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ABSTRAKT

Prace popisuje povahu piezoelektrického jevu a moznosti jeho aplikace. Déle se
zabyva teoretickym popisem ¢innosti mikrovdhového senzoru. Souc¢ésti prace je navrh a
otestovani méfici aparatury, kterd slouzi k proméfeni impedancni charakteristiky dané¢ho
piezoelektrického krystalu bez zatéze i zatizeného. Byl vytvofen program, ktery tuto
aparaturu fidi a sbird data k ndslednému zpracovani. Na aparatuie bylo provedeno

experimentalni méfeni a vysledky byly zpracovany.

Kli¢ova slova:

Kiemen, Sauerbreyova rovnice, QCM (Quartz Crystal Microbalance), rezonan¢ni

frekvence, impedance, piezoelektricky jev, hmotnost, kiemenny monokrystal

ABSTRACT

The graduation theses discribes characteristic of piezoelectric effect and options of
its aplications. Next, it describes theoretical principles of microbalance sensor. Part of the
graduation theses is design and testing of measuring equipment, which is used to measure
impedance characteristics of chosen piezoelectric crystal, with load an unloaded. The
program which controls this equipment and collects data for later processing was created.

Experimental measuring was realized using this equipment and results was processed.

Keywords:

Quartz, Sauerbrey equation, QCM (Quartz Crystal Microbalance), resonant frequency,

impedance, piezoelectric effect, weight, single crystal quartz
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UvVOD

Vytvoreni kiemenného mikrovdhového senzoru, tak jak ho zname dnes pracujiciho
na principu piezoelektrického jevu, piedchazelo nékolik vyznamnych historickych
védeckych objevi. Tim nejzasadnéjSim bylo objeveni piezoelektrického jevu bratry
Curieovymi v roce 1880. Po tficeti letech v roce 1910 pfichazi Woldemar Voigt se svou
knihou der Lehrbuch Kristallphysik ve které popisuje latky, které¢ vykazuji piezolektrické
vlastnosti. Prvni kiemenny oscilator byl vyroben roku 1921. Dalsi ptelom ptichdzi v roce
1959, kdy G. Sauerbrey predstavuje svoji praci v niz definuje tzv. Sauerbreyovu rovnici.
Na jejim zakladé¢ popisuje moznost vyuziti kiemenného oscildtoru, jako senzoru schopného

rozeznat velmi malou hmotnostni zatéz.

Ve své praci se zabyvam shromdzdénim teoretickych poznatkl tykajicich se
piezoelektrického jevu a jeho vyuzitim v senzorovych aplikacich, hlavné tedy
v mikrovahovych senzorech. Cilem mé prace je proméfit impedancni charakteristiku
piezoelektrického krystalu (naztizeného i zatizeného) mikrovahového senzoru QCM 200

od firmy Stanfor Research Systems, Inc. a analyzovat vysledky méfeni.
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I. TEORETICKA CAST
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1 PIEZOELEKTRICKY JEV

Tato kapitola pojedndva o podstaté piezoelektrického a inverzniho piezoelektrického jevu
1.1 Objev piezoelektrického jevu

Jacques a Pierre Curie vroce 1880 objevili u nékterych krystalickych materialt
neobvyklou vlastnost. Zjistili, ze kdyz na tyto materialy ptisobi mechanicka sila, stavaji se
elektricky polarizované. A to takovym zpusobem, Ze natahovani nebo stlaceni vyvolava
napéti opacnych polarit, které je v poméru s velikosti pouzité sily. Poté bylo pokusem
zjisténo, ze tento vztah funguje i naopak. Kdyz tedy vystavime tento materidl piisobeni
elektrického pole, tak se bud’ prodlouzi nebo zkrati v zavislosti na polarité¢ elektrického
pole a jeho sile. Tyto jevy byly nazvany piezoelektricky a inverzni piezoelektricky jev,

podle feckého slova piezein coz znamena stlacit. [1]

Dalsim krokem bylo prozkoumat a definovat krystalické struktury latek, které
vykazuji piezoelektrické vlastnosti. Vrcholem tohoto snazeni bylo vroce 1910 vydani
knihy Woldemara Voigta der Lehrbuch Kristallphysik v niz je popséno 20 ptirodnich tiid
krystalti schopnych piezoelektiiny a disledné¢ vymezuje piezoelektrické konstanty pomoci

tenzorové analyzi. [2]

Vygenerované napéti a zména velikosti jsou vSak dosti malé a potiebuji zesilovat.

Naptiklad narast piezoelektrického krystalu se pohybuje v fadu mikrometra.

Postupem casu si piezoelektrické materidly naSly uplatnéni v Siroké Skale aplikaci.
Vyuzivaji se hojn¢ v meéfici technice, jako senzory pohybu, generatory zvukovych a

ultrazvukovych signéli a také jako motoricka zatfizeni z vysokou poziéni presnosti.

Technologie dvacatého stoleti pomohly konstruktérim najit dalS$i vyuziti pro
piezoelektricky a inverzni piezoelektricky jev. Diky témto technologiim Ize vyrobit
piezoelektricky element s vlastnosti (slozeni, tvar, rozméry) pfimo S§itymi na miru

pozadované aplikace. [1]
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1.2 Princip

1.2.1 Polarizace

Povaha piezoelektrického jevu tzce souvisi s vyskytem elektrického dipolového
momentu v pevnych latkach. Dip6ly sousedici vedle sebe maji tendence byt zarovnany do
oblasti, kter¢ nazyvame domény. Smér polarizace sousedicich domén je ndhodny z ¢ehoz
vyplyva, ze piezoelektricky material neni celkové polarizovan. Je tedy nutné ho polarizovat

(nastavit domény do stejného sméru), coz znacné€ vylepsi jeho piezoelektrické vlastnosti.

Pro dosazeni celkové polarizace je nutné vystavit keramicky element plisobeni
silného elektrického pole. Toto se dé&je pii teploté lehce mensi nez je Curieho bod. Béhem
pusobeni elektrického pole se keramicky element prodlouzi ve sméru polarity elektrického
pole a smérova orientace domén se srovna s polaritou elektrického pole. Po odstranéni pole
vétsina domén zlstava zarovnana ve stejném sméru. Element je nyni trvale polarizovan

(remanentni polarizace) a prodluzen.

a) nahodna smérova orientace b) polarizace el. polem DC ¢) remanentni polarizace po
domén odstranéni el. pole
— ©
+ a Al % 5
s ] n% NERER O R
S,aqg | | TTT r T
2 el ] TTT t V27

0

obr. 1 Polarizace piezoelektrické keramiky
Rozhodujicim vyznamem pro piezoelektricky jev je zména polarizace pii pouziti
mechanického namahani. Piezoelektfina se pak muze projevit zménou sily polarizace,

jejim smérem nebo obojim soucasné.
Toto zavisi na:

1) orientace polarizace uvniti krystalu

2) symetrii krystalu
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3) aplikovaném mechanickém namahani

Zmeéna polarizace se projevi zménou hustoty povrchového ndboje na sténach krystalu, tj.
jako zména elektrického pole mezi sténami krystalu, protoZe jednotky hustoty povrchového

naboje a polarizace jsou stejné. [1]

1.2.2 Curieho teplota

Pokud je teplota piezoelektrické latky vyssi neZ tzv. Curieho bod, tak tato latka
ztraci svoji remanentni polarizaci a stim i1 své piezoelektrické vlastnosti. Nan ize
uvedeném obrazku je vidét chovani piezoelektrické keramiky pfi teploté vyssi nez Curieho

bod a nizsi nez Curicho bod.

Pokud je teplota na Curieho bodem, maji vSechny krystaly piezoelektrické keramiky
krychlovou mfizku a nemaji dipolovy moment. Pfi teplot¢ mensi nez je Curicho bod se

miizka krystalli zméni na tetragonalni nebo klencovou a vznika u nich dip6élovy moment.

a) teploty nad Curieho bodem b) teploty pod Curieho bodem

krychlova miizka
simetrické rozloZeni
kladnych a zapornych
naboji ctyitihelnikova (klencova)
miizka, krystaly maji
elektricky dipol

. A*=Pb, Ba, jiné velké kovové iony

® 0¥=oxid

o L " y -
® B =Ti, Zr, jiné mensi tetravalentni kovové iony

obr. 2 Krystalicka struktura typické piezoelektrické keramiky
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Analogicky k odpovidajicim parametrim feromagnetickych materidlt, také
polarizované feroelektrické materialy projevuji hysterezi. Na obrazku obr. 2 je znazornéna
typicka hysterezni kiivka vytvofend pusobenim elektrického pole na piezoelektrickou
latku. Tim se dosahne maximalni polarizace Ps. Snizeni elektrického pole na nulu ma za
nasledek remanentni polarizaci P,. Obracenim elektrického pole se dosdhne negativni
maximalni polarizace a negativni remanentni polarizace. Znovu-obracenim elektrického

pole se obnovi pozitivni remanentni polarizace. [1]

Zobrazeni pod hesterezni kiivkou znazoriuje relativni zménu peizoelektrického

elementu podél sméru polarizace odpovidajici zménam v elektrickém poli.

