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Abstrakt

Cilem této diplomové prace je proveéfit elektrické vlastnosti riznych tlustovrstvych
odporovych past v Sir§im intervalu teplot. Prace se predevsim zamétuje na zménu elektrického
odporu v zavislosti na teplotach, které zasahuji i do kryogenni oblasti. Pro dosazeni tohoto cile
je zde uveden prehled vlastnosti tlustovrstvé technologie, jeji zakladni technologické postupy,
dale jsou zde uvedeny principy vodivosti odporovych past, metody méfeni elektrického odporu,
mozné chyby pii méfeni a zpusoby jejich minimalizace. Obsahem prace je také seznameni
s vlastnostmi kryogenni stanice, na jejichz zakladech byl navrhnut postup méfeni a vytvoreny
tlustovrstvé obvody umoziujici méfeni v této stanici. Po provedeni méfeni, které probéehlo
v intervalu 10 K az 350 K, jsou zde nésledné vyhodnoceny ziskana data a vysvétleny mozné
principy vodivosti pouzitych odporovych past.

Abstract

The aim of this master’s thesis is to investigate the electrical properties of various thick-
film resistor pastes in a wider temperature range. The thesis mainly focuses on a change in
electrical resistance depending on temperatures, which extend to the cryogenic region. To
achieve this, there is an overview of the thick-film technology properties, major technological
procedures, principles of resistive pastes conductivity, methods of electrical resistance
measuring, possible errors in measurement and methods of their minimization. The content of
this work is also familiar with the characteristics of a cryogenic station, on this foundation was
proposed the measurement procedure and created thick-film circuits for this station. After
measurement in the interval 10 K to 350 K, there are subsequently evaluated the data and
explains the principles of the conductivity of used pastes.
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VIStvy.

Keywords

Thick-film, thick-film technology, thick-film inks, hybrid integrated circuit, screen
printing, thick film temperature influence, sheet resistance, cryogenic temperature, thick-film
conduction.



GAJDOS, 1. Elektrické viastnosti tlustovrstvych past mérené v sirokém rozsahu teplot. Brno:
Vysoké u€eni technické v Brn€, Fakulta elektrotechniky a komunikaénich technologii, 2016.
56 s (9 pril.). Vedouci diplomové prace Ing. Michal Reznicek, Ph.D.



Prohlaseni

Prohlasuji, ze diplomovou praci na téma ,,Elektrické vlastnosti tlustovrstvych past
mérené v Sirokém rozsahu teplot”“ jsem vypracoval samostatné pod vedenim vedouciho
diplomové prace a s pouzitim odborné literatury a dalSich informacnich zdrojt, které jsou
vSechny citovany v praci a uvedeny v seznamu literatury na konci prace.

Jako autor uvedené diplomové prace dale prohlasu;ji, ze v souvislosti s vytvorenim této
diplomové prace jsem neporusSil autorska prava tretich osob, zejména jsem nezasahl
nedovolenym zpusobem do cizich autorskych prav osobnostnich a/nebo majetkovych a jsem si
pln€ védom nasledkl poruseni ustanoveni § 11 a nasledujicich zakona ¢. 121/2000 Sb., o pravu
autorském, o pravech souvisejicich s pravem autorskym a o zméné nékterych zakont (autorsky
zakon), ve znéni pozd€jSich predpist, vEetné moznych trestnépravnich dusledka vyplyvajicich
z ustanoveni ¢asti druhé, hlavy VI dil 4 Trestniho zdkoniku ¢. 40/2009 Sb.

VBedne .................oooi. e
podpis autora

Podékovani

Dékuji vedoucimu diplomové prace Ing. Michalu Rezni¢kovi Ph. D. a Ing. Jaroslavu
Jankovskému za ucinnou metodickou, pedagogickou a odbornou pomoc a dalsi cenné rady pri
zpracovani diplomové prace.

Tato diplomova prace vznikla za podpory Sdilenych laboratofi STI Nano -
Stiedoevropsky Technologicky Institut.



.. - Faculty of Electrical Engineering
and Communication
.. . Brno University of Technology
... Technicka 12, CZ-61600 Brno, Czech Republic

research centre )
sensor, information and communication systems http://www.six.feec.vutbr.cz

Experimentalni ¢ast této diplomové prace byla realizovana na vyzkumné infrastruktufe
vybudované v ramci projektu CZ.1.05/2.1.00/03.0072
Centrum senzorickych, informacnich a komunikacnich systému (SIX)
opera¢niho programu Vyzkum a vyvoj pro inovace.


http://www.six.feec.vutbr.cz

Obsah

1  Seznameni s tlustovrstvou t€ChNOIOGI .....veeveeriiieiiieiecriieie e 2
Lol SUDSEIAL oottt ettt e s et e et saae s e a e s a e e aae et s e eraeeaae s 2
1.2 Depozice tIUSTYCh VISIEV ..c..ouiuiiiiiiiiiiiiiicic et 3

L.2.1  SEEOTISK cuvitiitiieetiee ettt ettt et st st s a e a e er e eb e ea s 3
1.2.2 SABIONOVY tISK ..eveivieieieeieieeieeeee ettt 3
L.2.3  WIHIE ettt b e et eab e sb ettt 4
L.2.4  JEHENE weooeeeieeiieeeie ettt st st e e r bbb e bbbt 4
1.3 Vypal tlustyCh VISIEV ..c.ooueiiiiiiiiiiiiiiic it 4
1.4 TIUSTOVISIVE PASTY .eeveerieriieiieeiie ettt sttt et b s e saa e sb et 5
LA.1T  OdPOTOVE PASLY ..euvevieueiiiereientiieie sttt st ebe e s s ss e s sn e 6
142 VOIVE PASLY ..ottt sttt sttt es e b ss e ss s es e eneene s 6
1.4.3  DIeleKtriCKE PASLY .eevverueeieriieeiieiieciieeecie ettt 7
L1.4.4  SPECIAINT PASLY ..veveevieueiiietciertee ettt 8

2 Vlastnosti tlustovrstvych odporovych past .........ccccceeiiiiiiiiiiiiiiii 9
2.1  Odporové systémy na bazi paladia .........ccccooevieiiiiiiiiiiii 9
2.2 Odporové systémy na bazi ruthenia..........ccceveieiniiiiiiiiiiieee e 10
2.3 Mechanismus vodivosti 0dporovych past.........cccccecueviiiiiiimiiniienieiieiee e 11

2.3.1  PerkolaCni tEOTIE .....veevieeeieeieieie ettt ettt s e et 11
2.3.2  Vliv teploty na vodivost odporovych past.........cccceeveeieiiiiiiiiiniiinnies 13

3 Metody méfeni tlustovrstvych reZiStorl......c.ouvuiiiiiriiiiiiiieriiee e 17

3.1  VypoCet VIStVOVENO OdPOTU .....ouviviiiiiiiiiiieieiieie et 17
3.1.1  Dostavovani hodnot r€ZISTOIT .......cvevveruerierieniienieneeie et 18
3.2 Dvouvodi€ova MEFCT MELOUA ......evveevieriieiiiiiiecie ittt 19
3.3 Ctyivodi¢ova (Kelvinova) m&HCct MEtoda .........vvueeureruneeerueueecneeeiciniseinesensaess e 19
3.4 Ctytbodova MEFCT MEIOUA.........ereereeieriserisersereseesesese e 20
3.5  Potencionalni chyby pii méfeni a jejich omezeni ..........c.ccceeveeiiiiiniieniiniicicie 21
3.5.1  Minimalizace chyb pfi mereni NAPEH .......ccceevviviiiiiiiiiiicie e 21
3.5.2  Minimalizace chyb pii méfeni elektrického odporu..........ccccoeieiiiiiiiiininnnn, 22

4 NAVIN EXPETTMENTU ....viieetiiieiiee ettt ettt st b e bbb ss e es e enene 25
4.1  Kryogenni stanice CRX-EM-HF .........cccccooiiie 25
4.2 NAVrh tluStoOVIStVE StIUKTUTY ..oveeeiieeiiieeieciieciiee s 28

4.2.1  Navrhova pravidla ........ccccceveiiiiiiiiiiiii i 28



422  Navrh odporového MONITOIU .......ccceuiiuiiiiiiiiiiiiiie it 29

5 Provedeni EXPEriMENtU..........coeertireerieiiiiieiiii ittt ettt ss et s s b s s e s 31
5.1 Realizace testovaciho odporového monitoru........cccevviviiiiiiiiiinienieie e 31
5.1.1  TIUSLOVISEVE PASLY ..euvveuveerieetientieienteere et sieeitestie st s eae st srae s s s asesaeesaesnes 31
5.1.2  Vytvoreni MoOtivl Na SITA ...cc.ceveueeveieeriiiiiiiiiii it 32
5.1.3  Tisk jednotlivych VIStEV ....cc.cceviiiiiiiiiiiiiiiiiicic e 33
5.1.4  Vypal tlustovrStVYCh PASE ..c.eeveueiiiiiiiiiiiiciiii e 34

5.2 Vyhodnoceni odporovych monitoril. ..........cocueeerimiiiineniiiiiiie s 35
5.3 Mefeni v KryO@enni StANICI «...eceeuveeeieieiiiiiiiiiiii ittt 37
5.3.1  PouZitd MmEHC METOUA ..ovveevieeeieeiieeiie et 37
5.3.2  PoOUZit€ METICT PIISIIOJ€.ccuverurereieieeeiiiiee ettt 40
5.3.3  POSTUP METEN .evveviiiieiiiiiiiciieie ittt s 41

5.4 VysledKy METENT ....c.coveuiiiiiiiiiiiiiiiiitiiiciie ettt 44

O L AVET oot e ettt eeh et et ettt et ae et ae s aa e e aa e s ae e e ae e e e as e e s e e eaae s 51
SEZNAM TIEETATUTY ..ottt ettt ettt ettt s ss e s e s e e enbess e ss s 53
Seznam symbolQ, Velicin a zKratekK..........cccoviiiiiiiiiiiini e 55
SezNAM PILION ....eviiiiiiecte e e 56

Seznam obrazku

Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.

1 Zakladni sled operaci pii realizaci tlustovrstve struktury [2]......ccocoiiiniiniinennnn 2
2 Princip SITOtISKU [4] c.eveeueeiiiiiieeteiectiieie ettt 3
3 Typicky teplotni profil pro vypal ve ¢tyf-zOnove peci [2] ........coceevieviininiininiiiiinee 5
4 Zavislost viskozity pasty na tlaku [2]......ccccceviiiiiiiiiiiiiiiii 5
5 TCR pro statické odporové systémy na bazi Pd [1] ..o 10
6 TCR pro odporové systémy na bazi Ru [1]....cccccooiviiiiiiiini 10
7 Zavislost koncentrace vodivé faze na vrstvovém odporu [7].....cccceeevvevviiiiiiiininnnnn. 11
8 Perkolacni princip dvoudimenzionalniho systému [8].........ccccoiiiiiiiiiniiini 12
9 Castice RUO2 VE SKEINE TIILE[8] .uvuveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeteseeesseseseseesesesesesessssssesesesessssnesenas 13
10 Teplotni zavislost vrstvového odporu pro pasty riznych odporovych fad [11]......... 14
11 Obecna zavislost rezistivity kovi na teplote [12] .......cccoovviiiiiiiiniiniiiiiniieee, 15
12 Zavislost rezistivity dopovaného polovodice na teplot€ [14].......ccccoeveviniiiiiininn, 16
13 Rozméry idealniho tlustovrstvého rezistoru..........ocoveeiiiiiiiniiiiiiie e 17
14 Poméry stran tlustovrstvého reziStort.........cccoveiuiiiiiiniiiinniiiccie e 18
15 TIIMOVANY TEZISTOT ..eveuvevienreurenteienteteie st steeseesee e et seebesr e aeebseasease s e s esessese s 18
16 Dvouvodi€ova metoda METENI........c.eeverrieriiriiiiiie ittt 19
17 Kelvinova MEHCH METOUA ..o.vveuveeuiereierieiiiesiieecce et 19

18 Ctyfbodova MEFICH MELOAA ......vvveeereereeeiseeeiee it 20



Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.

19 Vznik chyby nevhodnym uzemnénim [18] ........ccccovviiiiiniiiiiiiii e, 22
20 Potlaceni termoelektrického napéti reverzaci proudu ..........ccccceeeviiiniiiiiinnicniennnn 23
21 Kryogenni stanice CRX-EM-HF [17] .......cccocooiiiiii 26
22 Casti kryogenni KOMOTY [17] o.ecieuiuieeieeiieeteeiiseeseie st seses e seesees 27
23 SONAa ZINSOR [17] oottt ee et ae e ettt et ee e e eesbaeeesbaaae s e saanaeeeeans 28
24 Kritické hodnoty rozmerQ rezistoru [2]......cceceeveiriniiiiiiiiiiiiniiieeecee e 29
25 Navrh odporoveého MONITOTU .....c..eevirueierierieeiiie ittt 29
26 Sitotiskovy poloautomat AUREL mod. C880 [19]......c.cccovviiiiiiiiiiiiiiii 33
27 Vypalovaci Profil........cccceveieiiiiiiiiiiiiiii e 34
28 ROZAEIENY SUDSLIAL €. 4..vveeeinieciiieciieeie ettt e 37
29 Blokové schéma zapojeni METENI........cceeveeeierieiiiiiiiieitiie e 38
30 Softwarové vladani CRX-EM-HF..........cccccccoviimiininniiiiiiiiiiiciiece e 38
31 Princip DELTA mefeni [20]......ccoouiiiiiiiiiiiniiiiiiiiieiie i 39
32 Umisténi vzorku na zakladnu ...........cceveeeeriiiieeiiniiniiiiciiic i 41
33 Pohled shora na rozlozeni prvki v kKryokomore..........cccocvvviiiiiiiiieniiiicci e 42
34 Kontaktovani odporového MoOnitoru .........cccceuiviiiiiiiiiiiiiceiecieree e 43
35 Zavislost R na T pasty s Ry = 1 KQ/Oucooiiiiiiiiiiiiiiiiiiic 44
36 StabiliZacCe tEPIOLY ..cuvevueeeeeiieeiientiet ittt 45
37 Zavislost R na T pasty s Ry = 10 KQ/DOu.cveoiiiiiiiiiiiiiiiiiii e 45
38 Zavislost R na T pasty s Ry = 100 KQ/O...cccouiiiiiiiiiiiiiiic e 46
39 Zavislost R na T pasty s Ry =1 MQ/O..cccoiiiiiiiiiiiiiiiiic 46
40 Srovnani vysledkt zavislosti SUbStratu 2C ..........ccocoeviiiiiiiiniiiiiiiiii e 48
41 TCE materiald tlustovrstvého reziStoru [24] ....ocveeiieeeeieee e e 50

Seznam tabulek

Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.

1 Vlastnosti keramickych SUbSLratll [3] ......cccevevueiiiiniiniiiiiiiiiic e 3
2 Zakladni parametry dielektrickych past [4].......ccccoooviiniiiiiii 8
3 Typicka zastoupeni slozek v tlustovrstve past€ [1] ..o 9
4 Zakladni vlastnosti kryogenni stanice CRX-EM-HF [17] ......cccoooiiiiiiininn 25
5 Maximalni VYChylky SONd .......ccoviiviiriiniiiiniiiiiciicc s 27
6 Navrh hodnot jednotlivych odporQi.........ccccceeeiiviiiiiiiiiiiiiiii 30
7 POUZItE tIUSTOVISIVE PASTY .eevevieniinrentiieiie sttt ettt sttt ea s 31
8 Parametry kapilarniho fotocitlivého filmu Capillex CP..........ccccovviviiiniiii 32
O SUDSITAL €. 1 e ettt ettt sttt et et ettt et s saa e st s e eraeeaae s e es e an s 35
1O SUDSITAL €. 2 ettt ettt ettt sttt st st ea e es b e b ae s eas 35
TT SUDSIIAL €. 3 oottt ettt et sttt ettt r et st e ea e ea bbb 35
12 SUDSIIAL §. 4 oottt sttt st st sa st et ea e es e e b e 36
13 SUDSITAL €. 5 oottt ettt sttt saae saae s s s e ea e saae e s s s e e asae s 36
14 Statistick€é hodNOtY T€ZISTOTU .....eveveveeieiertciieie ettt 36
15 Vlastnosti Keithley 6221 [20] ..cc..ooveevieriiiiiiiiiiiiiiniin i 40
16 Vlastnosti Keithley 2182A [21] ..covoviiviiiiiiiiiiiiiiiin e 41
17 Hodnoty mEFCICh Proudil.........ccevveieiieeeiiiesiciiresicieie sttt 43

18 HOANOLY TICR ...ttt sttt st saa e s 49



r

Uvod

Tlustovrstva technologie vznikala pro potfeby armady jiz v obdobi druhé svétové valky,
kde vznikl pozadavek na miniaturizaci nékterych elektronickych ¢asti. Vznikly tak vodivé pasty
na bazi stfibra a odporové pasty na bazi uhliku, které se nanaSely na keramicky substrat.
Obvody vytvorené touto metodou tvorily v té dobé jen zakladni pasivni sité. Diky vyssi
spolehlivosti a nizkym vyrobnim nakladim, oproti obvodim s diskrétnimi soucastkami, se tato
technologie dostala do komer¢ni sféry a dale se velice rozvijela. S prichodem polovodi¢ové
technologie bylo predpovidano, ze veskera vyroba elektronickych obvodi bude nahrazena touto
novou metodou. I kdyz polovodicova technologie na urcitou dobu zastinila tlustovrstvé obvody,
nicméné brzy bylo zjevné, ze polovodicové obvody nedokazi pokryt veskeré pozadavky
kladené na elektronické obvody, mezi které patii zejména velikost napéti, proudu, rychlost,
cena vyroby a také prace v nepiiznivych podminkach.

Vyhodou materialt pro tlustovrstvé technologie je predevsim velky rozsah hodnot
odporovych past, jejich stabilita a maly teplotni koeficient odporu. Dal§im vyvojem této
technologie bylo ziskano vyrazného zlepSeni v oblasti dielektrickych materiala pro tlustovrstvé
kapacitory nebo pro mezivrstvou izolaci. Bylo dosahnuto vyssiho rozliseni tisknutych motiva
a diky tomu také moznost zakomponovani polovodi¢ovych Cipt piimo na tlustovrstvy obvod.
Vznikly tak zndmé hybridni integrované obvody s vysokou hustotou zastavby.

Ackoliv tlustovrstva technologie prosla dlouhym vyvojem, je dnes jen s malymi
obmeénami totozna jako v dobé jejiho vzniku. Soucasna tlustovrstva technologie stale vyuziva
veskerych jiz zminovanych prednosti a vznikly také dalsi oblasti jejiho vyuziti. Jde napf. o
technologii LTCC (Low temperature Co-fired Ceramic) neboli nizkoteplotni soubé&zné
vypalovana keramicka folie, ktera nachazi své uplatnéni pfedevsim v mikrovinnych aplikacich.
Dalsi oblasti vyuziti jsou rizné vyhfivaci ¢lanky a elementy, které diky tlustovrstvé technologii
dosahuji vysokych teplot a vykoni pii zachovani malych a jednoduchych rozmért.
Nezanedbatelnou oblasti jsou také senzorické aplikace, které vyzaduji tepeln€, chemicky a
mechanicky odolné materialy, které tlusté vrstvy mohou nabidnout.

