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Optimalizace a méreni transportnich experimentt na grafenovych polem
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Struéna charakteristika problematiky ukolu:

Grafen, monovrstva atomu uhliku uspofadana do hexagonalni mfizky, se jevi byt idealnim kandidatem
pro vyrobu senzor( a biosenzorl. Je to dano jeho vysokou citlivosti (odezvou resistivity) na adsorpci
molekul rdznych plynu, jejiz pfiinou je skute¢nost, ze kazdy atom uhliku je zaroveri atomem povrchu
a muze pfimo interagovat s adsorbujicimi molekulami. Grafenové senzory jsou ¢asto pfipravovany
v uspofadani polem fizeného tranzistoru (FET) v geometrii pro Hallovo méfeni na povrchu oxidu
kfemicitého. V pfipadé biosenzor( pracujicich v atmosférickych podminkach nebo dokonce ve
vodnych roztocich €innost senzoru vyznamné ovliviiuje pfitomnost molekul vody. Fyzikalni vyznam
této prace spociva ve studiu transportni odezvy grafenu na razné relativni vihkosti a vstupni
elektronické veli¢iny FE tranzistoru (pfedevdim hradlového a emitor—kolektorového napéti).

Naplni prace je navrhnout a pomoci programu LabView optimalizovat transportni méfeni provadéna
na grafenovych FE tranzistorech v environmentalni komofe ve dvoubodovém a &tyifbodovém
usporadani (Hallova struktura). V ramci prace student otestuje funkénost programu méfenim odporové
odezvy grafenovych FE senzorl v reakci na skokové zmény hradlového napéti pfi sou¢asné regulaci
relativni vihkosti.
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3. Provedte vhodné transportni experimenty se zménami hradlového napéti a regulacemi relativni
vlihkosti ve dvoubodovém uspofadani.
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Abstrakt

Tato prace se zabyva automatizaci transportnich experimentii na grafenu pomoci gra-
fického programovaciho jazyka LabVIEW. Konkrétné se jedna o experimenty tykajici se
grafenovych senzort relativni vlhkosti na bazi: dvoubodové grafenové struktury, dvoubo-
dové struktury SiO4 a ¢tyrbodové grafenové struktury ve tvaru Hallovy desticky. U vSech
téchto experimentti je treba soucasné provadét kontrolu relativni vlhkosti, nastavovat
vstupni elektrické parametry, provadét SPM méteni a vycitat makroskopické transportni
vlastnosti. Program DeviceManager vyvinuty v ramci této diplomové prace usnadnuje
provedeni zminénych experimentii.

Summary

This thesis deals with the automation of transport experiments on graphene using the gra-
phical programming language LabVIEW. Specifically, the experiments with graphene rela-
tive humidity sensors are based on: a two-point graphene structure, a two-point structure
of SiOy and a four-point graphene structure in the form of a Hall bar. In all of these
experiments, relative humidity, input electrical parameters, SPM measurements, and ma-
croscopic transport properties are measured simultaneously. The program DeviceManager
developed in framework of this thesis simplifies the implementation of these experiments.

Klicova slova
LabVIEW, automatizace experimentu, grafen, senzor vlhkosti, elektrické vlastnosti gra-
fenu, polem fizeny tranzistor.

Keywords
LabVIEW, experiment automation, graphene, humidity sensor, electrical properties of
graphene, field effect transistor.
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L d
Uvod

Grafen je dvoudimenzionalni struktura slozena z atomi uhliku usporddanych do Sesti-
uhelnikové mrizky. Diky vysoké vodivosti, nizkému vnitinimu Sumu a vysokému poméru
povrchu k objemu je grafen vhodnym materidlem pro vyrobu senzori plynu. Jeho schop-
nost detekovat jednotlivé molekuly plynu prokézal v roce 2007 Schedin et al. [1].

Chovani grafenové vrstvy je vyrazné ovlivnéno mnoha faktory. V atmosférickych pod-
minkach dochazi vlivem okolnich plynti a necistot k dotovani grafenu. Ze vzdusné vlhkosti
dochazi také k adsorbci vodnich par na povrchu zafizeni a vytvoreni tenké vrstvy vody.
Tato vrstva zpiisobuje hysterezi a zvysuje casovou odezvu senzoru na zménu okolnich
podminek.

In-situ zkoumani siteni povrchového elektrického naboje pomoci Kelvinovy silové mi-
kroskopie, spoletné s méfenim transportnich vlastnosti grafenu, mutze prinést dilezité
poznatky pro vyrobu elektronickych zatizeni a senzori na bazi grafenu. Tyto experi-
menty, provadéné v souvislosti se studiem grafenovych senzorii, zahrnuji ¢innosti narocné
z hlediska: ¢asu, presnosti, poc¢tu opakovani a vykonavani nékolika tikont zaroven. Napii-
klad uzivatel musi béhem transportniho méreni kontrolovat nastaveni vlhkosti, provadét
SPM meéfeni a zaroven regulované ménit prilozené proudy a napéti v predem stanovenych
a presné definovanych krocich po dobu nékolika hodin. Toto je pro ¢lovéka prilis narocné
a jakakoliv pomoc v podobé diléi nebo celkové automatizace snizi naroky kladené na
operatora, ale predevsim na reprodukovatelnost celého experimentu.

Vhodnym vyvojovym prostiedim pro laboratorni experimenty je graficky programovaci
jazyk LabVIEW. V tomto prosttedi byl vytvoren software umoznujici ovladat elektronicka
zafizeni pouzivana v souvislosti se studiem senzorti na bazi grafenu a oxidu kfemicitého
(SiO2). Jmenovité se jedna o tato zarizeni: Standford research 830 lock-in, napétovy zdroj
Keithley 6517b, proudovy zdroj Keithley 6221, voltmetr Keithley 2182 a environmentélni
komoru pro kontrolu relativni vlhkosti. Sofware umoznuje uzivateli ovladat uvedena zari-
zeni manuélné, pripadné predprogramovat prubéh experimentu (napi: vyvoj hradlového
napéti a relativni vlhkosti) pomoci obsazeného editoru. Diky tomu je mozné provadét
dlouhodobé experimenty bez pritomnosti operatora.
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1. GRAFEN

1. Grafen
1.1. Uhlik

Uhlik je jednim z nejc¢etnéjsich prvkia ve vesmiru. Schopnost tvorit dlouhé retézce vazeb
uhlik-uhlik v kombinaci s vodikem a dalsimi prvky z néj délaji zdkladni stavebni kamen
organické chemie.

Uhlik je schopen ptejit ze zakladniho stavu do stavu excitovaného a diky tomu existuje
i v hybridizovanych stavech (viz obr. . Ve stavu sp?® jsou elektrony v hybridizovaném
orbitalu schopny vytvorit az ¢tyti jendoduché vazby o. Typickym prikladem je diamantova
struktura, kterd je tvofend pravé timto typem vazeb. v hybridizaci sp? jsou k dispozici
pouze tri elektrony v hybridizovaném orbitalu pro vytvoreni o vazby a jeden elektron z
orbitalu p miize utvorit m vazbu. Uhlik v tomto usporadani tvori ploché struktury, nej-
znamejsim prikladem je grafit s plochymi strukturami pritahovanymi van der Waalsovymi
silami. Hybridizace sp je charakteristickd pro atom uhliku vazany trojnou vazbou [2].

Zakladni stav sp sp2 sp3

o[t [t || Pe P.

2s sP sp’ sp’
1s 1s 1s 1s

Obréazek 1.1: Elektronova konfigurace uhliku a jeho hybridizovanych stavi. Prevzato
a upraveno z [3].

Cisty uhlik se vyskytuje v nékolika riznych forméch tzv. alotropech. Jednim z téchto
alotropt je diamant, jehoz atomy jsou usporadany do krystalové struktury zobrazené
na obr. (b)). v diamantové struktufe je kazdy uhlik v hybridizaci sp® vazan ¢tyimi
ekvivalentnimi ¢ vazbami s okolnimi atomy.

Dalsim piikladem alotropu je grafen. Krystalovd struktura grafenu je tvofena sp?
hybridizovanymi atomy uhliku usporadanymi v Sestitthelnikové struktufe, tato struktura
vypada stejné jako vceli plastve (viz obr. (e)). Dalsi sp? alotropy uhliku vychdzi prave
z této struktury. Grafit je vytvoren vrstvenim grafenu jeden na druhy (viz obr. (a)),
pricemz vrstvy spolu drzi diky slabé van der Waalsové interakci. Stocenim grafenu do
valce dostaneme jednorozmérnou nanotrubici (viz obr. (d)). Poslednim alotropem
s sp? hybridizaci jsou fullereny. Jednd se o 60 atomti uhliku uspoifddanych do struktury
podobné | kopacimu mic¢i“ (viz obr. (c)) [4].

Prestoze byla dvourozmérna struktura grafenu teoreticky popsana jiz v roce 1946
Phillipem R. Wallacem [5], byla pouzivana pouze jako teoreticky koncept pro popis jinych
sp? alotropii. Véiilo se, Ze grafenovy krystal by byl termodynamicky nestabilni, kvtli
teplotnim vybracim, které by vedly k roztrzeni uhlikovych vazeb. v roce 2004 A. Geim a K.
Novoselov vyrobili pomoci exfoliace prvni grafen a dokazali tak, ze ptivodni predpoklady



1.2. STRUKTURA GRAFENU A JEHO ELEKTRICKE VLASTNOSTI

SHFEFE ce.e’ ‘}i“’

&gﬁ 0:09

(a) Grafit (b) Diamant

(c) Fulleren (d) Nanotrubice (e) Grafen

Obréazek 1.2: Prehled alotropu uhliku. Postupné je zobrazen grafit (a), diamant (b), fulle-
ren (c), nanotrubice (d) a grafen (e). Prevzato a upraveno z citeCarbonEmaze.

byly mylné [6]. Diky zvlnéni dojde u grafenu ke stabilizaci, a proto muze grafen existovat
i jako samostatna dvourozmérna strukutra.

1.2. Struktura grafenu a jeho elektrické vlastnosti

Jak jiz bylo feceno grafen je tvoren atomy uhliku usporddanymi do hexagonalni mrizky.
Elektrony hybridizovaného sp? orbitalu tvoii velice silnou ¢ vazbu se tfemi nejblizsimi
sousedy. Orbital p s jednim volnym elektronem orientovanym kolmo k roviné grafenu. Jeho
delokalizované elektrony v orbitalu 2p, vedou k vytvoreni dvou 7 vazeb. Diky pevnosti
o vazeb a vodivosti ™ vazeb je grafen nejpevnéjsim znamym materidlem. Jeho pevnost
v tahu dosahuje teoreticky az 130 GPa a modul pruznosti ptiblizné 1,1TPa, je tak 5x
pevnéjsi nez ocel. Zaroven m vazba poskytuje vyborné elektrické vlastnosti [7]. Kombinace
pevnosti a vodivosti grafenu nabizi obrovsky potencial a nepreberné moznosti vyuziti
v elektronickych soucastkach.

Matematicky popis pasové struktury, ktery lze odvodit metodou tésné vazby, vede ke
vztahu [§]

Eyi(k) = +tv/3+ f(k) —t'f(k), (1.1)
kde

f(k) = 2-cos(V3kya) + 4-cos (?kya > - COS <§kxa ) , (1.2)

t je energie elektronu potrebna k preskoku k nejblizsimu sousedovi a ¢’ energie k pre-
skoku k druhému nejblizsimu sousedovi. k,, jsou odpovidajici slozky vlnového vektoru



1. GRAFEN

k [§]. Kladné znaménko odpovidé vodivostnimu 7 péasu, zatimco zdporné znaménko va-
len¢nimu pasu 7.

Unikatni vlastnosti grafenu mizeme vidét na obrazku kde se vodivostni a valenc¢ni
pasy dotykaji na Fermiho hladiné v bodech na okraji Brillouinovy zény, tzv. Diracovych
bodech. Jejich pozice v reciprokém prostoru muze byt vyjadrena vektory

Obrazek 1.3: (a) Prvni Brillouinova zéna a pésova struktura grafenu. Vertikdlni osa
zobrazuje energii, zatimco horizontalni osy predstavuji vinovy vektor k. Prvni Brillouinova
zéna grafenu je ohranicena cCervené spolecné s jejimi dilezitymi body. K a K’ jsou dva
krajni body oznacované také jako Diracovy body a M je stfed mezi nimi. I je stred zony.
Diracovy body jsou prechodem mezi valen¢nim a vodivostnim pasem. Prevzato a upraveno

z 9.

o (2 »

K — (?TZ‘%) | (1.4)

Kvili jeho pasové strukture muze byt grafen klasifikovan jako polovodic¢ s nulovym
zakdzanym pasem, nebo jako polokov s nulovym prekryvem past.

Rozvojem rovnice [1.1| v blizkosti Diracova bodu a za predpokladu ze k = K + q
a soucasné |q| < |K| dostaneme zjednoduseny vztah

E+ = £+ hvp|q|, (1.5)

kde vg je Fermiho rychlost ziskana vztahem

_ 3ta

Vrp = %

kde t je energie elektronu potfebna k preskoku k nejblizsimu sousedovi (viz rovnice

aa ~ 1,42A je vzdélenost nejblizitho atomu. Linedrni zavislost energie na vlnovém

vektoru v rovnici [1.5] se lisi od kvadratické disperze typické pro elektorny v pevnych
latkach majici obvykle tvar

>~ 1-10°m-s7*, (1.6)
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il _ (hfk])?
b= om*  2m* .7

kde m* je efektivni hmotnost nosi¢ti naboje a p je moment hybnosti. Dalsim dilezitym
faktem je ze Fermiho rychlost v rovnici [1.5| nezavisi na hmotnosti elektronu. Elektrony
se tak v grafenu chovaji jako relativistické ¢astice bez hmotnosti. Chovani téchto castic
v okola Diracova bodu je podobné chovani fotonu s disperzni zavislosti

E = hw = hclk|, (1.8)
kde ¢ je rychlost svétla.

1.2.1. Mérici metody

Nejcastéji uzivané zapojeni grafenovych senzort je tzv. back-gate FETE| Jde o typ tran-
zistoru s hradlem umisténym zespodu (viz obr. (a)). Hradlo je od méfeného grafenu
a elektrod izolovano vrstvou SiOy vysokého 280 nm (na této vinové délce dochazi k inter-
ferenci odrazeného svétla a grafen je okem viditelny). Grafen je polozen na kontaktnich
elektrodach (vétsinou Au s adhezni vrstvou Ti) a kfemikovém substratu. Volba materidlu

a zpusob kontaktovani maji velky vliv na méfené vlastnosti grafenu [10], které budou déle
diskutovany v kapitole [1.3.1]

(@) (b) (c)
Elektrody (Au)
Grafen ﬁ\; Grafen\
- .
R R
Hradlo

I_
+| @ +Il :

| |
It A I .

Obréazek 1.4: (a) Usporadéani grafenového back-gate FET. Grafen je polozen na kiemikovy
substrat s vrtsvou SiO,y a kontaktni elektrody. Jako hradlo slouzi substrat z dopotaného
Si. (b) Schématické usporadani dvoubodového méfeni. (c) Schéma zapojeni Hall bar pro
meéreni Hallova napéti Uy.

Dvoubodové zapojeni (obr.|1.4](b)) je technicky jednodussim zptisobem méfeni odporu
grafenu. Na elektrody je privedeno napéti zdroje € a mérenim napéti U spolecné s proudem
I tekoucim vodi¢em je z Ohmova zdkona dopocitdn méreny odpor. Predradny odpor R
vysoké hodnoty (priblizné 1 az 10 M{2) slouzi pro vytvotreni proudového zdroje.

Pro nizké hodnoty méfeného odporu (vétsinou 1002 a méné) je vliv vodic¢u prilis
velky a vnasi tak do méreni velkou chybu. K méreni nizkych odporii je proto lepsi pouzit
zapojeni Hall bar zobrazené na (obr. (c)). Napéti je méfeno piimo mezi spodnimi

IField effect transistor (polem Fizeny tranzistor)
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elektrodami a nedochazi tak ke zkresleni méteni vlivem vodict. Vyhodou je zanedbéni
vlivu kontaktii, které vnasi dalsi nepresnosti do méreni. Pripojenim dalstho voltmetru Vg
a umisténim Hall baru do magnetického pole kolmého ke strukture, mize byt méreno téz
pticné napéti (Hallovo napéti) diskutované v nésledujicim odstavci.

V obou pripadech na obr. (b) i (¢), je pro jednoduchost mozno pouzit zdroje prou-
dového namisto napétového, coz eliminuje potiebu mérit protékajici proud ampérmetrem.
Zaveérem muzeme Tici, ze dvoubodové zapojeni je lepsi vyuzit pro méreni vysokych odpori,
zatimco zapojeni Hall bar pro odpory nizké [11].

