Etapa Il - Senzori rezistivi pe baza de nanocarbon: proiectare, fabricare, caracterizare si
circuit de citire senzori

In aceasta etapa, proiectul CARESS a urmarit realizarea obiectivelor si indicatorilor specifici,
care formal pot fi grupati de trei directii:

Sinteza si caracterizarea nanocepe de carbon; au fost efectuate caracterizari prin
difractie de raze X, spectroscopie Raman si microscopie electronica de baleia;j.
Realizarea de senzori pe substrat flexibil si pe substrat solid, utilizand compozite pe
baza de nanocepe de carbon. A fost sintetizat materialul compozit continand
nanocepe de carbon; materialul a fost ulterior depus — prin ,drop coating” — pe
structuri interdigitate. Acestea au fost expuse in plasme de mica putere, pe baza de
fluor, la diversi timpi de expunere pentru a putea inregistra o eventual modificare a
dinamicii senzorului. Aceleasi tratamente in plasma au fost aplicate si unor straturi
subtiri grafena nanocristalina, pentru a putea construi si o imagine comparativa. Au
fost efectuate masuratori de umiditate relativa folosind acesti senzori; a fost studiata
sensibilitatea structurilor senzitive si liniaritatea lor, nivelul de histerezis in functie de
numarul de cicluri de masura si de tratamentul in plasma.

Structurile de tip IDT, cu material senzitiv nanocarbonic au fost caracterizate electric
si termic (inclusiv prin masuratori de impedanta). Masuratorile efectuate au indicat
comportarea rezistiva a probelor, cu un coeficient foarte bun de variatie cu
temperatura. Aceste rezultate experimentale indica posibilitatea — ne explorata inca —
de a folosi acesti senzori inclusiv ca senzori de temperatura.

Proiectarea, simularea, realizarea si testarea unui sistem electronic (circuit) pentru
citirea rezultatelor provenite de la masuratori utilizand senzori chemorezistivi. In baza
rezultatelor preliminare, a fost realizata re-proiectarea circuitului si re-testat in
laborator, la diverse nivele de umiditate. Testele au demonstrat ca circuitul
functioneaza corect, urmand sa fie testat in continuare si completat cu o parte de
comunicare radio pe distanta scurta. Toate activitatile prevazute pentru faza Il in Planul
de realizare a proiectului au fost finalizate si indicatorii indepliniti.

Rezultate notabile

A. Proiectarea, realizarea si testarea circuitului de masura

In fig. 1 este prezentata arhitectura sistemului de achizitie, prelucrare si conditionare
a semnalului pentru senzorii chemorezistivi



VDD

T
B1 |
Bias Control
Wheatstone Bridge B2
Bias Control Feedback
V,
iy B IN-
SainControl | Amplification Block
\Y
A IN+
Sensor
VDD
T
h
Bias Control
~—
Vout
Feedback J_I_l_l_
e |
Gain Control Microcontroller N
A ———
Power
Suppl Current Sense
el < UART .| Bluetooth
Low Energy

Fig. 1 Arhitectura sistemului de achizitie, prelucrare si conditionare a semnalului
propus pentru senzori chemorezistivi.

Prin activitati succesive de proiectare, simulare, in final a fost realizat cablajul imprimat
pentru sistemul de achizitie si conditionare (Fig. 2a si b)
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Fig. 2 Cablajul imprimat pentru sistemul de achizitie si conditionare:
a) vedere de sus (fata cablajului), b) vedere de jos (spatele).

Circuitul a fost testat inclusiv in conditii de laborator, folosind un senzor de RH realizat
cu nanocepe de carbon (fig. 3)




Prin cresterea cu umiditatea a rezistentei bratului senzitiv se poate observa cresterea
Ton. In tabelul de mai jos se realizeaza din nou o comparatie referitoare la durata
impulsului fiind, potrivit mentiunilor anterioare, marimea sensibila la variatiile
rezistentei senzor. Ton este direct proportional cu variatiile rezistive ale senzorului.
Rezultatele experimentale aratda si de aceastda data o buna concordanta cu cele
simulate, precum si cu calculele teoretice.

