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ABSTRAKT

Vyzkum novych konstrukci a materiald pro elektrochemické senzory a rozsifovani jejich
vyuziti v kombinaci s aplika¢n¢ definovanymi elektronickymi obvody jsou v soucasnosti
jedna z nejrychleji se rozvijejicich oblasti mikroelektroniky. ZvySovani limitu detekce pii
méteni velmi nizké koncentrace latky v roztoku, rozSifovani efektivniho odstupu vystupniho
signalu od Sumu a méticich moznosti daného typu zatizeni jsou vzdy hlavnimi cily pii ndvrhu
a realizaci novych a Casto jedine¢nych méficich zatizeni vyuzivanych v elektrochemii.

Hlavnim cilem diplomové prace je navrh elektrochemického senzoru s integrovanym
obvodem potenciostatu, realizace senzoru a provedeni experimentdlniho méfeni
s realizovanym prototypem. Senzor je vyrobeny technologii tlustych vrstev a je u ngj
sledovana vystupni proudova odezva v zavislosti na dvou riznych méticich roztocich.

Inovace meéficiho =zafizeni spociva v integraci potenciostatického systému
do polovodi¢ového Cipu. Implementaci Cipu na povrch elektrochemického senzoru bude
ziskana aplikace, jejiz charakteristikou je pfedevS§im mobilita a okamzitd moZnost méteni

vlastnosti daného analytu.

KLICOVA SLOVA

Technologie tlustych vrstev, elektrochemicky senzor, polovodicovy Cip, elektroda,

cyklicka voltametrie.



ABSTRACT

The research on new electrochemical sensor applications and materials in combination
with application-defined electronic circuits is a very fast developing field of modern
microelectronics. In the process of design and realization of a new and unique device type
used in electrochemistry, the main objective consists in increasing the possibility of detecting
very low concentrations in the given chemical solution, extending the signal-to-noise ratio,
and measuring the potential of a sensor.

The general aim of Master’s thesis is to design the topology of electrochemical sensor
with integrated Potentiostat chip, to materialize the sensor, and to make experimental
measurement using the sensor prototype. The electrochemical sensor is based on the thick
film technology and it is measured output current response depending on two chemical
solutions.

The innovative aspect of the created device consists in the improvement of output
characteristics given by the integration of ASIC. The integration of ASIC on the surface of the
electrochemical sensor will be obtained the mobile application, which characterization is

instantaneous possibility of measuring the given chemical solution.

KEYWORDS

Thick film technology, electrochemical sensor, semiconductor chip, electrode, cyclic

voltammetry.
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dratkem, Solder ball — kulicka pajky, Rigid laminate substrate — tuhy a neohebny substrat,
Epoxy under-fill — epoxidové vypinéni, Mold cap — ochranné pouzdro Cipu.
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Obr. 7.10: Topologie elektrodového systému. Pracovni elektroda — zeleny kruh uprostfed.
Pomocna elektroda je tvorena vnéj§im obrazcem. Mezi pracovni a pomocnou elektrodou je
elektroda referencni, ktera je tvofena dvéma cernymi soustfednymi kruznicemi. Tmavé modré
polygony znazorriuji kryci dielektrickou vrstvu, [20].
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1 Uvod

V soucasné dob¢ je velmi dualezité¢ a predevSim vyzadované vytvaiet aplikace, jejichz
konec¢né vlastnosti jsou neménné s Casem a vzhledem ke vSem okolnim vlivim stabilni.
Takové zafizeni by mélo byt navrhovano s maximalni peclivosti a znalosti problematiky,
kterd se k dané aplikaci vaze. Diplomova prace s nazvem Navrh elektrochemickych senzort
s integrovanym potenciostatickym systémem je projektem, ve kterém je snahou vytvofit
design senzorické aplikace zalozené na technologii tlustych vrstev, déle tuto aplikaci
realizovat a vyuzit jiz existujiciho aplikacné specifického obvodu (ASIC - application-
specific integrated circuit) k méfeni proudové odezvy senzoru.

Aplikacné  specificky obvod ureny kméfeni vystupni proudové odezvy
elektrochemickych senzori byl navrzen na Ustavu mikroelektroniky (UMEL) kolektivem
autorti v grantovém projektu GA CR 102/03/0619 — IMAM Inteligentni mikrosenzory
a mikrosystémy pro méfeni, regulaci a zivotni prostredi (2002 — 2005). Obvod ASIC (dale ¢ip
IMAM) piedstavuje integrovany potenciostat se ctyfmi méticimi rozsahy. Navrh ¢ipu IMAM
je popsan v disertatni praci Ing. Pavla Steffana, Ph.D. — Optimalizace mikroelektronickych
obvodii pro inteligentni mikrosystémy (2006), [2]. Cip IMAM bude pouzit jako zakladni
aktivni prvek pro navrhovany elektrochemicky senzor.

Ukolem potenciostatu je nastaveni potencidlu napéti a nasledné méfeni protékajicich
velmi malych proudi, které jsou detekovany senzorem a jejichz rozsah se pohybuje
v desitkdch nanoampérii [nA]. Analytické elektrochemické metody, které jsou urceny
k méfeni malych proudd, jsou blize popsany vedruhé kapitole nazvané Uvod do
elektrochemie.

Cilem diplomové prace je vytvofit funkéni elektrochemicky senzor s podporou
integrované¢ho potenciostatu a stanovit, zda je zvySeni proudové odezvy senzoru a tim i narast
vysledné citlivosti disledkem integrace potenciostatického systému v ¢ipu IMAM. Je patrné,
ze hlavnim ukolem projektu je vytvofit aplikaci vhodnou k métfeni co nejmensich koncentraci
latek v daném roztoku.

Design tlustovrstvého senzoru bude navrzen s podporou softwaru AutoCAD 2007
od spolecnosti Autodesk. Tento sofistikovany software, ktery je uren piedevSim pro
aplika¢ni konstruovani, je optimalizovan pro praci s navrhy aplikaci v n¢kolika funk¢nich

hladinach.



Praktickym pfinosem této aplikace by mélo byt zvySeni rozliSovaci schopnosti senzoru.
Vzhledem k efektivnimu a reprodukovatelnému méteni elektrickych proudu, jejichz hodnoty
se pohybuji v desitkdch nanoampért [nA], by mél byt potenciostat schopen detekovat proudy
az na hranici pikoampérii [pA]. Tohoto bude dosazeno integraci potenciostatu piimo na
povrchu senzoru. Koncepce projektu je zalozena na znamém faktu, Ze vodie urCené
k ptenosu vystupniho signalu ze senzoru do potenciostatu na sebe vazou parazitni proudy
aSum z okolnich elektrickych vedeni. Optimalizace tohoto konceptu spocivda ve vySe
jmenované integraci potenciostatu na senzor, kterd vede k vyraznému zkraceni délky
stinénych vodi¢i. Vodi¢e mohou byt pii pouziti klasické koncepce zafizeni, tj. samostatny
potenciostat k némuz je pfipojen senzor, az 2 metry dlouhé. Po optimalizaci jsou spojovaci
vodi¢e mezi elektrodami senzoru a samotnym potenciostatem tvofeny pouze vodivymi
cestami na korundovém substratu, jejichz délka se timto vyrazné snizila. Vzhledem k tomu, Ze
senzor bude vytvofen na substratu o velikosti 2 x 2", tj. 50,8 mm x 50,8 mm, je tato délka

minimalizovana na délku ptiblizn€ 35 mm.



2 Uvod do elektrochemie

V oboru elektrochemie je voltametrie definovana jako soubor elektroanalytickych metod
slouzicich k detekci latky, kde se pouziva elektrochemickych ¢lankd, které jsou tvofeny
pracovni polarizovatelnou elektrodou a referencni nepolarizovatelnou elektrodou. Méfi se zde
zavislost elektrického proudu protékajictho mezi pracovni a pomocnou elektrodou na
napétovém potencidlu, ktery je nastaven potenciostatem mezi pracovni a referencni
elektrodou. Velikost proudu, ktery protékd elektrodou v pfitomnosti analytu, je funkci jeho
koncentrace. Oproti tomu elektroforézu definujeme jako soubor separa¢nich metod, které

vyuzivaji k déleni latek jejich odlisSnou pohyblivost ve stejnosmérném elektrickém poli.

2.1 Cyklicka voltametrie

2.1.1 Teoreticky uvod

Cyklickéd voltametrie patii do skupiny potenciodynamickych experimentalnich metod.
Tento typ experimentalnich metod doznal v poslednich desetiletich na poli védeckého vyvoje
velky rozvoj. Velkym piinosem pro rozvoj novych aplikaci bylo rychlé rozsiteni téchto metod
do laboratorni praxe. Rozvoj pocitacem kontrolovanych experimentalnich zafizeni
s automatizovanym sbérem dat a rozvoj matematického popisu potenciodynamickych kiivek
jsou hlavnimi pfi¢inami rychlého priniku téchto metod do prakticky zamétenych oblasti
vyzkumu a vyvoje lidem prospésnych aplikaci, [3].

Pomoci cyklické voltametrie lze efektivné a pomérné rychle ziskdvat zékladni
charakteristiky studovaného systému, pfi¢emz je bran ohled na mechanismus daného
elektrodového déje a jeho kinetické parametry.

Cyklicka voltametrie je popisovana jako plynuly nardst potencidlu ménicim se v ¢ase na
pracovni elektrodé¢ zjedné krajni hodnoty do druhé a zpét do vychoziho bodu.
Zaznamenavame proud prochéazejici elektrodami v zavislosti na vloZzeném potencidlu.
Zakladnimi nastavitelnymi parametry experimentu jsou meze a rychlost posuvu napétového
potencidlu, dale je mozno ovliviiovat vlastnosti analytu. ZjisStovdna je koncentrace
elektroaktivni latky.

Odezvou zkoumaného systému je tzv. polarizani kiivka, n€kdy oznaCovana jako
elektrochemické spektrum systému. Tato kiivka reprezentuje zavislost proudu protékajiciho

elektrodou na jejim potencialu.



2.1.2 Princip stejnosmérné a cyklické voltametrie

Metoda stejnosmérné voltametrie je zaloZzena na pozorovani zévislosti elektrického
proudu na linedrné rostoucim napétovém potencialu, ktery je vkladan na elektrody senzoru.
Napétovy potencial roste pii méteni z vychozi hodnoty do koncové, pfi¢emz mezni hodnoty
jsou zadany obsluhou zafizeni, na kterém je samotné méfeni provadéno. Elektricky proud je
na pocatku blizky nulové hodnoté, avSak od jist¢é hodnoty potencidlu se zane zvySovat.
Fyzikalnim vysvétlenim uvedeného jevu je dosazeni hodnoty rozkladného potencidlu dané
elektroaktivni latky, kterd je obsaZzena v méfeném roztoku. Disledkem popisovaného jevu je
depolarizace elektrody. Elektroaktivni latka byva oznacovéna jako depolarizator. Po
vycerpani elektroaktivni latky v prostoru elektrody je elektricky proud fizen pfisunem
elektroaktivni latky k elektrodé, [4].

Oproti tomu metoda cyklické voltametrie je zalozena na sledovani proudové odezvy
z elektrodového systému na napétovém potencidlu signalu pilovitého tvaru. Stejné jako
u vysSe popisované stejnosmérné voltametrie, lze 1 zde z tvaru vystupni voltametrické viny,
kterd reprezentuje proudovou odezvu analyzovaného systému, analyzovanou latku
charakterizovat a z jeji vySky ur€it koncentraci analyzované latky. Odezva je zavisla nejen na
samotné chemické reakci, ale téz na vlastnostech métici soustavy, které si experimentator pro

méteni nastavi. Tj. meze napét'ového potencialu, rychlost ndbchu, pocet cykli, atd., [4].

2.2 Elektroforéza

2.2.1 Princip elektroforézy

Principem elektroforézy je vyuziti schopnosti nabitych castic pohybovat se
v elektrickém poli. Jelikoz je rychlost pohybu Céstic zavisla na velikosti naboje a velikosti
samotné molekuly, pak se rizné velké a rGzné nabité molekuly budou pohybovat odlisSnou
rychlosti. Metodu elektroforézy mtzeme proto vyuzivat k separaci latek a to hlavné pro
analytické ucely. Kromé analytickych ucelti se uziva elektroforézy i k ¢eliim preparativnim,

[5]. Nize jsou uvedeny dva typy elektroforézy.

2.2.2 Volna elektroforéza

Metoda volné elektroforézy se provadi ve vodnych tlumivych roztocich (elektrolytech)

a Castice zde putuji smérem k elektrodé s opacnou polaritou rychlostmi, které jsou umérné



velikosti jejich naboje. Rychlost migrace a vzajemné odd€lovani Castic je dano té€z pouzitym
gradientem napéti.

Metoda volné elektroforézy patii mezi velmi jednoduché. OvSem jeji znacnou
nevyhodou je, Ze se separace snadno porusi konvenénimi proudy v kapaliné, které vznikaji

vlivem tepla. Z tohoto diivodu je tato metoda uzivana jen velmi ziidka, [5].

2.2.3 Elektroforéza na nosicich

Pro nedostatky metody volné elektroforézy, tj. vznik konvenénich proudi a difuze, které
vyrazn¢ zhorSuji vysledky elektroforetické separace, se zacala vyuzivat elektroforéza
na nosicich, nékdy nazyvana také zonalni elektroforéza.

Nosice, které jsou vyuzivané pii elektroforéze musi mit obdobné vlastnosti jako nosice
pro separacni chromatografii, tj. musi byt hydrofilni, nerozpustné ve vodé¢ a adsorp¢ni
schopnosti by méli mit co nejmensi. V minulosti se jako nosice vyuzivaly nésledujici

materialy:

e chromatograficky papir,
e acetat celulosy,

e nezgelovatény Skrob,

e celulosa.

zatadit nasledujici:

e agarosovy gel,
e Skrobovy gel,

e polyakrylamidovy gel (nejcastéji vyuzivana metoda).
Elektroforézu na nosic¢ich mizeme rozdélit na nasledujici metody:

1. elektroforéza v polyakrylamidovém gelu (PAGE),
elektroforéza SDS (dodecylsulfat sodny),
izoelektricka fokusace (IEF),

il

dvojrozmérna elektroforéza.



3 Technologie tlustych vrstev

3.1 Teoreticky uvod

Technologie tlustych vrstev (ddle TLV) je vyuzivana zejména pro vyrobu specialnich
nekonvencénich obvodd, prototypti a malych sérii v aplikacich, kde neni mozné pouzit
monolitické integrované obvody. Dlivodem pouziti této technologie je relativné levny
a pfedev§im nevakuovy zplisob vytvareni vrstev specifickych vlastnosti, dale jeji vysoka
mechanicka a elektricka odolnost. Mezi dalsi vyhody tlustovrstvé technologie patii jeji snadna
kombinace s elektronickymi soucastkami nebo obvody, dobré elektrické a mechanické
vlastnosti, snadny zpiisob vyroby atd. Z divodu pokracujici integrace elektronickych obvoda
na polovodicovych ¢ipech a rozsifeni aplikacnich moznosti v dasledku novych technologii
doslo ke zméné orientace vrstvovych technologii na vyuziti ve specidlnich a nekonvencnich

aplikacich.

3.2 Technologicky proces vyroby tlustovrstvé aplikace

Tlustovrstvou technologii je mozno rozliSit na technologii cermetovou a polymerni.
Polymerni technologie je zaloZena na polymerech a polymernich slouceninidch s nizkou
vytvrzovaci teplotou, zatimco cermetova technologie vyuziva skel na anorganické bazi
s relativné vysokou vypalovaci teplotou.

Tlustovrstva technologie na pocatku slouzila a jesté neustidle v menSim méfitku slouzi
k vytvéteni pasivnich siti, vodivych cest, odport a kondenzatori v hybridnich integrovanych
obvodech (HIO). Tyto aplikace se sice neustdle vytvareji pomoci TLV technologie, ale
s postupem c¢asu nasla tato technologie Sir§i uplatnéni ve vice specifickych technickych
odvétvich. V oblasti nekonvencnich aplikaci 1ze mezi nejvyznamnéjsi vyuziti tlustych vrstev
v soucasnosti zahrnout oblast optickych displejl, topnych elementi, solarnich ¢lankd, antén
pro Cipové karty, vysokonapét'ové izolace, rychlych tlustovrstvych pojistek, vysokoteplotnich
supravodicu, piezoreproduktorti, senzorové techniky, atd.

Vyroba tlustovrstvych aplikaci je realizovana pomoci past vhodného slozeni a zrnitosti.
Tyto pasty mohou byt ur€eny bud’ pro standardni pouziti, tzn. pasty odporové, dielektrické ¢i
vodivé, a nebo miiZe jit o pasty specialni, které jsou pfipravovany pro danou specialni aplikaci
a maji specifické vlastnosti. Pasty jsou aplikovany na vakuové upevnénou keramickou nebo

kovovou desticku, viz. tab. 3.1, pfes vhodny typ sita.