1.2.2. Hallovo napéti na grafenu

Pokud magnetické pole ptisobi kolmo na smér proudu v elektrickém vodici, nosic¢e naboje
se nahromadi na jedné strané vodice diisledkem ptisobeni Lorentzovy sily. Nahromadénim
naboje na jedné strané vznikne napri¢ vodicem potencidlovy rozdil, zpusobujici elektrickou
silu stejné velikosti opa¢ného sméru nez sila magneticka. Vzniklé pricné napéti se nazyva
Hallovo napéti a mnoho metod je zaloZzeno na jeho méteni.

Ptisobenim magnetického pole kolmo na dvourozmeérny elektronovy plyn muzeme po-
zorovat kvantovani Hallova napéti. Tento jev se nazyva kvantovy Halliv jev a za jeho
objeveni obdrzel v roce 1985 von Klitzing Nobelovu cenu. Kvantovy Halltiv jev byl pozo-
rovan i na grafenu [12].

1.2.3. Vliv hradlového napéti a dotovani na vodivost

Dilezitou vlastnosti grafenové vrstvy je zména jeji vodivosti pti ptisobeni vnéjsiho elek-
trického pole. Aplikovanim napéti mezi hradlovou elektrodu a grafenou vrstvu oddélenou
nevodivou vrstvou dojde ke zméné Fermiho hladiny (viz obr . U cistého grafenu lezi
Fermiho hladina v kiizisti valenc¢niho a vodivostniho pasu (v Diracové bodé) pri hradlo-
vém napéti U, = 0V. Néasledkem pfivedeni kladného napéti na hradlovou elektrodu dojde
ke zvyseni koncentrace elektronii v grafenu, a tim i ke zvyseni Fermiho hladiny. Ptivedeni
zaporného napéti na hradlovou elektrodu mé opacny vliv. Diky tomuto jevu je mozné
meénit typ dotovani grafenu a dle libosti ménit dérovou vodivost (p-typ) na elektronovou
vodivost (n-typ). Poloha Diracova bodu mize byt zménéna také dotovanim grafenu [13],
Grafen v atmosférickych podminkich nema témér nikdy polohu Diracova bodu rovnu
0V, ale vlivem substratu, vlhkosti a necistot [14] dojde k posuvu polohy Diracova bodu
k hodnotam riznym od 0 V

1.3. Grafen jako senzor plynu

Nejlepsim moznym senzorem plynu je senzor schopny detekovat jednotlivé atomy ¢i mo-
lekuly. Soucasné senzory jsou od tohoto idedlu velice daleko. Hlavnim problémem limitu-
jicim takto presné méreni jsou fluktuace zptisobené termalnimi pohyby naboji a defekty
materidlu.

Grafen by mohl byt idedlnim senzorem plynu. V sekci byly popsany jeho elektrické
vlastnosti. Diky velké citlivosti v okoli Diracova bodu by tedy jakékoliv vnéjsi dotovani
zpusobené adsorbei okolniho plynu mélo za nasledek méritelnou zménu Fermiho hladiny
a s tim spojenou zménu vodivosti grafenové vrstvy. Dalsim predpokladem pro vyuziti
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Vodivostni pas

~Uy _ _
Fermiho hladina

Valencni pas

K K
Sio, Grafen
Uy =70V Ug=0V Ug=-70 V

Obréazek 1.5: Zména hladiny Fermiho energie vlivem hradlového napéti U, (vrchni ¢ést)
a schéma indukovani ndboje vlivem tohoto napéti na grafenovém senzoru (spodni ¢ast).
Privedenim kladného (a) resp. zdporného (c) napéti U, dojde k indukei zaporného (a) resp.
kladného (c) napéti, a tim k posuvu Fermiho energie do vodivostniho (a) resp. valen¢niho
pasu (c) vzhledem k vychozi hladiné (b).

grafenu jako senzoru je pomér povrchu k objemu, ktery dosahuje maximalni hodnoty,
protoze kazdy atom uhliku je povrchovym atomem.

Grafenovy senzor plynu je schopen zachytit jednotlivé atomy a molekuly, coz zjistili
jako prvni Schedin et al. v roce 2007 [1I]. Odezva grafenu na ptsobeni NH3, CO, H,0O
a NOy nameérend v jejich experimentu je zobrazena v obrazku (1.6

P1i kontaktu molekuly plynu s grafenem dojde k predani resp. odebrani naboje. To
vede ke zméné Fermiho hladiny, a tim i k méfitelné zméné elektrickych vlastnosti senzoru.

1.3.1. Grafenovy senzor vlhkosti v atmosférickych podminkach

Prestoze prvni experimenty s grafenem jako senzorem plynu probéhly pred vice nez 10
lety, nepodarilo se doposud vytvorit funkéni prototyp grafenového senzoru pouzitelného
v atmosferickych podminkach. Jeho vyuziti v praxi brani nékolik problémi, které se do-
posud nepodaftilo vytesit, coz je diskutovano v nasledujicich odstavcich.

Selektivita: Prvni problém je viditelny i na obr. v oblasti II, a tim je Spatna se-
lektivita grafenu tzn. nejsme schopni rozlisit, zda se zvedla koncentrace HoO nebo NOs,
jelikoz odezva senzoru se projevi snizenim rezistivity. Tento problém se podatilo ¢astecné
vytesit Hong et al. [15] nanesenim membrany PMMAH Tato vrstva je uspiisobena tak,
ze propusti pouze molekuly vodiku a tim umozni detekovat pouze zménu koncentrace
vodiku a nikoli ostatnich plynti. Toto feseni ovsem nejde pro detekci jinych plynii pouzit.
Dalsim c¢astecnym TeSenim je zvyseni citlivosti vicéi uréitému plynu, nanesenim funkéni
vrstvy zvysujici citlivost viiéi tomuto plynu. Pro zvyseni citlivosti detekce vodiku se bézné
i v pevnolatkovych senzorech vyuziva Pd [16] nebo Pt [17]. V tomto pripadé nejde ovsem

2Polymethylmethakrylat
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Obrazek 1.6: Vliv zvyseni koncentrace okolnich plynti na rezistivitu grafenu. Oblast I:
Referencni hladina, senzor se nachézi ve vakuu. Oblast II: Navyseni koncentrace okolniho
plynu. Oblast III: Vycerpani komory. Oblast IV: Zihani pii 150°C. Pfevzato a upraveno
z [1].

o selektivitu ale spise o vyrazné zvyseni citlivosti vii¢i urc¢itému plynu, pti velkém zvysSeni
koncentrace jiného plynu muze dojit i tak k méritelné zméné elektrickych vlastnosti, a tim
ke zkresleni mérenych hodnot. Pro grafenovy senzor vlhkosti se doposud nepodarilo najit
efektivni zpusob tpravy senzoru pro zvyseni selektivity vici tomuto plynu.

Kontaminace povrchu, hystereze: Velky vliv ma v atmosferickych podminkach kon-
taminace povrchu necistotami a povrchovou vodou, pricemz vliv vody je mnohem vyraz-
néjsi. Vlivem vody a substratu [14] dochézi k p-dotovani a posuvu Fermiho hladiny. Pro
nejcastéji pouzivany substrat SiOs tloustky 280 nm se zméni poloha Diracova bodu z 0V
ve vakuu na hodnotu okolo 10V pii atmosferickych podminkéch. V laboratoiich Ustavu
fyzikalniho inzenyrstvi je posun obvykle vyssi az k hodnotam ~ 70 V. Timto posuvem se
senzor ve vychozim stavu nenachézi v nejcitlivéjsi oblasti (pfechod mezi typem n a p),
a tak dochézi ke snizeni citlivosti senzoru.

Vyraznéjsi problém predstavuje hystereze viz obr. [L.6] oblast III, kdy po vystaveni
grafenu okolnimu plynu dojde ke zméné rezistivity a po opétovném vycerpani nedojde
k obnoveni vychoziho stavu. Obnova nastane az po zihani pri 150° po dobu nékolika
minut.

Hystereze se také projevuje pri méreni zmény vodivosti grafenu v zavislosti na hradlo-
vém napeti. V pripadé méfeni této charakteristiky ve vakuu na vyzihaném grafenu neni
hystereze pozorovana. Po vytazeni grafenového senzoru do atmosférickych podminek a zo-
pakovani stejného experimentu jako ve vakuu, dojde k nameéreni hystereze. Dle Levesque
et al. [14] (viz obr je hlavni pri¢inou povrchova voda, coz potvrzuji i experimenty
provadéné na Ustavu fyzikdlniho inZenyrstvi [18]. Prepoklddame, ze aplikovani hradlo-
vého napéti indukuje naboj sitici se kvili povrchové vodé po povrchu substratu. Tim je
zhorsena odezva a zptisobena hystereze v mérenych datech.

11
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Obrazek 1.7: Vliv pouzitého substratu na hysterezi grafenového senzoru pii métreni odezvy
vodivosti na zménu hradlového napéti.

Hysterezi zptisobenou povrchovou vodou se podatilo odstranit pouzitim hydrofobniho
substratu Parylenu namisto SiOy (viz obr. [14].
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2. EXPERIMENTALNI VYBAVENI
2. Experimentalni vybaveni
2.1. Standford research 830 Lock-In zesilova¢ (SR830)

Lock-in zesilovace se pouzivaji k méreni signalu z velmi zasuméného prostredi. Zarizeni
SR830 je schopno namérit signal i v pripadé, ze je Sum tisickrat vétsi nez métreny signdl.
Narozdil od klasického voltmetru vyuziva pro méreni stiidavy signal.

2.1.1. Sum

Kazdé elektronické méteni je zatizeno Sumem slozenym ze dvou zakladnich ¢asti. Prvni je
tzv. 1/f (rzovy) Sum zptsobeny elektronikou (viz obr. 2.1). Celkovy pifspévek k Sumu
klesa s rostouci frekvenci jako 1/f. Od frekvence priblizné 150 Hz a vyssich je jeho pii-
spévek zanedbatelny. Druhym typem sumu je bily Sum, jehoz intenzita je stejnd na vsech
frekvencich. Frekvencén{ spektrum méfeného Sumu je zobrazeno na obr. 2.1}

(@

~
o
~

E B

8 S

5 5

E Celkovy $um E

3 @

X

v )

> >

o i

| Bily fum i —A-I(—d

o > O , >
150 150 333 >
Frekvence (Hz) Frekvence (Hz)

Obrazek 2.1: (a) Méfeny vykon signélu sloZeny z bilého a rtizového Ssumu. (b) Vykon Sumu
pii pouziti referenéni vilny s frekvenci 333 Hz. Sifka pasma d je dana ¢asovou konstantou.
Prevzato a upraveno z [19].

Meéreni v zaSumnéném prostredi

Predpokladejme, ze chceme voltmetrem namérit signal viny o amplitudé Ay, = 10nV
a frekvenci f = 10kHz. Abychom jej naméftili je potfeba vyuzit zesilovac. Kvalitni ze-
silova¢ mé trovei Sumu N okolo 51V /v/Hz a §itku pasma d = 100kHz. Pokud timto
zesilovacem zesilime vstupni signal ¢ = 1000x dostaneme signal o velikosti

Agin -9 = 100V - 1000 = 10 uV.

K tomu ovSsem musime pripocitat i velikost vzniklého Sumu z celého propusténého pasma
pomoci vztahu

nVv
Ags = N-d-g = 5 -v/100kHz - 1000 = 1,6mV. 2.1
9= 21)
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2.1. STANDFORD RESEARCH 830 LOCK-IN ZESILOVAC (SR830)

Signal Sumu je mnohonésobné vétsi nez vstupni signdl, a proto je potieba vliv Sumu
omezit. Vhodnou cestou je omezeni sitky pasma d (neni potreba ziskavat informace na
jinych frekvenich, nez je frekvence vstupniho signalu). Pouzitim padsmové propusti s sitkou
pasma d, = 100Hz (velice kvalitni propust) omezime velikost Sumu (ze vztahu na
10 V. Vysledny signél bude stale vyrazné zasSumnény a neméritelny klasickymi metodami.

Resenim je pouziti lock-in zesilovace, jehoz §itka propusti je drock—in = 0,01 Hz. Po-
uzitim vztahu ziskame velikost Sumu pouhych 0,5 V. Pomér signdlu k Sumu je nyni
20 a je mozné jej namérit [20].

2.1.2. Princip lock-in zesilovace

Gin(t)
s go;(tg) Demodulator

Experiment |

DC zesilovac

. | DC signal
f(t) dolni propust U

Generator

Reference

Obréazek 2.2: Schéma lock in zesilovace. Referen¢ni a signalova vina

Zéakladem kazdého lock-in zesilovace je generator stridavého signalu, nejc¢astéji sinusové
viny f(t) = A sin(wet), kde A je amplituda vlny, wy frekvence a t ¢as. Tento signal
je rozdélen do dvou vétvi, experimentdlni a referenéni (viz obr. 2.2). Signal na vstupu
experimentalni ¢asti oznacime gi,(t) = A sin(wpt) a referencni signdl free(t) = A sin(wot).
Po prichodu experimentem dostaneme vystupni signal

o)
Gout(t) = A’ sin(wot) + Z A;sin(wit + @), (2.2)
i=0
kde A’ je amplituda vstupniho signdlu po prichodu systémem. A’sin(wyt) predstavuje
slozku vstupniho signalu a o  A;sin(wit + ®;) prispévek Sumu z celého frekvenéniho
spektra.

Vystupni signdl je tedy souctem vstupniho signilu s Sumem (suma v rovnici .
Protoze vime, Ze uzitecny signal je pouze na vstupni frekvenci wy, sta¢i nam ze signalu
vybrat co nejuzsf frekven¢ni pdsmo d z okoli napt. wy = 333 Hz (viz obr[2.1] (b)). Vyndso-
benim vystupniho signalu gou(t) s referencnim signdlem f(¢) a integraci pres dostatecné
dlouhy c¢asovy interval, pak vzhledem k ortogonalité funkci sinus, ziskame udaje o sig-
nélu pouze na vstupni (referencni) frekvenci, ptricemz prispevky na ostatnich frekvencich
budou odfiltrovany.

Lock-in zesilova¢ umoznuje technicky realizovat tuto matematickou podstatu popsa-
nou vztahem

/OOO Gout (t) - free(t)dt = /000 <A’ sin(wot) + ZAi sin(w;t + (I%)) - A sin(wpt)dt. (2.3)

i=0
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2. EXPERIMENTALNI VYBAVENI

Dalsimi upravami dostaneme vztah pro méreny stejnosmérny signal U

U = / Gout(t) + fret(t)dt = AA’/ sin?(wot)dt + a / ZAi sin(wit + A;) - sin(wot ) dt
0 0 (R ——
(2.4)
U = AA’/ sin® (wot ) dt + AAi/ sin(wjt) - sin(wpt)dt, pro wy = w;. (2.5)
0 0

Rovnici [2.5|ziskame diky ortogonalité sinovych funkei. Prispévek k vystupnimu signalu
U je slozen ze dvou c¢asti s frekvenci wy. Prvni integral na pravé strané rovnice je
dén pouze vstupnimi parametry funkci f.; a g, druhy integrél je prispévkem Sumu na
referencni frekvenci.

Timto zptusobem dosahneme omezeni S$itky propusténého pasma pouze na jednu hod-
notu, na které se nachazi uzitecny signal. VysSe popsany postup plati, pokud bychom mérili
nekonecné dlouho. V praxi je tedy horni mez integralti ve vztahu dana casovou kon-
stantou 7', udavajici délku méreni. Dosazenim této horni meze do vztahu dostaneme

AL (T A MG, . :
U = T sin®(wot)dt + T g A sin(wit + ;) - sin(wot)dt. (2.6)
0 0 izt

Sitka propusténého pasma d nepiimo Gmérné zavisi na velikosti ¢asové konstanty T,
prispévek sumu do celkové méteni (druhy integrdl na pravé strané rovnice [2.6) tak klesa
s rostouci ¢asovou konstantou. Zanedbanim vlivu sumu ziskdme konecny vztah pro am-
plitudu A’ vystupniho signalu gou;

ur 1
A = "+ —= . (2.7)
A5 sin®(wot)dt

Ze znalosti amplitudy a frekvence referen¢ni viny a méreni stejnosmérného napéti U
na vystupu lock-in zesilovace dopoc¢itdme pomoci vztahu amplitudu signalu A’ po
prichodu experimentem[19] 21].

2.1.3. Zapojeni

Schéma zapojeni lock-in zesilovace je zobrazeno na obr. (a). Do obvodu je zapojen
predradny odpor ktery vytvori proudovy pulz ve vétvi. Zaroven je zde uvedena spravné
poloha ukazatele zatizeni. Optimalni poloha je zobrazena Sipkou. Poloha ukazatele je
ovlivnéna nastavenou citlivosti (Sensitivity), kterou je mozno zménit pouzitim navrzeného
softwaru nebo manuélné na stroji pomoci tlacitek na obr. (b).

