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Abstrakt

Bakalarska prace se zabyva problematikou tisténych rezistivnich struktur v elektronice
a popisuje soucasny stav vyvoje v této oblasti s ohledem na pouzivané technologie, mate-
rialové systémy a cilové aplikace. Popisuje moznosti vyuziti intrinzitné vodivych organic-
kych materidld pro realizaci odporovych elementii a podrobnéji se zaméruje na aplikace
organického vodivého materialu PEDOT:PSS v této oblasti. Dale prace charakterizujte
klicové parametry tisténych rezistorit a moznosti pro testovani jejich kvality. Na zavér
budou proméieny elektrické vlastnosti predlozenych tisténych rezistivnich struktur s vy-

branymi organickymi materialy.
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tisténé struktury, organické materidly PEDOT:PSS, tisténé rezistory



Abstract

Burda, Zdenék. Printed resistors based on organic materials [Tisténé rezistory na bdzi
organickych materidli). Pilsen, 2014. Bachelor thesis (in Czech). University of West Bo-
hemia. Faculty of Electrical Engineering. Department of Applied Electronics and Tele-

communications. Supervisor: Silvan Pretl

This bachelor thesis deals with the printed resistive structures in electronics and descri-
bes the current state of development in this area with regard to the technology, material
systems and the target application. Describes the availability conductive organic materials
for the realization of resistive elements, and further focuses on the application of orga-
nic conductive material PEDOT: PSS in this area. Furthermore, this work characterizes
the key parameters of printed resistors and options for testing their quality. In last part,
will be measure the electrical properties of the produced printed resistive structures with

selected organic materials.

Keywords

printed structure, organic materials PEDOT:PSS, printed resistors
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1
Uvod

Organicka neboli presnéji polymerni elektronika, pro niz plati i oznaceni polytronika, vy-
uziva vodivé plasty na bazi polymeri. Jejim zakladem jsou vodivé polymery objevené
v roce 1977, za jejichz objev ziskali A. J. Heeger, A. G. MacDiarmid a H. Shirakawa
v roce 2000 Nobelovu cenu [10]. Z4jem o organickou a tisténou elektroniku po celém svété
rapidné roste a vyvolava velké investice do vystavby novych vyrobnich linek. Piedpo-
klada se, ze organicka elektronika v budoucnu ovlivni vSechna hospodarska odvétvi a do
nékterych vnese dokonce prevratné zmeény. Mezi jeji diilezité vlastnosti patti nizka hmot-
nost, vyborna zpracovatelnost, mechanicka flexibilita, barevna variabilita a protikorozni
odolnost.

Organické elektronika je zalozena na kombinovani novych materiald a efektivnim vyu-
ziti nakladi. Kombinaci novych vodivych material a s postupy hromadné vyroby umoz-
nuje ve vysokoobjemovém mnozstvi velmi levné vyrabét tenké a lehké elektronické kom-
ponenty na pruzném substratu. Z nepfeberného mnozstvi zpiisobli vyuziti organické elek-
troniky lze zminit napt. srolovatelné displeje a pocitace, elektronické casopisy a knihy,
obvazy a naplasti s integrovanymi senzory, inteligentni textilie, svitici tapety, ohebné
plastové fotovoltaické clanky, lékarské diagnostické pristroje pro jedno pouziti, obaly in-
dikujici, nakolik cerstvé je zbozi uvnitt, apod. Prvni produkty, napt. jednoduché snimace
na polymerni bézi, elektronické ¢tecky a organické svételné diody (OLED), jiz pfichazeji
na trh a mnohé dalsi jsou intenzivné pfipravovany do vyroby.

Prvni kapitola této prace se bude zabyvat problematikou tisténych rezistivnich struk-
tur v elektronice a bude zkoumat soucasny stav vyvoje v této oblasti s ohledem na pou-
zivané technologie, materidlové systémy a cilové aplikace.

V dalsi kapitole se budou fesit moznosti vyuziti intrinzitné vodivych organickych mate-
rialt pro realizaci odporovych elementti, kde se podrobnéji zaméri na aplikace organického
vodivého materialu PEDOT:PSS v této oblasti.

Posledni kapitola nabidne charakteristiku klicovych parametri tisténych rezistori a po-
piSe moznosti testovani jejich kvality a proméfeni elektrickych vlastnosti predlozenych

tisténych rezistivnich struktur s vybranymi organickymi materialy.



2
Tisténé rezistivni struktury

Tato kapitola popisuje problematiku tisténych tenkovrstvych NiP rezistori a polymernich
silnovrstvych rezistort pii jejich trvalém provozu s ohledem na jejich teplotu a velikosti
odport. Elektronické pasivni i aktivni komponenty vlozené do vicevrstvych desek s plos-
nymi spoji (DPS) spliiuji vSechny standardni elektronické pozadavky, mezi které patii
zmenseni desky plosného spoje a zlepseni funkcéniho i bezpecnostniho elementu. Celkovy
produkt desky plosného spoje s tisténou elektronikou vede ke snizeni nakladt. Po dokon-
¢eni desky nelze vlozené soucasti meénit a vyrobci tedy kladou velky diiraz na stabilitu

a spolehlivost téchto soucasti.

2.1 Zakladni informace

Pasivni komponenty, jako jsou linearni a nelinearni rezistory, kondenzatory, civky, po-
jistky, atd., jsou zakladni soucasti kazdého elektronického zafizeni a zabiraji zna¢nou c¢ast
povrchu desek plosnych spoji. Soucasné malé velikost nékterych pasivnich soucastek muze
zpusobovat problémy v automatizovaném montéznim procesu. Technologii zabudovanim
pasivnich prvkt do vicevrstvé desky lze prekonat mnohé nesnaze, naptiklad pouzivani
v nékterych konecnych produktech, jako jsou mobilni telefony. Je pravda, ze vyrobci se
snazi komponenty stale zmensovat a tim vznika velkd fada problémt, jako je uchyceni,
manipulace a kone¢na faze kontroly funkcénosti soucastky. Tisténé pasivni komponenty
jsou spolehlivéjsi, maji lepsi elektronické vlastnosti a DPS ma vétsi hustotu a vodivost
spoju.

Ackoli vestavéné pasivni soucastky maji mnoho vyhod, mohou se u nich vyskytovat
riizné problémy spojené s trhlinami, deformacemi a nestabilitou komponenti. Na kazdou
desku se vkladaji odlisné pasivni soucastky, a proto musi byt kazda deska odzkousena kv1ili
koeficientu tepelné roztaznosti (CTE). Pokud se na DPS implementuje vadny rezistor,
muze byt celd deska plosného spoje odmitnuta, protoze Spatny rezistor nelze vymeénit.
V dtsledku toho se snazi vyrobci o dlouhodobou stabilitu a spolehlivost komponentii,
aby se tato technologie rezistivnich struktur dostala do dalsi faze pro Siroké komercéni

vyuziti.
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Pasivni soucastky vlozené do vnitini struktury plosnych spoji se objevily pied fadou
let. Prvni pokusy s vlozenim kondenzatori zacaly na konci sedesatych let minulého stoleti.
Na pocatku sedmdesatych let se zacaly uplatnovat vrstvy typu NiP nebo NiCr pro vyrobu
tenkych rezistivnich vrstvach.

V tomto stoleti se objevilo mnoho dalsich materialt, které mohou byt pouzity pro
vestavéné pasivni soucastky. Stale plati, ze technologie pro tenkovrstvé odporové materi-
aly jsou nové vyvinuty. Tyto integrované technologie se pouzivaji v malém rozsahu, a to
zejména ve vojenské a letecké elektronice. Riist poptavky po vysoce pokrocilé a soucasné
nizko-nékladové elektronice stoupa. Tisténé rezistory na DPS se uplatnuji naptiklad v mo-
bilnich telefonech, noteboocich a sifovych zafizenich. V souc¢asné dobé zaziva technologie
tisténych soucastek boom a ocekava se, ze tato technologie integraci souc¢astek v DPS bude
klicovou. Pfedchozi vyzkum byl zaméfen témétr vyhradné na jeden druh materialu. Dnes
se kombinaci tenkovrstvych a silnovrstvych technologii (thin- and thick-film) umoziuje
vyrabét celou fadu rezistori. To umoznuje ziskavat presné odpory s vysokym stupném
miniaturizace v nizsich tolerancich tenkovrstvych rezistorech a velmi vysokou odolnost
pri vyssich tolerancich odporti.

