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Hermetyzacja elementéw typu ISFET
w plaskich obudowach ceramicznych

1. WPROWADZENIE

W ostatnich badaniach diagnostycznych krwi konieczne jest réwnoczesne testowanie
okolo dwudziestu je) skiadnikéw. W tym celu konstruuje sie analizatory automatyczne.
Ich wykonanie pod wzgledem konstrukcyjnym i technologicznym jest bardzo skomplikowane
1 kosztowne. Jednym z podstawowych elementéw tych analizatoréw sg péiprzewodnikowe
przetworniki jonoczule ISFET (Ion Sensitive Field Effect Transistor), powstale na ba-
zie tranzystoréw MOSFET, wykorzystujgce elektrochemiczne wtasnosci warstw bramkowych
i efekt pola. Wtasnosci chemosensorowe polegajg na tym, 2e na granicy faz (membrana-
-elektrolit) pojawia sig réznica potencjaléw, ktéra jest zalezna od aktywnosci (steze-
nia) jonéw w roztworze. Jednym z gtéwnych probleméw przy produkcji ISFET-6w jest ko-
niecznos¢ odpowiedniej ich hermetyzacji. Hermetyzowany ISFET powinien mie¢ odizolowany
(nie pokryty srodkiem hermetyzujgcym) obszar o wymiarach 250x400 pm, a temperatura
hermetyzacji nie powinna uszkadza¢ struktury. Poza tym $rodek hermetyzujacy musi spel-
nia¢ m.in. nastgpujgce warunki:

1) charakteryzowa¢ sig dobrg adhezja do elementu pp i podstawki (na material podstaw-
ki jest przewidziana ceramika A1203 lub kowar powlekany warstwg ziota),

2) by¢ odpornym na dziatanie wody, kwaséw i zasad (H2504, HC1, KOH, NaODH, NH)); maksy -
malne stezenie kwaséw i zasad nie bedzie przekraczaloc I mol,

3) by¢ niehigroskopijnym,

4) jego wspdiczynnik rozszerzalnosci liniowej powinien byé zblizony do wspétczynnika
rozszerzalnosci liniowe) krzemu,

5) byé nietoksycznym,

6) mieé odpowiednig oporno$é powierzchniows.

Dotychczas producenci dokonuja tej hermetyzacji przy wykorzystaniu materialéw opartych
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na zywicach (np. Laminaer AX Dry Photopolymer). Wydaje sig, 2e mo2liwe byloby réwniez
uzyskanie lepszych rezultatéw przy zastosowaniu odpowiednich, spekniajqcych szereg
wymagarh spoiw amorficznych.

W artykule zajeto sig wigc doborem materiatu do hermetyzacji, opracowaniem jej techno-
logii oraz optymalizacjq ksztaltu podioza ceramiczno-metalowego przeznaczonego do mon-
tazu ISFET-6w.

2. PRZEDMIOT BADAN

Przedmiotem badafi byly dwie wersje konstrukcyjne podlozy ceramiczno-metalowych: "prze-
strzenna" i "plaska". Préby technologiczne rozpoczeto od wersji "przestrzennej",

a wersja "plaska" byla efektem doswiadczerh uzyskanych w pracach poczqtkowych. Rysunek
1 przedstawia wersje "przestrzenng".

Zasadnicza trudnosé w technologii hermetyzacji wersji przestrzennej wynika z koniecz-
nosci pozostawienia pola nie pokrytego o wymiarach 250x400 pm znajdujgcego sig na
plytce krzemowej. Druga trudnos¢ wynikala z ukladu przestrzennego czujnika po'zmonto-
waniu; zaréwno czujnik wiasciwy i przepusty metalowe, jak i druty Au lgczgce czujnik

z przepustami znajduja sige w réznych ptaszczyznach. Nalezalo wigec opracowaé takg meto-
de¢ hermetyzacji, ktdéra umozliwilaby pokrywanie tej przestrzennej konfiguracji i zapew-
nila hermetycznos$¢ czujnika. Opracowana "plaska" konstrukcja ceramiczno-metalowej pod-
stawki umozliwia ptaski montaz czujnika, eliminujgc wystajgce bardzo cienkie druciki
Au. Rysunek 2 przedstawia t3 wersjg.
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3. PROBY HERMETYZACJI

3.1. Materiaty do hermetyzac]ji

Jak wspomniano we wstepie materiatem hermetyzujgcym ISFET moze by¢ zywica. Mozna her-
metyzowaé go napylajac warstwy BN lub diamentu o odpowiedniej grubosci lub hermetyza-
cje prowadzié¢ stosujac lutowia szklane amorficzne.