2.1.4. Nastavitelné parametry

Zarizeni umoznuje nastavit nékolik parametri. Vybrané parametry nastavitelné pomoci
softwaru popsaného v dalsi ¢asti této prace (kapitola 4)) jsou popsany v Dodatku A.1.
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2.2. KEITHLEY 6517B

(a) (b) Manualni nastaveni SPravna poloha ukazatele
A SR 830 Ref in
—o o—
Vzorek
10 MQ | —

Obréazek 2.3: (a) Schéma zapojeni zafizeni Standford research 830. (b) Standford research
830 s ukazatelem v poloze zajistujici spravny rozsah. Pokud je ukazatel prilis vpravo,
dojde k pretizeni a nedostatku rozsahu. Pokud je prilis blizko stfedu, je snizena presnost
meérent.

2.1.5. Kdy vyuzit SR 830

SR830 je vhodny na méteni odport do priblizné 100 k€2, s velkym mnozstvim sumu, ktery
je znémozni méreni pomoci klasického multimetru.

SR&30 neni vhodné pouzivat pro experimenty, pii kterych dochazi ke zvyseni vychozi
hodnoty o vice nez 100 %. Béznym piikladem v naSich laboratofich je méfeni odezvy
grafenové vrstvy na hradlové napéti. U nékterych vzorki se odpor zvysi napt. ze 4 k(2
az na 20k€). Pri méfeni nizkého odporu je pro presné méteni potieba zvysit citlivost
zatizeni za cenu nizstho rozsahu. Pro vyssi je potfeba citlivost snizit, aby rozsah zatizeni
byl schopen zmérit vyssi hodnoty odporu. V pribéhu experimentu je tak potfeba ménit
citlivost zarizeni, coz vyzaduje neustalou pritomnost ¢lovéka. V téchto pripadech je lepsi
zvolit jiné zatfizeni schopné automaticky ménit rozsah. SR 830 nabizi moznost automatické
zmény citlivosti/rozsahu, ovSem v tomto neni prilis spolehlivé.

2.2. Keithley 6517b

Model Keithley 6517b je napétovy zdroj a zaroven multimetr. Toto zarizeni je multifunkéni
a nabizi mnoho uziteénych funkci. Pfehled vybranych funkeci je uveden v nésledujicich
bodech:

o Meéreni stejnosmérného napéti od 1 4V do 210 V.
o Méreni stejnosmérného proudu od 10aA do 21 mA.
o Méfeni naboje od 10 fC do 2,1 uC.

o Méreni odporu od 102 do 210 P2, pricemz od 1 MS2 vyse, je méfeni v zakladnim
rezimu obtizné a je potifeba vyuzit rezim s proménnou polaritou.

o Napétovy zdroj. Ve 100V rozsahu poskytuje £100V a 10 mA, zatimco v rozsahu
1000V poskytne az £1000V a 1 mA.
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2. EXPERIMENTALNI VYBAVENI

» Moznost ovladdni na dalku pomoci IEEE-488 (GPIB) sbérnice nebo rozhrani RS-232.

2.2.1. Zapojeni pro méreni napéti

Pro méreni napéti se vyuziva zapojeni na obr. V tomto zapojeni je ¢erveny vystup
z triaxialniho kabelu pfipojen k mérenému objektu spolecné s common vystupem napé-
tového zdroje. Cerny a zeleny drat z triaxidlniho kabelu miize slouzit k pripojeni stinéni.
V pripadé, zZe stinéni neni vyuzito, neni potteba je ptripojovat.

Triaxovy kabel
Mérené
napéti |
| COMMON
é X Stinéni
Uzemnéni

Obréazek 2.4: Zapojeni Keithley 6517b pro méreni napéti. Jedna elektroda méteného
vzorku je pripojena na Cerveny triaxialni vystup, druhd ke common vystupu napétového
zdroje. Cerny a zeleny vystup triaxialniho kabelu mize byt pouzit k pripojeni stinéni.
Prevzato a upraveno z [22].

2.2.2. Zapojeni pro méreni odporu a proudu

V zapojeni pro méreni odporu a proudu zobrazeném na obr. se vyuziva napétového
zdroje zafizeni pro privedeni napéti na jednu elektrodu méreného vzorku. Na druhou
elektrodu se umisti ¢erveny vystup z triaxidlniho kabelu. Cerny vystup miiZe slouzit pro
pripojeni stinéni v pripadé, ze bylo spojeni napétového zemniciho vystupu (LO) a ¢erného
triaxalniho vystupu sepnuto vnitiné spravnym nastavenim zdroje. V pripadé, ze toto
spojeni nebylo nastaveno, muze byt problém vyresen také spojenim napétového zemnéni
a Cerného triaxialniho vystupu.

2.2.3. Nastavitelné parametry

Zarizeni Keithley 6517b ma mnoho nastavitelnych parametrii. Vybér parametra vyuziva-
nych softwarem vytvorenym v této praci (viz kapitola ) je popsédn v dodatku A.2.

2.3. Keithley 6221

Keithley 6221 je zdroj stejnosmérného proudu. Vybér moznosti tohoto zdroje je nasledu-
jlct:
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2.3. KEITHLEY 6221

Triaxovy kabel

CHASSSS GROUND.

Méreny
vzorek

Stinéni
napétovy zdroj (HI)

Obréazek 2.5: Zapojeni Keithley 6517b pro méfeni odporu nebo proudu. Cerveny vystup
triaxalniho kabelu je pripojen k jedné elektrodé méreného vzorku, druhd elektroda k na-
pétovému vystupu (HI). Pozndmka: Napétovy vystup (LO) je pripojen k vnitini zemi
interné. Toto nastaveni je potfeba nastavit na zdroji, jinak je potfeba spojit napétovy
vystup (LO) s ¢ernym triaxidlnim vystupem. Pfevzato a upraveno z [22].

e Rozsah stejnosmérného proudu od 0,1 pA do 105 mA.

o Rozsah napéti pouzivaného k udrzeni proudu (Compliance), od 0,1V do 105V s kro-
kem 10 mV.

e Vlnové funkce: sinova, ¢tvercova, pilova a ndhodna.

o Podpora vzdaleného ovladani pomoci GPIB sbérnice, RS-232 seriového portu a Ether-

netu [23].

V laboratorich Ustavu fyzikdlniho inzenyrstvi se vyuziva ve dvou zapojenich.

2.3.1. Zapojeni jako proudovy zdroj
V zapojeni na obrazku (a) slouzi zafizeni jako proudovy zdroj.

2.3.2. Zapojeni jako zdroj napéti

V zapojeni na obrézku (b) slouzi zafizeni jako napétovy zdroj. Toto zapojeni se pouziva
predevsim jako zdroj hradlového napéti pro back-gate FET popsany v kapitole [L.2.1]
Vlozenim zndmého odporu Ry (vétsinou se jednd o 1 M2 nebo 10 M) mezi zem a kladny
vystup zdroje dojde k vytvofeni napéti, protoze druha vétev pripojend na hradlo ma
nekonecny odpor, je toto napéti stalé. Z Ohmova zdkona snadno dopocitdme potrebny
proud k dosazeni pozadovaného napéti.

2.3.3. Nastavitelné parametry

Nastavitelné parametry jsou uvedeny v dodatku A.3.
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2. EXPERIMENTALNI VYBAVENI
(a)

Vzorek ®) | ’ |‘@—|—‘
| ] R1
Hradlo
@ |

Obrazek 2.6: (a) Zdroj Keithley 6221 zapojeny jako proudovy zdroj. (b) Zdroj Keithley
6221 zapojeny jako napétovy zdroj. Na odporu R, vznikd napéti, které je vyuzivano
predevsim k pripojeni na hradlo.

2.4. Keithley 2182

Dvoukanélovy nanovoltmetr Keithley 2182 umoznuje velice presné mérit napéti. Rozsah
prvniho kanalu nabizi 5 riznych rozsaht (10 mV, 100mV, 1V, 10V a 100 V) a je schopen
mérit napéti od 1nV do 120 V. Druhy kandl nabizi pouze tfi rozsahy (100mV, 1V, a 10V)
a zvladne mérit napéti od 10nV do 12'V.

Keithley 2182 umoznuje i méfeni teploty od —200°C do 1820°C, k tomuto ucelu se
vSak v laboratoiich Ustavu fyzikélniho inZenyrstvi nevyuziva.

Stejné jako ostatni zarizeni Keithley je mozné nanovoltmetr ovladat pomoci GPIB
sbérnice a nebo RS-232 sériového portu.

2.4.1. Neprima metoda méreni odporu

V jednodussim zapojeni na obr. (a) je méfeno napéti na svorkdch méreného vzorku
a odpor je jednoduse dopocitan z ubytku napéti pomoci Ohmova zakona.

V zapojeni na obr. (b) se vyuziva kombinace zapojeni proudového zdroje Keithley
6221 v rezimu napetoveho zdroje popsaného v predchozim odstavei (viz 2. a voltmetru
Keithley 2182. K vétvi, ke které bylo pripojeno hradlo, je tentokrat pripojena elektroda
meéreného vzorku. Protoze odpor tohoto vzorku neni nekonecny, zacne také touto veétvi
protékat proud. To se projevi jako pokles napéti na odporu R;, mérené¢ho pomoci na-
novoltmetru Keithley 2182. R, slouzi jako predradny odpor branici poskozeni vzorku
vysokym proudem. Obvykla hodnota v experimentu byva 1 M(Q2.

l\\@— il

| ”@ Vzorﬂ | Vzorek

Obrazek 2.7: Méreni odporu R vzorku pomoci ubytku napéti na zndmém odporu R;.
Proudovy zdroj udrzuje stéle stejny proud a zménu odporu R kompenzuje zménou napéti.
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2.5. ENVIRONMENTALNI KOMORY S NASTAVITELNOU RELATIVNI VLHKOSTI

Nastavenim vhodnych velikosti odportt R; a R, miizeme odpor vzorku R spocitat ze
vztahu

U
Ry

R:
R - T

— Ry, (2.8)

kde R; a Ry jsou zname odpory, I je proud na zdroji Keithley 6221 a U je mérené
napéeti pomoci nanovoltmetru Keithley 2182. K dosazeni dostatecné presnosti je potieba
vhodné zvolit velikosti odpori R; a Ry tak, aby se zména napéti v dusledku pripojeni
vzorku o odporu R vyrazné projevila.

2.4.2. Nastavitelné parametry

Keithley 2182 umoznuje nastavit mnoho parametri. Parametry nastavitelné pomoci na-
vrzeného softwaru jsou uvedeny v dodatku A.4.

2.5. Environmentalni komory s nastavitelnou relativni
vlhkosti

V laboratofich Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi se nyn{ vyuzivé dvou komor s nastavitelnou
vlhkosti. Starsi plastova byla navrzena jako provizorni feseni Ing. Miroslavem Bartosi-
kem Ph.d. pro experimenty s proménlivou relativni vlhkosti. Novéjsi kovova komora byla
navrzena AleSem Cahlikem v rdmci bakalaiské prace [24] a jeji elektronika byla dokoncena
firmou Coconut Systems. Obé komory jsou koncipovany, tak aby sly umistit na mikroskop
atomdrnich sil v laboratotich Ustavu fyzikdlniho inZenyrstvi a zaroveti i pro elektronické
méreni nanosenzoru.

2.5.1. Kontrola relativni vlhkosti

Schéma popisujici princip kontroly vlhkosti je zobrazen na obr. 2.8/ Regulace vlhkosti
je provadéna vpousténim dusiku z tlakové ldhve do komory. Pro zvyseni vlhkosti je du-
sik veden skrze nadobu s deionizovanou vodou. Tlak dusiku v tlakové lahvi je nejdiive
zredukovan pomoci manudlné ovladaného redukéniho ventilu na hodnotu 1,5 az 4 bar,
poté je mnozstvi prochazejictho vzduchu regulovano motylkovym ventilem. Prepindnim
elektromagnetickych ventilt je dusik vpustén bud primo do komory nebo skrz nadobu
s deionizovanou vodou, kde ziska potfebnou vlhkost.

O elektronické ovladani ventilii se stara mikrokontroler Arduino, ktery zaroven cte in-
formace z ¢ipu SHT15 mériciho relativni vlhkost a teplotu v komore. Regulaci toku plynu
ovlada pomoci servo motoru umisténého na motylkovém ventilu. Pfepinani elektromag-
netickych ventili provadi privedenim napéti. K dosazeni potiebné vlhkosti je v mikrokon-
troleru Arduino naprogramovana PID regulace popsana v nasledujicim odstavci.

U novejsi komory byl motylkovy ventil nahrazen proporcindlnim pritokovym ven-
tilem, nabizejicim lepsi kontrolu prochézejiciho vzduchu. Ovladani ventilu probiha po-
moci privedeni stejnosmérného napéti na dany vstup ventilu. Podle velikosti napéti dojde
k imérnému otevrieni ventilu.
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2. EXPERIMENTALNI VYBAVENI

Motylkovy ventil K
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Obrazek 2.8: Schéma zapojeni regulace vlhkosti pro environmentalni komoru.

Obé komory vyuzivaji mikrokontroler Arduino se stejnym programem a je tedy mozné
obé komory ovladat jednim softwarem v pocitaci. Pocitac je k regulatoru pripojen pomoci
USB a vzajemna komunikace probiha ptes protokol RS-232.

2.5.2. PID regulator

PID regulator se sklada ze tii slozek: Proporéni (P), integra¢ni (I) a derivacni (D).
Regula¢ni zasah R je pak

R=P+I1+D. (2.9)

Pokud chceme dosdhnout pozadované vlhkosti napr. 60 %, mohl by k tomuto ucelu
slouzit pouze regulator proporcni, jehoz slozka se spocita jako

P = Ay (RHy — RHype), (2.10)

kde P je velikost proporcni slozky, Ap kalibra¢ni konstanta, RH,,, pozadovand vlhkost
a RH,. je aktudlni hodnota vlhkosti. Vykon je tedy imérny rozdilu pozadované a aktudlni
hodnoty. Zmensovanim tohoto rozdilu klesa vykon regulatoru, tak aby se konec¢na hodnota
postupné ustalila na pozadované trovni.

Problém cisté proporcéniho regulatoru je ten, ze pri dosazeni pozadované hodnoty je
jeho vykon nulovy, i pfesto ze je potfeba minimalniho vykonu k udrzeni soucasného stavu.
Tento regulator tak nikdy nedokaze presné udrzet pozadovanou hodnotu, ale pouze kolem
ni osciluje. Dalsi nevyhodou je neschopnost dosahnout pozadované hodnoty v extrémnich
situacich. V pripadé regulatoru vlhkosti jde o hodnoty priblizné nad 75% vlhosti vzduchu,
kdy k dosazeni nastavené hodnoty je potfeba vyuzit témér maximalniho vykonu, ovsem
regulacni zasah klesa s tim, jak se k skutecnd hodnota blizi pozadované hodnoté. Nastane
tak situace, kdy je 75% aktudlni vlhkost, cilovd 80 % a vykon reguldtoru je jen 40 %.

k dosazeni pozadované hodnoty v extrémnich situacich se vyuziva integracni slozka
popsand vztahem

I =4 / t(RHW(t’) — RH,.(t))dt, (2.11)
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2.5. ENVIRONMENTALNI KOMORY S NASTAVITELNOU RELATIVNI VLHKOSTI

kde A; je kalibra¢ni konstanta. Pokud se proporé¢ni slozce nedafi dosdhnout pozado-
vané hodnoty, integracni slozka neustéle roste a postupné pomiize dosahnout pozadované
hodnoty.

V nékterych situacich jako je métreni vlhkosti nebo teploty, ma senzor odezvu i nékolik
sekund. V takovém pripadé P nebo PI reguldtor neustale reguluje podle zastaralych
hodnot. Ditisledkem tohoto zpozdéni muze byt vyrazné prekonani pozadované hodnoty
a neustala oscilace kolem pozadované hodnoty. k omezeni této oscilace slouzi derivacni
slozka popsana vztahem [25]

d(RHtm‘ - RHact)

D = Ap 7 :

(2.12)

kde Ap je kalibra¢ni konstanta.

Spravnym nastavenim konstant Ap, A; a Ap muzeme dosahnout spravného nastaveni
PID regulatoru.