Tab. 3.1: Pfehled substratu uzivanych pro tlustovrstvou technologii.

e keramika - 96% Al,O; (korund), AIN, 99% BeO, LTCC
) (Low Temperature Cofired Ceramic) materialy, atd.
ANORGANICKE: e zirkoniové substraty ZrO,
e sklo

e ocel (s izolaéni dielektrickou pastou)

e polymery — polystyren (Mylar), polyamid (Kapton) a dalSi

ORGANICKE: e FR4 - pro polymerni pasty, méné Casté

Sito se sklad4d z ocelového ramu a sitotiskové tkaniny nataZené uvnitf tohoto ramu.
Materidl vlaken je nejcastéji nerezavéjici ocel, polyester nebo nylon. Sitovina by méla byt
odolné vici odéru, jelikoz ptes ni budeme nanaset na substrat tlustovrstvé pasty s metalickymi
piimésemi. Motiv sita, ktery urcuje tvar jednotlivych natisténych vrstev, se vytvaii pomoci
svétlocitlivych emulzi technikou fotolitografie. Emulze je na sito nanesena na tu stranu, na
které neni provadén sitotisk. Po zasuSeni svétlocitlivé emulze se na sito osvitem UV zafeni
nakopiruje sitotiskovy motiv navrzené piedlohy. Po osvitu nasleduje vyvolani motivu. Pokud
je pouzita pozitivni predloha motivu a negativni typ svétlocitlivé emulze, pak jsou osvétlena
mista vytvrzena (zpolymerovala) a neosvétlend odplavena.

Mezi nejzakladngj$i parametry sit pouzivanych pro sitotiskovou metodu nanaSeni pasty
patii pfedevsim svétlost oka, prumér vlakna, oteviena plocha sita, tloustka sitoviny a hustota
ok (MESH = hustota ok na palec), [6]. NiZe je uveden vztah pro vypocet poctu ok sita na
délkovou jednotku, v tomto piipadé na centimetry [cm]. Hustota tkaniny je:

10
"= w+d

(1)

... kde w je rozmér strany volné plochy oka [mm] a d je prumér vldkna [mm)].

Obecné plati zasada, ktera zajistuje bezproblémovy tisk pasty, tj. velikost Castic pasty
by neméla byt vétsi nez 1/3 svétlosti oka sitoviny. V praxi to znamend, ze pokud je
aplikovana pasta o zrnitosti ¢astic cca 50 pm, pak bude pouzito sito s rozmérem oka 150 pm,
[6].

Standardnim rozmérem korundového substratu je velikost 50,8 mm x 50,8 mm,
tj. 2x 2". Tento rozmér se zpravidla po vytvofeni dané aplikace mlze roziezdvat na mensi
kusy. Dlvodem je, ze na povrchu jednoho substratu muze byt vytvoreno vice aplikaci
jednoho druhu. K rozfezani keramického substratu se nejcastéji vyuziva laser. Substrat je

zpravidla fezan na poloviny, tfetiny, Ctvrtiny, a nebo na jiné jeho celistvé nasobky. Zakladni




vlastnosti laseru, ktery bude pouzit k roziezani substratu, na jehoz povrchu budou vyrobeny

jednotlivé senzory, jsou uvedeny v tab. 3.2.

Tab. 3.2: Zakladni viastnosti a nastaveni ND/Yang laseru.

Vlastnost laseru Hodnoty
Typ laseru: ND/Yang
Sitka fezu: 100 pym
Nastaveny kmito€et pulzu: f=1kHz
Frekvence opakovani pulzu: 0 — 10kHz

(Pulse Repetition Frequency — PRF)

| = 15A (fezani keramiky)

Elekiricky proud pulzu: | = 7A (klidovy stav zafizeni)

VInova délka paprsku: A=1,06 um

Polarizace paprsku: Random (nesouvisla)

Vykon laserového paprsku:

(Multimode beam power) Puax =10 + 25 W

Na nosné podlozky, jejichZ vlastnosti jsou uvedeny v tab. 3.3, tvotici zakladni nosny

material vytvafené aplikace, jsou kladeny urcité pozadavky:

e vhodnéd hodnota relativni permitivity & [-], ktera je konstantni v celém pouzivaném
kmitoc¢tovém pasmu a piislusném teplotnim rozsahu,
e malé dielektrické ztraty, resp. nizky ztratovy Cinitel tg o [-],

¢ minimalni drsnost povrchu a co nejdokonalejsi rovinnost.

Elektricky musi byt tento material izolantem k odizolovéani vodivych cest obvodu a musi

mit dostate¢nou tepelnou vodivost k odvedeni tepla vytvotreného soucastkami obvodu.

Tab. 3.3: Vlastnosti keramického materialu 96% Al,Os, [7].

Parametr / Material 96 % Al,O3
Tepelna vodivost [J.s".m" K™ 35
Soucinitel teplotni roztaznosti [ppm.K'1] 6,4
Elektricka pevnost [kV.mm™] 8
Mé&rny odpor [Q.mm] 7.10"
Tangenta ztratového Cinitele 100MHz [%] 0,55
Relativni permitivita €, 9




Proces nanaSeni tlustych vrstev metodou sitotisku je znazornén na nize uvedeném

obr. 3.1.

SMER POHYEU TERKY
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Obr. 3.1: Proces tvorby tlustovrstvého motivu sitotiskovou metodou (1. krok: Stav systému pred
procesem sitotisku, 2. krok: OkamzZik pfenosu definovaného mnozstvi pasty pfes sito na substrat,
3. krok: Stav systému po ukonceni procesu sitotisku).

Z vySe uvedenych obrazki si mizeme vSimnout, Ze na sito bylo naneseno malé
mnozstvi sitotiskové pasty, ktera je pohybem térky s rychlosti Vs [mm.s"] a p¥i ptsobeni sily
Fs [N] protlacena pies oka sita. V diisledku napnuti sitoviny uvnitt rdmu dochazi po zpétném
navratu térky do krajni polohy k jeho odskoku do plivodniho stavu a vlivem rheologickych
vlastnosti pasty dochazi k pfeneseni sitotiskové pasty z ok sitky na podlozku, a tim
1 k vytvofeni pozadované¢ho motivu, [7].

Proces sitotisku je provazen technologickymi vlivy, které mizeme rozdélit na vnéjsi
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sitotisku jako vyrobni predméty Ci prostiedky. Existuji jesté pied provedenim vlastniho tisku

a v jeho priibéhu je nelze nastavovat. Mezi vnéjsi vlivy zejména patii:

e drsnost podlozky tvorici substrat, kterd by méla byt mensi nez 0,8 um a jeji rozmérové
tolerance,
e vliv technologického zpracovani sitotiskového sita,

e vliv sitotiskové pasty.

Mezi vnitini fadime vlivy, které plsobi v pribéhu procesu sitotisku a jsou déany
nastavenim parametrQi vlastniho sitotiskového mechanismu. Tyto vlivy ovliviiuji konecné

vlastnosti natisténych vrstev. Mezi vnitini vlivy zejména patfi:

e vliv vysky odtrhu sitky od podlozky, na kterou je obrazec pfenasSen, optimalizovana
velikost této vzdalenosti je cca 0,5 az 0,8 mm,

e pusobeni sily na térku Fg [N],

e rychlost térky Vs by méla byt p¥iblizng 120 az 150 mm.s™,

e vliv thlu térky, mé¢l by byt zvolen v intervalu 35° az 45 °.

Po tisku pasty na substrat musi byt pasta pfed samotnym vypalenim zasuSena. Teplota
se pti suSeni pohybuje od 70 do 150 °C, doba suseni je 15 az 30 minut. Pfi tomto procesu
dochazi k tiniku organickych fedidel tékavého charakteru z nanesené pasty. TlouStka vrstvy
po zasuSeni by méla byt kolem 25 pum.

Pii vypalu dochazi k nataveni vazebni slozky pasty (nizkotavného skla ve formé frit)
a vytvoreni skelné vazby se zdkladnim materidlem podlozky. Zakladni vlastnosti vypélenych
vrstev zavisi na parametrech vypalu. Dulezitym faktorem pfi vypalu je vhodné nastaveny
teplotni profil tlustovrstvé pece, viz. obr. 3.2 a obr. 3.3, a jeji ochrannia atmosféra.
NejrozsifengjSim typem ochranné atmosféry je atmosféra vzduchovi. Pokud ovSem
pouzivame materialy, které maji sklon k oxidaci, pak je tfeba pouzit atmosféru dusikovou.

Vlastni proces vypalu tlustych vrstev, kterému piedchazi proces zasuSeni, je rozdélovan
na 3 zékladni faze, které jsou uvedeny nize.

1. Faze predehrivaci: teplota se pohybuje kolem 350 °C a dochazi k odpateni zbylych
organickych rozpoustédel.

2. Faze vypalovaci: teplota se pohybuje kolem 850 °C.

3. Faze chladici: zde dochazi k ochlazovani podlozky postupné az na teplotu okoli a tuhne

roztavena skelna faze ve vrstvé.
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Obr. 3.2: Schématicky znazornéna pribézna pec s jednotlivymi teplotnimi zé6nami a doporu¢enymi
pracovnimi teplotami, [7].
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Obr. 3.3: Podélny teplotni profil pro vypal tlustych vrstev, [7].
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3.3 Sitotiskové pasty pouzivané v tlustovrstvé technologii

3.3.1 Obecné viastnosti past

Materidly, které¢ se pouzivaji pro tvorbu tlustych vrstev jsou komeréné dostupné ve

formé past. Pasty se skladaji z téchto slozek:

e Funk¢ni faze je tvofena kovovym praskem (Pt, Pd, Ag, Au, atd.) ve vodivych pastach,
kovy nebo kovovymi oxidy (RuO,, Bi,Ru,O7;) v odporovych pastich, a keramikou
a sklem (Al,Os, BaTiO3, skelna frita, aj.) v dielektrickych pastach.

e Anorganické vazebni materialy (tavivova slozka) jsou zde pfitomny v praskové
formé — nizkotavna skla a oxidy (Al,O3, WO3, Y03, Bi,03, CuO,, BaTiO3, PbO,, B,0s,
Si0,, aj.), které vytvareji pti vypalu oxidovou nebo skelnou vazbu se substratem.

e Organické pojivové prostredky, které slouzi jako tixotropni nosi¢ (pojivo) pro
praSkové anorganické slozky pied vypalenim pasty. Jsou tvofeny z tékavych
(rozpoustédla) a netékavych (polymery) organickych latek. Tato sloZzka je odstranéna
b&hem vypalovaciho procesu.

e Modifika¢ni materialy tvoii malé mnozstvi specidlnich aditiv (pfisad), které ftidi

chovani past pfed a po jejich zpracovani [8].

Vodivé pasty:

Prasky drahych kovi, jejichZz smési nebo slitiny (AgPd, AuPd, AuPt, Au) tvofi funkcni
sloZzku tohoto typu past. Druhy kov, ktery je do pasty pfidan, upravuje konecné vlastnosti
vrstvy, kterd je pomoci dané pasty vytvaiena. Napt. snizuje celkovou rozpustnost v péjce, a to
hlavné u zlata (Au), dale mtize snizovat elektromigraci, predevsim u stiibra (Ag). Kompozice
na bazi stiibra (Ag) jsou charakterizovany velmi dobrou vodivosti a vybornou smacitelnosti
vrstev pajkou. Oproti tomu vrstvy zlata (Au) jsou idedlni spiSe pro eutektické pajeni slitinou
Au-Si a termokompresni svaieni. Naproti tomu vSak nelze zlaté vrstvy pajet pajkou
s obsahem cinu, zde se totiz velmi rychle rozpoustéji.

Teplota vypalu vodivych past se pohybuje v teplotnim intervalu 9 = (760 ; 1000)°C, dle
typu pasty. Vodivé pasty se vyuzivaji tvorbu kontaktnich systémil rezistori, propojovacich
vodivych siti, pajecich plosek a dale pro senzory a jiné nekonvenéni aplikace, [7]. Vlastnosti

vodivych past jsou uvedeny v tab. 3.4.
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Tab. 3.4: Viastnosti vodivych past, [7].

Vlastnost: Ag-Pd Au-Pd Au-Pt Au
Teplota vypalu [°C] 760 — 1000 760 — 1000 800 — 1000 760 — 1000
Rozliseni [um] 50 — 400 50 — 400 50 — 400 50 — 400
Plosny odpor Rp [Q] 0,01 -0,06 0,05-0,1 0,08 - 0,1 0,003 - 0,01

Odporové pasty:

Odporové cermetové vrstvy se realizuji odporovymi pastami, pficemz cermetova vrstva
je zaloZzena na kombinaci praSkového vodivého pigmentu a skelné boritokiemicité frity.
Pokud pozadujeme jistou hodnotu odporu, pak ji Ize dosdhnout vhodnou volbou koncentrace
vodivych castic. Kvalita a reprodukovatelnost konecnych vlastnosti odporovych vrstev zavisi
na dodrzeni technologickych podminek, tj. predev§im teploty a doby jejich vypalu. Celkova
doba vypalu je 60 minut pti konstantni teplot¢ 850 °C, [7]. Vlastnosti odporovych past jsou
uvedeny v tab. 3.5.

Tab. 3.5: Vlastnosti odporovych past, [7].

Vlastnost: Pd-Ag RuO, Rutenicitany
Plo$ny odpor Re [Q] 10-10° 1-107 10 - 10’
Rozptyl odporu pfi vypalu [%] 30 10 10-25
Teplotni soudinitel -55 az +125 °C [K™] 300.10° | 300.10° 50 — 250.10
Napétovy souéinitel [V'] 150.10° | 400.10° -19.10°
Vypalovaci teplota [°C] 850 980 850
Doba vypalu [min] 60 45 60

Dielektrické pasty:

Dielektrické pasty miizeme rozdélit do tii zakladni skupin. Prvni skupinu tvoii pasty pro

~rwv

pasivnich siti, pfedevsim rezistort, [7].

3.3.2 Materialoveé slozZeni tlustovrstvych past

Slozeni pasty se 1iSi podle funkce vrstvy, kterou ma vrstva vykonavat. Pasty
rozeznavame standardni (vodivé, odporové, dielektrické) a specialni (termorezistivni,
biocitlivé, piezoelektrické, apod.). Nize je uveden stru¢ny piehled standardnich (komercnich)

a specialnich past pouzivanych v senzorické technice, viz. tab. 3.6 a tab. 3.7.
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Tab. 3.6: Pfehled standardnich (komercnich) past vyuzivanych v senzorickych aplikacich, [8].

STANDARDNI (KOMERCNI) PASTY

vodivé pasty (vodice, kontakty, el. propojeni):

e cermetové
na bazi Ag (Ag, PdAg, PtAg),
na bazi Au (Au, AuPt, PdAu),

na bazi Pt, Mo, W, Cu, Ni, ...

polymerni

smés aktivnich vodivych materialt Ag, Ni, Cu, C
a pojivove slozky tvofené organickymi polymery
(polyester, epoxid, vinyl, acryl)

rezistorové pasty:

cermetové
sloZzené z drahych kovi(, oxid( a nizko-
tavnych skel (RuO,, Ru,O7, Pd, Ag, ...)

polymerni rezistorové pasty
pasty pro vypalovani pfi niZ8ich teplotach

dielektrické, kryci a izolac¢ni pasty:

keramika a sklo

(oxidy kovu a skla) pasty pro dielektrika
kondenzator(, izolace mezi hladinami,
ochranné a kryci vrstvy, atd.

polymery
vicevrstvé obvody, ochranné povlaky pro
nepfiznivé pocasi (termosety), atd.

Tab. 3.7: Prehled specialnich past vyuzivanych v senzorickych aplikacich, [8].

SPECIALNI PASTY

Termorezistivni:

NTC termistorové pasty: oxidy na bazi
Mn, Co, Cu, Ni, Fe, Ti, Mg, Cr

PTC termistorové pasty: na bazi BaTiO,,
TiO,, VO,, V5,03

pasty pro RTD na bazi Pt, Ni, ...
nizkoteplotni termistory: RuO,
(magnetorezistivni vlastnosti)

Magnetorezistivni:
na bazi niklu (Ni)

Feromagnetické:

e obsahujici feromagnetické latky

Pyroelektrické:
polymerni — PVDF

Citlivé na vlhkost:

polymerni slou€eniny
hydrotalcitni protonické vodice
cermetové pasty: SnO,

Piezorezistivni:
cermetové piezorezistivni pasty
PTF: C a Ag polymerni slouc¢eniny

Chemicky citlivé:

pevné elektrolyty: ZrO,

pasty na bazi oxidd kovi: SnO,, WO;,
TiOy, ...

polymery: polyelektrolyty,
polymerni vrstvy, polyetheruretan

uhlikové

Piezoelektrické:

na bazi BaTiO;

na bazi PZT (olovo, zirkon, titan),
vykazuji i feroelektrické vlastnosti
piezoelektrické polymery: PVDF

Biocitlivé:
polymerni loZe s receptorovymi
vlastnostmi

Dalsi oblasti (napf. vysokoteplotni supravodice,
atd.)
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Specialni pasty se vyrabi pro pfislusny typ aplikace zamérnym piidanim funkc¢nich
latek, které se vyznacuji pozadovanymi vlastnostmi, do zdkladniho materidlu, pfipadné
pouzitim zcela novych materidlii nebo technologického zpracovani. Pro fyzikalni senzory
maji uplatnéni napf. termorezistivni, piezorezistivni, magnetorezistivni a dal$i materialy.
V chemickych senzorech se vyuziva specidlnich past pro meéfeni vlhkosti, iontové

koncentrace a slozek plyni, [8].