Polymerni silnovrstvé rezistory (PTF) jsou obvykle tvoreny z inkoustovych polymert,
které jsou kompatibilni s rtiznymi zakladnimi materidly pro desky plosnych spoji. Vétsi-
nou se jedna o materialy, které jsou slozené z uhliku, jak ve formé prasku nebo grafitu,
nebo z polymerni pryskyftice s pridavkem rozpoustédla pro reologické vlastnosti. Teplota
vytvrzovani inkoustovych PTF rezistori pro desky plosnych spoji nesmi byt vyssi nez
180 °C, ale nékteii vyrobci nabizeji pasty s vytvrzovaci teplotou az 220 °C. Tyto silno-
vrstvé rezistory poskytuji mnohem Sirsi rozsah plosSného odporu nez tenkovrstvé odporové
materialy, ale jejich nevyhodou jsou mensi odporové tolerance a stabilita. Oxidaci mezi
polymerem a médi mize mit za nasledek posun v hodnotach odporu a jsou nachylné

k praskani v dusledku tepelné roztaznosti.

2.2 Materialy a konstrukce rezistoru

Tenkovrstvé rezistory jsou vyrobeny jako odporovy material s pouzitim NiP v souladu
s vyrobnimi technologiemi. V této technologii se nejdiive vyrobi tenké vrstva slitiny nikl-
fosforu, ktera se galvanicky nanese na médénou fdlii, které se iika RCM - rezistivni vodivy
materidl. Nakonec z tohoto materidlu vznikne substrat s oznacenim FR~4 (sklolaminatova
epoxidova deska) s médénymi obvody a plosSnymi odpory.

Ve studii vyrobnich a testovacich odporovych prvki se zasadné podili americka firma
Ohmega s technologii Ohmega-Ply [4]. Vytvorili a odzkouseli podle tabulkovych pfedpo-
klad dva odporové materidly o plogné rezistivité 25 /0 a 100 2/0, které poté nanesli
na polymerni materiadl FR-4. Jejich zdkladni parametry jsou uvedeny v Tab. 2.1.

Existuje nékolik typt konstrukei pro kontaktni ukonceni rezistivnich materialt. Jedna

se pfedevsim o Cu (méd), Cu v asymetrickém uspofadani, Ni/Au (nikl/zlato), a Ag (stii-
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Typ materidlu | Tab. rezistivita | Tolerance | Vrstva NiP TKR Odporovy rozsah
(©2/0) () (pm) | (ppm/°C)
R25 25 +5 0,40 -50 od 40%2 do 68012
A100 100 +5 0,10 -80 od 1002 do 3300¢2

Tab. 2.1: Zékladni parametry tenkovrstvé technologie Ohmega-Ply. [4]

bro). K eliminaci mechanického namahani se nejlépe hodi technologie kontaktovani médi
v asymetrickém ukonceni. Jako ochranna vrstva médéného povrchu slouzi zbylé materialy:
Ni/Au a Ag. VSechny typy konstrukei jsou ilustrovany na Obr. 2.1.

C tacts .
Sl asymmetric Cu contacts

(a)

(b)

resistive layer

Cu contact

Ag layer

(C) contactsy)rotective Kﬁng Ni/Au

resistive layer

N

Obr. 2.1: Typy rezistivnich kontakt: a) Cu; b) asymetrickd Cu; ¢) Cu s ochranou vrstvou

Ni/Au; d) Cu s ochranou vrstvou Ag. |Prevzatoz[1]|

Tenkovrstvé a polymerni silnovrstvé obdélnikové rezistory byly navrzeny ve tfech pro-
vedenich, od sitky 1,5 mm do 0,5 mm. Rezistory byly vyrobeny v téchto geomtetrickych
utvarech: plosna draha, multi-plosna draha a meander. ZkuSebni deska T1 o rozmérech
160 x 160 mm obsahuje z technologie Ohmega-Ply 240 tenkovrstvych rezistivnich struktur,
které jsou laminované z obou stran s vnéjsimi vrstvami pryskyfice potazené médénou folii.
Druh4 zkuSebni deska T2 s rozméry 177 x 192 mm obsahuje 189 silnovrstvych rezistivnich

struktur nanesenych sitotiskem na polymerni material FR-4.

2.3 Kontaktovani rezistoru

Integrované rezistory prosly dvakrat pres konvekéni pas tepelné pece pro simulaci bezolov-
natého pajeni pfetavenim, aby urcily hodnoty stability a tepelného naméhani. Proces se
provadél za pouziti ¢asového a teplotniho profilu SAC305 pajeci pasty. Maximalni teplota
povrchu DPS byla 250 °C a doba taveni liquidu byla 76 s pti 217 °C, Obr. 2.2. Testy byly
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provedeny na ¢tyfech T1 deskach s tenkovrstvymi rezistory (méfeni s 18 odpory na kazdé
desce) a na Sesti T2 deskach s rezistory PTF (méfeni se 40 odpory na kazdé desce).
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Obr. 2.2: PouZity profil pro pajeni pretavenim. |Pievzatoz[1]]

Odolnost testovanych rezistorti pfed a po pajeni pretavenim byla méfena ¢tyibodovou
digitalni sondou Agilent 34401A. Mérici sondy byly pripojeny na rezistory, které byly
umistény v montaznich otvorech o primeéru 800 pum. Pozorované zmény v hodnotéach
odporu jsou uvedeny na Obr. 2.3 a Obr. 2.4. pro tenkovrstvé integrované odpory a na
Obr. 2.5. pro polymerni silnovrstvé rezistory. Vysoka teplota pajeni méla nezanedbatelny
vliv na zmény tenkovrstvych rezistortt a byl pozorovan rezistivni drift jak pro kladné
i zaporné hodnoty parametri v odporovych vrstvach.
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% 0301
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Obr. 2.3: Zména odporu v procesu pajeni pretavenim; rezistivni vrstva 25 /0. |Prevzatoz[1]|

Zmény se pohybovaly v rozmezi od 0 % do 0,5 % pro odpory vyrobené z rezistivni
vrstvy 25 Q/0 a od 0 % do 1,6 % pro odpory z rezistivni vrstvy 100 /0. To naznaduje,
ze integrované tenkovrstvé rezistory, nezavisle na jejich tvaru, nejsou citlivé na pajeni
bez olova. Opakované provadéné méreni integrovanych rezistort v pritbéhu dalsich expe-
rimentd potvrdily dosazené vysledky pouziti pajeni pretavenim bez pouziti olova.

Polymerni silnovrstvé rezistory, které mély holé médéné kontakty, ukazaly zcela odlisné

chovani od NiP rezistorti. Po testu pajeni poklesl mirné jejich odpor v zavislosti na Sitce
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Obr. 2.4: Zména odporu v procesu pajeni pretavenim; rezistivni vrstva 100 /0. |Pievzatoz[1]]
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Obr. 2.5: Zména odporu v procesu pajeni pretavenim na rezistorech typu PTF v zavislosti na

typ inkoustu a Sifky rezistivni vrstvy. |Prevzatoz[1]|

v

a typ pajeci pasty. Nejvétsi zmény odporu nastaly na nejmensi sifce rezistort (0,5 mm),
kde odpor klesl az o 4 % oproti ptivodni hodnoté, i kdyz byla pouzita pajeci pasta s Ag
vyplni. Pro Sirsi rezistory nebyly zmény tolik patrné, hodnota odporu klesla o necelé 2 %,
coz se ukazalo jako maximalni mozna odchylka.

2.4 Testovani rezistoru

Aby se mohlo docilit pfi vyvoji a nasledné vyrobé rezistori co nejlepsich fyzikalnich
vlastnosti, musi se od prvopocatku soucastky testovat. Neprobihaji pouze zakladni testy,
jako je méreni rezistivity, ale také se klade diraz na klimatické i mechanické zkousky.
V této teoretické ¢asti se zaméFim na dvé univerzity ve Varsavé (Wroctaw University of
Technology)[1] a Hong Kongu (Hong Kong University of Science and Technology)[2], kde
provadéli vyzkum a nésledné testy s firmou Ohmegal4]. Zakladni rozdéleni zkousek pro
rezistivni struktury jsou:

e selektivni testy

— napétové zatézovaci - vliv napéti na velikost rezistance



Tisténe rezistory na bdzi organickych materiali Zdenék Burda 2014

— proudové zatézovaci - vliv proudu na velikost rezistance
— méreni V-A charakteristiky - mira hystereze, linearity

— TKR - teplotni zavislost rezistance
e klimatické zkousky - teplotni a vlhkostni zavislost rezistance
e mechanické testy

— ohybové (bend test)

— odérové - vliv odéru na velikost rezistance

Tepelna stabilita integrovanych odport pfi provozu je kritickym faktorem pro tispéch
rezistivnich odporovych technologii, kdy proud tekouci pfes odpor vytvari teplo, které se
musi u¢inné odvadét skrz desku.