Technologie tlustych vrstev je alternativou ke klasické technologii vyroby desek
plosnych spoji. Pouziva se vSude tam, kde jsou kladeny vysoké naroky na dlouhou Zivotnost,
tepelnou odolnost, mechanickou pevnost, tepelnou vodivost, elektrickou pevnost, malé
dielektrické ztraty, atd. Tato technologie tak naléza velké uplatnéni vSude tam, kde pusobi
agresivni prostiedi a kde klasické materialy jako FR4 selhavaji. Aplikace této technologie lze
nalézt napf. ve strojirenském, automobilovém a kosmickém pramyslu, biomedicing,
mikroskopii a dalSich odvétvich, kde mohou byt také vystaveny velmi vysokym nebo velmi
nizkym teplotam. Vyrobci vétSinou udéavaji u svych past zavislost odporu v rozmezi -55 °C do
125 °C. Vétsina aplikacim uvedené rozmezi mize vyhovovat, ale existuji i aplikace, kde je
vyzadovana prace mimo tento rozsah a jsou zaroven pozadovany vyhodné vlastnosti
tlustovrstvych obvodd. Muze jit napt. o senzory teploty v kryogennich aparaturach, kde se
teplota pohybuje v blizkosti absolutni nuly nebo i senzory pracujici v rozsahu teplot, ktery
prevysuje vySe zminény rozsah. Cilem této diplomové prace je tedy prozkoumat a vyhodnotit
elektrické vlastnosti tlustovrstvych odporovych past, které mohou byt pouzity v aplikacich, kde
je predpoklad ptusobeni nestandartni teploty.



1 Seznameni s tlustovrstvou technologii

Nazev tlusta vrstva predstavuje technologii, kterou je vytvoren elektronicky obvod
pomoci materiald ve formé past. Tyto pasty jsou naneseny na keramicky substrat v
definovanych vrstvach tak, aby vytvorily sit’ pasivnich soucastek a propojeni, které ve vysledku
tvoti elektronicky obvod. Pasty jsou obvykle naneseny pomoci sitotisku a poté vypaleny. Po
procesu vypalu dosahne vytvoreny celek charakteristické vlastnosti tlustovrstvych obvodu.
Tloustka tlustovrstvych obvoda se pohybuje fadové v desitkach um. Pokud je obvod osazen
aktivnimi prvky (napf. tranzistory), jde o hybridni integrovany obvod [1].

Typicky sled operaci pti vyrobé tlustovrstvého obvodu je zndzornén na obr. 1. V piipadé
nanaseni vice druhti odporovych past nebo pfi vytvareni vicevrstvych struktur se operace
sitotisku muze nékolikrat opakovat [2].

. , Sitotisk a , . ..
&igteéni Sitotisk a Vypal suien Vypal Trimovani
) ) suseni E:> vodivé ::) i :|'> odporové y odporové
substratu . odporové P P
vodivé vrstvy vrstvy : vrstvy vrstvy
vrstvy

Obr. 1 Zakladni sled operaci pii realizaci tlustovrstvé struktury [2]

1.1 Substrat

Substrat predstavuje zakladni material, na kterém je vytvoren tlustovrstvy obvod.
Vzhledem ke specifickym vlastnostem materialt, které jsou dale aplikovany na povrch
substratu, muze lepsi pochopeni a uplatriovani vlastnosti substratu vést ke zlepSeni spolehlivosti
obvodu jako celku. Diky svym vlastnostem se jako zakladni material pro vyrobu substrati pro
tlustovrstvé obvody pouziva keramika. Je to diky jeji mechanické pevnosti, vysokému
elektrickému odporu, vysoké elektrické pevnosti, chemické odolnosti, velké tepelné vodivosti
a dobrymi dielektrickymi vlastnostmi. Predev§im je ale dulezitou vlastnosti schopnost
keramiky odolévat teplotdm za hranici 1 000 °C, protoze tlustovrstvé pasty jsou vypalovany
pavé pii teplotach blizkym vySe zminované teploté [1].

Nejznaméj§im materidlem pouzivany v elektronice je korundova keramika Al>Os.
Pouziva se jako nosny substrat pro tlusté i tenké vrstvy. Dal§im typem keramiky je oxid
berylnaty BeO, ktery se dnes pouziva jen ziidka z divodd jeho toxicity. Uplatnéni ma
v aplikacich, kde mizeme vyuzit jeho vysokou tepelnou vodivost. V dnesni dobé je BeO
nahrazen nitridem hliniku AIN, ktery se svou tepelnou vodivosti velice pfiblizuje BeO. Diky
koeficientu teplotni roztaznosti AIN, ktery je podobny s kifemikem, mame také moznost
ptimého pfipojeni Cipi na substrat. Z hlediska tepelné vodivosti 1ze keramické materialy
srovnat s tepelnou vodivosti kovu. Dalsi vlastnosti keramik jsou uvedeny v tabulce 1. Specialni
druh keramiky tvoii LTCC. Jde o nizkoteplotné vypalovatelnou keramiku, ktera je z 15%
tvofena organickou slozkou, 40 % Al203 a 45% SiO». Z tabulky 1 také vidime jeji odlisné
vlastnosti od ostatnich druht keramik [3].



Tab. 1 Vlastnosti keramickych substrata [3]

AIN Al,O; BeO LTCC
Tepelna vodivost
A [W-m™KY] 140-170 10-35 150 - 250 2-4
Koeficient
tepelne 2,65 5,5 5,4 43
roztaznosti
TCE [10°5-K7]
Prlrazné napéti
E, [kv-mm] 15 >10 10 8,5
Relativni
permitivita 8,9 9,7 6,7 1,5-8
& (1 MHz) [-]
Pevnost
Rm [MPa] 450 400 240 190

1.2 Depozice tlustych vrstev

1.2.1 Sitotisk

Sitotisk je nejznaméjsi zplsob vytvareni tlustovrstvych elektronickych obvodi.
V principu jde o protla¢eni viskdzni pasty pies sito na substrat. Sito je napnuto v kovovém
ramecku a fotocestou je na ném vytvoren pozadovany motiv. Substrat je umistén v definované
vzdalenosti od sita (tzv. odtrh). Postup naneseni pasty znazoriiuje obr. 2 [4].

stérka

smér pohybu

stérky
( substrat __( ( {
a) b) c)

Obr. 2 Princip sitotisku [4]

1.2.2 Sablonovy tisk

Tento zpisob naneseni past je podobny sitotisku, rozdil je v provedeni $ablony. Sablona
je vytvofena z pevného materialu, kterym &asto byva ocelova nebo bronzové planzeta. Sablona
se piilozi pfimo na substrat (neni zde zadny odtrh), pohybem stérky dojde k protlaceni pasty
skrz Sablonu na substrat a poté dochazi k mechanickému odtrhu §ablony. Tloustka nanesené
vrstvy je dana tloustkou pouzité Sablony [5].



1.2.3 Writing

Principem je naneseni pasty pomoci dispenzeru, jehoz hrot neni v pfimém dotyku se
substratem. Pohyb dispenzeru je mozny ve tfech oséach a je fizen pomoci fidici jednotky. Pti
davkovani kapalina zistava na Spicce hrotu a poté je teprve aplikovana na substrat. Adheze a
povrchové napéti substratu zptusobuji uchyceni pasty na substrat, avSak predtim, nez se jehla
posune do dalsi pozice, musi nastat zietelny pohyb v ose z [6].

1.24 Jetting

Principem je vytlaCovani pasty pfes trysku velmi rychlou frekvenci. Pro uvolnéni pasty
z trysky se vyuziva jeji hybnosti a pasta tak tryska na substrat. Tryskanim jednotlivych boda ve
velice malé vzdalenosti od sebe vznikaji ¢ary, které ve vysledku tvofi pozadovany motiv.
Obvykla frekvence tryskani je 100 az 200 Hz nebo pfti kratkych periodach az 1 000 Hz. Dochézi
k podobnému nanaseni materialu, jako pfi tisku [6].

1.3 Vypal tlustych vrstev

Vypal tlustovrstvého obvodu je komplexni proces. V prvni fazi dochazi k odpafeni
organickych pojiv a rozpoustédel, v dalsi fazi oxiduji nebo redukuji kovové Castice, kdy pasty
dosahuji svych pozadovanych vlastnosti (hodnota vrstvového odporu, teplotni koeficient,
napét'ovy koeficient), dale dochézi ke slinovani sklenych frit, které zabezpecuji pfilnuti pasty
k povrchu substratu a ochranu kovovych ¢astic a posledni faze zahrnuje kontrolované chladnuti
na okolni teplotu [1].

Po procesu sitotisku lze spatfit na vytisknutych motivech riizné nerovnosti nebo malé
defekty. Je tedy nutné zabezpecit pfed samotnym vypalem prodlevu, béhem které dojde k
vyrovnani téchto nepresnosti. Délka prodlevy zalezi na pouzité pasté a na jeji viskozité, ale
vétsinou se pohybuje od 5 do 20 min. [1].

Posledni operaci pied vypalem je vystaveni obvodu teploté 100 az 150 °C po dobu 5 az

15 min. Dojde k odstranéni tékavych organickych fedidel a k celkovému vysuSeni obvodu.
Takto zpracovany obvod je pfipraven na naneseni dalsi vrstvy, nebo na samotny vypal [1].

Priklad teplotniho profilu pro vypal tlustovrstvého obvodu je na obr. 3. Profil je rozdélen
do Ctyt zon:
1) SusSeni - teplota se pohybuje od 70 °C do 150 °C od 15 do 30 min. Dochazi k odpateni
organickych tékavych fedidel. Tloustka vrstvy po suSeni ma byt kolem 25um.

2) Predehrev — teplota kolem 350 °C, dochazi k odpafeni zbylych stop organickych
rozpousteédel, vyhotiva filmotvorny material.

3) Vypal — teplota 850 °C, zacina tvorba slitin a slinovani funkénich slozek pasty, probihaji
dulezité chemickeé reakce ovliviiujici vysledné vlastnosti pasty.

4) Chlazeni — dochazi k ochlazovani postupné az na teplotu okoli, tuhne roztavena skelna
faze [4].
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Obr. 3 Typicky teplotni profil pro vypal ve ¢tyf-zonové peci [2]

1.4 Tlustovrstvé pasty

Tlustovrstvé pasty predstavuji systém s vice slozkami sriznymi chemickymi a
fyzikalnimi vlastnostmi. Charakteristickou vlastnosti past je jejich viskozita, se kterou jsou
spojeny jejich dobré tixotropni vlastnosti (viskozita se meéni v zavislosti na mechanickém
tlaku). Zavislost viskozity na tlaku je uvedena na obr. 4. Pfesun pasty na substrat pfi sitotisku
dochazi v bodé C, ktery predstavuje nejnizsi hodnotu viskozity. [2].

Pa.
1[Pa SJT 10

10%4

Obr. 4 Zavislost viskozity pasty na tlaku [2]



Tlustovrstvé pasty se skladaji ze ti zakladnich slozek [2]:
a) Funkéni slozka

Funk¢ni slozka uréuje charakter pasty. Vodivé pasty jsou slozeny z ¢astic drahych kova,
izolacni pasty ze skelnych frit a dielektrickych castic. Funk¢ni slozka u odporovych past
muze tvorit smés drahych kovt (napi. PdAg) nebo oxidy (napt. RuO»). Velikost Castic
je fadové v um a musi byt mensi nez velikost ok pouzitého sita.

b) Tavivova slozka

Tvorti ji skelna frita z nizko tavného skla (s teplotou taveni od 600 °C), ktera vytvari
vazby mezi funkéni slozkou a substratem. Nékteré pasty obsahuji oxidovou vazbu, ktera
je vytvofena piidanim kovu (napt. 4% Cu do Au). Pti vypalu pasty potom musi dojit
k meknuti (nesmi dojit k roztaveni), aby vznikla nosna matrice pro funkéni slozku.

¢) Pojivova slozka

Zajistuje viskozitu pasty a tim i jeji tiskové vlastnosti. Tato slozka nema vliv na konecné
vlastnosti vrstvového obvodu, protoze se v prubéhu vypalu odpafi. Pojivova slozka je
tvorena z organickych latek (napft. terpineol, butyldiglykolacetat).

1.4.1 Odporové pasty

Materialy pro vyrobu tlustovrstvych obvodi mohou byt klasifikovany na
organometalické (resinatové) a cermetové (kovové Castice ve skelné frit€). Tato prace se dale
zabyva jen cermetovymi pastami.

Nazev cermet se obvykle pouziva pro materialy, které jsou slozeny z odporové slozky
(popt. vodivé), slinuté v jeden celek sklovitym, nevodivym pojivem. Odporové slozky tvori
oxidy nebo oxidové slitiny jako je indium, thallium, ruthenium, palladium, wolfram, osmium,
iridium a rhodium, nebo je tvori také drahé kovy jako je zlato, stiibro, platina, paladium a jejich
slitiny. Do nekterych past jsou také pridavany modifikatory teplotniho koeficientu odporu TCR,
jako je zinek, mangan, bismut a oxid niklu. Veskeré vySe zminéné materialy jsou ve forme
malych Castic s rozmeéry od 0,2 do 2 pm a predstavuji funkéni slozku odporovych past [1].

Mezi pozadavky kladené na odporové pasty patii zejména Siroky rozsah rezistivity,
stabilni vlastnosti pifi vysokych teplotach, nizké hodnoty TCR a VCR, nizky Sum a
kompatibilita s vodivymi pastami.

1.4.2 Vodivé pasty

Vodivé pasty tvori nejvétsi podil materialu pii vyrobé typického tlustovrstvého obvodu
a jsou od nich pozadovany velice komplexni elektrické, fyzikalni a chemické vlastnosti. Vodivé
pasty jsou vytvoreny z velkého spektra materialt, protoze jejich pouziti v tlustovrstvych
obvodech je velice Siroké a kazda oblast vyzaduje své specifické vlastnosti [1].

Vodivé pasty zastavaji nejcastéji tyto funkce [1]:
e Vodivé propojeni obvodu, jde o nejzakladnéjsi aplikaci vodivé pasty.
e Pajeci plosky pro pfipojeni k ostatnim obvodim, nebo pro pfipojeni diskrétnich
soucastek.

e Terminaly pro tlustovrstvé rezistory, kde je ptfedevsim vyzadovan nizko-omicky
kontakt s odporovym materidlem a také malé difuize vodivych ¢astic do rezistoru.



e Prekiizené propojeni, kde je vyzadovéano zabranéni difuze do dielektrické vrstvy a dobra
adheze na nanaSenou vrstvu.

e Elektrody kondenzatoru, zde je pozadovano, aby elektroda tvofena vodivou pastou nijak
neovliviiovala dielektrickou konstantu izolacni vrstvy.

e Plocha pro pfipojeni Cipu, kde tato plocha musi poskytnout dobrou adhezi se
samostatnym Cipem i substratem.

e Nizko odporové rezistory.

Funk¢ni slozku vodivych past tvori prasek z drahych kovi nebo z jejich slitin (AgPd,
AuPd, AuPt, Au). Teplota pii vypalu vodivych past se pohybuje v rozmezi od 760 °C do
1 000 °C. Konec¢nou vlastnost pasty ur¢uje druhy kov obsazeny ve slitin€. Slitiny AuPd a AuPt
snaseji vicenasobné pajeni a rozpustnost téchto slitin v cinu je mala. Jsou ale drazsi a jejich
vodivost oproti AgPd je mensi. Vrstvy z Cistého Au jsou idealni pro eutektické pjeni slitinou
Au-Si a termokompresni svareni. Specialn€ upravené Au pasty s velikostmi zrn nékolika pm,
nam umoziuji tisk velmi tenkych vrstev s vysokou rozliSovaci schopnosti. U slitiny s Ag druhy
kov zabratiuje elektromigraci a snizuje rozpustnost v pajce. Tyto slitiny maji velice dobrou
smacitelnost a jsou charakteristické svou vysokou vodivosti [4].

1.4.3 Dielektrické pasty

Dielektrické tlustovrstvé pasty jsou definovany jako vysoko viskdzni tixotropni pasty
obsahujici dielektrické nebo feroelektrické oxidy ve formé prasku a zmekcenou skelnou fritu.
Tyto slozky jsou smichané s organickym pojidlem, které systému dodava pastovitou
konzistenci. Tepelné zpracovani je podobné jako u odporovych nebo vodivych past [1].

V tlustovrstvé technologii jsou dielektrické pasty zejména pouzity pro realizaci:
e Kondenzatora
e Izolace vodivych vrstev
e Ochranné vrstvy tlustovrstvych obvodu
e Pouzdfeni

Tlustovrstvé kondenzatory jsou tvofeny tak, ze prvni je nanesena spodni elektroda
pomoci vodivé pasty, na ni je nanesena dielektricka vrstva tvorici dielektrikum a na ni opét
vytvorena elektroda. Funk¢ni slozka kondenzatorli je tvofena z materialt stejnych jako u
keramickych kondenzatori. Jsou to feroelektrické slouCeniny nebo iontové krystalické
slouceniny perovskitové.

Dielektricka izolace poskytuje dobrou ochranu mezi vodivymi vrstvami a dovoluyji
vytvorit vicevrstvé tlustovrstvé obvody. Vyznacuje se minimalni permitivitou pro potlaceni
parazitnich kapacit, vysokym izola¢nim odporem a elektrickou pevnosti.

Ochranné vrstvy poskytuji ochranu obvodim pied nepfiznivymi vnéjsimi vlivy.
Vyznacuje se vysokou hodnotou mérného odporu, nizkou hodnotou permitivity a malym

ztratovym Cinitelem. Aby nedochézelo k ovlivnéni kryté vrstvy, hodnota vypalu musi byt mala
(okolo 500 °C). Proto je tato vrstva aplikovana jako posledni [7].

Zakladni vlastnosti dielektrickych past jsou shrnuty v nasledujici tab. 2.



Tab. 2 Zakladni parametry dielektrickych past [4]

Parametr Jednotka Sklovina Sklovina Sklo-
arame jednoducha rekrystalizacni keramika
Tloustka vrstvy pum 37-50 37-50 37-50
Relativni
permitivita - 6-9 10 -20 11
& (1 MHz)
Cinitel jakosti
- 1 -
Q (1 kHz) 500 000
Ztratovy Cinitel
- 0,005 0,005 0,005
tg 0 (1 kHz)
Izola¢ni odpor
Q 1 11 1 11 1 13
U=100V 0 0 0
Elektrickd | 4\t 8.5 11 20
pevnost Eq
1 p
Vypalovaci °C 875 850 850
teplota
Doby vypalu min. 60 60 45

1.4.4 Specialni pasty

Tento druh past obsahuje piimés, ktera je pro pastu charakteristickd a udava jeji
vysledné vlastnosti. Pouziti t€chto odporovych past je predevsim v oblasti senzorti a mohou byt
Clenény na tyto skupiny [9]:

Termorezistivni (oxidy Mn, Co, Ni, Fe, Ti, Zn, Mg, Cr, Li pro NTC termistor,
BaTiOs3, TiO2, VO2, V203 pro PTC termistor)

Magnetorezistivni (na bazi Ni)

Feromagnetické

Pyroelektrické (na bazi LiTaO3 a polymerni)
Piezorezistivni (cermetové SiC, AlAs, RuO»)
Piezoelektrické (BaTiO3, piezoelektrické polymery)
Citlivé na vlhkost (polymerni slouceniny, cermetové pasty)

Chemicky citlivé (polovodi¢ové oxidy kovi, polyelektrolyty, pevné elektrolyty
7r0»)

Bio-citlivé (polymerni loZe s receptorovymi Casticemi)



2 Vlastnosti tlustovrstvych odporovych past

Materialy, které po vypalu tvoii stabilni vodivé nebo polovodivé slouceniny a mohou
byt pouzity v odporové pasté jako funkcni slozka, jsou zlato, stfibro, platina, ruthenium,
paladium, iridium, rhodium a osmium. Z téchto vyjmenovanych kovu ale nelze pouzit zlato,
stfibro a platinu ve formé Cistych kovl, protoze vykazuji vrstvovy odpor mensi nez 2 Q/o pii
tloust'ce vrstvy vétsi nez 8 um. Iridium a rhodium je zase velice drahé a osmium velice vzacné.
Prestoze vodiva faze odporovych systému miiZze obsahovat nékolik elementt zahrnujici kovy a
jejich slitiny nebo oxidy kovi, nejvétsi zastoupeni v pouzivanych pastach predstavuji slitiny
paladia, ruthenium, iridia a jejich oxidy. Vybér té€chto prvki je zalozen na jejich dostupnosti a
aplikacnich moznostech [1].