3.3.3 Pasty pouzité pri vyrobé senzoru

Tato kapitola je zaméfena na popis vlastnosti, specifikaci a charakteristickych rysi
sitotiskovych past vyrobce ESL Electroscience, které budou pouzity pii vyrobé
tlustovrstvého senzoru. Tabulky zmifilovanych charakteristickych vlastnosti past vyrobce ESL

Electroscience jsou uvedeny ve tfeti pfiloze této prace.

Specifikace pasty: CERMET SILVER CONDUCTOR
(Lead, Cadmium and Nickel-Free, Excellent Fine-Line Capability)

Pasta typu ESL 9912-K FL je ur¢ena pro vytvareni aplikaci Siroké skaly vyuziti.
Miizeme zde zatadit rezistory, potenciometry, topna télesa a vodiva propojeni. Tato pasta
obsahujici funk¢ni slozku stiibra disponuje velmi dobrou rozliSovaci schopnosti 75 pm,
tzn. l1ze s ni vytvofit 75 um Siroké vrstvy. Diky velkému rozsahu vypalovacich teplot, mohou
byt tyto pasty vyuzivany na raznorodych typech substrati, tj. sklo, porcelan, korund
a specialni keramika, [9].

Tato pasta bude vyuZita pii vyrobé senzoru na vodiva propojeni (Conductive layers)

a referencni elektrodu (Re electrode).

Specifikace pasty: MULTILAYER DIELECTRIC COMPOSITION

Pasta typu ESL 4905-C je urcena pro vytvareni dielektrickych vrstev. Jedna se o pastu
modré barvy, kterd neni porézni a lze sni vytvafet né€kolikavrstvé aplikace. Teplotni
koeficient délkové roztaznosti této pasty je na 96% duplicitni s TCE korundového substratu,
[9].

Tato pasta bude vyuzita pii vyrobé senzoru k vytvotfeni dielektrické stinici vrstvy

(Dielectric layer).

15



Specifikace pasty: CERMET PLATINUM CONDUCTOR

(For Heating Elements and Sensors)

Pasta typu ESL 5545 je urCend pro vytvareni polovodivych vrstev na korundovém
substratu. Tato pasta je vhodna k vyuziti pii tvorbé topnych c¢lankid. Vysledné aplikace jsou
stabilni pfi teplotach az 3 =600 °C, a pokud je obklopena dusikovou atmosférou, pak
nedochazi k vyznamné degradaci adheze. Podminkou je vSak jeji vypaleni pii 9 = 1300 °C,
[9].

Tato pasta bude vyuzita pii vyrobé senzoru k vytvoteni pomocné elektrody (Auxiliary

electrode).

Specifikace pasty: CERMET GOLD CONDUCTOR
(Cadmium & Lead-Free)

Pasta typu ESL 8844-G je ekonomicky produkt univerzalniho vyuziti. Je urena pro
vytvafeni vodivych vrstev, kde je nutnd ptitomnost piimési zlata. Byla navrZzena za ucelem
poskytnout moznost vyroby tenkych, hladkych, tuhych a neproniknutelnych vrstev
s reprodukovatelnymi vysledky. Tloustka vypalenych vrstev je 7 az 9 um. Dosazeni
vynikajicich vysledkli je mozné pfi jejim vyuziti pfi thermosonickém kontaktovani zlatymi
vodici, [9].

Tato pasta bude vyuzita pii vyrobé senzoru k vytvotfeni pracovni elektrody (Working

electrode).
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4 Kontaktovani a pouzdreni polovodi¢ovych €ipu

4.1 Teoreticky uvod

Vyzkum a vyvoj v oblasti polovodiCovych Ccipli nepfetrzit€¢ pokracuje a sméfuje
k neustalému zvySovani zastavbové hustoty prvkil na ¢ipu. Logickym privodnim jevem je
samoziejmeé 1 rostouci pocet vyvodl a jejich vlastni provedeni. Tyto technologické aspekty
vyraznym zpisobem ovliviluji parametry nejen samotného Cipu, ale i celé obvodové
topologie, [10]. Vzhledem k naroénym pozadavkim, které museji technologové splnit pfi
hledani moznosti kontaktovani typové novych cCipl,, které jsou zapouzdieny v neustale
mensich pouzdrech s velmi nizkou rozteci vyvodi (ultra fine pitch aplikace — UFP), je
nezbytné¢ nutné, aby byly vSechny pozadavky, které jsou kladeny na zapouzdieni nové
vyvinutého modelu ¢ipu a jeho néasledného kontaktovani, splnény s nejvetsi presnosti.

Nize uvedené kapitoly jsou zaméfeny piedevSim na moderni postupy a metody

kontaktovani polovodicovych Cipti a jejich pouzdreni.

4.2 Technologie kontaktovani polovodi¢ovych Cipu

Polovodicové ¢ipy se mohou do elektrického obvodu obvykle vsadit dvéma zptsoby,
tj. nalepenim pomoci vodivého lepidla nebo eutektickym pdajenim. Poté se propojuji
jednotlivé kontaktni plosky termokompresnim nebo ultrazvukovym svafovanim na povrchu
¢ipu s patfiénymi vodivymi ploskami na podlozce.

Metoda eutektického péjeni je zalozena na skuteCnosti, ze teplota taveni eutektické
slitiny Si—Au je 3 = 370 °C, pfestoze teplota taveni jednotlivych prvka je vyssi. Teplota
taveni zlata je 9 = 1063 °C a kiemiku je 8 = 1404 °C. Vysledkem eutektického pajeni je vznik
slitiny kfemiku a zlata, kterd mé velmi dobré elektrické a mechanické vlastnosti.

Cip IMAM predstavujici integrovany potenciostat je polovodicovy &ip, ktery bude na
povrch substratu nejprve prilepen pomoci specialniho lepidla. Po jeho pfilepeni bude
k jednotlivym vodivym ploSkdm senzoru nakontaktovan metodou ultrazvukového
kontaktovani; bliZze je o této metod¢é pojednano v kapitole 4.2.1.2 Metoda ultrazvukového
svafovani. Informace o procesu lepeni Cipu a jeho pfesném umisténi na korundovém

substratu je mozno nalézt v kapitole 7.4 Navrh designu elektrochemického senzoru.
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4.2.1 Technologie wirebonding

Technologie wirebonding, neboli kontaktovani ¢ipu pomoci mikrodratki na kontakty
zakladny, je metodou, kde kontakty jsou realizovany pomoci zlatych, hlinikovych nebo

médénych dratkd bézn€ o praméru 25 pm. Vlastni ptipojeni je provedeno pomoci metod:

e termokomprese (viz. kapitola 4.2.1.1 Metoda termokomprese),

e ultrazvukové kontaktovani (viz. kapitola 4.2.1.2 Metoda ultrazvukového
kontaktovani),

e ultrasonické kontaktovani — metoda, jez je kombinaci termokomprese a ultrazvukového
kontaktovani. Cip je pfi kontaktovani ohiivan a pfipojovany dratek je soucasné

rozkmitavan kontaktovaci hlavou, [11].

4.2.1.1 Metoda termokomprese

Metoda termokomprese je zaloZena na principu dostaveni polovodi¢ového c¢ipu na
teplotu vyssi nez je interval 9 = (200 + 250) °C, ohtaty je i kontakt na Cipu, ke kterému se
bude pfipojovat mikrodratek, viz. obr. 4.1. Tato teplota vSak nestaci k tomu, aby doslo ke
svafeni mikrodratku s kontaktem na Cipu. Potfebna energie ke svaieni je doddna tlakem, ktery
zajisti vzajemnou diflizi miizek materialu dratku a daného kontaktu. Tim dochazi ke vzniku
svaru. Je zfejmé, Ze v tomto piipadé¢ mize byt pfipojovan pouze dratek z materidlu, ktery
neoxiduje. Takovym materidlem je zlato. Kontaktovani se provadi tzv. ,na kulicku® — na
strané cipu, viz. obr. 4.2, kdy je na konci pfipojovaného dratku vytvorena kulicka bud’
elektrickym vybojem =z kondenzatoru, nebo pomoci kysliko-vodikového plamene,

atzv. ,,na hranu® — na strané substratu, viz. obr. 4.3, [11].

SRR W

vyfvoFeni prvei svdr prechod drichy svdr povytaieni a edfrieni
kulicky na fipn s subhstrdt R substritn drdtkn

Obr. 4.1: Metoda termokomprese — technologicky proces, [7].
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Obr. 4.2: Metoda termokomprese, tzv. na kulicku — realny vysledek, [11].

Obr. 4.3: Metoda termokomprese, tzv. na hranu — realny vysledek, [11].

4.2.1.2 Metoda ultrazvukového kontaktovani

Metoda ultrazvukového kontaktovani vyuziva hlinikového mikrodratku, jehoz primér je
obvykle 25 pum. Na povrchu hliniku se na vzduchu vytvari vrstva oxidu, ktery by brénil
pripojeni pfi kontaktovani termokompresi, proto je pfipojovani provadéno kontaktovaci
hlavou, ktera je rozkmitavana zpravidla piezokeramickym nebo magnetostrikénim méni¢em
o kmitoctu pfiblizné f = 60 kHz. Kontaktovaci hlava tlaci dratek na kontakt na €ipu a zaroven
ho rozkmitava. Tienim vznikd teplo potfebné ke vziajemnému spojeni kontaktu a dratku
a soucasn¢ je oxid vytlaovan mimo vlastni spoj. V tomto ptipadé neni tieba kontakt ani
dratek zahtivat, protoze potiebné teplo se vytvoii tfenim dratku o kontakt. Cely tento proces
probiha pii pokojové teploté a jeho kroky jsou zobrazeny na obr. 4.4, prakticky vysledek je
na obr. 4.5, [11].
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Obr. 4.4: Metoda ultrazvukového kontaktovani — technologicky proces, [7].
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Obr. 4.5: Integrovany obvod nakontaktovany technikou ultrazvukového svarovani, [13].

4.2.2 Technologie TAB (Tape-Automated-Bonding)

V technologii TAB jsou nejprve na folii z plastu, ktera ma vodici otvory pro osazovaci
stroj, takze pfipomind filmovy pds, vytvofeny kontakty pro kontaktovani Cipu, viz. obr. 4.6.
Tyto kontakty jsou pfipojeny na kontaktovaci plosky, které slouzi k pfipojeni obvodu TAB na
desku plosného spoje. Z pasku osazovaci stroj vysekne obvod vcetné plastové folie

s vytvofenymi kontakty cipu. Kontakty jsou nasledné pfipojeny na desku plosného

spoje, [11].
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Obr. 4.6: Princip metody TAB, [11].
4.2.3 Technologie kontaktovani Flip-Chip

Pii vyuziti kontaktovani Flip-Chip jsou nejprve vytvofeny na polovodiCovém cEipu
z horni strany kontakty z pajky ptiblizné ptilkulového tvaru, tzv. bumps. Poté se Cip otoci
kontakty doli a je pfipojen roztavenim pajky na kontaktech a jejich pfipdjenim na
kontaktovaci plosky plosného spoje (pfipadné zakladny pouzdra integrovaného obvodu), [11].

Prakticky rozdil mezi technologii Wirebonding a Flip-Chip je uveden na obr. 4.7.
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Obr. 4.7: Technologicky rozdil mezi technologii Flip-Chip a Wire-Bonding. Obrazek je pfevzat z [12],
kde uvedené pojmy znamenaji: Mold compound — ochranné pouzdro Cipu, Die — polovodi¢ovy Cip, Die
attach — upevnéni polovodi¢ového Cipu, Wire bond — spoj realizovany dratkem, Solder ball — kulicka
pajky, Rigid laminate substrate — tuhy a neohebny substrat, Epoxy under-fill — epoxidové vyplnéni,
Mold cap — ochranné pouzdro Cipu.

4.3 Pouzdreni Cipl
4.3.1 Teoreticky uvod

Pro zapouzdieni polovodicového Cipu do daného typu pouzdra ma zikaznik moznost

vybéru z rozsahlého sortimentu pouzder. Volba typu pouzdra je omezena pouze:

e poctem vyvodi Cipu a pouzdra,

e rozmeéry Cipu (zvolené pouzdro musi byt takové, aby bylo mozné do néj Cip umistit pii
zachovani technologickych pravidel),

e moznostmi kontaktovani (kontaktni plochy vyvodu pouzdra musi byt propojitelné

s odpovidajicimi vyvody na ¢ipu), [14].
Dale samotné pouzdro musi spliiovat nésledujici funkce:

o cfektivné odvadét teplo ze vSech pouzitych Cipti, pokud se jedna o tzv. multi¢ipové
pouzdteni,
e pro zadanou obvodovou slozitost poskytnout propojeni mezi ¢ipem popi. Cipy s co

nejvyssi vykonnosti obvodu dostupnou na zvoleném typu substratu,
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e poskytnout propojeni vysoce vodivym kovem pii dan€ propojovaci hustoté tak, aby byla
zachovana co nejmens$i vzdalenost, bud’ mezi Cipy, nebo mezi Cipem a kontakty
pouzdra,

e jedna-li se o multiCipové pouzdieni, pak poskytnout ochranu pro vSechny Cipy 1 samotny

multi¢ipovy substrat, [15].

4.3.2 Priklady zapouzdfenych Cipu

Nize na obr. 4.8 je uveden piehled standardnich typt pouzder pro polovodicové Cipy.

PDIP: Plastic Dual In-line PLCC: Plastic Leaded Chip

Package. Carrier. BGA: Ball Grid Array.

TSOP: Thin Small Outline

TQFP: Thin Quad Flat Pack. SO0J: Small Outline J-lead.
Package.

Obr. 4.8: Prehled standardnich typt pouzder, [14].

Polovodicové Cipy nemuseji byt vSak vzdy nutné zapouzdieny pomoci urc¢itého typu
plastového pouzdra. Pouzdieni je mozné provadét i nevodivymi lepidly nebo epoxidovou

pryskyfici. Cip IMAM bude pouzdfen zakapnutim nevodivym lepidlem, viz. obr. 7.16.
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5 Cip IMAM - integrace potenciostatického systému

5.1 Teoreticky uvod

Jesté v sedmdesatych letech pretrvaval ndzor, Ze navrh integrovanych obvodu (dale 10)
bude vyhradné zalezitosti pomérné tzkého okruhu navrhait pifimo ve firmach, které 10
vyrabé&ji. Do tohoto stavu vSak pfinesl zasadni zvrat prudky rozvoj jak mikroelektronickych
technologii, tak rozvoj vypocetni techniky. Tim se vytvotily podminky pro to, aby se ndvrh
10 alespont ¢asteéné presunul k uZivatelim IO. Usili technologickych vyrobet se zde
nezamétfuje na konstrukci co nejuniverzalnéjSich 10 vyrabénych ve velkych sériich, ale na
obvody pfesné ptizpisobené pozadovanému ucelu, tzv. aplikaéné specifické 10, oznaované
zkratkou ASIC (Application Specific Integrated Circuit).

Proti klasickym konstrukcim elektronickych systémi na bazi standardnich
elektronickych soucastek ptinaseji ASIC vyznamné prednosti — zmenSeni rozmérd, snizeni
elektrického ptikonu, sniZeni poctu soudstek a pajenych mist. To s sebou piindsi vyssi
spolehlivost, tisporu nakladi na plosné spoje, tspory konektorti, nizsi vliv parazitnich prvka
a nasledn¢ lepsi dynamické vlastnosti. Vyznamna je i podstatné krat$i doba od zadéani do

realizace vysledného obvodu a moznost pruzné ménit funkce obvodu s jeho vyvojem [14].

5.2 Obecna charakteristika obvodu ASIC

Obvody ASIC je mozno rozd¢lit do nasledujicich kategorii:

1. Zakazkové integrované obvody (Custom Integrated Circuits), pro které se vSechny
masky technologického procesu navrhuji podle zadani uzivatele.

2. Polo-zakazkové integrované obvody (Semi-custom Integrated Circuits), u kterych se
podle zadani uzivatele navrhuji jen propojovaci masky; ostatni masky technologického
procesu jsou univerzalni.

3. Programovatelné integrované obvody (Programmable Devices), které mize uzivatel
sam programovat, napi. elektricky preruSovanim propojek nebo jinym zptisobem (ne
vSak programem prostiednictvim instrukci); vlastni technologicky proces u vyrobce neni

zavisly na budoucim pouZiti.