Odvod tepla, kdy proud tekl pres rezistor, byl zkouman pomoci termokamery FLIR
A320 s objektivem Closeup x2 a se stabilizatorem napéti HMP2020 HAMEG. Touto
kamerou byly zfizeny nésledujici parametry rtiznych druhti zafeni: vyzarovaci odporova
vrstva, teplota okoli a relativni vlhkost vzduchu.

Termografy snimaly rozlozeni teplot na povrchu tenkovrstvych i silnovrstvych rezistoru
vSech druhti geometrického usporadani. Piiklady tepelnych obrazcti tenkovrstvych a sil-

novrstvych obdélnikovych rezistorti ukazuje Obr. 2.6.

(a) (b) &

68C
ea'c 64°C
60°C

60°C
56°C 56°C
52°C

52°C
48'C 48°C
44’ 44°C
40°C 40°C
38°C I6°C
32c 32°C

Obr. 2.6: Tepelné obrazce rezistort 820 € s pfipojenim zdrojem proudu o velikosti 21 mA (do-

davany vykon 361 mW); a) tenkovrstvy rezistor; b) silnovrstvy rezistor. |Pievzatoz[1]]

Ve vsech zaznamenanych tenkovrstvych rezistorech bylo zjisténo, Ze rozlozeni teploty
podél odporu nebylo jednotné. Pro odpory ve tvaru souvislého pruhu se nachéazely nejvyssi
teploty v centralni c¢asti rezistoru. Bylo taktéz zaznamenano, ze teplo vyzafujici skrz
rezistor ménilo sviij charakter, protoze prochézejici teplo v oblasti s vysSsim stupném
teploty se stiidalo s oblastmi s viditelné nizsi teplotou. Proto mtizeme vidét na obrazku
"stiidavy” charakter meandru pohybu tepla skrz rezistor (nejsvétlejsi barva uprostied
rezistoru - teplota az 74 °C). U okraju rezistoru, v blizkosti médénych kontaktti, bylo
jednoznacné lepsi rozlozeni tepla.

V pripadé silnovrstvych odporti byly zaznamenany pravideln€jsi hodnoty teplot. Nej-

teplejsi oblast byla ve stfedni ¢asti odporu. Teplota pak pravidelné klesala od stfedni ¢asti

7
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k okrajim rezistoru. VSechny tyto tepelné testy se uskutec¢nily na rezistorech o tloustce
60 pm.

Dalsi priklad teploty povrchu rezistoru ukazuje Obr. 2.7, kde je znazornén graf tenko-
vrstvého rezistoru. Béhem ¢innosti odporu se rychle zahfeje na primérnou teplotu 78 °C
+ 4 °C, kde tyto teplotni hodnoty znamenaji zavedeny standart a neprekrocily povolenou

mez.
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Obr. 2.7: Zmény teploty na povrchu tenkovrstvého rezistoru 820 € (8itka rezistoru 1 mm,

rezistivni vrstva 100 2/0. |Prevzatoz[1]|

Prekroceni pfipustné hodnoty vykonu vede k nadmérnému zahiivani rezistort a po
dosazeni pevnostni hranice dojde k jeho poskozeni. Termografy poskozenych odport vy-

sledkem prehfati jsou uvedeny na Obr. 2.8.

Obr. 2.8: Tepelny obraz tenkovrstvych rezistort s viditelnym poskozenim (Sifka rezistoru 1

mm). |Prevzatoz [1]|
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Obr. 2.9: Teploty a zmény vykonu tenkovrstvého rezistoru 820 2 vlivem rostouciho proudu.

|Prevzatoz [1]]

Priklady zmén teplot méfenych na téchto odporech jsou znézornéné na Obr. 2.9.

Teplota, na kterou mohou byt rezistory maximalné zahtivany, a to diky nadmérnému
elektrickému proudu, dosahuje az 300 °C. Tepelna akumulace, zejména v uzsich prosto-
rech, je vétsi a dochéazelo ke zniceni rezistorti - shorenim. Ukazalo se, ze rtizné druhy
rezistorti mély rizné tepelné skody. Zavisi na typu odporu a jeho materialu, zda miize byt
vyuzivan v tak vysokych teplotach.

Tepelné poskozeni tenkovrstvych NiP rezistort bylo vétsinou zptsobené rozkladem
pryskytice ve FR-4 laminatu, na jehoz povrchu byl odpor umistén. Plyny vzniklé pii
tepelném rozkladu pryskyftice zpisobily trhliny na povrchu odporu. V pripadé silnovrs-
tvych rezistort bylo zjisténo taktéz tepelné poskozeni - degradace polymerniho materialu.
Pod vlivem vysoké teploty protékajicim proudem se vyrazné zvysila teplota rezistoru
a polymerni material zacal hotet, coz bylo patrné i viditelnym okem jako svételny efekt

(Cerveno-zlutd zafe). Ilustracni obrazek je uveden na Obr. 2.10.

Obr. 2.10: Tepelné poskozeni: a) tenkovrstvy a b) silnovrstvy rezistor. |Prevzatoz [1]|
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Pro stanoveni citlivosti integrovanych rezistort byly desky podrobeny 120 cyklim
v klimatické komote o teplotach mezi -40 °C a +85 °C. Parametry jednoho cyklu jsou
uvedeny na Obr. 2.11.
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Obr. 2.11: Schéma teplotnich parametru cyklického testu. |Pievzatoz [1]]

Odpory integrovanych rezistortt byly méfeny pred a po 120 cyklech. Procenta zmény
odpori zptsobené cyklickou teplotou pro integrované rezistory (25 /0 a 100 ©2/0) jsou
uvedeny na Obr. 2.12. a pro polymerni silnovrstvé rezistory na Obr. 2.13.
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Obr. 2.12: Primérné procentuelni zména hodnot odporu po 120 teplotnich cyklech pro tenko-

vrstvé rezistory NiP s rezistivni vrstvou 25 /0 a 100 Q/0. |Prevzatoz [1]|

Po 120 teplotnich cyklech se odpor ménil od 0 % do 2 %, nezavisle na tloustce vrstvy
a NiP rezistivni Sifce. Tyto hodnoty byly dosazeny i pro 0,1 pum silnovrstvé rezistivni

Polymerni silnovrstvé rezistory, napt.: ED7500_20€2 a ED7500_5k(2, tisténé na holych
meédénych kontaktech mély vyrazny narist odporu pro odporové sitky 1,0 mm a 0,5 mm.
Pro rezistor typu ED7500_20Q2 nastal vyrazny nartist odporu o 24 %, respektive 50 %.
Pro rezistory o velikosti sifky 1,5 mm bylo zvySeni hodnot odporu mensi do 5 %.

Polymerni silnovrstvé rezistory s médénymi kontakty chranénych Ni/Au a Ag povrchy
maji zcela odlisné chovani nez odpory primo tisténych na holych médénych zakoncenich.

10
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Obr. 2.13: Primérné procentuelni zména hodnot odporu po 120 teplotnich cyklech pro odpory
PTF vytisténych na jednotlivych kontaktnich materidlech: holé Cu, asymetrické Cu,
Ni/Au a Ag. |Prevzatoz[1]

V téchto rezistorech, bez ohledu na velikost sitky, doslo po teplotnich cyklech ke snizeni
hodnoty odporu, a to az o 6 %. Nejmensi zmény hodnot odporu byly zaznamenany ze
série ED7100-20052 (bez Ag). Pouziti Ag nebo stiibrné pasty pro médéné zakonceni vy-
razné zlepsilo odporovou stabilitu pro tepelné namahéni. VSechny druhy rezistorti a jejich

hodnoty odpori jsou uvedeny v tabulce na Obr. 2.14.