Hermetyzowanie przy uzyciu zywic jest skomplikowane, ale co najwazniejsze nie zawsze
zapewnia odpowiednig trwalos$¢ i gazoszczelnos¢ pokrycia. Préby przeprowadzane z napy-
lanymi warstwami BN (o grubogciach od 1500 Rdo pm) i1 z warstwami diamentowymi

(o grubosciach od 1500 Rdo1 pum) nie daly zadowalajgcych rezultatdw [1]. Giéwne powo-
dy negatywne) oceny to zwarcia i miejscowe braki hermetycznosci. Natomiast grubsze
warstwy BN i diamentu byty w sposdéb niewystarczajgcy spéjne z podiozem lub rozwarstwia-
1y sig. Z tych powoddéw zaniechano dalszych préb nakladania warstw BN i diamentu metodg
plazmy impulsowej.

Stosunkowo najwigksze mozliwosci stwarza zastosowanie lutowi szklanych amorficznych.
Pokrycia uzyskane tg metodg charakteryzujg sig trwaloscig, gazoszczelnoscig i odpor-
noscig na dzialanie atmosfery. Kierujgc sie takimi wymaganiami, jak:

- maksymalna temperatura hermetyzacji,

- dopuszczalna réznica wspéiczynnikéw rozszerzalnosci liniowej materiaidw,

- czas potrzebny do wykonania procesu

mozna wybraé¢ odpowiednie spoiwo amorficzne. Dodatkowo moze tu by¢ pomocg opraccewana
zalezno$c¢ lepkosci od temperatury (rys. 3), a takze od wartosci czastkowych wspéiczyn-
nikéw rozszerzalnosci sktadnikdéw lutéw szklanych, pozwalajaca na dobranie odpowiednie}
proporcji skladu chemicznego lutu szklanege amorficznego.
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3.2. Stosowane szkliwa amorficzne

Ponize) przedstawiono niektdre, istotne z punktu widzenia procesu technologicznego da-
ne dotyczace stosowanych w eksperymentach spoiw amorficznych [3].

Szkliwo nr 1

- cykl cieplny procesu hermetyzacji: 475°C - 600°C - 475°C,

- predkos$c¢ przesuwu tasmy w piecu: 1,2 mm/s,

- atmosfera procesu: powietrze.
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Szkliwo nr 2

- cykl cieplny procesu hermetyzacji: 520°C - 540°C - 570°C,
- predkosé przesuwu tasmy w piecu: 1,2 mm/s,

- atmosfera procesu: powietrze.

Szkliwo nr 3

- cykl cieplny procesu hermetyzacji: 450°C - 500°C - 450°C,
- predkosé przesuwu tasmy w piecu: 1,2 mm/s,

- atmosfera procesu: powietrze.

Szkliwo nr 4

- cykl cieplny procesu hermetyzacji: przedstawiony na rys. 4,
- atmosfera procesu: powietrze.
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Rys. 4. Cykl cieplny procesu hermetyzacji dla szkliwa nr 4

Szkliwo nr 5
- sklad chemiczny: Pb0 - 74% mol
8203 - 15% mol
in0 - 8% mol + 10% obj. ZrSiOa
5102 - 2% mol
ZrO2 - 1% mol
- wspétczynnik rozszerzalnosci liniowej: X
- modut Younga: E - 0,065 MPa,
- wspdtczynnik Poissona: V 0,2,
- cykl cieplny procesu hermetyzacji: 300°C - 450°C - 300°C,
- predkos$é orzesuwu tasmy w piecu: 0,5 mm/s,

673
293

6 ,-1

= 9,54 - 1070 K74,

- atmosfera procesu: powietrze.
Rysunek 5 przedstawia krzywg DTA dla szkliwa nr 5. Zostala ona wykredlona na podstawie

badari wykonanych na termicznym analizatorze wysokotemperaturowym firmy japoriskiej
Rigaku [3].
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Szkliwo nr 6

Rys. 5. Krzywa DTA dla szkliwa nr 5

- czas hermetyzacji witasciwej: okoto 1 min.,

- cykl cieplny procesu hermetyzacji: przedstawiony na rys. 6,

- atmosfera procesu: powietrze.
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Rys. 6. Cykl cieplny hermetyzacji stosowanegc szkliwa

3.3. Sposoby nanoszenia szkliw

W hermetyzacji ukladéw przy zastosowaniu lutéw szklanych jednym z istotniejszych za-
biegéw jest proces nanoszenia warstwy szkliwa. W praktyce jest stosowanych kilka me-
tod. Wybér jednej z nich jest zalezny od bardzo wielu czynnikéw technicznych i ekono-
micznych. Nalezy bra¢ pod uwage stopieri skomplikowania ksztaltu, precyzje wymiardw,

a takze wielkos¢ produkcji i mozliwosci producenta. WSréd metod konwencjonalnych, naj-
bardzie)j rozpowszechnione sg: metoda nanoszenia szkliwa za pomocg pedzelka, metoda
stemplowania i metoda sitodruku (szkliwo moze byé réwniez napylane). Kazda z wymienio-
nych metod ma wady i zalety, przy czym kazda wymaga uzycia szkliwa o odpowiedniej lep-
kodci. Niezaleznie od stosowanej metody, hermetyzowane podloza musza byé starannie
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przygotowane tzn. przejs¢ operacje: trawienia, mycia i suszenia (oczywidcie bez naru-
szenia ich struktury),

W pracach eksperymentalnych ze wzgledéw gidéwnie konstrukcyjnych i ekonomicznych érodek
hermetyzujgcy nanoszono pgdzelkiem.

