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Abstrakt

Predmétem této préce je Tizena lokalni nanokrystalizace amorfniho kiemiku. Je zde strucné
popséna funkce mikroskopu atomérnich sil, fyzikalni problematika krystalizace na tenkych
vrstvéch, téz je zde uvedeno nékolik piikladu budouciho vyuziti kiemikovych nanokrystalu.
Nésleduje popis zapojeni AFM se vzorkem pii experimentu, vyuziti moznosti ptikladat
napéti na hrot a mérit velmi malé proudy pomoci specialniho modulu. Experiment je iden-
tifikovan jako dynamicky systém, jenz je potieba fidit. K tomuto tc¢elu je vyvijen pocitacovy
program. Pro ucely softwarového fizeni je pouzita diskrétni PID regulace. Hlubsi zkoumani
problematiky nakonec ukazuje na nutnost jiné formy fizeni, jez je také popsdna v praci. Na
zévér je prace doplnéna snimky z AFM.

Abstract

The subject of this thesis is the controlled spatially localized nanocrystallization of amor-
phous silicon films. The function of a microscope of atomic forces is briefly described as well
as physical mechanisms of crystallization of thin films. Also several visions of possible future
use of silicon nanocrystals are introduced. Followed by the description of AFM and sample
linkage during the experiment, an application of voltage on the probe and measuring its ex-
tremely low currents by special module attached to AFM. The experiment is identified as a
dynamical system to control. For purposes of the control a computer program is developed.
A discrete PID regulation is designed. When the control problematic is better understood
it eventually appears to be necessary to desing an other form of the control which is also
mentioned in the thesis. At last there are several results from AFM displayed.
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1 Uvod

1.1 Predmluva

Jak jiz napovidd nédzev této prace, téma jsem nezpracovaval na pudé fakulty, ale na Fy-
zikdlnim tstavu Akademie véd CR, na oddéleni tenkych vrstev. K této piflezitosti jsem se
dostal takika ndhodou, kdy mi Prof. Vladimir Kral z VSCHT vypravél o moznostech stazi
na AV CR nebo jinych pracovistich, kde se délaji zajimavé projekty, mnohdy i finanéné
ohodnocené a kde bych si svoji bakalarkou praci mohl bez potizi napsat. Pozdéji mi do-
porucil pravé Fyzikalni tstav a dal mi kontakty na vedouciho oddéleni tenkych vrstev, kde
pravé hledali nékoho na pomoc s experimentem.

Osobné mam k fyzice vztah spiSe na popularni irovni nez na teoretické, takze bylo tieba
najit pro mé takovy ukol, ktery by byl svdzan s fizenim a optimalizaci experimentu s tim,
ze zkoumani fyzikalnich jevi bych pfenechal povolanéjsim. Ukol, ktery mi byl svéfen a ze
kterého jsem udélal téma této bakalarské prace, velmi dobie moje pozadavky reflektuje, a
proto jsem s ucasti na projektu souhlasil.

1.2 Fyzikalni problematika
1.2.1 Fyzikalni popis studovaného experimentu

Krystalizace tenkych vrstev amorfniho kiemiku je jiz tradi¢né studovana jako alternativni
metoda vyroby mnoha elektronickych soucasti. Napiiklad plochych LCD displeju a solarnich
noelektroniky, optoelektroniky a také v biologickych aplikacich.

Krystalizace kifemiku v makroskopickych méfitkach je jiz velmi dobfe pochopena. Ma
se za to, ze hlavnim inicdtorem je prijatd energie ve formé tepla, ddle urcitou roli hraje
pritomnost elektrického pole a silicidova krystalizaéni jadra.|7]

V této aplikaci se zabyvame polem urychlenou, kovem indukovanou krystalizaci v pevné
fazi (FE-MISPC — Field- Enhanced Metal-Induced Solid Phase Crystallization), a to pfii
pokojové teploté. [7] Ostatni metody vyuzivaji obvykle teploty vyssi nez 100°C. Cilem je
vytvorit mikroskopické krystalické oblasti v pfedem definovanych pozicich na matrici tenké
vrstvy amorfntho kiemiku (a-Si:H).

