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Abstrakt

Tato prace je zaméfena na vyvo] transparentnich mikroelektrodovych poli pro
bioelektronickéd rozhrani s elektrogennimi burikami. Hlavni oblasti zajmu jsou in vitro
aplikace s moznosti pozorovani zivych bunék na inverznim optickém mikroskopu.
Teoreticka Cast se dale zaméfuje na ruzné druhy transparentnich a semitransparentnich
elektricky vodivych materiali zahrnujici vrstvy na bazi zlata, nitrid titanity (TiN), vrstvy
na bazi uhliku, vodivé oxidy a vodivé polymery. Prakticka Cast se zabyva optimalizaci
magnetronového napraSovani oxidu inditého dopovaného cinem (ITO) a chemickym a
elektrochemickym namahani vrstev TiN-ITO. ZavéreCna Cast prace je zaméfena na
design, vyrobu a testovani planarnich mikroelektrodovych poli s riznymi materialy
transparentnich elektrod.

Klic¢ova slova

Nitrid titanity (TiN), oxid indity dopovany cinem (ITO), naprasovani, bioelektronicka
rozhrani, mikroelektrodové pole (MEA)

Abstract

This thesis is focused on the development of transparent microelectrode arrays for
bioelectronic interfaces with electrogenic cells. The main area of interest is in vitro
applications suitable for the observation of living cells using an inverted optical
microscope. The theoretical part further discusses different types of transparent and
semitransparent electrically conductive materials including gold-based thin films,
titanium nitride, carbon-based layers, conductive oxides, and conductive polymers. The
experimental part is focused on the process optimization of indium tin oxide (ITO)
magnetron sputtering and stressing of TiN-ITO thin films using chemical and
electrochemical techniques. The last part is focused on the design, manufacturing, and
testing of planar microelectrode arrays made of different electrode materials.

Keywords

Titanium nitride (TiN), indium tin oxide (ITO), sputtering, bioelectronic interfaces,
microelectrode array (MEA)
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Uvop

V bioelektronickych aplikacich jsou na vyuzivané konstrukéni materidly kladeny
pozadavky, mezi které patii chemicka inertnost, dlouhodoba stabilita ve fyziologickém
prostfedi a biokompatibilita. Pro elektrodové materialy je navic dilezitd nizka
elektrochemicka impedance. Proto jsou pro elektrody vyuzivany materialy, mezi které
patii zlato, platina, oxid iridi¢ity, nitrid titanity, které mohou byt dale povrchové
upravovany napt. polymerem Poly-3,4-ethylendioxythiofenem dopovanym polystyren
sulfonatem (PEDOT:PSS).

Existuji vsak specifické aplikace, kde je zadouci, aby elektrodové materialy byly takeé
transparentni nebo alesponi semitransparentni. Mezi takové aplikace patfi
mikroelektrodova pole (MEAs) pro elektrokortikografii, tedy mikroelektrodova pole pro
implantaci pod lebku na povrch mozku. Hlavni vyuziti transparentnich
a semitransparetnich vrstev je vsak pro in vitro aplikace, kde je zddouci pozorovani bunék
pod mikroskopem. Pro biologické aplikace je standardni vyuzivat mikroskopii
v propusténém svétle. Jsou-li biologické vzorky navic v Petriho misce nebo ponofeny ve
vétsim objemu kapaliny, jako je kultivaéni médium pro buriky, je vyuzivano inverznich
mikroskopt, kde je objektiv pod vzorkem a zdroj svétla je nad vzorkem. V takovém
ptipadé€ neni mozné pozorovat oblast nad neprihlednymi elektrodami.

Mezi vySe specifikované in vitro aplikace patii planarni mikroelektrodova pole
(PMEAs), ktera jsou vyuzivana pro vyzkum na elektricky aktivnich buiikach a tkanich.
Takovy vyzkum mé vyznam jako rozsifeni védeckého poznani v oblasti elektrofyziologie
a neuroved, tak také v aplikovaném vyzkumu lé€by onemocnéni a farmakologii. Vyuziti
pruhlednych mikroelektrod je také vyhodné v aplikacich s mikrofluidnimi systémy, jako
jsou ,laboratofe na ¢ipu“ a ,,organy na Cipu“. Hlavnim zastupcem je ,srdce na Cipu®,
u kterého je potfebnd elektrostimulace a hlavnim pfedmét z4mu je srdecni
elektrofyziologie.

Mezi nejpouzivanéjsi tenkovrstvé pruhledné vodice v elektronice patii transparentni
vodivé oxidy, zejména oxid indity dopovany cinem (ITO). Oxid indity dopovany cinem
vSak neni samostatné vhodny pro mikroelektrody v bioelektronickych aplikacich. V této
praci jsou proto dale zkoumany materialové kombinace, kde ITO slouzi jako zakladni
vodi¢, na ktery jsou nadeponovany transparentni nebo semitransparenti tenké vrstvy
nitridu titanitého nebo diamantu podobné uhlikové vrstvy (DLC), které nemusi mit tak
nizky vrstvovy odporu jako ITO, ale jsou vhodné&jsi pro bioelektronické aplikace.
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1. BIOELEKTRONICKA ROZHRANI
S ELEKTROGENNIMI BUNKAMI

Elektrogenni buriky jsou druh bun¢k, které jsou elektricky aktivni, tedy vytvareji
elektrické signaly nebo u nich obecné dochazi ke zménam potencialu na jejich bunécnych
membranach. Do této skupiny patfi neurony, srdecni svalstvo (kardiomyocyty), butiky
sitnice nebo buriky svalt. [1][2][3]

Nejrozsitenéj§im typem v bioelektronice jsou neuralni rozhrani. Systémy neuralnich
rozhrani nebo také rozhrani mozek-stroj (BMI) a rozhrani mozek-pocita¢ (BCI) jsou
bioelektronicka =zafizeni, ktera umozfiuji zaznam nervovych signalt a stimulaci
nervového systému. V rozsifeném pojeti tak mohou poskytovat propojeni mezi mozkem
a okolnim svétem, vedle ptirozenych moznosti, jako jsou smysly a motorika. [4][5]

Neuralni rozhrani lze rozdélit na vstupni (stimulace), vystupni (zaznam) a
obousmérna, specialné pak s uzavienou zpétnou vazbou, napf. pro ovladani protéz, ale
také pro neustalé vlastni pfizptisobovani uzivateli, podle jeho dusevniho stavu. [4][6]

Obecné vSak neuralni rozhrani poskytuji rozsahlou Skalu aplikaci. Vystupni neuralni
rozhrani umoziuji vyzkum v oblasti neurovéd, poskytujici porozuméni kodovani
neuralnich signalt, reakci zrcadlovych neuront, neuroplasticity atd. Dale jde o klinické
aplikace zaméfené na obnoveni motoriky, ktera byla ztracena v dusledku poskozeni
michy, mrtvice nebo neurodegenerativnich chorob, nebo naopak v pfipadé poskozeni
svalu a perifernich nervii nebo amputace koncetiny. [4]

V soucasnosti patii mezi klinicky pouzivané zvlasté vstupni neuralni rozhrani, resp.
neurostimulatory. Zde patfi kochlearni implantat pro obnoveni sluchu a neuromodulacni
zafizeni pro tlumeni a 1éCbu neurologickych onemocnéni jako jsou Parkinsonova
choroba, dystonie, epilepsie nebo deprese.[4][5]

Systémy neuralnich rozhrani 1ze vétSinou rozdé€lit na tii casti: elektrodové rozhrant,
elektronické rozhrani pro zdznam a stimulaci a digitalni rozhrani pro zpracovani
neuralnich signalu. [7]

Konstrukce implantovatelnych systémt neuralnich rozhrani je vSak stale vystavena
radé vyzev, jejichz vyteSeni je nutné pro praktické a bezpecné pouzivani v klinickych,
ptipadné uzivatelskych aplikacich. Z hlediska prakti¢nosti je vyznamna nizké spotieba,
ktera vylouCi nutnost odvodu tepla, a dale pak absence externich vodicu, které by
uzivatele omezovaly v pohybu. Z hlediska bezpecCnosti je vsak také vhodna eliminace
externich konektort, s kterymi hrozi nebezpeci infekci a dalSich komplikaci. Stézejnim
parametrem pro chronické aplikace je stabilita pouzitych materialti, ktera vylouci jak
nahlé selhani systému, tak také postupné zmény, které by zpusobily chybnou funkci
systému. [4][7]
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1.1 Elektrické bunécné signaly

S vyuzitim bioelektronickych rozhrani Ize zaznamenavat rizné druhy signald, jejichz
vlastnosti zavisi predev§im na druhu, a tedy umisténi a elektrod. Zakladni déleni elektrod
podle umisténi je na neinvazivni a invazivni. [7]

1.1.1 Pfehled neuralnich signalu

Predstaviteli neinvazivniho zaznamu neuralnich signala jsou nékteré encefalografické
metody, mezi které patii elektroencefalografie (EEG) a magnetoencefalografie (MEG).
Dale 1ze také zminit specialni typ funkéni magnetické rezonance (fMRI), encefalografie
magnetickou rezonanci (MREG), kterd vSak nezaznamenéva elektromagnetické signaly
neuront, ale zmény prutoku krve ¢astmi mozku. Tyto metody poskytuji signaly, které
maji typicky omezené prostorové, pripadné i ¢asové rozliseni. [8][9][10]

Invazivni techniky zaznamu neuralnich signall 1ze dale rozdélit na extracelularni a
intracelularni, tedy zda je zaznamenavana aktivita v elektrolytu v okoli neuront nebo
uvnitf neuronu, resp. mezi vnittkem neuronu a bunécnou membranou, pak jde o zaznam
intracelularniho akéniho potencidlu (AP). Ptedstaviteli extracelularnich metod jsou
elektrokortikografie (ECoG) a zdznam potencialu lokalniho pole (LFP).[5][7]

Souhrn frekvencnich rozsahi a amplitud jednotlivych druhti signald je na
obrazku 1.1.

A
Interference sitového
100 mV - kmitoCtu (50/60 Hz)
Intracelularni
10 mV - AP
1mV A
s LFP
=
S 100 pv-
S
< Invazivni
Wt — — > — — & — — — — — — |
Neinvazivni
1V - EEG Tepelny Sum
1/f Sum R
0,1 1 10 100 1000 10000

Frekvence [Hz]

Obrazek 1.1 Znazornéni frekvencnich spekter a amplitud neuralnich signala
(ptevzato z [7])

Znacnou nevyhodou signala neinvazivnich metod je pomémé mala amplituda. To je
problematické vzhledem interferencnim vlivim, které jsou nevyhnutelnou soucasti
elektronickych zafizeni, a to 1/f Sum, resp. rizovy Sum, a tepelny Sum, resp. bily Sum.
Takto ziskané signaly pak maji nizky pomér signalu a Sumu (SNR). Problematickou,
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avSak kompenzovatelnou, je také interference sitového kmitoctu. Kromé zminénych
interferenci je také problematicka detekce jinych biologickych signald, zejména
elektromyografické (EMG) signaly, tedy elektricka aktivita svalt, naptiklad pii pohybech
hlavy, Celisti, oci nebo pii mrkani. Protoze EEG a EMG signaly sdileji frekvencni pasma,
neni mozné EMG signaly jednoduse odfiltrovat, ale takto vzniklé artefakty je nutné
odstrafiovat specialnim korek¢nimi algoritmy. [7][8][11][12]

1.1.2  Vznik elektrickych signalu bunék

Vznik a Sifeni elektrickych signalli elektrogennimi burikami, je zaloZzeno na dgjich na
plazmatickych membranach neurond a axond. Zakladnim jevem je rozdil, resp. gradient,
iontd sodiku (Na*), drasliku (K*) a také vapniku (Ca?*) a chléru (CI°) na plazmatické
membrang, ktery vytvari elektrické napéti mezi vnittkem builkky a mimobunécnym
okolim. [13]

Déje na bunécnych membranach jsou v nasledujicim piikladé popsany nejprve pro
nervové buiiky. V klidovém stavu je za normalnich okolnosti potencial uvniti' butiky
zaporny. Tento potencial je oznaCovany jako klidovy potencial a odpovida hodnotam -
60 mV az -70 mV. Radou riznych aktivit, jako je zmé&na napéti na bun&&né membrang,
mechanicky stimul nebo pfitomnost neurotransmiteru, dochéazi k otevieni zvlasté
kationtovych kanald, a tak prachodu iontt skrze membranu a zménam potencialu, jak je
ilustrovano na obrazku 1.2. Tyto zmény potencialu jsou oznacovany jako ak¢ni potencial
(AP). Tento proces se sklada z nékolika Casti, a vytvari tak charakteristicky Spickovity
signal AP, jak je na obrazku 1.3. [14][13]

Na*
Mimobunéény *e
prostor e e
Vnitrobunécny s
® ot
prostor o K

Obrazek 1.2 Ilustrace kationtovych kanala v plazmatické membrané (pievzato

z[15])

Vznik akéniho potencialu zalind depolarizaci plazmatické membrany. Pti
depolarizaci je zvySena propustnost membrany pro sodikové ionty otevienim Na*
iontovych kanali. Sodikové ionty maji pfi normalni télesné teploté Clovéka rovnovazny
potencial cca +55 mV a pii depolarizaci dochazi ke vstupu sodikovych ionti do bunky

a vnitiek bunky tak zvysuje svij potencial az k hodnotam pres 30 mV. Doba depolarizace
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je cca 1 ms, poté dochazi k uzavieni Na* kanalti a plnému otevieni pomalejsich K*
kanalt. Draslikové ionty maji rovnovazny potencial cca -103 mV, a dochazi tak k poklesu
potencialu. K uzavirani K* kanalu dojde pfi dosazeni klidového potencialu membrany.
Kvili jejich pomalejsi dynamice dochazi také k hyperpolarizaci, kdy potencial uvnitt
bunky je nizsi nez klidovy. Nasleduje postupné ustaleni na klidovy potencial vlivem
sodno-draselnych antiportt. [5][14]

+ 30
;
E
> « Repolarizace
c
'© 0
S
£
[
£
©
8
@ = 55 oo o e e o o e e e e e e e e e e
° Hyperpolarizace
e _70

Cas

Obrazek 1.3 Pribéeh akeniho potencialu neuronu (prevzato z [14])

Tento popsany signal lze méfit vnitrobunéné nebo mimo buiku v okolnim
elektrolytu, kam se Sifi a kde na néj reaguji volné ionty. Signal zaznamenany mimo buriku
tak ma opacny prubéh potencialu. Elektrody vétSich rozmért nebo vice vzdalené od
neurond nezaznamenavaji signaly jednotlivych neurond, ale LPF, tedy kombinaci vice
okolnich neuront. [5]

Akeni potencial kardiomyocytil ve srovnani s neurony zahrnuje dalsi mechanismy.
Klidovy potencial o hodnoté — 90 mV je udrzovan otevienymi K* iontovymi kanaky
(obrazek 1.4, faze 4), které vSak maji charakter dovnitinich usmériovacu. Tyto kanaly
jsou schopny vést vétsi proud K* dovniti buriky nez ven zbuiiky, a to i ptipadé, ze
koncentrace K™ je na obou stranach membrany stejna. Zajistuji tak homeostazu K*
kardiomyocytd. Pontencial membrany muze velmi rychle vzrast k hodnoté az + 10 mV
otevienim Na® iontovych kanalG (obrazek 1.4, faze 0), ¢imz dojde k depolarizaci
membrany. Na to nasledné reaguji K™ kanaly prechodnym proudem z buriky (obrazek 1.4,
faze 1) a dojde k ustaleni membranového potencialu na hodnoté = 0 mV. Pfi této hodnoté
dojde k otevieni Ca?* iontovych kanalt a proudu do bunky (obrazek 1.4, faze 2). Tento
proud Ca?" je stézejni pro kontrakci kardiomyocitd. Zaroveni dojde k otevirani
opozdénych K* kanall, které zptisobi snizovani membranového potencialu, i po uzavieni
Ca’" iontovych kanal, az ke klidové hodnoté — 90 mV. Délka celého intervalu byva v
rozsahu 250 ms az 300 ms. [16][17][18][19][20]
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Specialnim pfipadem je ak¢ni potencial sinoatridlniho uzlu, ktery s spolecné
s astriventikularnim uzlem, Hisovym svazkem a Purkyfiovymi vldkny tvoti elektricky
pfevodni srde¢ni systém. Bunky téchto tkani nemaji klidovy potencial membrany
a zajist'uji tak signal pro srde¢ni rytmus. To je zpisobeno spontanni depolarizaci vlivem
Na* iontovych kanalG, nazyvanou také prepotencialni depolarizaci. Po dosazeni
prahového potencialu ~—40 mV dochazi k rychlé depolarizaci vtokem Ca?* iontd, a
nasledné repolarizaci pomalym odtokem K* iontd. [20]