V ramci této prace byl sefizen PID regulator nové kovové komory. Derivacni slozka
tohoto reguldtoru je rovna nule, jedna se tak o PI reguldtor s drobnou tupravou a to
takovou, ze v pripadé RH,; = RH, £ 0,5% je regula¢ni zdsah nulovy a integracni
slozka I = 0. Komora ma velice dobré izola¢ni vlastnosti,a tak je po dosazeni pozadované
hodnoty schopné udrzet pozadovanou vlhkost i nékolik hodin. Casté zasahy regulatoru tak
nejsou potieba. Dalsi nevyhodou je nelinearnost ventilu, kdy pfi velmi malych zésazich
zustava ventil stale zavieny. Reguldtor tak neni schopen délat dostatecné malé zasahy
a ventil se otevie az ve chvili, kdy je regulacni zasah prilis velky. Pro celkovy pribéh je
tedy lepsi, aby malych odchylkach nezasahoval a zasahl az pro vétsi vychylku.
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3. EXPERIMENTY
3. Experimenty

3.1. Trasovani Diracova bodu a grafenovy senzor

Pro urceni polohy Diracova bodu u grafenu popsaného v kapitole se vyuziva back-
-gate FET popsaného v kapitole v zapojen{ na obr. [3.1] Grafen lez{ na kiemikovém
substratu s vrstvou SiOs a je kontaktovan dvémi zlatymi elektrodami, hradlo umisténé
zespodu vytvari elektrické pole plisobici na grafen. Vlivem elektrického pole dochazi ke
zméné dotovani grafenové vrsty. Pro hradlové napéti vyuzije pilovou funkei (viz obr. (3.2
(a)), pri nasledném vykresleni zavislosti odporu na hradlovém napéti mizeme najit bod
s nejvetsi rezistivitou, tento bod se nazyva Diractiv bod. Pomoci néj miuzeme urcit typ
a velikost dotovani grafenové vrstvy.

Grafen

Si02(280 nm)

1 M(} Proudovy
zdroj

O O

Lock-in zesilova¢

o 1,333 kHz |
b U S v p—
= 300 ms
10 MQ2 ‘;
Vstup Vystup
L =0 G

Obréazek 3.1: Grafenovy senzor v zapojeni back-gate FET. Napéti na hradlo je privadéno
proudovym zdrojem Keihley 6221 (viz pres 1M odpor. Odpor je mé&en pomoci
Stanford Reasearch Lock-inu (viz[2.1)). Odpor mezi SR830 a elektrodou redukuje mnozstvi

prochézejiciho proudu a tim bran{ znic¢eni vzorku. Prevzato z [26].

V atmosférickych podminkéch byva vlivem vody a jinych necistot Diractiv bod posunut
vice doprava. Navic voda na povrchu zptsobuje hysterezi a neni tak mozné presné urcit
polohu Diracova bodu.

Ptedchozi experimenty provedené v Bakalarské préci ukazaly, ze efekt privedeni
napéti na hradlo je postupné negovan okolni vlhkosti a pri delsim vystaveni grafenu efekt
témér vymizi (viz obr a odpor se vrati na ptivodni hodnotu.
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3.1. TRASOVANI DIRACOVA BODU A GRAFENOVY SENZOR

(a) (b) Cisty grafen (vakuum)
A p o — grafen v atm. podminkach
R (a.u.) vysledek méreni

Diractv bod v atm. podminkach
Pilova funkce >

. :
\J

D>
t (S) U (V)

U (a.u.)

Obrazek 3.2: (a) Pilova funkce vyuzivand pro trasovani polohy Diracova bodu. (b) Za-
vislost odporu grafenové vrstvy na hradlovém napéti. Mistu s nejvyssim odporem tikame
Diractv bod. U ¢istého grafenu ve vakuu (zelend kiivka) tento bod lezi na 0V, na vzduchu
je posunut vice vpravo (modra kiivka). Pti méreni (¢ervena kiivka) dochézi k hysterezi
a neni tak mozné presné urcit polohu Diracova bodu.
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Obrézek 3.3: Relativni zména odporu grafenového vzorku po privedeni hradlového napéti
o velikosti 70 V. Po privedeni napéti muzeme vidét skokové zvyseni odporu, které po-
stupné klesd a efekt privedeni napéti se vytraci. Tento jev je vyraznéjsi pri vyssi relativni
vlhkosti (RH).

P1i pilovém priibéhu napéti tedy dochazi ke zméné rezistivity, zaroven dochézi k usta-
lovani tohoto efektu. Samotné méreni tedy ovliviiuje stav grafenové vrstvy. Soucasny soft-
ware v laboratofich Ustavu fyzikélniho inzenyrstvi dosud nedovoloval vyuzit jinych funkei
pro priitbéh napéti. Z tohoto diivodu je soucasti této prace vytvoreni softwaru umoznuji-
ciho pouziti a vytvoreni libovolnych funkci pro pribéh hradlového napéti.

Navrzené pribéhy funkei pro hradlové napéti jsou zobrazeny na obr. . Prubéh (a)
zobrazuje klasickou pilovou funkci, ktera ovsem, jak bylo feceno vyse, ovliviiuje stav gra-
fenové vrstvy. Proto byla navrzena funkce (b), kde po privedeni napéti je na chvili napéti
vypnuto, aby mél grafen cas zrelaxovat a vratit se do vychoziho stavu. Dalsi moznosti
je situace (c), kdy po privedeni kladného napéti je v zapéti privedeno stejné velké na-
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3. EXPERIMENTY

péti s opacnym nabojem. Poslednim navrhem je kombinace predchozich dvou (viz obr
(d)), kdy je nejdiive ptivedeno kladné napéti, poté ponechan cas na relaxaci a nésledné
privedeno napéti zaporné.

Obrazek 3.4: Navrzené funkce pribéhu hradlového napéti na case. (a) Pilova funkce. (b)
Pilova funkce s mezikrokem pro relaxaci. (¢) Stfidava zména napéti, po kladné hodnoté
nésleduje stejné velkd zaporné. (d) Stiidava zména napéti s nulovym mezikrokem pro
relaxaci.

Pribéhy funkei na obr. [3.4] (b,c,d) by mohly prinést zlepSeni detekce Diracova bodu
diky casu na relaxaci, jejich nevyhodou je mnohem vétsi naro¢nost na vyhodnoceni expe-
rimentu. PTi testovacich experimentech se ukéazalo, Ze po skokovém zvyseni trva nekolik
sekund, nez rezistivita grafenu dosdhne maxima a zacne opétovné klesat diky efektu usta-
lovani néboje.

3.2. Rezistivita vzorku a vodivost povrchu

3.2.1. Mikroskopie atomarnich sil

Mikroskopie atoméarnich sil (AFM[D se pouziva k zobrazeni topografie povrchu s rozlise-
nim v f4du nanometru. Technika vyuziva atoméarné ostry hrot (viz obr.|3.5)) pohybujici se
tésné nad povrchem pomoci piezoelektrického posuvu. Pri kontaktu se vzorkem dochazi

LAFM - z anglického Atomic force microscopy - mikroskopie atomérnich sil.
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3.2. REZISTIVITA VZORKU A VODIVOST POVRCHU

k prohnuti raménka, jenz je méreno pomoci laseru odrazeného raménkem na c¢tyrkvad-
rantovou diodu, kterd slouzi k ziskani informace o prohnuti raménka, z néjz je ziskana
topografie povrchu [28].

AFM meéreni mohou probihat ve tfech rezimech. V kontaktnim modu se hrot dotyka
povrchu a v disledku odpudivych sil dochazi k prohnuti raménka. Dalsi rezim se nazyva
bezkontakni. V tomto rezimu je hrot kmitajici na své rezonancni frekvenci vzdalen od
povrchu piiblizné 100 A. Ptisobici van der Waalsovy sily sldbnou s rostouci vzdalenosti, tim
dochazi ke zméné rezonancni frekvence v zavislosti na vzdalenosti od povrchu. Poklepovy
(semikontaktni) méd je kombinaci predchozich dvou rezimi. Hrot kmitd na rezonanéni
frekvenci s velkou amplitudou. Pii kazdém kmitu dochazi k dotyku AFM hrotu s povrchem
vzorku. Kontakt s povrchem ovlivni amplitudu kmit, kterou se mikroskop snazi dorovnat
priloZenim napéti na piezoelektricky krystal. Méfenim prohnuti raménka (kontaktni méd),
zménou rezonancni frekvence (bezkontaktni) a zménou amplitudy kmitt (semikontaktni
mod) Ize ziskat topografii povrchu.

Ctyrkvadrantova dioda

Ridici elektronika

Zpétna vazba

Hrot -
Raménko (Cantilever)

Méreny povrch

Obrazek 3.5: Schéma mikroskopu atoméarnich sil. Laser odrazeny od raménka je ¢ten
diodou a déava tak informaci o prohnuti raménka. Z néj je nasledne urcena topografie
povrchu.

3.2.2. Kelvinova silova mikroskopie

Kelvinova silova mikroskopie (KPFMED je bezkontaktni technika AFM pro urceni povr-
chového potencidlu.

Mapovani potencialu probiha ve dvou krocich. Nejdiive je zmérena AFM topografie
povrchu, pii nasledném meéreni stejné oblasti je hrot udrzovan v konstantni vzdalenosti
od povrchu a hrot je ovlivnén pouze rozdilem potencialu hrotu a povrchu.

2KPFM - z anglického Kelvin probe force microscopy - Kelvinova silovd mikroskopie.
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3. EXPERIMENTY

Mapovanim povrchu pomoci KPFM tak ziskame 3D topografii povrchu a jeho rozlozeni

potencidlu (viz obr. [3.6).

Opm 2 4 6 B 0pm 2 4 6 8

0 | (EEEE 200nm g 16V

. 1.4
2 18.0 5 I

1.2
4| 16.0 4 1.0
0.8
6 14.0 6 06
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e 10.0 0.0

AFM topog rafi KPFM

Obrézek 3.6: Zlaté elektrody na substratu SiO, s privedenym napétim 2V na levé elek-
trodé. Vlevo topografie ziskand AFM mérenim. Vpravo povrchovy potencial méreny me-
todou KPFM. Snimky byly naméreny Ing. Martinem Kone¢nym.

3.2.3. Lokalni anodicka oxidace

Lokélni anodicka oxidace (LACﬂ) je technika, vyuzivajici AFM hrot s privedenym napétim
pro upravu vzorku. Privedené napéti vytvori, kviili malé vzdéalenosti hrotu a vzorku, silné
elektrické pole (fadové 10'°V/m). Toto pole je dostatecné silné, aby doslo k disociaci
vodnich molekul ve vodnim menisku (meniskus vznika pfirozené v disledku atmosferické
vlhkosti kondenzujici na povrchu a hrotu), ¢imz vzniknou nabité fragmenty H*, OH™,
piipadné O%~.

V zéavislosti na tom, jestli je napéti hrotu kladné nebo zaporné, dojde bud k oxidaci
(zdporné napéti) nebo hydrogenaci (kladné napéti) vzorku [29].

3.2.4. SiFeni povrchového naboje

Jak bylo feceno v kapitole problémem grafenovych senzorti v atmosférickych pod-
minkéach je hystereze zptsobena sSifenim nédboje po povrchu grafenu a substratu a to
predevsim kvili adsorbované vrstvé vody. KPFM je idealni metodou pro meéreni siteni
naboje po tomto povrchu a popsani déju vedoucich k hysterezi.

Na Ustavu fyzikélnfho inzenyrstvi jiz byly publikovany vysledky sffeni ndboje (viz [18])
z grafenové vrstvy na substratu SiOs v zavislosti na okolni relativni vlhkosti (RHED V této
praci byl vytvoren grafenovy ,ostrivek” o rozmérech 4 x 2 yum oddéleny od uzemnéného
grafenu 300 nm mezerou. Geometrie tohoto vzorku je zobrazena na obr. Na tento

3LAO z anglického Local anodic oxidation - lokélni anodické oxidace.
4RH z anglického Relative humidity - relativni vlhkost

27



3.2. REZISTIVITA VZORKU A VODIVOST POVRCHU

yostruvek® bylo pomoci AFM hrotu privedeno napéti a nasledné po odebrani zdroje na-
péti bylo pomoci KPFM mapovano siteni naboje do okolniho SiO, v zavislosti na okolni
relativni vlhkosti.

Obréazek 3.7: Geometrie grafenu pouzitd v ¢lanku [1§].

KPFM méreni prokazaly difuzi ndboje z grafenové vrstvy na povrch okolniho SiO,
a také exponencialni zavislost diftizniho koeficientu na okolni relativni vlhkosti. Pomoci
simulaci se podarilo urcit povrchovy odpor mechanicky ,poskrabaného” SiOs v rozsahu
od 1,2 x 107Q (RH 65%) do 5,4 x 101°Q (RH 5% ). Vysledky také ukazaly vyrazné za-
chytavani ndboje v nerovnostech povrchu. Sifenf naboje do okoli pfi RH 25 % je zobrazeno
na obr. [18].

Vyse popsany experiment ukazal vyrazny vliv naboje siticiho se po povrchu substratu
SiOq. Tento néboj ovliviiuje elektronickd zatrizeni na bazi rozhrani grafen/SiOs.

V navaznosti na vysSe popsanou publikaci je nyni zkouméano sifeni nadboje na povrchu
SiO, bez pritomnosti grafenu. Cilem je zjistit, jak se zméni vodivost povrchu po osvi-
ceni elektronovym svazkem nebo plazmou. Jaky vliv mé mechanické poskozeni zpiisobené
hrotem AFM a také jaky vliv ma uprava povrchu chemikéliemi jako aceton, IPA, HDMS
a HF.

Vzorek a jeho konfigurace pouzivana pro tento experiment je zobrazena na obr. [3.9]
Zlaté elektrody vysoké 40 nm a Siroké 2 pum jsou od sebe vzdéleny 2 pm. V rdmci expe-
rimentu je tento vzorek umistén do environmentalni komory s kontrolovatelnou relativni
vlhkosti (viz kapitola. Poté je ptrivedeno napéti 2V na jednu z elektrod pomoci zdroje
Keithley 6517b (viz kapitola nebo Keithley 6221 (viz kapitola [2.3)). Ndsledné je mé-
feno Sifeni naboje metodou KPFM.

Vyse popsana konfigurace jiz obsahuje elektroniku schopnou mérit rezistivitu prechodu
mezi elektrodami. Doplnénim vhodnym softwarem zaznamenavajicim udaje ze zafizeni,
tak mtzeme dosahnout in-situ méreni odporu mezery SiO, doplnéné mapovanim potenci-
alu metodou KPFM. Muzeme tak okamzité sledovat vzajemnou korelaci lokalniho vyvoje
potencialu s makroskopickou rezistivitou celého zafizeni [1§].

Vytvoreny software byl pouzit ke zméfeni transportnich vlastnosti prechodu SiOs
v podminkach proménlivé relativni vlhkosti (viz obr. .
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3 min 15 min 70 min 200 min
Uzemnény grafen

15 min 70 min 200 min

Obrazek 3.8: Sifeni naboje po aplikovani napéti 2,5V na grafenovy obdélnik na sub-
stratu SiO,y. Od uzemnéného grafenu je oddélen mezerou 300 nm. Pferusovana ¢erna ¢ara
zobrazuje polohu grafenu. Pfevzato a upraveno z [18].

a) b) 500,

Au

Obrazek 3.9: (a) Substrat SiO se zlatymi elektrodami pfipevnény na expandéru. (b) Roz-
lozeni zlatych elektrod na povrchu. Cerny étverec zobrazuje mezeru mezi elektrodami. (c)
Rozméry elektrod a mezery. (d) Snimek ziskany spojenim topografie z AFM méfeni a roz-
loZeni potencidlu pomoci KPFM. Zozbrazeno je i pfipojeni elektroniky na elektrody. Césti
(a, b, c) prevzaty a upraveny z [30]. Cést (d) poskytl Ing. Martin Konec¢ny.

P1i pouziti softwaru pro priibézné zaznamenavani hodnot z environmentalni komory
soucasné s mérenim vodivosti vzorku se vyskytnul jev, k némuz doslo pokud byl do ko-
mory vpoustén vlhky resp. suchy vzduch. V pripadé vpousténi vlhkého vzduchu doslo
k vyraznému zvyseni vodivosti vzorku, jez se po vypnuti privodu vzduchu postupné usta-
loval i presto, ze vlhkost ziistavala stejna. PTi vpousténi suchého vzduchu vodivost naopak
klesala a po zavfeni ventilu pomalu rostla.
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Obréazek 3.10: Zavislost vodivosti povrchu SiOs na okolni relativni vlhkosti (RH). K mir-
nému narustu vodivosti dochézi pro RH 40 %, vyrazny rust se projevuje az od 60% vlh-
kosti. Od 70% vlhkosti vyse je vliv vlhkosti mnohem vyraznéjsi a dochazi k prudkému
rastu vodivosti.

3.3. Rezistivita grafenového Hall baru

Hall bar je geometricky tvarovany grafen tak, aby umoznoval ¢tyrbodové méteni a pri-
padné méreni Hallova napéti v zapojeni Hall bar popsaného v kapitole (viz obr. .
Pokud zndme geometrii Hall baru a pripojime ke krajnim elektrodam proudovy zdroj napft.
Keithley 6221 (viz kapitola , muzeme z podélného rozdilu potencidlu na elektrodach
urcit rezistivitu grafenu (k méreni muze slouzit Keithley 2182 popsany v kapitole .
V kombinaci s environmentalni komorou (viz kapitola, KPFM a vhodnym softwarem
muzeme tak opét ziskat in-situ informace o rezistivité vzorku a siteni naboje v zavislosti
na okolni vlhkosti.

