MEMS-Sensor (vgl. Abb. bestétigt. Des
weiteren kann auch die Aufweitung der A R-Messpunkte im hohen Temperaturbereich

bestétigt werden.
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Abbildung 8.16.: Héhe des Widerstandspulses AR in Abhéngigkeit der Umgebungstem-
peratur Tp fiir verschiedene relative Feuchtigkeiten bei 0 % H, (a) und
2% H, (b). Bei hoheren Temperaturen grofier 40 °C ist der steigende
Einfluss der relativen Feuchtigkeit deutlich zu sehen. Die Ergebnisse
verhalten sich allerdings genau komplementér zum erwarteten Verlauf.

8.5. Feuchtigkeitsabhangigkeit

Bei allen bisher durchgefiihrten Experimenten wurden stets Gasgemische aus Reingasen
betrachtet. Synthetische Luft wurde aus dem Anteil von 79 % Ny und 21 % O, herge-
stellt. Die synthetische Luft wurde anschlieSend mit verschiedenen Anteilen Hy von bis
zu 4 % versetzt. Dieses Gasgemisch soll nun zusétzlich mit bestimmten Anteilen relativer
Feuchtigkeit versehen werden. Dazu wird die in Abb. dargestellte Verdampfungsein-

heit verwendet, welche auf ein bestimmtes Feuchtigkeitsniveau geregelt werden kann.

Fiir das Verstédndnis des Einflusses der relativen Feuchte ist die exponentielle Abhdngig-
keit des Sattigungsdampfdruck, welche durch das Magnus-Gesetz beschrieben wird (s. Gl
, entscheidend. Bei hohen Temperaturen kann demnach ein deutlich grofierer Satti-
gungsdampfdruck pg erreicht werden, als bei geringen Temperaturen. Damit geht einher,
dass die Masse bzw. der absolute Anteil an Wasserdampf im Gasgemisch — bei gleichblei-
bender relativer Feuchtigkeit — deutlich erhéht wird. Dies ist wichtig, da Wasserdampf
eine Warmeleitfahigkeit aufweist, welche etwas geringer als die Warmeleitfahigkeiten von
Stickstoff und Sauerstoff ist. Effektiv wird also bei steigender relativer Feuchtigkeit und
steigender Temperatur die Warmeleitfihigkeit des Gasgemischs iiberproportional gerin-
ger. Majewski beschreibt in diesem Zusammenhang eine Kompensation von 0,25 % H,
durch eine relative Feuchtigkeit von 100 %. Eine konkrete Umgebungstemperatur wird
in diesem Kontext nicht erwéhnt [175].

Der Einfluss der relativen Feuchtigkeit ist besonders im Temperaturbereich > 25 °C nicht
vernachléssigbar [93]. Daher soll speziell bei Temperaturen zwischen 25 und 85°C der
Einfluss der relativen Feuchtigkeit auf das Sensorsignal genauer untersucht werden.
Abb. zeigt die Pulshohe AR in Abhéngigkeit der Temperatur, dhnlich wie es im

vorherigen Kapitel dargestellt war. Erwartungsgeméf sollte nach dem theoretischen Zu-
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sammenhang, welcher gemafl Gl. gerade bei hohen Temperaturen einen gréfleren
Einfluss der relativen Feuchte voraussagt, die Warmeleitfahigkeit mit zunehmender Tem-
peratur und zunehmender relativer Feuchte sinken [93]. Dies wiirde eine Erhéhung der
Pulsantwort AR bedeuten, da die Warme durch die geringere Warmeleitfahigkeit des
feuchten Gases schlechter abtransportiert wird [176]. Diese Vermutung kann durch die
Ergebnisse in Abb. nicht bestétigt werden; die Messergebnisse verhalten sich in-
des entgegen der Vermutung, da mit steigender Temperatur unter Einfluss von relativer
Feuchtigkeit die Sensorantwort AR kleiner wird. Diese Beobachtung wurde auch von
Lotfi u.a. gemacht [177]. Boon-Brett w.a. wiederum berichten beim Test von zwei Wér-
meleitfahigkeitssensoren von einer leichten Erhéhung des Signals bei steigender relativer
Feuchtigkeit |171], so wie es im Hinblick auf die sinkende Warmeleitfahigkeit des Gasge-
misches auch hier zu erwarten gewesen wére. Betrachtet man GI. konnte die gerin-
gere Dichte von feuchter Luft die Anderung der Wirmeleitfihigkeit kompensieren und
zu diesem Effekt fithren. Es gibt nur wenige Studien, die sich mit der Warmeleitfdhigkeit
von feuchter Luft bzw. feuchten Gasgemischen auseinandersetzen und ebenfalls auf die
Komplexitat dieser Fragestellung hinweisen [17§]. Solang eine Stabilitédt des Messsignals
gegeben ist, kann dem Einfluss der relativen Feuchte mit einem Referenzsensor, der auch
fiir die Temperatur notig ist, begegnet werden. Auf diesen Umstand wurde auch in [93]
hingewiesen. Da eine weitere Auseinandersetzung mit diesem Thema den Kontext der
Arbeit verzerren wiirden, wird an dieser Stelle nicht weiter auf den Einfluss der relativen

Feuchte eingegangen.

8.6. Druckabhangigkeit

Wie in Kap. [3] gezeigt, besitzt die Wérmeleitfahigkeit im oberen Druckbereich eine gerin-
ge bis keine Druckabhéngigkeit. Um diese Annahme experimentell zu bestéitigen, wird
die Messschiene evakuiert und die gepulsten Messungen in einem Druckbereich von 62 bis
98 kPa durchgefiihrt. Der Druck wird dabei iiber einen Membransensor Baratron 626 fiir
den Grobvakuumbereich bis 1000 mbar von MKS Instruments detektiert und {iber eine
Steuereinheit VSC42MA4 von Thyracont digitalisiert und ausgegeben. Der Sensor wird
dabei durchgehend betrieben und nacheinander sechs verschiedene Driicke angefahren.
Bei diesem Druckwerten wird der Druck iiber mindestens 60 s konstant gehalten und die
Pulse {iber diese 60s (entspricht wieder einer Mittlung tiber 60 Pulse) aufgezeichnet. Die
resultierenden Ladekurven sind in Abb. dargestellt.