Tavivova nevodiva slozka odporovych past je tvotfena skelnou fritou, jejiz slozeni je
predevsim z borosilikatového skla s piimési olova, bismutu a v nékterych ptipadech také oxidu
zirkonia (pro zvySeni teploty vypalu az na 1 050 °C). Mnozstvi a druh pfimési ve skelné frité
rozhoduje o maximalni teploté vypalu odporové pasty. Po vypalu je skelna frita zformovana do
malych atvart, jejichz velikost je v rozmezi od 0,5 do 10 pm.

Skelné frita a vodivé Castice nebo oxidy tvoii dvé tfetiny hmotnosti nevypalené
odporové pasty. Zbylou tfetinu tvori rozpoustédla a latky ovliviiuyjici tiskové vlastnosti past [1].
Typické slozeni odporové pasty je uvedeno v tabulce 3.

Tab. 3 Typicka zastoupeni slozek v tlustovrstvé pasté [1]

Slozka tlustovrstvé Hmotnostnrl
zastoupeni
pasty [% ]
Kovy nebo oxidy 27
Skelna frita 40
Pryskyfice 6
Redidla 26
Povrchoveé aktivni latky 1

2.1 Odporové systémy na bazi paladia

Odporové systémy obsahujici hlavni slozku paladium mizeme rozdélit na dvé skupiny.
Prvni skupina je tvofena oxidem paladia s pfimési stfibra a druha je tvofena metalickou formou
paladia s pfimési stiibra.

Systém z prvni skupiny je navrzen pro teplotu vypalu od 730 °C do 760 °C. Jde o
staticky systém, protoze pii vypalu nedochazi k chemickym reakcim. TCR se pohybuje
v rozmezi od -50 do 750 ppm/°C (obr. 5) a vrstvovy odpor se miize pohybovat v hodnotach od
1 Q/odo5MQ/o[1].
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Obr. 5 TCR pro statické odporové systémy na bazi Pd [1]

Systém z druhé skupiny je klasifikovan jako dynamicky, protoze stanoveni hodnoty
vrstvového odporu je fizeno oxidaci paladia v pritomnosti stfibra pii teploté nad 400 °C.
Teplota vypalu se pohybuje od 700 °C do 760 °C [1].

2.2 Odporové systémy na bazi ruthenia

Prvek ruthenium se v ptirodé vyskytuje velice vzacné, obvykle v doprovodu s dalsimi
tézkymi kovy nebo jako oxid ruthenia v rutilové struktutfe. Oxid ruthenia je polovodi¢, ale TCR
je pozitivni, coz indikuje kovovou vodivost. Ruthenium je v dne$ni dobé nejb&znéjsi material
pro vyrobu tlustovrstvych odporovych systémii. Obecné pasty s obsahem tohoto prvku maji
vys$s§i rozmezi teplot vypalu nez Pd-Ag systémy a pohybuji se od 800 °C do 950 °C, vrstvovy
odpor se mize pohybovat od 10 O/ do 10 M Q/n. Priklad zavislosti TCR na vrstvovém odporu
rutheniovych past zobrazuje obr. 6. Z obrazku 1ze vidét, ze pro malé hodnoty vrstvového odporu
je TCR kladné (mnozstvi ruthenia v systému je vétsi) a pro velké hodnoty vrstvového odporu
TCR prechazi do zapornych hodnot (mnozstvi ruthenia v systému je mensi).) [1].
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Obr. 6 TCR pro odporové systémy na bazi Ru [1]
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Mezi dalsi, ale uz méné¢ rozsifené odporové systémy, miazeme zaradit tlustovrstvé pasty
zalozené na bazi platiny, zlata a iridia. Systémy z uvedenych prvkl neobsahuji jako piimés
zadné ruthenium. Jejich teplota vypalu se pohybuje od 930 °C do 1 000 °C a hodnota TCR se
muize pohybovat od -150 do 50 ppm/°C [1].

2.3 Mechanismus vodivosti odporovych past

Odporova pasta predstavuje systém, ktery je sloZzen ze smési vodivého a nevodivého
materialu. Vrstvovy odpor konkrétniho typu odporové pasty R, je pak dan koncentraci vodivych
castic p ve skelné frit€. Obecna zavislost R, na p je potvrzena nékolika experimenty, kdy R,
postupné kleséa se zvySovanim p az do kritické koncentrace vodivych castic p.. Nad hodnotou
pe odpor velice rychle klesa a pak prechazi do malo se ménici oblasti. Priklad zavislosti je
zobrazen na obr. 7. Mezi jednotlivymi zavislostmi R, na p mohou byt odli§nosti. Jde predev§im
o hodnotu p. a sklon kiivky. Tyto odlisnosti jsou samoziejmé dany pouzitymi prvky v odporové
pasté, ale dochazi k nim i pfi pouziti stejného materialu, kde jsou tyto diference dany zejména
zpusobem piipravy odporového systému [8].

Smés vodivych a nevodivych castic muze byt pfipravena nékolika zpusoby.
Nejjednodussi systém predstavuje smes vodivych a nevodivych castic o stejné velikosti, ale
mnohem bézngjsi systém je smés vodivych ¢astic v nevodivém prostredi. Rozdil mezi témito
systémy je, ze v prvnim jsou vodivé Castice v tésném kontaktu a v druhém pfipadé nejsou
Castice nutné v kontaktu, ale jsou oddéleny tenkym nevodivym prostredim [8].

vrstvovy odpor Ry

BizRuz07

koncentrace vodivé faze p

Obr. 7 Zavislost koncentrace vodivé faze na vrstvovém odporu [7]

2.3.1 Perkolaéni teorie

Vodivost tlustovrstvych odporovych past 1ze také popsat pomoci perkolacni teorie.
Zakladem perkolacni teorie aplikované na odporovy systém je, ze predpoklada odporovou pastu
jako smés vodivych a nevodivych ¢astic rozprostienych na mfizce. Obr. 8 znazoriuje nékolik
diagramu, které si muzeme piestavit jako pohled shora na vodivé krychle poloZené na
horizontalnim nevodivém povrchu. Parametr p pfedstavuje zastoupeni krychli na povrchu, kdy
p = 1 znamena, ze povrch je plné obsazen vodivymi krychlemi (obr. 8a) a cely systém ma
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vodivost stejnou, jako vodivost jedné krychle. V pfipadé diagramu uvedeného na obr. 8b, p je
redukovano na hodnotu p = 0,62, stale nad perkolacnim prahem p., ktery je v tomto pfipadé
roven hodnoté p. = 0,59. Nicmén¢ 1 pies n€kolik prazdnych mist na ploSe, systém stalé vytvari
vodivou cestu, ktera ma ale oproti diagramu 8a menSi vodivost, protoze vysledna proudova
draha je nyni vétsi. Pro situaci zndzornénou na obr. 8c, hodnota p byla snizena na p = 0,34 (pod
perkola¢ni prah). Neexistuje zde zadna souvisla vodiva cesta a struktura se sklada z izolovanych
shlukt krychli. Vodivost systému je tak nulova. Tento vodivostni mechanismus je typicky pro
dvoudimenzionalni perkolacni systém a muZze byt pouzit pro jednoduché vysvétleni principu
vodivosti odporovych tlustovrstvych systému [8].

c)

a)

p=1 p< pc(p=0,34)

Obr. 8 Perkolacni princip dvoudimenzionalniho systému [8]

Obecna struktura odporové pasty je ale slozena z vodivych Castic a mnohem vétsich
nevodivych Castic, které tvori tfidimenzionalni systém. Perkolacni teorie zde stale plati, ale
musi byt upfesnéna. V tomto piipade nejsou vodivé Castice v systému nahodné distribuovany,
ale dochazi k jejich usidlovani do mezer mezi vét§imi nevodivymi ¢asticemi (obr. 9). Model na
obr. 9 tak lépe popisuje skuteCny odporovy systém tlustovrstvé pasty, protoze 1épe vyobrazuje
nerovnomérné rozlozeni Castic skelnych frit vytvorené jako vysledek roztaveni a nasledného
speékani béhem vypalovaciho procesu tlustovrstvych past. Oproti vySe zminéné perkola¢ni teorii
je zde perkolacni prah vodivych ¢astic daleko mensi. Tento systém ma svou charakteristickou
hodnotu p. a nazyvame ho jako systém se segregovanou distribuci [8].

Pro tyto systémy plati [10]:
o(p) = ou(p —p)* [S-m™'] prop > pe (1)
o(p) = ou(pc —p) ™" [S-m™'] prop < pe 2)

o(p) — celkova vodivost systému

oy — vodivost systému pii p = 1

p — objem vodivych ¢astic

pe— perkolacni prah

t — kriticky index

Kriticky index je nezavisly na typu systému, ale je dan jeho dimenzi. Pro
tfidimenzionalni systém je ¢ ~ 2 [10].
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Perkola¢ni prah p. je velice zavisly na velikosti vodivostnich Castic a skelnych frit,
predev§im na pomeéru téchto dvou hodnot. Pomér téchto dvou hodnot je znam pod nazvem
segregacni koeficient y [10].

~
[l
Q| T

[_] (3)

D — pramér Castic skelné frity
d — pramer ¢astic RuO»
Odporové systémy s velkou hodnotou y (tzn. ¢astice skelné frity jsou mnohem vétsi nez

castice RuO») maji mensi hodnotu perkolac¢niho prahu p. a systémy s velkou hodnotou y maji
naopak vétsi perkolacni prah p.[10].

Castice skelné frity

¢astice RuO:

Obr. 9 Castice RuOs ve skelné frit&[8]

2.3.2 Vliv teploty na vodivost odporovych past

Tepelna zavislost odporovych systému, jejichz funkéni slozka je tvorena vodivymi
casticemi (napt. RuO2), musi byt na zaklade perkolacni teorie rozdélena na dvé zakladni ¢asti.
Nad perkola¢nim prahem, kdy vodivé Castice v objemu vytvoieného tlustovrstvého rezistoru
dokazi vytvoftit vodivou cestu, je TCR pozitivni (s rostouci teplotou odpor roste) a pod
perkola¢nim prahem, kdy vodivé Castice tvoti shluky oddélené izolaCnim prostfedim, a jejich
TCR je negativni (s rostouci teplotou odpor klesa). Obr. 10 ukazuje vysledek experimentu
meéfeni teplotni zavislosti pro rezistory s riznym mnozstvim vodivych ¢astic [11].
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Obr. 10 Teplotni zavislost vrstvového odporu pro pasty raznych odporovych fad [11]

Pro vysvétleni principu teplotni zavislosti u rezistora s pozitivnim TCR mizeme pouzit
teorii teplotni zavislost kovii. Ohmuv zakon fika, ze elektricky proud je konstantni pii urcité
hodnoté napéti. Z toho nam plyne, ze se elektrony pfi pohybu ve vodic¢i setkavaji s urcitym
odporem, ktery pasobi proti elektrickému poli. Tento odpor je dan srazkami elektronu s dal§imi
Casticemi v objemu kovu a pro rezistivitu pak plati [12]:

_ mv Q
p_nezl [ m]

“4)

n — pocet vSech volnych elektronti v objemu
e —naboj elektronu

m — hmotnost elektronu

v —rychlost elektronu

[ — stfedni volna draha elektronu

Znacna teplotni zavislost kovi je dana jen stfedni volnou drahou elektront /, protoze n
a v jsou nezavislé na teploté a m a e jsou konstanty.

Rezistivita kovi p ve vét§im rozpéti teplot neni konstantni a je dana predevsim
rozptylem vodivostnich elektronti na krystalické mfizce. Za predpokladu aditivity rozptylovych
mechanismi miizeme p zapsat jako soucet teplotné nezavislé po a teplotné zavislé slozky p;
(Matthiessenovo pravidlo) [12]:

p = po+ pi(T) [Q-m] S)
Zbytkovy mémy elektricky odpor poje limitni hodnotou, ke které konverguje, pokud ho

extrapolujeme k T =0 K. Teplotné nezavisla slozka poje dana typem, mnozstvim a usporadanim
poruch krystalické mfize.
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Teplotné zavisla slozka se sklada z téchto dalsich slozek [12]:

pi(T) = Per (T) + pee(T) + pern(T) [Q-m] (6)

per(T) — Rozptyl elektront na fononech
pee (T) — Rozptyl elektront na elektronech

pem (T) — Rozptyl elektronti na magnetické strukture

Rozptyl elektroni na fononech per (T) je teplotni zavislost dana srazkami elektrond
s kmitajici krystalovou mfizkou. Pfi snizovani teploty dochazi ke snizovani oscilaci krystalické
miizky, stfedni volna draha elektronu se zvétSuje a rezistivita kovu klesa. Tento rozptyl ma
nejvetsi prispévek k celkové rezistivité a mizeme ho rozdélit podle teploty na dvé Casti. Pri
vysokych teplotach T >> @p (Op — Debyeova teplota) je rezistivita linearni per(7T) ~T a pfi
nizkych teplotich T<< @p je zavislost p.r(T) ~T° [12]. Typickou zavislost rezistivity kovu lze
vidét na obr. 11.

Per(T) ~T

£ [2-m]

per(T) ~T

v

TLK]

Obr. 11 Obecna zavislost rezistivity kovi na teploté [12]

Rezistory s negativnim TCR tvofi tzv. mezoskopicky systém. Tyto systémy muzeme
velikostn€ zaradit v rozsahu velikosti jednotlivych atomi (napf. tvofici jednu molekulu) az do
velikosti né€kolika mikrometri. Z celkového pohledu mizeme mezoskopicky systém popsat
klasickou mechanikou stejné jako makroskopicky systém, ale diky jeho velké neusporadanosti
a variabilité, ktera je pro tento systém typickd, je mezoskopicky sytém zasazen kvantovou
mechanikou. Disledkem téchto vlastnosti je také vliv na elektrickou vodivost téchto systému.

Princip vodivosti vychazi z teorie vodivosti dopovanych polovodi¢i. Vodivé oblasti
oddélené skelnou fritou si muzeme predstavit jako dopovany material, ktery v pasovém
diagramu energii tvoii donorovou nebo akceptorovou hladinu. Potom zavislost rezistivity na
teploté bude podobna zavislosti dopovaného polovodice (obr. 12) [14].
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p[Q.m]

—>
log T [K]

Obr. 12 Zavislost rezistivity dopovaného polovodice na teploté [14]

Oblast I az Il odpovida nevlastni vodivosti a oblast IV predstavuje prispévek i vlastni
vodivosti.

Oblast III je charakteristicka mensi zavislosti na teploté, zde jsou vSechny piimési
ionizovany a zvySeni rezistivity je v této oblasti jen diky interakci mezi volnymi elektrony a
fonony. Dalsi snizovani teploty ma za nasledek snizovani koncentrace naboju, kdy jsou zpétné
zachytavany do pfimésovych center (oblast IT). Matematické vyjadieni zavislosti v této oblasti
muizeme vyjadiit, jen pokud zanedbame raznorodost ionizacnich energii jednotlivych
pfimé€sovych center. Tato rdznorodost je dana rozptylem piimésovych center v objemu
materialu. Pro vypocet proto predpokladame, ze vSechny pfimesi maji jednu ionizacni energii
Eoa potom plati [14]:

p(T) = pye®/ T [Q-m] 7

Dalsi snizovani teploty zpusobuje uvéznéni volnych nosi¢i naboji v pfimésovych
centrech (oblast I). Jak jiz bylo zminéno, pfimési jsou rozptyleny v celém objemu systému a
jejich energie jsou tak rizné. Tato vlastnost ma obecné€ negativni vliv na vodivost systému, ale
diky specifickym vlastnostem mezoskopickych systému mtze dochazet k usnadnéni transportu
naboje. Pokud jsou energie téchto lokalnich pifimésovych center blizké Fermiho hladiny, mohou
byt pouzity pro pohyb naboje skrz systém. Vzhledem ke kvantovym vlastnostem naboju tak
dochazi k tunelovani mezi jednotlivymi lokalnimi centry. Dale mtUzeme predpokladat, ze
v téchto systémech jsou lokalni centra rozmisténa nahodné. To ma za nasledek, ze tunelovani
muze dochazet mezi centry, které maji mezi sebou rtizné vzdalenosti. Tento model vodivosti
pfi nizkych teplotach formuloval N. F. Mott a je znam pod zkratkou VRH (Variable Range
Hopping) [13].

Na zéakladé modelu VRH Mott stanovil zavislost vodivosti na teploté, kde plati [13]:
X

T,
p(T) = poexpl(z2) 1 [0-m] (8)

Exponent x je podle Mottova zédkona v tfidimenzionalnim systému roven hodnoté
x =0,25.
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3 Metody méreni tlustovrstvych rezistoru

3.1 Vypocet vrstvového odporu

Zakladni rozmeéry tlustovrstvého rezistoru jsou znazornény na obr. 13. Pfi navrhu
hodnoty odporu rezistoru vychazime z nasledujici rovnice:

L

R:p-Z [Q] 9

p — merny odpor odporového materialu
L — délka rezistoru
A — prufez rezistoru

Prafez rezistoru A je dan tloustkou natisknutého rezistoru ¢ a jeho Sitkou W. Po dosazeni
do rovnice (9) dostaneme:

L
R=p - — [Q (10)
Py
Sitka natisknutého rezistoru # je relativné konstantni a variace hodnot rezistort je pak
dana hlavné jejich Sifkou a délkou. Timto postupem muazeme dale urcit vrstvovy odpor R,:

R, =2 [0/0] (n

Vrstvovy odpor R, je zakladni parametr, ktery charakterizuje tlustovrstvou odporovou
pastu. Vyrobce tlustovrstvych past klasifikuje jednotlivé pasty do odporovych fad na zaklade
tohoto parametru. Dosazenim rovnice (10) do rovnice (11) dostaneme zakladni vzorec pro
vypocet tlustovrstvého odporu:

L
w

(2] (12)

Obr. 13 Rozméry idealniho tlustovrstvého rezistoru
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Dalsim parametrem tlustovrstvych rezistort je jejich pomér stran L a W. Pokud je tento
pomeér 1:1, rezistor je nazyvan jako jedno-Ctvercovy a jeho hodnota bude rovna vrstvovému
odporu pouzité pasty, kterou je vytvoren. Pomér stran L a W udava pocet ¢tvercu, ze kterych je
rezistor vytvoren. Na obr. 14 je zobrazen rezistor s pomérem 1:1 a ve spodni ¢asti je 4:1.
Doporucené hodnoty pro navrh rezistorti jsou ne vétsi nez 10:1 ne mensi nez 1:3 [1].

