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Abstract

Gas sensitive field effect transistors based on silicon carbide, SiC-FETs, have been
applied to various applications mainly in the area of exhaust and combustion
monitoring. So far, these sensors have normally been operated at constant
temperatures and adaptations to specific applications have been done by material and

transducer platform optimization.

In this thesis, the methodology of dynamic operation for selectivity enhancement is
systematically developed for SiC-FETs. Temperature cycling, which is well known
for metal oxide gas sensors, is transferred to SiC-FETs. Additionally, gate bias

modulation is introduced increasing the performance further.

The multi-dimensional sensor data are evaluated by use of pattern recognition mainly
based on multivariate statistics. Different strategies for feature selection, cross-

validation, and classification methods are studied.

After developing the methodology of dynamic operation, i.e., applying the virtual
multi-sensor approach on SiC-FETs, the concept is validated by two different case
studies under laboratory conditions: Discrimination of typical exhaust gases and
quantification of nitrogen oxides in a varying background is presented. Additionally,
discrimination and quantification of volatile organic compounds in the low parts-per-
billion range for indoor air quality applications is demonstrated. The selectivity of
SiC-FETs is enhanced further by combining temperature and gate bias cycled

operation. Stability is increased by extended training.






Zusammenfassung

Gassensitive Feldeffekt-Transistoren basierend auf Siliziumkarbid (SiC-FET)
werden {iberwiegend fiir die Abgasmessung eingesetzt. Ublicherweise werden diese
Sensoren bei konstanter Temperatur betrieben. Durch die Auswahl geeigneter
Materialien sowie durch die Modifikation der Sensoren konnen diese fiir

verschiedene Anwendungen optimiert werden.

In der vorliegenden Dissertation wird die Methodik einer dynamischen Betriebsweise
zur Selektivititssteigerung systematisch weiterentwickelt. Temperaturmodulation ist
ein bewihrtes Verfahren fiir Halbleitergassensoren, das hier auf SiC-FETs

tibertragen wird. In dhnlicher Weise wird auch das Gate-Potential zyklisch variiert.

Mustererkennungsverfahren basierend auf multivariater Statistik werden eingesetzt,
um die mehrdimensionalen Messdaten auszuwerten. Verschiedene Verfahren zur
Merkmalsauswahl, Kreuzvalidierung und Klassifikation unbekannter Daten werden

untersucht.

Nachdem die Methodik ausfiihrlich dargelegt wurde, wird der Ansatz des virtuellen
Multisensors anhand zweier Anwendungen unter Laborbedingungen verifiziert. Dies
wird am Beispiel der Konzentrationsbestimmung von Stickoxiden in variierenden
Gasgemischen gezeigt. Zudem werden fliichtige organische Verbindungen im
niedrigen ppb-Bereich zur Bestimmung der Innenraumluftqualitit erkannt und
quantifiziert. Die Selektivitdt kann durch die Kombination von Temperatur- und
Potentialmodulation weiter gesteigert und Drifteinfliisse durch erweitertes Training

kompensiert werden.






Sammanfattning

Gaskiénsliga filt-effekt-transistorer baserade pa halvledarmaterialet kiselkarbid
(SiC-FET) har redan framgangsrikt anvénts for olika tillimpningar frimst inom
omradet for avgas- och forbranningsdvervakning. Normalt har dessa sensorer
anvénts vid konstant temperatur och anpassning till specifika tillimpningar har gjorts

av material och sensor optimering.

I denna avhandling har metoden f6r dynamisk modulering systematiskt utvecklats for
att okaselektiviteten av SiC-FETs. Temperatur-cykling 4r en vilkdnd metod for
metalloxidsensorer och har nu tillimpats pa SiC-FETs for forsta gangen. Likasé har

den pélagda gatepotentialen varierats.

Monsterigenkdnningsmetoder baserade pd multivariat statistik anvinds for att
utvirdera multi-dimensionella sensordata. Olika strategier for urval, korsvalidering

och klassificering av okénda uppgifter studeras.

