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Sammanfattning

Projektet &r en strategisk forskningskédrna och ett samarbete med Professor Anita Lloyd
Spetz grupp vid Linkdpings Universitet. I projektet studerar om man kan anvénda en
sensor som bestar av en transistor av kiselkarbid (SiC) for att detektera springmedel.
Sensorn har utvecklats tillsammans med bland annat bilindustrin (VOLVO) for att
detektera dmnen i dieselavgaser. Den har nyligen kommersialiserats av SenSiC AB, ett
spin off foretag fran Prof Lloyd Spetz grupp.

Eftersom leveransen av sensorer blev forsenad gjordes en del av métningarna med
konkurrentens (FIS Inc.) sensorer (metalloxid sensorer).

Sensorn testades pa DNT (dinitrotoluen) som dr en biprodukt till TNT (trotyl)
Slutsatserna dr foljande:
Sensorn reagerar pa DNT

Kinsligheten for sensorn &r ca ppb (part per billion) vilket innebér att en hundnos dr ca
en miljon ganger kdnsligare. Metoden ldmpar sig dérfor inte for att anvianda for
minletning direkt i falt, ddremot kan man tdnka sig en tillimpning i slutna utrymmen
tex containrar eller bilar.

Metoden visar pa selektivitet, men ytterligare arbete behdvs innan man kan betrakta
metoden som selektiv.

Nyckelord: springédmnen, detektion, sensor, kiselkarbid, SiC
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Summary

The project which is a collaboration with Professor Anita Lloyd Spetz’ group at
Linkoping University investigates if it is possible to use a sensor that consists of a
transistor of silicon carbide (SiC) to detect explosives. The sensor was developed
together with the car industry (VOLVO) to detect diesel exhausts. It was recently
commercialized by SenSiC AB, a spin off company from the group of Prof Lloyd
Spetz.

Since the delivery of the sensors was partly delayed some of the measurements where
made on the competitors (FIS Inc.) sensors (metal oxide sensors).

The sensor was tested on DNT (dinitrotoluene) which is a biproduct to TNT (trotyl).
The conclusions are the following:
The sensor detects DNT

The sensitivity is approximately ppb (part per billion) which means that a dog’s nose is
approximately one million more sensitive. The method is therefore not suitable for
mine detection, however one could imagine an application for closed volumes for
example containers or cars.

The method indicates selectivity but further testing and development is needed before
one can consider the method as selective.

Key words: explosives, detection, sensor, silicon carbide, SiC
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Inledning

Huvudsyftet med arbetet var att undersoka huruvida det var mgjligt att anvinda
en sensor, byggd pa en transistor i kiselkarbid (SiC), for detektion av
sprangdmnen. Sensorn har utvecklats av Professor Anita Lloyd Spetz grupp vid
Link6pings Universitet. Utvecklingen av sensorn har under en lidngre tid skett i
samarbete med VOLVO och NIBE (tillverkar virmepannor) och sensorn &r
kinslig for kolviten.

Spriangdmnet TNT (trotyl) och framforallt dess biprodukt DNT (som ér den
substans som hundar anses reagera pa ), dr i grunden ett kolvite. Det ansags
dérfor inte osannolikt att sensorerna skulle fungera for detektion av DNT.

Arbetet har kantats av en del svarigheter. I samma veva som arbetet inleddes
skedde en omdirigering av sensortillverkningen. Fran att man tillverkat
enskilda sensorer for hand hade ett foretag, SenSiC, bildats ddr man skulle
tillverka storre serier av transistorer. Arbetet lades ut pa Chalmers, men blev
forsenat detta gjorde att det var nddvéndigt att paborja mitningarna pa
kiselkarbidkondensatorer i stillet for kiselkarbidtransistorer. Detta innebar inte
nagon storre fordndring eftersom kondensatorerna var en féregangare till
transistorerna. De ger hogre brusnivaer men annars ar det ingen storre skillnad.

De tre fragor projektet skulle ge svar pa var foljande:

1) Reagerar sensorn pa DNT
2) Hur kénslig dr sensorn

3) Gar det att gora sensorn selektiv for DNT sa att man minskar risken for
falsklarm?

For mer detaljerad information hénvisas till tva memon [1,2].

Sensorn

Sjdlva sensorn bestar av en kiselkarbid(SiC)transistor som dr belagd med en
katalytisk metall tex porost platina (figur 1). Molekyler som detekteras laddar
upp transistorn och strommen genom transistorn dndras.

DNT-molekyl

NO,

Isolator (Si0O,)

Pords film Halvledare (SiC)
platinafilm

(metall)
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Figur 1. Sensorn bestar av en transistor av kiselkarbid. Pa ytan finns ett isolerande
skikt Si0O,. Ytan &r belagd med pordst platina.