{a) hysteresis curve for pelarization

remanent
polarization

remanent
polarization

»

(b) relative increase/decrease in dimension
(strain, S) In direction of polarization

- s N\

. y

obr. 3 a) Hysterezni kiivka polarizace, b) relativni zvétSeni / zmensSeni
rozmériu (namahani S) ve sméru polarizace; vliv elektrického pole (E),

polarizace (P), odpovidajici prodlouZeni / staZeni piezoelementu [1]



UTB ve Zliné, Fakulta aplikované informatiky, 2010 15

1.2.3 Chovani

Diky svym vlastnostem mohou piezoelektrické latky pracovat ve dvou modech. A to

jako generatory (zdroje) nebo aktuatory (pohony).

1.2.3.1 Generdatory

Pokud remanentné polarizovany piezoelektricky element stlacime, vytvoii se na ném
elektrické napéti jehoz polarita je shodna s polaritou napéti pouzitého pfi remannentni
polarizaci elementu. Pokud tento element natdhneme, vytvorené napéti bude mit opac¢nou
polaritu nez v predchozim piipad€. Pii vyuziti téchto vlastnosti pracuje piezoelektricky
element ve funkci generatoru. Jednd se tedy o vyuziti schopnosti pfevodu mechanické sily
na elektrickou energii. Toho se hojn¢ vyuzivad v zazehovych zafizenich, tuhych bateriich,

silovych snimacich a jinych produktech. [1]

1.2.3.2 Aktudtory

V ptipadé, Ze ke keramickému elementu ptipojime napéti se shodnou polaritou jako
méelo napéti pouzité k remanentni polarizaci, element se prodlouzi (a v ptipadé Ze se jedna
o vélec zmens§i se jeho primér). Pokud pouzijeme napéti opacné polarity, element se zkrati
(a v pripad¢ valce se jeho primér zvétsi). Mzeme fict, ze piezoelektricky element pracuje
ve funkci aktuatoru. KdyzZ na element ptipojime stfidavé napéti, jeho délka se bude ménit
podle frekvence pouzitého napéti. V tomto ptipadé se vyuziva schopnost ménit elektrickou
energii na mechanickou energii. Coz je vhodné zejména pro piezoelektrické motory,

generatory zvukovych a ultrazvukovych signala a dals$i zafizeni. [1]
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Generator and molor actions of a plezoelectnic element

— O ERETALGT action motar action

[ ¢ ) )

[
g | ) (+)
3 + + +
1 $ bad 4
E
& - 1 ) - () T
"'" + (=)
{a) disk after {b) disk compressed: (o) disk stretched: (d) applied voliage {e) applied voitage
polarization generated voltage generated voltage has same polarity has polarity
{poding) has same polarity has polarity as poling voltage: opposile that of
as poling voltage opposite that of disk lengthans poling voltage:
poling veltage digk shartans

obr. 4 Chovani piezoelementu jako zdroje a pohonu [1]

a) disk po polarizaci

Funkce generatoru:

b) stlaceni disku: generovano napeti stejné polarity jako polarizujici napéti

¢) disk natazen: generovano napéti opacné polarity nez polarizujici napéti
Funkce aktuatoru:

d) aplikovano napéti stejné polarity jako polarizujici napéti: prodlouzeni disku

e) aplikovano napéti opacné polarity nez polarizujici napéti: zkraceni disku

1.3 Aplikace
Nejrozsitengj$i moznosti vyuziti piezoelektrickych krystald jsou:
- snimace
- vysokonapét'ové napdjeci zdroje
- frekvencni standardy
- pohony

- redukce vibraci a hluku
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1.3.1 Snimace

Zakladni princip Cinnosti piezoelektrického snimace je takovy, ze fyzické rozméry
pfevedené na silu plisobi na ob¢€ protilehlé stény piezoelektrického elementu. V zavislosti

na konstrukei senzoru rozliSujeme tii typy Sifeni sil: podélny, pficny a sttizny.

Detekce kolisani tlaku pfi zvukovych projevech je nejcastéji pouzivanou aplikaci.
Princip je takovy, ze zvukové viny rozkmitaji krystal, na kterém se nasledné vytvori
elektrické napéti. Jednd se naptiklad o piezoelektrické mikrofony nebo snimace do elektro-

akustickych kytar.

Velké uplatnéni nachazeji tyto snimace také v medicin€ (ultrazvukové snimace) nebo
v primyslovém nedestruktivnim zkouseni. Ultrazvukové snimace mohou naptiklad vyslat
do téla ultrazvukovou vlnu, pfijmout odrazenou vlnu a prevést ji na elektricky signal

uréeny k dalSimu zpracovani. [3]

Dalsi aplikace:
- mikrovahové senzory
- detekce a generace sonarovych vin
- tenzometry
- akustické méfeni emisi

- systémy fizeni motoru (automobily)

1.3.2 Vysokonapét'ové napajeci zdroje
Nejznaméjsim ptikladem je piezoelektricky zapalovac. Stisknuti tlacitka zplisobi, ze

mechanizmus zapalovace udefi do piezoelektrického krystalu, na kterém se vytvoii vysoké

napéti, proud protékajici jiskiiStém vytvofti jiskru, kterd zaZzehne plyn.

Piezoelektricky transformator je druh nasobice stfidavého napéti. Na rozdil od
tradi¢niho transformatoru, ktery pouziva tradicni propojeni mezi vstupem a vystupem,
piezoelektricky transformator pouziva akustickou spojku. Vstupni napéti plsobi napfic

kratsi délkou desticka (lista) piezokeramického materidlu a vlivem inverzniho
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piezoelektrického jevu ji rozvibruje. Frekvence vibraci je vybrdna jako rezonancni
frekvence, obvykle vrozsahu od 100 kHz do 1 MHz. Vyssi vystupni napéti je pak
vygenerovano piezoelektrickym efektem v jiné casti desticky. Byly prokdzany step-up
poméry vyssi nez 1000:1. Dalsi vyhodou tohoto transformatoru je to, Ze mtize pracovat nad
svou rezonan¢ni frekvenci, kde se mize projevit jako indukéni zatéz, coz je vyhodné u
obvodu které vyzaduji mekky start. Piezotransformatory jsou jedny z nejkompaktnéjSich

vysokonapétovych zdrojt. [2]

1.3.3 Frekvencni standardy

Slouzi jako vysoce ptresné generatory frekvenci. Piezoelektrické vlastnosti kiemiku

jsou vhodné pro tyto ucely.

Kiemikové hodinky obsahuji krystalovy oscilator, ktery vyuzivd obou
piezoelektrickych jevii ke generovani pravidelnych elektrickych impulsit slouzicich
k definovani ¢asu (doba mezi kmity). Kiemen ma piesn¢ definovanou vlastni pfirozenou
frekvenci (zplisobenou tvarem a rozméry krystalu), na které kmitd, coz se vyuziva ke
stabilizaci frekvence stfidavého napéti aplikovaného na krystal. Stejny princip se pouziva i

v procesorech pocitact, kde vytvaii taktovaci impulz. [2]

1.3.4 Pohony (aktuatory)

Pisobenim velmi vysokého elektrického pole vznikaji pouze nepatrné zmény Sitky
krystalu, tyto zmény probihaji s pfesnosti lepsi nez mikrometr, coz Cini z piezokrystali
keramiky pouzivaji vrstvy ten¢i nez 100 mikrometrQ, toto umoziuje pouziti vysokého
elektrického pole snapétim menSim nez 150 V. RozliSujeme dva typy: piime
piezoelektrické pohony a zesilené piezoelektrické pohony. Zatimco pii pohony dosahuji
zdvihu niz§iho nez 100 mikrometra, zesilené pohony mohou dosahnout zdvihu az jednoho

milimetru. [2]
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1.3.5 Redukce vibraci a hluku

Kdyz je material disledkem vibraci ohnuty v jednom sméru, systém redukce vibraci
reaguje na ohyb tim, Ze vysle elektricky signdl do piezoelementu, ktery se ohne v opa¢ném
sméru. Do budoucna se stouto aplikaci pocitd v automobilovém primyslu a ve

stavebnictvi ke snizeni hluku a vibraci. [2]

1.4 Materialy

Mnoho riiznych materidlu vykazuje piezoelektrické vlastnosti. Nize bude uveden

struény vypis materialu a rozdéleni do skupin. [2]
Piezoelektrické materialy délime do téchto skupin:

- pfirozen¢ rostouci krystaly

- Cloveékem vyrobené krystaly

- Clovékem vyrobené keramiky

- bezolovnaté piezokeramiky

- polymery

Piezoelektrické materidly jsou dostupné pro senzorové aplikace v objemové formé 1

ve form¢ tenkych vrstev (thin film). Vlastnosti tenko-vrstvych piezoelektrickych materialt
zavisi na a) stechiometrii b) morfologii vrstvy c) hustoté¢ vrstvy d) necistotdch a e)
defktech. Za ucelem ziskani velké odezvy na mechanické deformace musi byt
piezoelektricky povlak utvafen s texturovanou strukturou s vysokym stupném zarovnani

s piezoelektrickou (polarizujici) osou.
Nejéstéji pouzivanymi materidly v senzorovych aplikacich jsou: kiemen (kiemenu
bude vénovana celd kapitola), langasit, lithium niobat a tantalat, oxid zine¢naty a nitrid

hlinity, zirkoni¢itan-titani¢itanu olova (PZT). [4]
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1.4.1 Langasit [4]

Langasit (La;GasSiO14) spadad do skupiny ¢lovékem vyrobenych krystalii. Langasit
ma podobné teplotni koeficienty jako kiemen, ale jeho kvalitativni faktor Q je pétkrat vyssi
a ma také trikrat vySs$i spojovaci koeficient k. Jako pomérné novy neferoelektricky
piezoelektricky materidl musi byt monokrystal langasitu péstovan pomoci Czochralského

metody a monokrystalické tenké vrstvy musi byt péstovany pomoci epitaxe z kapalné faze.

vvvvv

1.4.1.1 Czochralského metoda [5]

Je to metoda vyuzivand pii péstovani monokrystalii, pojmenovand po polském
chemikovi Janu Czochralskim, ktery ji objevil vroce 1916. Nejcastéji se pouziva pii
vyrobé Cistého kiemiku.