Efter att metodiken for dynamiska métmetoder har beskrivits i detalj, verifieras
strategin av virtuella-multisensorer genom tva tester under laboratorieférhéllanden.
Detta visas av exemplet med separering av typiska avgaser och bestdmning av
koncentrationen av kvéveoxider i varierande gasblandningar. Vidare har ett test
genomforts dir flyktiga organiska foreningar identifieras och kvantifieras for att
bestimma kvaliteten pa inomhusluft. Dessutom kan man oka selektiviteten av

sensorerna genom att kombinera modulering av temperatur och gate-potential.






Popularvetenskaplig

Sammanfattning

Okad prestanda hos gaskdnsliga filteffekttransistorer

genom dynamisk drivning

Luftfororeningar &r ett stort problem i dagens samhille. Miljofarliga emissioner, sa
kallade vixthusgaser, bidrar uppenbarligen till global uppvirmning vilket leder till
allvarliga klimatfordndringar. Tung industri och trafik &r de storsta kéllorna till dessa
emissioner. Forutom koldioxid, CO», vilket dr en vilkdnd véxthusgas, bidrar ocksa
kvidveoxider, NOx, visentligt till global uppvdarmning och negativ paverkan pa var
milj6. Till exempel bildar NOy, som finns i atmosféren, surt regn. Kyoto protokollet
1997 innebar att 37 industrinationer ingick avtal om att reducera sina totala
emissioner. Som ett resultat av detta har allt mer strikta lagkrav fér emissioner
utfirdats. For att minska utsldppen t.ex fran bilar, beh6vs gassensorer som kan méta
fororeningarna 1 bilavgaser for att systemet for efterbehandling av avgaser

(katalysator osv) ska kunna fungera tillfredstéllande.

Tillsammans med luftfororeningarna utomhus ar ocksa kvalitén pa inomhusluft ett
stort problem. Vi ménniskor tillbringar 80 % av var tid inomhus med mycket
begransad luftvaxling. Brist pa frisk luft kan leda till sjukahus-syndromet med akuta
obehagssymtom  som  huvudvérk, irriterade  slemhinnor,  yrsel  och
koncentrationssvarigheter. Dessutom rapporteras dnnu allvarligare hilsoproblem som

cancer.

Reglering av dagens ventilationssystem &r inte baserat pa kvalitén pa luften utan
luften byts med vissa tidsmellanrum, vilket givetvis inte &r optimalt for luftkvalitén.
Dessa system dr inte heller energioptimerade, de konsumerar upp till hilften av den

totala energin som gar at till en byggnad. Dérfor dr behovsstyrd ventilation mycket
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angeldget dar man reglerar pa kvalitén pa inomhusluften. Sadana kontrollsystem
kraver billiga, mycket kénsliga och selektiva sensorer. De mest kritiska
fororeningarna inomhus ar flyktiga organiska foreningar som formaldehyd, bensen
och naftalen. De &r alla farliga for ménniskor redan vid véldigt sma koncentrationer

och detektionen av dem ér dérfor en stor utmaning.

Kemiska gassensorer &dr oftast lampade for massproduktion och dérfér billiga. En
beromd representant for kemiska gassensorer dr den gaskénsliga filteffekttransistorn
baserad pa kiselkarbid som det halvledande bararmaterialet, SiC-FET. Kiselkarbiden
gor det mojligt att anvénda sensorn vid hoég temperatur och i korrosiv miljo t.ex.
placerad direkt i avgaser. Emellertid finns det en nackdel med dessa sensorer, de dr
inte selektiva, dvs. de detekterar ett stort antal gaser men &r inte sirskilt specifika.
Detta problem kan I§sas genom att man anvdnder en array av sensorer som
tillsammans ger ett unikt fingeravtryck av gaserna man miter pa. Dock oOkar
kostnaden och komplexiteten i systemet avsevirt for varje ny sensor man lagger till
arrayen. Ett alternativ dr att anvénda bara en sensor som kors pa ett dynamiskt sétt.
Parametrar som sensortemperaturen kan varieras dver en viss cykel vilket resulterar i
ett liknande fingeravtryck som nidr man anvinder en sensor array. Detta kallas att

man anvénder en virtuell sensor array.