Predkladam dvé vize praktického vyuziti kifemikovych nanokrystalt.

1.2.2 Single Electron Transistor (SET)

Praktické vyuziti zvladnuti technologie vyroby nanokrystalického kfemiku (nc-Si) popisuje
¢lanek z ¢asopisu ”Journal of Applied Physics” [9]. Vyvoj materidlu jako nanokrystalicky
kiemik (nc-Si), sestavaji z krystalickych kifemikovych zrnicek mensich nez 10 nm, zvySuje
moznosti dramatického zvyseni funkénosti kiemikovych ¢ipu. V tak malych rozmérech se
totiz uplatnuji kvantové jevy, jako je napf. tunelovani pres energetické bariéry. Zrna kvant
kiemiku se ptirozené formuji a pokryvaji celou plochu nc-Si tenké vrstvy. Pokro¢ilé kvantové
a jedno-elektronové zafizeni mohou byt vyrobeny na téchto vrstvach bez pouziti nanolito-
grafie, coz je dne$ni zpusob vyroby integrovanych &ipu.

Velmi zajimavym se pozdéji ukdzal vyvoj SET (single-electron transistor) tranzistoru.
(obr. 1) V tomto zafizeni je pouzit efekt nabijeni jednim elektronem pro presné Fizeni
nabijeni jednotlivych elektront na vodivém ostruvku. Elektrony se pohybuji source-drain



kanalem tunelovdnim skrz potencidlovou bariéru. Nabijeni ostruvku jednim elektronem
miize byt fizeno gate elektrodou.

Vyhody SET jsou velmi nizka spotfeba energie, vétsi odolnost proti tepelné fluktuaci, s
¢imz je spojend velmi vysoka Skalovatelnost ve srovnani s konvenénimi CMOS transistory v
integrovanych obvodech s vysokou hustotou transistoru (LSI). Praktickd aplikace SETu do
LSI systému je podminéna funkénosti pii pokojové teploté a kompatibilitou s kiemikovym
procesem vyroby.

1.2.3 Optické vlastnosti - luminiscence

Dalsim zajimavym vyuzitim nanokrystalického kiemiku se zabyvaji védci pfi mezinarodni
spolupraci, viz ¢lanek ”Journal of Luminiscence” [6]. Konkrétné jde o vytvoreni tc¢inného
elektricky fizeného laseru na béazi kiemiku. Dva dulezité kroky ke zvladnuti technologie
jsou zesileni svétla v materidlu zalozeném na kiemiku soucasné s positivni optickou zpétnou
vazbou. Tento efekt lze pozorovat pouze pokud budou nanokrystalky Si dostateéné malé,
aby v nich pfevazily kvantové jevy zpusobujici luminscenci. Stejné jako v ptipadé SET, tyto
"nanosvitilny” najdou uplatnéni v integrovanych ¢ipech.

X / (K
2T
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Obrazek 1: Schématicky diagram a obrézek ze scanovaciho elektronového mikroskopu. Kanél
je 20 nm siroky a 20 nm dlouhy. Mezera mezi gate a kandlem je 120 nm. Pievzato z [9]

1.3 Popis experimentu

Vrstva a-SI:H je nanesena metodou plasma-enhanced CVD s tloustkou 40-400 nm na skelném
substratu Corning 7059, ktery je pokryt 100 nm tenkou vrstvou niklu. Nizka teplota substratu
(50°C) a vysoké tedéni SiH, heliem pii depozici, ddva vzniknout vysokému obsahu vodiku
ve vrstvach.