Vybér druhu obvodu ASIC zavisi predevsim na predpokladané vyrobni sérii. Je ziejmé,

ze cena vyvoje pln¢ zakdzkového obvodu bude mnohem vys$$i nez u programovatelnych
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obvodi a je nutné ji rozpocitat do poctu vyrobenych kust. Vlastni ndklady na vyrobeny kus
vSak pak budou oproti programovatelnym soucastkam velmi nizké. Diky dokonalému vyuziti
moznosti polovodi¢ové technologie je dosazeno u zakazkovych obvodii mensi plochy Cipu
atim i lepSich funk¢nich parametrt. Jakdkoliv budouci zména funkce obvodu je ale bez
navrhu novych masek nemoznd. Vyhodou programovatelnych soucastek je zejména jejich
snadnd dostupnost a relativné jednoduchy navrh. Pro snaz$i orientaci je mozné jejich

architektury rozd¢lit na:

1. PLD (Programmable Logic Device) - programovatelnd logickd soucastka, kterd ma
pevné danou strukturu typu:
Vstup — soucinové pole (AND) — souctové pole (OR) — vystup.
Podle toho, ktera ¢ast obvodu je programovatelnd, a ktera je pevné propojena vyrobcem,

l1ze mezi PLD obvody rozliSovat tfi zdkladni podskupiny obvodu:

o paméti PROM (Programmable Read Only Memory) — programovatelné pole OR,

e obvody PAL (Programmable Array Logic) — programovatelné pole AND,

e obvody FPLA (Field Programmable Logic Array) — programovatelné¢ pole AND
i OR.

vvvvvv

struktury s centralni propojovaci matici, apod.)

3. FPGA (Field Programmable Gate Array) — hradlovéa pole programovand uzivatelem,
vjejichz architektufe lze rozliSit pravidelnou (napf. maticovou) strukturu
programovatelnych logickych blokii doplnénou programovatelnym systémem

propojovacich vodicu [14].

5.3 Popis funkce potenciostatického systému

5.3.1 Zakladni parametry Cipu IMAM

Potenciostaticky systém, ktery byl integrovan do aplikacné definovaného cipu IMAM,
je vyroben v technologii AMIS CMOS 0,7 um. Cip IMAM je primarné uréen k integraci
v prenosnych elektrochemickych zatfizenich, kterd jsou vyuzivana pro voltametrickd méfeni.
Sekundarnim cilem pti navrhu ¢ipu IMAM je umoznéni méieni vystupni proudové odezvy

elektrochemickych senzorti vyrobenych tlustovrstvou technologii.
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Plocha kfemikového substratu ¢ipu IMAM ma velikost 6,8 mm?, pii¢em? je uZivateli
k dispozici celkem 16 vyvodi, detailnéjsi popis téchto pinti je uveden ve druhé ptiloze této
prace. Vyvody pouzdra délime podle funkce do ¢tyt skupin, tj. programovatelné (pocet: 4),
testovaci (pocet: 3), méftici (pocet: 3) a fidici (pocet: 6).

Architektura ¢ipu IMAM je rozd€lena na analogovou a digitalni ¢ast. Analogova cast
zajistuje zpracovani analogovych veli¢in véetné méronosného signalu ze senzoru. Jejimi
zakladnimi ¢astmi jsou méfici operacni zesilovace, které zajistuji korektni nastaveni
napétového potencidlu na senzoru a nasledné métfeni prochazejiciho elektrického proudu.
Tato ¢ast potenciostatu ma nejveétsi vliv na dosazenou presnost méieni, [1].

Digitalni ¢ast fidi nastaveni analogové Casti a zajiStuje prechod mezi méticimi mody.
Integrovany potenciostat je vybaven paméti typu PROM s kapacitou 48 bitii. Tato pamét’
muze byt vyuzivana pro uloZeni vyrobnich kalibra¢nich konstant, data a ¢asu vyroby cipu.
Bézny uzivatel potenciostatu pouziva pouze fidici vyvody, pomoci kterych je zajiSténo

napajeni ¢ipu, jeho kalibrace, zmény rozsahu a ¢teni informaci z vnitini paméti, [16].

Elektricka charakteristika ¢ipu IMAM:

e moznost méfeni pii ¢tyfech proudovych rozsazich (1 mA, 100 pA, 10 pA, 1 pA).

¢ minimdlni méfeny elektricky proud je 100 nA,

e pfitomnost automatického resetu pii zapnuti obvodu,

e napajeci napéti Vpp =5V,

e vnitini integrovana pamét’ o velikosti 48b,

e proudovy rozsah meéfici jednotky je I = (-100 ; +100) nA srozsahem napétového

potencidlu U = (-1,2 ; +0,8) V, [16].

Tepelna charakteristika ¢ipu IMAM:

e Pracovni teplota: 9 = (0 ; +60 ) °C.
e Teplota kiemiku: 9 = (0 ; +80) °C.
e Teplota skladovani: 3 = (-65 ; +150) °C. [16].

5.3.2 Popis obvodového reseni ¢ipu IMAM

Zakladni funkce integrovaného potenciostatického systému je kontrola nastaveného
potencidlu a méfeni proudové odezvy. Obvykle se vyuZzivaji systémy, které disponuji tfemi

elektrodami, tj. pracovni, referenéni a pomocnou. Referenéni elektroda slouzi k nastaveni
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potencialu a zaroven tvoii zpétnou vazbu pii méieni. Méfeny elektricky proud prochazi mezi
elektrodou pracovni a pomocnou. Referen¢ni elektroda by méla byt umisténa co nejblize
k elektrod¢ pracovni. Méfeny proud protékd mezi pracovni a pomocnou elektrodou, jelikoz
pracovni a referenéni elektroda predstavuji spojeny obvod s odporem vétsim jak 10''Q. Tento
proud je sledovan pomoci proudového sledovace. Vyhodou potenciostatu vyuzivajiciho
ttielektrodové systémy senzorii je automatickd kompenzace odporu roztoku mezi pomocnou
a referen¢ni elektrodou. Tento aspekt umoZiluje vyuZivat i nepfili§ vhodné roztoky s vysokym
odporem, resp. zfedéné vodné roztoky. Jelikoz jsou métené proudy detekovany v rozsahu
nanoampérd, je nutné vyuzivat vhodné ESD elektrostatické ochrany, [1].

Senzory zaloZzené na technologii tlustych vrstev se sice vyrabéji v sériich, ale jejich
vzajemné chovani miZe byt rozdilné. Charakteristické parametry ovliviiyjici vystupni chovani
senzoru je teplota, vlhkost, podminky skladovani, okolni vlivy a stafi. Z tohoto divodu byla
do obvodu ASIC implementovéana digitdlni pamét, kterd jednoznacné identifikuje vyrobni
sérii, kalibra¢ni koeficienty a tim 1 jeji vlastnosti, [1]. Pro zdznam téchto dat do paméti Cipu se
vyuzivaji programovatelné piny VPP a BCTRL, jejichZ funkce je bliZze popsana ve druhé
ptiloze této prace.

Nejdulezitéjsim blokem potenciostatu je meéfici ¢ast, kterd zajiStuje pozadovanou
pfesnost méfeni a predevSim zpracovani meétfené¢ho elektrického proudu protékajiciho
pracovni elektrodou, tj. Iwg. Rozsah tohoto proudu se miiZze pohybovat v rozsahu desitek
nanoampéri az k maximalni detekovatelné hodnoté jednoho miliampéru. Méteni Iwg je
realizovano pomoci dvou operacnich zesilovacti OZ; a OZ,, viz. obr. 5.1. Operacni zesilovac
oznaceny jako OZ; je zapojen jako pievodnik proudu na napéti. Aby nedochazelo ke zkresleni
méfené¢ho signdlu na vyvodu WE je méfeny signdl vyveden do zpétné vazby pied
elektrostatickou (ESD) ochranou, [1]. Elektrostatickd ochrana napojend na pin pracovni
elektrody WE chrani vstupni hradla operac¢niho zesilovace OZ;. Méfeny proud Iwg tece dale
do zpétnovazebni rezistorové site, ktera je navrzena pro Ctyfi méfici rozsahy, pficemz jsou
odstupniovany v poméru 1:10:100:1000. V absolutnich hodnotach maji tyto rezistory
nasledujici hodnoty odporu: 1,5kQ, 15k€Q, 150kQ a 1,5MQ.

Vyroba soucastek je vsSak ztechnologického hlediska nepftiliS dokonala a z tohoto
divodu se mize redlna hodnota odporu na rezistoru vlivem teploty ménit ptiblizné€ v rozsahu
+20%. Logickym dlsledkem tohoto jevu je ztrata poZadované ptesnosti méficiho systému.

Vzhledem k tomuto bylo obvodové schéma rozsiteno o druhy operacni zesilova¢ OZ,. Tento
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operatni zesilova¢ pfevadi vystupni napéti z OZ; na referencni proud Irgr. Pfevod je

realizovan pies stejny typ rezistoru a spinace, které jsou pouzity ve zpétnovazebni siti prvniho

stupn€. Diky této obvodové tpravé byl do méticiho obvodu zaveden tzv. pomérovy princip

a zména velikosti napt. odporu soucastky absolutnich hodnotdch neovlivni piesnost méteni

proudu Iwg, [1].
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Obr. 5.1: Obvodova realizace méreni proudu lye z pracovni elektrody WE, [1].

Nize na obr. 5.2 je uvedeno testovaci zapojeni ¢ipu IMAM se simultannim zapojenim

ttielektrodového systému k danym vyvodim obvodu. Timto je provedeno otestovani

ocekavanych vystupnich parametri navrzeného integrovaného potenciostatu.
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Obr. 5.2: Testovaci zapojeni simulujici pritomnost tfielektrodového systému senzoru, R; = 0Q — 10kQ,
R, = 1kQ — 10MQ, R, = 1,5kQ, Uyst = trojuhelnikovy signal s amplitudou 2V a offsetem 2,5V, [1].

5.3.3 Pozadované parametry mérici jednotky

Rychlost méfeni: chemické reakce, které probihaji v pribéhu méfeni jsou rychlé,
a z tohoto divodu musi byt potenciostat schopen v€as zareagovat a danou zménu proudové
odezvy zachytit. Rychlost mé&feni zaleZi na §ifce kmito&tového pasma. Sitka pasma je dana
konstrukci méfici jednotky, pficemz obvyklé pracovni kmitoétové pasmo potenciostatu je
v rozsahu od f= 100kHz do n€kolika MHz.

Presnost méreni: tento parametr je velmi dulezity u potenciostatd, jejichz vyuziti je
uréeno pro méfeni mikroelektrodovych systémt. Elektrody nékdy poskytuji signal az
v desitkdch nanoampért, coz vSak znamena, ze rozliSeni potenciostatu musi byt fadové
pikoampéry. Tento pozadavek klade velky diraz na konstrukci méfici jednotky, kterou je
potieba navrhnout tak, aby se co nejvice omezily svodové proudy, které by mohly zkreslit
méfeni, [17].

Sum: elektronicky $um je dany soudtem viech rusivych signald, které jsou generovany
obvodem. Nejvétsim zdrojem Sumu byvaji rezistory, ve kterych Sum vznikd tepelnym
ucinkem prochézejiciho elektrického proudu, a polovodi€ové soucastky. Potenciostat, ktery se
sklada z mnoha vnitinich elektronickych obvodd, je na Sum nejcitlivéjsi v oblasti své vstupni
jednotky, kterd detekuje proudovou odezvu pracovni elektrody. Z tohoto divodu by mély

vstupni jednotku tvofit nizkoSumové rezistory a operacni zesilovace.
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6 Navrhovy software — AutoCAD 2007

6.1 Teoreticky uvod

Pro navrh topologie elektrochemického senzoru s potenciostatickym systémem byl
pouzit software AutoCAD, verze 2007, od spolecnosti Autodesk. Software AutoCAD
predstavuje svétovou Spicku mezi CAD programy, které jsou uZivany pro aplikacni
konstruovani a tvorbé technické dokumentace, viz. obr. 6.1. Tento software je UspéSné
vyuzivan v celé¢ skéle technickych inetechnickych odvétvi a obort, ve kterych je nutno
vyuzivat interaktivniho konstruovani dané aplikace. Mezi nejvyznamnégjsi odvétvi je mozno
zatadit pfedevSim: strojirenstvi, stavebnictvi, architektura, geodézie, elektrotechnika, chemie
a tfeba 1 astronomie.

AutoCAD 2007, ktery je vyuzit pfi navrhu topologie elektrochemického senzoru doznal
nejvetsi miru upgradu od verze 2000. Je orientovan predevSim na rychlost tvorby vykresa
technické dokumentace, snadnost sdileni navrhovych dat mezi ¢leny tymu a efektivni spravu
licenci.

Format ,,.DWG* je piiblizné o polovinu menSi nez piedchozi uzivané formaty
a podporuje Sifrovani, ochranu heslem a digitalni podpisy pro bezpe¢nost dat. AutoCAD 2007
nabizi vylepSené néstroje pro prezentaci dat, pro internetovou a intranetovou spolupraci mezi
¢leny tymu — ,,internetové navrhovani®, néstroje pro dodrzovani firemnich standardi a nové
nastroje pro instalaci a spravu sitovych licenci, [19].

Volba navrhového prostiedi AutoCAD 2007, viz. obr. 6.1, byla provedena vzhledem

k nize uvedenym vlastnostem softwaru.

1. Moznost navrhu senzoru v n€kolika funkénich hladinach, které mohou byt podle
potfeby navrhafe zviditelnény ¢i naopak, tento aspekt je dilezity pro naslednou tvorbu
masek senzoru.

2. Provedeni uprav geometrickych rozmért je velmi efektivni.
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30 Srovnej

SR -0

e Piiblizn¢ o 50% mensi novy format DWG s vnitini kompresi (efektivnejsi elektronicky

prenos, mensi naroky na kapacity disku, efektivni zalohovani projekti, ...).

e Pruhlednéd/schovavaci okna (vcetné prikazového radku) — vice mista na kresleni.

e Prizplsobitelné "Nastrojové palety" — poloprithledné, schovavatelné, dokovatelné karty

s nabidkou symbolti a vzora pro dany projekt.

e Novy formatovany MText s tabulatory, odsazenimi, pfimou editaci na misté

a vkladanim formatovanych textu.

e Rozsifené¢ okno Vlastnosti objektu.

e Bezpecnost dat — ochrana heslem a digitalni podpisy (DWG, DWF), Sifrovéni dat.

e Nahledy DWG v piikazu Otevii a v Prizkumniku Windows.

e Rezim CleanScreen (vykres na celé obrazovce), [19].
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7 Navrh a optimalizace elektrochemickych senzoru

s integrovanym potenciostatickym systémem

7.1 Teoreticky uvod

Navrh topologie senzoru je vytvofen v navrhovém prostiedi AutoCAD, verze 2007.
Tento software obsahuje sofistikované navrhové rozhrani umoziujici vytvaiet technickou
dokumentaci v n¢kolika funk¢nich hladinéch, coz byl jeden z hlavnich divodii vybéru prave
této CAD aplikace. Moznost zobrazeni jednotlivych hladin, ze kterych se topologie
elektrochemického senzoru sklada, velmi urychluje praci nejen samotnému navrhaii dané
aplikace, ale je 1 prospéSna k vytvofeni tlustovrstvych masek pro néasledujici vyrobu senzoru
sitotiskovou metodou.

Senzor je  navrhovan  vzhledem  pteddefinované  velikosti  substratu,
tj. 50,8 mm x 50,8 mm, tj. 2 x 2". Z uvedené¢ho vyplyva, ze samotna velikost senzoru bude
vychéazet z téchto rozmér. Délka senzoru bude 50,8 mm (implicitn€ dle délky substratu)
a jeho Sitka pfiblizné¢ 10 mm. Z tohoto lze fici, Ze na jednom substratu korundu Al,O3; bude

umisténo 5 senzoru.

7.2 Konstrukce a optimalizace senzoru

7.2.1 Konstrukce

Koncepce elektrochemického senzoru zaloZzeného na technologii tlustych vrstev se
nejcastéji sklada ze tii nize uvedenych ¢asti.

Elektrodova ¢ast: dulezita ¢ast senzoru obsahujici elektrodovy systém, ktery je
v ptimém kontaktu s analyzovanou latkou. Oblast elektrod, jez je v kontaktu s analyzovanou
latkou, musi byt chemicky vi¢i ni odolnd. To proto, aby nedochdzelo k neZadoucim
chemickym reakcim, jenz by mohly negativné ovlivnit méfeni nebo znicit samotné elektrody.
V tomto piipadé se jednd o systém tii elektrod, tj. pracovni elektroda (working electrode),
referenc¢ni elektroda (reference electrode) a pomocna elektroda (auxiliary electrode).

Kontaktni ¢ast: pripojeni senzoru pies kontaktni vyvody k méficimu obvodu diky
pfipojovacimu kabelu je realizovano pravé kontaktni Céasti senzoru. Konektorova cast
jednotlivych typa senzort se 1isi dle typu pouzitého konektoru a poctu vyvoda senzoru. Zde

nemusi jit pouze o vyvody z elektrodové Casti, ale o vyvody napt. z obvodil pro zpracovani
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signalli umisténych na senzoru, [4]. Nejlevnéj$im a nejbé€znéjsSim zplisobem piipojeni senzoru
k méfici soustave je piipojeni pres konektor a stinény kabel.