Faze4 Faze0 Faze1 Faze2 Faze3

o N o

E E,:?]it;)r uvnitf K+ K+ K+ K+
>
‘0
I 0+
=
o
=
T
O -50-1
cC
O
©
a 4

_90 -

-100 >

Cas
Obrazek 1.4 Pribéeh akeniho potencialu kardiomyocytl (pfevzato z[16])

+20 Rychly vtok Ca?*

E ] Depolarizace \ Pomaly odtok K*
—_— 0 - .
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o
~ P h 4 t . r I
g0t - \- - - - N—=L - A2 rahovy potencia
C
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_Q —
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s -
= -80-
08 1,6
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Obrazek 1.5 Pribeh akéniho potencialu sinoatrialniho uzlu (prevzato z [20])
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1.2 Druhy neuralnich rozhrani pro in vivo

1.2.1 Mikrodratkova pole (MWA)

Mikrodratkova pole (MWA) jsou zafizeni pro zadznam mimobunéénych signalt, na rozdil
od jednotlivych vodic¢t vhodnych pro vnitrobunééna méfeni. Jejich konstrukce je Casto
tvofena zjednotlivych dila zahrnyjicich dratky o priméru 10-200 pm, konektoru,
ptipadné desky plosnych spoju a ptidavnych kabelt. Tento zpusob konstrukce také nabizi
moznost pfimé integrace aktivnich polovodiCovych soucastek, zejména integrovanych
zesilovacich poli. Ukazka komercné nabizeného feSeni s moznosti zakazkové vyroby je
na obrazku 1.6. [21][22][23][24]

IH” } 2-5 mm (doporuceno 2 mm)

3-23 mm < Elektrodové draty jsou
———— pokryty Carbowaxem pro

\ zjednoduéeni implantace
Mlth

oy

e

pfrizplsobitelné pro rlizné
konektory

o—

Obrazek 1.6 Ukazka komer¢né€ nabizeného feSeni mikrodratkového pole
s moznosti zakazkové vyroby (pfevzato z [25], upraveno)

Pro mikrodratky je vyuzivano materiald, které jsou chemicky odolné a mechanicky
pevné, tak aby byla minimalizovana jejich deformace. Mezi pouzivané materialy patii
wolfram, platina, nerezova ocel a slitiny platina-iridium (Pt-Ir) a nichrom (Ni-Cr). Jako
nestandardni material pro mikrodratkova pole byl predstavena také slitina nitinol (Ni-T1)
pro snizeni rizika poskozeni mozkovych cév a nasledné odumirani neuronti. Konce
mikrodratki mohou byt ponechany rovné nebo mohou byt zastfizeny pod uhlem.
Jednotlivé mikrodratky byvaji CéasteCné izolovany nejcastéji pomoci polyimidu,
parylenu-C nebo polytetrafluorethylenu (PTFE).[21][22][26]

Pocet mikrodratkii i geometrie jejich ulozeni byva rizna. Nejjednodussim typem je
Ctvefice mikrodratkli ozna¢ovana jako tetroda, mezi nejslozitéjsi pak patii az 64 kanalové
maticové pole. Ve specialnich pfipadech vSak muze jit také o svazek mikrodratkda, jejichz
pocet muze byt Skalovan az do tisict. Takové feSeni predstavuje vyzvu pro spolehlivé
propojovani, pfedstavené feSeni predpokladd vyuziti jemného pole mikroelektrod,
konkrétné polovodicovy Cip ve standardni kiemikové technologii CMOS. [21][23][24]
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MWA jsou vhodna pro chronickou implantaci do riznych zvirat, od hlodavca po
subhumanni primaty. Uk4dzkou mozné spolehlivosti je ptfipad 64 kanalového MWA, ktery
byl v mozku makaka implantovan po dobu sedmi let. [25] [27]

1.2.2 Michiganska mikroelektrodova sonda

Neuralni sondy Michiganského typu jsou elektrodova pole jehlového tvaru, kde jsou
mikroelektrody rozlozeny v roviné na §irsi st€né jehly. Tento typ sondy je pojmenovan
po statni univerzit€¢ v Michiganu, kde pusobil Kensall D. Wise, vynalezce efektivni
metody pro jejich vyrobu. [28][29]

Tento typ sondy je jeden ztypu, ktery vyuziva pro konstrukci kfemikovou
technologii. Vyvoj a vyroba kiemikovych neuralnich sond vyplynula z napadu, vyuzit
rychle se rozvijejici polovodicové vyroby a fotolitografickych mikroobrabécich technik
pro mikroelektromechanické systémy (MEMS). Tyto techniky umoziiuji vyrobu
miniaturnich elektrod s presné danou rozteCi v fadu jednotek mikrometrd, a tedy
s rozméry srovnatelnymi s jednotlivymi neurony. Pfesnou rozmérovou kontrolu, vysoké
rozliSeni, a moznost hromadné vyroby lze povazovat za hlavni vyhody, ve srovnani
s moznostmi mikrodratkovych sond. [28][29][30]

Sondy Michiganského typu jsou charakteristické, planarnim rozlozenim elektrod na
jehle, ktera muze byt Siroka v tadu desitek mikrometrii a tenka az 15 um. Takovéto
planarni rozlozeni je v kontrastu s jinymi typy sond, kde jako elektroda pracuje pouze
odizolovany hrot jehly. Délka sondy byva vrozsahu 2-15 mm. Ilustrace sondy
Michiganského typu je na obrazku 1.7 [28][31][32]

kontaktovaci

plodky \x\

vodive cesty Kfemikovy
substrat

mikroelektrody

Obrazek 1.7 Tlustrace sondy Michiganského typu

Vyznamnost metody, kterou v 80. letech Kensall D. Wise vynalezl, byla spolehlivost
vyroby sond s tloustkou v nizsich desitkach mikrometrti, ackoliv tloustka kifemikovych
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wafert je viadu stovek mikrometr. Alternativné prace stenimi wafery nebo
oboustranna fotolitografie, resp. presné leptani, zvySuje komplikovanost vyroby, a miuze
snizit vytéznost. [29][33]

Pivodni postup vyroby je nasledujici. Vychozim materialem je kifemikovy wafer
typu p(100), o béznych tloustkach a dotacich, s narostenym oxidem. Litografickymi
technikami jsou vytvoreny do oxidu otvory odpovidaci vyslednému tvaru sondy.
Stézejnim krokem je silna a hloubkova dotace borem. Hloubka difuize s koncentraci
dopantu piesahujici hodnotu 5-10' cm™ pak bude definovat vyslednou tloustku sondy.
Maskovaci oxid je odstranén a nahrazen vicevrstvou kombinujici termalni oxid, nitrid
kfemicity a oxid kiemicity, které jsou pfipraveny metodami chemické depozice z plynné
faze (CVD), pro dosazeni vrstvy s koeficientem teplotni roztaznosti blizkym ktemiku.
Nasleduje vytvoreni vodivych cest z tantalu nebo polykrystalického kiemiku, depozice
horni izolacni vrstvy z oxidu a nitridu kfemicitého, vytvoreni otvort v izolacni vrstveé
v mistech kontakti a pozlaceni kontakti technikou lift-off. Mezi posledni kroky patfi
odstranéni oxidu mimo oblasti sond, ztenceni waferu izotropnim leptanim leptacim
roztokem 1:9 kyseliny fluorovodikové a kyseliny dusi¢né. Samotné doleptani, a tedy
uvolnéni jednotlivych sond je realizovano pomoci roztoku ethylendiamin pyrokatecholu
(EDP), ktery ma vysokou selektivitu k vysoce dopovanému kiemiku. [33]

V soucasnosti se v§ak nabizi vyuziti modernéjsi standardnich technologii. Podobnych
vysledki bylo dosaZzeno pomoci wafert s technologii polovodi¢ na izolatoru (SOI),
v které je sonda realizovana v hornim kfemiku a ponofeny oxid kfemicity slouzi jako
oddélovaci vrstva pii leptani podlozniho kfemiku. Vhodnym zpiisobem pro leptani
kfemiku je vysoce izotropni hloubkové reaktivni iontové leptani (DRIE). Uvolnéni
jednotlivych sond je pak realizovano leptanim tenkého ponofeného oxidu
kfemicitého. [34]

Vedle sond tvofenych jednou jehlou Ize vyrabét sondy tvorené vice jehlami na jednom
substratu, které pak vytvareji 2D elektrodové pole. Tyto 2D pole lze dale skladat 3D poli,
coz umoziuje objemové snimani, napf. celé oblasti mozku. Tyto moznosti ukazuji
vybornou skalovatelnost neuralnich sond Michiganského typu. [30]

1.2.3 Utazské mikroelektrodové pole

Utazské mikroelektrodové pole (UEA) je dalsi typ neurdlniho rozhrani vyrabény
v kfemikové technologii. Jde o 2D pole tvofené jehlovitymi elektrodami, kde jako
elektricky kontakt s tkani slouzi pouze odizolovany hrot. Tradi¢ni UEA je tvofeno 100
elektrodami uloZzenymi do ¢tvercové matice, s rozteci elektrod cca 400 um a primérem
hrotu 10-30 um. Vyska elektrod byva rtizna v rozsahu 0,5-1,5 mm. [28][30][32]
Pivodni metoda vyroby je ilustrovana na obrazku 1.8. Zakladnim substratem je
kiemikovy wafer typu N, s orientaci (100), tloustkou cca 1,7 mm, lestény z jedné strany.
Na vylesténou stranu substratu je nadeponovana vrstva hliniku o tloustce cca 5 um.
Z vrstvy hliniku je nasledné fotolitografickymi technikami vytvofeno pole ctvereckd,
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s délkou strany 325 um a rozteci 400 um (obrazek 1.8b). Takto pfipraveny wafer je
nasledné vystaven procesu termomigrace, kdy je skrz wafer vytvoren teplotni gradient
vodnim hlazenim ze strany hlinikovych ¢tverecku a infracervenym ohfevem ze strany
druhé. Teplota ohfevu je az 1250 °C, kdy je hlinik roztaven, a vlivem teplotniho
gradientu, dochazi k migraci hliniku k teplejsi strané. Hlinik zde slouzi jako dopant typu
P, dochazi tak ke vzniku PN prechodt, které budou oddé€lovat jednotlivé elektrody
(obrazek 1.8c). Struktura 3D elektrod (obrazek 1.8d) je vytvorena pomoci pily
s diamantovym kotoucem pro fezani waferd, hloubka fezu je 1,5 mm pro tloustku waferu
1,7 mm. Pro vytvoreni struktury je potieba 11 fezll s rozte¢i 400 pm v jednom sméru a
nasledné dalSich 11 ve sméru kolmém. Nasleduje izotropni leptani struktur v roztoku
kyseliny dusi¢né a kyseliny fluorovodikové v poméru 19:1. Leptani je provedeno ve dvou
rezimech, dynamickém (obrazek 1.8e), kdy je roztok michan a dochézi tak k rychlé
vymeéné leptaciho roztoku ve vyfezanych drazkach, a statickém, ktery dale tvaruje
elektrody (obrazek 1.8f). Hroty elektrod jsou nasledné pokoveny vrstvou zlata a platiny,
pricemz zbytek elektrodového pole je maskovan kovovou folii (obrazek 1.8g). Nasledné
je obvod pasivovan polyimidem (obrazek 1.8g) a pokoveni elektrod je odhaleno leptanim
polyimidu v kyslikové plazmé, kde je polyimid opét maskovan kovovou folii. [35]

a) e)

b) f)

C) g) Il I D D D N N S .
i " AAALANLAANAAA
kfemik typu N kfemik typu P+ M hiinik  M@kovova folie

inertni pokoveni parylen/polyimid

Obrazek 1.8 Klasicky postup vyroby Utazského mikroelektrodového pole

Alternativni metoda izolace jednotlivych elektrod k vySe predstavené je vyuziti
sklenéné frity, s koeficientem teplotni roztaznosti podobné kiemiku. Metoda zahrnuje
vytezani mélkych drazek do hloubky cca 0,3 mm, které jsou nasledné vyplnény smeési
skelné frity v methanolu, a zahrati waferti na teplotu 1150 °C. Takto lze zcela vyloucit
hlinikovou metalizaci a maze byt nahrazena vhodnéjsi, napt. Ti/Ir/Pt. [36][37]
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Geometrie UEA se muze li§it podle aplikace, pro centralni nervovou soustavu nebo
pro periferni nervovou soustavu. Je zajmem, aby pro implantaci do perifernich nerv,
které maji valcovy tvar, byl tvar pole zakiiveny, pfipadné aby délka elektrod nebyla
konstantni. Prikladem standardni podoby UEA s proménnou délkou elektrod je Utazské
sklonéné elektrodové pole (USEA), ukazka je na obrazku 1.9. Tento tvar umoziuje
stimulaci raznych svazkt nervovych vlaken uvnitt periferniho nervu. Specialni tvar UEA
s proménnou délkou elektrod byl také predstaven pro feSeni sitnicové protézy. [37][38]

!
ETD| 28 8.3 mm|15.00 k Wired Slant y

Obrazek 1.9 Utazské sklonéné elektrodove pole (pfevzato z [39])

1.2.4 Mikroelektrodova pole pro ECoG

Mikroelektrodova pole pro ECoG jsou urena pro implantaci pod lebku, na povrch
mozku, nikoliv vSak do mozkové kiiry. Implantace mtize byt epiduralni nebo subduralni,
podle toho, zda jde o implantaci nad nebo pod tvrdou plenu mozkovou. Prestoze
jde o invazivni metodu, lze ji oznalit za minimalné invazivni, protoze nepenetruje
mozkovou karu. To pfedstavuje vyznamnou vyhodu ve srovnani s jinymi invazivnimi
elektrodami, jejichz implantace muze zpusobovat poskozeni nervovych tkani. Lze také
predpokladat, ze minimaln€ invazivni elektrodova pole mohou poskytnou lepsi
spolehlivost a dlouhodobou funk¢nost, protoze jsou snizeny rizika vzniku zjizveni,
zanétu, a naruseni cév, které muze vést ke zhorSeni kvality zaznamu signalli, degeneraci
nervové tkang, a tim Spatné funkci nékterych elektrod. Z pohledu minimalni invazivnosti
je lepsi epiduralni implantace, ktera stale umoznuje kvalitni zaznam neuralnich signala,
ale nevyzaduje naruseni tvrdé pleny mozkové, ¢imz snizuje 1 riziko poSkozeni mozkové
kiary. [40][41][41][42]

Tradi¢ni makroelektrodova pole pro ECoG jsou tvofena matici elektrod o priméru
4 mm, pricemz pramér odhaleného kontaktu je 2,3 mm, a rozte¢i 10 mm. Vedle
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tradic¢nich elektrodovych poli jsou vSak také zkoumany mikroelektrodova pole (LECoG),
kterd umoznuji rozte€ mezi elektrodami pod 1 mm. To umoziuje zlepSeni prostorového
rozliSeni a moznost lepsiho zaméfeni na konkrétni ¢asti mozku. To muze umoznit
zlepseni pro diagnostiku epilepsie a presné zamérenou neuromodulaci pro zmirnéni
epileptickych zachvat, bez ovlivnéni jinych ¢asti mozku. [43][44][45]

Pro HECoG je zvlasté vyznamny substrat, ktery byva flexibilni a mékky, aby neslo
k mechanickému podrazdéni tkani. Mezi nej¢astéji pouzivané materialy patii polyimid,
parylen, pfipadné také silikon. Samotné elektrody byvaji vyrabény z platiny, zlata, iridia
nebo vodivych polymerd, napt. PEDOT:PSS.[44][46][47]

1.2.5 Vliknova flexibilni elektrodova pole

Vlaknova flexibilni elektrodova pole jsou technologie predstavené spolecnosti Neuralink.
Sitka zkoumanych vlaken je 5-50 pm, tloustka 4-6 pm a délka cca 20 mm. Kazdé z téchto
vlaken ma 32 elektrod. Testovanymi materialy elektrod byly oxid iridi¢ity a PEDOS:PSS,
s kterym bylo dosazeno nizs§i impedance, avSak je pfedpokladana horsi dlouhodoba
stabilita. Jako izola¢ni material je pouZzit polyimid. Konstrukce a graf rozsahti impedance
elektrod je na obrazku 1.10. [48]

Tento druh vldknovych elektrodovych poli predpoklada skladani do vicerozmérnych
poli. Bylo pfedstaveno feSeni obsahuji 96 vlaken, a tak celkem 3072 elektrod. Vzhledem
k tomu, ze jde o tenkd a dlouha vlédkna, neni mozna pifimé implantace bez vyztuzeni.
Zaroven je implantace takového poctu konvenénimi metodami zdlouhava. Proto bylo
predstaveno feSeni implantace specialnim robotem.[48]

Toto feseni, implantace vlaken do riznych casti mozku, bylo pro klinické aplikace
zhodnoceno jako vyznamné pro predpovéd’, prevenci a zastaveni epileptickych zachvati,
a tak potencialni feSeni pro pacienty s epilepsii odolnou Iékiim. [49]