V na8ich experimentech se pokousime o miniaturizaci FE-MISPC procesu, a to tak ze
elektrické pole piikldddme hrotem mikroskopu atomdrnich sil (AFM) [8]. Proces je fizen
konstantnim proudem hodnot 50-500 pA. Mnozstvi energie (1-100 nJ) dodané tenké a-
Si:H vrstvé konstantnim proudem je fizeno jako funkce ¢asu. V provadénych experimentech
charakterizujeme dynamiku procesu lokdlni krystalizace, jeho poc¢ateéni prahové hodnoty,
vysledné zmény lokalni mikrostruktury, elektrické a materidlové vlastnosti. V zavislosti na
mnozZstvi energie a okamzitém vykonu, lze rozlisit dvé fize FE-MISCP:



e pomaly (> 1 s) ohfev vytvoii mélké prohlubné, nedochézi vsak ke krystalizaci
e rychly (> 100 ms) ohiev zpusobi rust krystalu diky elektrickému probiti skrz vrstvu

Krystalické oblasti ve 2. fazi maji rizny tvar a velikost v zdvislosti na podminkach experi-
mentu. Typicky jsou mensi nez 1pm. Mikroskopickd Ramanova spektroskopie ukazuje ostrou
krystalickou kiemikovou $picku, coz indikuje vysoce uspofadanou krystalickou strukturu.
Model popisujici mikroskopicky mechanismus FE-MISPC je zatim pfedmétem vyzkumu. [3]

1.3.1 Princip funkce AFM

Mikroskop atomérnich sil — AFM (Atomic Force Microscope). Zafizeni skenuje povrch
materidlu pomoci hrotu zavéseného na pruzném vykyvném raménku (obr. 2). Hrot je
pritahovan elektrostatickymi a van der Waalsovymi silami. Vykyvy raménka nad povr-
chem jsou sledovany laserem. AFM mikroskop neni omezen na vodivé materidly jako STM
(Scanning tunelling microscope). AFM mikroskop byl vynalezen v roce 1986 G. Binnigem,
C. Quatem a C. Gerberem. [2]

Elektrostatické sily jsou zpusobeny silnym odpuzovanim vlivem piekryvu elektronovych
hustot hrotu a vzorku a jsou kratkodosahové. Van der Waalsovy sily jsou pritazlivé s delsim
dosahem. Vykyvy laseru jsou sledovany fotodiodou, rozdily téchto vykyvt ptfi pohybu hrotu
nad vzorkem jsou zaznamenan a je z nich poté rekonstruovan topologicky obraz vzorku.
AFM nevyzaduje prostiedi velmi vysokého vakua a muze byt pouzito na zobrazeni biolo-
gickych vzorku. Dalsi vyuzitim je pfenos atomu na vzorku, tzv. nanomanipulace.[5]

cantilever

Obréazek 2: Idealizovany obraz raménka AFM s ostrym hrotem nad povrchem vzorku s
laserovym paprskem pro detekci odrazu. Autor: Antonio Siber, 2003, viz [5]

1.3.2 Konkrétni zapojeni AFM pii experimentu

Proud, ktery zapiicinuje lokdlni nanokrystalizaci kifemiku (fadové Ijynse = 50 — 500pA),
je zdrojovan source-measure jednotkou K237 (viz 6.2). Jako elektrody slouzi niklovy pod-
klad (zapornd polarita) a druhd elektroda je uzemnéna, pres zem se uzavird okruh také v
pikoampérmetru TUNA jak je naznaceno na obr. 4. Zachovani této polarity je pro funkci
nezbytné pro vytvareni iontu a silicidu (SiNi), v opa¢ném piipadé by jev by neprobéhl.



K AFM mikroskopu je piipojen modul TUNA, coz je velmi citlivy ampérmetr (citlivost
az jednotky fA). Ten méii proud protékajici hrotem, v nasem piipadé také proud vzorkem a-
Si:H. Jednotka K237 zaroven méii napéti, jez priklada pii rezimu konst. proudu. Komunikace
s Fidicim pocitacem probiha pres rozhrani GPIB. Blokové schéma viz obr. 4 a fotografie
zafizeni pro ilustraci viz obr. 3.

Obrazek 3: AFM mikroskop s obsluznym PC, uprostied source-measure jednotka Keithley
237.