I denna avhandling, har for forsta gangen detta virtuella multi-sensor koncept
studerats systematiskt med en SiC-FET. Férutom arbetstemperaturen hos sensorn
kan ocksé andra sensorparametrar varieras, sdsom pélagd spinning &ver sensorn,
vilket okar selektiviteten ytterligare. Det har visats att SiC-FET gas sensorer som
kors pa ett dynamiskt sdtt kan detektera NOx koncentrationen i en varierande
blandning av andra gaser vid mitningar i laboratoriemiljo. Metoden som har
utvecklats i den hdr avhandlingen kan i framtiden anvédndas for att forbattra

efterbehandlingen av avgaser och dirigenom reducera emissionerna fran trafiken.

I nista studie, visar avhandlingen att SiC-FET sensorer visar en tillrackligt hog
respons till mycket laga koncentrationer (ppb = parts per biljon) av giftiga flyktiga
kolvitefororeningar 1 inomhusluft, t.ex. formaldehyd, bensen och naftalen.
Preliminéra resultat indikerar att dessa sensorer klarar att sérskilja mellan dessa olika
kolviten, vilket behovs for att bestimma kvalitén pa inomhusluft. Ett dynamiskt
arbetssitt ger emellertid stora dataméngder och behov av smart datautvérdering. 1

denna avhandling har monsterigenkédnningsmetoder anvénts, vilka pa ett effektivt sétt
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soker efter karakteristiska monster i sensorsignalen, vilket sedan anvinds for att
identifiera fororeningen i fraga. Det &r inte enbart algoritmerna som behandlas i
avhandlingen, utan ocksd metoder for att anpassa och optimera dem till ett givet
problem. Resultaten i detta doktorandprojekt ger en starkt utokad verktygslada av
utvdrderingsalgoritmer och strategier, vilka ocksa kan anvindas i andra applikationer

och projekt.

Till exempel har en utveckling av metoden anvénts for att méta svaveldioxid, SO, i

en avsvavlingsanldggning i ett virmekraftverk i Vaxjo.

Slutsatsen blir att med det foreslagna dynamiska arbetssittet for SiC-FET sensorerna
kan selektiviteten okas vésentligen. Dérfor ar SiC-FET gassensorerna ldmpliga
kandidater for emissionskontroll och applikationer for kontroll av kvalitén pa
inomhusluft. Dessa sensorer kan i kombination med relevanta kontrollsystem hjélpa
till att 6ka effektiviteten pa ventilationssystem i byggnader och dérigenom reducera

energikonsumtionen.
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This dissertation is the result of my joint PhD studies through The Joint European
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The work outlined in this thesis was carried out under the supervision of Prof. Dr.
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the original research paper is given in each case.

The thesis follows a typical five-step structure with an introduction and motivation,
in Chapters 1 and 2, a review of basics and the state of the art in Chapters 3-5, a
description of the experimental setup in Chapter 6, the discussion of the developed
methodology and obtained results, cf. Chapters 7 and 8, and a summary of the work

together with an outlook in the last chapter, cf. Chapter 9.

The structure in detail is as follows: After promoting the work in Chapter 1, an
introduction to air pollutants in Chapter 2 is given. Theoretical basics of field effect
based gas sensors and the state of the art sensor operation are reviewed in Chapters 3
and 4, respectively, and relevant references are given. The theory behind the applied
signal processing as well as the used algorithms is presented in Chapter 5. My
measurement setup and studied sensors are described in Chapter 6. Chapter 7 deals

with the measurement methodology developed in this PhD project and adapted signal
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processing. These methods are then exemplarily applied to two different scenarios,
exhaust monitoring, and indoor air quality. The obtained results are presented and
discussed in Chapter 8. The last section in Chapter 8 focusses on advanced dynamic
operation and further considerations regarding signal processing. The work is
summarized and an outlook is given in Chapter 9, followed by a list of all references.
In the appendix, complete lists of own publications, used abbreviations and symbols

are provided as well as list of all tables and figures shown in the thesis.

All this work and the doctorate itself would not have been possible without the
support and help of my supervisors, colleagues, friends, and my family. I

acknowledge these persons in a dedicated section.

Christian Bur

(February 2015)
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