Tabel Comparatie privind mdrimea de la iesirea sistemului senzor de umiditate —
circuit de citire

Durata impulsului la iesire - Ton (Hs)
Umiditate/
R Teoretic Simulat Masurat Abatere*
SENZOR
25% / 2,8kQ 684,2 684,78 692 1,04%
75% / 3,31kQ 850,2 850,44 858 0,88%

B. Nanocepele de carbon au fost caracterizate structural prin spectroscopie Raman (fig.
4), difractie de raze X (fig. 5) si microscopie electronica de baleiaj (fig. 6)
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Fig. 5 - Difractograme de raze X pentru probele investigate: “CNOs” si compozitul

PVP/CNOs pe substrat de Si.




Fig. 6 Imagini SEM ale pulberilor de nanocepe de carbon (stanga: x5000; mijloc: x12000;

dreapta: x2000000)

C. Caracterizarea functionald a senzorilor de umiditate folosind materiale compozite pe
baza de nanocepe de carbon

Masuratorile initiale au indicat o neliniaritate evidenta a senzorilor si un histerezis

pronuntat (fig. 7)
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Cicluri repetate de masura au condus la liniarizarea caracteristicii si micsorarea
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Expunerea in plasma de argon (fig. 9) nu induce modificari notabile in raspunsul
senzorului si se pastreaza o caracteristica ne-liniara, care a fost fitata — in ambele cazuri
— cu o functie polinomiala de gradul doi. In ambele cazuri R2 este aproximativ egal,
respectiv 0.97.

Senzor de umiditate cu CNOs — inainte expuunere in Senzor de umiditate cu CNOs - dL-,lpa expunere in
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Plasma de Ar+CF4 (10 min) — fig. 10; expunerea la aceasta plasma creste dinamica
senzorului chemoresistiv ( de la o valoare max de 800 ohms la 1600 ohmi pentru un
RH de 80%). Ca un efect advers, histeresisul este mai mare. Cei doi senzori au o
caracteristica neliniara; in cazul fitarii cu o functie polinomiala de gradul 2, senzorul ne
-expus la plasma are un R2=0.99, care devine 0.91 in cazul celui expus la plasma.

Senzor de umiditate cu CNOs — inainte de Senzor de umiditate cu CNOs — dupa
R (ohms) . R (ohms) . .
expunerea in plasma expunerea in plasma: Ar + CF4 @ 10 min
900 1800
1600
800 v = 0,1308x2 - 6,2057x + 415,84 1400
700 R? = 0,9949

1200 y =0,4111x2 - 27,608x + 910,03
600

R?=0,9115

1000
800
600
400
200

500

400

300

200
15 25 35 45 55 65 75 85
RH (%)

Fig. 10

D. Caracterizarea electrica si termica a compozitelor pe baza de nanocarbon (inclusive
masuratori de impedanta)
Probe din fiecare de astfel de senzori rezistivi s-au inchis in capsule cu 2 electrozi
metalici (fig. 11). Caracterizarea electrotermica s-a facut folosind circuitul din Fig. 12.
Compozitul (DUT) este plasat intr-un cuptor cu temperatura controlata pana la 450 C.
Electric senzorul s-a caracterizat in regim stationar prin aplicarea la borne a unei
tensiuni continue, reglabila (Vas). Fig. 13 prezinta caracteristici curent - tensiune
masurate pe compozitul nO PVAIP la diferite temperaturi. Curbele I-V sunt practic linii
drepte pe un domeniu larg de variatie a tensiunii, care atesta comportarea rezistiva a
probei. Valorea rezistentei determinata pentru fiecare temperatura este precizata pe
legenda figurii. De notat scaderea cu temperatura a valorii rezistentei. Avand in vedere
sensibilitatea foarte ridicata a rezistentei la variatia temperaturii,de aproximativ 145
Q/grad, proba nO PVAIP poate finctiona ca senzor rezistiv de temperatura.
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Fig. 11 - Probe compozite incapsulate pregatite pentru masuratori electrotermice
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Fig.12 Sistemul folosit pentru testarea

termica

Fig.12 Caracteristici I-V-T masurate electric si
pe proba CNOs / PVA-IPA