Die einzelnen Kurven sind kaum voneinander zu unterscheiden, daher werden in Abb.
die extrahierten Werte fiir AR sowie 7 dargestellt. Wie zu erkennen ist, verhalten
sich die Hohen der Widerstandspulse AR iiber den gesamten betrachteten Druckbereich
konstant. Bei den Werten von 7 hingegen ist eine Erhéhung der Zeitkonstante bei stei-
gendem Druck bemerkbar. Dieser Effekt wurde bereits von Jitschin und Ludwig am
Beispiel eines gepulst betriebenen Piranisensors beobachtet und wird mit dem steigen-

den Einfluss der Wéarmekapazitiat des Gases in diesem Druckbereich assoziiert [179].
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Abbildung 8.17.: (a) Widerstandspulse in Abhéngigkeit des Umgebungsdrucks von 62 bis
98kPa. (b) Die extrahierten Werte fiir AR zeigen keine Abhéngigkeit
vom Druck, bei 7 gibt es allerdings eine leichte Tendenz zu héheren
Zeitkonstanten mit steigendem Druck.

8.7. Weitere Kriterien

Zusatzlich zu den zuvor benannten ,harten“ Kriterien gibt es noch einige wenige ,,wei-
che“ Anforderungen an den Sensor, mit welchen keine konkreten Zielwerte assoziiert
werden (konnen) bzw. welche in einer zeitlich begrenzten Arbeit schlichtweg nicht unter-
suchbar sind. Dazu gehort einerseits die Selektivitit zu anderen Gasen. Betrachtet man
zum Kinen das Wirkprinzip der Warmeleitfahigkeit konnen Querempfindlichkeiten mit
Gasen auftreten, welche eine dhnlich hohe Warmeleitfahigkeit wie Wasserstoff besitzen.
Hier ist zunéchst Helium zu nennen. Dieses Edelgas besitzt eine Warmeleitfahigkeit von
0,157 Wm~! K~! bei Raumtemperatur. Dieser Wert ist lediglich um 16 % geringer als
der entsprechende Wert von H, bei Raumtemperatur. Betrachtet man das geforderte
Auflosungslimit von 0,1 % H, in Luft, ist dies nach GI. gleichbedeutend mit einem
Wert von 0,143 % He in Luft. Da der Anteil von Helium in der Atmosphére unter nor-

malen Bedingungen 5 ppm betrégt, ist der Einfluss von Helium vernachléssigbar [93,180].

Zusétzlich zu Gasen mit hoher Wéarmeleitfahigkeit miissen auch Gase mit geringerer
Wiérmeleitfahigkeit als synthetische Luft betrachtet werden, da durch diese Gase die
Wiérmeleitfihigkeit des gesamten Gasgemischs reduziert wird und beispielsweise eine
kritische Konzentration von 4 % Hy nicht oder zu spét registriert wird. Nach Abb.
gehoren u.a. Argon bzw. Kohlendioxid zu diesen Gasen. Argon besitzt in der Atmosphére
eine Konzentration von knapp 1%. Diese Konzentration verringert zwar den Wert der
Wiérmeleitfahigkeit von Luft im Vergleich zu synthetischer Luft, bezieht man diesen Wert
allerdings in die Kalibrierung mit ein, gibt es keinen naheliegenden Prozess im Automo-
bil, welcher die Konzentration von Argon schlagartig erhthen wiirde. Anders verhélt
es sich bei COy. Eine gesunde Person atmet durchschnittlich eine Konzentration von

etwa 6 % COq aus [181]. Uber eine bestimmte Zeit und unter Beriicksichtigung der Per-
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sonenanzahl kann die COy-Konzentration im Fahrzeuginnenraum also stark ansteigen.
Gladyszewska-Fiedoruk hat in ihrer Studie allerdings herausgefunden, dass die COqy-
Konzentration in Automobilen auch nach einem ldngeren Zeitraum nicht iiber 5000 ppm
ansteigt. Um einen Wert von 0,1 % H, zu kompensieren, wére allerdings eine Konzentra-

tion von 10 000 ppm nétig, daher kann auch der Einfluss von CO, vernachléssigt werden.

Die Betrachtung der Lebensdauer ist eng mit dem verwendeten Sensor und somit mit der
mechanischen und chemischen Besténdigkeit verkniipft. Die Vorteile des Mikrodrahtsen-
sor wurden in diesem Zusammenhang bereits in Kap. [f|ausfiihrlich erldutert. Das Sensor-
element steht hier durch seine helixférmige Struktur nicht unter mechanischer Spannung
und ist somit robust gegeniiber mechanischen Einfliissen. Wolfram als Material des Sen-
sorelements besitzt eine sehr hohen Schmelzpunkt und eine geringe Reaktivitdt und Oxi-
dationsrate. Beim MEMS-Sensor wurde Chrom/Nickel als Sensorelement verwendet. Um
die chemische Bestédndigkeit dieser Materialkomposition zu tiberpriifen wurde ein Lang-
zeiterosionstest an Cr/Ni Diinnschichten durchgefiihrt. Dabei stellte sich heraus, dass
die chemische Bestédndigkeit dieser Schicht unter Einfluss von Sauerstoffplasma deutlich
besser ist, als bei vergleichbaren Diinnschichten, beispielsweise aus Wolfram [182]. Die
chemische und mechanische Stabilitdt von SiN ist schwieriger zu untersuchen. Unter-
suchungen von Tommasi u.a. an sehr dhnlichen Sensoren bescheinigen diesem Material
jedoch eine hohe Bruchfestigkeit und gute thermische Schockfestigkeit [183]. Pranti w.a.
attestieren zudem eine gute chemische Stabilitéat [184].