3.4. Zwilzalno$dé podlozy azotkowych i tlenkowych wytypowanymi spoiwami

Przedstawione w pkt. 3.2 szkliwa spelnialy wymagania dotyczgce wspdiczynnika rozsze-
rzalnosci liniowej i temperatury hermetyzacji. Nastepnym kryterium byla zwilzalnosé
nimi podtozy azotkowych i tlenkowych tzn. powierzchni zmontowanego czujnika. Pomiardw
zwilzalnosci dokonywano .na prébkach z ceramiki tlenkowe) A1203 (zawierajgcej 97,2%
A1203) i na podtozach 813NA, ktére uzyskiwano napylajgc metodg RIP warstewke 813N4

na ceramikeg Alzo}.

Wyniki tych pomiaréw pozwolily na ograniczenie dalszych eksperymentdéw do szkliwa
nr 516,

3.5. Opracowanie warunkdw technologicznych

Dla wersji "przestrzennej" i "plaskiej" drodek hermetyzujgcy nanoszono pegdzelkiem,
maskujgc obszar 250x400 pym, za pomocg lakieru nitro-celulozowego. Wersja "plaska" by-
Ya spiekana z dwu folii ceramicznych o grubogci 0,5 mm; nastepnie nanoszonoc na nig
dwie dciezki i platformg montazowg z pasty zlotej, po ktérej spieczeniu przylutowywa-
no ISFET i hermetyzowano.

Dla obu szkliw grubosé warstwy nanoszonego szkliwa zmieniano od 20 do 100 pm, tempe-

rature hermetyzacji - od 380°C do 430°C, a predko$é schiadzania - od 40 do 20°C/min;

czas hermetyzacji wiasciwe)j wynosit dla szkliwa nr 5: 15 1 25 min, a dla szkliwa

nr 6: 0,51 1 min [3). Po hermetyzacji prébki badano wizualnie oraz okreslano ich

szczelnosd specjalnym penetratorem. Wprowadzono czteroétopnioua skalg jakodci i na

Je) podstawie wyznaczono optymalne warunki hermetyzacji.

Stopnie skali sg nastepujace:

1 - zta warstwa hermetyzujaca (zbyt gruba spekana lub zbyt cienka nie tworzaca jedno-
litego pokrycia),

2 - warstwa dredniej jakosdci (miejscowe pekniecia widoczne pod mikroskopem),

3 - warstwa dos¢ dobra (nie widoczne 2adne pekniecia, ale istniejgce mikropekniecia,
uwidocznione przy prébie szczelnodci, nie wystarczajgca stabilno$é wymiaréw odizo-
lowywanego okienka), :

4 - bardzo dobra warstwa (jednolita, bez peknieé, szczelna, dobre i powtarzalne wymia-
ry okienka).

Optymalne warunki technologiczne sg nastepujgce:

Szkliwo nr 5

- temperatura - 390°C,

- czas - 15 min,

- predkos¢ chtodzenia - 20°C/min,
grubos¢ warstwy szkliwa - 50 pm,

- atmosfera - powietrze.
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Szkliwo nr 6
temperatura - 380°C,

- czas - 0,5 - 1 min,

predkogé chiodzenia - 20°C/min,
grubos¢ warstwy szkliwa - 80-100 pm,
atmosfera - powietrze.

4. PODSUMOWANIE

Przeprowadzone prace eksperymentalne pozwolily na opracowanie "plaskiej" konstrukcji
ceramiczno-metalowego podioza do montazu ISFET-u, ktdéra jest prostsza w wykonaniu

i w znacznym stopniu ulatwia montaz elementu pdiprzewodnikowego i hermetyzacjg. Dobra-
no réwniez srodek hermetyzujacy, ktérym jest szkliwo nr 6, zapewniajgcy wysoka szczel-
nodé i trwalodé pokrycia. Opracowano tez warunki technologiczne procesu hermetyzacji:
czas - 0,5 + 1 min, temperatura procesu - 380°C, predkos¢ chtodzenia - 20°C/min, gru-
bo$é warstwy szkliwa - 80 + 100 pm, atmosfera procesu - powietrze.

Wykonana seria ISFET-6w cechuje sig znacznie latwiejszym montazem elementdéw, uprosz-
czonym procesem hermetyzacji oraz latwoscig w montowaniu go w oprawke czujnika pomia-
rowego. Dotychczasowe wyniki pomiardéw i obserwacje tej serii czujnikdéw wskazujy na

ich stabilng prace.
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