Pii této metod€ je pevny krystal pomalu (5-150 mm za hodinu, s rotaci 10-100
otacek za minutu) vytahovan z kapalné taveniny na zarodku vysoce kvalitniho materialu,
nejcastéji wolframu (materidl s vysokym bodem téni). Pro vypéstovani kvalitnich
monokrystalil se uziva specialnich typt kelimk (v angli¢tin€ zvanych crucibles — doslova
vyhenl) vyrabénych z kiemene, do kterych je na zacatku umistén roztaveny material (pfi
teploté¢ cca 1500 °C). Koncentrace se podél tahaného materidlu méni a necistoty mayji
tendenci zGstavat v kapalné fazi. Pfi ristu je nutno v peci udrzovat stalé podminky, napft.
atmosféru tvoii néktery z inertnich plynt (napf. argon), téZ velmi zélezi napt. na ovladani

teploty a prostorové orientaci.

1.4.1.2 Epitaxe 7 kapalné faze (LPE) [6]

Epitaxe z kapalné faze (LPE - Liquid Phase Epitaxy) vytvari monokrystalickou

vrstvu z kapalné faze, typicky rychlosti 0.1 az 1 pm za minutu.

LPE je metoda rastu polovodicovych krystalickych vrstev z roztaveného materialu
na pevnych substratech. To se d&je pfi teplotach hluboko pod bodem tani uklddaného
polovodice. Polovodi¢ je rozpustén v taveniné jiného materidlu. Za podminek, které jsou

blizké rovnovaze kapalného materialu a substratu, se rist odehravd pomalu a stejnomérné.
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Rovnovazné podminky velmi zavisi na teploté a koncentraci rozptyleného polovodice v
tavening€. Rust vrstvy z kapalné faze lze ovladat pomoci nucené¢ho chladnuti roztavené

smési. Zaneseni necistot se da velmi omezit. Dopovani se provadi pfidanim dopantt.

Tato metoda se pouziva zejména pro rist slouceninovych polovodict. Je tak mozné

vyrobit velmi tenké, rovnomérné a vysoce kvalitni vrstvy.

1.4.2 Lithium niobat a tantalat [4]

Lithium niobat (LiNbO3) a lithium tantalat (LiTaO;) fadime do kategorie ¢lovékem
vyrobenych keramik. Tyto latky jsou velmi zndmé feroelektrické krystaly objevené v roce
1949. Od roku 1965 se je uspésné daii péstovat ve jako monokrystaly pomoci
Czochralského metody. Oba tyto materialy jsou dulezit¢ v SAW (surface acoustic wave —

povrchové akustické viny )zatizenich a v aplikacich s vysoko-frekvencnimi filtry.

Jako kfemen, musi byt tyto materidly péstovany v objemové formé a maji rtizné
vlastnosti zavisejici na jejich fezech. Obvykle pouzivanymi fezy jsou Y-fez pro LiNbO; a

X-tez pro LiTaOs.

1.4.3 Oxid zine¢naty (ZnO) a nitrid hlinity (AIN) [4]

Ackoliv maji tyto materiadly téméf devétkrat nizsi piezoelektrické koeficienty nez
PZT (zirkonicitan-titani¢itanu olova), jsou jejich tenké vrstvy pouzivané pro BAW (bulk
acoustic wave — masova akusticka vlna) aplikace. Na rozdil od feromagnetik, nemtze byt

polarni osa téchto materiala orientovana pusobenim elektrického pole.

Zn0O jako polovodi¢ s pasmem ~ 3 eV inklinuje k tomu byt ztratovy pii pomérné
malych poruchovych napétich. Vysoce kvalitni vrstva AIN slouzi jako dobra ndhrada misto
ZnO vrstev. Nitrid hlinity m&d mnohem vétsi pasmo 6,1 eV. Nizké ztratové hodnoty tan(5)
~ 0,001 a dobry elektromechanicky spojovaci koeficient ~ 0,25 dosazenych v podobé¢ tenké

vrstvy umoznuji vytvofit z nitridu hlinit¢tho BAW rezonatory s vysokkym Q faktorem.
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1.4.4 Zirkonicitan-titani¢itanu olova (PZT) [4]

PZT spada do skupiny ¢lovékem vyrobenych keramik. V podobé tenké vrstvy jsou
vrstvy  PZT  nejrozSifenéjSim  pouzivanym  feroelektrickym  materidlem.Vyssi
elektromechanicky koeficient déla z PZT velmi atraktivni materidl pro mikroaktuatorové a

mikrosenzorové aplikace.

Na nize uvedeném obrazku je tabulka s hodnotami mechanickych a elektromechanickych

vlastnosti kiemene, langasitu, lithium niobatu a lithium tantalatu.

Table 2. Mechanical and electromechanical properties of piezoelectric quartz, langasite crystal, lithium niobate and lithium tantalate.

Property  Units a-quartz (AT-cut) La;GasSiOyy LiNbO; (Y-cut) LiTaO; (X-cut)

Density gcm™ 2.65[11] 5.754 [43]) - -

k % kf‘,:B.B—-M[l]] kﬁ: 15 [44] ks =68 [9] kis =43 [9]
kyy =17[9] ky =19 [9]
ks =3 [9] ks =351[9]

k, =16 [9] k, =18[9)]
O 10°-10° [17] 15000 [44] 10° [11] 10° [11)]
d pCN-! dy=-461023[11] - - -
dyy = —0.67 [20]
e Cm™ e =0.173 [20) e =—045[43] e5=3.7[9] e1s =2.6[9]
€14 = 0.04 [20] €14 = 0.077 [44] en = 2.5 [9] en = ].86 [45]

€3 = 0.3 [45} €3] = -0.22 [45}
e =177[45] eu=19[9]

el /20 4.6(11] 18.99 [46] 84 [9) 51[9]
el/e0 46([11] 49.32 [46] 3009 45 [9]
TCF ppm°C~'  ~0[11] 1.6 [44] 69 [47] —40 [48)
T, e - - 1210 [9] 660 [9)

* TCF: temperature coefficient of frequency.

obr. 5 Mechanické a elektromechanické vlastnosti piezoelektrického

kiemene, langasitu, litthum niobatu a lithium tantalatu [4]
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1.4.5 Pouzité piezoelektrické konstanty

Ke spravnému pochopeni nasledujicich tvrzeni je =zapotiebi uvést obrazek

znazoriujici sméry sil plisobicich na piezoelektricky element.

3

A
A
5| G
7
N
>
X Y ‘\\'5 “

obr. 6 Sméry sil pisobicich na piezoelektricky element

1.4.5.1 Elektromechanicky spojovaci faktor k (electromechanical coupling factor) [7]

Je to indikator efektivnosti, se kterou piezoelektricky material pfevadi elektrickou energii
na mechanickou energii a naopak. Udava se v procentech. Vyjadieni k zavisi na rozmérech

piezoelektrického elementu.

ki3  elektrické pole ve sméru 3 (paralelné ke sméru ve kterém byl element polarizovan)
a podélné vibrace ve sméru 3 (tvar valecku s délkou vétsi nez desetinasobek
praméru)

ki  elektrické pole ve sméru 3 a vibrace ve sméru 3 (tvar: tenky disk, rozmér povrchu je

veétsi vzhledem k tloustce; ki <kss )

ks;  elektrické pole ve sméru 3 (paralelné ke sméru ve kterém byl element polarizovan)

a podélné vibrace ve sméru 1 (kolmé na smér ve kterém byl element polarizovén)
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k, elektrické pole ve sméru 3 (paraleln¢ ke sméru ve kterém byl element polarizovéan)
a radialni vibrace ve sméru 1 a 2 (ob¢ kolmé na smér ve kterém byl element

polarizovan) (tvar tenkého disku)

1.4.5.2 Kvalitativni faktor Q,,

Je to pomér frekvence a Sitky pasma. Ur€uje kvalitu krystalu, plati Ze ¢im vyssi

hodnota, tim kvalitn&j’i krystal. Dosahuje hodnot az 10°.

1.4.5.3 Piezoelektricka nabijeci konstanta d (piezolectric charge constant) [7]

Udava indukovany néboj na jednotku mechanického napéti plisobiciho na
piezoelektricky element. Nebo také mechanické napéti vytvoiené piezoelektrickym
elementem na jednotku pisobiciho elektrického pole. Je to dualezity indikator vhodnosti

materidlu pro aktudtorové aplikace.

dl1l  indukovany néboj ve sméru 1 (kolmo na smér ve kterém byl element polarizovan)
na jednotku piisobiciho mechanického napéti ve sméru 1 (kolmo na smér ve kterém

byl element polarizovan)

d14  indukovany ndboj ve sméru 1 (kolmo na smér ve kterém byl element polarizovan)
na jednotku ptisobiciho stfihového mechanického napéti ve sméru 1 (kolmo na smér

ve kterém byl element polarizovan)

1.4.5.4 Permitivita [7]

Permitivita nebo také dielektrickd konstanta € udava hodnotu dielektrického posunuti
na jednotku elektrického pole. g’ je permitivita pfi konstantnim tlaku a e je permitivita pfi

konstantnim napéti.