Propojovaci ¢ast: realizuje vodivé propojeni vlastnich elektrod s kontakty popt. obvody
uréenych pro zpracovani méronosného signalu. Tato ¢ast senzoru musi byt dostatecné dlouha,
aby vlivem manipulace nebo pii vlastnim méfeni nedoslo ke kontaktu meéteného analytu
s kontaktni nebo obvodovou ¢asti senzoru (napt. vzlinanim analytu ke kontaktliim po povrchu
senzoru). Praktickym divodem pfitomnosti této ¢asti senzoru je moznost vzniku zavaznych
rusivych vliva, které by mohly piisobit na vystupni signal, a to by mohlo vést az ke zniceni

méfticich obvoda, v tomto ptipadé se jedna o ¢ip IMAM, [4].

7.2.2 Optimalizace

Optimalizace méficiho systému spociva v implementaci ¢ipu IMAM na povrch
elektrochemického senzoru vyrobeného technologii tlustych vrstev. Ze senzoru pak dale
vedou pfivodni stinéné signalni kabely, jejichz délka mlze dosahovat az ke dvéma metram.
Toto feSeni s sebou samoziejmé piindsi 1 nékolik parazitnich vlastnosti méticiho systému,
které je snahou minimalizovat nebo Upln¢ odstranit. Ty, které nejvice ovliviiuji pfesnost
a reprodukovatelnost méfeni jsou uvedeny nize.

Ptivodni kabely, které jsou vedeny mezi senzorem a potenciostatem, jsou zdrojem hned
nékolika parazitnich jevi. Patfi zde pfedev§im indukce vifivych proudii a vysokého stupné
Sumu z okolnich elektrickych vedeni. Vzhledem k tomu, Ze nosny signal, ktery je
zpracovavan, ma velikost fadové desitky nanoampérq, je pak zcela logické, Ze tento signal po
priachodu timto kabelovym vedenim bude zkreslen a zdeformovan. Z tohoto lze usuzovat, ze
rozliSeni méticiho systému bude diky tomu velmi snizeno. Nesmi byt opomenut 1 fakt, Ze
samotné piivodni kabely nejsou technologicky dokonalé a disponuji tzv. signalovym
utlumem, ktery je vztazen k jeho délce a jeho jednotkou je decibel [dB].

Integrace potenciostatického systému (¢ip IMAM) na substrat senzoru je provedena
pomoci ultrazvukového kontaktovani jeho vyvodl k pfisluSnym vodivym cestdm senzoru,
viz. obr. 7.16. Timto krokem byl elektrochemicky méfici systém doplnén o vyhodnocovaci
¢ip IMAM, ¢ili potenciostaticky systém. Diky tomuto kroku bylo vyrazné zkraceno elektrické
vedeni mezi senzorem a potenciostatem na nékolik milimetra, které jiz v tomto pfipadé neni
zdrojem takové hodnoty utlumu signalu. Pfitomnost Cipu IMAM na povrchu senzoru

zpusobila rovnéz 1 jeho délkové prodlouZeni. Praktickym diivodem délkového prodlouzeni
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senzoru je vylouCeni pfipadného kontaktu analyzovaného roztoku s propojovaci
a kontaktovaci ¢asti senzoru. Cast senzoru, kterd mize byt ponoifena tvoti piiblizné 65% jeho

délky, coZz by mélo byt dostatecné pro eliminovani piipadného namoceni.

7.3 Navrhova pravidla elektrod

Pii navrhu topologie elektrod je nutné vychézet z platnych navrhovych pravidel, které
vyplyvaji z oboru elektrochemie. Navrh elektrodové ¢asti tlustovrstvého senzoru je teoreticky

popsan v nize uvedenych kapitolach.

7.3.1 RozlozZeni topologie elektrod

Topologie elektrodové casti se 1isi podle pouzité métici metody, ucelu méteni a typu
métictho systému, ve kterém bude senzor pouzit. Nejcastéjsi elektrodovou topologii
u tlustovrstvych senzort urcenych pro voltametrické metody je topologie ¢astecné kruhova se

dvéma nebo tfemi elektrodami.

1. Pracovni elektroda

Pracovni elektroda, kterou lze povazovat za idealni, by méla mit dokonale Ccisty
metalicky povrch s pfesné definovanymi vlastnostmi a rozméry. Elektrochemickd stabilita
této elektrody by méla obsahnout Siroky rozsah potencialii napéti. Z tohoto hlediska jsou tyto
elektrody zpravidla tvofeny kovy jako zlato, stfibro nebo paladium. Voltametricka
charakteristika je ovlivnéna piedev§im tvarem a velikosti navrzené elektrody. Velikost
elektrického proudu, ktery protéka elektrodou, je pfimo umeérna plose elektrody.

Elektrody, jejichz plosny obsah piekraduje velikost 100 pm®, jsou nazyvany
makroelektrodami. Proud, ktery protékd timto typem elektrody se pohybuje v rozmezi
nanoampéri a7 miliampéri. Zatimco ploiny obsah 100 pum® a mensi odpovida
tzv. mikroelektroddm a proud protékany elektrodou se pohybuje v rozsahu pikoampérii az
nanoampérd, [17].

Pracovni elektroda by méla byt ovlivnéna referencni elektrodou co nejvice. Z tohoto
divodu se nachazi nejcastéji uprostied, je-li uvazovana ¢aste¢né kruhova topologie elektrod.
V tomto piipad¢ je pracovni elektroda uprostfed elektrodového systému a ma tvar kruhu.
Pracovni elektroda je obklopena elektrodou referencni, kterd ma tvar mezikruZzi. Je-1i systém
elektrod slozen ze tii elektrod, pak pomocna elektroda obklopuje elektrodu referencni, [4].

Me¢éiena proudova odezva je detekovana mezi elektrodou pracovni a pomocnou, tj. t€mito
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elektrodami protéka elektricky proud. Mezi elektrodou pracovni a referencni zadny proud

neprotéka, jelikoZ piedstavuji spojeny obvod s odporem vétsim jak 10''Q, [1].

2. Referencni elektroda

Referencni elektroda by méla byt umisténa co nejblize pracovni elektrodé, a to z divodu
zajisténi dostate¢ného pusobeni referencni elektrody na elektrodu pracovni. Snahou
je dosahnout stavu, kdy je rozdil potenciall mezi pracovni a referen¢ni elektrodou roven
potencialu nastaveného obsluhou na méficim pfistroji (potenciostatu). Referencni elektroda je
nepolarizovand. Tento faktor je zajiStén dostatecnou elektrickou izolaci mezi pracovni
areferenCni elektrodou, tj. pfi ndvrhu senzoru musi byt pocitano s dostateCnou izolacni
mezerou mezi elektrodami, aby nedochédzelo ke zkratim. Referen¢ni elektroda slouzi
k nastaveni potencialu napé&ti a souc¢asné tvoii zpétnou vazbu pii méfeni.

Z tohoto lze fici, ze pfi voltametrickém méfeni je potencial pracovni elektrody vztazen
k elektrodé referencni. Pokud referencni elektrodou neprotékd proud mé konstantni

elektrochemicky potencial, [17].

3. Pomocna elektroda

Pokud je potenciostaticky meéfici systém realizovan pouze pomoci dvou elektrod,
tj. pracovni a referenéni elektrody, pak o téchto systémech fikdme, ze jsou dvouelektrodové.
Uvedené usporadani ma vSak v tomto ptipad¢ jistou nevyhodu, jelikoz zde elektricky proud
teCe referencni elektrodou a tudiZ mizZe dojit ke zméné jeji polarizace, a tim 1 velikosti
proudu, ktery ni protéka. Proto je dobré zajistit, aby proud touto elektrodou netekl. Moderni
konstrukce potenciostatli jsou tii az Ctyfelektrodové a pomoci pomocné elektrody maji
zavedenu zpétnou vazbu. Zpétnd vazba zajistuje pruchod elektrického proudu pouze
elektrodou pracovni a pomocnou. Timto feSenim je dosaZeno velmi malého konstantniho

proudu, ktery protéka referen¢ni elektrodou.

7.3.2 Dosazeni efektivni plochy elektrod

Plocha pracovni elektrody: vystupni proudovd odezva senzori zaloZenych na
tlustovrstvé technologii je pro bézné métici systémy nizkd, jednd se o interval (fA ;nA),
tj. jeden z hlavnich divod malého vyuziti téchto senzorl. Se zvétSovanim plochy S pracovni
elektrody WE (working electrode) vzrista vystupni proudova odezva senzoru Ioyr, pak lze
zavést funkcni zavislost Iour = f (Swg). V klasické elektrochemii je tato zavislost linearni.

Svou roli zde sehrava i fakt, Ze elektrody s malym povrchem jsou Iépe polarizovatelné, [4].
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Plocha referen¢ni a pomocné elektrody: idedlni referencni elektroda RE je
nepolarizovatelna, tzn. neméni svilij potencial vlivem prochézejiciho proudu. V praxi se da
tohoto stavu dosdhnout né¢kolikandsobnym zvétSenim plochy elektrody referencni proti plose
pracovni elektrody. U senzord, kde je navrhaf limitovan plochou substratu, byva tento pomér
priblizné 1:20. Plocha pomocné elektrody AU se voli mezi velikosti plochy pracovni

elektrody a referen¢ni elektrody, [4].

7.4 Navrh designu elektrochemického senzoru

7.4.1 Design  elektrochemického senzoru s optimalizovanou

topologii elektrod

Kapitola nazvanad Design elektrochemického senzoru s optimalizovanou topologii
elektrod se bude podrobné zabyvat CAD navrhem topologie elektrochemického senzoru
s integrovanym potenciostatickym systémem. Tato topologie je specificka tim, ze ¢ip IMAM
bude na korundovy substrat Al,O; nalepen pomoci lepidla uréeného pro tento typ
senzorickych aplikaci.

Pii pohledu na topologii senzoru, viz. obr. 7.1, je patmé, Ze je funkéné rozdélena na
Ctyti zédkladni ¢asti. Kapitola 7.2.1 Konstrukee je blize zaméfena na teoreticky popis prvnich
tfi funkénich ¢asti navrhovaného senzoru, tj. ¢ast elektrodovou, propojovaci a kontaktni.
Ctvrtou funkéni &asti senzoru je ¢ast vyhodnocovaci, ktera je tvofena &ipem IMAM.

Tato kapitola se bude blize zabyvat praktickym navrhem a funkénim popisem
jednotlivych hladin navrhovaného senzoru. V kapitole 7.5 Popis funkcénich hladin
navrZzeného senzoru jsou pak uvedeny a popsany vSechny navrzené a podpirné hladiny
senzoru, jejich praktické vyuziti poptipadé definované rozméry.

Optimalizace topologie elektrod probchla dle zakladnich navrhovych pravidel, které

jsou uvedeny vyse.

_—_.—-\. |:// il

Obr. 7.1: NavrZena topologie elektrochemického senzoru s testovacimi elektrodami — zobrazeno
bez hladin kétovaciho a popisového stylu.
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Pro vétsi nazornost a predstavu, jakym zptisobem se s hladinami a jejich vzajemnou
souslednosti pracuje v softwaru AutoCAD 2007, jsou nize uvedeny jednotlivé hladiny s jejich

identifikaci a soutiskovym znakem (cerny kriz), viz. obr. 7.2.

— 1T + Ya
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Obr. 7.2: Maska: substrat (substrate_layer) s hladinou vodivych cest (conductive layer) a hladinou pro
Cip IMAM (ASIC_layer).

_|_

Obr. 7.3: Maska: substrat (substrate_layer) s hladinou pro &ip IMAM (ASIC _layer).

Vyse uvedena maska, viz. obr. 7.3, zobrazuje umisténi ¢ipu IMAM na substratu, kam
bude nalepen pomoci lepidla. Divodem zobrazeni této hladiny, ktery zde neni na prvni pohled
patrny, je technologicky aspekt nalepeni ¢ipu IMAM na substrat korundu Al,Os. Nalepeni
¢ipu IMAM na samotny substrat neni po technologické strance pfili§ vhodné. Procesu
nalepeni ¢ipu IMAM bude proto pfedchazet nejprve ndtisk vodivé pasty, uzivané
v tlustovrstvé technologii, na vySe definované misto, a posléze provedeno nalepeni obvodu.
Po nalepeni ¢ipu IMAM bude provedeno jeho kontaktovani ultrazvukovym svarovanim a dale
zapouzdieni. Vhodnou metodou pro zapouzdieni ¢ipu IMAM by mohlo byt jeho zaképnuti

dielektrickym materialem.
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Obr. 7.4: Maska: substrat (substrate_layer) s hladinou vodivych cest (conductive_layer).

Vyse uvedend maska, viz. obr. 7.4, zobrazuje topologii vodivych cest, kterymi bude

pfenaSen signal ze tiielektrodového systému k ¢ipu IMAM. Cip IMAM bude dle piedem
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definovaného algoritmu zpracovavat vstupni signal z elektrodového systému a exportovat jej
pomoci Sesti vlevo navrzenych pint do vstupniho obvodu méticiho ptipravku, viz. obr. 8.1,
ktery je pfipojen ptes stinény kabel a konektor (viz. prvni piiloha této prace: Konektor
senzoru). Funkce jednotlivych vystupnich pinli na substratu jsou uvedeny nize. Piny jsou

uvedeny od horniho ke spodnimu pinu dle obr. 7.4.

e SC (horni pin),

e SD,
* Vs,
e Vb,
e Vi,

e Iour (spodni pin).

_|_

Obr. 7.5: Maska: substrat (substrate_layer) s hladinou dielektrika (dielectric_layer).

Na obr. 7.5 je uvedena maska dielektrika, ktera predstavuje kryci vrstvu pro hladinu
vodivych cest a mist, kde je v soutisku hladina elektrod a vodivych cest. Hladina dielektrika
byla na elektrochemickém senzoru navrzena z diivodu, ze elektrochemicky senzor bude jistou
svou ¢asti ponoien do analyzovaného roztoku, ve kterém bude provadéno dané¢ méteni. Pokud
bychom hladinu dielektrika zanedbali, mohlo by to mit za nasledek vytvofeni parazitnich
signalli nebo zkrata pii1 kontaktu vodivych cest s analytem. Tim by bylo celkové znemoznéno
odpovidajici méteni proudové odezvy.

Nize je dale uveden optimalizovany elektrodovy systém navrhovaného senzoru,

viz. obr. 7.6, obr. 7.7 a obr. 7.8.
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Obr. 7.6: Maska: substrat (substrate_layer) s hladinou pracovni elektrody — working electrode
(electrode_WE _layer).

Pracovni elektroda, viz. obr. 7.6, navrzena pro senzor s optimalizovanou topologii

elektrod mé plosny obsah Swe = 1,54 mm”.

_|_

Obr. 7.7: Maska: substrat (substrate_layer) s hladinou referencni elektrody — reference electrode
(electrode_RE_layer).

Referencni elektroda, viz. obr. 7.7, navrzend pro senzor s optimalizovanou topologii

elektrod ma plogny obsah Sgg = 18,10 mm’.

+

Obr. 7.8: Maska: substrét (substrate_layer) s hladinou pomocné elektrody — auxiliary electrode
(electrode_AU layer).

Pomocné elektroda, viz. obr. 7.8, navrzena pro senzor s optimalizovanou topologii

elektrod ma plosny obsah Sxy = 17,93 mm”.

7.4.2 Design elektrochemického senzoru s doporuc¢enou topologii
elektrod

V kapitole zabyvajici se ndvrhem elektrochemického senzoru s doporucenou topologii
elektrod bude uvedena topologie, viz. obr. 7.9, kterd byla autorovi diplomové prace

doporucena vedoucim prace, z divodu moznosti porovnani vystupni odezvy senzoru s diive
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vyrabénym typem senzoru S2. Senzory typu S2 byly jiz realizovany, testovany a prokazaly
svou funk¢nost pii praktickém pouziti v podobné koncipovanych méficich systémech.
Topologie senzoru je naprosto totoznd s navrhem uvedenym v piedchézejici kapitole
s vyjimkou elektrodové Casti, viz. obr. 7.10, ktera je pfevzata se svolenim autora ze senzoru
typu S2, [20]. Z téchto divodi je zde uveden pouze celkovy design senzoru a jeho

elektrodova ¢ast.
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Obr. 7.9: NavrZena topologie elektrochemického senzoru s doporuéenou topologii elektrod—
zobrazeno bez hladin kétovaciho a popisového stylu, [20].

Obr. 7.10: Topologie elektrodového systému. Pracovni elektroda — zeleny kruh uprostfed. Pomocna
elektroda je tvofena vnéjsim obrazcem. Mezi pracovni a pomocnou elektrodou je elektroda referencéni,
ktera je tvofena dvéma Eernymi soustiednymi kruZnicemi. Tmavé modré polygony znazorfiuji kryci
dielektrickou vrstvu, [20].