Fine Lebensdauer von mindestens 5000h bzw. 6000h, wie sie von Hiibert w.a. bzw.
Boon-Brett w.a. gefordert wird, ist schwer iiberpriifbar. Hierfiir misste ein durchge-
hender Betrieb iber 200 Tagen stattfinden, was aufgrund von Mehrfachbelegungen von
Messplatzen und Laborequipment im universitdren Umfeld nicht umsetzbar ist. Abschlie-
Bend bleibt jedoch anzumerken, dass der verwendete MEMS-Chip im Februar 2018 zum

ersten Mal getestet wurde und mit Abgabe dieser Arbeit noch immer funktionsfahig war.
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9. Zusammenfassung, Fazit und Ausblick

In jlingster Zeit werden Brennstoffzellenfahrzeuge wieder verstirkt als Ergdnzung zu
elektrischen Antriebskonzepten diskutiert. Aufgrund der Farb- und Geruchlosigkeit so-
wie der hohen Fliichtigkeit des leichtentziindlichen Wasserstoffs sind Sicherheitskonzepte
fiir den gefahrlosen Betrieb dieser Fahrzeuge notig. Um die Konzentration von Wasser-
stoff im Fahrzeuginnenraum zu iiberwachen und sicherzustellen, dass diese nicht iiber
den kritischen Wert von 4 % steigt, werden Sensoren eingesetzt. Keiner der kommerzi-
ell erhédltlichen Sensoren kann die hierfiir nétigen Anforderungen erfiillen. Thermische
Verfahren erscheinen besonders durch die Miniaturisierung des Sensorprinzips hierfiir
geeignet, stellen allerdings lediglich einen kleinen Prozentsatz der Sensoren in Industrie
und Forschung dar.

Um sich zunéchst einen Uberblick iiber verschiedene Wirkmechanismen zu verschaffen,
wurden in Kap. [2] alle gdngigen Verfahren vorgestellt. Dabei wurde die grundlegende
Funktionsweise jedes Prinzips erklart und kurz auf Vor- und Nachteile des jeweiligen
Verfahrens eingegangen. Spezieller Fokus wurde dabei auf bestimmte stationdre und dy-
namische Operationsmodi von Warmeleitfahigkeitssensoren gelegt. Auch hier wurde auf
verschiedene Vor- und Nachteile eingegangen.

Fiir die Untersuchung von Sensoren, welche auf dem Prinzip der Warmeleitfahigkeit von
Gasen basieren, ist zunéchst ein Grundverstdndnis {iber Wéarmeiibertragungsprozesse
notig, welche in Kap. [3| vorgestellt wurden. Der Detektionsmechanismus eines Wér-
meleitfahigkeitssensors basiert auf der Wéarmeleitung durch ein Fluid aufgrund eines
Temperaturgradienten. Befindet sich dieses Fluid vollstandig in Ruhe, kénnen die Wér-
meleitungsprozesse am Beispiel eines Festkorpers betrachtet werden. In der Realitat ist
dies allerdings nicht der Fall, weshalb auch die weiteren Warmeiibertragungsprozesse
durch freie sowie erzwungene Konvektion und Warmestrahlung kurz beleuchtet wurden.
Im weiteren Verlauf der theoretischen Untersuchungen wurden diese Prozesse jedoch
vernachlassigt. Durch die Verwendung eines moglichst kleinen Kontrollvolumens sowie
die Abdeckung der Sensoren durch gasdurchldssige Membranen bzw. Gitter kann die
Konvektion stark reduziert werden. Der Einfluss von Wérmestrahlung wird durch die
Verwendung von kleinen Temperaturdifferenzen vermindert. Im weiteren Verlauf des
Abschnitts wurden thermische Kenngrofien wie die Warmeleitfahigkeit oder die Dichte
von Gasen im Hinblick auf ihre Temperaturabhéngigkeit beleuchtet. Auflerdem wurden
weitere thermodynamische Parameter wie der Druck oder die relative Feuchtigkeit dis-
kutiert.

Am Beispiel zweier vergleichsweise einfacher Geometrien wurden im Anschluss analyti-
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sche Berechnungen durchgefiihrt, um die zu erwartenden Effekte vorhersagen und Ein-
flussfaktoren definieren zu kénnen. Dafiir wurde zum einen der Fall eines eindimensiona-
len Warmetransports betrachtet, wie er zu Beispiel bei mikromechanischen Membransen-
soren auftritt; zum anderen wurde ein zylindersymmetrisches Modell eines Heizdrahtes
untersucht, um die Warmeiibertragungsprozesse eines Mikrodrahtsensors zu veranschau-
lichen.

Fiir den mikromechanischen Sensor wurde aufgrund seiner Geometrie ein vereinfachtes
eindimensionales Modell entwickelt, bei dem eine Randbedingung durch eine zeitabhan-
gige Warmeflussdichte dargestellt wird. Die Warmekapazitat des Sensorelements selbst,
sowie der Einfluss von Konvektion und Strahlung wurden hier vernachléssigt. Um den ge-
pulsten Betrieb zu beschreiben, wurde die Losung der Warmeleitungsgleichung als Tem-
peratur in Abhéngigkeit von Zeit und Ort dargestellt. Beim konventionellen Drahtsen-
sor wurde die Wérmeleitungsgleichung in Zylinderkoordinaten als Basis fiir die Berech-
nungen herangezogen. Hier wurden als Weiterentwicklung der ersten Studie sowohl der
Warmeverlust iiber die Aufhdngungen als auch die Kapazitéit des Sensorelements selbst
betrachtet. Konvektion und Wérmestrahlung wurde auch hier aufler Acht gelassen. Um
den 3w-Betrieb zu veranschaulichen wurde bei diesem Modell eine periodisch modulier-
te thermische Leistung eingebracht. Die {iber das Sensorelement integrierte Temperatur
konnte anschliefend fiir verschiedene Frequenzen in Abhéngigkeit der Temperatur illu-
striert werden. Mit hoherer Frequenz nimmt die Dédmpfung der Temperaturoszillationen

zu.