Relativni dielektrick4 konstanta K je pomér € ku €0, absolutni dielektrické konstanta
(¢0 = 8.85 x 10-12 farad /metr).

g';;  permitivita pro dielektrické posunuti a elektrické pole ve sméru 1 (kolmo na smér
ve kterém byl element polarizovan) pii konstantnim tlaku
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¢33 permitivita pro dielektrické posunuti a elektrické pole ve sméru 3 (paralelns ke
sméru ve kterém byl element polarizovan) pfi konstantnim tlaku

Na niZe uvedeném obrazku je tabulka zndzorfiujici srovnani mechanickych a
elektromechanickych vlastnosti oxidu zine¢natého, nitridu hlinitého a PZT.

Table 3. Comparison of the mechanical and electromechanical
properties of zinc oxide, aluminum nitride and PZT materials.

PZT (thin film,
Property  Units AIN ZnO 1-3 pm)
Density gem™ 3.26 [11] 5.68[11] 7.5-71.6[11]
| % 6.5 [43] 9 [43] 7-15 [49]
O, @ 2490 [43] 1770 [43]
2 GHz
k? Qn @ 160 [38] 160 [38]
2 GHz
ey Cm™2 —1.05(43] —-1.0[43] —8to12[49]
dy g pm V- 3.9[43] 5.9 [43] 60-130 [49]

obr. 7 Srovnani mechanickych a elektromechanickych vlastnosti ZnO, AIN a

PZT. [4]
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2 KREMENNY MONOKRYSTAL

Kiemen (Si02) patii do skupiny krystali, u kterého se objevuje piezoelektricky efekt.
Kdyz ho vystavime vlivu stifidavého proudu, za¢ne oscilovat. Kone¢né vlastnosti oscilatoru
pak zaviseji na fezu kfemennym krystalem. Pro svoje lepsi vlastnosti se ¢astéji pouziva
monokrystalicky kiemen. Kiemen ma né€kolik modifikaci. NejCastéji se pouziva
modifikace o, krystalizujici v trigonalni soustavé. Pod Curieho teplotou 573 °C mé kiemen
trigonalni strukturu, nad tou to teplotou se z n¢j stdva B-kfemen, ktery méa hexagonalni

strukturu. [4]

Ackoliv je AT-tez pouzivan kvili téméf nulovém teplotnimu koeficientu, ostatni
druhy fezii jako Y- fez nebo SC-fez v dualnim rezimu s vysokou citlivosti rezonan¢ni

frekvence s ohledem na teplotu mohou byt pouzity pro pfesné teplotni méfent.

Kiemen se nejvice pouziva ve formé monokrystalu. K dosazeni vysokych

rezonancnich frekvenci, musi byt tloustka kiemenného krystalu co nejmensi.

Naésledujici obrazek ukazuje idealni tvar pravoto€ivého kifemenného monokrystalu a

orientaci jednotlivych fezt krystalem.

dokonaly 7 A

m&/ )
thanicka

054

monokrystal opticka
osa A7
_52030° 38°30°
/Y, 38°15)
BT | AT
] //CT

DT__ || F -

I x

/‘j elektricl;él 0sa

\Q& BT

obr. 8 Idealni tvar pravoto¢ivého monokrystalu (o modifikace kifemene),

roviny vybrusi
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2.1 AT rez kifemennym Krystalem

AT fez kfemennym krystalem je nejcastéji pouZivanym QCM senzor kvili svym
vybornym mechanickym a piezoelektrickym vlastnostem. A také proto Ze mohou byt

nafezany tak, Ze maji témét nulové teplotni koeficienty pti pokojovych teplotach.

Vzhledem k piezoelektrickym vlastnostem a krystalové orientaci AT fezu, ma za
nasledek pfipojeni elektrického napéti mezi elektrody krystalu vytvofeni vnitiniho
mechanického napéti. Stridavé elektrické pole s vlastni frekvenci aplikované napfic
krystalem vyvolava €isté stfizné kmitani Sifici se krystalem. Oznaceni oscilace jako Cisty

stiih znamena, ze pohyb povrchu disku je perfektné rovnobézny se sténou disku. [9]

Na obrazku je zndzornén sttizny kmit piezoelektrického elementu.

obr. 9 Stiihovy piezoelektricky jev

2.1.1 Teplotni charakteristika AT-Fezu kiemennym krystalem [8]

Vzhledem ke svym fyzikdlnim vlastnostem, jsou AT- fezy krystalem pouzivany
pfevazné v oscilaénich obvodech. Jejich hlavni vyhodou je niz$i teplotni citlivost
v teplotnim rozsahu od 10 °C do 40 °C. Kiivky jsou reprezentovany jako kubické paraboly
s prusecikem teplot lezicim v rozmezi 25 °C az 35 °C, v zavislosti na uhlu fezu krystalem a
mechanické konstrukci. Nasledujici rovnice popisuje vztah mezi zménou frekvence a

teplotou, pfi které krystal osciluje v zavislosti na referencni teplot¢.
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Y gl Yo T, Foa T, )

kde:

T teplota prostiedi

Trer referencni teplota

A az A; koeficienty stanovené s ohledem na tihel fezu

10
E AT -cut
Ty 5&0: -1
g. I 0
S = e I R R
G - - Lt
<] -, 1
-5
-10

0 10 20 30 40 50
Temperature (°C)

obr. 10 Teplotni charakteristiky AT-fezu kifemennym krystalem

Pro vyssi pfesnost je nezbytné stanovit pét a vice méticich bodi (pfi méfeni frekvence).

2.2 Faktor kvality Q

Dulezitou vlastnosti je tzv. Q faktor. Je to pomér frekvence a §itky pasma, muze
dosahovat hodnot az 10°. Plati Ze ¢im vys§i hodnota, tim kvalitn&jsi je piezoelektricky
krystal. To znamend Ze ma tzké pasmo rezonance, coz z n¢j ¢ini vysoce stabilni oscilator a
napomaha velice pfesnému urceni rezonancni frekvence. BéZna zatizeni obsahujici krystaly
s rezonan¢ni frekvenci mezi 4 az 6 MHz dosahuji rozliSeni okolo 1 Hz. Pfesnost frekvence

krystalu se da ovlivnit technologii vyroby, zpusobem fezu a uchycenim krystalu
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k elektroddm. Oproti modernim materidlim jsou piezoelektrické vlastnosti kiemenného

krystalu mén¢ zavislé na vlivech teploty.

Mechanické a elektromechanické vlastnosti jsou uvedeny v tabulce na obrazku €. 5.
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3 QCM (QUARTZ CRYSTAL MICROBALANCE)

3.1 QCM v kostce

Mikrovahovy senzor ke své €innosti vyuziva piezoelektrického jevu. Senzor obsahuje
kifemenny piezoelektricky krystal naladény na uréitou rezonanéni frekvenci. Pii zatiZeni
krystalu (nanesenim tenké vrstvy né¢jaké latky na povrch krystalu) se zvysi jeho hmotnost,
coz se projevi zménou rezonan¢ni frekvence. Za pouziti Sauerbreyovy rovnice jsme pak
schopni urcit ptesny piiriistek hmotnosti krystalu. Z toho vyplyva, Ze rezonancni frekvence

krystalu je umérna piirtistku jeho hmotnosti.

3.2 Popis [4]

Typicky QCM se skladda ztenké desticky kifemenného piezoelektrického
monokrystalu s velmi velkymi pfi¢nymi rozméry ve srovnani s jeho tloustkou, ktera je
seviena mezi dvéma kovovymi elektrodami. Tyto jsou vyrobeny z materialti drahych kovl

napf. zlato, platina nebo sttibro.

Na vrchni elektrodé je nanesena aktivni vrstva vétSinou polymerickd. Tyto senzory
jsou lehké na vyrobu, nejsou drahé, pracuji v teplotich okolniho prostfedi a maji docela
dobré rozliSeni. Bohuzel stability polymerové vrstvy je vSeobecné niz$i nez u oxidu kovi,

proto tyto senzory rychleji starnou. Nejcastéji se pouzivaji v oscilacnich obvodech.

obr. 11 Standardni jednopalcovy QCM krystalovy senzor. Vlevo: kontaktni

povrch, vpravo: snimaci povrch [9]



UTB ve Zliné, Fakulta aplikované informatiky, 2010 31

Aplikace sinusového elektrického pole pomoci elektrod zplisobuje pticné viny Sifici
se skrz tloustku kifemene a za idedlnich podminek kde neni pfitomna jina zatéz; zatizeni
projevuje rezonan¢ni chovani, kdyz je tloustka kiemenné desticky rovna poloviné vinové
délky pticné akustické viny. Zakladni rezonancni frekvence kiemenného rezonatoru mize

byt jednoduse definovana pomoci nasledujici rovnice.

1 U
fo:2_ —
I, \ Py

kde:

lq — modul pruznosti ve smyku kiemenného krystalu
pq — hustota kfemiku

tq — tlouSt'’ka kiemenného krystalu

Jeden zdavodi Sirokého pouziti kifemennych rezondtoru v aplikacich fidicich
frekvenci je mimofadné nizky fazovy Sum. Ten je kvantitativné uréen pojmem Q-faktor

(faktor kvality, popsan vyse).