Resistance change (%)

Type of resistor Termination Resistive material Width of resistors (mm)
1.5 1.0 0.5
Thin-film resistors Cu NiP 25 QO 071 1.04 157
Cu NiP 100 €/O 1.7 1.87 2.01
Thick-film resistors Cu contacts ED7100 200 ©/O0 201 9.07 19.22
ED7500 20 /O 561 23.99 4936
ED7500 5 k(O -228 3.37 1763
Asymmetric Cu contacts ED7100 200 /O 446 9.42 3338
ED7500 20€/O 3.03 18.81 66.86
ED7500 5 k€2/O) 0.85 8.07 55.97
NifAu contacts ED7100 200 Q/O -135 -1.32 -124
ED7500 20 Q{0 -297 —2.76 -278
ED7500 5 k€2/O —5.14 —4.85 —5.04
Ag contacts ED7100 200 ©/O -147 -1.4 -1.18
ED7500 20/0 -3.09 —-3.24 -3.22
ED7500 5 k(O —5.64 —5.51 —542

Obr. 2.14: Velikosti odpori rezistorit v priibéhu teplotnich cykli. [Prevzatoz[1]]

Poznatky ziskané z bezolovnatého pajeni teplotni cyklické zkousky prokazaly neshody
mezi stabilitou tenkovrstvych a silnovrstvych polymernich rezistorti tisténych na desky

plosnych spojt.

11
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Vysoka teplota bezolovnatého pajeni ma za nasledek zanedbatelné zmény ve struktufre
tenkovrstvych rezistorii. Nezavisle na jejich tvaru se méni hodnoty odport v rozmezi od
0 % do 0,5 % pro odpory 25 Q/0 rezistivni vrstvy a od 0 % do 1,6 % pro odpory
100 ©2/0 rezistivni vrstvy. Rozsah zmén odporti bezolovnatého pajeni ukazuje maly vliv
na stabilitu tisténych tenkovrstvych rezistortd. Po simulaci procesu pajeni silnovrstvych
rezistivnich struktur s médénymi koncovkami se ukéazalo, ze zmény hodnot odporti jsou
podstatné vétsi nez u tenkovrstvych rezistori. Tyto zmény jsou hlavné dany velikosti sitky
rezistorti a jejich typem inkoustu. Nejvétsi zmény (o 4 %) byly prokézany na nejmensi
Sffce rezistort (0,5 mm) vcetnd vyplné Ag. Mensi zmény hodnot odport (o 2 %) byly
prokazany pro vSechny rezistory potiskem uhlikové pasty, bez ohledu na odporovou sirku.

Teplotni cyklické zkouska ukézala, Ze rezistivni rozhrani mezi filmem a holym Cu miize
byt pricinou Spatné stability polymernich silnovrstvych rezistorti. Bl pozorovan znacny
nartust odporu, o 50 % a 70 % na 1,0 mm a 0,5 mm. Pfi pouziti koncovych kontaktii
s tpravou ponofenim do Ni/Au nebo sitotiskem polymerni st¥ibrné pasty vedlo k mnohem
lepsi stabilité polymernich silnovrstvych rezistori. U odporovych prvki s témito typy
koncovych kontakti doslo ke snizeni odporu od -1 % do -5,5 %. Jako selhani pfi testu
se ukézalo, ze posun hodnot odporu vétsi/mensi nez 50 % vede k preruseni obvodu nebo
zkratu. Pti konstrukci se musi vzit v iivahu vSechny varianty odporti, protoze kazdy ma
rozdilné vlastnosti pro rizné vyrobni technologie. Ukazka prasklin po teplotnim cyklickém
testu ukazuje Obr. 2.15.

Obr. 2.15: Praskliny po teplotnim cyklickém testu; zvétseni 5 000x a 50 000x. |Pievzatoz[1]]

V pripadé polymernich silnovrstvych rezistorti doslo k drastickému zvysSeni hodnot
odpori riznou technologii zakonceni, zapri¢inéno chemickou interakci mezi odporovym
filmem a médénym materidlem. Dalsim klicovym problémem se stabilitou byla silna mé-
déna fdlie, kterda méla vliv na teplotu vytvrzovani odporovych materiald, protoze Cu
prevadi teplo na odpor tim, ze ochlazenim se rozpousti rozpoustédla. Odporova pasta ma
tendenci se drzet na okrajich médi. Pro relativné dlouhé odpory tvori koncové ¢asti jen
malou ¢ast celkového odporu oproti kratkym rezistorim. S ohledem do budoucnosti by
se mélo zvazit a stanovit konstrukéni pravidlo o maximalni tloustce médéné félie, 10 - 14

pm.
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Uvedené vysledky ukazuji, ze je dilezité chranit u rezistori zakonceni kontaktti Cu
prechodovou vrstvou Ni/Au nebo vrstvou Ag mezi méd a odporovou félii. Pouziti této
technologie mé za nésledek podstatné vice stabilni rezistory, protoze tyto ochranné vrstvy

snizuji mezifazovou oxidaci, v hor§ich pfipadech korozi na rozhrani Cu/carbon.
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3

Organicky vodivy material
PEDOT:PSS

V poslednich letech vyvoje tisténé a organické elektroniky se podarilo dosdhnout vy-
tvofeni novych dosud neobjevenych moznosti pii vyvoji soucastek budoucnosti. Hlavnim
reprezentantem této technologie jsou OLED displeje. K vytvoreni téchto modernich kom-
ponentil je potfeba organicky vodivy material, ktery je na vzestupu a v budoucnu by
mohl ¢astecné doplnit soucasné konvencni technologické procesy. PEDOT:PSS je polymer

budoucnocti.

3.1 Zakladni informace

Za ucelem vytvoreni elektronickych modulii, jako jsou organické fotovoltaické ¢lanky, or-
ganické diody nebo organické tenkovrstvé tranzistory, je nutné pouzit i pasivni soucastky:
rezistory, kondenzatory nebo civky. Vzhledem k prirozenému omezeni rozsahu teplot a te-

pelné stability se vyuziva prave organicka vodiva latka PEDOT:PSS, kde slozeni této latky

vvvvvv

vvvvvv

soké vodivost, dobré filmotvorné vlastnosti a vynikajici transparentnost v dopovaném
stavu.

Je velmi obtizné produkovat dobré filmotvorné vlastnosti PEDOT. Coz je tedy divod,
pro¢ se PEDQOT fdlie vyrabi obvykle v dotovaném stavu. Samostatné je totiz nerozpus-
titelny ve vSech béznych rozpoustédlech a je velmi nestabilni v neutralnim stavu - na
vzduchu rychle oxiduje. Oxidace polymeru drasticky snizuje hodnoty vodivosti a miize
dojit az ke degradaci polymeru.

PEDOT lze polymerovat chemickymi prostfedky. Chemicka polymerace PEDOT miize
byt provedena tak, ze se ponoii EDOT do polyelektrolytu s pfitomnosti oxida¢niho ¢ini-
dla. Nejbéznéjsi pouzivany elektrolyt je kyselina polystyrenesulfonik (PSS), kterd ma za

nasledek ve vodné disperzi vytvorenim PEDOT:PSS. Tato polymerni smés se ukazala jako

14
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nejstabilnéjsi polymerni systém, ktery lze snadno zpracovavat. V této disperze je PEDOT
ve svém oxidovaném stavu.

I presto, ze se intenzivné studuji organické vodivé materialy, nachazi se mezery mezi
konkrétnimi aplikacemi. Datové listy od vyrobctt PEDOT:PSS nemaji v nékterych pfipa-
dech velmi jasné hodnoty o vlastnostech vrstev. V budoucnosti se urc¢ité najdou presna

pravidla pro navrhovani a formulovani téchto problémaii.

3.2 Slozeni a pouziti materialu

Existuje mnoho zprav z posledni doby, kde se vyuziva PEDOT:PSS, derivat polythiofenu
v ruznych oblastech. Aplikaci tohoto polymeru jsou napt. odporové vrstvy, vrstvy v kon-
denzatorech, antistatické vrstvy na katodach, vodivé drahy na deskach plosnych spoju
a vodice v rtznych displejich.

V zéavislosti na obsahu PSS v komplexu polymeru matice se miize vodivost ménit od
1073 S/cm pro pomér PEDOT:PSS 1:20 aZ do 1 S/cm pro pomér 1:2,5. Piesna chemicka
struktura PEDOT:PSS je znazornéna na Obr. 3.1.

PEDOT

NN )

/J_ ) J (\[ /LJ ]

; SOH SOH SOH so; SOH

Obr. 3.1: Chemickd struktura poly(3,4-ethylenedioxythiofen) - poly(styrenesulfonik).

|Pfevzatoz [5]|
PSS jako cast celku obsahuje dvé funkce. Prvni z nich je, zabranit oxidaci monomeru,

s cilem ziskat pozadované polymerni fetézce. Dalsi ilohou PSS je udrzet fetézové struktury

PEDOT v disperzni formé vodného roztoku, jehoz charakteristicka barva je tmaveé modra.