L -

Obr. 14 Poméry stran tlustovrstvého rezistoru

3.1.1 Dostavovani hodnot rezistoru

Dostavovani hodnot rezistort zajistuje jejich konecné elektrické vlastnosti. Tato
konecna faze je nutna, protoze sitotiskem neni mozné dosahnout pozadovanych presnosti
(presnost sitotisku se pohybuje od 10 do 20 %). Dostavovani se provadi odnimanim malych
plosek natisknutych rezistori. Pii dostavovani se provadi souCasné méfeni, aby se
zkontrolovala kone¢na hodnota. Pomoci dostavovanim rezistor mizeme hodnoty rezistora
pouze zvySovat, protoze dochazi ke zvétSovani proudovych silocar, neboli dochéazi ke
zvySovani poctu Ctvercu rezistoru [7]. Trimovani rezistord je provadéno nejcastéji pomoci
laseru nebo proudem brusiva. Priklad trimovaného rezistoru je na nasledujicim obr. 15.

Obr. 15 Trimovany rezistor
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3.2 Dvouvodi¢ova mérici metoda

Pouziti této metody pro bézné meéfeni rezistord je nejobvyklejsi. Zahrnuje pouziti
meficiho pristroje a dvou vodict (obr. 16). Pii zjistovani odporu neznamého rezistoru je do néj
ptivadén proud a méfici pristroj zmé&fi napéti na jeho svorkach a podle Ohmova zakona urci
jeho elektricky odpor. Nevyhodou této metody je, ze napéti neni méfeno pifimo na télesu
rezistoru a vypocCet tak zahrnuje ubytek napéti na odporu vodi¢i R, a také ubytek na
prechodovém odporu kontakt R,. Pii méfeni velkych odporu 1ze tyto chyby zanedbat, ale pfi
meéfeni mensich hodnot dochazi k naristu chyby méreného odporu [15].

Rw R
M&Fcf pistro] ° I

10NO0, -

Rwv Rp
. O 1 —

I
=

Obr. 16 Dvouvodi¢ova metoda meéfeni

3.3 Ctyivodi¢ova (Kelvinova) méfici metoda

Tato metoda eliminuje vySe zminéné nevyhody dvouvodi¢ového méfeni. Pro méfeni
jsou zde pouzity ¢tyfi vodice. Dva vodiCe jsou pouzity pro pifivedeni proudu do métfeného
odporu R, (tzv. proudova vétev) a zbylé dva jsou pouzity pro méfeni ubytku napéti pfimo na R,
(tzv. napétova vétev). Voltmetr nyni neméfi ubytky napéti vyvolané méficim proudem na
odporech vodict proudové vétve, ale méfi ubytek napéti pfimo na R.. Naobr. 17 je také
znazornén odpor vodici pripojeného voltmetru. Tyto odpory ale miizeme zanedbat, protoze
jimi prochazi velice maly proud. Vysledek méfeni touto metodou je velice pfesny a umoziiuje
nam méfit hodnoty i velmi malych odpora (pii méfeni se doporucuje piipojit napétovou vétev
co nejblize k méfenému odporu) [15].

MEfici pristroj

10, @ : .

Rv Rp

O—0

Q0
1 3§'|:
[

.

Obr. 17 Kelvinova méfici metoda
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3.4 Ctyibodova méfici metoda

Ctyibodova metoda pro méfeni tlustovrstvych odpord se pouziva predevsim pro uréeni
vrstvového odporu R, méfené pasty. Tato metoda vychazi z principu méfeni rezistivity
kiemikovych Cipt, kde se ale uvazuje neohraniena odporova vrstva. Tlustovrstvé rezistory
maji dané rozméry a jde tedy o ohranicenou odporovou vrstvu s konstantni tloustkou, ktera pti
pruchodu proudu vytvaii homogenni proudové a napétoveé pole [16].

Sonda pro méfeni vrstvového odporu se sklada ze Ctyt hrott (obr. 18), kde vnéjsi hroty
s1a s4 tvori pfivod konstantniho proudu a vnitni hroty sz a s3 s definovanou vzdalenosti d jsou
urCeny pro mefeni napéti. Napéti je tak méfeno vzdy na konstantni délce. V tomto piipadé jde
o Kelvinovo ctyfvodiové zapojeni a vrstvovy odpor je pak roven [16]:

(/0] (13)

Us2s3 — napéti méfené mezi hroty sz a s3
L5154 — proud prochazejici hroty s; a s4
W — §itka rezistoru

d —rozte¢ hrotd sz a s3

Obr. 18 Ctyibodova méfici metoda
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3.5 Potencionalni chyby pri méieni a jejich omezeni

Pro dosazeni presnych vysledkd pfi jakémkoliv meéfeni je tieba postupovat dle
stanovenych pravidel pro dany typ méfeni. Rozhodujici pro presnost je také schopnost vcas
rozpoznat a nasledné co nejvice eliminovat potencionalni zdroje pro chyby, které se mohou
projevit do vysledkti méfeni. Obecné lze konstatovat, Ze polovina nejistot méfeni je zptisobena
meéficim pristrojem a druhd polovina nejistot je dana vnéjSimi vlivy spolu s dal§imi pomocnymi
ptipravky pfi méteni a také zvolenou metodou meéteni. Proto je nutné pifed samotnym méfenim
zvolit vhodnou metodu méfeni a vhodny méfici piistroj s vlastnostmi, které umozni eliminovat
pfipadné nejistoty méfeni a tim dosahnout co nejlepsich vysledki.

3.5.1 Minimalizace chyb pri méreni napéti

Nejvyznamnéjsi chyba pfi méfeni stejnosmérného napéti predstavuje napétovy offset.
Typicky tuto chybu mizeme odecCist pii méfeni, kdy je méfici piistroj pfipojen k obvodu
s nizkou impedanci a zarover k obvodu neni pfipojeno zadné stejnosmeérné napéti. V takovém
obvodu je n€kolik zdroja chyb, které se mohou ve vysledku projevit jako offsetové napéti. Tyto
chyby jsou zpusobeny nejcastéji vznikem termoelektrického napéti a napétim vznikajicim
usmérnénim radiofrekvencnich interferenci (RFT) [18].

Chyba zpusobena termoelektrickym napétim ma obecné nejvyssi vliv pii méfeni
nizkych hodnot napéti a je zptisobena, kdyZz riizné ¢asti obvodu jsou vystaveny riznym teplotam
a vodivé Casti obvodu jsou z odli§nych materialt.

Existuji ti1 zakladni metody eliminace chyby termoelektrického napéti [18]:

e Pouziti vodicu a kontakta ze stejnych materialti (napf. pouziti Cu vodi¢t spolu
s Cu kontakty vytvari velmi nizké termoelektrické napéti).

e Minimalizace teplotniho gradientu v obvodu

e Reverzace zdroje k vyruSeni termoelektrického napéti (jsou provedeny dvé
meéteni napéti, kdy druhé je méfeno s opacnou polaritou, termoelektrické napéti
je pak dano algebraickym rozdilem mezi témito dvéma méfenimi).

Mezi vnéjsi Sumové zdroje, které také mohou vyznamné pfispét k vytvoreni chyb pfi
méfeni, mizeme zafadit Sum znapajeci sit€¢, Johnsontv Sum, Sum vznikajici dusledkem
pusobeni magnetického pole a Sum vznikajici nevhodnym uzemnénim méfici soustavy.

Johnsontiv Sum neboli tepelny Sum, je zapfi¢inén pohybem elektrond, ktery je dan
velikosti dodané energie ve formé tepla. Johnsontv Sum je definovan [18]:

Ur=v4-k-T-B-R [V] (14)

Ur = Sumove napéti

k — Boltzmannova konstanta
T — teplota zdroje Sumu

B — sitka pasma Sumu

R — rezistivita zdroje Sumu

21



Z rovnice je patrné, ze Johnsoniv Sum muze byt minimalizovan snizenim teploty a
zmendenim $itky pasma u méfeného objektu. Sitka pasma miZe byt uméle sniZena
zprumérovanim hodnot nekolika stejnych méfeni a pouzitim analogového filtru typu dolni
propust umisténym pied voltmetr. Z praktického hlediska ale opakované méteni prodluzuje
mnohonasobné Cas potiebny k mefeni a také mé za nasledek vznik dalSich chyb (napf. zmena
teploty méteného vzorku) pfi opakovaném méfeni vzorku [18].

Dalsimi rusivymi vlivy pifi méfeni mohou nastat pisobenim magnetického pole.
Chybové napéti mize byt generovano dvéma zpusoby:

e Pusobenim Casové proménného mg. pole.
e Relativnim pohybem mg. pole a méficiho obvodu.

Velikost chybového napéti je zavisla na rychlosti zmény mg. toku a velikosti oblasti
pusobeni mg. pole na méfici obvod. Potlaceni vzniku této chyby muze byt dosaZzeno napf.
stinénim vodici, zamezeni jejich vzajemného pohybu a odstinéni méteného vzorku od vnéjsiho
mg. pole [18].

Nevhodnym uzemnénim meéfici soustavy mohou také vzniknout zdroje chybovych
napéti. Napetovy zdroj a méfici pristroj musi byt vhodné pfipojeny k uzemnéni. Pokud je ale
uzemneén kazdy v jiném misté€, miaze dojit ke vzniku rozdilu potenciali a tim pruchodu proudu,
ktery ma za nasledek vznik napétové chyby (obr. 19). Tuto chybu eliminujeme nejlépe
uzemnénim celého méficiho systému k jednomu spolehlivému zemnicimu potencialu [18].

méreny I + tmet
. Uin voltmetr
objekt IUS — -
—_
R .
TI Uin=Us + I\R

' T
. %
Y I
u

Obr. 19 Vznik chyby nevhodnym uzemnénim [18]

3.5.2 Minimalizace chyb pri méreni elektrického odporu

Chyby pfi méfeni elektrického odporu vychazeji z vyse uvedenych chyb pfi méteni
napéti. Pfi méfeni odporu se ale nejCast€ji projevuji chyby zptisobené:

e odporem méficich vodica
e vznikem termoelektrického napéti
e ne-ohmickymi kontakty (kontakty s nelinearni zavislosti odporu)

e ohfevem rezistoru disledkem pruchodu proudu
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Odpor privodnich vodica je nejbéznéjsi chyba pfi méfeni, ktera se vice projevuje pii
meéfeni malych hodnot odporti. Opatieni proti této chyb€ je pouziti vySe zminéné ¢tyivodicové
metody meéfeni.

Pro potlaceni chyby zptisobené termoelektrickym napétim pii méfeni odpori mizeme
pozit metodu otoceni proudu a metodu kompenzace offsetu.

Metoda otoCeni proudu miiZze byt pouzita pro uplné anulovani termoelektrického jevu.

Je nutné provést dvé meteni, kdy druhé je provedeno s opacnou polaritou zdroje proudu. Princip
této metody je zobrazen na obr. 20.

iut —— Ut

a) b)

Obr. 20 Potlaceni termoelektrického napéti reverzaci proudu

Pro zapojeni podle obr. 20a, je vypocCet méfeného napéti:

U =U,+I;-R [V] (15)
Pro zapojeni podle obr. 20b, je vypocet méfeného napéti:

Uy,=U,—1I,R [V] (16)

Pro urceni vysledného napéti bez chyby termoelektrického napéti plati rovnice (17) a
z této hodnoty mize byt vypocten odpor méfeného rezistoru.

U, —U
U=—5—[V] (17)

Dalsi zptsob pro odstranéni chyby termoelektrického napéti je metoda kompenzace
offsetu. Tato metoda vyzaduje také dvé méfeni, kdy pfi prvnim méfeni rezistorem prochazi
meéfici proud a voltmetrem uréime napéti na rezistoru spolu s termoelektrickym napétim. Druhé
meéfeni probéhne bez testovaciho proudu a zmeéfime pouze termoelektrické napéti. Tyto
hodnoty od sebe odeCteme a dostaneme vysledné napéti bez termoelektrické chyby. Zde je
nutné ale pouzit méfici pfistroj, ktery je dostateCné citlivy a presny pro zméfeni
termoelektrického napéti.

Ob¢ zde zminéné feSeni maji jednu velkou nevyhodu, ktera predstavuje zdvojnasobenti
Casu potrebného pro provedeni kompletniho méteni.
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Kazdy méfici obvod obsahuje nékolik konektort a popf. také rizné spinace. Na téchto
prvcich se Casto vytvaii oxidova vrstva, ktera ma za nasledek vytvoreni kontaktd, jejichz
rezistivita nema linearni zavislost. Tyto kontakty maji za nésledek usméméni RFI, které se
projevuji jako chyba offsetu pfi probihajicim méfeni. Pro minimalizaci této chyby je
doporuceno pouzivat kontakty z vhodnych materialt, jako je napf. zlato a indium.

Pifi méfeni rezistori dochazi k prichodu testovaciho proudu odporovou vrstvou a
v zavislosti na jejich rozmérech a vlastnostech mtze dochazet ohfevu télesa rezistoru a tim ke
zmeéné jeho odporu. Pro minimalizaci této chyby je nejlépe limitovat testovaci proud na urcitou
hodnotu. Limitace testovaciho proudu je zavisla na pouzitém méficim pfistroji a zvolené
metod€. Obecné, pro zachovani ur€ité presnosti méfeni, méfici piistroje pii méfeni vétsich
odport se prepinaji na vyssi rozsah (automaticky nebo ru¢n€), a tim dochazi ke zmenseni
hodnoty testovaciho proudu a tim i k zmirnéni ohfevu télesa rezistoru. Nejproblemati¢té)si jsou
tak rezistory s malou hodnotou odporu, kterymi musi prochazet vyssi testovaci proud. Pro
zmenS$eni ohfevu jsou nékteré pfistroje vybaveny plynulou regulaci testovaciho proudu nebo
také moznosti aplikovat kratky méfici proudovy impuls. Diky tomuto impulsu neni rezistor
vystaven stalému prichodu proudu a nedochazi tak k jeho vlastnimu ohfevu. Pouziti méficiho
impulsu pii méfeni induktivni zatéze muze byt ale problém a je tfeba méfici impuls zatézi
pfizpusobit.
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4 Navrh experimentu

Pro prométeni elektrickych vlastnosti tlustovrstvych past v co nejSirSim teplotnim
rozsahu je potfeba se seznamit s kryogenni stanici, kterd umozni provést métreni v pozadované
§ifi teplot. Na zakladé téchto vlastnosti je pak mozné navrhnout odporovy monitor a provést
jeho meéfeni v této stanici.

4.1 Kryogenni stanice CRX-EM-HF

Meéfeni bude probihat na kryogenni stanici CRX-EM-HF od Lake Shore Cryotronics
(obr. 21). Tato stanice vyuziva kombinaci externiho kryogenniho chladiciho okruhu k dosazeni
velmi nizkych teplot a komory pro ulozeni méfeného objektu se Ctyfmi manipulovatelnymi
sondami. Komora je za provozu Cerpana vakuem. Stanice také obsahuje monitorovaci systém
s optickym zvétSenim, ktery umoziiuje pfesnou manipulaci se sondami na vzorku. Zakladni

vlastnosti stanice jsou uvedené v nasledujici tab. 4.

Tab. 4 Zakladni vlastnosti kryogenni stanice CRX-EM-HF [17]

10 K az 400 K Normalni konfigurace
R;:le;lth Konfigurace
p 20K az 675K s vysokoteplotnim
stupném
<I0K + 50 mK
10K az 100 K + 20 mK
Stabilita 101 k a2 250 K + 20 mK
teplot
251 Kaz350 K + 20 mK
351 Kaz675K + 50 mK
Vibrace vzorku <1 um
Vzorek Maximalni primér 25,4 mm
Rotace vzorku 360° (jen s rotacni
platformou)
Cas pro dosazeni < 1 x 10~ Torr 30 min.
Pokojova teplota <5 x 10 Torr
Vakuum
Pii nejnizsi teploté <1 x 103 Torr
Pii maximalni teploté <5 x 10 Torr

25




Monitorovaci
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/
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rotace vzorku

Kohout vakua Antivibracni

zakladna

Obr. 21 Kryogenni stanice CRX-EM-HF [17]

Kryogenni stanice, ktera je na obr. 21, navic obsahuje elektronickou ovladaci stanici pro
ovladani teplot, kryogenni kompresor se sob&stanym uzavienym chladicim cyklem a
turbomolekularni vyvévou pro Cerpani vakua.

Kryogenni komora se sklada z péti zakladnich €asti (obr. 22). Prvni casti je vakuova
komora, kterd obsahuje veskeré dalsi dil¢i ¢asti vyzadujici vakuum. Vrchni strana vakuové
komory je odnimatelna, aby byl umoznén operatorovi ptistup ke vzorku. Obsahuje také prazor
pro optickou kontrolu a pro dohled nad manipulaci se vzorkem.

Druha cast, ktera je uvniti vakuové komory, je stinici komora. Tato komora je také
z horni strany opatifena odnimatelnym vikem s prizorem.

Treti ¢ast tvori sekci, kde je umistén samotny vzorek. Zakladem této sekce je konzole,
na jejiz horni stran€ je pfisSroubovana zékladna pro osazeni vzorku. Konzole je vyménitelna a
do této sekce lze instalovat pevnou nebo rotacni konzoli. Volitelnym pftisluSenstvim stanice je
nékolik riznych druht zakladen pro osazeni vzorku, zalezi na typu vzorku, jeho vlastnostech a
pozadovaném zpusobu méteni daného vzorku.

Typy zékladen [17]:

a) uzemnéna, slouzi pro piimé spojeni vzorku s povrchem k minimalizaci
teplotniho gradientu, je zarover elektricky uzemnéna s télesem stanice.

b) koaxialni, jeji povrch je elektricky odizolovan a zarover je opatfen kontaktem
pro moznost pfipojeni externiho pfivodu.

¢) triaxialni, vychazi z koaxialniho, obsahuje navic dalsi vodivou a izolacni vrstvu
s moznosti externiho kontaktovani.

d) izolovana, elektricky odizolovany povrch se safirovou izola¢ni vrstvou.
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e) soptickym pristupem, zakladna je ze spodu opatfena otvorem pro sondu
s optickym vlaknem.

1 — vakuova komora

2 — stinici komora

3 — komora se vzorkem

— tepelné_
kotvy

4 — konzole zakladny

5 — zékladna pro vzorek

Obr. 22 Casti kryogenni komory [17]

Dalsi nedilnou soucasti této stanice jsou Ctyii manipulatory, které jsou svou konstrukci
uzpusobené pro praci ve vakuu a zaroven pro praci ve velkém rozsahu teplot. Na konci kazdého
manipulatoru je umisténa vymenitelna sonda. Témito manipulatory Ize ovladat sondy ve vSech
ttech osach a umoziuji tak presné kontaktovani vzorku. Pomoci manipulatord mize byt
dosazeno maximalnich vychylek, které jsou uvedené v tab. 5.