Rezonancni frekvence je vyznamné ovlivnéna jakymkoliv zatizenim umisténym na

povrch kiemenného krystalu a to véetné elektrod. Zatizeni mtze byt trojiho typu:
a) Ciste elastické zatizeni (pevné latky)
b) Ccisté viskdzni zatizeni (kapaliny)

c) viskdzné-elastické zatizeni (polymery)

3.2.1 Cisté& elastické zatiZeni

Koncept méfeni hmotnosti pomoci kiemenného rezonatoru poprvé prezentoval
Sauerbrey. Pro rezonator s rezonanc¢ni frekvenci fO(0) bez zatizeni, frekvencni zménou Af
pfi zatizeni tuhou hmotou tloustky mensi nez je tloustka kifemenného rezonatoru a za

podminek, kdy tato hmota neklouze po povrchu rezonatoru, mizeme pouzit rovnici:

M| 2O Ny [T Ay,
A pqﬂq tqu(qu) pl]
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kde:

lq — modul pruznosti ve smyku kiemenného krystalu

pq — hustota kfemiku

tq — tlouSt'’ka kiemenného krystalu

A — piezoelektricky aktivni plocha krystalu

Znaménko minus indikuje snizeni rezonanc¢ni frekvence pfi hmotnostnim zatizeni.

Znaménko minus indikuje sniZeni rezonan¢ni frekvence pii hmotnostnim zatiZeni.

3.2.2 Cisté viskozni zatiZzeni

Pti pouzitich v aplikacich jako biosnimani a elektrochemické studie, kdy je povrch
rezonatoru v kontaktu s tekutym médiem, musi byt vzaty v tivahu viskdzni tahové projevy.
Chovani kifemennych rezonatort pii Cisté viskéznim zatizeni poprvé popsali Kanazawa

Gordon v roce 1985. Pfi téchto podminkach je zakladni QCM frekvenéni posun stanoven

vztahem:
f 3/2
Af =L oy, .
N, 1y
Kde:

pL hustota kapaliny

no viskozita kapaliny

3.2.3 Viskozné elastické zatiZeni v kapalinovém okoli

QCM frekvenéni posun vyplyvajici z umisténi viskoelastické vrstvy v kapalinovém
okoli mize byt analyzovan pomoci techniky kontinudlniho pfistupu. Uvazuje se, ze povrch
QCM je v tésném kontaktu s vrstvou souvislé viskoelastické desticky s nekonecné hustou
Newtonovou kapalinou piekryvajici jeden z jejich povrchii. Za ptredpokladu, ze tloustka

masy kapalné vrstvy je mnohem vétsi nez rozklad délky akustické viny v kapaling, se
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frekvence a Q-faktor méni s ohledem na podminky kapalného zatizeni a mohou byt

popsany vztahy:

Af =— ! Z (tnpna) -2t [n—L] szzz]
27p,t, W23 6,) u +on,
AQz—27fOpqtq , o
L2 (i) et )

kde:

Pq hustota kifemene (998,21 kgm'S)

tq tloustka kiemenného rezonatoru

Un modul pruznosti

Mn viskozita kapaliny

ty tloustka n-té vrstvy nanesené na rezonator

nra o viskozita hloubka priurazu akustické viny v mase kapaliny

3.3 Nahradni schéma [9]

Butterworth van Dyke (BVD) navrhl elektricky model pro kiemenny krystalovy
rezonator, ktery je zobrazen je na obrazku 2 Tento model je Casto pouzivan k zobrazeni
elektrického chovani rezonatoru. Tento model je také uziteCny k posouzeni frekvencniho

posunu a ztrat na AT vybrusu.
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e b

LITI Cn] R|'|1
obr. 12 BVD model QCM

BVD model rezonatoru QCM se sklada ze dvou vétvi (¢asti). Dynamicka vétev

—ma v sérii tfi komponenty modifikované hmotnou a visk6zni zatéz krystalu: Rm
rezistor odpovida ztratdm oscila¢ni energie zpisobené montazni strukturou a substratem
na kontaktu. Cm — kapacitor — odpovidé akumulované energii v oscilatoru a souvisi

s pruznosti kfemene. Lm — induktor — odpovida setrvaéné ¢asti oscilatoru, ktera souvisi

s posuny (hmoty) béhem vibrace.

3.4 Sauerbreyova rovnice

G. Sauerbrey jako prvni studoval vztahy mezi hmotnosti a frekvenci
piezoelektrického rezonatoru. V roce 1959 pak vyvinul tzv. Sauerbreyovu rovnici, v niz
popisuje hromadnou zménu na jednotku plochy QCM elektrody (jejiho povrchu) a
souasnou zménu frekvence krystalu. Tato metoda je vyuzivdna pii méficich

experimentech v QCM pro ptevod frekvence na hmotnost. [9]
Zjednoduseny zapis:

Af=-C,-A,[9]
kde:

Ar= zména sledované frekvence v Hz
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A =zména v mnozstvi na jednotku plochy v g/cm?2

Cy = faktor citlivosti krystalu — kalibra¢ni koeficient

3.4.1 Odvozeni [10]

Pti vystaveni piisobeni stfidavého elektrického pole se krystal rozkmitd na

konkrétni frekvenci fo(m). Tuto rezonan¢ni frekvenci mizeme vyjadrit nasledujici rovnici:

/o (m)=ﬂ (3.1)
2x,\ Py

kde:
lq — modul pruznosti ve smyku kiemenného krystalu (2, 947x10"" dyne/cm?” pro AT fez)
pq — hustota kiemiku (2, 648 g/cm3 )

Xq — tloustka kiemenného krystalu

Sauerbreyova rovnice vztahuje pokles frekvence (Afy) ke zméné piirtstku

hmotnosti na povrchu. Poté pouZzijeme nasledujici vztahy.

m
M===x,p, (3.2)

kde:
M — hmotnost krystalu na jednotku plochy
M — celkova hmotnost krystalu

A — plocha krystalu

Provedem dosazeni do rovnice 3.1

VH Py (3.3)

fo(M): M
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Pfidani hmotnosti (na jednotku plochy) AM ma za nasledek zméno rezonancni frekvence

Afy.

VA P (3.4)

fo(M)+Afo:m

Kombinace rovnic 3.3 a3.4

A = VAP Py (35)
2-(M +AM)  2M

Ty Py AM
2-(M +AM)-M
- 0 -AM
_ VA quM (3.6)
2M2-[1+j
M
Kombinace rovnic 3.6 a 3.3
- M) -AM
af, ==L 2 (3.7)
M-(1+j
M

Pro tenky film kde AM<<M plati rovnice 3.7 v tomto tvaru (v kombinaci s 3.2)

:_fo(o)‘AM:_fo(O)‘Am

Ay
M Ax,p,

(3.8)

f0(0) — rezonan¢ni frekvence (bez ptirtstku hmotnosti)

Konecny tvar Sauerbreyovy rovnice

Af, =—(ﬂ]~Am=—SAm (3.9)
A%, P,
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kde:
Am — zména hmotnosti na povrchu
A — piezoelektricky aktivni plocha krystalu

S — Sauerbreyova konstanta
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II. PRAKTICKA CAST
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4 MERICIi APARATURA

K proméfeni impedanc¢niho spektra piezokrystalu QCM 200 Stanford Research
Systems, Inc. bylo zapotiebi sestavit experimentalni méftici aparaturu a vytvofit program,
ktery tuto aparaturu ovlada a fidi celé méfeni. K tomuto ucelu vyborné€ poslouzili produkty
od firmy Agilent, kterymi je vybavena laboratot C 313. Impedan¢nim spektrem rozuméjme
zéavislost impedance na frekvenci. K realizaci méfeni bylo tedy nutné pouzit generator

stiidavych signald, osciloskop, PC a v neposledni fad€ piezokrystal.

Pouzité ptistroje:
Osciloskop Agilent DSO 3202A
QCM 200 Stanford Research Systems, Inc. (pouze sonda)

Funk¢ni generator Agilent 33202A

obr. 13 Fotka mérici aparatury
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4.1 Osciloskop Agilent DSO 3202A

4.1.1 Seznameni s osciloskopem

Horizontalni

Fa Ovladaci prvky
Vertikéini oviddaci prvky TIacitko MENU ON/OFF  Ovladaci prvky méfeni O\ 200c PPVKY ooy dat Ovlédaci prvky
' / reZimu éinnosti
C ' -
B O
O B & O ok
>@ l
= Ovlddaci prvky nabidek
Funkeni tacitka A f\,@u |
@ y Triggr —
@ -3 | &
> .
OF ®| Q:
2 Ext Trig
) g @ D
[ w0 J

Ovlddaci prvky systému spousténi

obr. 14 Predni panel osciloskopu Agilent DSO 3202A [11]

Ptedni panel [11]

Do jednotlivych skupin jsou zaoazeny nasledujici ovladaci prvky:

Ovladaci prvky méfeni
Ovladaci prvky sbéru dat
Ovladaci prvky nabidek

Vertikalni ovladaci prvky

Horizontalni ovladaci prvky

Ovladaci prvky spousténi

Meas a Cursors
Acquire a Display
Save/Recall a Utility

Prvek pro nastaveni polohy pribéhu ve vertikalnim
sméru, prvky pro nastaveni vertikdlniho méfitka,

tla¢itka 1, 2, Math a Ref

Prvek pro nastaveni polohy pribéhu v horizontalnim
sméru, prvek pro nastaveni horizontalniho méfitka,

tlac¢itko Main/Delayed

Prvek pro nastaveni urovni spousténi, tlacitka 50%,

Mode/Coupling a Force
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Ovladaci prvky rezimu ¢innosti Tlac¢itka Run/Stop, Autoscale a Single

Tlac¢itko MENU ON/OFF Tlacitkem se zobrazuji nebo skryvaji pole aktudlni
nabidky

Funk¢ni tlacitka Pét Sedych tlacitek umisténych u pravého okraje

displeje, kterymi se voli pfilehld pole nebo polozky
aktualn¢ zobrazené nabidky. Pokud neni Zzadna
nabidka zobrazena, zobrazi se po stisknuti
libovolného funkéniho tladitka naposledy pouzivana

nabidka.