V kapitolach 7.4.1 a 7.4.2 jsou uvedeny dvé topologie senzoru, které se liSi pouze
pouzitym elektrodovym systémem. Senzor popsany v kapitole 7.4.1 byl cely navrzen autorem
této diplomové prace za odborného dohledu Ing. Martina Addmka, Ph.D. Vyroben byl vsak
senzor sjiz diive otestovanym elektrodovym systémem, tedy senzor v kapitole 7.4.2.
Praktickym diivodem je moZnost porovnani naméfenych vysledkl s jiz dfive vyrobenymi

senzory, u kterych bylo vySe uvedené uspotradani elektrod vyuzito.
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7.5 Popis funkénich hladin navrzeného senzoru

Nize je uveden funkéni popis jednotlivych hladin, které byly vyuzity pti CAD navrhu
elektrochemického senzoru s optimalizovanou topologii elektrod, viz. kapitola 7.4.1.
Hladina: ASIC_layer

Vrstva reprezentujici integrovany obvod IMAM je vrstvou podkladovou, kterd tvoti
rozméroveé definovanou plochu pro jeho nalepeni. Pti vytvareni této vrstvy byl bran v potaz
poznatek o dané viskozité¢ a vlastnostech pouzitého lepidla. Vzhledem k témto aspektiim je
rozmér mezery mezi piny a hladinou ASIC 0,6 mm. Rozmér obrazce znazornujiciho obvod
ASIC je 2.6 mm vertikalné a 2,4 mm horizontalné.

Hladina: Conductive layer

Hladina definujici vodivé cesty na povrchu senzoru. Siika vytvorenych vodivych cest
této hladiny je 0,3 mm a kiivky jsou klenuty pod konstantnim thlem 60°. Minimdalni
vzajemna vzdalenost vodivych cest je vzdy alespoii 0,3 mm horizontalné i vertikalné.
Hladina: Dielectric_layer

Dielektrickd vrstva slouzi jako izolacni element, ktery zabranuje proniknuti kapaliny
k vodivé vrstvé (conductive layer) pfi nadmérném ponofeni senzoru. Diky piitomnosti
dielektrika nedochazi k degradaci, zkratim a ztraté signalového toku, ktery je veden vodivou
vrstvou z elektrodové casti senzoru k ¢ipu IMAM. Rozméry této vrstvy jsou cca 30,9 mm
horizontalng, 2,9 mm vertikaln¢ z levé strany a 6,8 mm vertikalné ze strany praveé.

Parametry vrstvy dielektrika, tj. tvar, délka a Sitka, jsou dany nckolika dulezitymi
konstrukénimi a ekonomickymi aspekty. K tém konstrukénim fadime ptedevS§im délku
a Sitku. Tyto parametry dielektrika definuji jeji rozmér, ktery je dostatecny pro izolaci hladiny
vodivych cest, pfi¢emz tvar této hladiny je optimalizovan pro ekonomicky vyuzité mnozstvi
materidlu dielektrické pasty na plose senzoru.

Hladina: Electrode WE, RE, AU

Elektrodova ¢ast senzoru se sklada ze tii nize uvedenych elektrod:

e clectrode WE (pracovni elektroda — working electrode),
e clectrode RE (referencni elektroda — reference electrode),

e clectrode AU (pomocna elektroda — auxiliary electrode).
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Hladina: Quotation

Hladina, ktera slouzi k vyznafeni délkovych rozméri objektd ¢i rozméra mezi
jednotlivymi objekty, tzv. kotovaci hladina. Tuto hladinu je moZné si zobrazit v CAD néavrhu
senzoru, ktery je pfiloZzen na datovém disku CD v zadni ¢asti desek diplomové préce.
Hladina: Substrate

Hladina definovana pro korundovy substrat Al,Os. Jednd se o hladinu, na které budou
natisknuty vSechny tlustovrstvé motivy reprezentujici danou funkéni ¢ast senzoru. Velikost
plochy substratu uréené pro jeden vzorek senzoru je 50,8 mm horizontdlné¢ a 8,8 mm
vertikalné (substrat ma celkovou velikost 50,8 mm x 50,8 mm, tzn. na jeden substrat Ize
natisknout 5 vzorkd senzor). Minimalni odsazeni funk¢nich blokli senzoru od okraje
substratu je 0,15 mm, to kvili zachovani bezpecné vzdalenosti pfi nepiesném soutisku masek
vuci sobé nebo substratu.
Hladina: Text

Hladina, kterd obsahuje textové popisky a poznamky k dané ¢asti senzoru. Nastaveni

pisma: velikost 0,3 mm vertikalng, font TXT (implicitni font AutoCADu).

7.6 Navrh dalSich testovacich elektrodovych systémii

7.6.1 Teoreticky uvod

Navrhy dalSich testovacich konstrukei elektrodovych systémii pro elektrochemicky
senzor s integrovanym potenciostatickym systémem, jsou dilezitym aspektem projektu,
jelikoZ bude mozné teoreticky porovnat navrzené topologie z pohledu vhodnosti jejich
realizace. Motivy elektrod uvedené v kapitole 7.6.2 jsou navrzeny za ucelem srovnani jejich
parametri a vlastnosti vzhledem k elektrodam, které jsou uvedeny v kapitole 7.4.2 Design
elektrochemického senzoru s doporucenou topologii elektrod na obr. 7.10, nikoliv kvili

jejich praktické realizaci.
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7.6.2 Konstrukce elektrodovych systémiu

V této kapitole budou uvedeny dva testovaci motivy elektrodovych systémi.

Obr. 7.11: Design elektrodového systému — testovaci konstrukce 1 (modra kfivka - pomocna
elektroda, zelena kfivka - referen¢ni elektroda, cervena krivka - pracovni elektroda).

POPIS TESTOVACI KONSTRUKCE 1

Topologie elektrodového systému 1, viz. obr. 7.11, je ¢astecné pulkruhového tvaru a jeji
vyhoda spociva v jednoduchosti vyroby dielektrické masky. Tento aspekt je zfetelny pfi
srovnani s nize uvedenou testovaci konstrukci 2 a designem pouzitého elektrodového
systému, ktery je blize popsan v kapitole 7.4.2. Vyhodou tohoto systému elektrod bude
zfetelng lepsi nastaveni napét'ového potencialu mezi pracovni a referencni elektrodou nez by
tomu bylo u ortogondlnich topologii. Tohoto aspektu bylo vyuzito u vSech v této praci
uvedenych elektrodovych systémt. Nevyhoda tohoto elektrodového systému naopak spociva
ve snizeni detekce elektrického proudu, ktery protéka mezi pomocnou a pracovni elektrodou.
Pric¢inou je pouzita pilkruhova topologie elektrod. Pokud bychom vyuzili topologie kruhové,
jak je tomu u otestovaného elektrodového systému v kapitole 7.4.2, jisté bychom dosahli

vys$si proudové odezvy na vystupu.
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Obr. 7.12: Design elektrodového systému — testovaci konstrukce 2 (modra kfivka - pomocna
elektroda, zelena kfivka - referencni elektroda, Cervena krivka - pracovni elektroda).

POPIS TESTOVACI KONSTRUKCE 2

Tento elektrodovy systém, viz. obr. 7.12, je zalozen na poznatku vyuziti nejvétsi plochy
elektrody, kterd mize zajistit co nejvy$si miru detekovatelnosti dané fyzikalni veliCiny.
jednotlivych vrstev senzoru. Zde by pii Spatném soutisku mohlo dojit ke vzniku zkrati mezi
vrstvami.

Porovname-li elektrodovy systém v kapitole 7.4.2 stimto, je ziejmé, Ze nap&tovy
potencial méteny mezi kruhovou topologii bude nabyvat konstantngjSich hodnot ve vSech
svych mistech nez u elektrod sestavajicich se z ortogonalnich polygoni. Potencidl mezi
pifimymi liniemi bude totiz odliSny od potencialu, ktery by byl naméfen u pravouhlych ¢i

jinych linii tvoticich rozhrani dvou elektrod.

7.7 Experimentalni metoda zvyseni plochy elektrody

7.7.1 Teoreticky uvod

Trend miniaturizace v soucasné dob¢ vede k vytvareni novych metod a principt tvorby
mikroelektronickych zafizeni, diky nimz je mozné takové aplikace nejen realizovat, ale
1 zlepSovat jejich vystupni vlastnosti. Oblast vyvoje senzorickych aplikaci vytvarenych na
bazi tlustych vrstev patii rovnéz mezi tento typ miniaturizovanych zafizeni. I zde dochazi
k neustalému zmensSovani jak senzord samotnych, tak i jejich funkénich prvkt. Uvazime-li, ze
vyroba senzoru zaloZzené¢ho na technologii tlustych vrstev musi byt fizena technologickymi
aspekty vyrobitelnosti a predevSim néasledné efektivni reprodukovatelnosti zatizeni, je velmi

dilezité mit na paméti, co je a co jiZ neni v praxi realizovatelné. Vlivy viskozity a adheze
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tlustovrstvych past nebo vzajemného soutisku jednotlivych vrstev senzoru jsou hlavnimi
omezujicimi faktory pii navrhu a realizaci takového typu aplikace. Pokud je to mozné, vzdy
se vyrobce snazi s maximalnim usilim vyuzit technologické maximum daného vyrobniho

procesu.

7.7.2 Vypocet zvyseni efektivni plochy elektrody

ZmenSovani efektivni plochy elektrod velmi vyznamné ovliviiuje jejich citlivost pfi
méteni a tim 1 celkové vlastnosti méficiho systému.

Néavrhat tohoto typu aplikaci musi tudiz nalézt odpovidajici kompromis mezi
miniaturizaci a pozadovanymi vystupnimi vlastnostmi, kterymi ma senzor disponovat. Cilem
je dosahnout efektu, kdy plocha elektrody je zmenSena, ale beze ztraty Zadanych vlastnosti.
Z4daného efektu bude dosaZeno, jestlize bude v procesu navrhu senzoru uvaZovano
trojrozmérné. Zvrasnénim popiipad¢ zvinénim povrchu elektrody je v praxi mozné zachovat
rozmérove vlastnosti objektu, ale ploSné€ jej zvétSit. V praxi se k tomuto vyuzivaji napf.
tlustovrstvé pasty s vyS$i zrnitosti pevnych kovovych castic nebo s jejich vétSim primérem.
Na obr. 7.13 je uveden teoreticky vypocet délkového zvySeni plochy elektrody s vyuzitim

pasty o vyssi zrnitosti kovovych ¢astic.

=4 0rmm

elektroda
substrat

Ll=40+Al

’< »‘ glektroda
substrat

Obr. 7.13: Vypocet plosné zmény elektrody pfed a po aplikaci metody zvySeni rozméru elektrody.

Obr. 7.13 zobrazuje dva bocni profily elektrod, které jsou umisténé na korundovém
substratu. V prvnim ptipadé je délka profilu elektrody 1 = 40 mm, v tom druhém je tento
rozmér zvétSen o koeficient Al. Koeficient reprezentuje zménu celkové plochy elektrody

v kladnych hodnotach, tj. délkové zakiiveni plochy.
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7.8 Fotogalerie

V této kapitole budou uvedeny praktické vysledky pifi postupné realizaci
elektrochemického senzoru s integrovanym potenciostatickym systémem. NiZe na obr. 7.14

jsou zobrazeny jednotlivé masky, které byly pouZity pii tvorbé tlustovrstvého senzoru

s doporucenou topologii elektrod.

Pracovni elektroda - WE Referencni elektroda - RE Pomocna elektroda - AU

Vodivy motiv — conductive_layer Kryci motiv — dielectric_layer

Obr. 7.14: Masky, které byly vyuZity k vyrobé elektrochemického senzoru.

Na obr. 7.15 je uvedena jedna série jiz vypalenych tlustovrstvych senzorti na

keramickém substratu Al,Os3 bez nalepeného a nakontaktovaného ¢ipu IMAM.
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Obr. 7.15: Pohled na substréat tlustovrstvych senzord.

Na obr. 7.16 je zobrazen detail jiz nalepeného a nakontaktovaného Cipu IMAM na
korundovém substratu. Kontaktovani bylo provedeno metodou ultrazvukového svarovani

(viz. blize v kapitole 4.2.1.2 Metoda ultrazvukového kontaktovani).

Obr. 7.16: Nakontaktovany cip IMAM na korundovém substratu k vodivému motivu senzoru.

Konecny vysledek praktické ¢asti diplomové prace je uveden na obr. 7.17.

Obr. 7.17: Elektrochemicky senzor realizovany technologii tlustych vrstev se zakapnutym Cipem
IMAM.
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8 Experimentalni ¢ast projektu

8.1 Uvod do experimentalni éasti

Experimentalni ¢ast diplomové prace si klade za cil vytvofit ptfehledny soubor
informaci, ktery bude obsahovat postup a vysledky meéfeni s elektrochemickym senzorem
s integrovanym potenciostatickym systémem. Ze ziskanych dat budou poté vytvoreny grafy,
které budou reprezentovat vyznamnost integrace potenciostatického systému na povrch
senzoru. Ziskané voltametrické prib¢hy by mély slouzit pro vzajemné porovnani s jiz diive
zmétenymi voltametrickymi prubéhy senzort s totoznym elektrodovym systémem a topologii,
jejichz vlastnosti jsou méfeny externim potenciostatem.

Vlastnosti elektrochemického senzoru s integrovanym potenciostatickym systémem,
ktery je praktickym vysledkem této diplomové prace, budou méfeny pomoci dvou rtiznych

roztoki, viz. niZe.

1. Peroxid vodiku — H,O; (je to ¢ird kapalina, ma silné oxida¢ni a reduk¢ni vlastnosti.
Casto se pouziva jako dezinfekce).
2. Ferro-ferrikyanid draselny — K4[Fe(CN)s] a K3[Fe(CN)s] v KOH (toxicky prvek, jehoz

ucinky na elektrodové systémy jsou degradujici).

Peroxid vodiku bude tfedén tzv. pufrem, K;HPO,4 (hydrogen fosfore¢nan draselny). Pufr
je nosny roztok s konstantni vodivosti a stabilitou v ¢ase, do n¢hoz je ptfidavana jista
koncentrace analyzovaného roztoku. Charakteristickou vlastnosti pufru je, ze zvySuje
vodivost, ale elektrodovych reakci se nezicCastiiuje.

Me¢éteni bude provedeno na tiech vzorcich elektrochemickych senzort.

v wr

8.2 Popis mérici aparatury

Senzory budou métfeny metodou cyklické voltametrie pomoci nize uvedené méfici

aparatury.

1. Tlustovrstvy senzor s nakontaktovanym polovodicovym c¢ipem IMAM, ktery
piedstavuje integrovany potenciostaticky systém, viz. obr. 7.17.

2. Méfici ptipravek, ktery je uveden na obr. 8.1.

3. Pocitacovy software, viz. obr. 8.2, ureny pro voltametrickda méfeni. Méfici rozsah

senzoru je odstupniovan ¢tyimi moznymi hodnotami detekovaného proudu:
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e Rozsah 1: 1 mA.

e Rozsah 2: 100 pA.

e Rozsah 3: 10 pA.

e Rozsah 4:1 pA.

Datovy kabel: USB typ A — USB typ Mini-B, k propojeni méficiho piipravku
a pocitace.

Konektor ke kontaktni ¢asti senzoru, viz. blize v Piloze ¢. 1 diplomové prace.

wYwr o7

Kabel k propojeni méticiho ptipravku a konektoru senzoru.

Obr. 8.1: Méfici pripravek pouzity k propojeni elektrochemického senzoru s integrovanym
potenciostatem a pocitacového softwaru, ktery je uréen pro voltametricka méreni.

bo@ ||
Cyklick valtametrie | vsledky méfeni - standardni zothazeni
M aztaveni
1E. 1000 & | my
2E. 1000 & |
e 2
Pocet cykld: IS
Rozsah: | Fiozzah 2 [10 wh) b |

Obr. 8.2: Grafické rozhrani softwaru uréeného pro voltametricka méreni.

AN
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Nastaveny vstupni pilovity pribéh pro méreni s integrovanym
potenciostatem.
1000 -

800

w \ ] \ / \ /

-600

Potencial napéti [mV]

-800 1

-1000

0 100000 200000 300000 400000 500000 600000
Cas [ms]

Obr. 8.3: Vstupni pilovity signél.

Priibéh vySe uvedeného pilovitého signalu, viz. obr. 8.3, odpovida vstupnimu nastaveni
softwaru, jehoZ grafické uZivatelské rozhrani (dale GUI — Graphic User Interface) je uvedeno
na obr. 8.2. Parametry uvedeného prib&hu jsou blize vysvétleny v tab. 8.1 a odpovidaji

nastaveni GUI.

Tab. 8.1: Funkéni popis GUI.

Parametr: Vysvétleni:
Start Vychozi bod méfeni.
1B Témito parametry je uren interval potencialu napéti, ve kterém méfime proudovou
2B odezvu elektrodového systému.
RNB Doba nab&hu. Tento parametr uréuje rychlost, jakou je méfeni provedeno.
Pocet cykll Hodnota poctu period pilovitého signalu.
Rozsah Nastaveni méficiho rozsahu.

m Tlacitko ,Start* méfeni.