10 30 35

— 15,0 nm b) a 300 mvy
" 10,0
: 0,0 -300 mv

Obréazek 3.11: Grafenovy Hall bar se zlatymi kontaktnimi elektrodami. Vlevo topografie
ziskand mérenim AFM. Vpravo rozlozeni potencidlu mérené metodou KPFM. Naméril Be.
Vojtéch Prikryl.

Opum5

15 20 25

V tomto zapojeni mizeme také pouzit AFM hrot k litografickym dpravam grafenu.
Grafen muze byt hrotem rozdélen na dvé ¢asti nebo mize byt jeho sitka zmensovana,
dokud opét nedojde k jeho preruseni. Tyto informace mohou byt dilezité pro vyrobu
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elektronickych soucastek na bazi grafenu, kdy je potieba znat minimalni vzdéalenost gra-
fenovych kanalkil vedoucich signal tak, aby se vzajemné neovlivnily.

Pro ovéreni funkcénosti vytvoreného softwaru bylo spolecné s Be. Vojtéchem Prikrylem
provedeno métreni odporu grafenového Hall baru pri mechanické litografii hrotem a poté
pri lokalni anodické oxidaci. V prvnim kroku byl hrot pritlac¢en silou 800 nN k povrchu, aby
vytvoril ¢aru napri¢ grafenem (viz obr. (1)), pii druhém silou 400 nN (viz obr.
(2)). Tretim krokem bylo provedeni lokalni anodické oxidace na plose 10 x 10 um? (viz

obr. (3)).
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Obréazek 3.12: Odpor grafenového Hall baru pti aplikovani litografickych procest.(1) a (2)
PreruSeni grafenu pfitlacenym hrotem. (3) Lok4lni anodickd oxidace na ploge 10 x 10 ym?.
Nameéril Be. Vojtéch Prikryl.

V obr. |3.12| mtzeme vidét mirné zvyseni odporu po aplikovani sily 400 nN. Pro 800 nN
ke zméné nedoslo, protoze hrot byl pravdépodobné v kontaktu se zbytkovym PMMA
a nikoliv s grafenem. Provedeni LAO zpusobilo skokové zvySeni odporu, avsak tento odpor
nenartistal s postupnym zvétsovanim oxidované plochy.
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4. SOFTWARE A JEHO APLIKACE V EXPERIMENTU
4. Software a jeho aplikace
v experimentu

Hlavnim tkolem této prace bylo vytvorit software umoznujici ovladat zarizeni popsana
v kapitole [2] tak aby mohlo byt paralelné provadéno transportni méfeni u experimentu
v kapitole [3] K tomuto ucelu byl pouzit programovaci jazyk LabVIEW.

4.1. National Instruments LabVIEW

Programovaci jazyk LabVIEW byl vytvoren spole¢nosti National Instruments. Od klasic-
kych programovacich jazykt jako C, C++ nebo Python se vyrazné 1isi tim, ze se nejednd
o textovy programovaci jazyk, ale graficky. Vyhodou grafického pristupu je jeho jednodu-
chost a ¢itelnost. Dalsi vyhodou je dostupnost LabVIEW kompatibilnich knihoven témér
pro vsechny laboratorni pristroje. Tvorba jednoduchych programi k zaznamenavani dat
nebo ovladani zafizeni je jednodussi nez v klasiskych textovych jazycich. Nevyhodou jsou
omezené grafické moznosti, nemoznost ovlivnit spravu paméti a procesti a v pripadé,
ze funkce neni zabudovana ptimo v LabVIEW, je velice tézké tuto funkci ptridat. Jako
jednoduchy priklad mizeme uvést nemoznost pridani animaci, priuhlednych prvka nebo
vektorové grafiky. Tyto prvky v modernich aplikacich poméahaji uzivateli s orientaci v uzi-
vatelském rozhrani, bohuzel v jazyce LabVIEW neexistuje zpiisob, jak tyto véci pridat.

Prostredi LabVIEW se sklada ze dvou ¢asti zvanych Front panel a Block diagram. Front
panel je uzivatelské prostredi zodpovédné za interakci s uzivatelem. Jsou zde umistény,
veskeré tlac¢itka a ukazatele (indikatory). Samotné ,kresleni“ kédu probiha v Block dia-
gramu. V prostiedi LabVIEW jsou ekvivalentem funkei v textovych jazycich tzv. virtudlni
instrumenty (VI). V Block diagramu jsou reprezentovany boxy. Jednotlivé boxy mohou
byt propojeny pomoci drati slouzicich k prenosu dat mezi nimi a organizaci spousténi [31].

Zékladni rozhrani jazyka LabVIEW je zobrazeno na obr. [4.1] Front panel vlevo, slou-
zici k interakei s uzivatelem obsahuje, kontrolky na ovladani frekvence (Frequency) a am-
plitudy (Amplitude) sinové viny, graf (Waveform Graph), ukazatel aktudlni hodnoty (nu-
meric), tlacitko pro ulozeni generované viny (Save to file) a tlacitko na zastaveni programu
(STOP). Block diagram vpravo zobrazuje LabVIEW kod. Vstupy Frequency a Amplitude
jsou zpracovany pomoci VI Simulate signal. Vystupem této funkce je sinova vlna pfi-
vedena do indikatora Waveform graph a Numeric. Stiskem Save to file se zméni vstup
funkce Write to LabVIEW measurement file, ¢cimz dojde k vyvolani dialogového okna, kde
uzivatel vybere cestu k textovému souboru, do kterého budou data ulozena. Cely tento
kod je umistén ve struktute zvané While loop. Jedna se o klasicky while cyklus v klasickém
textovém programovani. Pokud uzivatel stiskne tlac¢itko STOP, dojde k zastaveni while
loopu a ukonceni programu.

4.1.1. Navrhové feseni Producer/Consumer

Pro predavéani instrukci uzivatele se vyuziva struktura zvana Producer/Consumer. Jeji
ptiklad (viz obr. je k nalezeni v zékladnich ptikladech programu LabVIEW pri vytva-
reni nové funkce ve slozce VI\From Template\Design Patterns\Producer/Consumer de-
sign pattern (Events).
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Obréazek 4.1: Zakladni prvky rozhrani programovaciho jazyka LabVIEW. Front panel
vlevo slouzi k interakci s uzivatelem a jsou zde zobrazeny veskeré kontrolky a indikatory.
Block Diagram vpravo obsahuje kod slouzici ke spravnému béhu programu.

Producer loop je nadtazenym cyklem consumer cyklu, kterému predava prikazy pomoci
fronty (Queue). Producer loop je slozen z while loop a Fvent structure. Podstatou event
structure je cekani na preddefinovanou udalost. Vétsinou se jedna o stisknuti tlac¢itka nebo
prepsani hodnoty proménné uzivatelem nebo softwarem. Pokud dojde k preddefinované
udalosti (event), preda producer loop dany prikaz do fronty, ze které si jej odebere consu-
mer loop. Consumer loop neustédle jen ¢eka na prichozi prikaz, ktery se okamzité vykona.
Pokud je ve fronté vice prikazii, jsou odebrany a plnény postupné po jednom. V pripadé
fronty pro ptikazy plati tzv. first in first out systém, tzn. prikaz, ktery byl do fronty vlozen
jako prvni, bude splnén jako prvni. V pripadé nutnosti je mozno v LabVIEW vlozit prikaz
i na zacatek fronty tak, aby byl vykonan ihned, jak to je mozné i presto, ze ve fronte jiz
byly prikazy ¢ekajici na zpracovani.

Vyhodou této struktury je rozdéleni roli jednotlivych cykla. V pripadé, ze by mél
producer loop zaroven vykonavat i prikaz, ktery standardné tesi consumer loop, dojde
k omezeni plynulosti programu a nemoznosti tzv. Fxceptions handlingu. Exceptions han-
dling nebo-li zpracovani vyyjimek je schopnost programu reagovat na vyjmecné situace.
Prikladem muze byt odpojeni kabelu mezi zafizenim a pocitacem. Pii pokusu o komu-
nikaci nedojde k odpovédi ze strany zafizeni. Pokud neni tato situace spravné oSetiena
muze software ¢ekat na odpoved, kterou nikdy nedostane a dojde tak k zamrznuti cyklu.

4.1.2. State machine zalozena na fronté

State machine funguje na tech principech:State (stav), event (udalost) a action (akce).

State popisuje stav ¢asti kodu a s ¢asem se mlize ménit. Napriklad stav ,éekani“ miize
byt pouzit pro ¢ekani na odpovéd od externiho objektu.

Eventy jsou udalosti v case s vyznamnym vlivem na ¢ast kontrolovanou pomoci state
machine. Vyznamna udalost pro vyse zminény priklad je napt. ,potvrzeni prijato“. Tato
vnejsi udalost informuje state machine, ze doslo ke spravnému eventu a mélo by dojit
ke zméné stavu. Uddlosti mohou byt prijaty z vnéjsiho objektu nebo vytvoreny koédem
ovladanym pomoci state machine.

Akce je reakci na udalost, kterd muze, ale nemusi mit vliv na objekty mimo state
machine. State machine sama rozhodne, jaké akce je potfeba provést v pripadé dané
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Producer loop

|This loop is the producer loop. |

(1)
=] [0] "Enqueue Element": Value Change —H—

Enqueue Element

‘Generate the data here.

Ielement

|This loop is a consumer loop. |

(3) H No Error :H

DH].-.::EI ‘Process the data here. ‘ (4)

[l

3

Obrézek 4.2: Sablona struktury Producer/Consumer design pattern.vi obsazend v pii-
kladech programu LabVIEW. Producer loop zpracovava vstupy uzivatele pomoci event
structure (1) a predava frontou (2) prikazy consumer loopu, ktery jej z fronty odebere (3)
a vykona (4).

udalosti. Rozhodnuti, jaké akce mé byt provedena je vyvozeno na zaklade dvou informaci:
soucasného stavu a nastalé udalosti [32].

V LabVIEW se kazda state machine sklada ze dvou ¢asti. Prvni z nich je cyklus while
a druhou je case structure do tohoto cyklu vlozena. Case structure funguje stejné jako
napft. switch v jazyku C. Ma tedy vstup, kterym muze byt témét cokoliv (proménna,
boolean, string...). Na zakladé tohoto vstupu je zvolen odpovidajici pripad (case) a pro-
vedena naprogramovana akce. V LabVIEW vzdy musi byt néjaky pripad zvolen jako
vychozi, ktery je vyvoldn kdyz vstup neodpovida zadnému piipadu.

Specialni pripad state machine s frontou je velice podobny vyse popsané strukture
producer/consumer. Ptidanim case structure do zelené (no error) case structure v obr.
vznikne plnohodnotnd state machine s frontou.

Specidlnim pripadem je state machine s frontou, ktera je velice podobna strukture
producer/consumer na obr. V cyklu Consumer dojde k odebrani piikazu z fronty.
Pokud nedoslo k chybé (No error) je ptikaz zpracovan. Je-li ke zpracovani prikazu vyuzita
case structure dostaneme tzv. state machine s frontou.

Tento typ state machine je velice vhodny jsou-li akce vyvolavany uzivatelem prostied-
nictvim uzivatelského rozhrani (front panelu). Uzivatel si tak muze zvolit, které udalosti
maji nastat a nemusi vzdy ¢ekat, nez bude ukoncena predchozi udédlost. Jednoduse prida
vSechny a state machine se postara o jejich vykonani ve spravném poradi.
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4.2. Ovladaci software

Vytvoreny software vyuziva vyse popsané struktury producer/consumer v komplikovanéjsi
varianté. Protoze neni vhodné, aby jedna state machine kontrolovala vSechna zarizeni, ob-
sahuje program pro kazdé zarizeni individualni state machine. Hierarchie (viz obr. je
nésledujici. Hlavnim cyklem (producer) je User interface jenz zpracova prikazy z uzivatel-
ského rozhrani. V pripadé jednoduchého prikazu,ktery neovlivni plynulost programu, jej
sam provede (napf. pridani fadku do pole). Prikazy pro externi zafizeni preda do fronty
instrukci vice zafizenim, synchronizaci. Napt. spustit grafy zaroven se ¢tenim dat ze zari-
zeni SR830) prida jej nejprve do fronty pro state machine Brain. Tato ¢ast je zodpovédna
za Tizeni experimentu a veskerou potiebnou logiku usnadnujici uzivateli praci. Pokud ob-
drzi prikaz z fronty pro jehoz vykonani je potieba udélat nékolik tkoni, rozdéli prikaz na
tyto mensi ¢asti, které vlozi sama sobé do fronty. Poté jsou tyto mensi piikazy postupné
vykonany. Také provadi rozhodnuti, kterému zafizeni méa instrukci predat. Napriklad pri
obdrzeni prikazu ,Nastav hradlové napéti (Set gate voltage)“ zjisti, které zatizeni je po-
uzito k privedeni napéti na hradlo a posle prislusné state machine frontou instrukci. O
kontrolu zatizeni se staraji state machine SR830 Lock-in, Keithley 6517b Voltage source,
Keithley 6221 Current source, Keithley 2182 Nanovoltmeter a Humidity chamber. Vyjimku
na této urovni tvori pouze state machine Plotter loop starajici se o ukladani mérenych dat
a jejich zobrazeni v grafech. Cyklus Plotter loop je zaroven nadiizenym cyklem cyklu 7%-
mer loop zodpovédného za spravu c¢asu, kterému predava instrukce o spousténi a zastaveni
casomiry.

Nyni se vratime k cyklim zodpovédnym za ovladani zatizeni. Jejich tkolem je plna
kontrola daného zarizeni. Typické operace jsou inicializace komunikace, ukonc¢eni komu-
nikace, nastaveni parametru a precteni parametru. VsSechna zarizeni Keithley a SR830
se k pocitac¢i pripojuji pfes rozhrani GPIB. Vyhodou rozhrani GPIB je moznost sériove
pripojit az 15 zarizeni pouzitim jednoho USB konektoru v pocitaci. Komunikace pro-
bih& pomoci standardizovanych prikazt SCPIE]. Jedna se o standardizované prikazy, které
jsou nadstavbou pro GPIB komunikaci. Napriklad sepnuti proudu na 2 A tedy bude vzdy
piikaz ,CURR 2 (string) nezavisle na pouzitém zafizeni. Staci pouze, aby zarizeni tuto
funkci nabizelo. Teoreticky se software da vyuzit i k ovladani jinych zarizeni podporujicich
stejné funkce a protokol SCPI, nez byly popsany v kapitole

Environmentalni komora (humidity chamber) je ovladana pomoci mikrokontroleru Ar-
duino. Komunikace s timto zafizenim probiha pouzitim protokolu RS 232. Prikazy jsou
posilany ve formé stringu, avsak nejedna se o standardizovany formét. V zajmu zpétné
kompatibility byly pouzity ke komunikaci stejné prikazy, jako pouzival puvodni software
(starsi plastova komora, byla jediné zafizeni s ovlddacim softwarem). Cip Arduino tedy ne-
rozezna, zda-li komunikuje s ptivodnim nebo novym softwarem vytvorenym v LabVIEW.
Novy software obsahuje témér vsechny funkce ptuvodniho a je tak plnohodnotnou nahra-
dou. Neumoznuje pouze vyuzit regulaci typu Fuzzy a adaptivni PID regulator, které byly
naprogramovany v ramci bakalarské prace Davida Nezvala [33]. Vysledky téchto regulé-
tord navzdory teorii nedosahuji kvality klasického PID regulatoru a navic jsou sefizeny
pouze pro starsi plastovou komoru. Z divodu piehlednosti a jednoduchosti pro uzivatele
tato moznost nebyla pridana do softwaru vytvoreného v ramci této prace.

!Standard commands for programable instruments
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SR830 Keithley 6517bi | Keithley 6221 Keithley 2182 Arduino Fyzické zafizeni

Obrazek 4.3: Hierarchie kontrolniho softwaru. Vstupy z uzivatelského prostiedi zpracovava
User interface, podle slozitosti prikazu jej odesle pfimo prislusné state machine nebo do
state machine Brain, ktera prikaz zpracuje a rozhodne co dal. Nejnizsi vrstvou jsou state
machine starajici se o komunikaci s jednotlivymi zafizenimi.

Posledni cyklus, ktery bézi samostatné a nedava ani nedostava prikazy, je cyklus Time-
out. Ten periodicky provadi operace ,,zjisti, jestli je pripojeno zafizeni na hradle, elektrodé
atd’, ,prepis rozsahy os v grafech podle soucasnych hodnot®. Tyto operace by mél pri-
marné zvladat cyklus User interface obsahujici Fvent structure, ktera ma funkci timeout
(po urcené dobé necinosti provede prikaz). Jenomze tato situace v pripadé méreni a ne-
ustalého aktualizovani posledni namérené hodnoty nikdy nenastane. Proto musela byt
presunuta do externiho cyklu, ktery neni ni¢im ovliviiovan.