Tocitko Slouzi pro zadavani hodnot pro nikteré ovladaci

prvky.

i DIOHRORA
Agilent RIGITAL BTORAGE DRTILOSTORY

obr. 15 Osciloskop Agilent DSO 3202A, pohled zepiedu [11]
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4.1.2 Popis prace s osciloskopem

Osciloskop Agilent DSO 3202A disponuje dv€éma napét'ovymi vstupy. Pifi méfeni
jsem pouzil kanal 1, ktery slouzil k odecitani aktudlni amplitudy napéti na piezokrystalu.
Do méfici aparatury byl pfidan rezistor 4k7, kvili pfepoctu napéti na proud a poté na
impedanci, coz se d¢je v fidicim programu.

Kdyz se pteladovand frekvence blizi k rezonan¢ni frekvenci krystalu, zacne

impedance stoupat. To se projevi poklesem amplitudy signalu, coz mizeme sledovat na

obrazovce osciloskopu.

Na nize uvedenych obrazcich je vidét pokles amplitudy pii stoupajici frekvenci,

bliZici se k rezonanéni frekvenci.

.....................................

R R R A R R R R R

obr. 16 Pribéh signalu p¥i frekvenci mimo oblast rezonance

Na prvnim obrdzku je znazornén prubéh amplitudy sttidavého napéti o frekvenci
4,8 MHz. Na generatoru stfidavych kmit byla nastavena velikost amplitudy 2 Vpp, ktera
zustava po celou dobu méfeni konstantni.  Jak je vidét na obrazku, hodnota amplitudy

zUstava nezménéna, protoze frekvence signdlu se nachazi mimo oblast rezonance.
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Na druhém obrazku je hodnota preladované frekvence 4,997520 MHz. Velikost
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Na tfetim obrazku se nachazime tém¢t v rezonanci, hodnota pielad'ované frekvence
je 4,997580 MHz a hodnota amplitudy je zhruba 400 mV. Oproti pfedchozimu obrazku
jsme zvysili frekvenci o 60 Hz, coz odpovid4d dvéma ladicim krokiim. Pii rezonanci je na
osciloskopu zobrazena pouze rovna Cara, coz znamend ze hodnota amplitudy klesla na
neméfitelnou uroven. To je pro nase méefeni nezddouci a je proto nutné v priabchu méfeni

upravovat méfitko osciloskopu tak, aby bylo mozné odecitat aktualni hodnoty amplitudy.

4.2 Generator stiidavych signali Agilent 33220A

Agilent Technologies 33220A je 20 MHz sysntezivany funk¢éni generator

s vestavénym vaweformem a pulsnimi schopnostmi. [12]

PohodIné bench-top dunkce [12]
- 10 standardnich tvarti vin
- Vestavény 14 bit 50 Msa/s pro libovolny tvar viny

- Precizni pulsni vlastnosti tvaru viny s nastavitelnou nastupni

hranou
- LCD displej umoziujici Ciselné i grafické zobrazeni
- Lehce pouzitelny knoflik a numericka klavesnice
- Ulozists stavu piistroje s nazvy definovanymi uZivatelem

- Ptenosné, robustni pouzdro s neklouzavou podlozkou

Flexibilni systémové funkce
- 4 stahovatelné 64K-bodové paméti libovolnych prabéht
- GPIB (IEEE-488), USB a LAN

- SCPI (Standard Commands for Programmable Instruments)
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Popis ptredniho panelu [12]

Output OFF

Period [HiLewvel LoLevel

obr. 19 Znazornéni predniho panelu Generatoru stridavych signali Agilent

33220A

1 Graph Mode/Local Key

2 On/Off Switch

3 Modulation/Sweep/Burst Keys
4 State Storage Menu Key

5 Utility Menu Key

6 Help Menu Key

7 Menu Operation Softkeys

8 Waveform Selection Keys

9 Manual Trigger Key (used for
Sweep and Burst only)

10 Output Enable/Disable Key
11 Knob

12 Cursor Keys

13 Sync Connector

14 Output Connector

4.2.1 Praces generatorem
Pomoci generatoru stfidavych signalu byl na piezokrystal pfivadén sinusovy
stiidavy signal a velikosti amplitudy 2 Vpp (peak to peak; Spicka Spicka). Na obrazku je

uvedeno 1 Vpp. To je ale zpiisobenou chybou anglického piekladu software. Coz znamena,
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7e zaobrazené 1 Vpp je ve skutecnosti 1 V kladné pilviny ¢ili 2 Vpp. Po celou dobu
méfeni zUstdva hodnota amplitudy nezménéna. Nastaveni a prelad'ovani frekvence

stiidavého signalu je fizeno automaticky pomoci mnou vytvoreného méficiho programu.

) () (o)

obr. 20 Nastaveni amplitudy stiidavého signalu pomoci generatoru Agilent

33220A

4.3 Piezokrystal mikrovahového senzoru QCM 200 Stanford Research
Systems

V piistrojich QCM 200 se standardné pouziva jako senzor tenky disk kifemene
modifikace a, AT fezu, kmitajici na frekvenci SMHz s napifenymi kulatymi elektrodami na

obou stranach.

Standardni pramér krystalu je 1 palec a jsou k dispozici s riznymi materialy elektrod,
jak lesténymi tak neleSténymi.
Typické hodnoty pro krystal o priméru 17 , kmitajicim na frekvenci 5 MHz pouzitého v

QCM200 Systém:

Cm:33 fF
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Lm=30 mH
Rm= 10 Q (pro suchy krystal)
Rm =400 Q (pro krystal s jednou stranou ponoteny ve vod¢)

Rm=3500 Q (pro krystal jednou stranou ponoifeny v 85% glycerolu) [9]

obr. 21 Sonda pristroje QCM 200 Stanford Research Systems [9]
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5 MERICI PROGRAM

K prométeni impedancni charakteristiky piezoelektrického krystalu z ptistroje QCM
200 Stanford Research Systems bylo zapotiebi vytvofit specidlni program, ktery celém
meéfeni fidi a zaznamenava hodnoty méfenych veli¢in. K vytvoreni tohoto programu jsem
pouzil vyvojové prostiedi Agilent VEE Pro 9.0. Program jsem nazval impedance new.
V ptiloze uvadim uplné schéma programu, rozdéleného do jednotlivych blokd, jejichz
funkce bude popsana nize. Vzhledem k velikosti programu jsem zvolil tuto variantu,

protoze podrobné schéma by se na jedno stranku neveslo.

Cely program v podstaté funguje tak, ze fidi preladéni frekvence vysilané generatorem
sttidavych signalti na piezokrystal a odecet hodnoty amplitudy stfidavého signalu na
piezokrystalu pomoci osciloskopu, pti kazdém ladicim kroku. Amplituda se v programu
prevadi na impedanci podle Ohmova zdkona. Hodnoty frekvence a impedance se zapisuji

do zdznamu a po dob&hnuti programu se ulozi do datového souboru.

5.1 Popis programu

V pfiloze je uvedené Uplné schéma programu, rozdélené do bloki. Kazdy blok
programu ma svoji funkci. V nasledujicich kapitolach popisu funkce jednotlivych bloki a

tim vlastné 1 princip fungovani celého programu.

5.1.1 Blok 1 - ladéni frekvence a méreni amplitudy

Tlacitko start spousti program. Cyklovani programu je realizovano pomoci objektu
For Range. K nastaveni pocatecni frekvence a kroku ladéni slouzi objekty fstart a Ladeni f
(ve vztahu A+30*b urcuje Cislo 30 ladici krok). Ladéni frekvence generatoru stiidavych

signali probiha nasledujicim zpiisobem.

Po spusténi programu se spusti cyklus For Range a na vstup A objektu Ladeni f se
pfivede hodnota pocatecni frekvence (fstart), na vstup B je pifivedena hodnota kroku
objektu For Range (v prvnim kroku cyklu tedy 0). Zde dochazi k nastaveni frekvence
v kazdém kroku cyklu. Vysledek se pfivede na blok Generator, ktery programové fidi

generator stfidavych kmit. Poté se pomoci objektu Osciloskop (programové fidi funkci
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osciloskopu) odecte amplituda stfidavého signalu na piezoelektrickém krystalu. Tato je

pozdé¢ji pouzita k pfepoctu na impedanci.