Tlagitko ,Stop* mé&Feni.

j Tlagitko pro implementaci méficiho nastaveni.
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8.3 Experimentalni méreni proudové odezvy

elektrochemického senzoru

8.3.1 Méreni proudové odezvy senzoru s peroxidem vodiku

8.3.1.1 Metodika méreni

Me¢fteni proudové odezvy elektrodového systému senzoru s roztokem peroxidu vodiku
bude provedeno timto postupem. Do roztoku K, HPO,4 (hydrogen fosforecnan draselny), tzv.
pufr, jehoz pocatecni objem je V| = 10ml, budou postupné ptidavany vzdy tii po sob¢ jdouci
pridavky peroxidu vodiku o stejné molarni koncentraci a objemu V, = 10 ul. Takto budou
provedena tfi méfeni a ziskdny tfi pribehy proudové odezvy elektrodového systému. Poté
koncentraci zvySime o jednu dekadu a méteni je opakovano. Nastaveni méficiho softwaru je

uvedeno v tab. 8.2. Jednotlivé koncentrace jsou uvedeny v tab. 8.3.

Tab. 8.2: Nastaveni GUI pro méreni proudové odezvy senzoru s peroxidem vodiku.

Parametr: Hodnota:

Start 0

U=(1B;2B) (-1000 mV ; +1000 mV )
RNB 20 mV/s

Pocet cyklu 3

Rozsah 10 A

Tab. 8.3: Hodnoty pridavanych koncentraci peroxidu vodiku.

Objem: Koncentrace:

Vzorek [ml] |Kadinka [ml] | Vzorek [mmol/l]] | Kadinka [mmol/l]
0,01 10,01 8,8 0,008791
0,01 10,02 8,8 0,017565
0,01 10,03 8,8 0,026321
0,01 10,04 88 0,113944
0,01 10,05 88 0,201393
0,01 10,06 88 0,288668
0,01 10,07 880 1,162264
0,01 10,08 880 2,034127
0,01 10,09 880 2,904262

51



8.3.1.2 Vysledky méreni senzoru

A

Vyhodnoceni méFicich vlastnosti senzoru 1:

Z obr. 8.4 je patrné, Ze méfici vlastnosti tohoto vzorku senzoru jsou minimalni. Senzor
je pravdépodobné nefunkcni, coz dokladaji i velikosti proudovych odezev a predevsim
zobrazené kalibracni kiivky v obr. 8.5. Nefunk¢nost senzoru je nejspise zpusobena chybnym
kontaktovanim Cipu nebo utrzenim jednoho z nakontaktovanych dratkt. Dal§i moznosti pro¢
senzor nedetekuje spravnou uroven proudové odezvy miZze byt Spatn€ zvoleny postup pii
zakapnuti Cipu nevodivym lepidlem, tj. hmotnost lepidla mohla zplisobit utrzeni
nakontaktovaného dratku.

Uvedeny vysledek méfeni (viz. obr. 8.4) je, vzhledem k jeho praktické nepouzitelnosti,
pouze informativni. Diivodem je, Ze senzor vykazuje na svém vystupu velmi malou hodnotu

proudové odezvy, coz je pro praktické aplikace nepouzitelné.

Reakce elektrodového systému na zménu koncentrace peroxidu vodiku
H,0, (senzor 1).

14000

10000

6000 -

2000 +

-2000 -

-6000 -

—— Meéfeni 1 - koncentrace 0,008791 mmol/l
—— Méfeni 2 - koncentrace 0,017565 mmol/l
Méfeni 3 - koncentrace 0,026321 mmol/I
Méfeni 4 - koncentrace 0,113944 mmol/l
—— Méfeni 5 - koncentrace 0,201393 mmol/l
—— Méfeni 6 - koncentrace 0,288668 mmol/l

—— Meéfeni 7 - koncentrace 1,162264 mmol/l
-18000 T T T T T T T

-1100 -800 -500 -200 100 400 700 1000

Proudova odezva | [nA]

-10000 -

Potencial napéti U [mV]

Obr. 8.4: Vystupni proudova odezva senzoru 1.
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Kalibraéni kfivky senzoru 1 pro potencial U = 650mV a U = 800mV.
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Koncentrace H,0, [mmol.I"] —=—Senzor 1: potencial 650mV

—=&— Senzor 1: potencial 800mV

Obr. 8.5: Kalibradni kiivky senzoru 1.

Vyhodnoceni méricich vlastnosti senzoru 2:

Nameétené vysledky se senzorem 2 Ize povazovat za spravné. Pti pohledu na kalibra¢ni
kiivky na obr. 8.7 je zifetelné vidét stoupajici iroven proudové odezvy senzoru pii zvySovani
koncentrace peroxidu vodiku v analytu. Pfestoze nejsou ob¢ kiivky v celém svém pribéhu
linearni, lze povazovat tyto prubéhy za referencni a srovnani schopné s prubéhy, které byly
ziskdny meéfenim s externim potenciostatem. Pocate¢ni nelinearitu kiivek lze ptfisuzovat
zvolené kapkové metodé¢ meéieni (tj. manudlni rozprostieni analytu po plose elektrod).
Kapkova metoda neni sice tou nejspolehlivéj$i metodou métfeni proudové odezvy, ale
vzhledem k nedostate¢nému dimenzovani proudovych rozsahti integrovaného potenciostatu,
bylo nutné na elektrodovy systém nanaSet pouze mald mnozstvi analytu. Pokud byl
elektrodovy systém senzoru ponofen do analytu, pak detekované proudy vysoce piesahly
proudovy rozsah integrovaného potenciostatu a doSlo kjeho rozkmitani a tudiz
k znehodnoceni celého méteni.

Z obr. 8.6 je nazorn¢ vidét zavislost zmény koncentrace peroxidu vodiku v méfeném
roztoku na velikosti proudové odezvy senzoru. Tento typ priubéhti byl oekavan i v piipadé

senzoru 1. Kalibracni kiivky vynesené v obr. 8.6 jsou realizovany pro dva napétové
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potencialy, tj. U; = 650 mV a U, = 800 mV. Divodem je sledovana nejvétsi proudova zména
detekovaného signalu.

Po zahdjeni méfeni senzoru 3 bylo bohuzel zji§téno, Ze je tento vzorek celkové
nefunk¢ni. Pficina zavady nebyla sice odhalena, ale nefunkcnost senzoru, kdy byla na vystupu
snimana pouze nulova proudovad odezva s vyraznym Sumem, byla zfetelnd. Z tohoto bylo
usouzeno, ze nejpravdépodobnéjsi pfi¢inou zavady je vadné vyrobeny polovodicovy ¢ip nebo
jeho kontaktovani k substratu senzoru. V dalSich métenich je pokracovano pouze se dvéma
vzorky senzoru, tj. senzor 1 a 2.

Reakce elektrodového systému na zménu koncentrace peroxidu vodiku
H,0, (senzor 2).
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o ——Meéfeni 1 - koncentrace 0,008791 mmol/l
s 1000000 ~ —— Méfeni 2 - koncentrace 0,017565 mmol/l
-§ Méreni 3 - koncentrace 0,026321 mmol/l
E ~1500000 Méfeni 4 - koncentrace 0,113944 mmol/l
2000000 4 —— Meéreni 5 - koncentrace 0,201393 mmol/l
—— Méfeni 6 - koncentrace 0,288668 mmol/l
-2500000 —— M&Feni 7 - koncentrace 1,162264 mmol/l
le'( —— Meéreni 8 - koncentrace 2,034127 mmol/l
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Obr. 8.6: Vystupni proudova odezva senzoru 2.

54



Kalibraéni kiivky senzoru 2 pro potencial U =650mV a U = 800mV.
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Obr. 8.7: Kalibradni kiivky senzoru 2.

8.3.2 Méreni proudové odezvy senzoru s ferro-ferrikyanidem

draselnym
8.3.2.1 Metodika méfeni

Metodika méfeni proudové odezvy senzorii pii pouziti roztoku ferro-ferrikyanidu
draseln¢ho (dale FFK) je nasledujici. Jako nosny roztok, pufr, je opét pouzit K, HPO4
(hydrogen fosfore¢nan draselny), jehoZz pocate¢ni objem je V; = 10 ml a do né&j je ptfidan
objem V, = 1 ml roztoku FFK (10 mmoll" K4Fe(CN)s] a 10 mmol.lI" K;[Fe(CN)s]
v 40 mmol.I"" KOH). Roztok bude timto postupem nafedén v poméru 1:10. Nated&ni bude
provedeno z diivodu snizeni koncentrace FFK a tim snizeni hodnoty proudové odezvy, jez je
detekovéna elektrodami a odpovida méticimu rozsahu integrovaného potenciostatu.

Na pocatku méfeni je namichén vyse uvedeny analyt a poté je pouzivan po celou dobu
meéteni beze zmény jeho koncentrace. Podstatou métfeni proudové odezvy senzoru na FFK
neni zména jeho koncentrace, jako tomu bylo u méfeni s peroxidem vodiku, ale sledovani
zmény proudové odezvy na zméné rychlosti nabéhu (dale RNB). Parametr RNB bude

rozmitan v rozsahu, ktery je uveden nize.
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RNB;=5mV/s,
RNB; =10 mV/s,
RNB; =20 mV/s,
RNB4 =50 mV/s,
RNB;5 =100 mV/s.

A S

Niz$i hodnoty RNB nebyly mozné pouzit z divodu odpafovani FFK. Casové konstanta
méfeni je v tomto ptfipad€ velmi vysokd a v priibéhu méfeni proudové odezvy dojde k jeho
odpateni.

Vys$si hodnoty RNB nebyly pouzity kvili pfili§ vysoké rychlosti méfeni. Vzhledem
k pouziti kapkové metody nebylo mozné tak rychle rozprostfit analyt po celé ploSe
elektrodového systému a efektivné zachytit pribchy vSech tii cykllh méteni.

Nastaveni GUI pro tento typ méfeni je uvedeno nize, viz. tab. 8.4.

Tab. 8.4: Nastaveni GUI pro méreni proudové odezvy senzoru s FFK.

Parametr: Hodnota:

Start 0

U=(1B;2B) (-200 mV ; +500 mV )

RNB 5 mV/s, 10 mV/s, 20 mV/s, 50 mV/s, 100mV/s
Pocet cykll 3

Rozsah 10 A

8.3.2.2 Vysledky méreni senzoru

Vysledky méteni proudovych odezev u obou senzorl vysly velmi dobife. Na obr. 8.8
a obr. 8.9 je nazorn¢ vidét piiblizné linearni zavislost velikosti proudové odezvy na zméné
parametru RNB, tj. pfi postupném narGstu doby nabéhu se zvysSuje i hodnota proudové
odezvy senzoru. Dulezitym aspektem tohoto méteni je 1 detekovany proudovy rozsah, ktery je

u obou vzorkl fadove stejny.
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Obr. 8.8: Graficka zavislost velikosti proudové odezvy na zméné doby nabéhu — senzor 1.
Zavislost velikosti proudové odezvy na zméné doby nabéhu u senzoru 2.
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Obr. 8.9: Graficka zavislost velikosti proudové odezvy na zméné doby nabéhu — senzor 2.
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9 Zaveér

Cilem diplomové prace s ndzvem Navrh elektrochemickych senzorl s integrovanym
potenciostatickym systémem bylo vytvofit ndvrh elektrochemického senzoru (viz. blize
sedma kapitola) zaloZeného na technologii tlustych vrstev. Ddle jej realizovat a vyuzit jiz
existujiciho aplikacné specifického Cipu IMAM k méteni proudové odezvy senzoru.

Navrh elektrochemického senzoru byl vytvofen pomoci sofistikovaného softwaru
AutoCAD 2007 od spole¢nosti Autodesk, jehoz parametry jsou blize popsany v Sesté kapitole.
Senzor, jehoz topologie byla optimalizovdna pro pozd¢jsi implementaci integrovaného
potenciostatu, byl navrhovan v n€kolika funkénich hladinach. Tyto hladiny pozdé&ji poslouzily
jako vzorové matrice pro vyrobu tlustovrstvych sit, ptes které byly jednotlivé vrstvy tisknuty
na korundovy substrat Al,Os.

Technologie tlustych vrstev je povazovéna za velmi perspektivni technologii vyroby
senzorickych aplikaci, jejiz vyuziti lze nalézt i v oboru elektrochemie. Divodem je
jednoduchy, ekonomicky dostupny a predevSim nevakuovy zpusob tvorby tlustych vrstev
sriznou funkci a jejich snadnd integrace do elektronickych systémi. Problematika
technologie tlustych vrstev je feSena ve treti kapitole této prace. Je zde detailné¢ popsan
technologicky proces vyroby a nasledného vypalu tlustovrstvé aplikace spole¢né se vSemi
technickymi aspekty procesu nanaSeni tlustych vrstev metodou sitotisku a vlastnostmi
materiall, které byly vyuzity k jeji praktické realizaci.

Po dokonceni vyroby senzoru bylo nutné implementovat na povrch senzoru ¢ip IMAM,
jehoz blizsi popis lze nalézt v paté kapitole. Jiz pii navrhu senzoru byla definovéana plocha,
kam bude obvod umistén. Na stanovenou ploSku byl nejprve obvod nalepen specialnim
nevodivym lepidlem a poté kontaktovan metodou ultrazvukového svafovani (viz. ctvrta
kapitola). V pribéhu piiprav procesu kontaktovani Cipu bylo vSak zjiSténo, Ze vlivem
Spatného uskladnéni doslo vlivem vzdusné vlhkosti k vytvoreni silné oxidové vrstvy na jeho
povrchu. Z tohoto divodu bylo nemozné nakontaktovat plosky hlinikovymi dratky na
povrchu c¢ipu. Vrstvu oxidu je mozné odstranit pomoci ultrazvuku, ktery rozkmitava
ozafované médium sice v malé amplitud¢, ale pti velkém zrychleni. JelikoZ byl oxid pomérné
velké tloustky a vzhledem k sekundarnim U¢inkiim ultrazvuku (tepelné zahiivani, zména
struktury a deformace média) nebylo mozné pouzit tuto metodu v plném rozsahu. Cip byl

tedy vlozen do tlustovrstvé pribézné pece, kterd byla vyhtata na teplotu 9 = 100 °C po dobu
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piiblizné 10 minut. I nyni byl ¢ip velmi téZko kontaktovatelny vzhledem ke zbytkové vrstveé
oxidu.

Po kompletnim dokonceni sady vzorka elektrochemickych senzorii byly tfi vybrané
vzorky testovany metodou cyklické voltametrie (teoreticky zpracovano v druhé kapitole).
Hodnoty proudovych odezev senzorii byly otestovany ve dvou riiznych roztocich, tj. peroxidu
vodiku a ferro-ferrikyanidu draselném. Vysledky téchto méteni jsou uvedeny v osmé kapitole
této prace. Méfeni proudové odezvy bylo planovéano 1is roztokem chloridu kademnatého.
Kviili sloZitosti méfeni a nedostatku ¢asu nebylo provedeno. Méfeni s timto roztokem je vSak
v budoucnu planovano.

Po zahijeni méfeni se sadou senzori bylo zjisténo, ze vzorek oznaceny potfadovym
¢islem 3, nefunguje. Pfi¢ina zavady nebyla sice odhalena, ale nefunkénost senzoru, byla
prokdzana provedenym méfenim, kdy byla na vystupu detekovéna pouze nulovd hodnota
proudové odezvy. Nejpravdépodobnéjsi pii¢inou nefunkcénosti vzorku bude bud’ vadné
vyrobeny Cip, nebo Spatné nakontaktovany dratek k plosce ¢ipu nebo vodivé cesté senzoru.

Vyznamnost integrace potenciostatického systému dokazuji provedena voltametricka
méfeni. Hodnoty proudovych odezev, jez byly zméfeny senzorem 2, dokazuji, Ze integrace
potenciostatického systému ve formé polovodicového ¢ipu, umisténého na povrchu senzoru,
ma budoucnost a své opodstatnéni. Mobilita a okamzitd moZznost méfeni v terénu je
neocenitelnou vlastnosti kazdé vyvijejici se aplikace. Cilem projektu je nalézt optimalni
spojeni elektrochemickych senzord, jez jsou schopny detekovat malé proudy v analytu,
a potenciostatickych systémti, které je budou zpracovavat. Potenciostat ve formé
polovodicového Cipu ve spojeni s elektrochemickym senzorem je aplikaci novou a blize
neprozkoumanou. OvSem potencidl takového spojeni je vysoky.

V pribéhu realizace senzorické aplikace s integrovanym potenciostatickym systémem
a méfeni proudovych odezev zminovanych senzorl byly zjistény nasledujici okolnosti, které
by po optimalizaci vedly k vyraznému zvySeni reprodukovatelnosti a presnosti méfeni.

Navrhy pro zminéné optimalizace jsou uvedené niZe.