4.3. Schopnosti softwaru

Software je schopen ovladat vSechna zafizeni pottebnd k experimentiim popsanym v ka-
pitole [3] Jmenovité jde o:

« Standford research 830 lock in (1x).
Keithley 6221 (2x).

Keithley 2182 (2x).
Keithley 6517b (2x).

Environmentalni komoru (Humidity chamber).

Pri manualnim ovlddani je mozno ovladat vsechna vyse zminénd zarizeni zaroven
(maximéalné tedy 8 zafizeni). Vy¢itat hodnoty lze souc¢asné pouze ze dvou voltmetru resp.
ampérmetrii a environmentalni komory.

Software také umoznuje predprogramovat pribéh napéti na hradle resp. elektrodé
a také vyvoj vlhkosti v environmentalni komore. Nésledné po dokonceni experimentu
uvést zdroje do bezpeéného stavu (vypnout napéti resp. proud) a uzaviit ventily v envi-
ronmentalni komote. Experimenty tak mohou bézet dlouhodobé, napt. pres noc bez lidské
pritomnosti, bez hrozby poskozeni ¢i zbytecného vycerpani dusiku z tlakové lahve.
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4.4. OVERENI FUNKCNOSTI SOFTWARU
4.4. Ovéreni funkcénosti softwaru

K otestovani stability a spolehlivosti softwaru byl mimo jiné zopakovan experiment pro-
vedeny v ramci bakalarské prace [27]. Tentokrat byl ovSem prubéh experimentu predpro-
gramovan a vse probéhlo automaticky bez lidského zasahu. Grafenovy vzorek je métren
dvoubodovou metodou stejné jako v pripadé experimentu trasovani Diracova bodu po-
psaného v kapitole Napéti neni ovSsem zvySovano postupné, ale skokové. Nastavené
napéti je ponechano po dobu nékolika hodin a je sledovana casova zména odporu. Toto
je méfeno pro nizkou (RH < 5%) a vysokou vlhkost (RH > 70 %). Tento experiment je
ukazkovym prikladem casové naroc¢ného experimentu, vyzadujicitho velké mnozstvi casu
a minimalni lidsky zasah.

Vysledky experimentu jsou zobrazeny na obr. [£.4] Tento experiment byl vzhledem
k Casové narocnosti zvolen pro test stability softwaru. Vice nez desetihodinové méreni
probéhlo zcela automaticky podle vytvoreného scénare editorem v aplikaci. Méreni dat,
nastaveni hodnot napéti a vlhkosti a ukonceni experimentu probéhlo bez problémi.
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Obréazek 4.4: (a) Casova zavislost odporu na napéti a vlhkosti. (b) Ustalovani odporu po
aplikaci napéti 70 V na hradlo pti vlhkostech 2 % a 70 %. Tento experiment byl pouzit pro
ovéreni stability a spolehlivosti softwaru.

4.5. Vyhodnoceni pomoci jazyka Python

Pro snadnéjsi vyhodnoceni textovych soubori, které zaznamenavaji vysledky experimentii,
byl navrzen skript ProcessData.py v programovacim jazyce Python, ktery vhodné zobrazi
nameérena data.

V hlavicce skriptu si uzivatel mtze zvolit z prednastavenych moznosti, jaké zavislosti
maji byt vykresleny, maji-li byt data prepoctena na relativni zménu a v jakém formatu
ma4 byt uloZen vystup. Skript provede vykresleni dat pro vSechny *.txt soubory ve slozce,
ve které je skript ulozen. Ukazkovy vystup pribéhu hradlového napéti a relativni zmény
odporu v zavislosti na case je zobrazen na obr.
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Obrazek 4.5: Ukazkovy vystup vytvoreny skriptem ProcessData.py zobrazujici relativni

zménu odporu AR grafenové vrstvy po privedeni hradlového napéti (Gate Voltage).
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5. UZIVATELSKE ROZHRANI

5. Uzivatelské rozhrani

Pro uzivatelské rozhrani byla vytvorena vlastni tlacitka a indikatory, jako nahrada
vychozich tlac¢itek poskytovanych v LabVIEW. Pivodni tlacitka a indikatory pochézeji z
devadesatych let a neodpovidaji modernim standardtm.

Rozhrani (viz obr. je rozdéleno na dvé ¢asti oddélené oranzovou carou. Leva cast
a snadno pristupné. V pravé éasti (viz obr. (2)) se vyskytuji podrobnéjsi nastaveni
experimentu, zafizeni a pri probihajicim experimentu grafy.

5.1. Levy panel

Levy panel je rozdélen na dvé éasti: Rychly prehled (Quick view) a Editor. K prepnuti
mezi jednotlivymi panely slouzi tlac¢itka v horn{ ¢dsti (viz obr. [5.1] (3)) fungujici podobné
jako karty v internetovych prohlizecich.

5.1.1. Rychly prehled (Quick view)

Rychly prehled (viz obr. [5.1[(4)) slouzi k manudlnimu ovladani experimentu po sprav-
ném nastaveni experimentu a zafizeni, kdy uz uzivatel nemusi prepinat mezi rtiznymi
zalozkami a vystaci si pouze s rychlym prehledem.Napiiklad po spravném nastaveni jiz
nemusi uzivatel Tesit, jestli pouziva k aplikovani hradlového napéti proudovy zdroj Kei-
thley 6221 nebo napétovy zdroj Keithley 6517. Uzivateli staci jen v rychlém ptehledu v
radku hradlo (Gate)(viz obr. (5)) nastavit pozadovanou hodnotu a stisknout set. V
pripadé, zZe je zdrojem napéti proudovy zdroj Keithley 6221 v zapojeni jako zdroj napéti
(viz kapitola , software automaticky prepocita spravnou hodnotu proudu potrebnou
k dosazeni pozadovaného napéti. Spravné nastaveni experimentu a zarizeni bude popsamo
v kapitole [5.4]

Horni ¢ast panelu (viz obr. (6))obsahuje kontrolni prvky pro ovladéni hradla
(Gate), elektrod (Electrode), méfeni napéti, proudu nebo odporu zafizenim 1 (Readout
(1)) nebo zarizenim 2 (Readout(2)). Funkce jednotlivych kontrolek a indikdtort v poradi
zleva jsou:

 Zarizeni k nastaveni (Gate, Electrode, Readout (1), Readout(2)).
e Vybér hodnoty.

» Velic¢ina.

o Set, odeslani hodnoty do zarizeni..

o Rychle prepnuti do rozsiteného menu,které umoznuje podrobné nastaveni zatizeni(viz

obr. [5.1] (9)).

o Indikac¢ni dioda (viz obr.[5.1](10)) , udava je-li zafizeni spravné pripojeno a software
s nim komunikuje. Cervena barva znac¢i odpojeno zelena pripojeno.
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5. UZIVATELSKE ROZHRANI

Pod nimi se nachézi nastaveni environmentalni komory (viz obr. (11)) (Humidity
chamber). Kontrolky se lisi podle hodnoty kontrolky Feedback. V ptipadé hodnoty Off je
komora ovladana manualné, pri vybéru hodnoty PID ridi relativni vlhkost v komote PID
regulator.

V manudlnim rezimu jsou k dispozici dvé kontrolky:

o Gas, vybere suchy (Nitrogen) nebo vlhky vzduch (Water), ktery je vpoustén do
komory.

o Flow, velikost toku plynu do komory. U starsi plastové komory je rozsah 0—180 u no-
véjsi kovové 0 — 500. K minimdalnimu otevreni ventilu kovové komory je minimalni
flow 17, nizsi hodnoty nejsou dostatecné.

Prepnutim kontrolky Feedback na hodnotu PID dojde k prepnuti do automatického
rezimu. VySe zminéné kontrolky jsou schovany a objevi se dvé nové relevantni k danému
pouziti.

o Humidity (%), relativni vlhkost udrzovana automaticky v komore. Rozsah je pii-
blizné 1% az 75 % pii pokojové teploté. Elektronicka plotynka pod ldhvi s vodou ji
umoznuje zahtrat a zvysit tak maximalni dosazitelnou vlhkost.

o SET, tlacitko po stisknuti odesle hodnotu Humidity (%) do za¥izeni.

Posledni kontrolka v rychlém prehledu je nazvana Charts a k ni prislusejici tlacitko
Start (viz obr. (12)). Stisknutim tlacitka Start dojde k vyzvani uzivatele, aby vybral
soubor k uklddani dat a spusténi experimentu. Pokud neni v editoru predprogramovan
zadny prubéh experimentu (bude popséno v nasledujicim odstavci), dojde ke spusténi
grafli, pribéznému ukladani hodnot a uzivatel stale mize vSe manualné ovladat. Pokud
je pomoci editoru prednastaven néjaky prubéh experimentu, je uzivateli znemoznéno toto
zalfizeni ovladat. Stale ovsem muze ovladat ostatni zafizeni, jenz nejsou predprogramo-
vana. Experiment jde kdykoliv pozastavit stisknutim tlacitka Pause, které se objevi vzdy,
kdyz bézi experiment. PTi pozastaveni experimentu dojde k odemknuti automaticky za-
blokovanych kontrolek a uzivatel mize libovolné nastavit, co je potreba. Dale se zobrazi
dvé nova tlacitka. Continue umozni pokracovat v experimentu a Stop jej po odsouhlaseni
dialogového okna natrvalo vypne. Pokud byl predprogramovan néjaky prubéh, dojde po
dokonceni tohoto prubéhu k automatickému ukonceni experimentu a nastaveni vycho-
zich hodnot. Zdroje napéti a proudu budou vypnuty a ventil na environmentalni komote
bude uzavien. Diky tomu je mozné automaticky bezpecné ukoncit experiment a zamezit
poskozeni vzorku, ¢i zbytecnému cerpani dusiku z tlakové lahve.

V dolni ¢asti se nachazeji indikatory méfenych veli¢in(viz obr. (13)). Nahote jsou
to indikatory environmentalni komory:

o Humidity, relativni vlhkost v komore v %.
o Temperature, teplota v komore ve °C.

o Flow, otevienost ventilu. Starsi plastova komora ma rozsah od 0— 180 novéjsi 0—500.

Pod nimi se nachézeji indikatory elektronickych zarizeni:
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5.1. LEVY PANEL

o (ate, napéti pripadné proud na hradle.
e FElectrodes, napéti pripadné proud na elektrodach.

o Readout (1), méfend veli¢ina zafizenim oznacenym jako Readout (1). (Znaceni zafi-
zeni jako hradlo (Gate), elektroda (electrodes), ¢teni udaju Readout (1) resp, Readout
(2) bude vice popsano v kapitole [5.4)).

e Readout (2), mérena velic¢ina zafizenim oznacenym jako Readout (2).
o FElapsed time, uplynuly cas.

V nejspodnéjsi ¢asti (viz obr. (14))se nachéazi kontrolka pro vybér souboru, do

vvvvvv

udalosti (nastaveni napéti, pfipojeni a odpojeni zafizeni, chyba pfi pfipojovani a dalsi).

5.1.2. Editor

Pro mozné zautomatizovani experimentu byl vytvoren editor(viz obr umoznujici vy-
tvorit funkci prabéhu hradlového napéti, napéti na elektrodach nebo relativni vlhkosti.
Po prepnuti do editoru dojde automaticky k prepnuti pravého panelu tak, aby zobrazoval
graf nazvany Preview, v ném se uzivateli zobrazi prednastaveny prubéh experimentu.

Pokud je vytvoreni potfebné funkce v editoru ptilis slozité (napt. funkce sinus), je uzi-
vateli umoznéno ji importovat pomoci tlacitka Load v horni ¢4sti editoru (viz obr5.2)(1)).
Akceptovatelnym formatem dat jsou dva sloupcové vektory, kde prvni obsahuje casovy in-
terval, po ktery ma byt hodnota nastavena a druhy pozadovanou hodnotu. Jako oddélovac
sloupcti 1ze pouzit (,), (.), (;), (\t), kde \t je odsazeni pomoci tabulatoru. Oddélovaé je pak
potfeba spravné vybrat vlevo nahote (viz obr)5.2[ (2)). Mozné je také naopak vytvorenou
funkei ulozit pro pozd&jsi pouziti tlacitkem Save (viz obr[5.2] (1)), které vytvoi{ kom-
patibilni dvousloupcovy vektor. Doporuceno je ovSem vyuzit tlacitka Fxport popsaného
nize.

Pod tlacitky Load a Save se nachdz{ t¥i tlacitka (viz obr[5.2](3)) Gate (hradlo), Electro-
des (elektrody) a Humidity (vlhkost). Piepindni mezi nimi funguje podobné jako panely v
internetovém prohlizec¢i. Jejich stisknutim dojde k zobrazeni relevantniho seznamu polo-
zek v editoru, v LabVIEW nazyvaného jako Listbox (viz obr[5.2] (4)). VSechny polozky v
editoru jsou vzdy zobrazeny v ptislusném seznamu. Vybranim polozky dojde k zobrazeni
hodnot této polozky ve spodni ¢ésti editoru (viz obr5.2) (5)). Je také mozno tuto polozku
upravit ¢i smazat, jak bude popsano dale. Dovoleno je vybrat i vice polozek stisknutim
klavesy SHIFT nebo CTRL podobné jako v bézném prohlizeci soubor.

Samotny editor umoznujé pridani dvou zakladnich prvkia. Konstantni hodnota Line
a konstantni riist Ramp (viz obr[5.2] (6)). Zalozka Line obsahuje kontrolky:

o Value, hodnota, ktera ma byt nastavena.

o Seconds, Minutes, Hours, pocet sekund, minut a hodin po které ma byt hodnota
Value nastavena. Vysledny cas je souc¢tem téchto hodnot.

Zalozka Ramp obsahuje nésledujici kontrolky, (viz obrl5.2] (7)) slouzici ke spravnému

vvvvvv

obrazku [3.4]
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5.2. PRAVY PANEL

e FEnd , koncova hodnota.
e Delta , rozdil hodnot mezi jednotlivymi kroky.
o Duwell (s), ¢asovy usek délky jednoho kroku v sekundéch.

o Zero midstep, nulovy mezikrok. Jedna se o prepinac¢ (switch), pokud je sepnut, je
mezi jednotlivymi kroky vlozen mezikrok, kdy je nastavena hodnota 0 (viz obr.|3.4|(b,d)).

o Midstep dwell (s), ¢asovy usek délky jednoho nulového mezikroku v sekundéch.

e Zig zag, jednd se o prepinac (switch), ktery po kazdém kroku vytvori krok s opacnou
hodnotou. Tedy po hodnoté 1 nésleduje —1 atd.(viz obr. (¢)). Lze kombinovat
s prepinacem Zero midstep pro vytvoreni funkce na obr. (d)

Nalevo od zalozek se nachdzi tlacitka pro editaci polozek v seznamu (viz obr[5.2] (8)).

o Add, prida polozku podle aktudlnich hodnot v zalozce Line resp. Ramp.
o Duplicate, duplikuje vybrané polozky v seznamu.

e Replace, vybranou polozku v seznamu nahradi aktualnimi hodnotami ze zalozky
Line resp. Ramp.

e Remove, odebere vybrané polozky.
e C(lear all, odebere vsechny polozky v seznamu.

o Import, nahraje polozky do seznamu z textového souboru v kompatibilnim formatu
pro editor.

o Ezport, ulozi do textového souboru polozky ze seznamu tak, aby pti nacteni pomoci
Import byly kompatibilni s editorem.

Rozdil mezi tlacitky Save, Load a Import, Export je takovy, ze Load a Save nahravaji
resp. ukladaji hodnoty ze dvou vektorti a editor s nimi neumi dale pracovat. Pouze je
nahraje do seznamu s oznacenim nahrano (Loaded). Ezport a Import funguji tak, ze si
uzivatel miize nastaveni experimentu ulozit k pozdéjsimu opétovnému pouziti a nastaveni
muze dale upravovat pomoci editoru.

5.2. Pravy panel

Pravy panel (viz obr. [5.1](2)) slouzi k podrobnéjsim nastavenim a zobrazeni polozek, které
uzivatel nepotiebuje mit neustale k dispozici. K prepinani mezi jednotlivymi panely opét
slouzi tlac¢itka: nastaveni experimentu (FEzp. setup), zafizeni (Devices), grafy (Charts)
a chybové hlasky (Errors) (viz obr. (15)).
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5. UZIVATELSKE ROZHRANI

5.2.1. Nastaveni experimentu (Exp. setup)

Zobrazi se vzdy jako tvodni panel po zapnuti softwaru (viz obr. (16)). Jeho ucelem
je nastaveni softwaru tak, aby se uzivateli dale pracovalo co nejjednoduseji. K tomu je
potieba sdélit, jaké zafizeni bude pouzito k ptrivedeni napéti nebo proudu na elektrody
(Electrodes source) (viz obr. (17)), jak bude privedeno napéti na hradlo (Gate source)
(viz obr. (18)) a jakymi zafizenimi bude méren odpor (Readout(1) a Readout (2))
(viz obr. (19)). V piipadé pouziti environmentalni komory je potieba zvolit, jestli
jde o komoru plastovou nebo kovovou (viz obr. (20)), tim dojde k prepsani rozsahu
u kontrolky Flow popsané vyse v odstavcifp.1.1] Dale je potteba spravné nastavit porty, na
kterych jsou pouzivand zafizeni pfipojena (viz obr. (21)). Pokud je vyuzito nékterého
prednastaveného experimentu, obsahujicitho v konfiguraci odpory, zbyva jen nastavit jejich
spravnou hodnotu (viz obr. (22)).