Angtryck

For att kunna méta med en gassensor maste det finnas fria molekyler i luften
dvs det fasta materialet maste ha ett visst angtryck (figur 2). I en forsluten
behallare blir angtrycket hogre. TNT (trotyl) har ett vildigt 1agt angtryck men
en biprodukt DNT har ett hogre angtryck. DNT har angtryck pa ca 50 ppm vid
rumstemperatur. Hur kdnsliga sensorerna dr var inte ként utan var en av
uppgifterna som skulle studeras i detta arbete.

Figur 2. De fria gasmolekylerna kallas “head space”. I en sluten behallare blir angtrycket
hogre.

Matningar vid Linkdpings Universitet

Mitningarna gjordes i ett laboratorium pa Linkopings Universitet (se figur 3).
DNT placeras i en glasflaska, glasflaskan placeras sedan i ett vattenbad for att
varma provet och pa sa vis 6ka angtrycket. Genom en plastslang blaser man en
luftstrom genom provet som tar med sig molekylerna till sensorn som &r
placerad i elektronikenheten. Till vénster i bilden finns en hallare dér 4 stycken
sensorer dr monterade pa en virmare (keramiksubstrat med platinatrad inuti).
Pa samma hallare finns ett Pt100-element som anvinds for att styra sensorns
temperatur.

Arbetet paborjades varen 2008 och ganska snart detekterades nagot som
formodligen var DNT. Signalen visas i figur 4. Figuren visar skillnaden i
spanning som mits upp med bargasen (luft) som innehéaller DNT och bara
birgasen som referens. Skillnaden &r ca 25 mV.
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DNT molekyler

Elektriska matningar Uppvéarmt
vattenbad med
DNT

Figur 3. Mitutrustning: fr.v. flaska med DNT, vattenbad, elektronik, hallare med
sensorer

DNT at 40 °C and 50 *C, change to 50 C after pulge 3, flow 100 miimin, Sengor & 200 C, lighten with $i, 08-03-
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Figur 4. Mitning ddr toppen pa kurvan visar detektion av DNT och dalen dr en
referens

Selektivitet och NOx-sensorer

Det ar viktigt att man har en metod som &r selektiv. Ett exempel pa detta var
incidenten som hénde pa Oskarshamns kérnkraftverk 2008 dér en
byggnadsarbetare fastnade i en sikerhetskontroll misstinkt for att fora in
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sprangdmnen. Larmet visade sig vara falskt och man kan tdnka sig hur mycket
en insats kostade bade i pengar och i form av ménskligt lidande.

Man kan anviénda en array av sensorer och utlédsa ett specifikt monster som dr
unikt for den substans man vill detektera. De parametrar man kan variera pa
kisekarbidsensorerna &r ytskikt och temperatur (sensorns arbetstemperatur &r
200-600 C).

DNT sonderfaller vid en temperatur av 240 C och da avges nitrosa gaser NO
och NO..

I Professor Lloyd Spetz forskargrupp har en guldbelagd sensor utvecklats som
har 6kad kinslighet for nitrésa gaser, NOx [3].

Ett sitt att 6ka selektiviteten &r att anvidnda en array soméven innehaller NOx-
sensorer for temperaturer kring 240 C for att se om man kan detektera den
sonderdelning som &dger rum.

Forsok att detektera NOx gjordes under varen 2008 dock utan storre framgéang.
En masspektrometer anvindes da for att kontrollera métningarna men ej heller
ddr syntes nagon NOX.

Efter diverse forsok och litteraturstudier konstaterades det att DNT har en
tendens att fastna pa det mesta. Det gar darfor inte att anvénda plast eller
metalledningar utan det enda som fungerar ar glas.

Kanslighet

En viktig fraga dr sensorernas kénslighet. Ett matt pa denna &r hur laga
koncentrationer man kan méta. Ett vanligt matt att méta koncentration dr part
per million (ppm) dvs det gar en DNT-molekyl pa miljonen andra molekyler.
Pa samma sitt finns det part per billion (ppb), part per trillion (ppt) och part per
quadrillion (ppq) (se tabell 1). Efter samtal med Erik Holmgren analytisk
kemist (FOI Grindsjon), konstaterades det att om man ska kunna hitta
molekyler i gasfas ovanfor ett objekt innehallande TNT nedgrivt i jord, maste
man forst pumpa luft genom ett filter for att sedan skolja ur detta filter med ett
organiskt 16sningsmedel. Dérefter analyseras det anvdnda 16sningsmedlet med
GC-MS (Gaskromatografi, Masspektroskopi). Denna typ av utrustning har en
kinslighet av ca 100 fg/analys, dvs 100 fg applicerat i analysutrustningen,
vilket dr extremt kénsligt. Det dr dock inte en utrustning man tar med sig 1 filt
da den &r bade for tung, for stor och for dyr. Man kan miniatyrisera en
masspektrometer men man forlorar da i kénslighet. Dessutom dr det en ganska
tidskrdavande process att pumpa luft genom ett filter.