Aufbauend auf den vielversprechenden analytischen Vorhersagen wurde ein mikrome-
chanischer Sensor im Reinraum der OTH Regensburg mithilfe von gingigen Prozessen
der Halbleiterfertigung auf Waferlevel realisiert, vereinzelt und elektrisch kontaktiert.
Das Sensorelement liegt als diinne Membran vor, in welche eine metallische Heizstruktur
eingebettet ist. Die Membran ist unterédtzt, der Chipboden fungiert als Wéarmesenke.
Das anschlieBende Packaging fand beim Projektpartner Vitesco Technologies GmbH in
Regensburg statt. Der Mikrodrahtsensor wurde vom Projektpartner Thyracont Vacuum
Instruments GmbH zur Verfiigung gestellt und an der OTH Regensburg in ein Gehéuse
integriert. Das Sensorelement stellt hier ein gewendeltes Heizelement dar, als Warme-
senke wird der Boden des Transistorhalters betrachtet. Die geometrischen Eckdaten der
Sensoren sowie die thermischen Eigenschaften verschiedener mit Wasserstoff versetzter
Gasgemische wurden anschlieffend in die Loésung der analytischen Studien eingesetzt,
um das Verhalten der beiden Sensoren unter Anwesenheit von Wasserstoff zu charakte-
risieren. Beim gepulsten Betrieb ergibt sich eine homogene Verteilung der Messsignale
unter Einfluss geringer Wasserstoffkonzentrationen. Dabei sind sowohl die Anstiegszeit
als auch die Pulshohe mit der Wasserstoffkonzentration korrelierbar. Beim 3w-Modus
stimmt der grundlegende Verlauf der Temperaturoszillationen iiber den verwendeten
Frequenzen mit den erwarteten Kurven, welche bisher aus der Literatur bekannt sind,

iiberein. Im verwendeten Modell wurde eine unendlich weit entfernt liegende Warmesenke
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angenommen, daher sind besonders bei sehr geringen Frequenzen grofiere Abweichun-
gen zu erwarten. In allen diesbeziiglich dargestellten Kurven wurden fiir synthetische
Luft sowie fiir verschiedene darin versetzte Wasserstoffkonzentrationen berechnet. Eine
erhohte Unterscheidbarkeit der einzelnen Kurven bei einer charakteristischen Frequenz
kommt durch eine Frequenzverschiebung des Imaginérteils infolge der unterschiedlichen

Warmekapazitiat von Wasserstoff zustande.

Aufgrund der zum Teil sehr stark vereinfachten Annahmen bei den analytischen Stu-
dien wurden im Anschluss numerische FEM-Simulationen durchgefithrt. Hierfiir wur-
den in COMSOL Multiphysics ein detailliertes Modell des MEMS-Chips sowie ein Mo-
dell des Mikrodrahtsensors, in welchem die Warmesenke beriicksichtigt wurde, entwor-
fen. Weiterhin wurde hier auch die Strahlung mitberiicksichtigt. Fiir die Berechnung
der Temperaturentwicklung bzw. der Temperaturoszillationen wurde die Wechselwir-
kung von zeitabhédngigen Stromen und darauffolgender Joule’scher Erwarmung in dem
Multiphysik-Modul Elektromagnetische Erwdrmung betrachtet. Beide Berechnungsgro-
Ben wurden dabei wieder in synthetischer Luft sowie unter dem Einfluss von verschie-
denen Wasserstoffkonzentrationen ermittelt. Bei den Simulationen am MEMS-Chip mit
gepulsten Stromen wurde zuséatzlich die Umgebungstemperatur als Variable mitaufge-
nommen und eine gegenldufige Abhéngigkeit von Pulshéhe und Zeitkonstante von der
Temperatur veranschaulicht. Bei den Studien zum Mikrodrahtsensor zeigte sich eine sehr
dhnliche Charakteristik wie bei den analytischen Studien desselben. Hohere Frequenzen
wurden auch hier stiarker geddmpft, als geringe Frequenzen. Insgesamt ergibt sich ein
recht &hnlicher frequenzabhéngiger Verlauf. Die erhéhte Unterscheidbarkeit der einzel-
nen Wasserstoffkonzentrationen bei einer Frequenz von ca. 450 mHz konnte ebenfalls
bestétigt werden, auch wenn dieser Effekt deutlich schwécher ausgeprigt war als in den

analytischen Betrachtungen.

Die experimentelle Charakterisierung der Sensoren fand am Gasmessplatz bei Vitesco
Technologies statt. Fiir eine temperaturabhéingige Strom-Widerstands-Kennlinie wurden
die Sensoren bei verschiedenen Stromen und Temperaturen im Klimaschrank des Gas-
messplatzes kalibriert. So konnte fiir beide Sensoren der Temperaturkoeffizient ermittelt
werden. Die Kenntnis iber den TCR ist wichtig, um die Temperatur des Sensorelements
im Betrieb abschétzen zu kénnen und ferner, um die experimentellen Daten mit den
analytischen und numerischen Modell zu vergleichen. Die experimentelle Charakterisie-
rung der Sensoren im Pulsbetrieb wurde mit einem modularen Aufbau aus hochpréziser
Stromquelle und Digitaloszilloskop umgesetzt, fiir die Experimente im 3w-Betrieb wurde
eine kompakte hochintegrierte Messumgebung mit Lock-In Verstédrker und dazugehoriger
automatisierter Datenauswertung entwickelt. Der Vergleich der experimentellen Ergeb-
nisse mit den analytischen und numerischen Studien liefert in groflen Teilen eine gute
Ubereinstimmung. Bei den gepulsten Messungen treten stirkere Abweichungen bei der

analytische Losung aufgrund der vereinfachten Geometrie und der vernachléssigten Wér-
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mekapazitit des Sensorelements auf. Im Kontext der 3w-Studien konnte die Giiltigkeit
des analytischen Modells im Bereich der experimentell betrachteten Frequenzen gezeigt

werden.