=iﬂf2=ﬂ Oen;hﬂur -

—J WRITE TEXT “:FREQ"+A INTG4 EOL
| A

|

1

= Double-Click 1o Add Transaction =

| For Range| |
From |0

Thru |600

Step [l

‘ - Osciloskop -

= WRITE TEXT " MEASVAMP?" STR EOL
Estar READ TEXT x REALB4
< Double-Click to Add Transaction = X )
[4994000 < >

Del

Result

A EGU"D
! B

obr. 22 Blok 1 — ladéni frekvence a méreni amplitudy

5.1.2 Blok 2 — prepocet amplitudy na impedanci

V této casti programu dochézi k prepo¢tu amplitudy na impedanci pomoci Ohmova
zakona. V objektu Amplituda je zapsana hodnota amplitudy signalu ptivadéného
generatorem stfidavych kmitd na piezoelektricky krystal. Na vstupy objektu Prepocet [
pfivddime  aktudlni hodnotu amplitudy a hodnotu rezistoru, pfipojeného
k piezoelektrickému krystalu. Na vystupu pak ziskavame aktudlni hodnotu proudu
tekouciho piezokrystalem. Ten pak pifivadime spole¢né s hodnotou amplitudy sttidavého
signalu dodavaného generatorem na vstupy objektu Prepocet Z, kde dochazi k piepoctu na
impedanci. Diky objektu abs(x) ziskdme absolutni hodnotu impedance, kterou pak
privadime na X vs Y Plot (blok 5), kde dochazi k jejimu zobrazeni a na vstup objektu Build
Record (blok 6).
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obr. 23 Blok 2 — piepocet amplitudy na impedanci

5.1.3 Blok 3 — pomocna proménna

Pro spravny chod programu bylo nezbytné porovnavat aktualni a ptedchozi hodnotu
amplitudy. K tomu bylo zapotifebi stanovit pomocnou proménou do niz se uklada

predchozi hodnota amplitudy (o jeden krok zpozdéna).

V objektu Test prvniho kroku zjistujeme, jestli se jedna o prvni krok cyklu. Je-li tomu
tak ulozi se aktualni hodnota amplitudy do pomocné proménné pom a program pokracuje
dal. Pokud se o prvni krok nejedna nacte se pfedchozi hodnota amplitudy z pomocné
proménné pom a porovna se z aktualni hodnotou amplitudy (dé€je se tak v bloku 4). Po té se

do pomocné proménné pom nahraje aktudlni hodnota amplitudy.

Name Name
Data MName
pom pom Data
pom

obr. 24 Blok 3 - nastaveni pomocné proménné pom
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5.1.4 Blok 4 — porovnani predchozi a aktualni hodnoty amplitudy a nastaveni

méritka osciloskopu

V rezonanci se hodnota amplitudy dostdvd na neméfitelnou troven. Tento problém
bylo je zplsobeny tim, ze signdl na osciloskopu je tak maly, ze ho osciloskop nedokaze
zmétit. Na druhou stranu se ale vyskytuje problém, kdy signal takzvané vyleze
z osciloskopu. V praxi to znamend, ze métitko osciloskopu je mensi nez hodnota méfené
veli¢iny. Pfi méfeni amplitudy to znamend, Ze se nezobrazi celd vlna (Spicky jsou mimo
rozsah), tudiz nemuze dojit ke zméfeni peak-to-peak. V takovéto situaci program vykazuje

chybu a méfeni je zastaveno.

Tyto dva problémy jsem vyfeSil porovnavanim ptedchozi a aktudlni hodnoty
amplitudy. V zévislosti na vysledku porovnani se méni métitko osciloskopu, tak aby signal

byl po celou dobu méfitelny.

V objektu Narust impedance se testuje, jestli se impedance zvysuje, respektive jestli se

snizuje amplituda.

V objektu Pokles impedance se naopak testuje jestli impedance klesa, respektive

stoupa amplituda.

V objektu Pata zjisStujeme zdali se nachdzime v paté kiivky impedancni Spicky.

Hodnota 1,6 V uvedena v podmince byla stanovena opakovanym pokusnym métenim.

V objektu Vrchol zjistujeme zdali se nachazime pobliz vrcholu kiivky impedancni
Spicky. Hodnota 0,6 V uvedend v podmince byla stanovena opakovanym pokusnym
méfenim.

Na vstupy A objektt Narust impedance, Pokles impedance, Pata a Vrchol je ptivedena
aktudlni hodnota amplitudy, na vstupy B je pfivedena hodnota amplitudy v piedeslém
kroku, ktera je ulozena v pomocné proménné pom. Podle toho jestli jsou splnény podminky

jednotlivych objektd, se provadi instrukce Autoscale nebo Scale 0,5 (méfitko

500mV/dilek).
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'WRITE TEXT “AUTOscale™ EOL
< Double-Click to Add Transaction >

obr. 25 Blok 4 — nastaveni méritka osciloskopu
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5.1.5 Blok 5 - zobrazeni impedan¢ni charakteristiky

Blok 5 slouzi ke zobrazeni impedancéni charakteristiky piezoelektrického krystalu. To
se déje pomoci objektu X vs Y Plot. Objekty Aktualni amplitudy a Aktualni f jsou pouze

orientacni.

- Yvs ¥ Plot G
22k

irmip 20k

15k

10k

YData1

1444

J

43%M  5m E01M 5018M

freq

—| Aktualni amplituda | «

obr. 26 Blok 5 — zobrazeni impedanéni charakteristiky

5.1.6 Blok 6 — uloZeni namérenych dat do souboru

UloZeni dat do souboru je realizovano pomoci objekti Build Record a To file. Objekt
Build Record prtitazuje ke kazdé frekvenci hodnotu odpovidajici impedance a vytvaii tak
pole zaznami. Objekt 7o file potom tento zaznam ulozi do datového souboru, ur¢eného

k dal$imu zpracovani.
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TEXT af,*", aZSTREOL
< Double-Click to Add Trangaction »

obr. 27 Blok 6 — uloZeni naméfenych dat do souboru
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6 VYSLEDKY MERENI

Pomoci programu impedance new jsem proméfil impedancni charakteristiku
piezokrystalu piistroje QCM 200 Stanford Research Systems. Méfeni jsem provedl nejprve

na nezatizeném krystalu a poté s riznymi druhy zatéze.
Zatizeni piezokrystalu:
- kapicka vody uprostied senzoru
- vrstvicka vody uprostfed senzoru
- polozeny vlas

- zatiZeni dechem

6.1 NezatiZeny krystal

Jako prvni jsem proméfil piezokrystal bez zatéZe. Provedl jsem tii odliSnd méteni.

Na nize uvedenych grafem jsou prezentovany vysledky téchto méfeni.

6.1.1 Meérenil

fitart =4,96 MHZz ; fionec = 5,16 MHz ; krok = 250 Hz ; pocet kroka 800

Z [kQ] 12

10

4,95 5 5,05 5,1 5,15 5.2
f [MHz]

Graf 1: Impedanéni charakteristika - nezatiZeny piezokrystal — Méreni I
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Pfi tomto pokusu jsem proméfil pasmo 200 kHz. V oblasti okolo 5 MHz je jasné
vidét prvni impedan¢ni Spicka (vrchol na frekvenci 4,9975 MHz) a naznaky dalSich
impedancnich Spicek. Na zdklad¢ toho jsem provedl dalsi méfeni sjemnéj$im ladicim

krokem.

6.1.2 Méreni Il

fstart =4,995 MH2z ; fyonec = 5,035 MHz ; krok = 100 Hz ; pocet kroka 400

Z[kQ] o -
18
16
14

12

10

0 T T T T T T T T T 1
4,99 4,995 5 5,005 5,01 5,015 5,02 5,025 5,03 5,035 5,04

f[MHz]

Graf 2: Impedancni charakteristika - nezatiZeny piezokrystal — Méreni 11

Pfi tomto pokusu jsem proméfil pasmo 40 kHz a oproti pfedchozimu pokusu jsem
zvolil jemnéjsi krok preladéni — 100 Hz. Ve frekvencni oblasti, kde se v predeslém méteni
nachdzely naznaky dalSich impedancnich Spicek, neni zaznamenan zadny prudky nérust

impedance. Pro dal$i méfeni jsem se tedy rozhodl pozménit $itku pasma a ladici krok.
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6.1.3 Meéreni II1

ftart =4,994 MHz ; fyonec = 5,012 MHz ; krok = 30 Hz ; pocet krokt 600

ZQ)

20

15
10

. N

0 T T T T T T T T T T 1
4,992 4994 4996 4,998 5 5,002 5,004 5,006 5,008 5,01 5,012 5,014

f[MHz]

Graf 3: Impedanéni charakteristika - nezatiZeny piezokrystal — Méreni I11

Pfi tomto pokusu jsem prométil pasmo 18 kHz a zvolil ladici krok 30 Hz, pomoci
kterého by mély byt zachyceny i velmi uzké vykyvy impedance.V grafu je detailné
vykreslena jedna impedancni Spicka. Rozhodl jsem se tedy ponechat toto nastaveni (Sitka

pasma, ladici krok, pocet kroktl) i pro méieni se zatézi.