15
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Prikladem typickych vlastnosti v zavislosti na poméru PEDOT:PSS jsou uvedeny v Tab.

3.1.
Pomeér Obsah pevnych | Konduktivita Aplikace
PEDOT:PSS castic (%) (S/cm)
1:25 1,3 1 Antistaticka vrstva pro CRT
1:6 1,5 1073 Materialy pro OLED
1:20 3 1075 Vodivé dréha v OLED

Tab. 3.1: Piiklady charakteristik PEDOT v zévislosti na poméru dopovani PSS. [1]

Jak muze byt z tabulky patrné, zvysovani obsahu PSS bude omezovat elektrickou
vodivost. Toho se nejvice vyuziva v tisténych vodivych drahach zobrazovaci technologie
OLED. Makroskopicka struktura PEDOT:PSS je ve formé aglomeratu c¢astic a v podstaté
tvoii sifovou strukturu obtékajicich polymeri. Céstice se skladaji z 90 az 95 % vody.
PEDOT:PSS ma vynikajici filmotvorné vlastnosti a je snadno zpracovatelny. Pro antista-
tickou vrstvu musi byt nizky obsah PSS, aby se docililo nejvyssi elektrické vodivosti.
Materidly pro OLED vyzaduji malé ¢astice a nizsi vodivost. Pro zobrazovaci techniku
s matrici musi byt zvySena hodnota PSS, ktera redukuje elektrickou vodivost. Obsahovy
pomér PEDOT ku PSS ve filmech silné ovliviiuje elektrickou vodivost a odpor vrstvy.
Cim je vétsi obsah PEDOT, tim je vétsi elektrickd vodivost.

3.3 Aplikace

Pro vyzkum testovani vodivého organického materidlu se vytvorili tisténé organické re-
zistory, které budou testovany v praktické casti.

Vyroba tisténych rezistivnich struktur probihala s podporou Technologické agentury
Ceské republiky v rdamci projektu FLEXPRINT (TE01020022), kde se pro Zapadodeskou
univerzitu v Plzni vyrobily tfi félie potisténych rezistivnimi strukturami (Obr. 3.2). Kazda
ze tT1 foliich rezistorti byla stejné sitky vodivého polymeru PEDOT:PSS zakoncéené kon-
taktovaci destickou. Uz pfi prvni manipulaci a méfeni se objevily chyby sitotisku (Obr.
3.3), kde nékteré drahy polymernich rezistori obsahovaly neucelené jednotvarné tvary
drah.

PEDOT:PSS je také diky své transparentnosti ve viditelné casti spektra idedlnim
kandidatem pro pfipravu organickych fotovoltaickych c¢lanki, kde se pro lepsi vodivost
polymeru smicha s nanocasticemi ZnO. PEDOT:PSS také zvysSuje vykon organickych
fotovoltaickych ¢lanku, kde usnadniuje dopravu dér mezi anodou a aktivni vrstvou [16].

V poslednich letech doslo také k velké revoluci u organickych tranzistorech fizené polem
(OFET), které se vyuzivaji v integrovanych obvodech a flexibilni elektronice. Vysledny
tranzistor na bazi PEDOT:PSS potazeny zlatou vrstvou na konci elektrod méa snizeny

kontaktni odpor a zlepsenou kristalinitu, ktera ma za nasledek snizovani velikosti bariéry
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Obr. 3.2: Ukazka topologie vyrobené fdlie tisténych rezistivnich struktur podle velikosti sitky
a efektivni délky PEDOT:PSS.

mezi energetickymi hladinami. Pro nazorny priklad byl vytvoren v Pohang University
of Science and Technology OFET tranzistor PEDOT:PSS, ktery ma snizenou velikost
bariéry mezi energetickymi hladinami z 0,85 na 0,14 eV a zvySeny ucinek pole z 0,031
na 0,218 cm?/V [15].

Dalsi aplikaci vytvorenou pomoci organické elektroniky je jiz zminéna technologie
OLED. OLED je typ displeje vyuzivajici technologii organickych elektroluminiscenénich
diod. Mezi priithlednou anodou a kovovou katodou je nékolik vrstev organické latky. Jsou
to vrstvy vypuzujici diry, pfenasejici diry, vyzafovaci vrstva a vrstva prenasejici elektrony.
V momenté, kdy je do nékterého policka privedeno napéti, jsou vyvolany kladné a zaporné
naboje, které se spojuji ve vyzarovaci vrstveé a tim produkuji svételné zareni. Struktura a
pouzité elektrody jsou uzpiisobeny tak, aby dochazelo k maximalnimu stfetavani naboju
ve vyzarovaci vrstvé. Proto ma svétlo dostatecnou intenzitu. Existuji dva zakladni druhy;,
displeje s pasivni matrici (PMOLED - Passive Matrix Organic Light Emitting Diode)
a displeje s aktivni matrici (AMOLED - Active Matrix Organic Light Emitting Diode).

Dalsi aplikaci na vzestupu jsou dotykové polymerni obrazovky, které zkouma firma Ko-
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Obr. 3.3: Detailni nahled na tisténou strukturu rezistoru. Na obrazku je taktéZ patrna chyba

v drahéach pfi vyrobé sitotiskem.

dak [19]. Dotykové obrazovky obsahuji v sobé indium oxidu cinu, ktery je velmi nékladny
na vyrobu. Proto se firma Kodak rozhodla investovat do vyvoje vodivych polymernich
materiald a vytvorili prvni prototypy dotykové obrazovky z PEDOT:PSS. Takto vyrobené
dotykové obrazovky se mohou nachéazet diky své ohebnosti i na zaoblenych mistech, jako

jsou rohy domu nebo palubni desky v automobilech.
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4

Elektrické vlastnosti tiSténych

rezistoru

V této kapitole se zamérim na elektrické vlastnosti tisténych rezistori. Ke své praci vyu-
Ziji a proméfim parametry rezistorti na bazi PEDOT:PSS. Vyuzival jsem také poznatki
z teoretické casti Testovani rezistori. Pro svoji praktickou praci jsem zvolil métfeni ¢tyt nej-
a proudové zatézovani. Pti zjistovani koneénych hodnot jsem postupoval od nejméné k nej-

vice destruktivnim méfenim.

4.1 Metodika méreni

Kapitola popisuje metody méfeni a pouzité pristroje ke zpracovani dat praktické casti.

Kapitola je také zamérena na na vysvétleni pojmt pfed samotnym testovanim.

4.1.1 Struktury tisténych vzorku

Tisténé rezistory jsou rozdéleny podle vodivého polymeru PEDOT:PSS na mnou ozna-
¢ené PEDOT1 a PEDOT?2, dale do tfi skupin podle velikosti tisténé sitky, kde w = 100
pm (W100), w = 200 pm (W200) a w = 300 pm (W300). Kazd4 skupina rezistort je dale
rozdé€lena do péti skupin podle efektivni délky: 050, 0100, 0200, 0500 a 01000. Cela
jedna sada obsahuje deset tisténych rezistort: CH1 az CH10, celkové tedy 150 rezistori
rozdélenych na trech foliich podle velikosti sitky. Kazda skupina rezistori - W100, W200
a W300 je dopovana jinou primési PSS. Kazdy jednotlivy rezistor je zakoncen stiibrnou
kontaktovaci destickou na kazdém konci, ktery zaroven oddéluje rezistory od sebe. Ob-
razek topologie je demonstrovan v kapitole PEDOT:PSS Obr. 3.9. Detailni néhled na
vodivy polymer PEDOT:PSS je na Obr. 4.1.
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Obr. 4.1: Detailni obrazek tisténych rezistorit PEDOT:PSS se sitkou W300 s poctem ¢tverct
01000.

4.1.2 Plosny odpor

Plosny odpor je mira odporu tenkovrstvych a silnovrstvych filmu, které jsou nominalné
jednotné velikosti - L = W (délka = sirka).

Obr. 4.2: Ilustrace plo$né rezistance. [18]

Naptiklad vyraz 0100 udava, ze jeden tistény rezistor PEDOT:PSS byl "slozen” do
tvaru meandru ze 100 ¢tvercl o stejné plosné rezistivité. Je-li rezistance téchto odpori
naptiklad 50 /0, pak celkovy odpor bude mit hodnotu 100 - 50 = 5000 2. Ilustra¢ni
obréazek (Obr. 4.2) ukazuje, ze pro vytvoreni rezistivni struktury bylo pouzito 7 identickych
plosnych odporti, kde L. = 7W. Hodnota jednoho odporu je 100 /0, vysledny celkovy
odpor bude mit hodnotu 7 - 100 = 700 2.