— PEDOT
IrOx

*\

20 40 60 80 100
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Obrazek 1.10 Konstrukce a impedance elektrod vlaken pro Neuralink (pfevzato
z [48])
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1.3 Bioelektronicka rozhrani pro in vitro aplikace

1.3.1 Planarni mikroelektrodova pole

Planarni mikroelektrodova pole (pMEAs) pro in vitro aplikace jsou nastrojem pro
neuralni elektrofyziologii, kde poskytuji stfedni cestu mezi implantovatelnymi
mikroelektrodovymi poli a méfenimi na jednotlivych neuronech s vyuzitim mikropipet
nebo mikrodratkovych sond. pMEAs se svym celkovym provedenim casto podobaji
Petrtho misce, avSak se zabudovanymi elektrodami, vyrobenymi pomoci
fotolitografickych technik. Substraty pro vyrobu pMEAs, a také propojovaci vodice
byvaji pruhledné pro dobré pozorovani pod inverznim mikroskopem. Materialem
substratu byva nejCastéji sklo a materialem propojovacich vodi¢t napf. oxid indity
dopovany cinem (ITO). Materialy pro vyrobu elektrod pak zahrnuji zlato, platinu, nitrid
titanity (TiN) a ITO, které jsou dale elektrodepozici pokryty oxidem iridi¢itym, nebo
platinovou Cerni. [3][S0][51][52]

Mezi standardni typy pMEA patii MEA60 od némecké spolecnosti Multi Channel
Systems MCS a MEDO64, jak je na obrazku 1.11, od japonské spolecnosti Alpha MED
Scientific Inc. MEAG6O je tvofena zlatymi vodi€i s TiN jako materialem elektrod na
sklenéném substratu. MED64 jsou naopak tvoreny vodici z ITO a elektrodami ze zlata a
niklu pokrytymi platinovou Cerni. [52]

alllllli

= 50um

150 um

Obrazek 1.11 Planarni mikroelektrodové pole typu MED64 (pievzato z [53])

Krome striktn€ planarnich elektrod jsou vyuzivany i 3D elektrody s raznou
morfologii. Jde zeyména o nanojehly, nanodratky, nanopilife, a zlaté nanostruktury (GNS)
hiibovitého nebo fraktalniho tvaru, jak je na obrazku 1.12. T&chto struktur byvaji
vyrabény fotolitografickymi technikami s vyuzitim reaktivniho iontového leptani (RIE),
v piipadé€ zlatych nanostruktur pak elektrodepozici. Hlavni motivaci je zlepSeni SNR a
také moznost intracelularnich méfeni. [S1][54][55][56]
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&
Obrazek 1.12 Ukazka fraktalnich zlatych nanostruktur pro MEA (pfevzato z
[56], upraveno)[54]

pMEAs jsou v neurofyziologii pouzivana pro neurofarmakologii, testovani
neurotoxicity a neuralni plasticity. Obecné vSak mohou byt pouzivana pro elektrogenni
bunky, tedy neurony, srdecni bunky (kardiomyocyty) nebo svalové buiky, v podobé
jednotlivych bunék, kultur nebo tkanovych feza. [3][54]

1.3.2 CMOS mikroelektrodova pole

CMOS mikroelektrodova pole (CMOS MEAs) predstavuji aktivni variantu k pasivnim
pMEAs. CMOS MEAs poskytuji zpracovani signali na Cipu s vyuzitim zesilovacu
a analogove-digitalnich pfevodnikt, ¢imz omezuji vliv parazitnich vlastnosti ptivodnich
kabelli. Zaroven umoziuji zaznam a stimulaci s vysokym prostorovym rozliSenim a tisici
kanala. Ukazka konstrukce pole 26400 elektrodami je na obrazku 1.13. [57][58]

S ohledem na SNR jsou vyuzivany dva druhy poli, pole s aktivnimi pixelovymi
senzory (APS) a pole s piepinanou matici (SM). APS obsahuji analogové zpracovani
signalu v kazdém z pixeld, coz vSak predstavuje problém z hlediska plochy. Omezena
plocha pro analogové obvody vede k hor§imu SNR. Vétsi mnozstvi analogovych obvodu
také muze vést k vyssi spotfebé. SM pole obsahuji analogové zpracovani mimo snimaci
plochu MEA, pfi¢emz signaly pro zpracovani jsou multiplexovany. To pfinasi vyhodu
kvalitnéjsiho analogového zpracovani signalt, a tim lepsi SNR. Nevyhodou je vSak, ze
pouze Cast signali muze byt zaznamenavana soucasné. [57][58]
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Obrazek 1.13 CMOS MEA s 26400 elektrodami (prevzato z [58])

1.3.3 Aplikace s mikrofluidnimi systémy

Mikrofluidni systémy jsou technologie, které umoznuji precizni manipulaci a fizeni toku
tekutin s vyuzitim mikrokanalk. Spojenim procest jako jsou pfiprava tekutin, piesné
davkovani, michani, separace slozek a detekce lze vytvofit systém nazyvany , laborator
na Cipu“. Jednou z aplikaci je napt. analyza krve, ktera zahrnuje separaci jejich slozek na
Cervend a bilé krvinky, krevni desticky a krevni plazmu, dale pak rozklad buné¢k
naruSenim jejich bunénych membran, a elektrochemickou analyzu slozek, resp.
kvantitativni analyzu zadanych latek. [59][60]

Vlastnosti ,,]laboratofe na Cipu* lze vSak rozsifit o pokrocilejsi koncept vyuzivajici
nanesené zivé bunécné kultury, které spolecné s mikrofluidnimi systémy napodobuji
chovani organu, jde tedy o mikroskopicky biomimeticky systém. Tento koncept je
nazyvan ,organ na Cipu“ a jde o jeden z typu in vitro modelt organt. Ty maji za cil
poskytnou nahradu za zvifeci modely, které jsou v fadé ohledech, jako je napf. imunitni
a hormonalni odezva, odliSné. Pfesnost zvifecich modela je lepsi v piipadé velkych
savcu, coz vyzaduje vyssi naroky na organizaci, prostory a §koleni personalu. Vyznamny
je také eticky aspekt takovych experimentt. [59][61][62]

Konkrétnimi modelovanymi organy jsou: plice, mozek, srdce, jatra, ledviny, kize
a stfeva. Z téchto aplikaci maji prithledné elektricky vodivé materialy nejvétsi vyznam

26



pro ,.,srdce na Cipu®, u kterého je potifebna elektrostimulace a hlavnim pfedmét zajmu je
srde¢ni elektrofyziologie, na rozdil od ostatnich, kde je zajmem samotné interakce tkani
s tekutinami. V ptipadé ,,mozku na Cipu“ jde o hematoencefalickou bariéru mozku a cevni
soustavy, nebo napt. vyzkum Alzheimerovy choroby. Zajem o in vitro model srdce je
zejména pro piedklinické testovani 1€civ. [61]

Ukazka mikrofluidniho systému , srdce na Cipu“ v jiz ustdlené podobé ,organu na
Cipu“ je na obrazku 1.14. Systém je realizovan v podobé dvoukanalové sendviCové
struktury, kde jsou tyto dva kanaly oddéleny porézni membranou. Tento systém byl
vyuzivan pro napodobeni srdce trpici Barthovym syndromem. [63][64]

Obrazek 1.14 Mikrofluidni systém , srdce na Cipu* (pfevzato z [65])

Ukazka ,,mozku na Cipu“ tvofené¢ho spojenim pMEA a mikrofluidniho systému je na
obrazku 1.15. pMEA ma vyvody pro zaznamovy systém se zesilovacem a digitalizaci
signali od firmy MultiChannel Systems, mikroelektrodové pole je vSak uspofadano
specificky pro vyuzity mikrofluidni systém. Ten je navrzen se tfemi komorami pro
usporadané neuralni kultury, k izolaci neuronti a synapsi od axont. [66]

Obrazek 1.15 ,,Mozek na Cipu“ zalozeny na pMEA pro zaznamovy systém od
firmy MCS (pfevzato z [67])
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Dalsi ukazka systému ,,srdce na Gipu vyuZivajici elektrody je na obrazku 1.16. Cipy
nesouci elektrody byly vyrobeny ve dvou variantach, pro mimobunécna a vnitrobunécna
meéfeni. Zakladni variantou jsou elektrody pro mimobunécna méfeni o praméru 30 um
tvorena zlatem a platinovou Cerni. Pro intracelularni byla na kazdou elektrodu vytvorena
pétice nanopiliiti o priméru 150 nm az 200 nm a vysce 1,5 um az 2 pm. Mikrofluidni ¢ast
je vyrobena z PDMS a obsahuje kanal pro dodavani zivin a modulaci koncentrace kysliku
v médiu. [68]
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Obrazek 1.16 ,,Srdce na ¢ipu* Vleiivajici 3D nanopilifové elektrody
(pfevzato z [68])
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2. VODIVE MATERIALY PRO BIOELEKTRONICKE
APLIKACE

Kromé konvencnich materialt pro vyrobu elektrickych propoja a kontakt pro neuralni
rozhrani jako je zlato, platina iridium atd., kde je vedle biokompatibility hlavnim zajmem
vysoka vodivost a v pfipadé 3D nanostruktur také zlepSeni kontaktu s tkanémi, a tim
zlepseni SNR, jsou vyuzivany vodivé materialy zaméfené na optickou transmitanci, jako
ve vySe uvedeném piipadu pMEAs. Kromé pMEAs pro in vitro aplikace, v§ak mohou
pruhledné vodivé vrstvy najit uplatnéni i v in vivo aplikacich, jakou jsou tECoG pole.
Vzhledem k tomu, ze jsou tECoG pole aplikovany na povrch mozku, tak opticka data,
s vyuzitim pokroCilych neurozobrazovacich technik jako jsou multifotonova
mikroskopie, optickd koherentni tomografie nebo vyuziti napétové citlivych barviv,
mohou byt vhodné komplementarni k neurofyziologickym signalim. [46][51]

Na transparentni neuralni rozhrani je kladena fada pozadavka, z nichz nékteré jsou
protichudné a vyzaduji tak kompromis. Mezi pozadavky patii vysoka vodivost, vysoka
transmitance, nizky SNR, chemicka, elektrochemicka a mechanicka stabilita materiald,
stabilita snimani signalt, dlouha Zzivotnost, absence optickych a fotoelektrickych
artefaktd, prip. pozadavky na mechanické vlastnosti jako je pruznost,
resp. roztazitelnost. [46]

S vyuzitim nekonven¢nich vodivych materiald souvisi také metody vyroby
mikrostruktur. Jako piiklad lze uvést hydrogely. Vyznamnou vlastnosti je maly rozdil
mezi hydrogely a mechanickymi vlastnostmi tkani. Hydrogely také poskytuji iontovou
vodivost, moznost pripravy kompozitd s elektronovou vodivosti i optickou
transparentnost. Vzhledem ke své odlisnosti od konvencnich materiald pro
bioelektronicka rozhrani, zvlas§té¢ svym vysokym obsahem vody, nejsou kompatibilni se
standardnimi fotolitografickymi technikami. Vyroba hydrogelovych mikrostruktur je tak
omezena na techniky podobné inkoustovému tisku nebo 3D tisku. I v pfipadé hydrogelt
je zde vSak konflikt ve vlastnostech, kde hydrogely s vysokou vodivosti maji zhorSené
mechanické vlastnosti, pfiCemz ladéni téchto parametri piedstavuje vyzvu pro
vyzkum. [69]

2.1 Ultratenké transparentni a semi-transparentni vodivé
vrstvy

2.1.1 Vrstvy na bazi zlata

Vzhledem k vyznamnym vlastnostem zlata, zejména inertnosti a vysoké elektrické
vodivosti, je zajmem piiprava ultratenkych vrstev <10 nm na prahledné substraty pro
pruhledné vodice. Problémovost piipravy spojitych ultratenkych zlatych vrstev je vSak
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dobfe znama. S charakteristickou inertnosti souvisi nizka difuzivita, Spatna adheze
a zejména Spatna smacivost k optickym materialim jako je sklo, nitrid kifemicity nebo
oxid titani¢ity. To vede k formaci charakteristickych izolovanych ostruvka podle
Volmerova-Weberova modelu rustu, coz znamena vysoky vrstvovy odpor, jak je na
obrazku 2.1. [70][71][72][73]
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Obrazek 2.1 Zavislosti vrstvového odporu a transmitance na tloustce zlaté
vrstvy (prevzato z [74])

Hlavnim feSenim pro pfipravu souvislych vrstev je zlepSeni smacivosti substratu
pomoci depozice zarodecné nebo povrchove aktivni vrstvy. Pro takové vrstvy mohou byt
vyuzity rizné materialy, zahrnujici kovy, monovrstvu organosilanu, napt (3-
merkaptopropyl)-trimethoxysilanu, nebo polymerni vrstvy. Mezi nej¢astéj§i kovy patii
titan a chrom, pripadné také nikl nebo germanium. [70][71]

Alternativni metody pfiprav pruhlednych zlatych vodivych vrstev vytvareji riznymi
zpusoby zlaté nanodratky nebo nanosité. Piedstavena metoda vyroby nanodratkl vyuziva
vysrazeni zlata zkyseliny chlorozlatité v roztoku oleamidu a n-heaxanu s pomoci
ethanolu. Dale bylo ukazano, ze takto ptipravené nanodratky lze dale strukturovat pomoci
nanotiskové litografie do nanosité. Takto vytvorené nanodratky je nutné sintrovat, resp.
odizolovat pomoci plazmového procesu s argonem a vodikem. [75]

Dalsi techniky pfipravy zlatych nanositi vyuzivaji specidlni litografické techniky.
Jednou znich je litografie nanokulickami, kterda vyuziva polystyrenové kulicky
vytvarejici Sestithelnikovou monovrstvu. Podobnou metodou je blize nepopsana
lithografie hranic zrn, ktera by méla vyuzivat efektu vySe zminéného formovani
izolovanych ostrivki pro vytvofeni obé€tované vrstvy, jak je na obrazku 2.2. Takto
vytvorené struktury jsou vhodné pro pruzné nebo roztazitelné vodivé vrstvy. [76][77]
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Obrazek 2.2 Vytvafeni zlatych nanositi technikou litografie hranic zrn
(pfevzato z [76])

2.1.2 Nitrid titanity

Nitrid titanity (TiN) je biologicky inertni material zlatavé barvy, ktery, vedle mechanicky
odolnych povrchovych uprav pro kloubni nahrady, nachazi uplatnéni v riznych
bioelektronickych aplikacich, véetné MEAs pro in vitro elektrofyziologické aplikace.
Vyznamnou vlastnosti TiN je kapacitni proudova odezva a pouze nevyrazna faradaicka
proudova odezva. [78][79]

Ptiprava tenkych vrstev TiN je studovana pfiblizné jiz od 70. letech dvacatého stoleti
s vyzitim raznych technik zahrnujicich magnetronové naprasovani (MS), iontoveé
asistovanou depozici, naprasovani s dvéma iontovymi zdroji atd. Studovany byly také
razné vlivy jako je teplota, material substratu nebo asisten¢niho zdroje iont. Tyto vlivy
jsou pak zvlasteé vyznamné pro rust ultratenkych pruhlednych vrstev, jako levnéjsi
nahrady zlata nebo ITO. Lze totiz predpokladat, ze ultratenké vrstvy TiN, podobn¢ jako
zlaté, mohou rast v podobé¢ izolovanych ostravku. Vyuziti asistencniho iontového zdroje
nebo substratu se souhlasici krystalickou mfizkou, jako je MgO, muze pozitivn€ ovlivnit
rast TiN vrstev. [80][81][82]

V predchazejici bakalarské praci bylo zjisténo, ze vrstvy TiN o tloustce 5 nm
dosahuji optické transmitance cca 80 %, s ptiblizn€ rovnomérnym rozlozenim na celém
optickém spektru, a vrstvy o tloustce 50 nm dosahuji primérné transmitance cca 15 %,
avSak s vyraznéji vyS§si transmitanci na nizSich vlnovych délkach. Vzhledem k zavislosti
vrstvového odporu na tloustce vrstvy byl urCen rozsah tlousték 15 nm az 20 nm, jako
vhodny kompromis mezi vrstvovym odporem s hodnotami, pfi depozicich pii teploté do
100 °C, 106 Q-a7!, resp. 70,5 Q-07!, a transmitanci 54 %, resp. 47 %. Pozitivni vliv na
hodnotu vrstvového odporu mél ohiev substratu pii depozici, kdy vrstvovy odpor klesal
priblizné linearné az o 50 % na rozsahu 150°C — 300 °C. [79]