Tab. 5 Maximalni vychylky sond

0sa x osay 0sa z
Pohyb 51 mm 25,4 mm 18 mm
Presnost 20 pm 10 um 10 um

V kryogenni stanici 1ze méfit riznorodé druhy vzorku, a proto existuje vice druha sond,
které se odlisuji dle vlastnosti daného méfeného vzorku a dle zvolené metody méreni.
Nainstalovat je mozno tyto sondy [17]:

a) ZN50R DC/RF - jde o nejuniverzalnéjsi sondu, ktera slouzi predevsim pro
nizko a vysokofrekvencéni méreni (do 1GHz) a také piipadné pro piivedeni
stejnosmérného napajeni na zkoumany vzorek (obr. 23). Obsahuje také tepelné
kotvy, které se pfipeviiyji k sekci se vzorkem pro vyrovnani teplot mezi sondou
a vzorkem. Material hrotu muze byt wolfram (odolny a pevny, dokaze
proniknout oxidovou vrstvickou) a pro nizkoohmové méfeni je mozné pouzit
sondy s hroty ze slitiny BeCu (pro vzorky s Au kontakty) pfipadné ze slitiny
PdAu pro vzorky s choulostivymi kontakty.

b) ZN5OR-CVT DC/RF - tato sonda koncepcné vychazi ze sondy uvedené
v pfedchozim bodé, ale navic umoziiuje automatickou kompenzaci pohybu hrotu
z divodu jeho tepelné roztaznosti. Tim je umoznéna moznost ponechani hrotu
v kontaktu se vzorkem po celou dobu meéteni i pii velkych zménach teploty.
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¢) GSG mikrovinna sonda — jde o koplanarni sondu s vilnovodem s nastavitelnou
rozte¢i a dvéma typy konektoru (do 40 GHz a do 67 GHz).

d) Opticka sonda — moznost instalace vice druhti optickych sond pro specifické
typy méfeni.

konektor

~—

mm keram if:kv

]

tahlo sondy ._‘:;
hrot

Obr. 23 Sonda ZNS50R [17]

4.2 Navrh tlustovrstvé struktury

4.2.1 Navrhova pravidla

Aby mohly byt dosazeny pozadované vlastnosti navrhovaného obvodu, musi byt
dodrZena urcita navrhova pravidla pro vyrobu tlustovrstvych obvodu.

Pii navrhu vodicu je tieba si uvédomit, ze oproti spojum vedenych napi. na deskach
plosnych spoji, kde se vyuziva jako vodi¢ méd’, jsou u tlustovrstvych spoju pouzivany vodivé
pasty, které vykazuji vétsi rezistivitu nez méd’. Vrstvovy odpor univerzalni vodivé pasty AgPd
vyrobci udavaji v hodnotach blizkych 20 mQ/o. Oproti tomu, u standartni 1oz platované Cu
pro plosné spoje je hodnota udavana na 0,5 m€Q/o. Z toho nam vyplyva, ze pokud budeme chtit
dosdhnout stejné rezistivity jako u Cu, vodie vytvofené tlustou vrstvou musi byt
nekolikanasobné Sirsi nez vodic€ z Cu. Proto se pro tlustovrstvé vodi¢e doporucuje minimalni
Sitka 0,3 mm a za optimalni §itku 1ze pak povazovat 0,5 mm [2].

Pfi navrhu tlustovrstvého rezistoru je doporuceno s ohledem na rozptyl jmenovité
hodnoty odporu volit §itku rezistoru W > 1 mm a pomér L ku W volit podle nasledujici
podminky [2]:

! < L <35 (18)
35" W™ 7

Pro navrh rezistoru z hlediska jeho maximalniho vykonového zatizeni je nutné dodrzet
jeho min. plochu Sk danou soucinem rozméry L a W. Pro Sgtak plati [2]:

P 2
Sk =5 [mm?] (19)

P — vykonové zatizeni rezistoru [W]

Py — mérné vykonové zatizeni pro dany typ pasty [W-mni’]
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Obr. 24 Kritické hodnoty rozméra rezistoru [2]

Minimalni doporucené rozmery pro navrh rezistoru jsou uvedeny na obr. 24. Pii navrhu
jednotlivych Sablon pro naneseni past se také doporucuje pouzit znacky, které nam umozni
presné sesouhlaseni a spravnou orientaci kazdé vrstvy se substratem.

4.2.2 Navrh odporového monitoru

Navrh odporového monitoru pro testovani v kryogenni stanici je zobrazen na obr. 25.
Tento navrh musi spliiovat urcita kritéria, kterd vyplyvaji z vlastnosti vySe zminéné stanice.
Motivy jednotlivych vrstev jsou navrhnuty pro substrat AloO3 standartniho rozmeéru 50,8 x 50,8
mm. Podle tabulky €. 4 je ale mozno vlozit do kryogenni stanice jen vzorek o maximalnim
pruméru 25,4 mm. Substrat je proto rozdélen na sekce A az E o velikost 16 x 16 mm a po vypalu

nanesenych vrstev bude na tyto sekce roziezan.

50,8 mm

h 4

A

3,0 mm
‘ﬂ—ﬁ

e
Bt e a

il
A

A
£
CIRERRNNNIIND
o <.
< 2
D E B ‘
2,0 mm
FEKT-\\
znacka pro
znacka pro /’*n C n spravnou orientaci vrstvy
sesouhlaseni vrstev J l x &

R1 R2 R3 R4

Obr. 25 Navrh odporového monitoru

29



Jednotlivé sekce obsahuji Ctyti rezistory (R1, R2, R3 a R4) a kazdy tento rezistor je
vytvoren z jiné fady odporové pasty. Pro kazdou fadu odporové pasty tak musi byt vytvoren
samostatny motiv. Rozmér vSech rezistort je 4 x 2 mm a jsou tedy vytvoreny ze dvou Ctverct.
Pouzitim rovnice (12) dostaneme hodnoty rezistorti uvedené v tab. 6:

Tab. 6 Navrh hodnot jednotlivych odpora

Oznaceni | Vrstvovy odpor | Hodnota odporu
rezistoru pouzité pasty rezistoru

R1 1 kQ/o 2 kQ

R2 10 kQ/o 20 kQ

R3 100 kQ/o 200 kQ

R4 1 MQ/o 2 MQ

Pro co nejpresnéjsi porovnani vlastnosti rezistora v Sirokém spektru teplot je odporovy
monitor navrhnut s témito vlastnostmi:

Rezistory maji stejnou délku a Sitku z divodu vylouceni chyb zptisobenymi
rozdilnymi rozmeéry rezistoru.

Rezistory jsou navrhnuty pro tisk jen v jednom sméru, aby se vyloucily chyby
dané tiskovymi vlastnostmi a vlastnostmi sita.

Vjedné sekci jsou umistény vSechny Ctyfi hodnoty rezistoru pro zajiSténi
stejnych podminek pifi méfeni a pro rychlejsi proméreni hodnot rezistoru
z divodu velké Casové naroCnosti pouziti kryogenni stanice.

Vybér odporovych past pro jednotlivé velikosti hodnot rezistord by mél byt
zvolen od jednoho vyrobce z jedné série, aby se minimalizovaly chyby dané
riznym slozenim past a rlznymi tixotropnimi vlastnostmi. Dilezitou
podminkou je také stejny vypalovaci profil vS§ech odporovych past. Tlustovrstvé
rezistory jsou velice citlivé na dodrzeni vypalovaciho profilu a pfi nedodrzeni
téchto podminek (zejména maximalni teplota vypalu a ¢as pusobeni maximalni
teploty) dochazi k posunu jejich celkového odporu k jinym hodnotadm, nez
navrzenym [1].

Navrh odporového monitor je doplnén o znacky pro presné sesouhlaseni a pro
spravnou orientaci jednotlivych vrstev.

Navrhy jednotlivych odporovych vrstev a vodivé vrstvy jsou pfilozeny v piiloze této
diplomové prace.
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S Provedeni experimentu

Cilem diplomové prace je provérit teplotni zéavislost elektrické vodivosti vybranych
tlustovrstvych past v Siroké Skale teplot. Pro dosazeni tohoto cile existuji dvé hlavni praktické
Casti této prace, které zahrnuji vyhotoveni testovacich struktur a jejich nasledné meéteni
v kryogenni stanici.

5.1 Realizace testovaciho odporového monitoru

Vyhotoveni odporovych monitora bylo provedeno v laboratoii VUT Brno FEKT ustavu
mikroelektroniky. Odporové monitory byly realizovany dle navrhu uvedeného v kapitole 4.1
v poctu 5ks na substrat z korundové keramiky Al>O3 o rozméru 50,8 x 50,8 mm. Kazdy substrat
byl poté pomoci laseru rozdélen na dalSich Sks mensich vzorkt o rozmeérech 16 x 16 mm, které
jiz rozméroveé vyhovuji pro pouziti v kryogenni stanici. Timto vzniklo 25ks testovacich
odporovych monitort.

Pii zhotoveni odporovych monitor byl pouzit nasledujici technologicky postup a
materialy.
5.1.1 Tlustovrstvé pasty

Odporové tlustovrstvé pasty byly vybrany od jednoho vyrobce s jedné série (tab. 7), aby
vysledky méfeni nebyly ovliviiovany raznym vlastnostmi past.

Tab. 7 Pouzité tlustovrstvé pasty

Typ pasty Jmenovity Rv | Oznadeni | Jmenovity TCR [ppm-K?] Vyrobce
vodiva Ag 1,95 mQ/o | 9912-K FL neuvedeno ESL Europe
. Tesla
odporova RuO; 1kQ/o TT 5031 +50/+100 N
Lanskroun
. Tesla
odporova RuO; 10 kQ/o TT 5041 neuvedeno N
Lanskroun
. Tesla
odporova RuO; 100 kQ/o TT 5051 neuvedeno N
Lanskroun
. Tesla
odporova Ru0, 1 MQ/o TT 5061 -150/-100 .
Lanskroun

Pred pouzitim uvedenych past bylo dulezité jejich dikladné promichani. Bylo tim
docileno poklesu jejich viskozity a zlepSeni jejich tixotropnich vlastnosti. Tato ptiprava
ovlivilyje kvalitu ostrosti natisknutych obrazct, jejich rovinnost a rozmérovou stalost.
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5.1.2 Vytvoreni motivu na sita

Sita jsou vytvorena z nerezovych vldken a jsou napnuta v hlinikovém ramu. Bylo
potieba vytvofit motivy pro Ctyfi odporové a jednu vodivou vrstvu. Pro vytvoreni motivl na
tato sita byl pouzit nasledujici postup:

1) Priprava sit

Pred nanesenim fotocitlivého filmu je nutno sita zbavit v§ech necistot a mastnot pomoci
Cisticiho prostiedku pro sitotiskova sita. Nasleduje oplach pod proudem vody a naneseni vrstvy,
ktera zlep$i adhezi mezi sitem a kapilarnim fotocitlivym filmem, ktery bude pozdéji nanesen.
Dale nasleduje opét oplach sita.

2) Naneseni fotocitlivé vrstvy

Jako fotocitliva vrstva byl pouzit zeleny kapilarni fotocitlivy film Capillex CP, ktery
umoziuje na situ vytvorit Sablonu s velice jemnym rastrem a tenkym profilem. Vlastnosti
tohoto filmu jsou uvedené v nasleduyjici tab. 8.

Tab. 8 Parametry kapilarniho fotocitlivého filmu Capillex CP

Svételna citlivost 350 az 450 nm
Doporucena sit'ovina 120 az 180 vlaken/cm
Tloust'ka Sablony 2az3 um
Drsnost povrchu R, 5az7 um
SusSeni pfed expozici max. 40 °C
Expozicni Cas SkWMHpii 1,2m=180s
Vyvolani vodou 10 az 45 °C, vyvolani jemnych detailti sprchou
RozliSovaci schopnost 60 um pfi optimalni expozici, 40 pm pii poloviéni expozici
Odvrstveni odvrstvovacem CPS Stencil Remover Conc. 1:25

Naneseni této vrstvy je nutné provést v prostiedi, které je vhodné pro praci
s fotocitlivym materidlem. Pfed nanesenim fotocitlivého filmu je nutné sito ponofit do vody
tak, aby po vytazeni z lazn€ voda zlstala mezi oky sita. Sito se necha 30s okapat.

Nasledné je fotocitlivy film ofiznut na velikost sita, tmavou stranou piilozen na sito a
pomoci valecku je film navalen do sita. Nyni je nutno sito s navalenym filmem vysusit malym
proudem vzduchu. Po dokonalém vysuSeni je mozno odlepit kryci folii nanesen¢ho
fotocitlivého filmu.

Takto ovrstvené sito by mélo mit vytvofenou homogenni vrstvu fotocitlivého materialu,
bez znamek poruch, které by mohly v dalSich krocich znehodnotit vytvafeny motiv.
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3) Osvit sita

Osvit fotocitlivé vrstvy na situ je proveden pomoci UV zafeni pfes pozadovany motiv,
ktery je vytisknut na prihlednou folii. Tyto motivy jsou v piiloze diplomové prace. Na
sklenénou pracovni plochu pfipravku s UV lampu je umistén motiv a sito s aplikovanym
filmem. Zde je nutné dodrzet spravnou orientaci strany piikladaného motivu. Pfipravek pro
osvit je také vybaven vyvévou, ktera po piiklopeni vika zaruci dokonalé prilnuti motivu a sita.

Po nabéhu UV lampy do pracovniho rezimu je fotocitlivy film vystaven UV zafeni po
dobu 45s, ¢imz dojde k vytvrzeni jeho osvicenych ¢asti. Nyni je mozné ve vodni lazni vyvolat
sito s pozadovanym motivem.

Po vysuseni a vycisténi sita od nevytvrzenych zbytkt fotocitlivého materialu je sito
pfipraveno pro pouziti v sitotiskovém stroji.

5.1.3 Tisk jednotlivych vrstev

Tisk jednotlivych vrstev byl proveden na sitotiskovém poloautomatu AUREL mod.
C880 (obr. 26).

Obr. 26 Sitotiskovy poloautomat AUREL mod. C880 [19]

Po upevnéni ramu sita do poloautomatu bylo tfeba nastavit jeho parametry, které
ovliviiuji vyslednou kvalitu tisku tlustovrstvych past. Je to predev§im pritlak stérky, uhel
nastaveni stérky, odtrh a poloha sita vic¢i keramickému substratu. Tyto parametry vyznamné
ovliviyji vysledné vlastnosti natisknutych obvodi. Pied kazdym tiskem je keramicky substrat
umistén na pohyblivy stolek, ktery je vybaven dorazy, osvétlenim a podtlakem, ktery aretuje
substrat pfii tisku. Pro spravné sesouhlaseni jednotlivych vrstev stolek také umoziuje jemny
posun ve vodorovné roving a jeho rotaci.

Pti tisku odporového monitoru byla jako prvni natisknuta vodiva vrstva, kterd tvori
elektrody rezistor a kontaktni plochy pro meéfici hroty. Po tisku, jesté pred nasledujicim
teplotnim zpracovanim, bylo nutné dodrzet 15 minut prodlevu, aby se natisknuta pasta dokazala
pomalu slinout a vytvofila tak dokonaly natisknuty obrazec. Po tisku vodivou pastou byly
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vSechny substraty vlozeny do pece, kde doslo k jejich prvotnimu tepelnému zpracovani pri
teploté 150 °C po dobu 20 minut. Poté nasledoval vypal.

Po vypalu vodivé vrstvy mohly byt naneseny jednotlivé odporové vrstvy. Pied tiskem
s novymi pastami je vzdy nutné dokonale ocistit stérku od predeslé pasty, aby nemohlo dojit ke
kontaminaci nové pasty. Jelikoz byly pouzity Ctyfi rizné druhy odporovych past, bylo nutné
velice pfesné sesouhlasit jednotlivé odporové vrstvy pomoci soutiskovych znacek. Po tisku
kazdé pasty byla opét dodrzena 15-ti minutova prodleva pro dokonalé slinuti vrstvy a substraty
nasledné vlozeny do pece na prvotni 20-ti minutové tepelné zpracovani. Po tomto kroku je
mozné nanést dal§i odporovou pastu. Po naneseni vSech odporovych past jsou odporové
monitory pfipravené na vypal.

5.1.4 Vypal tlustovrstvych past

Vypal odporového monitoru byl proveden v prubézné peci BTU TFF51. Tato pec je
vybavena fidicim pocitatem, ve kterém se zadava pozadovany teplotni profil. Pouzity teplotni
profil je uveden na obr. 27.
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Obr. 27 Vypalovaci profil

Vypalovaci profil se sklada ze ¢tyt zakladnich ¢asti. Zpocatku dochézi k rychlému
narustu teploty na hodnotu 500 °C béhem 10 minut. Dale teplota roste pozvolnéji a dochazi zde
k vyhoteni filmotvorného materialu a k odpareni zbytkti rozpoustédel. Po dosazeni teploty
850 °C se rust teploty zastavi a udrzuje se po dobu 10 minut na konstantni hodnoté. Zde dochazi
k vypalu, pfi kterém se slinuji funkcni slozky pasty a vytvareji se pozadované slitiny. Pasta tim
dosahne svych charakteristickych vlastnosti. Dale dochazi k ochlazeni az na teplotu okoli. Cely
proces tepelného zpracovani v prubézné peci trva 60 minut.
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5.2 Vyhodnoceni odporovych monitori.

Po vypalu odporovych monitort a jejich ustaleni na pokojovou teplotu, byla provedena
opticka kontrola a méteni elektrickych odport jednotlivych tlustovrstvych rezistoru.

Opticka kontrola odhalila na nékterych obvodech mirné posunuti odporové vrstvy vuci
vrstvé vodivé. Jelikoz ale navrh elektrod byl proveden s dostateCnou rozmérovou toleranci,

tento maly posun nema zadny vliv na vyslednou hodnotu elektrického odporu.

Meéfeni elektrickych odport jednotlivych rezistord bylo provedeno pomoci méficiho
pristroje Agilent 34401 A v konfiguraci pro Ctyfvodi€ové meéteni pii teploté okoli 295 K.

Nasledujici tabulky predstavuji naméfené hodnoty jednotlivych rezistoru.