Im letzten Teil der Arbeit wurde das Abschneiden beider Sensoren bei beiden Betriebs-
modi hinsichtlich der in der Einleitung definierten Hauptanforderungen an einen Was-
serstoffsensor im Automobilbereich diskutiert. Hinsichtlich der Sensitivitdt bzw. Auf-
losungsgrenze ist der 3w-Betrieb dem gepulsten Betrieb deutlich iiberlegen. Dies liegt
unter anderem an der hochintegrierten und somit rauscharmen Messumgebung. Fiir
den MEMS-Sensor wurde in diesem Kontext bei einer Anregungsfrequenz von 1 Hz mit
55 ppm die geringste bislang gemessene Auflésungsgrenze fiir einen thermischen Wasser-
stoffsensor erreicht. Beim gepulsten Betrieb geht die Auswertung der Pulshohe statt der
Zeitkonstante mit einer verbesserten Genauigkeit einher. Zusétzliche analytische bzw.
numerische Studien zeigen einen starken Einfluss der Warmekapazitdat und der Oberfla-
che des Sensorelements sowie des Abstands zwischen Sensorelement und Warmesenke.
Der Leistungsverbrauch ist beim gepulsten Betrieb im Vergleich zum 3w-Betrieb ent-
sprechend des jeweiligen Tastgrads geringer, die Ansprechzeit wird bei beiden Operati-
onsmodi ebenfalls mafigeblich durch die Sensorgeometrie beeinflusst. Es besteht ferner
eine starke Temperatur- und Feuchtigkeitsabhéngigkeit des Sensorsignals, welches bei
beiden Operationsmodi indirekt proportional zur Warmeleitfihigkeit des betrachteten
Gasgemischs ist. Die Abhéngigkeit vom definierten Umgebungsdruck ist lediglich fiir die
Zeitkonstante relevant, bei der Pulshche besteht keine Druckabhéngigkeit.

Hinsichtlich der in Tab. definierten Anforderungen an einen Wasserstoffsensor im
Automobilbereich lasst sich festhalten, dass dieses Sensorprinzip grundsétzlich fiir den
Einsatz im Brennstoffzellenfahrzeug geeignet ist. Hierbei muss allerdings stark nach Art
des Sensors und Operationsmodus differenziert werden. Der Mikrodrahtsensor ist dem
mikromechanisch hergestellten Sensor in allen Parametern unterlegen. Lediglich bei Ne-
benkriterien wie der chemischen bzw. mechanischen Stabilitdt, der daraus hervorge-
henden ldngeren Lebensdauer sowie dem simplen Herstellungsprozess hat dieser Sensor
Vorteile gegeniiber mikromechanischen Ausfiihrungen. Mit dem 3w-Verfahren sind bei
beiden Sensoren sehr genaue Messungen moglich. Die hohe Genauigkeit bzw. geringe
Auflésungsgrenze bringt allerdings den Nachteil einer schlechteren Ansprechzeit im Ver-
gleich zu gepulsten Messungen mit sich. Der Betrieb bei mittleren Frequenzen stellt in
diesem Zusammenhang einen Kompromiss zwischen Genauigkeit und Dynamik dar. Fiir
diesen Zweck kann aulerdem der Imaginérteil Y des Messsignals herangezogen werden,
welcher im mittleren Frequenzbereich eine bessere Sensitivitat bietet. In weiterfithrenden
Arbeiten sollte aulerdem die Moglichkeit untersucht werden, die Frequenz, bei der die
jeweiligen Imaginarteilkurven ihr Maximum erreichen, als Auswertungsgrofie heranzuzie-
hen. Der Leistungsverbrauch ist aufgrund der geringeren Taktrate im gepulsten Betrieb

grundsétzlich geringer als im kontinuierlichen 3w-Betrieb.
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Tabelle 9.1.: Uberblick iiber die in Tab. definierten Kriterien und das Abschneiden
von MEMS-Chip und Mikrodrahtsensor im Hinblick auf diese Kriterien.
Die farbige Hinterlegung der jeweiligen Ergebnisse deutet auf die Erfiillung
(griin,gelb) bzw. auf die Nicht-Erfillung (rot) des jeweiligen Kriteriums hin.

Parameter Anforderung Gepulster Bgtrieb 3w—Betr.ieb
MEMS Mikrodraht | MEMS | Mikrodraht
Auflésungsgrenze 0,1 bis 0,2% 0,64 % 1,65 % 55 ppm 165 ppm
Genauigkeit 5 bis 10 % 0,90 % 1,41 % 0,001 % 0,002 %
Ansprechzeit weniger als 1s ca. 13ms ca. 250ms ca. ls ca. 10s
Regenerationszeit weniger als 1s | ca. 12,5ms | ca. 245ms ca. ls ca. 10s
Leistungsverbrauch mW-Bereich 90 W 465 pW 2,60 mW 2,30 mW
Messbereich 0 bis 4% in Luft v’
Temperaturbereich —40 bis 85°C —15 bis 85 °(f]
Feuchtigkeitsbereich 0 bis 95% r.F. 0 bis 70 %2
Druckbereich 62 bis 107 kPa v’