Vynikajici vysledky vodivosti a transmitance, jaké jsou uvedeny na obrazku 2.3, byly
predstaveny v novém vyzkumu piipravy ultratenkych vrstev TiN pomoci techniky
epitaxe z molekularniho svazku (MBE) na safirovy substrat. Zajimavé jsou zvlasté
vysledky pro tloustku 10 nm, kde transmitance na optickém spektru presahuje 60 % a
vodivost dosahuje cca 4-10* Q-I-cm-!, Cemuz odpovida vrstvovy odpor 25 Q-0!. [83][84]
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Obrazek 2.3 Vlastnosti epitaxnich vrstev TiN: a) elektricka vodivost,
b) opticka transmitance (prevzato z [83] a [84])

2.2 Vrstvy na bazi uhliku

2.2.1 Grafen

Grafen je material tvoreny atomy uhliku uspofadanymi do Sestithelnikové vrstvy
s vazbou sp?, pfiCemz jde o dvourozmérnou monovrstvu o tloustce 0,34 nm, piipadné
muze také vytvaret vicevrstvou strukturu. Jeho vlastnosti jako je ohebnost, prihlednost,
vysoka elektricka vodivost, a 1 mozna biokompatibilita jsou vyznamné pro neuralni
aplikace.[85][86]

Samotna biokompatibilita grafenu vSak ztistava kontroverzni. To je dano rozmanitosti
vychozich materiald, metod pfipravy a ztoho vyplyvajicich specifickych, zvlasté
strukturnich, vlastnosti. Vyzkum zameétfeny na zhodnoceni biokompatibility substratu
s grafenovou povrchovou upravou neprokazal zadné negativni vlivy ve srovnani se
substratem bez upravy. Povrchové tpravy byly vytvofeny dvéma metodami. V prvni
metodé byl grafen, pfipraveny exfoliaci z kapalné faze (LPE), pfenesen z nanoporézniho
filtru na sklicka s vyuzitim tlaku a tepla, v druhém ptipadé byl grafen, exfoliovany
kulickovym nanomletim, nandSen kapkami disperze v dimethylformamidu. Podobné
nebyly prokazany negativni vlivy grafenu pfipraveného technikou CVD, naopak
vysledky nasvédcily pozitivni vliv zlepSené adheze. [85][87][88]

Negativni vlivy vSak mohou vykazovat napf. vrstvy v podobé vertikalnich
grafenovych nanostén, které lze piipravit elektroforetickou depozici (EFD). Vyzkum
ukazal, ze styk bakterie sextrémné ostrymi hranami nanostén oxidu grafenu a
redukovaného grafenu zpusobuje poskozeni bunécnych stén. Z dalSich vyzkumu
vyplyvaji rizné mechanismy cytotoxicy zahrnujici poskozeni mytochondrii, poskozeni
DNA a chromozomu, nebo vlivy souvisejici s tvorbou reaktivnich forem kysliku (ROS).
[85][89]
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Ukazka praktického vyuziti grafenu je MEA pro EcoG na obrazku 2.4. Grafen zde ma
porézni formu pfipravenou piimou pyrolyzou pomoci CO, laseru na polyimidovém
substratu. Toto feSeni nabizi velkou kapacitu nabojové injekce pro stimulaci. Zaroven by

meélo mit vyrazné lepsi adhezi elektrod k substratu nez jakou lze prfedpokladat u jinych
materialovych fesSeni. [86][88]

"aieid -qi;li ql.:'—- i i T O S ST
o : - ’ Y 1 "7t .
e et o i Ve’ il it Wi
. -.,'J;-» atise? il mebilint Maglia codde ) Baghed e AT
- %4 A S ~ - 2, 1 .
i T et ol NGIL I L BN A
3 ot =¥ A T o - o i
kit el gl nedddat el - '. -
2 2 A I 4
PP I Fewds ot y "
it it S b
¥ i A
s ¥ e 411 v
: _..J;{b- Y WA /R S L

Obrazek 2.4 MEApro EcoG z porézniho grafenu (pievzato z [86])

2.2.2 Uhlikové nanotrubice

Uhlikové nanotrubice (CNTs) jsou spolecné s grafenem zajimavym materidlem pro
neuralni rozhrani diky elektrickym, mechanickym a chemickym vlastnostem. Jde o
grafenové vrstvy tvortici valce s jednou nebo vice st€nami. Ve srovnani s 2D grafenovymi
vrstvami je lze povazovat za 1D struktury. Podstatnymi parametry tak jsou prameér
nanotrubice, ktery byva vrozsahu (0,4-2) nm pro jednosténné a (2-100) nm pro
vicesténné, a délka trubice, ktera byva v fadu stovek mikrometra. [90][91][92]

Srovnanim vrstvového grafenu a CNTs lze zhodnotit vlastnosti grafenu jako lepsi,
diky vétsi Clenitosti a tim vétsi ploSe povrchu. Tyto rozdily vSak nabizeji také vyznamné
rozdilné duasledky pro cytotoxicitu. Jako problematické byly vysSe u grafenu uvedeny
vertikalni nanostény. CNTs se naopak mohou chovat jako nanojehly, které jednoduse;ji
pronikaji bunéénou membranou. [93][94]

Vlastnosti MEAs vyuzivajici CNTs lze zhodnotit jako lepsi ve srovnani se

standardnimi elektrodovymi materialy jako je Pt a Pt-Ir, diky vétsi ploSe povrchu a lepsi
nabojové injekci.[90]

2.2.3 Diamantu podobné uhlikové vrstvy (DLC)

Uhlikové vrstvy podobné diamantu jsou druh amorfniho uhliku, ktery obsahuje
kovalentni vazby s hybridizovanymi orbitaly sp?, charakteristickymi pro diamant, a
orbitaly sp?, charakteristickymi pro grafit, jak je na obrazku 2.5. Kromé uhliku vSak bézné
obsahuji také vodik, coz je typické pro PECVD depozici, piipadné mize byt
zakomponovan také reaktivnim napraSovanim, s vyuzitim uhlovodikovych plynu.
Samostatnou kategori jsou také bezvodikové DLC vrstvy, obsah vodiku v DLC tak muze
byt v Sirokém rozsahu 0 % az 50 %. Krom¢ uhliku a vodiku je zdjem zakomponovat do
vrstev dalsi prvky, ¢asto kovy jako jsou titan, molybden, nikl, wolfram, zlato, nebo dusik,

33



fluor, fosfor, ptip. bor, pro tpravu zadanych vlastnosti. [95][96][97]

DLC vrstvy nabizeji vlastnosti jako jsou: velka tvrdost, velka odolnost proti otéru,
nizky soucinitel tfeni, dobra chemicka odolnost, propustnost v infraterveném spektru
nebo biokompatibilita, proto nachazeji vyuziti jako jsou povrchové upravy obrabécich
nastroja, dild v automobilovém pramyslu nebo optickych prvka. Vyuziti
v elektrotechnice je také mozné, jeho elektrické vlastnosti jsou vSak rtznorodé,
odpovidajici polokovim az polovodicim s velkou Sitkou zakazaného pasu. Elektrické
vlastnosti mohou byt upraveny dopovanim dusikem, borem nebo fosforem. Rezistivita
DLC vrstev miZze byt v §irokém rozsahu (10% - 10'%) Q-cm. [96][98][99]

Diamant DLC

Obrazek 2.5 Srovnani struktur diamantu, uhlikovych vrstev
podobnych diamantu a grafitu (ptevzato z [95])

Mezi zna¢né omezujici vlastnostt DLC patii velké zbytkové pnuti, které souvisi
s rustem vrstvy, pii kterém jsou sp® vazby delSi nez sp? vazby. Toto pnuti tak muze
zpusobovat praskani a odlupovani vrstvy. Tento problém mize byt feSen pridanim
mezivrstvy, ktera zlep§i adhesi a omezi zbytkové pnuti. Toto feSeni je problematické pro
optické aplikace, pticemz adheze DLC ke sklu je $patna. Jedno z nabidnutych feSeni bylo
leptani povrchu sklenéného substratu, tak aby na povrchu vznikl polokulaté jamky, coz
efektivne zvétsilo kontaktni plochu, a také pomohlo rozlozit pasobici sily. [100][101]
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2.3 Transparentni vodivé oxidy

Transparentni vodivé oxidy (TCOs) jsou skupina smésnych polovodicu s velkou Sifkou
zakazaného pasu, ktera umoziuje vysokou transmitanci v optickém spektru. Jejich
elektricka vodivost je zajiSténa silnym dopovanim do urovné degenerace polovodice.
Vedle nejpouzivanéjSich zde patii také napt. TiO,, GdInOy, nebo Ctyfprvkové oxidy
zalozené na médi a antimonu nebo chromu. Nejpouzivanéjsi In,O5 je pak mozné dopovat
fadou kovi zahrnujici napt. také zirkon, stiibro wolfram, molybden nebo titan. TCOs jsou
polovodice typu n, pfiprava TCOs typu p je povazovana za slozitou a vzhledem
k neoptimalnim vyslednym parametrtim az kontroverzni. Vedle extrinzického
mechanismu vodivosti dopovanim se na vodivosti podileji také kyslikové
vakance. [102][103][104][105]

Tenké vrstvy TCOs mohou byt pfipravovany fadou metod zahrnujici techniky
fyzikalni depozice z plynné faze (PVD), jako je magnetronové naprasovani, napatrovani
nebo pulzni laserova depozice (PLD), nizkotlakou CVD (LPCVD), CVD za
atmosférického tlaku (APCVD) nebo metalorganické CVD (MOCVD), ¢i také
elektrodepozici, sprejovou pyrolyzou nebo sol-gel. [102][105]

Vlastnosti TCOs, zvlaste pak elektrické a optické jsou vyrazné zavislé na vyuzité
metod€ 1 dalSich Upravach, jako je nasledné zihani. U technik, jako je magnetronové
naprasovani, 1ze pak ladit vlastnosti vrstev jednotlivymi depozi¢nimi parametry, zejména
teplotou substratu pii depozici, pratokem kysliku, vykonem zdroje, ale i samotnym
druhem zdroje, tedy stejnosmeérmym (DC), pulznim DC, vysokofrekvenénim (RF), nebo
pulzy s vysokym vykonem (HiPIMS). [104][105]

2.3.1 Oxid indity dopovany cinem (ITO)

Oxid indity dopovany cinem lze povazovat za nejpouzivangj§i TCO v prumyslu
s dominantni pozici na trhu. Hlavnimi pfednostmi je nevyssi dosazitelna vodivost
a moznost depozice pii nizkych teplotach s dobrymi parametry. [102]

Velmi rozsifenou a pro prumyslové pouziti preferovanou metodou depozice tenkych
vrstev ITO je magnetronové napraSovani. Prednostmi je zvlast€¢ dobra
reprodukovatelnou, moznost depozice 1 pii pokojové teploté a také moznd depozice
rovnomeérnych vrstev na relativné velké plochy s odpovidajicim depozi¢nim systémem.
Rozdily ve vlastnostech vrstev pripravenych DC a RF magnetronovym naprasovanim
jsou napf. na obrazku 2.6, kde je srovnani vysledka rentgenové difraktografie (XRD) pro
vzorky pfipravené pii pokojové teploté. Vrstvy pripravené DC magnetronovym
naprasovani byvaji amorfni svyssi elektrickou rezistivitou. Naopak pomoci RF
magnetronového naprasovani Ize dosdhnout vrstev s ur¢itou mirou krystalinity. Spole¢né
s dal§imi vhodnymi depozi¢nimi parametry lze deponovat krystalické vrstvy DC
magnetronovym naprasovanim pii teplotach =200 °C. [102][105][106][107][108]
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Obrazek 2.6 Srovnani vysledkd (XRD) pro vzorky pfipravené a) RF b)
DC magnetronovym naprasovanim (ptrevzato z [106])

Dal§imi vlastnostmi, které jsou vyrazné ovlivnény depozicnimi parametry, jsou
zabarveni, resp. optick4 transmitance i souvisejici elektricka rezistivita. Rada vyzkuma
zminuje, ze pfipravené ITO vrstvy mély vyrazné nizsi transmitanci a byly zbarveny az do
tmavé hnéda. To je zdivodiiovano defekty ve vrstvé nebo nevhodnou stechiometrii
ovlivnénou slozenim napraSovaciho terce nebo pfili§ vysokym obsahem india nebo cinu
ve vrstvé, [103][109][110]

Tento problém mize byt vyraznéjsi pii depozici napafovanim, kde mnozstvi
odpateného In,05 a SnO bude souviset s dil¢imi tlaky nasycenych par. Pro korekci kvality
je doporucovana depozice pii teploté ~600 °C v kyslikové atmosféie o parcialnim tlaku
~6,6-1073 Pa nebo také vyzihani ve vzduchu pfi teploté (300-500) °C. [110][111]

Ukazka korekce snizené transmitance pro magnetronoveé naprasovani je na obrazku
2.7, kde je patrny vyrazny rozdil mezi depozici bez pridaného prutoku kysliku a jiz malym
pratokem 0,17 Pa-l-s!, pfiemz rozdily pfi dal§im zvySovani pratoku jsou jiz mensi. Lze
také formulovat model pro vztah stechiometrie, transmitance a rezistivity. Pfi pfiliSném
obsahu cinu nebo india maji vrstvy zvySenou rezistivitu a hnédé zabarveni, optimalni
slozeni poskytuje nejnizsi rezistivitu a pfiblizn€ rovnomérnou transmitanci a piebytecné
mnozstvi kysliku dale vyrazné zvysuje rezistivitu a zpusobuje zeleno-zluté zabarveni
vrstev.[103][107]
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Obrazek 2.7 Optické transmise ITO pro rizné prutoky kysliku pti depozici
(ptevzato z [107])

2.3.2 Okxid cini¢ity dopovany fluorem (FTO)

Oxid cinicCity dopovany fluorem je material s nejlepsi tepelnou stabilitou a chemickou
a mechanickou odolnosti ze znamych TCOs. Prave lepsi chemicka odolnost ve srovnani
s ITO jej ¢Cini vyznamnym materidlem pro prihledné elektrody v riznych
elektrochemickych aplikacich. Lepsi chemickou stabilitou 1ze zdiivodnit vznikem iontové
vazby Sn-F. Elektrochemicka stabilita FTO je vSak lepS§i v zasaditych a neutralni
roztocich nez v kyselych roztocich. [102][112]

Dopovani fluorem je odlisné od ostatnich materialti tim, ze pii dopovani dochazi
k nahrazeni kysliku v krystalické mfiZce, na rozdil od kovovych prvki. TCO dopované
fluorem dosahuji vysSich rezistivit, pro FTO je uvadéna hodnota 2-10-* Q-cm ve srovnani
s 1-10* Q-cm pro ITO. [102][108]

Vedle aplikaci pro elektrody je vSak FTO hojné vyuzivan pro optické povlaky pro
okna. Pro tyto aplikace je CcCasto vyuzivana technika depozice sprejovou
pyrolyzou.[102][108]

2.3.3 Oxid zine¢naty dopovany hlinikem (AZO)

Oxid zineCnaty dopovany indiem nema ve srovnani s dalSimi TCOs konkrétni vyjimecné
chemické ani fyzikalni vlastnosti, minimalni dosazitelna rezistivita je vSak niz§i nez u
TCOs dopovanych fluorem, a to 1,5-10%* Q-cm. Zaroveri ma také pomérné nizkou
optickou absorbanci pfi nizkém vrstvovém odporu, coz lze kvantifikovat pomérné
vysokou efektivnosti. Hlavni prednosti je nizka toxicita a cena vstupnich surovin a tim
souvisejici ekologické dopady. AZO je tak diky pomérné hojnému obsahu zinku a hliniku
v zemskeé kufe, ve srovnani s cinem a zvlasté indiem, velmi zajimavym TCO a potencialni
prumyslovou nahradou ITO. [102][108][113][114]
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2.4 Vodivé polymery

2.4.1 Poly-3,4-ethylendioxythiofen (PEDQOT)

Poly-3,4-ethylendioxythiofen je polymer, ktery je ¢asto dopovany polystyren sulfonatem
(PSS) a spolecné tak vytvareji organicky vodivy polymer. Samostatny PEDOT je
hydrofobni a jeho hydrofilnost a moznost disperze ve vodném roztoku je zajisténa PSS.
Vlastnosti PEDOT:PSS, jako jsou elektrickd vodivost a roztazitelnost, byvaji Casto
zlepsSovany pridavnymi latkami, které funguji jako sekundéarni dopant, upravuji strukturu
aiontové interakce molekul, ptip. funguji jako plastifikatory. Tyto ptfidavné latky zahrnuji
dalsi polymery, tak i rozpoustédla napt. polyethylenglykol (PEG) nebo dimethylsulfoxid
(DMSO).[115][116]

PEDOT:PSS je vyuzivan pro elektrody pro in vivo aplikace, jako je ECoG, tak i pro
in vitro pro pMEAs. VétSinou slouzi jako povrchova upravy pro snizeni impedance
elektrod. Jednim z ptikladd je plné transparentni ECoG mikroelektrodové pole, vyrobené
na substratu z parylenu-C, vyuzivajici jako hlavni vodi¢ sendviCovou strukturu
ITO-Ag-ITO. [117]