Diky tomuto nastaveni mtze byt nasledné vse ovladéano pres panel rychlého pristupu
(Quick view) a uzivatel nemusi FeSit, potfebné nastaveni pristroju. Jen si napt. vybere
,Chci nastavit hodnotu hradla na 5V* v rychlém ptistupu v fadku Gate vybere hod-
notu 5V a stiskne Set. Software se postara o to, aby byla nastavena spravna hodnota
napéti pokud je pouzit zdroj Keithley 6517b a v pripadé, Ze je pouzit proudovy zdroj
Keithley 6221, nastavi podle pouzitého odporu velikost proudu tak, aby bylo dosazeno
pozadovaného napéti.

K maximalnimu ulehc¢eni prace jsou experimenty popsané v kapitole |3| prednasta-
veny. K vybéru experimentu slouzi kontrolka Select experiment type v horni ¢asti (viz
obr. [5.1{(23)). Po jejich vybéru dojde k obvyklému nastaveni zafizeni pro elektrody, hradlo
i méreni a déle je provedeno nastaveni spravné hodnoty odporti. Protoze se porty neustéle
meéni, neni mozné je prednastavit a uzivatel je vzdy musi zadat ru¢né. Prednastavené typy
experimentu jsou:

o (Custom, vlastni experiment. Pokud zadny z niZze popsanych nastaveni neodpovida
pozadavkiim, je mozno vyuzit tuto moznost. Nedojde k zddnému nastaveni a vse je
v plné kompetenci uzivatele.

o 2 Point - AC, méteni dvoubodovou metodou pomoci Standford research 830 lock-in.
Vyuziva pro experiment trasovani Diracova bodu popsaného v kapitole (3.1} Pro
méreni (Readout (1)) nastavi Standford research 830 a pro hradlové napéti (Gate
source) Current source - Keithley 6221 (1).

e 2 Point - DC, méreni dvoubodovou metodou pomoci tbytku napéti na rezistoru
(viz obr. (b)). Na elektrodu (FElectrodes) nastavi Current-source Keithley 6221
(2) a pro méfeni (Readout (1)) Keithley 2182. Toto zapojeni mize byt pouzito pro
meéreni siteni naboje spolecné s KPFM popsaného v kapitole [3.2.4)

e 4 Point, ctyrbodové méreni. Vhodné pro méreni Hall baru popsaného v kapitole [3.3]
Na elektrody (FElectrodes) se nastavi zatizeni Current source-Keithley 6221 (2) a mé-
feni ubytku napéti (Readout (1)) Keithley 2182. Pokud je potieba hradlové napéti
(Gate), je na néj pripojeno Voltage source-Keithley 6517b.

Pokud je vybran prednastaveny experiment, zobrazi se jednoduchy nakres zapojeni
(viz obr. |5.3|a obr. (25))), dle kterého jej muze uzivatel zapojit, pripadné zkontrolovat.
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COR- - 1> i

Obrazek 5.3: Schémata zapojeni experimentu tak jak se nachazeji v softwaru. Oranzova
barva predstavuje méfeny vzorek resp. hradlo v obréazcich (d) a (e). (a) Zapojeni dvou-
bodového méteni pomoci SR830 (2 Point - AC). (b) Zapojeni dvoubodového méreni
odporu pomoci tbytku napéti (2 Point - DC ). (c¢) Zapojeni ¢tyrbodového méreni Hall
baru s moznosti méreni pricného i podélného napéti. (d) Zapojeni hradlového napéti po-
moci proudového zdroje (Current source - Keithley 6221). (e) Zapojeni napéti pomoci
napétového zdroje (Voltage source - Keithley 6517).

Pod obréazky se nachazi kontrolky pro nastaveni hodnoty odporu (viz obr. (22)).
Vzdy se zobrazi jen relevantni odpory vzhledem k vybranému experimentu, tzn. pokud
neni pouzivano hradlo, nelze nastavit ani odpovidajici hodnotu odporu Rgate. Déle je
mozné nastavit snimkovaci frekvenci Sampling (Hz) (viz obr. (24)). Ta udava kolikrét
za sekundu jsou namérené hodnoty ulozeny.

Dalsimi kontrolkami jsou Electrodes source a Gate source (viz obr.[5.1 (17,18)) slouzici
k vybéru zatizeni privadéjicitho napéti na elektrody resp. hradlo. Protoze moznosti vybéru
zafizeni jsou v obou pripadech totozné, budou popsany spolecné.

e None, na elektrodu ¢i hradlo nebude ptipojeno zarizeni.
» Voltage source - Keithley 6517b (1).

« Voltage source - Keithley 6517b (2).
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o Current source - Keithley 6221 (1).
o Current source - Keithley 6221 (2).

Cislovky (1) a (2) za jednotlivymi nazvy slouzi pouze k rozliseni jednotlivych zaii-
zeni, pokud je v konfiguraci experimentu potfeba vyuzit jeden typ zafizeni dvakrat. Je-li
zatizeni pouzito jen jednou, nehraje vybér polozky (1) nebo (2) zadnou roli. K soucas-
nym experimentiim neni potieba vyuzit dvakrat stejny typ zarizeni. Pokud se v budoucnu
u néjakého experimentu takovyto pozadavek objevi, je software na tuto situaci pripraven.
Zvladne tak nezavisle ovladat napéti na elektroddach pomoci Keithley 6221 (1) a napéti
na hradle zafizenim Keithley 6221 (2).

Software zvlada soucasné mérit maximalné na dvou zarizenich. Pro vybér mériciho
zatizeni slouzi Readout (1)a Readout (2) (viz obr.|5.1{(19)). Moznost métit odpor pouzitim
Standford research 830 Lock-in je povolena jen pro Readout (1), protoze se vice téchto
zaFizeni v laboratorich Ustavu fyzikélnfho inZenyrstvi nenachézi. Volby pro obé& méfeni
jsou:

e None, zadné méreni.
o Keithley 2182 (1).

o Keithley 2182 (2).

o Keithley 65170 (1).

o Keithley 6517b (2).

Dilezité je upozornit na moznost pouzit jako zdroj pro elektrody Voltage source -
Keithley 65170 (1) a zéroven pro méreni Keithley 6517 (1). Takto jde privadét napéti
a zaroven meérit odpor jednim zarizenim Keithley 6517b. Toto zapojeni je zobrazeno na
obrazku 2.5

Pokazdé, kdyz je vybrano zarizeni, tj. hodnota kontrolky je jina nez None, objevi se
napravo od kontrolky port daného zarizeni, kde je potieba vybrat spravnou variantu.

Kdyz je vSe nastaveno stiskem tlacitka Prepare devices (viz obr.[5.1/(26)) dojde k pfipo-
jeni vybranych zarizeni a jejich spravnému nastaveni ke zvolenému tcelu. Ovérit spravné
pfipojeni lze zménou piislusného indikatoru v rychlém pristupu (Quick view).

Pro ulozeni vlastniho nastaveni (Custom) slouzi tlacitko Save. Program pii ulozeni
vytvori Soubor.ini, ze kterého lze kdykoliv vlastni nastaveni nahrat pomoci tlacitka Load

(viz obr. (27)).

5.2.2. Zarizeni (Devices)

Ulohou tohoto panelu je prehledné zobrazit veskerd zaiizeni, jejich nastaveni a ovladan.
Pti manudlnim ovladani si lze vystacit jen s timto panelem, ackoliv nemusi byt na prvni
pohled tak prehledné jako rychly prehled (Quick view).

Panel zafizeni je rozdélen na dvé ¢asti. V horni ¢ésti je seznam ( viz obr. (1))
vsech zarizeni, které lze softwarem ovladat. Kliknutim na tlac¢itko s prislusSnym nazvem
dojde k prepnuti spravného panelu ve spodni ¢asti, kde je zobrazeno veskeré nastaveni
dostupné pro zatizeni( viz obr. (2)). Nastavitelné parametry jednotlivych zafizeni jsou
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5. UZIVATELSKE ROZHRANI

o Nézev zarizeni“, kliknutim zobrazi ve spodni ¢dsti panelu podrobné nastaveni ( viz

obr. 5.4 (1)).

o Typ zdroje“, napétovy zdroj Voltage source a proudovy zdroj Current source, tato
moznost je pouze pro zafizeni Keithley 6221 ( viz obr. (3)).

o Nastaveni hodnoty“, pro proudovy zdroj dvé kontrolky, jedna s hodnotou proudu
a druhd s jednotkou (nA, A a mA), pro napétovy zdroj jen jedna s hodnotou napéti

( viz obr. (4)).

o Set voltage a Set current podle typu zdroje, odesle do prislusného zarizeni prikaz
k nastaveni hodnoty ( viz obr. (5)).

o Start , spusti vyc¢itani mérenych hodnot ze zatizeni. Po pripojeni k zafizeni dojde
ke ¢teni hodnot automaticky. Environmentalni komora posila informace o mérenych
hodnotach neustéle a nelze tak vypnout (kéd nahrany v mikrokontroleru Arduino
je nastaven tak ze kazdych 500 ms odesle informaci ze senzoru po seriové lince) (

viz obr. (6)).
o Stop , zastavi vycitani hodnot ze zafizeni ( viz obr. (7).

o Connect, pokusi se pripojit k zafizeni. V piipadé tspéchu se indika¢ni dioda ( viz

obr. (11)) rozsviti zelené ( viz obr. (8)).

o Disconnect, pozastavi ¢teni hodnot (pokud probiha), vypne zdroj a zafizeni bez-
pecné odpoji ( viz obr. (9)).

 Port, slouzi k identifikaci portu, na kterém je zarizeni pfipojeno ( viz obr. (10)).

o Indikacni dioda®, zobrazuje status zafizeni. Zelend znamenda pripojeno, Cervena

odpojeno ( viz obr. (11)).

V dolni ¢asti jsou zobrazeny vsechna nastaveni ptislusného zarizeni, k jejich nahrani
do pristroje dojde vzdy az po stisknuti tlac¢ika Set config nachazejiciho se vzdy vlevo dole
( viz obr. (12)). Také se zde nachézi schéma ( viz obr. (13)), jak zarizeni pfipojit
v pripadé, ze se jedna o slozitéjsi zapojeni, pripadné zapojeni s odporem, kde je potieba
nastavit spravnou hodnotu odporu ( viz obr. (14)).

Pro zafizeni Keithley 6517b jsou k dispozici 4 moznosti vystupu (Qutput), napéti
(Voltage), proud (Current), odpor (Resistance) a ndboj (Charge). Jednotliva zapojeni pro
kazdé méfeni, kromé méfeni naboje, byla popsana v kapitole 2.2l Experimenty s méfenim
naboje neprobihaji a proto tato moznost nebyla vyzkousena a testovana.

Nanovoltmetr Keithley 2182 méri vzdy jen napéti, pro snadné prevedeni vysledkii
na odpor lze zvolit 3 mozné vystupy (Output): napéti (Voltage (V)), odpor (Calculation
R=U/I) prepocitany z Ohmova zdkona. Pro vypocet je pouzita hodnota proudu na prou-
dovém zdroji, napéti je méreno pomoci Keithley 2182. Treti moznosti vystupu je opét
odpor (Calculation indirectly), vypocitany pomoci vztahu .
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5.3. SPRAVNE UKONCENI SOFTWARU

5.2.3. Grafy (Charts)
Obsahuje veskeré grafy rozdélené do péti kategorif (viz obr. (1)):

e Preview, pti praci v editoru popsaném vyse zobrazi nadefinovany pribéh experi-
mentu.

e Resistivity/Time, zobrazi graf s ¢asem na ose x a méfenymi hodnotami na oséch y.
Lze pfepnout mezi dvéma druhy a to All values a Actual values (viz obr.|5.5(2)). All
values zobrazi vsechny namérené hodnoty od pocatku experimentu, zatimco Actual
values jen poslednich nékolik minut experimentu. Casovy tsek si miize uzivatel zvolit
volbou hodnoty v kontrolce Range (min).

o Resistivity/Gate, zobrazi zavislost méreného odporu na hradlovém napéti. Tento
graf je vhodny pro experiment trasovani diracova bodu pospaném v kapitole

o Humidity chamber, zobrazi veskeré informace ze senzoru v environemntalni komore,
Relativni vlhkost (Humidity), teplotu ( Temperature) a otevieni ventilu (Flow).

e SR 830 , zobrazi veskeré idaje o méreni zarizeni Stanford research 830.

Veskeré grafy je mozné resetovat stisknutim Clear charts vpravo nahote (viz obr.[5.5((3)).

5.2.4. Chybové hlaseni (Errors)

Obsahuje vystup z jednotlivych state machine ovladajich zarizeni. V LabVIEW nazyva-
nych Error out. V ptipadé chyby je zde zobrazeno identifikac¢ni ¢islo chyby a je mozné v
napoveédé LabVIEW dohledat o jaky typ chyby jde.
5.3. Spravné ukonceni softwaru

K bezpectnému ukonéeni softwaru slouzi tlacitko Shutdown vpravo nahote. Jeho stisknu-
tim dojde k preruseni experimentu (pokud bézi), vypnuti vSech zdroju, zavieni ventilu v
environmentalni komore a ukonceni komunikace se vSemi zafizenimi (viz obr. (4)).
5.4. Ukazkové provedeni experimentu

Ukazkové nastaveni by mélo slouzit jako navod pro nového uzivatele, ktery bez predchozich
znalosti softwaru zvladne experiment zapojit, nastavit, spustit a vyhodnotit.

5.5. Nastaveni a vyhodnoceni trasovani Diracova bodu

Jedn4 se o nastaveni experimentu popsaného v kapitole [3.1 Postup je nasledujici:

1. Zapnout software z .exe soboru jde o Kyblik.exe, ve zdrojovych soborech Main.vi.

2. Na uvodni strané (Ezp. setup) vybrat v typu experimentu (Select ezperiment type)
hodnotu 2 Point AC.
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Shutdown
Clear charts

(4)

Preview (Gate)
Preview (Electrode)
Preview (Humidi i

(1)

1@k
Electrode
Humidity

Humidity chamb.
All values

ty / Gate

Resi

IResis ivity / Time
Actual values

Exp. setup
Preview
All values

Obréazek 5.5: Panel grafa (Charts), zobrazuje vsechna méfend data v péti zalozkach. Pre-
view slouzi k zobrazeni vytvorené funkce v editoru. Resistivity/time zobrazuje vybrané
(nejcastéji pouzivané) mérené veliciny v zavislost na case. Resistivity/Gate zobrazuje za-
vislost métené veli¢iny (nejcastéji odpor) na hradlovém napéti. Slouzi prevazné pro zobra-
zeni experimentu trasovani Diracova bodu (viz . Humidity chamber zobrazuje ¢asovy
prubéh vlhkosti (humidity), teploty (temperature) a otevienosti ventilu (flow). SR830
zobrazuje vSechny vystupy, které lze vycist ze zatizeni Standford research 830 lock-in.
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5.5. NASTAVENI A VYHODNOCENI TRASOVANI DIRACOVA BODU

3.

10.

11.

12.
13.
14.

Zapojit konfiguraci dle obrazku zobrazeného v programu. Podrobnéjsi konfigurace

je na obr.

V pripadé, ze nejsou odpory zcela totozné, nastavit jejich spravnou hodnotu v kon-
trolkdch Ry a Ryate-

.V tadku Readout (1) by mély byt hodnoty AC, Standford research 830 a vybér

portu. Po rozkliknuti kontrolky port se objevi Refresh, kliknutim na Refresh dojde
k nalezeni vSech pripojenych zatrizeni. Opétovnym kliknutim na port se objevi na-
bidka pripojenych zafizeni, z nich je potfeba najit spravnou adresu zatrizeni SR830
(adresa je na nalepce na zafizeni).

V radku Gate source by méla byt hodnota Current source - Keithley 6221 (1) a jeho
port. Stejné jako v prechodzim kroku je potieba jej vybrat.

V radku Humidity chamber vybrat spravny typ komory. None pokud neni zadna
komora pouzita, Old (Plastic) pro starsi plastovou komoru a New (metal) pro no-
vou kovovou. Poté opét vybrat spravny port (adresa komory byva COM.., zatimco
ostatni zafizeni GPIB...).