All diese Groflen sind jedoch stark von der Stromamplitude abhéngig, mit welcher der
Sensor in beiden Operationsmodi betrieben wird. Ein hoherer Strom resultiert in einer
héheren Sensitivitdt bzw. einer geringeren Auflésungsgrenze, erhoht allerdings den Lei-
stungsverbrauch des Sensors [89,(94]. Auch hier muss also ein Mittelweg gefunden werden.
Dabei muss auch auf den damit verbundenen Einfluss parasitédrer Groflen wie z.B. der
Strahlung geachtet werden. Einfliisse von Umgebungsbedingungen wie der Temperatur,
Feuchtigkeit oder des Drucks sollten durch einen Referenzsensor kompensiert werden und
sind dadurch kontrollierbar. Das Verhalten des Sensors unter dem Einfluss von Feuchtig-
keit bedarf weiterer Untersuchungen. Eine Zusammenfassung der Anforderungen sowie
der entsprechenden Ergebnisse der beiden Sensoren mit den jeweiligen Operationsmodi
ist in Tab. dargestellt. Eine grine Hinterlegung bedeutet dabei, dass die Anforderung
erfiillt werden konnte. Gelb bezeichnet ebenfalls eine erfiillte Anforderung, jedoch sind
hier weitere Untersuchungen nétig. Ein rot hinterlegtes Feld ldsst darauf schlieffen, dass
das jeweilige Kriterium nicht erfiillt werden konnte.

Bezogen auf die fettgedruckten Hauptkriterien ist der MEMS-Sensor im 3w-Betrieb die
einzige Variante, welche alle Hauptanforderungen erfiillen kann. Durch den kontinuierli-
chen Betrieb ist die Ansprechzeit nur mit der Referenz des Sensirion Sensors bestimmbar
und liegt bei ca. 1s. Durch die Verwendung von héheren Frequenzen im Betrieb kann
die Ansprech- bzw. Regenerationszeit aber weiter reduziert werden ohne dass die Auflo-
sungsgrenze stark ansteigt. Die Problematik des gepulsten Betriebs liegt in erster Linie
in einer zu hohen Auflésungsgrenze. Diese kann durch die Verwendung von héheren Stro-

men allerdings reduziert werden, insofern beim Leistungsverbrauch noch Spielraum nach

!Temperaturen kleiner als —15 °C konnten aufgrund von Kithlmittelproblemen nicht angefahren werden
2Die Bereitstellung eines Gasgemischs mit mehr als 70 % relativer Feuchte ist aufgrund von Kondensa-
tion extrem schwierig
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oben besteht. Die Nebenkriterien wurden ausschliellich am MEMS-Sensor im gepulsten
Betrieb iiberpriift. Beziiglich des Einflusses von Feuchtigkeit, Temperatur und Druck
ergeben sich dieselben Effekte fiir den Mikrodrahtsensor und den 3w-Betrieb.

Grundlegend besteht weiteres Potenzial zur Verbesserung. Neben der bereits angespro-
chenen Optimierung der Betriebsparameter Stromamplitude vs. Leistung vs. Auflésungs-
grenze (gepulst) sowie Betriebsfrequenz vs. Ansprechzeit vs. Auflésungsgrenze (3w) kann
die Geometrie des Sensors weiterentwickelt werden. Speziell beim mikromechanisch her-
gestellten Chip kann durch eine Vergréflerung der Fliche A und des Abstands d bei
ansonsten gleichbleibenden Eckdaten bzw. sogar einer Verringerung der Membrandicke
und dadurch einer Verringerung der Warmekapazitidt C' eine Verbesserung der Sensiti-

vitdat bzw. Auflésungsgrenze erzielt werden.

Hinsichtlich der in Tab. erreichten Kennzahlen ist der 3w-Betrieb sicherlich der
vielversprechendste Ansatz fiir einen thermischen Wasserstoffsensor. Die hierfiir noti-
ge Messumgebung wurde in dieser Arbeit zwar sehr kompakt gehalten, jedoch ist mit
dem Lock-In Verstarker ein sehr grofles und teures Messgerit fiir den Betrieb nétig.
In diesem Kontext wére eine weitere Komprimierung der Messumgebung mithilfe von
Software- bzw. CMOS-basierten Lock-In Verstirkern vorstellbar [185, [186]. Ferner be-
schreiben De Graaf und Wolffenbuttel in ihrer Arbeit einen auf einer Platine aufgebauten

Lock-In Verstérker speziell fiir Sensoranwendungen im niedrigen Frequenzbereich [109].
Weiterhin besteht das Potenzial die Sensoren auch fiir Messungen anderer Gase, welche

eine unterschiedliche Warmeleitfahigkeit zu Luft aufweisen, einzusetzen. Dies wurde in
[115] bereits erfolgreich fiir CO, und He demonstriert.
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A. Symbolverzeichnis

@ Widerstands-Temperatur-Koeflizient
aT Thermischer Akkomodationskoeffizient
A Fléche des Sensorelements

c Vakuumlichtgeschwindigkeit

C Warmekapazitit

Cp Spezifische Wéarmekapazitat

d Abstand Warmequelle/Sensorelement zu Warmesenke
dg Schichtdicke

D Elektrische Flussdichte

Dy Temperaturleitfahigkeit

) Durchmesser eines umstromten Objekts
E Elektrische Feldstarke

Es Gespeicherte Energie

€ Emissionskoeffizient

f Frequenz

frel Relative Feuchtigkeit

G Korrekturfaktor

v Euler-Mascheroni-Konstante

h Plancksches Wirkungsquantum

h Wiérmeiibergangskoeffizient

1 Imagindre Einheit

I Stromstérke

ILog Effektivwert der Stromstérke

Jth Warmestromdichte

Js Stromdichte

kg Boltzmann-Konstante

K, Kernelfunktion

Ky, K1 Besselfunktionen

K Eindringtiefe der thermischen Welle
l Lange des Sensorelements

2L Léange des Drahtes

Lp Auflésungsgrenze

A Wiérmeleitfahigkeit

Ag Wiérmeleitfahigkeit des Gases

Aw Wiérmeleitfahigkeit des Drahtes

A Mittlere freie Weglédnge

m Masse

M Molare Masse

n Teilchendichte

Nu Nusselt-Zahl
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Strahlungsfrequenz