Kromé& povrchové upravy elektrod byl jiz rovnéz testovan koncept pMEA, kde
propoje jsou ztenkych kovovych vrstev a elektrodu tvofi samostatny PEDOT:PSS.
Ukazka je na obrazku 2.8. [118]

PEDOT:PSS elektroda

Zlaty propoj

Obrazek 2.8 pMEA s prihlednymi elektrodami z PEDOT:PSS (pfevzato
z [118], upraveno)
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Vlastnosti PEDOT:PSS lze vyuzit také v ,organech na Cipu“, kde je pro spravné
napodobeni funkce organti vyzadovana roztazitelnost jejich ¢asti, a které jsou zalozeny
na PDMS. Nekteré vyzkumy aplikovaly PEDOT:PSS jako elektrodovy material pro
,organ na Cipu“, vysledkem vSak nebyly transparentni mikroelektrody, ale zlepSeni
impedance kovovych elektrod, nebo velké semitransparentni elektrody s kovovym
okruzim, kde naneseni PEDOT:PSS byly provedeno dropcastingem. [119][120]

2.4.2 Polypyrrol (PPy)

Polypyrrol je vodivy polymer ktery ma zajimavé vlastnosti pro potencialni vyuziti
v bioelektronice a spole¢né s organickymi polovodi¢i. Jeho vyzkumu je v kontrastu
s PEDOT:PSS jen malo. Jeho hlavni vyhodou je snadna piiprava elektrochemickou
polymerizaci, coz je vyhodna vlastnost pro povrchové upravy mikroelektrod pro snizeni
jejich impedance. Nevyhodou je vSak degradace elektrické vodivosti vlivem
preoxidace.[121][122][123]
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3. METODY PRIiPRAVY TENKYCH PRUHLEDNYCH
VRSTEV

3.1 Vysokofrekvenéni magnetronové naprasovani (RFMS)

Vysokofrekvenéni magnetronové naprasovani (RFMS), podobné jako DCMS vyuziva
ionizovany inertni plyn k odprasovani materiala zterCe, ktery ma zaporné predpéti.
DCMS je vSak vhodné pro dobie vodivé materialy. Pro dielektrika nebo pro reaktivni
naprasovani, kde muze nastat efekt otravy terCe, je vhodn&jsi RFMS. V pripadé
naprasovani z nevodivé ter¢e pomoci DCMS dochazi k hromadéni kladného naboje na
terci, coz muze zcela zastavit naprasovani. Podobné v piipadé otravy terce, kdy dochazi
vytvareni naprasované slouCeniny i na terci, muze dojit k vyraznému poklesu depozicni
rychlosti. RFMS Periodickd zména polarity terCe, nejcastéji na frekvenci 13,53 MHz,
okolo zaporného predpéti hromadéni naboje na terci zabranuje. [124][125][126]

3.1.1 Naprasovaci systém BESTEC Magnetron
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Obrazek 3.1 Diagram depozi¢ni komory systému BESTEC Magnetron
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3.2 NapraSovani iontovym svazkem asistované druhym
iontovym svazkem

3.2.1 Naprasovaci systém BESTEC Kaufman

Diagram naprasovaciho systému BESTEC Kaufman je na obrazku 3.2. Systém ,je tvofen
dvéma RFICP Kaufmanovymi zdroji. ,Naprasovani muze probihat s vyuzitim
primarniho tfimfizkového zdroje, ktery je zaméfen na ter¢ s materiadlem, nebo spolecné s
dvoumfizkovym sekundarnim zdrojem, ktery je zamétfen na substrat. Konfigurace se
dvéma iontovymi zdroji tak umoziiuje napra§ovani iontovym svazkem asistované druhym
iontovym svazkem. Druhy iontovy zdroj 1ze také vyuzit o€isténi substratu pted depozici.
Substrat je mozné ohiivat az na teplotu 350 °C. Jako pracovni plyny vyuziva argon

a dusik.“ [79]
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Obrazek 3.2 Diagram depozi¢niho systému BESTEC Kaufman (prevzato z
[79])

3.3 Chemicka depozice z plynné faze (CVD)

Chemické depozice z plynné faze je skupina metod pro depozici tenkych vrstev, kde
zdrojem materialu jsou prekurzory v plynné fazi, které spolu po dodani energie, nejcastéji
v podobé tepla, reaguji. Vysledkem reakce je nadeponovany pozadovany material na
substratu a vedlejsi produkty. Vyhodami CVD ve srovnani s PVD je moznost depozice
rovnomérnych tenkych vrstev 1 na vyrazné €lenité substraty a také nizsi naroky na trovefi
vakua. [127][128]
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3.3.1 Proces depozice parylenu-C

Vychozim prekurzorem depozice parylenu je tzv. dimer, tedy chemicka latka, jejiz
molekula je tvofend dvéma molekulami monomeru. Pro parylen-C slouzi jako dimer
dichlor-di-para-xylylen. Tento dimer je v podobé& granulového materialu zahtivan ve
vyparniku, ¢imz dochazi k sublimaci dimeru. Tyto vypary prochézi do pyrolyza¢ni pece,
kde je pfti teploté = 690 °C rozkladan na monomer. Takto vznikly plyn nésledné piechazi
do depozi¢ni komory, ktera je na pokojové teploté a kde dochazi k depozici polymerni
tenké vrstvy parylenu-C na vSechny povrchy. Pro zajisténi co nejvice homogenni vrstvy
se podnosy se vzorky v prabéhu depozice otaceji. Depozice probiha za snizeného tlaku,
ktery je zajistovan rotacni vyvévou. Aby nedoslo k poskozeni vyvévy vypary monomeru,
jsou zbytky vypart zachycovany v tzv. studené pasti, kde zpolymerizuji. [129][130][131]

Sublimace Pyrolyza Depozice Studena ] Vyvéva
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cl cl - GUES
_<’;§_CH_w -H,c@— CH, J[H?C—@Cmﬁ past

Podnosy

A

Vyparnik Pyrolyzni pec Depoziéni komora Studend  Rotacéni
(180 °C) (690 °C) (25 °C) past vyvéva
(=70 °C)

Obrazek 3.3 Diagram diagram pro depozici parylenu-C (pfevzato z [129],
upraveno)

3.4 Plazmou asistovana CVD

Plazmou asistovana CVD je specialni technika, kterd na rozdil od fady ostatnich CVD
technik, umoziuje depozici tenkych vrstev za relativné nizkych teplot substratu. To je
déano tim, ze chemicka reakce je iniciovana volnymi elektrony plazmy, ktera je vytvarena
RF zdrojem. [132]

3.4.1 Depozice DLC vrstev

Depozici DLC vrstev je mozné deponovat z uhlovodikovych plynd, v pfipadé systému
Oxford Instruments PlasmaPro80 v laboratofich CEITEC Nano jsou k dispozici plyny
CH, a C,H,. Kromé téchto plyni Ize pred depozici vyuzit plynt O, pro in situ predcisténi
vzorku a Ar pro proplach komory pro odstranéni zbytkd O,. Plyny jsou do komory
ptivadény pres sprchovitou hlavu. Substrat az do velikosti 8 mize byt zahfivan na
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teplotu az 80 °C. Hlazeni elektrody substratu je zajis§téno pomoci He. [132][133]

Depozice DLC vrstev byla na =zafizeni Oxford Instruments PlasmaPro80
v laboratofich CEITEC Nano, které je dale vyuzivano pro suché leptani chemii na bazi
fluoru, zkoumana pro optimalizaci parametri pro mechanické ucely s dopovanim
fluorem. Dopovani fluorem neni pro ucely této prace zajimavé a nebylo vyuzito. Pro
depozici bylo vyuzito procesnich parametri uvedenych v tabulce 3.1

Tabulka 3.1 Procesni parametry depozice DLC [134]

Teplota substratu [°C] 60
Pracovni tlak v komore [Pa] 53,3
RF vykon [W] 50
Depozi¢ni rychlost [nm-s] 8
Pritok T
elektroda

Pruhled
Vakuova
komora
Substrat =" |
Elektricky
13,56 MHz ") ohfivana a plyny
RF zdroj chlazena elektroda
Do turbomolekularni
vyvévy

Obrazek 3.4 Diagram plazmového systému Oxford Instruments
PlasmaPro80 (prevzato z [135], upraveno)

43



4. METODY CHARAKTERIZACE TENKYCH
PRUHLEDNYCH VODIVYCH VRSTEV

4.1 Ctyibodova kolineirni metoda méieni vrstvového
odporu

Ctyfbodov4 kolinedrni metoda méfeni vrstvového odporu je zaloZena na méfeni tbytku
napéti mezi vnitinimi hroty sondy, pfi¢emz ubytek napéti je zptisoben proudem, ktery
protékd mezi krajnimi hroty sondy. Sonda je tedy tvofena Ctyimi hroty, které jsou uloZeny
na piimce a maji mezi sebou stejnou vzdalenost. [136]

Pokud je tloustka méfené vrstvy mensi nez 40% vzdalenosti hroti, rozméry méfeného
vzorku jsou vice nezZ 40ndsobné a sonda je uprostied vzorku, 1ze vrstvovy odpor vypocitat
ze vztahu[136]:

m AV

Ro=1 5T 4,53236 @.1)

V piipadé, Ze vySe uvedené predpoklady nejsou splnény, jsou pro piesny vysledek
pouzity korek¢ni koeficienty pro konkrétni poméry geometrie méteni. [136]

4.2 Opticka spektrometrie

Optickd spektrometrie je technika pro relativni méfeni reflektance, transmitance
a absorbance vzorku v oblasti optickych vinovych délek. Zakladnim principem je
osvétleni vzorku Sirokym svételnym spektrem a ndsledné méfeni intenzity jednotlivych
vinovych délek pomoci rozkladu svétla disperznim prvkem. Meétfené veliiny jsou
vyhodnoceny srovndnim hodnot intenzity bez vzorku a se vzorkem. [137]

4.3 Cyklicka voltametrie

Cyklicka voltametrie je elektrochemickd metoda, kterd méd fadu vyuZiti, zejména pro
kvalitativni i kvantitativni analyzu v analytické chemii, obecné poskytuje informace o
oxidacné-redukénich dé€jich v méfeném elektrochemickém systému, coZ je vyznamné i
pro materidlové inZenyrstvi. [138][139]

Metoda vyuZziva tii elektrody, pracovni, referencni a pomocnou, které jsou umistény
v elektrolytu. Zdkladnim principem je cyklické rozmitdni potencidlu v Case, bézné
linedrné nebo schodovité, a zdiznam proudové odezvy. Vysledkem je voltamogram kde
byva potencidl na horizontdlni ose a proud na vertikdlni ose, jak je na obrdzku 4.1.

[138][139]

44



[
—

3 INA
R
N\ : 7 / ;
°V N —

Obrazek 4.1 Ilustrace vzniku voltamogramu

4.4 Elektrochemicka impedanéni spektroskopie (EIS)

Elektrochemicka impedancni spektroskopie je technika, ktera poskytuje analyzu
mechaniky a kinetiky elektrochemickych systému, je tedy uzitecna pro korozni analyzy,
chemické a biologické snimani aj. Na zakladé zméfenych zéavislosti v podob& Bodeho
frekvencni charakteristiky nebo Nyquistova diagramu lze systém dale modelovat pomoci
ekvivalentnich elektrickych obvodi tvofenych z pasivnich soucastek. Na obrazku 4.2 je
priklad zavislosti pro chemicky systém tvofeny sériovym odporem, kapacitou dvojvrstvy
a paralelnim odporem. [140]
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Obrazek 4.2 Priklad Bodeho frekvencni charakteristiky a Nyquistova
diagramu

4.5 Rentgenova difraktografie (XRD)

Rentgenova difraktografie je zaloZzena na konstruktivni interferenci rentgenového zareni,
které se odrazi od pravidelné vzdalenych atomarnich rovin krystalu. Tento dé€j 1ze méfit
difraktometrem, jaky je napf. na obrazku 4.3. Rentgenové zafeni je generovano
rentgenkou a s vyuzitim optiky jako je Gobelovo zrcadlo lze divergujici svazek paprsku

45



upravit na paralelni svazek, nebo je pro Bragg-Brentano techniku vyuzit divergujici
svazek. Typ svazku lze vybrat u difraktometru SmarLab pomoci §térbiny. Zdrojovy
svazek rentgenovych paprski dale prochazi pres Sollerovy Stérbiny, které divergenci
paprsku omezuji. Rozmér svazku lze dale upravit osovou §térbinou. Difraktujici paprsky
pak do detektoru prochazeji pres Kp filtr, Sollerovy Stérbiny a stérbinu detektoru. [141]

Sollerovy
sterbiny

Stérbina pro
volbu svazku

Detektor
Rentgenka

‘ l‘t 9
Drzak _ Stérbina
vzorku KB filtr detektoru

Obrazek 4.3 Konstrukce difraktometru Rigaku SmartLab (pfevzato z
[142], upraveno)

Osova stérbina

4.6 Mikroskopie atomarnich sil (AFM)

Mikroskopie atomarnich sil je specidlni typ mikroskopie rastrujici sondou, ktery pro
snimani struktury povrchu vyuziva ohebny kantilevr, jehoz deformace je snimana pomoci
laseru a pozi¢né-citlivého fotodetektoru, jak je na obrazku 4.4. [143]

Jednim z rezimG snimani povrchu je semikontaktni mod (tapping mode), pii kterém
kantilevr sondy osciluje na své rezonan¢ni frekvenci, hrot je tedy v kontaktu se vzorkem
pouze Cast doby. Na obrazku 4.5 je znazornéna technika PeakForce. Ve fazi A se pfi
oscilaci kantilevr pfiblizuje ke vzorku a je pfitazen ke vzorku atomarnimi silami (faze B).
Nasleduje kontakt se vzorkem, dokud nejde k dosazeni hodnoty vrcholové sily (faze C).
Poté dochazi k oddaleni kantilevru a ustaleni na rovnovazné poloze (faze E). [143][144]
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Obrazek 4.4 Princip mikroskopie atomarnich sil (pfevzato z [145])
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Obrazek 4.5 Princip techniky PeakForce Tapping (pfevzato z [143],
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5. PRAKTICKA CAST

Prakticka cast je rozdélena do Ctyt podkapitol, zahrnujicich magnetronové naprasovani
ITO, iontovym svazkem asistované reaktivni napraSovani ultratenkych vrstev TiN,
piipravu pMEAs a testovani pMEAs. Casové nejnarotnéjsi ¢asti bylo magnetronové
naprafovani ITO s vyuZitim naprafovaciho systému BESTEC Magnetron. Casova
naro¢nost byla dana nejen napra§ovanim vzorkd, ale také Casovymi prodlevami. Prodlevy
byly zptuisobeny omezenym Casem, po ktery lze pfistroj pouzivat a po ktery byl ITO terc
v pristroji instalovan, nez byl nahrazen jinym, podle potieb ostatnich uzivateli. Depozice
nebylo mozné také provadét poté, co doslo k opotiebeni terce a bylo nutné jej nahradit.
Z téchto divodu bylo v praktické Casti vyuzivano také hotovych komer¢nich ITO tenkych
vrstev.

Napric praktické ¢asti byla méfena opticka transmitance a reflektance. Méteni optické
transmitance a reflektance bylo provedeno optickym spektrometrem Ocean Optics JAZ3.
Jako zdroj svétla byl vyuzit svételny zdroj Avantes DHS s halogenovou a deuteriovou
lampou. Méfeni bylo provadéno ve stinici skiince. Pfi méfeni transmitance byl odecten
vliv odpovidajicich podloznich skli¢ek. Pfi méfeni reflektance byl jako reference vyuzit
kifemikovy wafer. Pro pfepocet na absolutni reflektanci byly vyuzity tabelované hodnoty
uvedené v piiloze B.1.

Pro napraSovani ultratenkych vrtev TiN a jako vzor jakosti pro naprasovani tenkych
vrstev ITO byly vyuzity komer¢ni vzorky od dodavatele redox.me. Inzerované parametry
vzorku jsou v tabulce 5.1.

Tabulka 5.1 Udavané vlastnosti vzorka ITO od dodavatele redox.me (pfevzato z

[146])
Rozméry substratu (25x25x1,1) mm?
Vrstvovy odpor (8-12) Q-o!
Opticka transmitance >80 %
Tloust'’ka tenké vrstvy ITO (120-160) nm

5.1 Depozice ITO magnetronovym naprasSovanim

Naprasovani tenkych vrstev ITO bylo provedeno na podkladni mikroskopicka sklicka
o rozmérech (76x26) mm?, ktera byla predCisténa pomoci bezpra$né utérky, acetonu,
izopropylalkoholu a oplachem deionizovanou (DI) vodou a nasledné CcCisténa
v ultrazvukové lazni acetonem a nasledné izopropylalkoholem. Pied depozici byla dale
Cistény pomoci kyslikové plazmy.