1. ZvySenim proudového rozsahu ¢ipu IMAM by bylo dosazeno vétsi reprodukovatelnosti
méteni. Vzhledem k tomu, Ze elektrodovy systém senzoru nemohl byt ponofen do
analytu, jelikoz elektrodami detekované proudy dalece piesahovaly bezpecny méfici
rozsah a zplsobovaly rozkmitavani ¢ipu IMAM a tudiZ znehodnocovani méfeni, musela

byt pouzita nepfili§ prozkoumand kapkova metoda nanaSeni analytu na elektrody.
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Kapkova metoda nanaseni analytu na elektrody mohla byt zdrojem urcité chyby méfeni
a mohla zpasobovat niz$i linearitu mefenych kiivek.
Zvétseni rozmérl kontaktovacich plosek na Cipu pro zlepSeni kontaktovani ptivodnich

dratk.
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Priloha 1

1 Konektor senzoru

1.1 Teoreticky uvod

Konektor senzoru predstavuje kompaktni a spolehlivé rozhrani, které zajistuje vzajemné
propojeni mezi senzorem a zafizenim detekujici vystupni fyzikalni veli€iny méfené
elektrodami senzoru. K jeho hlavnim pfednostem patii jednoduchd instalace a vytvoireni

pevné vazby mezi konektorem a senzorem.

1.2 Specifikace konektoru

Tab. 1.1: Atributy konektoru.

Connector, Multipole, FFC, 1.25 mm pitch, thru-hole, right-angle, 6way
Multipole connector: Signalni konektor je vicepdlovy, tzv. vicenasobny konektor.
FEC: FFC kontakt je typ kontaktu pro pruzny paskovy vyvod
) (Flexible — Flat — Cable)
1,25 mm pitch: Rozte¢ ,stred — stfed” dvou pind.
Thru-hole: Vystupni piny jsou uréeny pro prichozi technologie
' (THT = thru — hole - technology).
Right angle: Ptaramezjr c_Ief{nUﬂCI pravy uhel mezi konektorem a jeho
vystupnimi vyvody.
6way: Pocet pini konektoru je 6.
Material kontaktu: Fosfor a bronz.
Povrchova uprava: Bezolovnata povrchova Uprava

Tab. 1.2: Technické specifikace konektoru.

Proudové zatizitelnost: I=1A

Napétova zatizitelnost U =200V
Ohmicky odpor kontaktu: Ruax = 200mQ
Rozsah pracovnich teplot: 9 =(-20; +85) °C




1.3 Design a popis konektoru

=—FE£0 . | 0——

ik

POSTTION #[—-
MARKER

|
3.20 | > SURFACES
{i | \{ L,
2.50
| BF —f== =— 0. bOE0 . |0

Obr. 1.1: Design konektoru vytvofeny v softwaru AutoCAD, ¢elni pohled, [21].

Funk¢ni popis kétovaciho stylu (popis je proveden zprava proti sméru hodin), viz. obr. 1.1:

Kota “S”: na povrchu konektoru je vytvorena povrchova Uprava ze dvou funkénich
prvkd, tj. fosfor a bronz.

Kota “E + 0,10: Sitka vstupu konektoru pro substrat senzoru podle koty E s toleranci
+ 0,10 mm je 8,90 mm.

Position marker: pozi¢ni znacka.

Kota 4,8: celkova vyska téla konektoru je 4,8 mm.

Kota 3,20: délka vyvodu pinu od téla konektoru je 3,20 mm.

Kota 2,50: vzdalenost koncové casti téla konektoru od stiedu krajniho vyvodu je
2,50 mm.

Kota 1,25: rozte¢ “stied — stied* dvou sousednich pint je 1,25 mm.

Kota 0,60 £ 0,10: sitka pinu je 0,60 mm s toleranci 0,10 mm.

Vypoctena vzdalenost dvou sousednich pind od jejich vzajemnych nejblizsich kraja je
0,65 mm.

Vypoctena vzdalenost konce konektivni ¢asti konektoru pro substrat senzoru a krajni
strany koncového vyvodu konektoru je 1,025 mm.

Celkova rozte¢ 6 pini “stfed - stied” je 6,25 mm.

Celkova délka téla konektoru je 11,25 mm.
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Obr. 1.2: Design konektoru vytvofeny v softwaru AutoCAD, bocni pohled, [21].

Funk¢ni popis kétovaciho stylu (popis je proveden zleva ve sméru hodin), viz. obr. 1.2:

o Kota 1,50: vzdalenost mezi spodni ¢asti téla konektoru a spodni ¢asti vstupu konektoru
pro substrat senzoru je 1,50 mm.

e Kota 0,50: vyska vstupu konektoru pro korundovy substrat senzoru je 0,50 mm.

e Kota 6,10: vzdalenost mezi koncovou casti téla konektoru a krajni ¢asti vyvodu je
6,10 mm pfi bo¢nim pohledu.

e Kota 0,25 £ 0,05: sitka vyvodu je 0,25 mm s toleranci 0,05 mm.

o Kota 2,50: rozte€ mezi dvéma vyvody “stied — stied” je 2,50 mm.

e Kodta 5,00: celkova hloubka zanofeni substratu do téla konektoru je 5,00 mm.

e Kota 1,717: vzdalenost mezi koncovou €asti zanotfeni substratu v konektoru a krajnim

bodem kontaktovaciho pinu konektoru s piny umisténymi na senzoru je 1,717 mm.

Obr. 1.3: Fotografie konektoru, [21].



Priloha 2

2 Funkeéni dodatky k €ipu IMAM

2.1 Elektricka specifikace

Tab. 2.1: Specifikace analogové ¢asti obvodu, [16].

Hodnota elektrické veli€iny

Symbol Popis
Minimalni Typicka Maximalni
Viout Vystupni napéti (proti Vss) - 05-45V -
Vin Vstupni napéti (proti Vss) - 0,5-4,5V -

V acND Analogova zem - Y2 Vp -
lagND Zatizitelnost AGND - 0,1mA 0,5mA
liout Zatizitelnost loyt (proti AGND) - TmA 2mA
ESD Elektrostaticka ochrana HBM - 4000V -

Tab. 2.2: Specifikace digitalni ¢asti obvodu, [16].

Hodnota elektrické veli€iny
Symbol Popis
Minimalni Typicka Maximalni
Vi Vstupni pin (log. uroveri L) SD - - 0,7v
Viu Vstupni pin (log. uroveri H) SD AV - 51V
Vv Vstupni pin SC, DZAP, WREN, B _ 07V
L Test_Ctrl, Test_Reset, BCTRL ’
Vstupni pin SC, DZAP, WREN,
Vi Test_Ctrl, Test_Reset, BCTRL 2.3V B 5.1V
loH Vystupni proud, pin SD - - 2mA
ESD Elektrostaticka ochrana HBM - 4000V -
Tab. 2.3: Specifikace napajeci ¢asti obvodu, [16].
Hodnota elektrické veli¢iny
Symbol Popis
Minimalni Typicka Maximalni
Vb Kladné napdjeci napéti 4,95V 5V 5,05V
Vss Zaporné napajeci napéti - ov -




2.2 Funkéni popis pouzdra

V_IN

I_ouT

IMAM CHIP
BCTRL
Test_Reszst
TEST_Ct
AGHD

Obr. 2.1: Pouzdro Cipu IMAM s popisem vyvodd.

Tab. 2.4: Popis jednotlivych pind pouzdra Cipu IMAM — design pouzdra uveden na obr. 2.1, [16].

Nazev pinu

Popis

Funkce

DZAP

Vstupni

Vyvod umoZriuje zapis dat do posuvného registru a je
oSetren vnitinim pull down rezistorem.

WREN

Vstupni

Provedeni  zapisu do OTP  bunék (One-Time-
Programmable), je oSetren vnitfnim pull down rezistorem.

SC

Vstupni

Vyvod ma dvé funkce podle toho v jakém moédu se obvod
nachazi. V programovacim moédu slouzi pro pripojeni
hodinového signalu. V méficim mddu slouZzi k nastaveni
meériciho rozsahu.

SD

Vstupné / Vystupni

Ve funkci vstupu je zapojen jako signal DEN a zapisuje data
posuvného registru do OTP bunék. Signal je zpracovan
pfes dva invertory. Vyvod slouzi také jako vystup
posuvného registru. Na tomto vyvodu je mozné Cist obsah
vnitfni EPROM paméti. V méricim moédu slouzi k nastaveni
meériciho rozsahu.

VSS

Napajeni GND

Zaporné napajeni,
potencial.

standardné napojeno na nulovy

Voo

Napajeni +5V

Kladné napajeni.

V_IN

Vstupni externi

Na vyvod V_IN je nutné pfivést poZzadovany potencial, ktery
ma byt na referencni elektrodé. Vstupni napéti se mize
pohybovat vrozmezi od +0,6V do 4,5V. Toto napéti
odpovida potencialu na referenéni elektrodé -2V az +2V.




Proudovy vystup, na kterém lIze zmérit umérny proud
prochazejici pracovni elektrodou. Na tento vystup je nutné
I_OUT Vystupni externi pripojit rezistor Ry = 1,5kQ, proti potencialu AGND. Na
rezistoru Ry je mozné snimat ubytek napéti, ktery odpovida
méfenému proudu pracovni elektrodou.

RE Pfipojeni senzoru Vstupni pin slouzici k dorovnani a sledovani referenéniho
(referenéni elektroda) napéti senzoru na referenéni elektrodé.

Vstupni pin slouzici pro zpracovani méfeného proudu

WE PrlpOJer]| senzoru z pracovni elektrody senzoru WE. Je poloZen na potencialu
(pracovni elektroda)
AGND.
AU Pfipojeni senzoru Vystupni pin pro fizeni potencialu na pomocné elektrodé

(pomocna elektroda) senzoru AU.

AGND Vystupni Test virtualni analogové zemé.

Testovaci vyvod, pomoci kterého Ize preskocit startovaci
TEST_Ctrl Vstupni sekvenci a prejit rovnou k analogovému méfeni. Vyvod je
oSetfen vnitrnim pull down rezistorem.

TEST Reset Vstupni Extfarnl reset Cipu. Vyvod je oSetfen vnitinim pull down
rezistorem.
VPP Vstupni Programovaci pin.
BCTRL Vstupni Vstupni vyvod, ktery Fidi sepnuti programovaciho napéti

VPP. Vyvod je oSetfen vnitfnim pull down rezistorem.

2.3 Blokové schéma a layout

Blokové schéma zobrazujici architekturu funkéné dualezitych casti Cipu IMAM je
uvedeno na obr. 2.3. Jelikoz nebylo naplni této prace vytvorit design ¢ipu IMAM, nejsou zde
uvedena schémata na tranzistorové urovni.

Pojem layout lze definovat jako objektové pozicovani a nasledné propojovani
jednotlivych funkénich blokd pomoci riznych vrstev s presné definovanymi vlastnostmi. Tyto
bloky reprezentuji soucastkovou zdkladnu, ktera byla pouzita v obvodovém navrhu obvodu,
tikame schematic. Proces layout je souasti velmi komplexniho ,,process-flow* vytvafeni
konec¢ného integrovaného obvodu. Softwarovou podporou navrhu integrovanych obvodl se
zabyva spolecnost Cadence Design Systems (design-flow tohoto softwaru je zobrazen na
obr. 2.2), konkrétn¢ se jedna o software Cadence Virtuoso Design Platform XL. V tomto

softwaru byl vytvoten nize uvedeny layout, viz. obr. 2.4.
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Obr. 2.2: Process-Flow softwarového baliku Cadence, [18].
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Obr. 2.3: Blokové schéma Cipu IMAM, [16].



Tab. 2.5: Popis funkce jednotlivych bloku Cipu IMAM.

Blok: Funkce:
Digitalni ¢ast: 48 bunék OTP (One Time Programmable) —
1. ulozeno ¢islo Sarze senzoru, vstupni parametry, kalibracni
koeficienty, atd.
2 Analogova &ast: sumacni ¢len udrzujici poZadované napéti na
) referencni elektrodé s napétovym sledovacem.
3. Analogova &ast: zdroj analogové zemé.
4 Analogova &ast: schéma méfici ¢asti proudové odezvy pracovni
’ elektrody.
5 Analogova c&ast: vystup analogové zemé vedeny pres
’ elektrostatickou ESD ochranu.
6 Analogova ¢&ast: napajeci Cast celého obvodu, napétové

a proudové zdroje.

Obr. 2.5: Cip IMAM nakontaktovany ultrazvukovym svafovanim, [1].




Priloha 3

3 Prehled viastnosti pouzitych sitotiskovych past

Tab. 3.1: Prehled viastnosti sitotiskové pasty typu ESL 9912-K FL, [9].

Vlastnost pasty: Upresnéni: Hodnoty:
Viskozita 3=255+05°C 310 + 20 Pa.s
Skladovatelnost 9 =20+25°C 6 mésicl
MESH sita, emulze - 325 S/S, 25 ym
Cas k vyrovnani pfed vypalem 9 =20°C 5 —10 minut
Susici €as pred vypalem 9 =125°C 10 — 15 minut

Rozsah vypalovacich teplot

Ochranné atmosféra: vzduch.
Vrcholovy ¢as: 10 minut.

3 =850 + 930 °C (aluminium-
beryliova keramika)

Celkovy rozsah vypalovaciho

cyklu - 1 hodina
Redidlo - ESL 401

- 07 Al
Vypalena tloustka vrstvy Meéreno na 96% Al-padu 12,5+£2,5um

2mmx 2 mm

Aproximované pokryti pastou

100 — 125 cm?/g

Rezistivita

Méreno na vodivé vrstvé o
rozmérech 100 mm x 0,25 mm
pfi tloustce vrstvy 12,5 um.

<2,5mQf

TisSténé rozliSeni

Cesta (vrstva) / odstup
(rozmezi)

0,075 mm /0,075 mm

Tab. 3.2: Pfehled viastnosti sitotiskové pasty typu ESL 4905-C, [9].

Vlastnost pasty: Upresnéni: Hodnoty:
Viskozita 3=255+05°C 250 £ 25 Pa.s
Skladovatelnost §=25°C 6 mésicu
Nosny vodi¢ — zlato: 325/25 um.
MESH sita / emulze - Nosny vodi¢ — stfibro:
200/25 pym.
Cas k vyrovnani pred vypalem 9=25°C 5 —10 minut
Susici ¢as pred vypalem 9=125°C 10 — 15 minut
Rozsah vypalovacich teplot Ochranna atmosféra: vzduch. 9 = 850 = 950 °C

Vrrcholovy ¢as: 10 minut.
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Mira vzestupu a sestupu teploty

9 =50 + 60 °C/min

Redidlo - ESL 401
Musi byt pritomny nejméné 2
Vypalena tloustka vrstvy vrstvy dielektrika a vodicem na | =238 ym
96% substratu korundu
Aproximované pokryti pastou Tloustka: 40 um 60-70 cm2/g
Dielektricka konstanta (K), f=1kHz, 9 = 25°C 7-10
Tab. 3.3: Prehled viastnosti sitotiskové pasty typu ESL 5545, [9].
Vlastnost pasty: Upresnéni: Hodnoty:
Viskozita 9=255+05°C 200 - 250 Pa.s

Obsah platiny

64 — 67 % podle hmotnosti

Obsah pevnych latek

77 — 79 % podle hmotnosti

Skladovatelnost 9=25°C 6 mésicu
. Nosny vodi¢ — platina:
MESH sita / emulze - 325/25 ym.
Cas k vyrovnani pfed vypalem 9 =250°C 5 —10 minut
Susici €as pred vypalem 9 =125°C 10 — 15 minut

Rozsah vypalovacich teplot

Ochranna atmosféra: vzduch.
Vrcholovy ¢as: 15 minut.

9 =850 + 1300 °C. Optimum je
9 =980 °C.

Mira vzestupu a sestupu teploty

9 =60 + 100 °C/min

Rezistivita

Méreno na vodivé vrstvé o
rozmérech 8—14 um.

45 - 110 mQf

Aproximované pokryti pastou

80 — 100 cm%g

Tab. 3.4: Prehled viastnosti sitotiskové pasty typu ESL 8844-G, [9].

Vlastnost pasty: Upresnéni: Hodnoty:
Viskozita 3=255+05°C 350 + 25 Pa.s
Skladovatelnost 9 =20+25°C 6 mésicl
MESH sita, emulze - 325 S/S, 20 ym
Cas k vyrovnani pfed vypalem 9 =20°C 5 —10 minut
Susici ¢as pred vypalem 9=125°C 10 — 15 minut

Rozsah vypalovacich teplot

Ochranna atmosféra: vzduch.
Vrcholovy ¢as: 10 minut.

3 =850 + 1000 °C. Optimum je
3 =850 °C.

Redidlo

ESL 401
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Meéreno na 96% Al-padu

Vypalena tloustka vrstvy > mm x 2 mm 7—9pum

Aproximované pokryti pastou - 80 -85 cm2/g
Meéreno na vodivé vrstvé o

Rezistivita rozmérech 100 mm x 0,25 mm <6 mQf

pfi tloustce vrstvy 8 um.

Tisténé rozliSeni

Cesta (vrstva) / odstup
(rozmezi)

0,075 mm /0,075 mm
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