Tab. 9 Substrat €. 1

sekce | R1[kQ] | R2[kQ] | R3 [kQ] | R4 [MQ]
~| A 1,752 | 16,051 | 335,280 | 3,373
;; B 1,603 | 15,701 | 270,830 | 2,356
| C 1,555 | 16,521 | 281,550 | 2,475
2| D 1,703 | 16,744 | 320,610 | 2,903
E 1,573 | 15,880 | 301,930 | 2413

Tab. 10 Substrat & 2

sekce | R1[kQ] | R2[kQ] | R3 [kQ] | R4 [MQ]
~o| A 1,635 | 13,970 | 323,320 | 2477
S| B | 1566 | 14129 | 276910 | 2,183
HIEEE 1,582 | 14,804 | 294,000 | 2,391
2| D 1,600 | 14,789 | 301,960 | 2,878
E 1,572 | 13,575 | 283,560 | 2,374

Tab. 11 Substrat & 3

sekce | R1[kQ] | R2[kQ] | R3 [kQ] | R4 [MQ]
o[ A 1,553 | 13,860 | 293,730 | 2,593
ié B 1,492 | 14933 | 218,130 | 2213
e 1,564 | 15,779 | 307,500 | 2,563
2| D 1,529 | 16,015 | 275,670 | 2,693
E 1,516 | 14,842 | 273,830 | 2,360
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Tab. 12 Substrat ¢. 4

sekce | R1[kQ] | R2 [kQ] | R3 [kQ] | R4 [MQ]
<| A 1,516 | 14393 | 345830 | 2,822
=| B 1,516 | 15,987 | 290,440 | 2,292
g C 1,478 | 15,514 | 339,020 | 2,508
2| D 1,529 | 15482 | 340,560 | 2,519
E 1,467 | 15201 | 338,670 | 2256

Tab. 13 Substrat & 5

sekce | R1[kQ] | R2 [kQ] | R3 [kQ] | R4 [MQ]
w | A 2,152 | 14308 | 297,040 | 2,672
=| B 1,913 | 15,145 | 257,410 | 2,549
g C 1,914 | 14,699 | 272,490 | 2,533
2| D 2,231 15,031 | 294,400 | 2,834
E 1,789 | 14,701 | 276,440 | 2441

Tab. 14 Statistické hodnoty rezistora

R1[kQ] | R2[kQ] | R3 [kQ] | R4 [MQ]
X 1,652 | 15,122 | 296,444 | 2,547
G 0,199 0,820 | 29,686 | 0,259
Runin 1,467 | 13,575 | 218,130 | 2,183
Rinax 2,231 16,744 | 345,830 | 3,373
% 1,572 | 15,031 | 294,000 | 2,508

X — prumérna hodnota, o — smérodatna odchylka, X — median

Z predeslych tabulek mizeme vidét, ze méfené hodnoty neodpovidaji hodnotam, které
byly pouzity pfi navrhu odporového monitoru. Tyto odchylky mohly nastat z divodu Spatné
nastavenych parametrd sitotiskového poloautomatu a také difuzi vodivé stiibré pasty do past
odporovych. Pro tlustovrstvé rezistory, které se hodlaji pouzit v elektronickych obvodech,
dochéazi jesté¢ k dalSimu technologickému kroku, kdy se rezistory dostavi na piesnéjsi
pozadovanou hodnotu. Pro potieby této diplomové prace ale neni nutné dostavovat rezistory na
presné hodnoty, protoze tyto odchylky od teoretickych hodnot zde nejsou rozhodujici.
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Po zméteni hodnot elektrickych odport jednotlivych rezistord byly substraty pomoci
laseru nafezany na mensSi jednotlivé sekce, které umoziuji méfeni v kryogenni stanici. Na
nasledujicim obr. 28 jsou znazornény sekce rozdéleného substratu ¢. 4.

Obr. 28 Rozdéleny substrat ¢. 4

5.3 Méreni v kryogenni stanici

Meéfeni v kryogenni stanici CRX-EM-HF bylo provedeno ve Stfedoevropském
technologickém institutu CEITEC v Brné v laboratofi pfipravy a charakterizace nanostruktur
CEITEC Nano. Laboratof je vedena jako Cisté pracoviste tfidy 100 000 (ISO 8).

5.3.1 Pouzita mérici metoda

Pro méfeni jednotlivych rezistori v kryogenni komote byla zvolena dvouvodi¢ova
metoda méteni elektrického odporu. Byla vybrana s ohledem na to, Zze méfené hodnoty rezistora
jsou vysoké a chyba zpusobena odporem méficich vodiCl je zanedbatelna. Tato jednodussi
metoda také vyrazné zkratila potfebny ¢as méfeni, protoze pii méfeni tak bylo nutné pohybovat
jen dvéma sondami. Blokové schéma zapojeni pro méfeni rezistort je na obr. 29.
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Obr. 29 Blokové schéma zapojeni méfeni

Pomoci softwaru v PC jsou dalkové ovladany dva kryogenni teplotni kontroléry, které
snimaji teploty v jednotlivych sekcich kryogenni komory a zarover nastavuji pozadovany
vykon topnych téles pro ohiev tak, aby mohla byt stabilizovana pozadovana teplota dané sekce.
Na obr. 30 je vyfez ovladani jedné sekce kryogenni komory. Je zde zadana pozadovana teplota
200 K (setpoint) a tim padem doslo k aktivaci nezbytného vyhiivaciho elementu (Cervené svitici
ctverec). Dale je PC propojeno se zdrojem proudu a voltmetrem. Diky tomuto spojeni je mozné
ukladat hodnoty elektrickych odport v zavislosti na teploté pfimo do souboru. Zdroj proudu a
voltmetr jsou také navzajem propojeny a diky vzajemné komunikaci umoziuji provadét meéfeni
typu delta. Diky tomuto méfeni je kompenzovano termoelektrické napéti, které do méfeni
zavadi chyby. Méfici vodi¢e zdroje proudu a voltmetru jsou pak spojeny v pfipravku u
kryogenni stanice, ktery dale propojuje méfici hroty prostfednictvim pohyblivych
manipulatord.
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Obr. 30 Softwarové vladani CRX-EM-HF
Technika méfeni typu delta je zaloZena na principu méfeni napéti pii prachodu proudu

ve formé& obdélnikového signalu. Signal je rozdélen na delta cykly a pro vypocet vysledného
napéti je pouzit algoritmus tfi-bodového klouzavého primeéru (obr. 31).
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Obr. 31 Princip DELTA méfeni [20]

Pfi prichodu testovaciho proudového signalu rezistorem, je pfi kazdém jednom delta
cyklu tfikrat zméfena hodnota napéti na rezistoru. Jak je uvedeno na obr. 31, po spusténi
meéficiho signalu je provedeno méfeni napéti prvniho delta cyklu na zakladé méteni tfi hodnot
napéti A, B a C. Pro vypocet je poté pouzita technika vypoctu klouzavého priméru. Po vypoctu
prvniho delta cyklu nasleduje dal§i meéfeni s nasledujicim vypoctem a vysledek nahradi
hodnotu predeslého méfeni. Nasledujici rovnice ukazuji princip algoritmu pro vypocet ¢tyt po

sob€ jdoucich delta cykla.
1. delta vypocet

2. delta vypocet

3. delta vypocet

4. delta vypocet

Rovnice obsahuji vyraz (—1)", ktery zarucuje, Ze vysledna hodnota v§ech rovnic bude
se stejnou polaritou. Delta méteni je provadéno po celou dobu piitomnosti testovaciho proudu.
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5.3.2 Pouzité mérici pristroje
Pro méfteni elektrického odporu tlustovrstvych rezistorti v zavislosti na teploté byly
pouzity tyto méfici pristroje:
1) Zdroj proudu: KEITHLEY model 6221 zdroj stejnosmérného a stiidavého proudu.
Tab. 15 Vlastnosti Keithley 6221 [20]

Rozsah ’ 3Pof (e:SiOSStO C Rozliseni
2nA 0,4 % + 2 pA 100 fA
20 nA 0,3 % + 10 pA 1 pA

200 nA 0,3 % + 100 pA 10 pA
2 uA 0,1 % + 1 nA 100 pA
20 pA 0,05 % + 10 nA 1 nA

200 pA 0,05 % + 100 nA 10 nA
2 mA 0,05 % + 1 pA 100 nA
20 mA 0,05 % + 10 pA 1 pA

100 mA 0,1 % + 50 uA 10 pA

Vystupni odpor: >10'* Q.
Vystupni kapacita: <10 pF.

Pouzity zdroj proudu je vybaven generatorem, ktery muze generovat nasledujici typy
signalu:

e sinusovy
e obdélnikovy
e rampovy
e uzivatelsky
Vlastnosti generatoru:
Rozsah frekvence f:
e 1 mHz-100 kHz
e pfesnost: = 100 ppm
Amplituda I,,:
e 4pAaz210 mA
e piesnost (<10 kHz]: + (1 % + 0,2 % rozsahu)
o offset+ (0,2 % + 0,2 % rozsahu)
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2) Voltmetr: KEITHLEY model 2182A nanovoltmetr.
Tab. 16 Vlastnosti Keithley 2182A [21]

Rozsah [ppm f;;srrlllors(fzs ahu] Vstupni odpor | Rozliseni
10,000000 mV 20+ 4 >10 GQ 1 nV
100,00000 mV 10+3 >10 GQ 10 nV

1,0000000 V 7+2 >10 GQ 100 nV
10,000000 V 2+1 >10 GQ |NTAY
100,00000 V 10+3 10 MQ + 1% 10 uVvV

Zdroj proudu KEITHLEY model 6221 a nanovoltmetr KEITHLEY model 2182A jsou
spolecné propojeny pro méfeni v delta modu. Piesnost nanovoltmetru je tak dana souctem
presnosti téchto dvou méficich pfistroji odpovidajicich rozsah. Sumové napéti pfi tomto

zapojeni je typicky 3 nVims/VHZ [21].

3) Teplotni kontrolér: 2x kryogenni teplotni kontrolér LakeShore model 336. Pifesnost

kontroléru zalezi na pouZitych typech teplotnich senzora [17].

5.3.3 Postup méreni

Pred zacatkem samotného meéfeni je nejdifive nutné pripravit vzorek odporového
monitoru pro kryogenni stanici. Vrchni kryt kryogenni stanice byl odmontovan a vyjmuta
zékladna pro umisténi vzorku. Na tuto zakladnu byl poté pomoci stfibrné pasty piilepen substrat

s odporovym monitorem (obr. 32).

Obr. 32 Umisténi vzorku na zakladnu
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Vzhledem ke zvolenému postupu méfeni a vlastnostem odporového monitoru, byly na
manipulatory stanice namontovany sondy typu ZNS5SOR, které pro tento typ meéfeni plné
vyhovuji.

Po zaschnuti pasty byla zakladna se vzorkem vlozena zpét a kryogenni stanice byla
uzaviena. Nazorné rozlozeni prvka v kryogenni komore jesté pred uzavienim hornich krytt
ukazuje obr. 33.

Obr. 33 Pohled shora na rozlozeni prvka v kryokomore

Princip méfeni v kryogenni stanici CRX-EM-HF je zalozen na tom, ze komora se
nejprve vyplni vakuem a po dosazeni pozadované hodnoty vakua je komora pomoci chladiciho
kompresoru zchlazena na svou nejnizsi teplotu. Poté se pomoci teplotnich kontrolérti zadava
pozadovana hodnota teploty od hodnot minimélnich az po maximalni. Po zadani teploty se
aktivuje vyhtivaci c¢lanek, ktery je umistén v casti se vzorkem. Vykon tohoto vyhiivaciho
clanku je regulovan tak, aby doslo k vyrovnani pusobeni chladiciho vykonu kompresoru a
vykonu vyhtivaciho ¢lanku na pozadovanou hodnotu teploty. Diky pfitomnosti vakua pfi
meéfteni je odporovy monitor dokonale tepelné odizolovan a §ifeni tepelné energie z vyhtivaciho
elementu na néj je zpasobeno jen radiaci.

Kryogenni stanice byla propojena s turbomolekularni vyvévou. Po zapnuti vyvévy bylo
tfeba vyc&kat 30 minut na dosazeni pozadovaného vakua < 1 x 10° Torr. Nyni mohl byt zapnut
chladici kompresor. Cas potiebny pro dosazeni nejnizsi teploty byl 2,5 h a dosazena teplota se
pohybovala od 6 do 7 K. Hodnoty pod hranici 10 K stanice nedokazala dostatecné stabilizovat,
proto byla zvolena jako poc¢atecni teplota pro méreni 10 K.

Po stabilizaci teploty byl pomoci manipulatorti kontaktovan prvni ze Ctyf rezistorti na
odporovém monitoru. Kontaktovani hrotem sondy probihalo za pomoci optického systému
s vystupem na obrazovku, kde bylo sledovano dosednuti sondy na elektrodu. Obr. 34
znazornuje dosednuti hrotd na elektrody rezistoru. Leva sonda doléha na elektrodu rezistoru R4
a hrot pravé sondy doléha na spole¢nou elektrodu.
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Obr. 34 Kontaktovani odporového monitoru

Po kontaktovani rezistoru bylo provedeno meéfeni. Zdroj proudu a voltmetr byly
zapojeny v konfiguraci pro delta méfeni. Jelikoz rezistory na odporovém monitoru dosahuji
velkého rozpéti hodnot elektrického odporu, byla pro kazdy rezistor nastavena jina hodnota
meéticiho proudu 7, tak, aby byla dosazena stejna piesnost méfeni pro kazdy rezistor. Jednotlivé
hodnoty I, jsou uvedeny v tab. 17. Zdroj proudu byl déle nastaven na konecny pocet delta
cykld, aby rezistor nebyl ovlivnén teplem, které vznika pii zatéZzovani rezistoru. Po méfeni
prvniho rezistoru nasledovalo pfesunuti jedné sondy na elektrodu dal§iho rezistoru a opét bylo
provedeno méfeni, ale nyni s jinym meéficim proudem. Principem pouzité metody méfeni je
zjisténi hodnoty napéti na rezistoru v zavislosti na jeho hodnoté odporu a prochéazejicim
proudem. Pouzité méfici pfistroje ale umoziuji podle Ohmova zakona provést okamzity
vypocet elektrického odporu, a proto byly vysledky odecitany pfimo v ohmech.

Tab. 17 Hodnoty méficich prouda

Rezistor Rv Im
R1 1 kQ/o 200 pA
R2 10 kQ/o 20 nA
R3 100 kQ/o 2 uA
R4 1 MQ/o 0,2 uA

Pocet méficich delta cykla 10

Po zméfeni vSech Ctyf rezistort byla nastavena nova pozadovana teplota a po stabilizaci
teploty bylo provedeno opét méfeni rezistorti. Timto zptisobem byl odporovy monitor vystaven
maximalni teploté 350 K. Kryogenni stanice sice umoziiuje v zdkladnim nastaveni teplotu az
400 K, ale méfeni by se muselo prerusit a odpojit tepelné kotvy u vSech sond, aby nedoslo
k jejich poskozeni vysokou teplotou.. Z tohoto diivodu byla max. teplota omezena. Preruseni
méteni by také vyrazné prodlouzilo ¢as méfeni a mohlo by také zkreslit vysledky méfenti.

43



Béhem faze zchlazeni na zakladni teplotu je kryogenni komora vystavena pusobeni
velkému rozdilu tepot. Diky tepelnym roztaznostem kovi, ze kterych je komora vyrobena, tak
dochazi k vyraznému posunu zakladny se vzorkem. Béhem méfeni je ale pozadovano postupné
zvySovani teploty, a aby nedochéazelo k vyraznému posunu vzorku pfi méfeni a nedoslo
k poruseni sond, kryogenni komora udrzuje ostatni Casti zchlazené stale na velmi nizké teploty,
1 kdyz je vzorek vyhfivan na teplotu vysokou. Rozdil pfi méfeni mezi min. a max. teplotou
v komote dosahoval az 300 K.

Po dosazeni maximalni ptipustné hodnoty bylo méfeni ukonceno a stanice musela byt
stabilizovana na 290 K ve vSech jejich Castech. Béhem této operace dochéazelo opét k velké
tepelné dilataci, a aby nedoslo k poSkozeni sond, musely byt stdhnuty mimo oblast vzorku. Po
90min., kdy teploty dosahly pozadovanych hodnot, stanice byla zavzdusnéna a mohla byt
provedena vyména vzorku. Celkovy Cas pro pifipravu a méfeni jednoho vzorku dosahoval
az 12-ti hod.

5.4 Vysledky méreni
Pro méfeni byly vybrany tfi vzorky odporovych monitora (vzorek 3E, 3B, 2C). Diky
tfem provedenym métrenim tak bylo mozné urcit a nasledné opravit ptipadné chyby, které by
mohly ovlivnit vysledky méfeni. Tabulky vSech naméfenych hodnot jsou uvedeny v piiloze.
1 kQ/o
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Obr. 35 Zavislost R na T pasty s Ry = 1 kQ/o

Na prvnim grafu uvedeného na obr. 35 mizeme vidét zavislost odporii na teplote
rezistora vytvorenych z odporové pasty s hodnotou Ry = 1 kQ/o. Jako prvni bylo provedeno
meéfeni substratu 3B, na kterém byla zkousena rizna doba stabilizace pozadované teploty a tim
1 stabilizace elektrického odporu. Jak lze vidét, tato zkouska ma za nasledek vétsi rozptyl
hodnot, které jsou nejvice zfetelné od teploty 70 K do 170 K. Stabilizace teploty byla
kontinualné sledovana pomoci softwaru. Na zakladé nékolika méteni pfi stejné teploté bylo
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rozhodnuto, ze doba pied méfenim odporu musi byt min. 5 minut po stabilizaci teploty na nami
pozadovanou hodnotu. Stabilizace teploty je zobrazena na obr. 36, kde je zndzornén bod
stabilizace teploty, od kterého byla sledovana min. doba pro provedeni méfeni elektrického
odporu.

< 19— Bod stabilizace T provedeni méfeni

Obr. 36 Stabilizace teploty

Doba pro dosaZeni stabilni teploty se rizn€ ménila v zavislosti na dodavaném vykonu
vyhiivacim elementim v kryogenni stanici. Po stanoveni této metodiky méfeni je vidét, ze od
teploty 170 K a pfi méfeni dalSich substratti nedochazi k témto vétsim vychylkam hodnot.

Pfi prvnim méfeni byla teplota nastavovana po 5 K az do 75 K a od této hodnoty byl
krok po 10 K az do konce méfeni. Na zakladé vyhodnoceni prvniho méfeni byla provedena
zmeéna krokovani teploty. Do 75 K ponechan krok po 5 K, do 100 K po 10 K a dale po 15 K.
Tato optimalizace ¢aste¢n€ umoznila zkratit celkovou dobu méfeni bez vlivu na jeho vysledky.
Na nasledujicich tfech grafech (obr. 37, 38, 39) jsou vyhodnoceny vysledky z méteni dalSich
rezistoru.
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Obr. 37 Zavislost R na T pasty s Ry = 10 kQ/o
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Obr. 39 Zavislost R na T pasty s Ry =1 MQ/o
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Pokud se podivame na vysledky méfeni rezistord vytvorenych z past Ry = 1 MQ/o a
Ry = 100 kQ/no, vidime, ze prubéhy si jsou velice podobné. Je zde jasna negativni zavislost
TCR, ktera je v rozmezi 75 K az 350 K témeéf linearni a od 75 K smérem k nule velice narasta.
Dle perkolacni teorie uvedené v teoretické Casti mize byt konstatovano, Ze pasta je tvorena
vodivymi Casticemi, které netvoti uceleny vodivy fetéz. Misto toho tvoii vodivé ostruvky, které
jsou oddéleny dielektrickym prostfedim skelné frity.

Vodivost téchto systému muze byt popsana pomoci principu vodivosti odporovych
systému s negativnim TCR uvedeného v teoretické Casti této diplomové prace. U obou past
dochazi s poklesem teploty od 350 K i k poklesu volnych nosict naboje, které jsou ionizovany
ve vodivostni oblasti energii tohoto systému. Tento pokles ma za nasledek zvySeni elektrického
odporu. Pii dal§im snizovani teploty, feknéme od 75 K, je pocCet ionizovanych naboju velice
maly a zacina se uplatriovat princip VRH, kdy dochazi jen k preskokiim naboje mezi lokalnimi
centry v objemu rezistoru a odpor tak zna¢né narasta. Zavislost VRH na teplot€ je vyjadiena
rovnici €. (8).