Depozice byla provedena v depozi¢nim systému pro magnetronové naprasovani od
firmy BESTEC. NapraSovani bylo provedeno technikou vysokofrekvenéniho
magnetronového naprasovani (RFMS). Jako zdroj materialu byl pouzit ter¢ od firmy
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Lesker se sloZzenim 90 hm. % In,03 a 10 hm.% SnO,. Pro depozici diivéjsi ¢asti vzorkt
byl vyuzit dfive pouzity terC, ktery, poté kdy, jiz nebyl ve vhodném stavu pro dalsi
depozice, byl nahrazen zcela novym tercem stejného typu. Vzorky pfipravené z prvniho
terCe jsou dale oznaCovany 1.x, vzorky ptipravené z druhého terce jsou dale oznaCovany
2.x a 3.x. Cast pifipravenych vzorkd byla vyloutena z analyzy v praktické &asti. Jde
zejména o vzorky, které byly vysledkem opakovani stejnych procest nebo neposkytly
zadné uzite¢né informace.

Tloustky pripravenych vzorkt jsou 100 nm pro vzorky 1.x a 120 nm pro vzorky 2.x.
Tloustka 120 nm byla zvolena pro lepsi srovnani s komer¢nimi vzorky, u kterych je
120 nm dolni specifikovana mez.

U vzorka byl analyzovan vrstvovy odpor, krystalicka struktura, opticka transmitance
a reflektance a také drsnost. Pro primérné vrstvové odpory byly vypocteny smérodatné
odchylky, které zahrnuji nejistotu méfeni typu A, ale také nehomogennost vrstvového
odporu napfic¢ vzorkem.

Vychozi parametry pro optimalizaci napraSovani ITO byly voleny podle literatury.
[107]

5.1.1 NapraSovani bez pridavného kysliku

Pro proces naprasovani ITO bez ptidavného kysliku 1ze zminit dvé motivace. Prvni z nich
je vyrazné zjednoduSeni optimalizace dalSich procesnich parametrii jako jsou prutok
argonu, depoziCni tlak v komotfe nebo vykon RF zdroje. Dal§im divodem je lepsi
procesni kompatibilita s ostatnimi procesy v depozi¢nim systému, kde pritomnost kysliku
v depozi¢ni komote vede k oxidaci nékterych kovovych naprasovacich tercu, které je
potteba pred depozici predCistit, protoze je nezadouci, aby se kyslik zakomponovaval do
jinych napraSovanych vrstev.

Naprasovani ITO bez piidavného kysliku bylo provedeno pro rtzné procesni
parametry s obéma naprasovacimi terci, tedy s diive pouzitym, pro naprasovani
s kyslikem, a zcela novym. VSechna napraSovani bez kysliku byla provedena pfi
depozi¢nim tlaku 0.4 Pa a pokojové teploté substratu. Konstantni hodnota pratoku argonu
byla 25,33 Pa-l-s'a hodnota vykonu byla 60 W, neni-li uvedeno jinak. Hodnoty
vrstvového odporu (RO) a vybranych procesnich parametrti jsou v tabulkach 5.2 a 5.3.

Tabulka 5.2 Vrstvové odpory piipravenych vzorku 1.1 az 1.3

Vzorek 1.1 1.2 1.3
Vykon [W] 60 45 60
Depozi¢ni rychlost [nm-s™] 0,038 0,026 0,035
Pramérna hodnota RO [Q-077] 142 203 227
Smérodatna odchylka & [Q-07!] 13 9 8
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Tabulka 5.3 Vrstvové odpory piipravenych vzorkt 2.1 az 2.4

Vzorek 2.1 2.2 2.3 24
Priitok argonu [Pa-l's] 25,33 50,66 50,66 76
Depozi¢ni rychlost [nm-s™] 0,038 0,038 0,038 0,037
Pramérna hodnota RO [Q-077] 68 189 164 247
Smérodatna odchylka & [Q-07!] 1 6 2 7

Fotografie vzorkl 2.1 az 2.5, kde vzorek 2.5 je uveden pro srovnani a byl pfipraven

s konstantnim pratokem kysliku, je na obrazku 5.1. Zmétené charakteristiky optické

transmitance vzorkl jsou na obrazcich 5.2 a 5.3. Dale byla analyzovana také krystalicka
struktura vzorkli pomoci techniky XRD metodou Bragg-Brentano s parametry

uvedenymi v tabulce 5.4.

2.1 2.2 2.3 2.4 2.5

Obrazek 5.1 Zmény optické transmitance u vzorkua pfipravenych bez

pridaného kysliku ve srovnani se vzorkem s pfidanym

kyslikem

Tabulka 5.4 Nastaveni rentgenového difraktografu Smartlab

Typ dopadajiciho svazku Bragg-Brentano
Stérbina dopadajiciho svazku [mm] 10
Monochromator detekovaného svazku Niklovy Cu-K§p filtr
Stérbina detektoru 1 [mm] 10
Stérbina detektoru 2 [mm] 12
Rychlost goniometru [°-min!] 5

Krok goniometru [°] 0,05
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Z uvedenych dat 1ze zhodnotit, ze naprasovani ITO vrstev v argonové atmosféie bez
pridavného kysliku ma negativni dopad jak na RO, ktery s postupujicimi depozicemi
roste, tak na optickou transmitanci, ktera s postupujicimi depozicemi klesa. Nizsi kvalita
naprasenych vrstev bez pridaného kysliku je v souladu s teoretickymi predpoklady, které
jsou diskutovany v kapitole 2.3. S ohledem na zkouSené riizné procesni parametry lze
zhodnotit, ze zajiSténi spravného mnozstvi obsahu kysliku ve vrstvach ITO je stézejni pro
jejich dobré optické vlastnosti a dalsi procesni parametry maji az vedlejsi vliv. Dale lze
predpokladat, ze ani depozice pii zvySené teploté by nemusela mit dostate¢ny vliv,
vzhledem k doporuceni od vyrobce pro napafovani ITO zminéné v kapitole 2.3.1.

V grafech 5.4 a 5.5 si 1ze vSimnout, Ze s postupujicimi depozicemi, a tedy klesajici
optickou transmitanci, se zlepSuje krystalicka struktura. V takovém ptipadé vSak nelze
brat tento jev samostatné jako pozitivni, jak by Slo o¢ekavat od vyzihaného vzorku.

Vzhledem ke zjisténym faktim se dalsi kapitoly zabyvaji depozicemi s vyuzitim
kysliku.
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Obrazek 5.5 Rentgenova difrakce vzorkt 2.1 az 2.4

5.1.2 NapraSovani s pridavnym kyslikem

Vzhledem k ocCekéavané vyrazné zavislosti elektrické rezistivity deponovanych vrstev na
konstantnim pratoku kysliku pfi depozici byl prutok kysliku stupfiovan nejprve s krokem
0,34 Pa-l-s”!, kde 0,34 Pals! je zaroven nejniz$i nastavitelna hodnota pro hmotnostni
prutokomér vyuzity pro nastavovani reaktivniho plynu v systému BESTEC Magnetron.
Pro vzorky 1.4 az 1.8 byl vyuzit pratok argonu 25,33 Pa-l-s.

Vysledky RO prvnich experimenttu z depozic s pfidavnym kyslikem jsou v tabulce
5.5. Zjisténou zavislost RO na prutoku kysliku lze povazovat za extrémni. Jiz pfi
hodnotach pritoku kysliku 0,34 sccm az 0,51 sccm dochazi k velmi prudkému vzriistu
RO z niz8ich stovek Q-C1! na MQ-[T'!. Tento jev je pro zajmy této prace velmi nevhodny.
Zhodnocenim optické transmitance v grafu 5.6 lze zhodnotit, ze vliv vys§iho pratoku
kysliku mé na optickou transmitanci jen maly vliv, v§imnout si v§ak 1ze mirného poklesu
v oblasti UV pro vzorky pfipravené pii vys§im prutoku kysliku.

Pro lepsi fizeni mnozstvi kysliku byl pro vzorky 2.5 az 2.8 vyzkousen vyssi prutoku
argonu, a to 64,55 Pa-l-s’l. Jak je patrné z tabulky 5.6, zvySeni prutoku argonu, a tim i
snizeni poméru O,:Ar, neposkytlo dostatecné zlepseni. Navic lze zhodnotit, ze na
rezistivitu ma pratok kysliku vliv vice jako absolutni hodnota nez v poméru s argonem.

Dalsi jev, ktery z tabulky 5.6 vyplyva, je vliv prutoku kysliku pfi predchozi depozici.
Vzorek 2.7 byl deponovan pii mensim pomeéru O,:Ar nez vzorek 2.5, jeho R je vSak
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vyrazn€ vy§§i. Anomalnich vlastnosti vzorku 2.7 si Ize vS§imnout v grafu 5.8., kde je
patrné, ze vzorek 2.7 ma mnohem vyrovnanéj§i transmitanci napifi¢ spektrem a jeho

transmitance v oblasti UV je mirné zvySena. Tento poznatek je jeden z podklada pro
kapitolu 0.

Zhodnoceni dat z méfeni XRD je obtiznéjsi, protoze neni jasné patrny jednotny trend.
Naznak jedné ze zavislosti je rast intenzity difrakéni linii na ahlu 2-Theta rovno 30,2°,
resp. difrakce 222, coz jiz bylo publikovano v literature. [147]. Za vyznamny lze
povazovat vliv prutoku kysliku pii pfedchozi depozici. Vysledky méfeni XRD lze obtizné
srovnavat v pfipadé¢ uvazované vyrazné nehomogenity tenkych vrstev, coz je dale
diskutovano v kapitole 0.

Tabulka 5.5 Vrstvové odpory pripravenych vzork 1.4 az 1.8

Vzorek 1.4 1.5 1.6 1.7 1.8
Pritok kysliku [Pa-l's] 0,34 0,68 1,01 1,35 0,5
Depoziéni rychlost [nm-s™] 0,036 - 0,03 0,027 0,035

Priumérna hodnota RO [Q-01] 338  1.57-10% 4.13-108 1.78-10° 1.26-10°
Smérodatna odchylka 6 [Q-07!] 22 57-107  1.46-108 1.8-108 4.2-10°

Tabulka 5.6 Vrstvové odpory pfipravenych vzorkt 2.5 az 2.8

Vzorek 2.5 2.6 2.7 2.8
Priitok kysliku [Pa-l:s] 0,68 0,84 0,51 0,34
Depozi¢ni rychlost [nm-s™] 0,036 0,035 0,036 0,038
Prumérna hodnota RO [Q-07] 3708 131108  4,78-10° 361
Smérodatna odchylka 6 [Q-071] 780 1.3-107 1,39-10° 43
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Dalsi experimenty s riznymi procesnimi parametry byly provadény s konstantni
hodnotou prutoku kysliku 0,34 Pa-l-s”!. Dobrych vysledkii bylo dosazeno u vzorku
1.9 az 1.12, jak 1ze zhodnotit z tabulky 5.7 a grafu 5.10. Zajimavy je vzorek 1.9, ktery byl
podobné jako vzorek 2.7 deponovan po piedchozi depozici s vysSim pratokem kysliku.
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Iu vzorku 1.9 si lze vSimnout rovhomérnéjsi transmitance napfic¢ spektrem a vyssi
transmitance v UV oblasti. Podobnych, avSak vyrazné lepSich vysledkd, bylo dosazeno
u vzorku 1.11, ktery byl deponovan pii teploté radiacniho ohtfivace =378 °C, coz na
zakladé zkuSenosti z naprasovaciho systému BESTEC Kaufman, ktery obsahuje shodny
ohiivac, odpovida teploté =~ 250 °C na substratu. V grafu 5.10 je patrna vyrazné vyssi
transmitance v UV oblasti. Vliv ohfevu je patrny také z vysledki XRD v grafu 5.11, kde
si lze vSimnout vétStho mnozstvi difrak¢nich linii. Jakost vzorku 1.11 je jiz mozné
porovnavat s komerénim vzorkem, jehoz zmétené charakteristiky jsou v ptiloze A. RO

vzorku 1.11 je vsSak stale pomémé vysoky, z ¢ehoz byla vyvozena nutnost dale
optimalizovat procesni parametry.

Tabulka 5.7 Vrstvové odpory pripravenych vzorka 1.9 az 1.12

Vzorek 1.9 1.10 1.11 1.12
Prutok argonu [Pa-l-s1] 33,78 50,66 50,66 50,66
Teplota radiacniho ohtivace [°C] 20 20 378 161
Depozicni rychlost [nm-s™] 0,037 0,034 0,037 0,034
Prumérna hodnota Ro [Q-071] 67 98 58 131
Smérodatna odchylka & [Q-071] 3 5 4 24
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DalSimi parametry, které 1ze nezavisle snadno meénit, jsou pracovni tlak v komote a jiz
v kapitole 5.1.1 zkouseny RF vykon. Zkousené hodnoty parametrti jsou v tabulce 5.8. Pro
vSechny depozice vzorka byl pritok argonu 33,78 Pa-l-s™! a prutok kysliku 0.33 Pa-l-s-1.
Na zakladé tabulky 5.8 a grafti 5.12 a 5.13 1ze zhodnotit variace parametri tlaku a vykonu
ma jen nepatrny vliv. Naopak si lze v§Simnout v tabulce 5.8 velmi vysoké smerodatné
odchylky a ruznorodych XRD vysledkt v grafech 5.14 a 5.15. Z téchto dal 1ze usuzovat
vyraznou nehomogenitu vrstvy napii¢ vzorkem

Tabulka 5.8 Vrstvové odpory pfipravenych vzorkl 2.13 az2.17

Vzorek 2.13 2.14 2.15 2.16 2.17
Tlak pri depozici [Pa] 0,4 0,25 0,17 0,17 0,17
Vykon [W] 60 60 60 45 30
Depozi¢ni rychlost [nm-s™!] 0,04 0,042 0,046 0,038 0,032
Prumérna hodnota Ro [Q-071] 219 246 245 255 227
Smérodatna odchylka é [Q-07] 52 57 93 84 51
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5.1.3 NapraSovani s predoxidaci naprasovaciho terce

Vzhledem ke skuteCnostem zjisténym v pfedchozich experimentech, a to nutnosti
pfipousteéni kysliku do systému béhem depozice pro zajisténi dobré optické transmitance
a vzhledem k problémtim se zvySenym RO i pii malém poméru O,:Ar pii depozici, byl
dale prozkouman postup oxidace naprasovaciho terCe s naslednou depozici bez
konstantniho pratoku kysliku. V predchozi podkapitole 5.2.2 byl zjistén vliv pratoku
kysliku ptedchozi depozice na nasledujici depozici. V néktery ptipadech, kdy po depozici
s vySsim prutokem kysliku nasledovala depozic s mensim prutokem kysliku, bylo
zaznamenano zlepSeni parametrli, konkrétné u vzorku 1.12 bylo dosazeno dobrého RO a
dostatecné optické transmitance. Zajimavé zmény optické transmitance byly zjistény
iuvzorku 2.7,

Po tadé experimentt, které ukazaly problémy u vlastnosti vrstev deponovanych pfi
konstantnim pratoku kysliku byla provedena depozice bez kysliku. Vysledkem je vzorek
2.26, ktery ma vzhledem depozici bez zvysené teploty substratu, dobry R1 i dobrou
optickou transmitanci, jak je patrné z tabulky 5.9 a grafu 5.18. Zajimavy je také jev dvou
difrak¢énich na linii v grafu 5.16, na thlech 21,2 °a 30.2 °. Vzhledem k vyuzitému
zpusobu depozice lze predpokladat, Ze dvojice difrak¢nich linii je vysledkem superpozice
signalll z vrstev o mirn€ odliSném slozeni. V literatufe jsou jako mozna vysvétleni
udavany také pfitomnost dvou vrstev srdznym zbytkovym pnutim nebo nasledna
depozici polykrystalického ITO na prvotni amorfni fazi. [148] Tyto vysledky se podafilo
napodobit procesem s parametry v tabulce 5.10

Tabulka 5.9 Vrstvové odpory piipravenych vzorkt 2.26 a 2.31

Vzorek 2.26 2.31
Prumérna hodnota Ro [Q-01] 68 71
Smérodatna odchylka 6 [Q-071] 9 10

Tabulka 5.10 Prvni proces s pfedoxidaci napraSovaciho terce

Procesni parametr Cisténi Oxidace Depozice
Prutok kysliku [Pa-l-s] 0 0,34 0
Priitok argonu [Pa-l-s] 33,78 33,78 33,78
Vykon [W] 60 35 60
Tlak v depozi¢ni komore [Pa] 0,1 0,1 0,4
Cas procesu [s] 1500 1500 3157
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Vyse uvedeny proces byl dale optimalizovan do podoby, jak je v tabulce 5.11.
S témito parametry byly pfipraveny vzorky o ruznych tloustkach, jak je v tabulce 5.12.
Na téchto vzorcich byl analyzovan stfedni kvadraticky primér (RMS) drsnosti s vyuzitim
techniky AFM metodou ScanAsyst, opticka transmitance a reflektance a vrstvovy odpor.
Lze zhodnotit zejména vysledky vrstvového odporu, ktery ma pomérné nizké hodnoty
s nizkou smérodatnou odchylkou, zji§téné hodnouty jsou vSak znacné nekonzistenzni.