X T

-4

L™

Fy
=

siei[w X

Obr. 4.3: Tistény rezistor ”sestaveny” z plosnych odport. [18]
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4.1.3 4-vodicdové méreni

Testovani probihalo formou 4-vodi¢ového méfeni odporu (Q24). Schéma vnitiniho zapo-
jeni v multimetru Keithley ukazuje Obr. 4.4. Pro pouziti {24 méfeni jsou zapotiebi ¢tyfi
propojené vodice, které vylucuji vliv ubytku napéti na vnéjsich (proudovych) svorkach.
Tento ubytek napéti je zptuisoben pirechodovym odporem téchto svorek a prochazejicim
proudem. Proud tede pfes zdrojové vedeni Input Hi/Lo a ubytek napéti na rezistoru se
méf{ na vnitfnimi propojenymi body Sense Hi/Lo. Bylo nutné také co nejvice eliminovat
vliv termoelektrickych napéti na propojovacich svorkach volbou vhodného spojovaciho
materialu, udrzovanim konstantni teploty a méreni hodnoty rezistoru pti obou polaritach
proudu. Ctyivodicové pfipojeni rezistorti se uziva z toho dfivodu, aby se eliminoval vliv

odporu dlouhych piivodnich kabelii.

Keithley 2700 Sense Hi

Input Hi

0 O s
—L—_. Input Lo

Sense Lo

Obr. 4.4: Schéma 4-vodi¢ového zapojeni pro méfeni specifické rezistance a teplotni zavislosti

rezistance.

4.1.4 MeEérici pristroje

Meéfteni probihala na elektrickych pristrojich znacky Keithley 2700 a 2636A. Keithley 2700
vynika svoji pfesnosti nastaveni méreni a programovym ovladanim diky rozdéleni digitalni
¢asti multimetru a systému relé, ktery je dodavan samostatné na multiplexovaci karté.
Nejvice vyuziti probihalo s pfipojenim multiplexovaci karty (MPK) 7708 od stejné spo-
le¢nosti. Propojenim téchto zafizeni se vyuzilo pro méteni specifické rezistance, teplotni
zavislosti rezistance a proudovému zatézovani. Reprezentativni obrazek zapojeni uvnitt
karty ukazuje Obr. 4.5. Zapojeni bylo nésledujici: kanaly Channell Hi/Lo az Channell0
Hi/Lo v multiplexovaci karté se propojily s pfipravkem pfesné popsanym v kapitole Spe-
cifickd rezistance tak, aby kazdy jednotlivy rezistor byl propojen ¢tyrmi vodic¢i. Tedy,
MPK 7708 Channell propojeny s tisténym rezistorem CH1, MPK 7708 Channel2 propo-
jeny s tisténym rezistorem CH2 atd. Toto zapojeni jsem vyuzil pii testovani specifické
rezistance a teplotni zavislosti rezistance. Pro méteni V-A charakteristiky jsem vyuzil Ke-

ithley636A, protoze tento multimetr ma jiz zabudovany V-A pulsni generator s velkym
rozsahem dynamickych hodnot od 1 fA do 50 A a od 1 'V do 200 V.
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Obr. 4.5: Schéma zapojeni v multiplexovaci karté 7708 pro méfeni 4-vodicovou metodou.

Pro méteni teplotni zavislosti odporu musim zminit také horkovzdusnou pec Memmert
UFP400, do které byly vlozeny vzorky propojené s méticim piipravkem Keithley 2700
a MPK 7708. Méreni a odecitani hodnot teplot probihalo pomoci platinového teplotniho
¢idla PT1000, kde rozsah teplot od -50 do 500 °C byl plné dostacujici. Zapojeni vSech

pristroju probihalo formou jiz zminénou metodou 4-vodic¢ového propojeni.

4.2 Specificka rezistance

Pro méteni specifické rezistance, i u vsech dalsich méfeni, jsem vyuzil tisténych vzorki,
které jsem popisoval v kapitolach PEDOT:PSS a Metodika méfeni. Specifickéd rezistance
je jednou z dilezitych elektrickych vlastnosti rezistori, nebot ndm udéava jeho specifickou
hodnotu odporu. Pro lepsi a nézornéjsi predstavu téchto hodnot je lepsi k prezentaci
vysledktl vyuzit plosné rezistivity, kde plosna rezistivita vychézi ze specifické rezistance,
ale zahrnuje v sobé plochu - pocet ¢tvercti, ze kterych je konecny tistény rezistor slozen.
Kone¢né hodnoty viditelné v grafu jsou prepocteny na jednotku délky, v tomto pripadé
plosného c¢tverce.

Meéteni probihalo na laboratornim multimetru Keithley 2700. Zapojeni a odecitani
hodnot probihalo formou 4-bodového méteni, aby se zabranilo offsetu pfi malych hodno-
tach odporu a docililo se velmi presného vysledku. Samotny multimetr a multiplexovaci
karta byly programové nastaveny a pres PC probihalo odecitani hodnot pomoci pro-
gramu Excelinx, nadstavbou klasického Excelu. Princip 4-bodového méfeni pro tento ticel
je takovy, ze dvojici hrott pfilozenych na stfibrnych kontaktnich ploskach mezi rezistory
prochézi signal pres Input Hi/Lo a Sense Hi/Lo. Multiplexovaci karta pfepina mezi kanaly
pomoci vytvoreného programu a multimetr odec¢ita hodnoty rezistance.

Pred prvnim meéfenim se provedly testy celého mériciho systému. Objevené chyby

na kontaktech byly odstranény. Ovéfeni funkcénosti systému probéhlo tak, Ze se zmérily
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Obr. 4.6: Schéma zapojeni pfipravku s hroty pro méfeni specifické rezistance metodou 4-

vodi¢ového méreni.

hodnoty naprazdno a nakratko. Provedl se také test jednotlivych kanald pomoci jmenovité
hodnoty rezistoru 7500€2 a zjistilo se, Ze vysledky méfeni ukazovaly hodnotu primeérné
7495,4€), coz odpovida své tridé toleranci rezistoru. Testovaci systém byl ispéSné nastaven
a odméren.

Tisténé rezisitvni struktury oznacené PEDOT1 a PEDOT2 byly otestovany pomoci
specidlniho ptipravku s odpruzenymi hroty (Obr. 4.7), které se pfesné nastavily na uréitou
sadu deseti exemplarich rezistivnich struktur na pozici kontaktnich plosek, CH1 az CH10.
Nejprve se zmérily struktury PEDOT1 po deseti méfenich pro deset sad natisténych
struktur na trech féliich, se sitkou W100, W200 a W300, od efektivni sitky 050, 0100,
0200, 0500 a 01000.

Obr. 4.7: Pfipravek pro méfeni tisténych rezistivnich struktur pomoci 4-bodového méreni. Pro

ruzné vzdalenosti se nastavovaly hroty manualné po vodicich listach.

Vysledkem méfeni je graf (Obr. 4.8.), ktery ukazuje velikost plosné rezistivity (Rs)
prepocitanou z jmenovité velikosti hodnot odporu dané sady (R). Vzorec pro vypocet

plosné rezistivity ze specifické rezistance je:

R

kde pomér L/W udéva pocet ¢tverci dané sady rezistori.

Do grafu jsou zahrnuty hodnoty v rozpéti minimalnich a maximéalnich hodnot velikosti
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plosné rezistivity dané sady, hodnoty velikosti medidanu, stfedni hodnoty a pocet chyb

jednotlivych rezistori dané sady.
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Obr. 4.8: Graf znazornujici velikost plosné rezistivity dané sady testovanych vzorku v zavislosti
na poctu ¢tvercu. Zahrnuty jsou také hodnoty jejich stfedni hodnoty, medidnu a poctu

defektnich vzorku.

Vysledny graf ukazuje, Ze tyto testovaci vzorky mély velmi malou chybovost, ktera
je pro dalsi testovani elektrickych vlastnosti velmi dilezita. Velikost specifické rezistance
u vzorkt s 0500 maji nejmensi rozpéti. Pokud bychom hodnotily oba faktory, pocet
defektnich vzorki i rozpéti specifické rezistance, tak nejlepsi volbou by byly vzorky s 0200.

Dalsi grafy popisujici dané téma jsou v sekci Prilohy.