Zavislost elektrického odporu na teploté u rezistorti vytvorenych pastou s Rv =10 kQ/o
je oproti predeslym pastam zcela jind. Tento odporovy systém projevuje v intervalu 350 K az
50 K pozitivni zavislost TCR a od 50 K smérem k nule negativni TCR. Pfitomnost pozitivni
TCR u odporové pasty dle perkolacni teorie naznacuje, Ze odporovy systém je tvoren vodivymi
Casticemi vytvarejici vodivou cestu mezi elektrodami rezistoru. Vodivostni model v tomto
intervalu potom mizeme prifadit modelu zavislosti kovil, stejné jako pasovy diagram energii,
kde dochazi k prekryti valenéniho pasu s vodivostnim. Pfi snizovani teploty dochéazi ke
snizovani oscilaci krystalické mfizky, stfedni volnd draha elektronu se zvétSuje a odpor
rezistoru klesa. Klesajici tendence se zastavuje u této pasty na hodnoté 50 K, kdy pasta vykazuje
své minimum hodnoty odporu. Tato vlastnost je také typicka pro vodivost kovti, kde minimum
je dano hlavné typem, mnozstvim a usporadanim poruch krystalické mfize. Zde je ale minimum
dané zmeénou typu vodivosti z pozitivniho na negativni. Tato vlastnost jiz pro kovy typicka
neni.

Nejpravdépodobnéji zde dochazi k prechodu kov-izolant, ktery je znam pod zkratkou
MIT (z angl. Metal Insulator Transition). Princip tohoto jevu je popisovan pomoci kvantové
fyziky [13, 14] a jelikoz tlustovrstvy rezistor mize byt povazovan za mezoskopicky systém,
aplikace kvantové fyziky je zde mozna. Pokud odporovy systém pokladame za silné
neusporadany (systém s velkym rozptylem potenciali tvofenych jednotlivymi lokalnimi
centry), tak tato neusporadanost s klesajici teplotou roste a zpusobuje lokalizaci elektronovych
stavi. Elektrony v kovech se obecné nachazeji ve volnych vazanych stavech a podle [23] je
dokazano, ze pii dostatecné neusporadanosti systému se muze stat, ze zadny elektron nebude
schopen pohybu na vétsi vzdalenost ani pii pusobeni slabého elektrického pole. Pivodni vodivy
kov se tak stava izolantem a diftize elektroni typicka pro kovy zcela vymizi. Z volnych
elektronovych stavil se stanou stavy lokalizované v pfimeésich, které jsou v rezistoru tvoreny
vodivymi Casticemi [21, 22].

Teplotni zavislost odporu vytvoreného z odporové pasty Rv = 1 kQ)/o vykazuje v celém
meétfeném teplotnim rozsahu téméf linearni zavislost. Dle perkola¢ni teorie zde byl predpoklad
pro pozitivni charakter TCR z dGvodu nejniz§iho vrstvového odporu a predpokladu velkého
poctu vodivych castic obsazenych ve skelné frit€, méfeni ale prokadzalo TCR opacného
znaménka. V tomto odporovém systému nejspiSe doSlo ke zméné velikosti segregacniho
koeficientu y k vétSim hodnotam. Pfi vyrobé tlustovrstvé pasty byly tedy pouzity castice
s vétSim pomérem velikosti nez u ostatnich past a tim doslo k posunu perkola¢niho prahu
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k mnohem mensim hodnotam nez u ostatnich past. Tim padem zde jesté nedoslo k prekroceni
perkolacniho prahu a odporovy systém je zde tvofen vodivymi Casticemi oddélené skelnou
fritou a tim je také predurcena negativni zavislost TCR, jak dokazuji naméfené hodnoty. Dalsim
vyraznym rozdilem oproti ostatnim pastam je, ze zde neni viditelny narast odporu pii dosazeni
nizkych hodnot teplot a nedochazi zde ke zméné principt vodivosti.

Nasledujici graf (obr. 40) nam znazoriuje zavislosti jednotlivych rezistord na substratu
2C. Je zde umyslné zvolena relativni odporova osa, diky které mizeme l1épe porovnat TCR
jednotlivych rezistord. Relativni zavislost odport rezistori ostatnich substratii jsou velice
podobné a jsou uvedeny v pfiloze.

Substrat 2C

1kQ/o 10 kQ/o 100 kQ/o 1MQ/o

1,20

1,15

R/R295K [-]
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Obr. 40 Srovnani vysledkt zavislosti substratu 2C

Pro vypocet hodnot TCR jednotlivych rezistorti byl pouzit tento vztah:

1 AR
== r— 6 K1 24
TCR 23T 106 [ppm - K~1] (24)
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Tab. 18 Hodnoty TCR

Typ odporové ol
pasty TCR [ppm-K™]
-249,25
Rv=1kQ/o
pro T =<10,350> K
-670,98 149,69
Rv =10 kQ/o
pro T =<10,35> K | pro T = <40,350> K
-2687,2 -157,86
Rv =100 kQ/o
pro T =<10,70> K | pro T =<75,350> K
-1501,2 -169,4
Rv =1 MQ/o
pro T =<10,70> K | pro T =<75,350> K

Vypocitané TCR jednotlivych past jsou uvedené v tab. 18. Hodnoty byly rozdéleny do
dvou intervald z divodu velké zmény TCR pii dosazeni nizkych teplot.

U pasty Rv = 1 kQ/o nedoslo k velké zméné TCR, TCR je tedy vypocitan pro cely
pribéh zavislosti. U této pasty vyrobce udava hodnotu TCR +50/+100 ppm-K!. Srovname-li
vypocitanou a vyrobcem udavanou hodnotu, vidime, ze se li§i jak v orientaci TCR, tak i
v hodnoté. Vypocitana hodnota TCR je znacna a odpovida zméné o témet 9 % hodnoty rezistoru
pro cely rozsah teplot. Obecné je pro tlustovrstvé rezistory akceptovana maximalni hranice
hodnot +250 ppm'K! a pro vysoce kvalitni rezistory je TCR poZadovano pod hranici
+£100 ppm-K! [25]. Vyhodou této pasty oproti ostatnim je, ze zde nedochazi ke skokové zméné
TCR a diky této vlastnosti je mozné pastu pouzit pro aplikace pracujicich v prostredi ve velkém
rozmezi teplot az k teplotam kryogennim.

Ostatni tfi odporové pasty vykazuji v intervalu od 350 Kdo 75 K (u pasty s
Rv = 10 kQ/o az do 40 K) velice podobné hodnoty TCR. Tyto hodnoty odpovidaji TCR
béznych tlustovrstvych rezistorti a vidime, ze tyto pasty mohou byt pouzity i pro aplikace
pracujicich v teplotach nizsich nez obvyklych (s min. T uvedenou v intervalu pfislusné pasty).

Pokud se zaméfime na interval velmi nizkych teplot, zde je patrné, ze dochézi k velkému
narustu odporu a také hodnot TCR. Tyto hodnoty odpovidaji pastam, které se pouzivaji pro
vyrobu tlustovrstvych termistort. Diky témto vlastnostem se nabizi pouziti téchto béznych
tlustovrstvych past pro vyrobu teplotnich ¢idel v aplikacich pracujicich v kryogennich
teplotach.

Charakteristicka hodnota TCR kazdé odporové pasty je fizena pomérem vodivych ¢astic
a skelné frity a také pouzitym materialem vodivych ¢astic. Pro dalsi zménu TCR se pouzivaji
razné modifikatory, které dokazi tuto hodnotu upravit. Obecné 1ze konstatovat, ze pro pozitivni
zavislost odporu na teploté plati, ze se zmensujicim se poctem vodivych Castic v systému klesa
hodnota TCR az do bodu zmeény principu vodivosti zpusobeny ubytkem téchto Castic. Pri
negativnim TCR a dale se zmenSujicim poctem vodivych Castic, TCR opét narasta. Pokud
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bychom chtéli vyrobit odporovou pastu s co nejmensim TCR bez pfidani modifikatort, musel
by byt pomér vodivych Castic a skelné frity velice blizky perkola¢nimu prahu, kdy dochézi ke
zmeéné principu vodivosti. V této oblasti oba dva principy prispivaji k vytvoreni odporu
tlustovrstvého rezistoru. Pfi tomto principu je ale nutné uvazovat vlastnosti materialu pouzitych
vodivych ¢astic a také velikost segregacniho koeficientu, ktery vyznamné ovliviiuje perkolacni
prah. Kombinaci téchto vlastnosti pak muze byt vytvorena odporova pasta s nizkym TCR.

Negativnim aspektem, ktery by mohl ovlivnit nameéfené vysledky, je rizny koeficient
tepelné roztaznosti (TCE) materiald pouzitych pro vyrobu tlustovrstvého obvodu. Jde
predevs§im o TCE substratu z Al>O3 a tlustovrstvé pasty slozené ze skelné frity a castic RuOo.
Jako skelna frita je nejpouzivangjsi slitina materiald PbO + B20O3 + SiO2. Hodnoty TCE téchto
zakladnich materiald pak mizeme pouzit pro stanoveni moznosti vyskytt rizného namahani
rezistoru. Pokud by hodnoty TCE téchto materialt byly markantné rozdilné, dochazelo by
k deformacim a pnutim rezistoru, které by mély za nasledek zménu odporu a tim by mohlo dojit
i ke zkresleni vysledkt. Na obr. 41 mtuzeme vidét zavislosti TCE téchto tfech materialt [24].
Z prubéhu je jasné, ze jednotlivé TCE jsou si velice blizké (zejména substrat a RuO») a hodnota
TCE v rozmezi -200 °C az 400 °C je velice mala. V zavislosti na uvedenych vlastnostech muze
byt konstatovano, ze v daném rozmezi nedochazi ke zkresleni vlivem TCE materialt rezistoru.
Data pro vlastnosti TCE v kryogennich teplotach nebyla pii zpracovani této diplomové prace
dostupna a proto nemuze byt s jistotou konstatovano, ze nedoslo k ovlivnéni vysledkd napf.
v intervalu teplot, kdy doslo k vyraznému nartstu odporu. Pro vylouceni tohoto predpokladu je
nutné provést vySetieni TCE jednotlivych materiala v oblasti kryogennich teplot.
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Obr. 41 TCE materiala tlustovrstvého rezistoru [24]
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r A4
6 Zaver
Tlustovrstva technologie je obor, ktery se vyznacuje svymi specifickymi vlastnostmi
pro vyrobu elektronickych obvodi a pro praci s touto technologii je nutné se s ni nejdiive
seznamit. ZacCatek této diplomové prace se tedy vénuje uvedenim zakladnich vlastnosti této

technologie, zakladnimi postupy pro vyrobu tlustovrstvych obvodi a piehledem pouzivanych
materialll pro vyrobu téchto obvodu.

Prace se dale zaméfuje na cermetové tlustovrstvé odporové pasty, kde jsou popsany
jejich vlastnosti a slozeni. Z uvedenych charakteristik jednotlivych past vyplyva, ze vysledné
atributy odporovych past jsou fizeny nejen jejich funkéni slozkou, ale nezanedbatelny podil
maji také ostatni vlastnosti slozek tvoticich odporovou pastu. Jde napt. o tavivovou nevodivou
slozku (tzv. skelnou fritu), jejiz slozeni umoziiuje ovliviiovat maximalni teplotu vypalu
odporové pasty.

Pro vysvétleni zavislosti elektrického odporu tlustovrstvych rezistorti na teploté je také
dulezité pochopit princip jejich vodivosti. Pro popis vodivosti je v této praci pouzita perkolaéni
teorie, ktera rozd€luje odporovy systém na cast nad perkolacnim prahem, kde je rezistor
vytvofen spojenim velkym mnozstvim vodivych castic (odporové pasty s niz§im vrstvovym
odporem) a pod perkolacnim prahem, kde jsou malé shluky vodivych castic oddéleny
nevodivym prostiedim (odporové pasty s vétSim vrstvovym odporem). Zavislost na teploté
potom piimo vzchazi z této teorie, kdy systémy s vétsim mnozstvim vodivych ¢astic vykazuji
pozitivni zavislost na teploté a systémy s mensim poctem vodivych Castic vykazuji negativni
zavislost na teploté.

V dalSi Casti prace jsou predstaveny moznosti mefeni elektrického odporu
tlustovrstvych rezistord, kde jsou popsany jejich hlavni pfednosti a moznosti vyuziti. Jsou zde
také uvedeny potencialni chyby vznikajici pfi méfeni a zpisoby jejich minimalizace.

V nasledujici kapitole jsou uvedeny hlavni charakteristiky kryogenni stanice, ve které
byly testované rezistory vystaveny zménam teploty. Navrh odporového monitoru uvedeny dale
byl uzpisoben tak, aby jeho velikost vyhovovala pro méfeni v této stanici a aby bylo mozné
pomoci manipulatord se sondami kontaktovat elektrody jednotlivych rezistori. Zménam
teploty byly vystaveny vzdy Ctyfi rezistory, kazdy vytvoren z jiné odporové rady tlustovrstveé
pasty.

Prakticka cast diplomové prace je slozena ze dvou dil¢ich ¢asti. V prvni Casti bylo tieba
zhotovit jednotlivé tlustovrstvé odporové monitory dle vytvoreného navrhu. Po jejich vytvoreni
byla provedena opticka kontrola a méteni vSech elektrickych odport jednotlivych rezistoru.
Timto méfenim bylo zjisténo, ze hodnoty rezistort vykazuji razné velké odchylky od hodnot
teoretickych. Je to dano samotnou technologii vyroby, kde se bézné dosahuje presnosti
+20 % a pro vétsi presnost dale dochazi k trimovani na presnéj§i hodnotu. Pro potieby této
diplomové prace byla presnost hodnot dostacujici a trimovani zde nebylo pouzito. Je zde ale
nutné zminit, ze 1 pro dosazeni té€chto vysledki je nutné dodrzovat postupy jednotlivych
technologickych operaci pro vyrobu téchto obvodu, at’ uzjde o precizni pfipravu sit, rozmichani
odporovych past, dodrzeni stanoveného vypalovaciho profilu nebo nastaveni parametra
sitotiskového poloautomatu.

Druha dil¢i prakticka cast obsahovala pfipravu k méfeni a samotné métreni vybranych
odporovych monitort v kryogenni stanici CRX-EM-HF. Ptiprava zahrnovala zvoleni metody a
postupu méteni. Pouzité méfici pristroje umoznily méfit v delta modu s koneCnym poctem
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meéficich cykll, diky cemuz byly minimalizovany chyby zplisobeny vznikem termoelektrického
napéti a chyby zplisobené vlastnim ohfevem rezistoru.

Kryogenni komora byla nastavena v normalni konfiguraci, ktera umoznila méfit
odporové monitory v intervalu teplot od 10 K do 350 K. Tato stanice sice umoziiuje dosadhnout
teplot az 400 K v normélni konfiguraci, ale pfi kazdém jednom meéficim cyklu odporového
monitoru by muselo dojit k pferuSeni méfeni a k prenastaveni prvka uvniti komory a
opétovnému navazani méfeni. To by mohlo zpisobit zkresleni vysledkt a také velky nartst
asu potiebného pro méfeni jednoho vzorku. Casova naro¢nost pro piipravu a proméfeni
jednoho odporového monitoru byla v praméru 12 hodin. Po ziskani dat z méfeni prvnich tii
odporovych monitora v kryogenni komofe byla tyto data vyhodnocena a bylo rozhodnuto, ze
neni nutné provadét dalsi méreni. Méfeni vykazovala velmi dobré a opakujici se vysledky.

Na zaklad¢é zméfenych hodnot byly vytvoreny grafy zavislosti elektrickych odport na
teploté jednotlivych tlustovrstvych rezistort. Z celkového pohledu jsou vSechny zavislosti
témer linearni od nejvyssi métfené teploty az do velmi nizkych teplot. Vysoky nartst odporu
potom vykazuji od 75 K pasty s Rv= 100 k/o a Rv=1MQ/o a od 40 K pasta Rv= 10 kQ/o.
V této oblasti se zacina uplatiiovat VRH. U pasty s Rv= 10 kQ/o dokonce dochazi ke zméné
TCR z pozitivniho na negativni. Pasta s Rv=1 kQ/o vykazuje linearitu, az do nejnizsi méfené
teploty 10 K.

Pokud jednotlivé odporové pasty srovname dle jejich TCR, muze byt konstatovano, ze
perkola¢ni teorie zde plati. Tato teorie je zalozena na tom, Ze odporové systémy s vySSim
obsahem vodivych ¢astic vykazuje pozitivni TCR a se zmensujicim se poctem ¢astic, kdy uz
neni vytvoren vodivy fetéz, se projevuje negativni TCR. To potvrzuji vysledky mérenych past
kromé pasty s Rv = 1 kQ/o, kde bylo ocekavano pozitivni TCR. Nejpravdépodobné;si
vysvétleni je, Ze segregacni koeficient dany pomérem velikosti Castic skelné frity a vodivych
castic je jiny nez u ostatnich odporovych past. Tim doslo k posunu perkolacniho prahu a tim 1
ke zméng¢ vlastnostem vzhledem k ostatnim pastam. Proto nelze tuto pastu srovnavat s ostatnimi
a lze ji porovnat jen s pastami s podobnym segrega¢nim koeficientem.

Dale je nutné uvazovat vliv TCE pouzitych materiala pro vyrobu tlustovrstvych obvodu.
Z dostupnych zdroju je zjisté€no, Ze jsou pouzivany materialy pokud mozno s kompatibilnim
TCE a nedochazi tak k ovlivnéni pozadovanych vlastnosti obvodu. Je tfeba ale poznamenat, ze
tyto zdroje uvadéji zavislost TCE max. do teploty -200 °C. Proto neni nyni mozné stanovit vliv
TCE na elektricky odpor pii teplotach, které tuto hranici ptekracuji, a pro stanoveni tohoto vlivu
je tfeba dal§iho vyzkumu.

Vyrobcei bézné uvadéji u svych tlustovrstvych past hodnoty TCR zacinajici na -55 °C.
Z vysledku vidime, Ze diky své linearité tuto hodnotu dalece ptekracuji a jejich pouzitelnost pii
nizkych teplotach je mnohem vétsi. Dale v oblasti nejnizsich teplot, kde nékteré pasty méni své
TCR na vysoké hodnoty, mohou byt tyto pasty pouzity jako termistory pro kryogenni aplikace.