Tabulka 5.11 Parametry optimalizovaného procesu depozice ITO

Procesni parametr Cisténi Oxidace Depozice
Prutok kysliku [Pa-l-s] 0 0,34 0
Prutok argonu [Pa-l-s™] 16,89 33,78 25,33
Vykon [W] 55 25 55
Tlak v depozi¢ni komore [Pa] 0,15 0,8 0,4
Cas procesu [s] 900 900 Ruzne
hodnoty
Tabulka 5.12 Vrstvové odpory a RSM drsnosti pfipravenych vzorkt 3.1 az 3.6
Vzorek 3.1 3.2 3.3 3.4 3.5 3.6
Jmenovita tloustka [nm] 100 120 140 160 180 200
Depozi¢ni rychlost [nm-s™!] 0,034 0,033 0,034 0,036 0,036 0,036
Prumérna hodnota Ro [Q-071] 32,7 49 32,0 78,4 116 36,3
Smérodatna odchylka é [Q-07] 1,2 3 0,8 1,6 3 0,6

RMS drsnost [nm] B 452 424 563 N
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Obrazek 5.21 Vysledky méfeni drsnosti technikou AFM vzorkti 3.2 (A)

a3.4(B)

Lepsich hodnot R a také RMS drsnosti bylo dosazeno u vzorkti 3.7 az 3.9, které
byly deponovany pfi nastavené teploté radiacniho ohfivace =471 °C, coz by mélo
odpovidat = 300 °C na substratu. Vysledky jsou patrné z tabulky 5.13. U vzorku 3
bylo provedeno méfeni XRD, jehoz vysledky jsou v grafu 5.23. Tyto vysledky lze
povazovat za velmi dobré, srovnatelné s komerénim vzorkem. Déle se ukazalo, ze
zména dalSich procesnich parametrti ma jen maly vliv.

Tabulka 5.13 Vrstvové odpory a RMS drsnosti pfipravenych vzorkt 3.7 az 3.10

7

Vzorek 3.7 3.8 3.9 3.10
Tlak pri depozici [Pa] 0,4 0,4 0,2 0,2
Vykon [W] 55 35 55 35

Depozicni rychlost [nm-s™] 0,036 0,017 0,033 0,02
Prumérna hodnota Ro [Q-07] 7,3 8,29 8,7 7,90
Smérodatna odchylka & [Q-071] 0,2 0,19 0,4 0,12
RMS drsnost [nm] 2,78 3,08 3,24 3,28
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Vzhledem k diive uvazované nehomogenité vrstev pfipravenych pii konstantnim
prutoku kysliku, které nasvédcovali vysledky XRD a pozdéji také vrstvového odporu,
byla provedena opakovana meéteni XRD s riznym posunutim mikroskopického sklicka
na drzédku pro wafery, jak je nacrtnuto na obrazku 5.24. Déle bylo manualné provedeno
mapovani R ctytbodovou metodou. Vysledky jsou v grafech 5.25 a 5.26 a v tabulkach
5.14 a 5.15. Z vysledki XRD Ize zhodnotit, Ze hypotéza o vlivu nehomogennosti vrstev
na vysledky XRD byla potvrzena, jelikoz u vzorku 3.1 je vliv polohy vzorku na drzaku
vyrazn€ mensi. Z map rezistivit neni patrny konkrétni vzor rozlozeni vrstvového odporu,
zobrazené hodnoty ale ilustruji rozptyl dat ziskdvanych pfi ostatnich méfeni vrstvového
odporu ¢tytbodovou metodou.

Obrazek 5.24 Nacrt ulozeni mikroskopického sklicka na drzéku pro
XRD SmartLab pro 4 wafery
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Obrazek 5.26 Opakované XRD méfeni na vzorku 3.1

Tabulka 5.14 Vrstvovy odpor Ro [Q-0!] vzorku 1.8

1.1E+06 1.3E+06 1.7E+06 1.2E+06 1.8E+06 1.3E+06 1.2E+06 1.2E+06 1.4E+06 1.6E+06 1.5E+06 1.3E+06

1.2E+06 1.7E+06 1.1E+06 1.0E+06 1.2E+06

9.5E+05 1.4E+06 1.2E+06 1.4E+06

1.2E+06 1.6E+06 1.0E+06 1.1E+06 1.2E+06 1.1E+06

Tabulka 5.15 Vrstvovy odpor Ro [Q-07!] vzorku 3.1
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5.2 Priprava a charakterizace vrstev TiN-ITO

5.2.1 NapraSovani ultratenkych vrstev TiN

Pted depozici na komer¢ni vzorky ITO od dodavatele redox.me byly vzorky pfedc¢istény
pomoci bezprasné utérky, acetonu, izopropylalkoholu a oplachem deionizovanou (DI)
vodou a nasledné ¢istény v ultrazvukové lazni acetonem a nasledné izopropylalkoholem.
Tésné pred depozici byly vzorky dale Cistény pomoci kyslikové plazmy v pfistroji
DIENER pro odstranovani fotorezisti. V depozi¢ni komore naprasovaciho systému
BESTEC Kaufman byly vzorky pfedcCistény in sifu pomoci sekundarniho iontového
zdroje. Vybrané hodnoty procesnich parametrti pro depozici TiN jsou v tabulkach 5.16

as.17.

Tabulka 5.16 Parametry in situ predcisténi komercnich vzorka ITO

Energie svazku sekundarniho iontového zdroje
Prutok dusiku sekundarniho iontového zdroje

Prutok argonu sekundarniho iontového zdroje
Proud sekundarniho iontového svazku

Tabulka 5.17 Parametry depozice TiN

Energie svazku asistenéniho iontového zdroje
Prutok dusiku asisten¢niho iontového zdroje
Proud asistenéniho iontového svazku

Energie svazku primarniho iontového zdroje
Prutok argonu primarniho iontového zdroje
Prutok dusiku primarniho iontového zdroje
Proud primarniho iontového zdroje

Teplota substratu

26 eV

0 Pal-s’!
20,27 Pa-l-s’!
15 mA

26 eV

25,33 Pa-l-s™!
15 mA

600 eV

6,08 Pa-l-s™!
5,07 Pa-l-s™!
44 mA

200 °C

Deponované tloustky TiN byly 10 nm, 15 nm a 20 nm. Ukazka pfipravenych vzorku

s tloustkou TiN 20 nm je na obrazku 5.27.
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Obrazek 5.27 Vrstvy TiN na substratech ITO, vlevo je pfedni strana, vpravo
je dolni strana

5.2.2 FElektrochemické namahani TiN-ITO vzorku

Elektrochemicka odolnost pfipravenych vrstev TiN-ITO byla testovana pomoci

cyklické voltametrie v roztoku fosfatového pufru (PBS) o molarit¢ 100 mM. Dale byla
prubézné mefena také elektrochemicka impedancni spektroskopie s nulovym
stejnosmérnym predpétim, amplitudou 10 mV, rozmitdnim na frekvencnim rozsahu 1 Hz
az 1 MHz s 21 body na dekadu. Postup pftipravy vzorku byl nasledujici. Pro konkrétné
definované plochy elektrody byla pouzita kryci samolepici folie, do které byl vyrazen
otvor o pruméru 8 mm. Folie byla pfilepena na vzorek a dale byl na folii pfilepena
jednoducha kvéadrova nadobka pro roztok, vyrobend pomoci 3D tisku. Pro pfilepeni
nadobky byl pouzit polydimethylsiloxan (PDMYS), ktery byl nasledné vytvrzen pfi teploté
cca 100°C.
Takto pripraveny vzorek byl pfes nekryté misto pfipojen k potenciostatu typu Ivium
PocketSTAT jako pracovni elektroda. Dale byla vyuzita spirala z platinového dratu jako
pomocna elektroda a jako referenc¢ni elektroda byl vyuzit stfibrny drat s ¢asti pokrytou
chloridem stfibrny vytvorenym elektrodepozici z roztoku chloridu draselného

Provedeno bylo elektrochemické naméhani v podobé cyklické voltametrie s rychlosti
100 mV-s'! a povolenym automatickym vybérem proudovych rozsaht. U vzorku s 20 nm
TiN byla nejprve zkoumana stabilita na rozsazich od (-0,3 +0,4) V az po (—1,0 +1,1) V
z nichz kazdy zahrmoval 1000 cykld. Stejny experiment byl proveden i se samostatnym
vzorkem ITO. Vysledky TiN na rozsazich do (—0,8 +0,9) V jsou v grafu 5.28. Vysledky
cyklické voltametrie ITO jsou v pfiloze A. Vzorek s TiN, na rozdil od samostatného ITO,
pozadavkim na elektrochemickou stabilitu vyhovél i na nejvy$sim méfeném rozsahu. U
vzorku samostatného ITO zacalo dochazet k degradaci v podobé redoxni reakce. Dalsi
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meéteni vSak probihala pouze vrozsazich do (—0,8 +0,8) V. Dobra elektrochemicka
stabilita byla zjisténa i vzorkl s tloustkami TiN 15 nm a 10 nm. Vybrané vysledky jsou
v grafech 5.29 a 5.30. Dale byla provedena opticka inspekce vzorkli po namahani a
zmeteny optické transmitance. Vysledky jsou na obrazcich 5.31 a 5.32. Z optickych
vysledkd lze zhodnotit, Zze doSlo k mirnym zménam na povrchu vzorku. Vzhledem
k absenci faradickych dé&u v grafech 529 a 530 lze predpokladat, ze nedoslo
elektrochemickym zménam na vzorku, mohlo vSak dojit k malému ztenceni TiN vrstvy.

N

o N

1
N

| [WA]

d A

1
00}

L
o

0.5 0.0 0.5 1.0
E vs Ag/AgCI [V]

Obrazek 5.28 Elektrochemické namahani vzorku TiN-ITO 20 nm na
raznych napétovych rozsazich, voltamogram
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Obrazek 5.29 Elektrochemické namahani vzorku TiN-ITO 10 nm,

voltamogram
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Obrazek 5.30 Elektrochemické namahani vzorku TiN-ITO 10 nm,

absolutni hodnota impedance
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Obrazek 5.31 Vizualni stav vzorku po namahani

70

S
(0]
(8]
c
8
I=
(2]
c
o
= 20 ——ITO TiN 10 nm
1 —— ITO TiN 10 nm po namahani
10 - ——ITO TiN 20
] —— ITO TiN 20 nm po namahani
0 T T T T T T T T T T T
300 400 500 600 700 800 900

Vinova délka [nm]

Obrazek 5.32 Transmitance vzorku v misté namahani

5.2.3 Zrychlené starnuti a elektrochemické namahani TiN-ITO vzorki

Pro analyzu chemické stability vrstev ve fyziologickém prostredi byly provedeny testy
chemického namahani. Tento test l1ze vzhledem k jeho parametrim oznalit za test
zrychleného starnuti. Pro chemické namahani byl pfipraven roztok fosfatového pufru
s 30mM obsahem peroxidu vodiku. Vzorky byly vystavené tomuto roztoku pti teploté
60 °C. Nasledné bylo provedeno elektrochemické namahani v podobé cyklické
voltametrie. Vysledky jsou v grafech 533 az 5.36. Z grafu 533 je zhodnotit, Ze
voltamogram po ustaleni nabyva kapacitni charakteristiky, bez vyraznych naznakt
faradickych de&ja. U grafu 5.35 lze zhodnotit, ze doslo k naruseni vrstvy, jelikoz je
v oblasti (-0,2 az 0) V vs Ag/AgCl je patrny naznak faradického déje.
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Obrazek 5.33 Elektrochemické namahani vzorku TiN-ITO 15 nm po
1 tydnu zrychleného starnuti, voltamogram

pfed namahanim
po 1000 cyklech
10* = po 2000 cyklech
1 po 4000 cyklech
po 6000 cyklech
po 8000 cyklech

102 5

—

=\

LY | LY | LAY | LY | LY | T rrrm
10° 10° 107 10° 104 10° 108
Frekvence [HZ]

Obrazek 5.34 Elektrochemické namahani vzorku TiN-ITO 15 nm po
1 tydnu zrychleného starnuti, absolutniho hodnota
impedance
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Obrazek 5.35 Elektrochemické namahani vzorku TiN-ITO 10 nm po
1 tydnu zrychleného starnuti, voltamogram
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Obrazek 5.36 Elektrochemické namahani vzorku TiN-ITO 10 nm po
1 tydnu zrychleného starnuti, absolutniho hodnota
impedance
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Po optické inspekci byl zjistén velmi vysoky vzrist optické transmitance v misté
namahani, jak je patrné z obrazku 5.37. Uvazovanymi pii¢inami byly chemicka zména
slozeni vrstvy TiN, ktera by vedla ke zvySeni optické transmitance, nebo odstranéni
vrstvy TiN vlivem $patné adheze nebo leptani. V piipadé odstranéni vrstvy TiN se pak
nabizi otazka, co zajistuje elektrochemickou stabilitu zbylé vrstvy. Odstranéni TiN vrstvy
bylo potvrzeno méfeni na mechanickém profilometru, jak je vidét na obrazku 5.38. Tento
jev amechanismus vzniku elektrochemicky odolné vrstvy by bylo vhodné dale
podrobnéji prozkoumat. Hypotetickymi pfi¢inami je interakce ITO se svazkem
dusikovych iontd nebo difuze TiN do ITO pii depozici a vytvoreni elektrochemicky
odolného rozhrani.

Obrazek 5.37 Vizualni stav vzorka po zrychleném starnuti
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Obrazek 5.38 Profil na hrané namahaného mista
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5.3 Vyroba pMEAs

Vyroba pMEAs byla provedena s vyuzitim designu topografie ¢ipa. Design je tvoren
tfemi litografickymi maskami. U&el jednotlivych masek 1ze nazorné popsat na ilustraci
¢ipu na obrazku 5.39.

Prvni maska slouzi k vytvofeni transparentniho nebo semitransparentniho motivu,
ktery zahrnuje mikroelektrody, pomocné elektrody, a cesty ke kontaktovacim ploskam.
Druha maska slouzi k vytvoreni metalizace kontaktovacich plosek a propoji vné aktivni
oblasti pMEA. Tteti maska slouZi k vytvoreni otvorti v enkapsulaci pro mikroelektrody
a kontaktovaci plosky.

i , - ]
Metalizované plosky 1 mm

Enkapsulovana metalizace

Enkapsulované semitransparentni
propoje
- Semitransparentni elektrody

Obrazek 5.39 Design pMEA ¢Cipu s barevné znazornénymi ¢astmi

5.3.1 Vyroba Cipu s riznymi materialy elektrod

Pro vyrobu pMEAs byly vyuzity ¢tyfi materidlové kombinace, z nichz tfi vyuzivaji jako
zakladni prihledny vodi¢ ITO. Prvni materialova kombinace je 9 nm zlata na 1 nm titanu,
které slouzi jako adhezni vrstva pro zlato na skle. Druhou materidlovou kombinaci je
20 nm nitridu titanitého a 1 nm titanu na ITO. Tteti kombinaci je 150 nm DLC na ITO.
Tato kombinace je pokusna a nebyla pro tento ucel dfive optimalizovana. Posledni
variantou je hola vrstva ITO. Jako enkapsulacni vrstva byla vyuzita kombinace 50 nm
nitridu hlinitého (AIN) jako spodni vrstvy a 3 pm parylenu-C jako horni vrstvy. Tato
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kombinace pro enkapsulaci byla v jiném na této praci nezavislém vyzkumu zhodnocena
jako nejspolehlivejsi, kde AIN zajistuje nizkou navlhavost a ochranu pokladnich vrstev
pted vodou, vrstva parylenu-C zajistuje ochranu vrstvy AIN pred degradaci rozpusténymi
ionty v elektrolytu pro elektrochemicka méfeni. Optické transmitance vyuzitych tenkych
vrstev jsou v grafu 5.40.