Druck

Sattigungsdampfdruck

Phase der 3w-Spannung
Leistung

Gaskinetischer Stof3idurchmesser
Wairmemenge

Wiérmestrom durch Leitung
Waérmestrom durch Konvektion
Wiérmestrom durch Strahlung
Volumetrischer Quellterm
Radius des Drahtes
Widerstand

Grundwiderstand

Universelle Gaskonstante
Spezielle Gaskonstante

Dichte

Sensitivitat
Stefan-Boltzmann-Konstante
Spezifischer Widerstand
Standardabweichung

Zeit

Temperatur

Hilfsfunktionen der Temperatur
Zeitkonstante

Spannung

Effektivwert der Spannung

Mittlere molekulare Geschwindigkeit

3w-Spannung
Realteil der 3w-Spannung
Imaginérteil der 3w-Spannung

Kreisfrequenz
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B. Abkiirzungsverzeichnis

BAM
BOE
CMOS
FEM
MEMS
MFC
nC
MOS
MOSFET
LI

OoprPV
PECVD
RIE
rms
SAW

s

TCR

SiN
TMAH

Bundesamt fiir Materialforschung - und priifung
Gepuffertes Oxidéatzen

Komplementarer Metall-Oxid-Halbleiter
Finite-Elemente-Methode
Mikroelektromechanisches System
Massendurchflussregler

Mikrocontroller

Metall-Oxid-Halbleiter
Metall-Oxid-Halbleiter-Feldeffekttransistor
Lock-In Verstarker

Operationsverstérker

Plasmaunterstiitzte chemische Gasphasenabscheidung

Reaktives Tonenétzen
Quadratisches Mittel
Akustische Oberflachenwellen
Synthetische Luft

Widerstands-Temperatur-Koeflizient

Gold

Chrom
Kohlendioxid
Wasserstoff
Helium
Flusssdure
Stickstoff
Nickel
Sauerstoff
Silizium
Siliziumnitrid

Tetramethylammoniumhydroxid
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C. Herleitung der 3w-Spannung

Bei der 3w-Methode wird das Heizelement mit dem Widerstand R mit einem periodischen

Strom beaufschlagt:

I(t) = Iy - cos(wt) (C.1)

Die eingespeiste thermische Leistung ergibt sich zu:

P(t)y=I* R=

1022R - (1 4 cos(2wt)) (C.2)

Die Temperatur 7" am Heizelement folgt der Leistung mit einer Phasenverschiebung ¢:

T(t) = To(t) + AT - cos(2wt + ) (C.3)

Ty bezeichnet das Temperaturniveau, um welches die zeitabhéngige Temperatur T'(t)
oszilliert. Die daraus folgende Widerstandsoszillation R(t) um ein erhohtes Widerstands-
niveau Ry mit der Amplitude AR ldsst sich iiber den Temperaturkoeffizienten « bestim-

men:

R(t)=Ro-(1+a-(T(t)—Tp)) = Ro + AR(cos(2wt + ¢)) (C.4)

Uber das Ohm’sche Gesetz ergibt sich die Spannung zu:

U(t) = R(t)I(t) = (Ryo + AR(cos(2wt + ¢))) - Iy - cos(wt) (C.5)
= Rolp cos(wt) + ARIj cos(2wt + ¢) cos(wt) (C.6)

Mithilfe der Eulerschen Formel kann der Kosinus als Realteil einer komplexen Exponen-

tialfunktion folgendermaflen ausgedriickt werden:

ARI . . . . . .
U(t) = Roly cos(wt) + f O ((eHuttiveivt=i)  (citeiet)) (C.7)
_ ROIO cos(wt) + i 0 ((631wt+w + 6—3@wt—up + ezwt+z<ﬁ + e—lwt—lw)) (08)
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Umgekehrt ergibt sich aus der Exponentialfunktion wieder ein Kosinus:

U(t) = Rolpcos(wt) + A};IO (cos(3wt + ¢) + cos(wt + ¢)) (C.9)

Der Anteil der Spannung mit der dreifachen Frequenz 3w ist abhéngig von der Tempera-
turamplitude (s. Gleichung . Uber die Temperaturamplitude kann gemif Gleichung
ein Zusammenhang zu den thermischen Kenngrofien des Fluids (z.B. Warmeleitfa-
higkeit, Temperaturleitfdhigkeit) hergestellt werden.
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D. Prozessparameter MEMS-Chip

D.1. Abscheidung von SiN

Ausgangssubstrat: 4-Zoll Siliziumwafer (100)
Anlage: PECVD Oxford Plasmalab 80 Plus

Rezept: High Quality SiN

Abscheiderate: 11,5 nmmin~"! bis 12 nm min~

Temperatur: 350 °C

1

Nr. | Progess Dauer | Gas Flussrate | Druck | Leistung
(scem) (mTorr) | (W)
1 | Abpumpen 2min
2 | Spiilen 2 min N, 1000 1000
3 | Abpumpen 2 min
4 | Gasleitung spiilen | 2 min NH;,N, 40, 100 200
5 | Pre-Clean 2min NHj3,No 40, 100 200 20
6 | Abpumpen 2 min
7 | Gasleitung spiilen | 2min SiH,,NH3 Ny | 20, 20, 980 | 650
8 | Abscheidung SiN | ¢ SiH,,NH3,Ny | 20, 20, 980 | 650 20
9 | Abpumpen 2 min
10 | Spiilen 2 min N, 1000 1000
11 | Abpumpen 2 min
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D.2. Lithographie negativ