4.2.1 Variaéni koeficient

Pro dalsi budouci testovani elektrickych vlastnosti vyuziji vzorky, které prosly testova-
nim jejich specifické rezistance. K tomuto tcelu byly posouzeny jak vzorky od nejnizsich
hodnot defektnich vzorkt, tak vzorky podle nejlepsSich vysledkt procentualnich odchy-
lek rezistance oproti stfedni hodnoté rezistance dané sady. Vypocet se provadél pomoci
varia¢niho koeficientu, ktery je charakteristikou variability rozdéleni pravdépodobnosti
nahodné veli¢iny a je dan pomérem smeérodatné odchylky a absolutni hodnoty stfedni
hodnoty. Priklad grafu vypoctu variacniho koeficientu ukazuje Obr. 4.9 Dalsi exemplarni
grafy jsou uvedeny v sekci Prilohy.

Souhrny graf 4.9 ukazuje hodnoty variacnich koeficient® a pocty defektnich vzorki
celé skupiny vzorkt oznacovanou jako PEDOT1. Pro dalsi fazi méfeni se vybrali vzorky

s nejmensim poctem defektnich vzorki spole¢né s hodnotami variacniho koeficientu. Z cel-
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Obr. 4.9: Graf znazornujici velikost variac¢nich koeficientii rezisitvnich struktur PEDOT1 s du-

razem na jejich chybovost pri méfeni specifické rezistance.

kového grafu se vytvoril detailni graf pouze s vybranou sadou vzorkt - PEDOT1_-W200_0200.
Tento graf je vidét na Obr. 4.10.

Hodnoty variaéniho koeficientu
PEDOT1_W200_co200

Variaéni koeficient [%]

Kanély (CH)

Obr. 4.10: Hodnoty varia¢niho koeficientu PEDOT1_W200_0200.

7 grafu hodnot varia¢niho koeficientu dané sady je vidét, ze nejmensi procentualni
odchylku oproti stfedni hodnoté maji vzorky na kanalech CH2, CH4 a CHT.

4.3 V-A charakteristika

V-A charakteristika je dulezita elektricka vlastnost a urcuje velikost prochazejictho proudu
skrze tistény rezistor pfi daném napéti. K meéfeni byla vyuzita SMU jednotka Keithley
2636A. Vyuzito bylo jednokanalové zapojeni SENSE Hi-A - Hi-A a SENSE Lo-A - Lo-A,
které bylo dostacujici pro 4-bodové méreni. Méreni bylo programové fizeno pies software

ACS Basic, ve kterém se nadefinoval typ méfeni V-A charakteristiky od poc¢atecni hodnoty
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napéti -1 Vpo 1V a zpét na -1 V s krokem 50 mV.

Jako nejlepsi exemplarni vzorky pro tento typ méfeni jsou tisténé rezistory: PEDOT1
s W200/0200 - CH2, CH4, CH7; W300/0200 - CH2, CH7, CH8 a PEDOT2 s W200/0200
- CH3, CH5, CH9; W300/0100 - CH5, CH6, CHY.

V-A charakteristika
PEDOT1_W200_0200_CH2
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Obr. 4.11: V-A charakteristika CH2 sady se sitkou W300 a poctem ¢tverctt 0200 vyjadiujici

naprosto presny linedrni pribéh V-A charakteristiky.

Z grafu je patrné, ze V-A charakteristika daného vzorku ma presny linearni pribéh

V-A charakteristiky. Hodnota spolehlivosti R? dané charakteristiky se rovna jedné.

4.4 Teplotni zavislost rezistance

Dalsi nedilnou soucasti testovani elektrickych vlastnosti rezistort je jejich teplotni zavis-
lost, vyjadiujici zavislost rezistivity na teploté. Ve studii zkoumani teplotni zavislosti se
vychézelo z kapitoly Testy s rezistory. Byly vyuzity dvé testovaci struktury; PEDOT1
W300/0100 a PEDOT2 W100/050 diky své rozli¢nosti velikosti Sifky a jejich variac-
nim koeficientem. Méfeni probihalo na laboratornim multimetru Keithley 2700 spole¢né
s multiplexovaci kartou 7708 metodou 4-bodového méteni odport. Kandly CH1-CH10 v
multiplexeru byly programové piepinany mezi rezistivnimi strukturami. K nim byly od-
délené na kanaly CH13-CH15 pfipojeny tii platinové teplotni ¢idla PT1000. Struktury s
PEDOT:PSS byly vlozeny do horkovzdusné pece Memmert UFP400.

Do horkovzdusné pece se vlozila na rost nevodiva deska, na kterou se polozila prvni
sada vzorkt. Na rezistory se pripojil pfipravek jiz znamy z kapitoly Specificka rezistance
pripojeny k multimetru. TTi platinova ¢idla se rozprostiela okolo rezistorii v pravidelném
trojuhelniku co nejblize, aby bylo méfeni uvniti pece co nejpresnéjsi. Samotné méreni

probihalo nastavenim teploty pece od 25 °C do 100 °C a naslednym zchladnutim zpét
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na puvodni teplotu. Data byla programové odecitana a odeslana do PC v intervalu 1 s
pomoci programu Excelinx.

Vysledné grafy (Obr. 4.12 a Obr. 4.13) ukazuji, Ze pfi zahiivani do 45 °C dochézelo
u vzorkd k malému poklesu rezistance. Od této hodnoty teploty se zacala rezistance
zvysSovat a poté snizovat do hodnoty blizici se poc¢atecéni hodnoté. Nejvice zmén se projevilo
pri chladnuti tisténych rezistort, kde se jejich rezistance oproti ptivodni hodnoté zvedla
o vice jak 3 %. Po skonceni testu se zpétné po hodinové pauze promérily hodnoty rezistance
a byla patrna zmeéna celkové rezistance dané sady vzorkii.

Teplotni zavislost rezistance
PEDOT2_W200_c50
80000 -

70000 1

60000 +

50000 4

40000

Zahiivani

Rezistance [Q1]

——Chladnuti
30000 A

20000 4

10000 4

0 T T T T T T T T
20 30 40 50 60 70 80 90 100 110
Teplota [°C]

Obr. 4.12: Teplotni zavislost rezistance PEDOT2_W200_050.

Procentualnidiference teplotni zavislostirezistance
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Obr. 4.13: Procentualni diference teplotni zavislosti rezistance PEDOT2_W200_050.
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4.5 Proudové zatézovani

Poslednim praktickym testem elektrickych vlastnosti tisténych rezistivnich struktur je
jejich proudové zatézovani.

Meéfteni probihalo na SMU jednotce Keithley 2636A, kde vzorky byly vlozeny do pfti-
pravku (boxu) na ruseni vnéjsich elektromagnetickych vlivii, aby byl vysledek méfeni co
nejpresnéjsi bez znamky zkresleni. Méreni probihalo obdobné jako pfi méfeni V-A cha-
rakteristiky, ale s tim rozdilem, Ze se nastavovala velikost proudu od 10 nA logaritmicky
se zvysujici hodnoty az na 1 mA. Kazdé jednotlivé méfeni trvalo 35 s.

Testované vzorky byly vybrany ze vsech ptredeslych z toho divodu, ze mély nejméné
defektni vzorky. Dalsim kritériem byla jejich rozdilna sitka vodivého polymeru W100
a W300, ale stejna efektivni délka 00100.

Cely chod méfeni byl programové ovladan pres softwarovy program ACS Basic. Ta-

bulka 4.1. ukazuje maximéalni hodnoty proudového zatézovani rezistivnich struktur.

(a) W100.0100 (b) W300_0100
Kanal (CH) | Max. I zatizeni [A] Kanal (CH) | Max. I zatizeni [A]
1 X 1 X
2 X 2 1073
3 X 3 X
4 X 4 1073
5 X 5 1073
6 107° 6 X
7 X 7 X
8 1073 8 X
9 1073 9 1073
10 X 10 X

Tab. 4.1: Tabulky maximéalnich proudovych zatiZeni testovanych rezistivnich struktur. Symbol
X znadi, ze u téchto rezistori se nepodarilo zmérit ani prvni droven proudového

zatizeni.

7 tabulky je patrné, ze proudové zatézovani rezisitvnich struktur az do hodnoty 1
mA bylo velmi destruktivni a vétsiny z rezistori oznacené symbolem X se nepodafilo
proméfit ani prvni hodnoty proudového zatézovani 10 nA. Jednim faktorem ovliviujici
tuto skutecnost bylo velmi dikladné namahani rezistorti predchozimi méfenimi. DalSim
faktorem jsou jiz vyrobni vady pfi vzniku tisténych folii.