Pro ITO vrstvu byly vyuzity komer¢ni vyrobky. Vrstvy TiN, Ti a Au byly pfipravena
v systému BESTEC Kaufman. Procesni parametry depozic jsou v tabulkach 5.18 a 5.19.
Pro depozici DLC byl vyuzit proces zahrnujici in situ predcisténi vzorku O, a nasledné
Ar plazmou. Parametry procesu jsou uvedeny v tabulce 3.1.
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Obrazek 5.40 Optické transmitance vyuzitych tenkych vrstev

Tabulka 5.18 Parametry depozice Au a Ti pro pMEAs

Energie svazku primarniho iontového zdroje 600 eV
Prutok argonu primarniho iontového zdroje 3 sccm
Prutok dusiku primarniho iontového zdroje 0 sccm
Proud primarniho iontového zdroje 44 mA
Teplota substratu <100 °C
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Tabulka 5.19 Parametry depozice TiN pro pMEAs

Energie svazku asistenéniho iontového zdroje 26 eV
Prutok dusiku asistenc¢niho iontového zdroje 15 scem
Proud asistenéniho iontového svazku 15 mA
Energie svazku primarniho iontového zdroje 600 eV
Prutok argonu primarniho iontového zdroje 3,6 sccm
Prutok dusiku primarniho iontového zdroje 3 sccm
Proud primarniho iontového zdroje 44 mA
Teplota substratu <100 °C

Fotolitografie byly provedena svyuzitim poloautomatického systému pro spin
coating SUSS MicroTec RCDS8 a mask aligneru SUSS MicroTec MA8 Gen3. Viechny
procesy leptani byly provedeny technikou suchého leptani, a to metodami leptani
iontovym svazek s vyuzitim systému Scia Systems Coat 200 a reaktivniho iontového
leptani Oxford Instruments Plasma Technology PlasmaPro 100 a PlasmaPro 80.
Pro proces suchého leptani iontovym svazkem byl vyuzit fotorezist AZ MIR 701
naneseny pii otatkach 4000 min-!. Pro proces leptani vrstvy parylenu-C byl vyuzit
fotorezist AZ 1518 naneseny pfi otackach 1000 min-!.

Konkrétni postupy fotolitografie vodivého motivu se liSily pro rizné transparentni
materialy. V ptipadé MEAs s mikroelektrodami z ultratenkého Au byla nejprve vyrobena
metalizace propoju a kontaktnich plosek az nasledné¢ depozice a fotolitografie
ultratenkého Au. V ptipadé ultratenkého TiN byl nejprve vytvoren vodivy motiv z vrstvy
ITO a nasledné byla nadeponovana vrstva ultratenkého TiN. Depozice DLC byla
provedena na substrat s komerénim ITO pred zacatkem fotolitografie a leptana nejprve
iontovym svazkem a nasledné reaktivnim iontovym leptanim s vyuzitim jedné litografie.

Po vytvoreni vodivych motivil byla nadeponovana 50nm vrstva AIN naprasovani s
dvéma iontovymi zdroji a 3um vrstva parylenu-C v systému od firmy SCS. Po nanesenti
fotorezistu AZ 1518 a fotolitografii byla vrstva paralenu-C leptana v kyslikové plazmé
a AIN bylo nasledné leptano plazmou s vyuzitim plyna BCls a Cl,.

Pro ochranu cipt pii fezani waferi byl na konci fotolitografickych procest nanesen
na wafery fotorezist. Ukazka vyrobeného Cipu je na obrazku 5.41.
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Obrazek 5.41 Fotografie vyrobeného pMEA pod mikroskopem
v prochézejicim svétle

5.3.2 Priprava Cipu pro testovani

Pred tim, nez mohly byt vyrobené pMEAs testovany, bylo nutné provést nékolik
ptipravnych krokid. Nejprve byly nafezané Cipy ocistény podle nasledujiciho protokolu.
Cip byl drzen plastovou pinzetou a oplachnut stii¢kou s acetonem pro odstranéni hrubych
necistot. Oplachnuty ¢ip byl pod sklonem opakované ponofovan do kadinky s acetonem
pro efektivnéjsi odstranéni fotorezistu. Pro rozpusténi zbytk( fotorezistu byl Cip
ponechan v dals§i kadince s Cistym acetonem po dobu 5 minut. Pro docisténi od
organickych negistot byl &ip ponechan dalich 5 minut izopropylalkoholu. Ci§téni bylo
dokonceno oplachem Ccistym izopropylalkoholem a naslednym osuSenim stlaCenym
vzduchem. Kvalita oCisténi Cipu byla kontrolovana mikroskopem v rezimu odrazeného
svétla.

Ocisténé Cipy byly upevnény do keramického pouzdra typu LCC s vyuzitim malého
mnozstvi roztaveného vosku. Kontaktovaci plosky cipu byly elektricky spojeny
s pouzdrem pomoci wirebondingu. Pro wirebonding byla vyuzita stanice TPT HB16
nastavena pro techniku wedgebonding s vyuzitim zlatého dratku. U Cipt vyuZzivajicich
jako material transparentnich elektrod pouze ITO se vyskytly problémy s kontaktovanim
plosek, elektrické propojeni plosek s pouzdrem bylo provizorné provedeno s vyuzitim
dratkt a vodivého lepidla EPO-TEK H21D.

V poslednim kroku byly k Ciptim pfipevnény nadobky pro elektrolyt nebo kultivacni
medium pro buiiky. Nadobky a vicko byly vyrobeny 3D tiskem metodou extrudovaného
filamentu (FFF) z polyethylenterftalatu glykolu (PETG). Pro ucely mikroskopickych
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pozorovani byl vyuzit tiskovy filament Prusament PETG Clear. Vnitini rozméry nadobky
jsou = (3,3x3,3) mm?, tloustka stény je =~ 0,45 mm a vySka nadobky je =~ 6 mm. Nadobky
byly kcipum pfipevnény manualné nejprve naneseni malého mnozstvi
polydimethylsiloxanu (PDMS) na dolni hranu nadobky a ulozenim na ¢ip pomoci pinzety.
PDMS byl néasledné casteCné vytvrzen v peci pii teplote¢ ~80 °C. Pro zajisténi
vodotesnosti a lepsi spolehlivost upevnéni nadobky k ¢ipu bylo okoli nadobky na Cipu,
vCetné kontaktovacich plosek a dratkovych propoju, zalito PDMS, které bylo v peci
vytvrzeno na dostacujici troven pii teploté = 80 °C po dobu 30 minut.

Vysledky ptiprav pMEAs s ilustraci elektrochemického méfeni jsou ilustrovany na
obrazku 5.42. Fotografie pMEA v keramické pouzdie s nadobkou a vickem je na obrazku
5.43.

Obrazek 5.42 Tlustrace fezu zapouzdieného pMEA piipraveného pro
elektrochemicka meéreni

Obrazek 5.43 Vyrobené pMEA ulozené v keramickém LCC pouzdie
s prilepenou nadobkou pro elektrolyt

81



5.4 Testovani pripravenych pMEAs

U vyrobenych pMEAs byly zji§tovany elektrochemické impedance mikroelektrod a bylo
provedeno pozorovani biologickych vzorkd na inverznim mikroskopu. Pro doplnéni
elektrochemické charakterizace mikroelektrod byla provedena méfeni cyklické
voltametrie.

5.4.1 Elektrochemicka charakterizace

Elektrochemick4 méteni byla provedena s vyuzitim potenciostatu Metrohm Autolab II1.
Pro méfeni byla vyuzita referencni Ag/AgCl elektroda vytvorena elektrodepozi AgCl
z koncentrovaného roztoku KCl na stfibrny dratek. Méfeni byla provadéna ve stinéné
komofre, jak je ilustrovano na obrazku 5.44.

Jako elektrolyt pro elektrochemicka méfeni byl vyuzit 100mM roztok KCl, ktery byl
davkovan do nadobky pMEA pomoci automatické mikropipety. V piipad€ mikroelektrod
ze samostatného ITO bylo pMEA pted pipetovanim elektrolytu oplachnuto ethanolem.

Procedura elektrochemickych méfeni byla tvofena 5 cykly. Kazdy cyklus zahrnoval
meéteni elektrochemické impedancni spektroskopie (EIS) a cyklickou voltametrii. EIS
byla méfena na frekvenénim rozsahu 1 Hz az 500 kHz s logaritmickym rozmitanim
frekvenci s 21 body na dekadu. Nejvyssi pocatecni proudovy rozsah pro 500 kHz byl
nastaven na 10 pA s naslednym automatickym prepinam na nizsi rozsahy. Cyklicka
voltametrie byla méfena na rozsahu (—0,3 +0,5) Va proudovém rozsahu 10 nA, s
rychlosti 100 mV-s™! a krokem 10 mV.

Pro vyhodnoceni elektrochemickych meéfeni byla pouzita data z meéfeni
4 mikroelektrod pro materialy Au, TiN a DLC. Pro samostatné ITO byly méfeny pouze
3 mikroelektrody z divodu malé vyté€znosti propojovani Cipu s pouzdrem.

'

Obrazek 5.44 Znazornéni méfici aparatury pro elektrochemickou
charakterizaci
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Z grafu 5.45 lIze zhodnotit, ze Au, TiN i DLC mikroelektrody maji podobnou
impedanci, pficemz Au se lisi na kmitoctech do 10 Hz, kde se vyrazné¢ méné projevuje
paralelni odpor ke kapacit¢ dvojvrstvy. ITO mikroelektrody maji vyrazné vyssi
impedanci na celém frekvenénim rozsahu. Z grafu 5.46 lze také zhodnotit, ze kapacita
dvojvrstvy ITO elektrod je tak mala, Ze se sériovy odpor elektrochemického systému plné
neprojevuje ani na kmitoctu 500 kHz. Kapacity dvojvrstev 1ze 1épe srovnat v grafu 5.47,
kde hodnotu kapacitu vrstvy 1ze odvodit od plochy pod kiivkou. Pro Au, DLC a TiN byla
zjisténa na frekvenci 1 kHz hodnota impedance (700 £250) kQ.
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Obrazek 5.45 Statistické vyhodnoceni vysledku elektrochemické
impedancni spektroskopie — absolutni hodnota
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Obrazek 5.46 Statistické vyhodnoceni vysledku elektrochemické
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Obrazek 5.47 Zprimeérované kiivky ustalenych cyklickych voltamogrami

5.4.2 Pozorovani na inverznim mikroskopu

Pozorovani byla provedena na inverznim mikroskopu typu Axiovert 200M od firmy
Carl Zeiss, ktery je na obrazku 5.48. Pro pozorovani byly pfipraveny vzorky
s biologickym materidlem, zahrnujici proteinovy podplirny material pro buriky,
kardiomyocyty typu HL-1 a kultivaéni médium. Pfipravu biologickych vzorki zajistila
doc. Mgr. Zdenka Fohlerova, Ph.D. Vzhledem k tomu, ze vi¢ko pro nadobku kultivacniho
média bylo vyrobeno z prithledného PETG filamentu, bylo mozné provést pozorovani na
mikroelektrodovém poli i se zavienou nadobkou, jak je na obrazku 5.49.

Pro nazornéjsi ukazku pozorovani na mikroelektrodovych v inverznim mikroskopu
byla vytvorena na dolni strané substratu pMEA fixou zelena znagka. Cast této znalky,
jakozto 1 zbytek spodni strany pMEA, je jasné vidét na obrazku 5.50A. Dale na obrazku
5.50B jsou vidét zaostiené semitransparentni mikroelektrody a mikropropoje. Na obrazku
5.50C je jiz pak vidét samotny biologicky material, pfiCemz semitransparentni elektrody
nijak vyrazné neomezuji pohled na biologicky vzorek.
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Obrazek 5.49 Pozorované mikroelektrodové pole v patici pfipraveno pro
pozorovani v inverznim mikroskopu, osvétleni shora
zapnuto
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Obrazek 5.50 Ruzné polohy zaostieni na mikroelektrodové pole
s biologickym materidlem. A) spodni strana substratu,
B) uroveii elektrod, C) srde¢ni bunky

86



6.ZAVER

V teoretické Casti byly rozebrany elektrické bunécné signaly a bioelektronicka rozhrani
s elektricky aktivnimi butikami pro in vivo a in vitro aplikace. Dale byla rozebrana oblast
transparentnich a semitransparentnich elektricky vodivych tenkovrstvych materiald,
zahrnujici ultratenky nitrid titanity (TiN), ultratenké vrstvy zlata, vrstvy na bazi uhliku,
vodivé oxidy a vodivé polymery. Popsany byly také metody charakterizace elektrickych,
optickych, elektrochemickych a strukturnich vlastnosti tenkovrstvych materiald.
V praktické Casti poté byla provedena optimalizace vyroby tenkych vrstev oxidu inditého
dopovaného cinem (ITO), vyzkum chemické a elektrochemické stability materidlové
kombinace TiN-ITO a vyroba a testovani planarnich mikroelektrodovych poli
s transparentnimi a semitransparentnimi elektrodami. Lze tedy zhodnotit, ze cile zadani
byly splnény.

Pti optimalizaci procesu magnetronového naprasovani ITO byla vytvorena procedura
pro depozici tenkych vrstev s dobrymi elektrickymi, optickymi 1 strukturnimi parametry.
Kvalita takto pfipravenych vzork byla srovnatelna s komeréné dostupnymi vzorky.
S vyuzitim tohoto procesu bude mozné deponovat vysoce elektricky vodivé transparentni
vrstvy na substraty, jako jsou wafery zborosilikatového nebo kfemenného skla pro
mikroelektrodova pole nebo dalsi aplikace.

V dal$i ¢asti byly pomoci chemického namahani v roztoku 100mM fosfatového pufru
s 30 mM peroxidu vodiku pii teploté¢ 60 °C a elektrochemického namahani pomoci
cyklické voltametrie v rozsahu potenciala (—0,7 +0,7) V vs Ag/AgCl testovany tenké
vrstvy vzorklil TiN-ITO. Bylo zjisténo, Zze zejména vlivem chemického namahani doslo
k poskozeni horni vrstvy TiN, vzorek vSak zistal i poté elektrochemicky odolny.
Mechanismus poSkozeni vrstvy TiN ani néslednéd elektrochemickd odolnost nebyly
vysvétleny. Muze byt tak predmétem pokracujiciho vyzkumu.

V poslednich Castech byla popsana vyroba transparentnich a semitransparentnich
mikroelektrodovych poli, pro které byla vyuzita mimo jiné také tenka vrstva diamantu
podobnych uhlikovych vrstev (DLC). Tato mikroelektrodova pole byla dale ptipravena
pro elektrochemickou charakterizaci a pozorovani bunék na inverznim mikroskopu.
Elektrochemické charakterizace ukéazala zajimavé vlastnostt DLC a potencial pro dalsi
vyzkum.
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Priloha A - Grafy charakteristik komercnich ITO
vzorki redox.me

A.1 Opticka transmitace a reflektance
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A.2 Vysledky elektrochemického namah
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A.3 Spektrum z rentgenové difrakéni analyzy
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A.4 Vysledky z méreni pomoci mikroskopie
atomarnich sil
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Priloha B - Optické vlastnosti kfremiku

B.1 Data reflektance kifemiku pro prepocet

reflektance vzorku normované ke kiremiku
na absolutni reflektanci

Vinova délka [nm] Reflektance VInova délka [nm] Reflektance
250 0.6726125940176 630 0.3482013385733
260 0.7051739997537 640 0.3464114799328
270 0.7320895526849 650 0.3447139283791
280 0.7229564109312 660 0.3433093164004
290 0.6842353612305 670 0.3417986254029
300 0.6234875890281 680 0.3402819010159
310 0.5904758351586 690 0.3389624223615
320 0.5741303378608 700 0.3376390015847
330 0.5656774122022 710 0.3364132846991
340 0.5617493182089 720 0.3352856253833
350 0.5653802759098 730 0.3342575899929
360 0.5829110024041 740 0.3333299987924
370 0.5842708012631 750 0.3324006727457
380 0.5465022924472 760 0.3314686516804
390 0.5109736438239 770 0.3305348303936
400 0.4860210276921 780 0.3295983594024
410 0.4668532596509 790 0.3287643932079
420 0.4515215805142 800 0.3280328677909
430 0.4391232488510 810 0.3273003058962
440 0.4289072653469 820 0.3266713014615
450 0.4195856995027 830 0.3260410062270
460 0.4114859504004 840 0.3254099758137
470 0.4042813942031 850 0.3247779305609
480 0.3978791807625 860 0.3241446495519
490 0.3919647328358 870 0.3235105691944
500 0.3871055312762 880 0.3228754693508
510 0.3822645215016 890 0.3222391901263
520 0.3779990919262 900 0.3216020461382
530 0.3741420137373 910 0.3209638780591
540 0.3704285221920 920 0.3203246843645
550 0.3673359361219 930 0.3196844635347
560 0.3642162211962 940 0.3191500638119
570 0.3614517485944 950 0.3186150452435
580 0.3586671346069 960 0.3180793105890
590 0.3563449752121 970 0.3175428589801
600 0.3541066718493 980 0.3171131809037
610 0.3518536142519 990 0.3166830429802
620 0.3497852413269 1000 0.3162524447686

Optical Properties of Silicon. https://www.pveducation.org/pvedrom/materials/optical-

properties-of-silicon [online]. [cit. 2024-05-16]. Dostupné z:

https://www.pveducation.org/sites/default/files/PVCDROM/Appendices/Optical Propert

1esOfSilicon.xlsx
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Priloha C - 2D data z mikroskopie atomarnich sil

C.1 Vysledky ruznych tlousték
nadeponovaného ITO pri pokojové teploté
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C.1 Vysledky nadeponovaného I1TO pri
zvySené teploté
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