6.2 ZatiZeny krystal

Pti pokusnych méfenich jsem zvolil ¢tyfi rizné druhy zatéze: kapicka vody uprostied
senzoru, vlas polozeny na senzoru, vrstvicka vody na ploSe senzoru, zatizeni dechem.
Nastaveni Sitky pasma, ladiciho kroku a poctu krokii ziistalo stejné jako pii méfeni

III na nezatizeném krystalu. Tedy: fsar =4,994 MHZ ; fionee = 5,012 MHz ; krok = 30 Hz ;
pocet kroki 600.
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6.2.1 Kapicka vody uprostied senzoru

Pti tomto pokusu jsem doprostied plochy senzoru kapl malou kapi¢ku vody a

sledoval jsem, jak se zméni impedanc¢ni charakteristika oproti méfeni bez zatizeni.

obr. 28 Kapicka vody uprosti‘ed plochy senzoru

Z[kQ]

10

{D

0

f[MHz]

Graf 4: Impedan¢ni charakteristika - zatiZeni piezokrystalu kapickou vody

4,992 4994 4996 4,998 5 5,002 5,004 5006 5,008 5,01 5,012 5,014

Pti zatizeni piezokrystalu kapickou, nedochdzi v oblasti rezonance k prudkému

nartistu impedance. Prib¢h je tedy utlumeny a hodnota impedance nedosahuje takovych

hodnot, jako pii méfeni bez zatéze.
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6.2.2 Vlas poloZeny na senzoru

Pii tomto pokusu jsem na povrch senzoru polozil vlas a sledoval jsem zmény

v impedanc¢ni charakteristice oproti méfeni bez zatizeni.

obr. 29 Vlas poloZeny na ploSe senzoru

Z [kQ]
25

20

15

10

0 T T T T T T T T T T 1
4,992 4994 4996 4,998 5 5,002 5,004 5,006 5,008 5,01 5012 5,014

f [MHz]

Graf 5: Impedancni charakteristika - zatiZeni piezokrystalu poloZenim vlasu
na jeho plochu
Jak je vidét z grafu, pfi zatizeni piezokrystalu vlasem, je impedancni charakteristika

témet stejnd, jako pii méfeni bez zatizeni. Maximalni hodnota impedance je dokonce vyssi.
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6.2.3 Vrstvicka vody na ploSe senzoru

Pfi tomto pokusu byla na povrch senzoru nanesena vrstvicka vody o zhruba stejné

hmotnosti, jakou méla diive méfena kapicka. Vrstvicka vody vSak pokryvala vétsi plochu

senzoru nez kapicka vody.

obr. 30 Vrstvicka vody nanesena na ploSe piezokrystalu

WM‘ . .
AR L2 Aetn 8 "Mt man ' A% At Mt NN 8 hate. e L ae A i S x A00 Akt B % Ro

0 T T T T T T T T T T
4,992 4994 4996 4,998 5 5,002 5004 5,006 5,008 5,01 5,012

f [MHz]

Graf 6: Impedan¢ni charakteristika — vrstvicka vody nanesena na ploSe

senzoru
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V oblasti rezonance dochazi pouze k mirnému zvinéni impedancni charakteristiky.
Da se tedy fici, Ze impedancni charakteristika je zavisla také na velikosti zatizené plochy

piezokrystalu.

6.2.4 Zatizeni dechem

Pfi tomto pokusu jsem zatizil piezokrystal tim, Ze jsem na né&j opakované dychal.
Vysrazena vodni para se usadila na povrchu piezokrystalu a tim jej zatizila.Para se vSak

velmi rychle odpatovala, a proto bylo nutné na piezokrystal opakované pravidelné dychat.

Z [kQ]
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5 Pad

,,....,,...,_f WWMWWW

4 -
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0 \ \ \ \ \ \ \ \ \ \ \
4,992 4,994 4,996 4,998 5 5,002 5,004 5,006 5,008 5,01 5,012 5,014

f [MHz]

Graf 7: Impedané¢ni charakteristika — zatiZzeni dechem

Pribéh charakteristiky je podobny jako pfi zatiZeni kapickou vody. S tim rozdilem,
ze vysrazend vodni para zdechu se rychle odpafovala, a proto nebylo docileno
konstantniho zatiZzeni. V disledku toho je vrchol impedanéni Spicky pomérné zubaty.
Zatizeni dechem také pisobilo na celou plochu senzoru, na rozdil od kapicky vody, ktera se

nachdzela ve sttedu plochy senzoru.
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6.3 Spolecny graf

Na grafu Ize vidét, jaky ma vliv zatizeni piezokrystalu na prubéh impedancni
charakteristiky. Pti zatizeni vlasem (pevnou latkou) se impedan¢ni Spicka posunula
smérem k vy$§im frekvencim. Pfi zatizeni kapickou vody, vrstvickou vody a dechem
(kapalnou latkou) doslo ke zplosténi impedancni Spicky. V piiloze II uvadim tento graf ve

veétsi velikosti.

Z [kQ] 25
20
—— Nezatizeny
15 —— Kapicka vody
——Vlas
10 —— Vrstvicka vody
—— Zatizeni dechem
5 %&
0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
4,99 4,995 5 5,005 5,01 5,015

f [MHz]

Graf 8: Impedancni charakteristika — spole¢ny graf
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ZAVER

Podatilo se mi sestavit méfici aparaturu, pomoci které byla méfena impedancni
charakteristika piezoelektrického krystalu pfistroje QCM 200 Stanford Research Systems,
Inc. Méfeni probihalo na nezatizeném krystalu a pfi zatizeni krystalu C¢tyfmi rliznymi
zpusoby. Ve vyvojovém prostiedi Agilent VEE pro 9.0 jsem napsal program, ktery
spolupracuje s méfici aparaturou a fidi celé méfeni a zaznamenava naméfené hodnoty,

které jsou urc¢eny pro dalsi zpracovani.

Pii zpracovani vysledki méfeni jsem zjistil, Zze impedancni charakteristika
piezoelektrického krystalu je zavisla na jeho zatiZeni a charakteru tohoto zatiZeni. Objevil
jsem ovSem problém, ktery jsem nebyl schopen vyfeSit. Impedancni charakteristika
piezoelektrického krystalu obsahuje nékolik impedanénich Spicek, mé se podatilo naméfit

pouze jednu, coZ je patrné z uvedenych grafi v kapitole 6 VYSLEDKY MERENI.

Meéieni bez zatéze probéhlo ve tfech pokusech, liSicich se mezi sebou velikosti
Sitky pasma frekvence, ladiciho kroku frekvence a poctu krokt. Pii kazdém pokusu vysli
rozdilné vysledky. Souhrnné se da fici, Ze kdyz se na piezoelektrickém krystalu nenachazi
zadna zatéz, dochéazi v oblasti rezonance k prudkému narGstu impedance (vytvofeni
impedanéni Spicky).

M¢éteni se zatézi probéhlo ve Ctyfech pokusech. V kazdém z nich jsem zvolil jiny

druh zatéze.

Pii zatizeni kapickou vody, nedochazi v oblasti rezonance k prudkému nérGstu
impedance. Pribéh je tedy utlumeny a hodnota impedance nedosahuje takovych hodnot,
jako pfi méteni bez zatéze.

Pti zatizeni poloZenim vlasu na plochu senzoru, byl prubéh impedancni
charakteristiky témeét stejny jako pii méfeni bez zatéze stim rozdilem, ze impedancéni

Spicka byla posunuta smérem k vysSim frekvencim.

Pfi zatizeni nanesenim vrstvicky vody na plochu senzoru dochazi v oblasti
rezonance pouze k mirnému zvlnéni impedancni charakteristiky.
Pti zatizeni dechem je prib¢h charakteristiky podobny jako pfi zatizeni kapickou

vody.
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Provedenym métenim tedy bylo dokazano, Zze charakter zatizeni piezoelektrického
krystalu ma vliv na pribéh jeho impedancni charakteristiky. Impedancni charakteristika

piezoelektrického krystalu se pfi riznych druzich zatéze lisi.
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CONCLUSION

I built the measuring equipment, which is used to measure impedance
characteristics of piezoelectric crystal from QCM 200 Stanford Research Systems, Inc.I
measured unloaded crystal and crystal with four different kind of loadings. In software
Agilent VEE Pro 9.0 I made a program, which controls the measuring equipment and

collecting data for later processing.

When I was processing collected data, I realized that the impedance characteristics
of piezoelectric crystal depends on properties of its loadings. I also discovered problem,
which I haven’t been able to solve. Impedance characteristics of piezoelectric crystal
includes several impedance peaks. In my case, I had only one. This can be seen in graphs in

chapter 6 MEASURED RESULTS.

Measuring without loadings was realized in three different tries. Difference was:
banwidth, step and count of steps. Each try had different results. In sum, if there‘s no
loading on surface of piezoelectric crystal, in area of resonance is steep increase of

impedance.

Measuring with loadings was realized in four different tries. Each try had its own

special loading.

Loading piezoelectric crystal by a little drop of wtaer doesn’t cause steep increase

of impedance. Characteristics is muted.

Loading piezoelectric crystal by a hair cause steep increase of impedance but it is

displaced to higher frequencies.

Loading piezoelectric crystal by thin film of water cause impedance characteristics

in area of resonance little bit waved.

Loading piezoelectric crystal by breath is similar like loading by a little drop of

water.

By measurements was evided that the properties of loadings placed on surface of
piezoelectric crystal has effect to its impedance characteristics. Impedance characteristics is

different for different kinds of loadings.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

DC Stejnosmérné napéti
P Maximalni polarizace
P; Remanentni polarizace
S Namahani (strain)

E Vliv elektrického pole
P Polarizace

Qm  Faktor kvality

€ Permitivita

PZT  Zirkonicitan-titani¢itanu olova
QCM  Quartz Crystal Microbalance

BVD Butterworth van Dyke
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