Obr. 4.14 ukazuje malou zménu hodnoty rezistance pfi konecném méteni proudu 1 mA.
Zde nedoslo k poudovému priirazu. Tuto skutecnost ukazuje Obr. 4.15, kde po zahajeni
druhého méficiho cyklu pfi hodnoté 20 nA doslo k prirazu rezistoru a jeho znicenim.

Zmiceni rezistoru potvrdil test méreni odporu.
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Zavislost rezistance na velikosti proudu
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Obr. 4.14: Zavislost celkového odporu na velikosti proudu.
Proudovy priraz tisténého rezistoru
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Obr. 4.15: Proudovy pruraz tisténého rezistoru sitky W100 s pocétem c¢tverci 0100 kanalu
CHS6.
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Z.avér

Cilem bakalaiské prace bylo seznamit se s problematikou tiSténych rezistivnich struk-
tur a zkoumat moznosti vyuziti intrinzitné vodivych materiali pro realizaci odporovych
elementii. Prace se podrobnéji zamérila na aplikaci organického vodivého materidlu PE-
DOT:PSS a charakterizovaly se klicové parametry tisténych rezistort. Poslednim cilem
bylo proméreni elektrickych vlastnosti predlozenych tisténych rezistivnich strukturach
s organickym materidlem PEDOT:PSS.

Meéfeni specifické rezistance se provedlo na vsech typech vzorki tisténych rezistivnich
struktur, kde se ukazalo, ze ¢im vétsi byla efektivni délka drah rezistivnich struktur, tim
vétsi byla chybovost dané sady. Rezistory s nejmensi efektivni délkou a $itkou mély nejvetsi
rezistanci i plosnou rezistivitu oproti stejnym rezistortim se stejnou efektivni délkou, ale
rozdilnou sitkou. Jako nejlepsi exemplarni priklad specifické rezistance se jevi sada vzorkt
s organickym materidlem PEDOT1 W200_0200, nebot tyto rezistory vykazovaly nejmensi
chybovost a jejich vysledky rezistance se nejvice shodovaly s procentualni toleranci.

Pro méfeni V-A charakteristiky se pfistupovalo od konecnych vysledkii specifické re-
zistance, kde se podle jejich chybovosti seradily tisténé rezistivni struktury za sebou podle
poradi od nulovych k nejvice defektnich vzorkt. Dalsim porovnavani pred dalsimi fazemi
méreni byl jejich variacni koeficient. Porovnanim téchto vsech slozek se mohlo prejit k sa-
motnému méfeni, kde se ukéazalo, ze vSechny vybrané testované rezistivni struktury vy-
kazovaly nulové odchylky V-A charakteristiky. Jejich mira spolehlivosti se rovnala presné
jedné, coz naznacuje jejich presné linearni chovani.

Dalsim testem byla teplotni zavislost, kde se vzorky pro tento ucel méfeni vybraly
z predchozich vysledkd. Hlavnim parametrem byla odlisna sitka struktury a maléa chybo-
vost. Vysledky testu jsou takové, ze po dobu zahtivani kolisaly hodnoty rezistance o £0,5
%, ale pfi procesu chladnuti doslo k vzestupu hodnot rezistance o 3 %, respektivé o 5 %
u Sirsi struktury. Za jednu hodinu od konce testovani se vzorky proméftily a jejich zvySené
hodnoty rezistance ziistaly nezménéné.

Poslednim druhem testovani bylo proudové zatézovani, které bylo velmi destruktivni,
a proto tento test probéhl na samy zavér. Pro tento tcel se vybraly sady, které jesté

nezaznamenaly vétsi nartst defektnich vzorkt. Timto testem tspésné proslo pouze Sest
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vzorki, kde vydrzely maximalni proudové zatizeni 1 mA. Jeden vzorek byl tspésné od-
méren pii 10 nA a poté nastal proudovy priraz. U zbylych rezistivnich strukturach byl
proudovy pruraz hned po zacatku meétreni. Ukézalo se, zZe zména zavislosti rezistance na
proudovém zatéZovani byla maximalné +1 %.

Tato bakalarska prace ukazala, ze organicky vodivy material PEDOT:PSS bude do bu-
doucna velkym pfinosem pro elektrotechniku. Uz dnes se z toho materialt testuji a vyrabi

rizné elektronické soucastky jako tranzistory, moderni OLED obrazovky nebo dotykové

vvvvvv

Vv

Pred deseti lety si nikdo nedokazala predstavit, ze tato latka, ktera byla dfive brana jako

izolant, je dnes na vrcholku mezi vodivymi polymery.
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Priloha A
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Obr. A.1: Graf znazornujici velikost plosné rezistivity dané sady testovanych vzorka v zavis-
losti na poctu ¢tverci. Zahrnuty jsou také hodnoty jejich stfedni hodnoty, medidnu

a poctem defektnich vzorki.
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Obr. A.2: Graf znazornujici velikost plo$né rezistivity dané sady testovanych vzorkd v zavis-
losti na poctu ¢tverci. Zahrnuty jsou také hodnoty jejich stfedni hodnoty, medidnu

a poctem defektnich vzorki.

PEDOT2_W100

1850 - r 10
- e
1750 -
-8
-7
T 1650 2
— =
a =]
= F B N
=
2 §
= N
= c
& 1550 A ¢ | Fs5 £ ostr
N 2
bt (0] v  emed
‘W L o
c [ ] 4 4
U [
o g
1450 - () |, S mey
L 4
-2
1350 -
| | 1
1250 L] . . . 0
50 100 200 500 1000

Poéet étverci [O]

Obr. A.3: Graf znazornujici velikost plo$né rezistivity dané sady testovanych vzorka v zavis-
losti na poctu ¢tverci. Zahrnuty jsou také hodnoty jejich stfedni hodnoty, medidnu

a poctem defektnich vzorki.
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Obr. A.4: Graf znazornujici velikost plo$né rezistivity dané sady testovanych vzorka v zavis-
losti na poctu ¢tvercti. Zahrnuty jsou také hodnoty jejich stfedni hodnoty, medidnu

a poctem defektnich vzorki.
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Obr. A.5: Graf znazornujici velikost plosné rezistivity dané sady testovanych vzorka v zavis-
losti na poctu ¢tverct. Zahrnuty jsou také hodnoty jejich stfedni hodnoty, medidnu

a poctem defektnich vzorki.
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Priloha B

Variaéni koeficient

Hodnoty variaéniho koeficientu PEDOT2
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Obr. B.1: Graf znazornujici velikost varia¢nich koeficientii rezisitvnich struktur PEDOT2 s di-

razem na jejich chybovost pfi méfeni specifické rezistance.
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Obr. B.2: Hodnoty varia¢niho koeficientu PEDOT1_W200_0200.
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Tisténe rezistory na bdzi organickych materiali Zden¢k Burda 2014
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Obr. B.3: Hodnoty varia¢niho koeficientu PEDOT1_W300_0200.
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Obr. B.4: Hodnoty varia¢niho koeficientu PEDOT2_W200_0200.
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Obr. B.5: Hodnoty variac¢niho koeficientu PEDOT2_W300_0100. Vzorek na kanalu CH3 byl

defektni.
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Priloha C

V-A charakteristika

V-A charakteristika
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Obr. C.1: V-A charakteristika CH7 sady se sitkou W200 a poc¢tem ¢tvercti 0200 vyjadiujic

naprosto piesné linearni chovani. Hodnota spolehlivosti dané charakteristiky se rovna

jedné.
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Tisténé rezistory na bdzi organickych materidli Zdenék Burda 2014

V-A charakteristika
PEDOT1_W300_0200_CH2
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Obr. C.2: V-A charakteristika CH2 sady se $itkou W300 a poc¢tem c¢tverci 0200 vyjadrujici
naprosto presné linearni chovani. Hodnota spolehlivosti dané charakteristiky se rovna

jedné.
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Obr. C.3: V-A charakteristika CH7 sady se sitkou W300 a poc¢tem ¢tverci 0100 vyjadiujic
naprosto piesné linearni chovani. Hodnota spolehlivosti dané charakteristiky se rovna

jedné.
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Priloha D

Teplotni zavislost rezistance
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Obr. D.1: Teplotni zavislost rezistance PEDOT1_-W300_0100.
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Obr. D.2: Procentualni diference teplotni zavislosti rezistance PEDOT1_-W300-0100.
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Priloha E

Proudoveé zatézovani
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Obr. E.1: Zavislost celkové rezistance na velikosti proudu.
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