Stisknout Prepare experiment, tim dojde k pripojeni SR830, Keithley 6221 a envi-
ronmentalni komory.

.V rychlém prehledu (sloupec vpravo) by se mély indika¢ni diody Gate, Readout (1)

a Humidity chamber rozsvitit zelené.

Nastavit spravnou citlivost SR830. Ta se lisi podle odporu vzorku a neni ji mozné
sefidit automaticky. Zarizeni sice ma volbu Auto gain, ovsem nefunguje spolehlivé.

Vlevo v panelu rychlého ptistupu (Quick view) v fadku Readout (1) kliknout na pte-
pnuti do menu zarizeni (t¥i bile prouzky pod sebou). Alternativni cesta k nastaveni
je Devices — SR 830 Lock-in. Zde vybrat spravnou hodnotu Sensitivity a odeslat do
zarizeni pomoci Set configuration. Jak vypada spravné nastavena citlivost 1ze vycist
na displeji SR830. Jak vypada spravné nastavend citlivost je zobrazeno na [2.3

V editoru nakreslit pozadovanou funknci (Editor — Ramp). Pfepnout seznam na
Gate. Nastavit Start (V) na 0%, hodnotu End (V) napf. na 70V pfidat pomoci
tlac¢itka Add. Podobné pridat klesajici kfivku Start (V) na ,70“, End na ,-70¢
a nasledné opét rostouci od ,,-70“ do ,0“. Tim mame jednoduchou pilovou funkeci.
Oznacenim vsech polozek v seznamu a kliknutim na Duplicate mize byt pilova
funknce ,namnozena“ tak, ze se zopakuje vicekrat.

Vybrat soubor pro uloZeni hodnot v rychlém prehledu (Quick view) dole.
Spustit experiment. V fadku Charts stisknout Start.

Vyhodnotit experiment.

V ramci ovéreni funkcénosti byl proveden vyse popsany experiment, jehoz vysledky jsou
zobrazeny na obr5.6]

Namérené vysledky odpovidaji diive provedenym experimentim. Muzeme tedy pred-
pokladat, ze vysledky méreni tohoto experimentu novym softwarem jsou v poradku.
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Obréazek 5.6: Zavislost zmény odporu grafenové vrstvy po privedeni hradlového napéti.
Miizeme pozorovat naméreni Diracova bodu pro hodnotu priblizné 6 V.

5.6. Nastaveni pro spolecné méreni Sireni naboje me-

todou KPFM

Experiment byl popséan v kapitole |3.2.4] Postup je v mnoha ohledech analogicky s pred-
chozim a proto nebude popsan zcela detailné. Budou zminény jen dilezité kroky, nikoliv
jejich provedeni.

1.

2.

Spustit software

Vybrat typ experimentu 2 Point - DC. Alternativou je vybrat moznost Custom a pro
elektrody (Electrodes) vybrat moznost Voltage source - Keithley 6517b (1) a méteni
(Readout(1)) vybrat Keithley 6517b (1). Vybrat spravnou environmentélni komoru.

Zapojit konfiguraci dle obrazku v programu nebo obr (b) (pokud je vybrana
hodnota 2 Point - DC), jinak dle obr [2.5]

Nastavit porty.

Pokud je odpor vzorku vétsi nez 1 M a zaroven je pouzit zdroj Keithley 6517,
prepnout Devices — Keithley 6517 (1) — Output na hodnotu Current.

Nastavit napéti na elektrodé. Rychly prehled (Quick view) — FElectrodes — nastavit
hodnotu a stisknout Set.

. Vybrat soubor pro ulozeni dat.

Spustit experiment.
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5.7. NASTAVENI PRO MERENI HALLBARU

9. Po naméreni vypnout experiment nejdiive tlacitkem Charts — Pause a poté Stop.

10. Vyhodnotit experiment.

Vyuzitim dvoubodového méteni se zarizenim Keithley 6517b byla zmérena zavislost
vodivosti SiOs na okolni vlhkosti. Vysledky tohoto méfeni jsou zobrazeny na obr.

5.7. Nastaveni pro méreni Hallbaru

Experiment byl popsan v kapitole Nékteré kroky jsou totozné s kroky v predchozich
experimentech a nebudou detailné popisovany.

1. Spustit software.

2. Vybrat typ experimentu 4 point - DC.
3. Vybrat typ komory.

4. Vybrat porty.

5. Vybrat soubor pro ulozeni dat.

6. Nastavit napéti na elektrodé.

7. Spustit experiment.

8. Vypnout experiment.

9. Vyhodnotit experiment
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6. ZAVER

6. Zavér

V prvni kapitole této prace byly popsany dulezité vlastnosti grafenu, které maji za
nasledek potencidlni vyuziti grafenu jako senzoru plynu. Soucasné byly probrany i pro-
blémy grafenovych senzoru pracujicich v atmosferickych podminkach, které v soucasné
dobé brani jeho vyuziti, predevsim problém hystereze. Dale byly popsany moznosti mé-
reni grafenové vrstvy dvoubodovou a ¢tyrbodovou metodou, véetné srovnani jejich vyhod
a nevyhod.

Druhé kapitola se zabyvala zafizenimi pouzivanymi pti experimentech s grafenovymi
senzory, jmenovité: Standford research 830 lock-in zesilovacem, jehoz nejvétsi vyhodou
je moznost namérit signal i pokud je Sum tisickrat vétsi nez signal, proudovym zdrojem
Keithley 6221, napétovym zdrojem s multimetrem Keithley 6517b a nakonec voltmetrem
Keithley 2182. Dale byla popsana environmentalni komora spole¢né s PID regulatorem
udrzujicim pozadovanou vlhkost v komore.

Ve treti kapitole byly popsany experimenty zkoumajici vliv vlhkosti na polohu Di-
racova bodu a hysterezi spojenou s mérenim. Dale byly popsany experimenty spojujici
dohromady mikroskopii atomarnich sil, Kelvinovu silovou mikroskopii a méreni trans-
portnich vlastnosti grafenu k ziskédni in-situ informaci o topografii povrchu, rozlozeni
povrchového potencidlu a zméné vodivosti méreného vzorku.

Nejdilezitéjsi casti prace bylo vytvoreni softwaru v programovacim jazyce LabVIEW
umoznujiciho ovladat zafizeni zminéna ve druhé kapitole, pti provadéni experiment po-
psanych ve tteti kapitole. Vytvoreny program umoznuje ovladat jednotliva zafizeni samo-
statné nebo ve vzajemné soucinosti. Design programu byl udélan tak, aby uzivatel mohl
u standardnich experimenti jednoduse zvolit z predvybranych moznosti, kdy nésledné
dojde k veSkerému nastaveni automaticky. Tim jsou snizeny naroky na uzivatele, ktery
muze zafizeni snadno pripojit, nastavit, predprogramovat pribéh experimentu a ve spe-
cifickych pripadech nechat automaticky zmérit. Naprogramovat lze prabéh hradlového
napéti, napéti na elektrodach a vyvoj relativni vlhkosti v komore, k c¢emuz lze pouzit
zabudovany editor nebo nahréat vlastni textovy soubor v ptipadé slozitého pribéhu. Diky
moznosti predprogramovat experiment je vyrazné zvysSena efektivita prace, kdy odpadé
nutnost fyzicky byt u méreni a hodnoty ménit rucné.

Funkénost softwaru byla testovdna nejen dlouhodobym (az 12 hodin trvajicim) méte-
nim odezvy grafenového polem fizeného tranzistoru na skokové zvyseni hradlového napéti,
ale také otestovanim vsech predpfipravenych experimenti popsanych v kapitole [3] Prove-
dené experimenty ovérily spolehlivost softwaru ve vsech predpokladanych situacich. Pokud
se pri budoucim pouzivani osvédci, muze byt vyuzit pro dlouhodoba méreni bez lidského
dozoru.

Provedené experimenty jiz v ramci zkusebnich méreni ukazaly potencialni moznosti
dalsiho vyvoje experimentti. PTi méreni vlivu vlhkosti na vodivost povrchu SiOy se diky
softwaru podarilo zjistit, Ze na vodivost povrchu ma vyrazny vliv vpousténi vzduchu do
komory a efekt vlhkosti se projevi az se zpozdénim. V ramci prace nebyly provedeny ex-
perimenty, které by pomohly zlepsit chapani grafenovych senzoru. Avsak z dlouhodobého
hlediska by automatizace experimentti vytvorenym programem v prostifedi LabVIEW
a nasledné zpracovani dat skripty v jazyce Python méla prinést zjednoduseni prace v
laboratofich Ustavu fyzikélnfho inZenyrstvi.
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6. ZAVER

Dodatek A. Nastavitelné parametry
mericich pristroju

A.1 Standford research 830

Software umoznuje nastavit nékolik parametrii, prestoze ve vétsiné experimenti dochazi
k nastavovani pouze parametru Sensitivity (citlivost), Time constant (Casova konstanta)
a Dynamic reserve (Dynamicka rezerva). Nastevitelné parametry jsou:

Reference source - Zdroj referencéniho signalu. Internal vyuziva vnitini oscilator
zatizeni, External vnéjsi zdroj referencniho signalu, ke kterému se lock-in ;uzamkne*.
Vychozi nastaveni je Internal.

Input coupling. Pi zvoleni moznosti AC' spoji vstupni signal s kondenzatorem slouzi-
cim k odstranéni stejnosmérné slozky signélu. Moznost DC' propusti méreny signal.
Pro frekvence vyssi nez 160 [mH z] by méla byt vzdy vybriana moznost AC.

Sine output amplitude - Amplituda sinové viny v jednotce Vrmsﬂ

Input shield grounding - Vnitini uzemnéni stinéni. Ground spoji stinéni s vnitinim
zemnénim zafizeni, Float jej necha plovat. Vychozi nastaveni je Float.

Time constant - Casova konstanta uréuje, jak dlouho zaifzenf méif signal. Po uply-
nuti casového tseku vrati primérnou hodnotu. Tento parametr je velice dilezity pro
redukei Sumu. Zvyseni konstanty redukuje Sum za cenu pomalejsi odezvy. Vychozi
nastaveni software (viz kapitola[d) mén{ automaticky podle nastaveného snimkovani.
Pro vychozi snimkovani 2 Hz je odpovidajici ¢asova konstanta 300 ms.

Low pass filter slope. Vybira sklon filtru dolni propusti. Zména sklonu mize zménit
casovou konstantu, pokud je soucasné casova konstanta kratsi nez minimalni ¢asova
konstanta potifebnd pro nové nastaveni filtru. Vychozi hodnota je 12dB/oct.

Sensitivity - Citlivost udava troven zesileni potiebnou k vyuziti signdlu v plném
rozsahu. Pokud je citlivost prilis vysoka, dojde k pretizeni. Pokud moc nizko, dojde
ke snizeni presnosti méreni. Pro spravné fungovani je potieba tento parametr vzdy
spravné nastavit. Ukézka spravné nastavené citlivosti je zobrazena na obr. 2.3

Dynamic reserve - Dynamické rezerva udava, jak velky miize byt interferujici asyn-
chroni signal, predtim nez jej lock-in zacne ¢ist nespravné. Typicky je tato hodnota
oznacena bodem, kdy chyba dosdhne 5%. Vétsinou se udava v decibelech (dB) a
spocita se jako

I
D, = 20-log- ", (1)

kde D, je dynamickd rezerva, I, interferujici signél a I, pozadovany signal [34].

1Volt root mean squared, stiedni kvadraticky priimér st¥idavého napéti. AC vlna o amplitudé 5 V.,
doda stejny vykon jako DC signal o velikosti 5 V.
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o Input connection - Pripojeni vstupi muze byt u SR830 provedeno vice zptsoby

pro lepsi redukci Sumu. V laboratorich se vyuziva pouze Single-Ended Voltage Con-
nection ,A“ a proto se dalsimi zapojenimi tato prace nezabyva. V tomto zapojeni
SR&30 méri napéti mezi centralnim a vnéjsim vodi¢em na koaxidlnim ,A“ vstupu.
Lock-in nezemni stinéni k zemi, ale vnitiné jej spoji se zemi zarizeni. V tomto za-
pojeni neni Sum na stinéni nijak redukovan.

Internal reference frequency - Vnitini referencéni frekvence v Hz. Vychozi hodnota je
1333 Hz.

A.2 Keithley 6517b

Parametry nastavitelné softwarem jsou:

o Qutput - Vybér mérené veliciny. Resistance pro méfeni odporu, Current pro méreni

proudu, Voltage pro méfeni napéti a Charge pro méreni naboje. Vychozi nastaveni
je Resistance.

Auto range - Vypne nebo zapne automatickou zménu rozsahu. ON zapne automatic-
kou zménu rozsahu. ONCE najde spravny rozsah a nechd jej nastaveny pro zbytek
meéreni, i kdyz uz rozsah nemusi byt spravny. OFF vypne automatickou zménu
rozsahu a je potreba jej ménit manualné. Vychozi nastaveni je ON.

Range value - Méteny rozsah. V pripadé ze je Auto range atribut zvolen v rezimu
OFF je hodnota Range value pouzita k nastaveni rozsahu.

Auto resolution - Automatické nastaveni pozice desetinného oddélovace. V rezimu
AUTO je nastaveni automatické po celou dobu méreni, v rezimu ONCE dojde k
nastaveni polohy pouze jednou a uz se dale v pribéhu méreni neméni. OFF vypne
automatické nastavovani polohy a je tfeba jej nastavovat manualné. Vychozi rezim

je ON.

Display resolution Rozliseni displeje. Nastavi polohu desetinného oddélovace na za-
fizeni pokud je Auto resolution v rezimu OFF. Hodnota udéva pocet ¢islic pred
desetinnym oddélovacem. Povoleny rozsah je 1 az 7.

Noise tolerance - Tolerance sumu nastavi povolenou toleranci sSumu. Povolené hod-
noty jsou od +1% do £100 %. Vychozi hodnota je 1 %.

LO connetion - Slouzi k vnitinimu spojeni ampérmetru (Cerny triaxialni kabel) a
napétového zdroje (LO vystup). Pokud je sepnut, nemusi byt ¢erny triaxialni kabel
a (LO) vystup napétového zdroje spojeny vnéjsimi kabely.

Vsechny infromace byly ¢erpany z oficidlniho referenéniho manudlu [22].

A.3 Keithley 6221

Ve vytvoreném softwaru je mozno nastavit pouze parametr:
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o Compliance, maximalni napéti, které muze zdroj pouzit k dosazeni pozadovaného

proudu. Rozsah je od 0V do 105V.



6. ZAVER
A.4 Keithley 2182

Nastavitelné parametry pomoci softwaru jsou:

o Digital filter - Digitalni filtr slouzi k redukci Sumu primérovanim métrenych hodnot.
True jej zapne, False vypne. Vychozi nastaveni je True.

o Filter count - Pocet hodnot filtru. Pokud je Digital filter zapnut, Filter count urci
kolik poslednich méfeni je primeérovano. Vychozi hodnota je 20.

o Autorange - Automatické skalovani rozsahu. True jej zapne, False vypne. Vychozi
nastaveni je True.

e Range value - Rozsah. V ptipadé, ze je Autorange vypnut udava Range value pocet
¢islic pred desetinnym oddélovacem. Vychozi hodnota je 3.

o Integration rate - Mira integrace nastavi integracni ¢as A/D prevodniku. To je pe-
rioda, po kterou je vstupni signal méren. Nizké hodnoty vedou k vysokému Sumu,
vysoké k dlouhému méteni. Vyrobce uvadi optimalni hodnotu od 1 do 5. Ve vycho-
zim nastaveni je nastavena hodnota 5.

Vsechny informace byly ¢erpany z manualu [35].
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6. ZAVER
Dodatek B. Pozadavky pro tspésné
spusténi softwaru

Software se spusti pomoci Device manager.exe. Pro jeho tspésné spusténi je potieba
mit opera¢ni systém Windows 7 (SP1) nebo novéjsi, nainstalovany LabVIEW Run-Time
Engine 2018 nebo vyssi (dostupné na pfilozeném CD nebo ke stazeni na [36]) a ovladace
pro méfici kartu K7 488 (dostupné na prilozeném CD nebo na [37]).

Pro spusténi zdrojového kédu pro dalsi ipravy v prostiedi LabVIEW slouzi soubor
Main. VI. Uspésné spusténi tohoto souboru vyzaduje LabVIEW knihovny pro zaiizeni
Standford research 830 (dostupné na [38]), Keithley 6517b (dostupné na [39]) a Keithley
2182 (dostupné na [40]). VSechny knihovny jsou dostupné na uvedenych odkazech nebo
na prilozeném CD. Instalace se provede vlozenim slozek obsahujicich ovladace do adreséare
C : \ProgramFiles(x86)\ National Instruments\ LabV I EW 2018 \instr.lib.
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