En hund &r dnnu kénsligare dn en masspektrometer den kan troligtvis detektera
pPPq-

10
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Tabell 1: Olika koncentrationer som behdvs fér en métning

ppm 10°

ppb 10° SiC

ppt 10"

ppPq 10'° Hundnos, Masspektrometer nastan(10'")

Med indikation av tidigare arbete med SiC-transistorn var en kvalificerad
gissning att sensorn skulle kunna mita med ppm-noggrannhet. Efter mitningar
pa nyproducerade transistorer fran Chalmers kunde dock konstateras att vissa
sensorer kan mita ppb-noggrannhet. Alla dessa sensorer har samma
metallisering. En ny batch transistorer dr nu under processning pa ACREO dér
gatematerialet kommer att kunna varieras. ACREO har dock inte levererat
transistorerna i tid sa déarfor inkoptes konkurrenten FIS Inc:s sensorer fran
ELMA. FIS-sensorn #r utvecklad i Japan och bygger pa ett keramiksubstrat av
tenndioxid som ocksa dr ett halvledarmaterial. Den anvinds t.ex. i hushall for
att varna for lackage av farliga gaser tex metan och CO.

Efter faddsen med plastslangarna byggdes en prototyp dir DNT upphettas i en
begrinsad volym (kavitet) och sedan kommer gasmolekylerna direkt i kontakt
med sensorn ST-51 som sitter i locket (figur 5).

Figur 5: Prototyp som bestar av en kammare dér provet upphettas och gasmolekylerna
kommer i direktkontakt med sensorn som sitter i locket

Figur 6 visar resultatet av en métning dér ena kaviteten fyllts med DNT och
den andra kaviteten var tom.

11
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Figur 6. Mitning pa DNT med en ST-51 sensor.

Efter detta lyckade resultat inforskaffades 6 stycken FIS:sensorer med lite olika
funktion (se tabell 2) for att se om man kan astadkomma selektivitet.
Mitutrustningen visas 1 figur 7. I denna forsta métning anvinds 6 olika
kaviteter, sensorerna idr dock sa sma att de utan problem kan anvindas i samma
kavitet. Kaviteten upphettas fran 20 till 200 grader C. Mitningen
aterupprepades och var nagorlunda reproducerbar. Resultatet av méitningarna
pa DNT illustreras i figur 8.

Tabell 2: Olika typer av FIS-sensorer

SP-53 matning av ammoniak
SP-MWQ dvervakning i kdket
SP-MWi1 Overvakning i kdket

SP-42 méatning av freon

SP-AQ2 6vervakning av inomhusluft
SP-AQ3 6vervakning av inomhusluft

12



Figur 7: Mitutrustning med 6 olika sensorer.
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Figur 8: Mitning pa DNT med utrustningen som visar i figur 7.

Slutligen gjordes en métning med de sex sensorerna pa etylenglykol
(kylarvitska, en vitska som man kan ténka sig stota pa i filt) for att se om
signalerna skiljer sig at for de tva olika amnena. I figur 9 visas mitningar fran

13
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bade DNT (rott) och etylenglykol (svart). Man ser tydligt att de tva olika
signalerna skiljer sig at.

DNT Etylenglykol

Norm. sensorsignal

[} 300 600 900
Tid (s)

Figur 9: Mitningar pa DNT (r6da kurvor) och etylenglykol (svarta kurvor).

Sammanfattning

Kiselkarbidtransistorn kan inte, som den ser ut idag, ersitta hunden. Det skiljer
en faktor pa en miljon (10°) dvs hunden r ca en miljon ganger kinsligare dn
sensorn. En 16sning skulle kunna vara att koncentrera upp provet innan. Detta
anses dock som alltfor besvirligt och tidskrdvande for att det ska fungera 1 félt.

Dock skulle man kunna ténka sig en tillimpning i en sluten volym, som till
exempel en bil eller en container.

Metoden uppvisar idag till viss del selektivitet. Ytterligare arbete krdvs dock
for att fa metoden helt selektiv.

Arbetet med sensorn har presenterats i samband med Nanoteknikkursen vid
Forsvarshogskolan i september 2008 och vid konferensen ”Soldier
Survivability and Personal Protection” 1 London december 2009.
Forsvarsmakten har finansierat projektet i form av en ”Strategisk
forskningskérna” 2008-2009 med beloppet 800+700 kSEK men det beviljades
ej fortsdttning 2010 pga besparingsskal.

14
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