Nr. | Prozess Anlage Parameter
Dehydration Hotplate 200 °C fiir 5 min
2 | Haftvermittler Exsikkator HMDS bei 200 mbar fiir 5 min
Lack: AZ5214E bei 400 rpm fir 5s
3 | Belackung Lackschleuder und 5000 rpm fiir 30s
Resultiernde Dicke: ~1,3 pm
4 | Softbake Hotplate 100°C fiir 60s
Rehydration 60s
Dosis 5 mJ cm™2 bei
6 | Belichtung Siiss MA6 Maskaligner | Lichtintensitit 11 mW cm 2
Hartkontakt
Reversalbake Hotplate 124 °C fiir 2 min
Rehydration 60s
9 | Flutbelichtung Siiss MA6 Maskaligner Dosis 350 m.J em ™ bei
Lichtintensitit 11 mW cm ™2
10 | Entwicklung Chemieabzug Entwickler: AZ726MIF fiir 60 s
11 | Spiilen Spiilbecken DI-Wasser fiir 5 min
12 | Trocknen Trockenschleuder 60s
13 | Optische Kontrolle | Lichtmikroskop
D.3. Lithographie positiv
Nr. | Prozess Anlage Parameter
Dehydration Hotplate 200 °C fiir 5 min
2 | Haftvermittler Exsikkator HMDS bei 200 mbar fiir 10 min
Lack: AZ5214E bei 400 rpm fiir 5s
3 | Belackung Lackschleuder und 5000 rpm fiir 30's
Resultiernde Dicke: ~1,3 nm
Softbake Hotplate 100°C fiir 60s
5 | Rehydration 120s
Dosis 35mJ cm™2 bei
6 | Belichtung Siiss MA6 Maskaligner | Lichtintensitat 11 mW cm ™2
Hartkontakt
10 | Entwicklung Chemieabzug Entwickler: AZ726MIF fiir 60 s
11 | Spiilen Spiilbecken DI-Wasser fiir 5 min
12 | Trocknen Trockenschleuder 60s
13 | Optische Kontrolle | Lichtmikroskop
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D.4. Metallisierung

Anlage: Univex450 mit FerroTec EV M-8 eGun

Metall | Rezept Druck Rotation | Rate Zieldicke
Chrom | METAOSCR | < 1-107°mbar | 16 rpm 1As™' | 10nm
Nickel | METAOSNI | < 1-107°mbar | 16rpm 0,7As™! | 100nm
Gold | METAO8Au | < 1-1075mbar | keine 0,7As™! | 150nm
D.5. Trockenchemischer Atzprozess SiN
Anlage: RIE Oxford Plasmalab 80 Plus
Rezept: FEA Oxid/Nitrid CHF3, O,
Atzrate: 81 nmmin~! (gemessen am Waferrand)
Nr. | Prozess Zeit Gase Durchfluss Druck Leistung
1 | Abpumpen 2min
2 | Gasleitung spiilen | 2 min CHF3, Oy | 50scem, 10scem | 50 mTorr
3 | Atzung 13min 30s | CHF3, Oy | 50sccm, 10scem | 50 mTorr | 150 W
4 | Abpumpen 2 min

D.6. Nasschemischer Atzprozess Si

Anlage: Nassitzbank — Becherglas auf Hotplate
Base: Tetramethylammoniumhydroxid (TMAH) 20 % in H,O
Atzrate: ca. 44pmh~! in (100), ca. 40pmh~! in (110)

Atzdauer bis Unteriitzung Membran: ca. 4 bis 4,5h (optische Kontrolle)
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Prozessablaufplan MEMS-Chip

Nr. | Prozess Bemerkung
1 | Abscheidung SiN s. Schritt |D.1 Vorder- und Riickseite
2 | Lithographie s. Schritt [D.3
3 Atz-Dip 0,5% HEF oder 7:1 BOE Anschlieflendes Spiilen in DI-Wasser fiir 15 min
fiir 15s
4 | Metallisierung Chrom 10 nm und Nickel 100 nm s. Schritt [D.4
5 | Lift-Off Becherglas Aceton fiir mind. 24 h
6 | Lithographie s. Schritt [D.3 Optionaler Hardbake 120 °C fiir 30s
7 | Atz-Dip HC1 9,25 % in H,O fiir 15s | AnschlieBendes Spiilen in DI-Wasser fiir 10 min
8 | Metallisierung Chrom 10nm und Gold 150 nm s. Schritt [D.4
9 | Lift-Off Becherglas Aceton fiir mind. 24 h
10 | Tempern 35 min bei 350 °C im Vakuum
11 | Abscheidung SiN s. Schritt [D.1 Vorderseite (Membran)
12 | Lithographie s. Schritt [D.2 Optionaler Hardbake 120 °C fiir 60s
13 | Atzung SiN s. Schritt [D.5
14 | Veraschung der Lackhaute Plasmaverascher Oy-Plasma fiir 5 min
15 | Entfernung des Restlacks AZ100 Remover fiir 5 min
16 | Lithographie s. Schritt [D.2 Optionaler Hardbake 120 °C fiir 60s
17 Atz-Dip HE 50% & HNO 69.5% AnschlieBendes Spiilen in DI-Wasser fiir 15 min
in HyO fiir 60s
18 Lackentfernung AZ100 Remover 3min davon im Ultraschallbad
fiir 10 min
19 | BOE 7:1 fiir 20s Anschlieendes Spiilen in DI-Wasser fiir 15 min
20 | Atzung Si s. Schritt [D.6 Anschlieflendes Spiilen in DI-Wasser fiir 10 min
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F. Quellcode Messskripte

Der Quellcode fur die Messskripte kann unter folgendem Link eingesehen werden:
https://gitfront.io/r/user-7522346 /ohRynomD7JJ4 /Dissertation/
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