V souCasné dobé stale piibyva pozadavki pro praci elektronickych aplikaci v
nestandartnich podminkach, jako jsou velmi nizké teploty. Jde napt. o kosmicky vyzkum nebo
také rizné pramyslové aplikace, kde jsou pozadavky prace v nestandartnich podminkach
kombinovany jesté s nizkymi vyrobni naklady. Tlustovrstvé obvody, diky svym vlastnostem,
které byly potvrzeny i v této praci, dokazi nabidnout relativné levnou technologii, ktera tyto
pozadavky dokaze naplnit.
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Seznam symboli, veli¢in a zkratek
TCR teplotni soucinitel odporu (Temperature Coefficient of Resistance)
VCR napétovy koeficient odporu (Voltage Coefficient of Resistance)
TCE teplotni soucinitel délkové roztaznosti (Thermal Coefficient of Expansion)
NTC termistor s negativnim koeficientem
PTC termistor s pozitivnim koeficientem
RFI  radiofrekvenc¢ni interference
VRH preskokovy mechanismus elektrického naboje (Variable Range Hopping)
A prafez rezistoru
B Sitka pasma Sumu

prameér castic skelné frity

d prumér ¢astic RuO»

e naboj elektronu

Eo ionizaCni energie

& relativni permitivita

E, prarazné napéti

In meéfici proud

k Boltzmannova konstanta

l stfedni volna draha elektronu

L délka rezistoru

m hmotnost elektronu

n pocet vSech volnych elektronti v objemu
viskozita

p koncentrace vodivé faze

De perkolacni prah

o(p) celkova vodivost systému

oy  vodivost systému pii p = 1

p mérny elektricky odpor

Po zbytkovy mérny elektricky odpor

pi teplotné zavisly mérny elektricky odpor

per(T) mémy elektricky odpor zptisobeny rozptylem elektronti na fononech
pee (T) méry elektricky odpor zpisobeny rozptylem elektront na elektronech

pen (T) mérmy elektricky odpor zptisobeny rozptylem elektront na magnetické struktuie
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®p  Debyeova teplota

P vykonové zatizeni rezistoru

Po meérné vykonové zatizeni pro dany typ pasty

0 Cinitel jakosti

R elektricky odpor

R, vrstvovy odpor, odpor vodict méficiho pfistroje

R mechanicka pevnost

R, odpor kontakti méficiho pfistroje
R« neznamy odpor
o smérodatna odchylka

tgo  ztratovy Cinitel
kriticky index
teplota

Sumove napéti

Sitka rezistoru
segregacni koeficient
tepelna vodivost
rychlost elektronu

prumérna hodnota

><z><|<>)><§$’ﬂ“

median

Seznam priloh
Priloha A: motiv odporové vrstvy pro pastu s R, = 1 kQ/o
Priloha B: motiv odporové vrstvy pro pastu s R, = 10 kQ/o
Priloha C: motiv odporové vrstvy pro pastu s R, = 100 kQ/o
Ptiloha D: motiv odporové vrstvy pro pastu s R, = 1 MQ/o
Ptiloha E: motiv vodivé vrstvy
Priloha F: tabulka naméfenych hodnot substratu 3E
Priloha G: tabulka namétenych hodnot substratu 2C
Priloha H: tabulka namétfenych hodnot substratu 3B
Ptiloha I: grafy relativnich hodnot odpori substrata 3E a 3B
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Priloha A: motiv odporové vrstvy pro pastu s R, = 1 kQ/o



Priloha B: motiv odporové vrstvy pro pastu s R, = 10 kQ/o



Priloha C: motiv odporové vrstvy pro pastu s R, = 100 kQ/o



Ptiloha D: motiv odporové vrstvy pro pastu s R, =1 MQ/o



Priloha E: motiv vodivé vrstvy
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Priloha F: tabulka naméfenych hodnot substratu 3E

3E

1kQ/o

10 kQ/o

100 kQ/o

1 MQ/c

TIK]

RIQ]

TIK]

R[Q]

TIK]

R [Q]

TIK]

R[Q]

9,9891

1,77345703E+03

10,0002

1,46923467E+04

9,9807

3,28236563E+05

9,9793

2,56118450E+06

15,0452

1,76933203E+03

15,0222

1,46127090E+04

14,9959

3,20969094E+05

14,9916

2,52738575E+06

20,0385

1,76533276E+03

20,0202

1,45377813E+04

20,0053

3,13568125E+05

19,9917

2,49385450E+06

25,0571

1,76723621E+03

25,0202

1,44835049E+04

24,9931

3,07569094E+05

25,0003

2,46652100E+06

29,7817

1,76695605E+03

30,0995

1,44489287E+04

29,9787

3,02972125E+05

29,9879

2,44532425E+06

35,0682

1,76649292E+03

35,0467

1,44248760E+04

34,9833

2,99280250E+05

35,0046

2,42837350E+06

40,0371

1,76498840E+03

40,0742

1,44114629E+04

40,0170

2,96402344E+05

39,9917

2,41504625E+06

44,9650

1,76314063E+03

45,0449

1,44047715E+04

45,0445

2,94117656E+05

45,0114

2,40411325E+06

50,0309

1,76102869E+03

50,0152

1,44028262E+04

50,0404

2,92248688E+05

50,0260

2,39518325E+06

55,0525

1,75823840E+03

55,0285

1,44035410E+04

55,0176

2,90570625E+05

55,0136

2,38700125E+06

60,0494

1,75506213E+03

60,0328

1,44069482E+04

60,0239

2,89231156E+05

60,0174

2,38018150E+06

65,1448

1,75269324E+03

65,0863

1,44110342E+04

65,0527

2,88155906E+05

65,0369

2,37441900E+06

70,1262

1,75004126E+03

70,0864

1,44167607E+04

70,0545

2,87141438E+05

70,0404

2,36902000E+06

75,0670

1,74626306E+03

75,0486

1,44243848E+04

75,0367

2,86206594E+05

75,0214

2,36382975E+06

80,1328

1,74365503E+03

80,0925

1,44313857E+04

80,0644

2,85469563E+05

80,0467

2,35955025E+06

90,3965

1,73981665E+03

90,2542

1,44420557E+04

90,1656

2,84391156E+05

90,0927

2,35224125E+06

100,3520

1,73549622E+03

100,1670

1,44536709E+04

100,0410

2,83475406E+05

99,9457

2,34655400E+06

115,4860

1,72715686E+03

115,2160

1,44740420E+04

115,0350

2,82135781E+05

114,9400

2,33679250E+06

130,7500

1,71863574E+03

130,4230

1,44959570E+04

130,1980

2,81084219E+05

130,0310

2,32842450E+06

145,7730

1,70946082E+03

145,4990

1,45230234E+04

145,3680

2,79990188E+05

145,2710

2,31935875E+06

160,7960

1,70390601E+03

160,5470

1,45401445E+04

160,2830

2,79331250E+05

160,0350

2,31306450E+06

175,6170

1,69715369E+03

175,4120

1,45669756E+04

175,1700

2,78575281E+05

175,0090

2,30603525E+06

190,5190

1,68986511E+03

190,3710

1,45941748E+04

190,1950

2,77919906E+05

190,0370

2,29949275E+06

205,5950

1,68215796E+03

205,5140

1,46250283E+04

205,3050

2,77294000E+05

205,1730

2,29287625E+06

220,5030

1,67422900E+03

220,3860

1,46615518E+04

220,2690

2,76759438E+05

220,1410

2,28664850E+06

235,4980

1,66795972E+03

235,4120

1,46984922E+04

235,2920

2,76278563E+05

235,1520

2,28054800E+06

250,3890

1,66238159E+03

250,2740

1,47392031E+04

250,1660

2,75829156E+05

250,0790

2,27489250E+06

265,4850

1,65631091E+03

265,3820

1,47802598E+04

265,3020

2,75444219E+05

265,2200

2,26946200E+06

280,4590

1,65049475E+03

280,3750

1,48183008E+04

280,3000

2,75132531E+05

280,2350

2,26493150E+06

295,3450

1,64444250E+03

295,2650

1,48603828E+04

295,2050

2,74834063E+05

295,1470

2,26027375E+06

310,3330

1,63921558E+03

310,2660

1,48986504E+04

310,1630

2,74571000E+05

310,1300

2,25600300E+06

325,2110

1,63448523E+03

325,1660

1,49416348E+04

325,1340

2,74325781E+05

325,1030

2,25173375E+06

340,1660

1,62983545E+03

340,1280

1,49818164E+04

340,0920

2,74085281E+05

340,0670

2,24739150E+06

350,1520

1,62682947E+03

350,1460

1,50062998E+04

350,1240

2,73932406E+05

350,0940

2,24475400E+06




Priloha G: tabulka namétenych hodnot substratu 2C

2C

1kQ/o

10 kQ/o

100 kQ/o

1 MQ/o

TIK]

R [Q]

TIK]

R [Q]

TIK]

RIO]

TIK]

R [Q]

10,0018

1,85024121E+03

9,9969

1,45759473E+04

10,0063

3,51702281E+05

10,0127

2,57151325E+06

15,0059

1,84614490E+03

15,0109

1,45015391E+04

15,0051

3,44160250E+05

15,0038

2,54061275E+06

20,0552

1,84206213E+03

20,0294

1,44315537E+04

20,0062

3,36444656E+05

20,0061

2,50949350E+06

24,9998

1,84005481E+03

24,9981

1,43827646E+04

25,0086

3,30201875E+05

25,0026

2,48425200E+06

30,0866

1,83830054E+03

30,0083

1,43507070E+04

29,9861

3,25266469E+05

30,0052

2,46412775E+06

35,0931

1,83624316E+03

34,9997

1,43314170E+04

34,9836

3,21387906E+05

35,0172

2,44872100E+06

40,0010

1,83421130E+03

40,0760

1,43213467E+04

40,0186

3,18348406E+05

39,9932

2,43584225E+06

45,0508

1,83209192E+03

45,0422

1,43161348E+04

45,0120

3,15854469E+05

45,0037

2,42556850E+06

50,0199

1,83055481E+03

50,0430

1,43159658E+04

50,0312

3,13874969E+05

50,0164

2,41708625E+06

55,0601

1,82856201E+03

55,0407

1,43188926E+04

55,0292

3,12224250E+05

55,0259

2,40993150E+06

60,0696

1,82573889E+03

60,0445

1,43236035E+04

60,0310

3,10775094E+05

60,0220

2,40355150E+06

65,0869

1,82298242E+03

65,0563

1,43298623E+04

65,0363

3,09558938E+05

65,0274

2,39797975E+06

70,0923

1,81942932E+03

70,0592

1,43371416E+04

70,0419

3,08495094E+05

70,0335

2,39299750E+06

75,1110

1,81632288E+03

75,0754

1,43439551E+04

75,0565

3,07572375E+05

75,0389

2,38881150E+06

80,1750

1,81398950E+03

80,1235

1,43510283E+04

80,0779

3,06760094E+05

80,0571

2,38441700E+06

90,2522

1,80954822E+03

90,1680

1,43679102E+04

90,1214

3,05452219E+05

90,0790

2,37746500E+06

100,4410

1,80537415E+03

100,3030

1,43851182E+04

100,2210

3,04349250E+05

100,1530

2,37127250E+06

115,2790

1,79665942E+03

115,2010

1,44151621E+04

115,1500

3,02798469E+05

115,1200

2,36124025E+06

130,6390

1,79052136E+03

130,4460

1,44372793E+04

130,3120

3,01722188E+05

130,2310

2,35352625E+06

145,4440

1,78052478E+03

145,3240

1,44675957E+04

145,2450

3,00610375E+05

145,2040

2,34540975E+06

160,8340

1,77369165E+03

160,5780

1,44970098E+04

160,4160

2,99808969E+05

160,3080

2,33872875E+06

175,3690

1,76311951E+03

175,2710

1,45368145E+04

175,2050

2,98887875E+05

175,1600

2,33155275E+06

190,3870

1,75428247E+03

190,2630

1,45681260E+04

190,1850

2,98179063E+05

190,1500

2,32465850E+06

205,4490

1,74659827E+03

205,3120

1,46009893E+04

205,2140

2,97598938E+05

205,1640

2,31892325E+06

220,3120

1,73922925E+03

220,2220

1,46398896E+04

220,1540

2,97041406E+05

220,1310

2,31328575E+06

235,3780

1,73410181E+03

235,2720

1,46757939E+04

235,2180

2,96605031E+05

235,1630

2,30878800E+06

250,2310

1,72781812E+03

250,1780

1,47173623E+04

250,1430

2,96166531E+05

250,1140

2,30352575E+06

265,2020

1,72226062E+03

265,1610

1,47570908E+04

265,1230

2,95778406E+05

265,1150

2,29916625E+06

280,3480

1,71745142E+03

280,2820

1,47916123E+04

280,2270

2,95474156E+05

280,1710

2,29553550E+06

295,4370

1,71250903E+03

295,3450

1,48264561E+04

295,2920

2,95215594E+05

295,2260

2,29226925E+06

310,2050

1,70546899E+03

310,1530

1,48755830E+04

310,1340

2,94896125E+05

310,1120

2,28830950E+06

325,2790

1,70129456E+03

325,2470

1,49109580E+04

325,2080

2,94668219E+05

325,1730

2,28418700E+06

340,1100

1,69599048E+03

340,0830

1,49593184E+04

340,0660

2,94384656E+05

340,0520

2,27995225E+06

350,0900

1,69340063E+03

350,0740

1,49859043E+04

350,0600

2,94220344E+05

350,0550

2,27753425E+06




Priloha H: tabulka namétfenych hodnot substratu 3B

3B

1kQ/o

10 kQ/o

100 kQ/o

1 MQ/o

TIK]

R [Q]

TIK]

R [Q]

TIK]

R [Q]

TIK]

R [Q]

10,0059

1,74443518E+03

10,0147

1,47835078E+04

10,0055

2,62565188E+05

9,9951

2,42225625E+06

15,0004

1,74051453E+03

15,0045

1,46989199E+04

15,0710

2,56387672E+05

15,1247

2,39091800E+06

20,0915

1,73694263E+03

20,0245

1,46222920E+04

20,0014

2,50338906E+05

20,0057

2,35739225E+06

24,9972

1,73546936E+03

24,9788

1,45691484E+04

24,9706

2,45721016E+05

24,7479

2,33452200E+06

29,6629

1,73384412E+03

29,9905

1,45360771E+04

30,0770

2,41837906E+05

29,9741

2,31201150E+06

35,0012

1,73134546E+03

35,0112

1,45110879E+04

35,0908

2,38918891E+05

34,8663

2,29607000E+06

39,9838

1,72912549E+03

40,0538

1,44982461E+04

39,9974

2,36515906E+05

40,0009

2,28168050E+06

45,0033

1,72627893E+03

45,0337

1,44902988E+04

45,0266

2,34773016E+05

44,9338

2,27273150E+06

50,0188

1,72428442E+03

50,0087

1,44876055E+04

50,0056

2,33107656E+05

50,0060

2,26288600E+06

55,0076

1,72198828E+03

55,0181

1,44884258E+04

55,0407

2,31948297E+05

55,0638

2,25659900E+06

60,0376

1,71972461E+03

60,0204

1,44917197E+04

60,0121

2,30776938E+05

60,0084

2,24926925E+06

65,0235

1,71664172E+03

65,0374

1,44968301E+04

65,0657

2,29951281E+05

65,1192

2,24487225E+06

70,2416

1,71477576E+03

70,0780

1,45028535E+04

70,0468

2,29111375E+05

70,0262

2,23810775E+06

75,0267

1,71002161E+03

75,0395

1,45101846E+04

75,1206

2,28490703E+05

75,2344

2,23536475E+06

80,2348

1,70785229E+03

80,1228

1,45161689E+04

80,0828

2,27811141E+05

80,0574

2,22920500E+06

90,0962

1,69957642E+03

90,1545

1,45302773E+04

90,2520

2,26923266E+05

90,5613

2,22424550E+06

100,5210

1,69509155E+03

100,3290

1,45438438E+04

100,2200

2,25982516E+05

100,1370

2,21476100E+06

110,1580

1,68435815E+03

110,2320

1,45626436E+04

110,3470

2,25295156E+05

110,5270

2,21066275E+06

120,7790

1,68066589E+03

120,5830

1,45735820E+04

120,3850

2,24612750E+05

120,2380

2,20283150E+06

130,2330

1,67016528E+03

130,3190

1,45906006E+04

130,4630

2,24041047E+05

130,8200

2,19996525E+06

140,8540

1,66709729E+03

140,6340

1,46034316E+04

140,3920

2,23455016E+05

140,2820

2,19151450E+06

150,2410

1,65568359E+03

150,3520

1,46259180E+04

150,5090

2,23005734E+05

150,7030

2,18837225E+06

160,6680

1,65152283E+03

160,3810

1,46442324E+04

160,1870

2,22401594E+05

160,1390

2,18027200E+06

170,1550

1,64187500E+03

170,2140

1,46662168E+04

170,2980

2,22046125E+05

170,4050

2,17752225E+06

180,4970

1,63830408E+03

180,3300

1,46837539E+04

180,2210

2,21643969E+05

180,1660

2,17154800E+06

190,1960

1,63008948E+03

190,2690

1,47061650E+04

190,3690

2,21351578E+05

190,6260

2,16932400E+06

200,2020

1,62386902E+03

200,3260

1,47244961E+04

200,5440

2,21070688E+05

200,7910

2,16548425E+06

210,1800

1,61844495E+03

210,2450

1,47474805E+04

210,3640

2,20740313E+05

210,5970

2,16110475E+06

220,1650

1,61379565E+03

220,2390

1,47694170E+04

220,3340

2,20481484E+05

220,4890

2,15725450E+06

230,3120

1,61057080E+03

230,4410

1,47866338E+04

230,0410

2,20344297E+05

230,2620

2,15566750E+06

239,8330

1,60758569E+03

239,9890

1,48086943E+04

240,1730

2,20112734E+05

240,3880

2,15172025E+06

249,9900

1,60364551E+03

250,0870

1,48348271E+04

250,2740

2,19894766E+05

250,4690

2,14874725E+06

260,1440

1,60041943E+03

260,3300

1,48558369E+04

260,4930

2,19724609E+05

260,4890

2,14612725E+06

270,0370

1,59648975E+03

270,1440

1,48858545E+04

270,2970

2,19510797E+05

270,4550

2,14249350E+06

280,0450

1,59293042E+03

280,1130

1,49127051E+04

280,2060

2,19325281E+05

280,3720

2,13948675E+06

289,9560

1,58963611E+03

290,0200

1,49398906E+04

290,0980

2,19161406E+05

290,2080

2,13583150E+06

300,0850

1,58719995E+03

300,1780

1,49635332E+04

300,2770

2,19030859E+05

300,3710

2,13368600E+06

310,0750

1,58490649E+03

310,1350

1,49899170E+04

310,1990

2,18888281E+05

310,2830

2,13071625E+06

320,0300

1,58256104E+03

320,0930

1,50170879E+04

320,1510

2,18748984E+05

320,2340

2,12837850E+06

330,0190

1,57890759E+03

330,0240

1,50524043E+04

330,0300

2,18564156E+05

330,0320

2,12395550E+06

340,0980

1,57744971E+03

340,1370

1,50714746E+04

340,2010

2,18478641E+05

340,2350

2,12245475E+06

350,0730

1,57533887E+03

350,1030

1,50989297E+04

350,1290

2,18335438E+05

350,1570

2,11955000E+06




Ptiloha I: grafy relativnich hodnot odporti substrati 3E a 3B

R/R295K [-]

R/R300K [-]

1,20

1,15

1,10

1,05

1,00

0,95

1,20

1,15

1,10

1,05

1,00

0,95

Substrat 3E
—@—1kQ/o —@—10kQ/o —@—100kQ/c —0—1MQ/o
50 100 150 200 250 300 350 400
T [K]
Substrat 3B
——1kQ/o —@—10kQ/o —@—100kQ/o —0—1MQ/o
50 100 150 200 250 300 350 400

T[K]