1.4 Zadani prace

Mym tkolem bylo pomoci pii fizeni lokalni nanokrystalizace v tenké vrstvé amorfniho
kiemiku generované prichodem elektrického proudu. Néplni prace bylo vyvinout specidlni
program pro kontrolované spousténi fizeni a zaznamenavani experimentu a vytvorit mo-
del popisujici redlny systém. Déale pak navrhnout regulator, ktery by proces stabilizoval a
optimalizoval.
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Obrézek 4: Blokové schéma zapojeni experimentu (pohled na vzorek s hrotem a méfici
pristoje) s vyznacenym triaxovym stinénim a parazitnimi kapacitami



2 Identifikace systému

2.1 Popis mechanismii chovani realného systému

Pro vytvoreni zdkladniho modelu, ktery by alespon ¢astecné aproximoval dynamiku systému,
jsem byl nucen zanedbat nasledujici okolnosti.

Samotny proces nanokrystalizace je ve fdzi experimentovani velmi nestabilni jev, jenz
je obtizné reprodukovat se stejnymi vysledky. To vyplyva z piilis mnoha pusobicich vlivi
na chovani systému. Nejvice zalezi na kvalité kontaktu hrotu s povrchem materidlu. Déle je
také nutné pocitat s urcitou nestabilitou hrotu, jehoz vlastnosti se méni pii kazdém pouziti,
nebot se skenovanim obrusuje.

Referencni mereni na vzorku
100 T T T T T T T
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IpA)

Obrazek 5: Referen¢ni méfeni na systému

Pii vytvafeni modelu jsem pouzil referenéni méfeni (obr. 5). Zakladni pfedstava o po-
zorovanych fyzikalnich déjich je nasledujici:

Nejprve se nabijeji parazitni kapacity - linedrni prubéh napéti. Pii dosazeni kritického
napéti dochazi ke zvodivéni vzorku. Napéti poklesne a proud se ustdli na pozadované hod-
noté. Krystalizace kiemiku je zptsobend ohfevem materidlu v misté pruchodu elektrického
proudu. Cilem je tedy dosahnout konstantniho vykonu po definovanou dobu. Ptiklada se
konstantni proud (na obr. 5 byl pfilozZen ixy,ss = 100pA). Vice o vlivech, které jsem zanedbal
viz kap. 4.

2.2 Zjednoduseni modelu

Systém lze v prvnim piiblizeni popsat nasledujicim modelem (obr. 6). Hlavni kapacita Cp,
jez se uplatiiuje navenek, je parazitni kapacitou piivodnich vodic¢u, tedy té ¢asti, jez neni
kompenzovana triaxovym kabelem.

Systém vzorku a kapacit se nechovéd zcela presné jako Zenerova dioda, ta ale dobie
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zavisi na mnoha dalsich a ¢asto neovlivnitelnych parametrech (viz kap. 4)
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Obrézek 6: Néhradni schéma systému (obr. 4), ktery zobrazuje pouze elektricky obvod.
Hrotovy kontakt sondy spolu se vzorkem je nahrazen Zenerovou diodou.

Pro snazsi vyjadreni matematickych rovnic jsem model se Zenerovou diodou zjednodusil
linearizaci v pracovnim bodé (obr. 7).
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Obrazek 7: V-A charakteristika Zenerovy diody. Porovnava redlnou diodu s nasi linedrni
aproximaci konstantou a linearni funkci..

Hodnoty nahradnich souc¢astek vyplyvaji z obr. 7. Pracovni bod volim Iy = —10nA —
Uy = —5.7V, odpor Rzp se spocte nédsledujicim zpusobem:

Up—Uzp  7,08—5,7

R, — — — 138MQ
Zb To 10-10-°

2.3 Matematicky model

Kdyz Zenerovu diodu linearizujeme, musime systém rozdélit na dvé ¢asti, kazdd s jinym
matematickym vyjadienim:
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Obrazek 8: Linearizovany model systému bez Zenerovy diody. Déli se na dvé ¢asti, leva
odpovidéa zacatku experimentu jesté pied otevienim ZD, tzn. dosazenim Uyzp, prava ¢ast
uz nahrazuje vodivostni fazi vzorku (otevienou ZD)

e Pokud Uc < Uzp pak plati model (obr. 8 leva ¢ast) s mat. vyjadienim (1)
e Pokud Ugx > Uzp pak plati model (obr. 8 pravd ¢dst) s mat. vyjadrenim (2)

Prit > 0At < t1, kde t1 je ¢as otevieni zenerovy diody plati:

1 T
uclt) = & / Idt
0
1

uc(t) = Filt) (1)

Tpz =0

Pii t > t1, se z. dioda otevird a plati vztahy:

uo(t) = ¢ [ il (2)

. _ uR(t) _ uC(t) —Uzp
W)= "R =7 R

Zvolime si jednu stavovou proménnou, a to u¢ a dosadime do stavového popisu. Vystupni
proménna, kterd nas zajima je i,,, ta neni stavovou, ale je mozné ji vyjadiit pomoci uc.

e = {_Rlc] uc + [H I+ { RZC?} — konst (3)

2.4 Simulinkové schéma
2.4.1 Linearizovany model

Matematicky model muzeme vyjadiit jako signdlové schéma v Simulinku (obr. 9). Neli-
nearitu tvofenou rozdélenim modelu na dvé ¢asti vyjadiime blokem ”dead zone”, ktery



nastavime na Uzp = 5.8V. Dokud tedy bude napéti uc nizsi, nez je tato prahovéa hod-
nota, na vystupu bloku bude nula a tedy vétev jako by byla rozpojena (viz 1. ¢ast). Ve
chvili, kdy pferoste uc danou mez, na vystupu mrtvé zény se objevi Uc — Uzp, z néhoz se
pak pres blok % pocita primo vystupni signal .., ktery vstupuje do souctu podle rovnice
(2). Jako pracovni bod budeme uvazovat I = 10nA a nebudeme se uchylovat k rozdilum
o vice nez 10% od této hodnoty z duvodu velké nelinearity. Hodnota C, = 10nA. Obé
tyto hodnoty byly naskédlovany, aby se dal model sestavit z redlnych soucéastek, u realného
vzorku s AFM, jsou fadové 100x nizsi a napéti 10x vétsi. Pfi vybéru téchto hodnot bylo
upfednostnéno zachovani stejnych ¢asovych konstant.

2.4.2 Nelinearni model

Ptedchozi zjednoduSeni na linearizovany model je vhodné pro matematicky stavovy po-
pis, nicméné v Simulinku existuje moznost pracovat s nelinearni soucdstkou tak, ze jeji
vstupné-vystupni charakteristiku (tedy V-A char.), importuji do bloku ”look-up table”.
Elektrotechnické schéma modelu (obr. 10) a simulinkové schéma je na obr. 11.

J_ [ ! ic ' u_c % u_c -]

zdroj proudu | . 1/C Integrator u_c
- Dead Zone I:I
-K- 7 / i vz
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Obrazek 9: Signalové schéma zapojeni ndhradniho modelu v prostiedi Simulink
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Obrazek 10: Schéma nelinearniho fyzického modelu, na kterém se provadély experimenty.

Na zéavér této kapitoly uvadim graf, jenz pfinasi srovnani odsimulovanych prubéhu jed-
nak linearizovaného a nelinedarniho modelu a jednak skutecné zméfenych prubéhu proudu a
napéti na redlném modelu (obr. 12).
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Obrazek 11: Signédlové schéma nelinearniho modelu v prostiedi Simulink

Srovnani simulace modelu s realnym merenim

0
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Obrazek 12: Srovnani prubéhu napéti a proudt na simulovanych modelech s realnym

méfenim. Proud zdroje I = 10nA.
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3 Navrh regulatoru

3.1 Pozadavky regulace

KdyZz nyni mdme matematicky definovany model systému, je potieba navrhnout regulator,
ktery bude dosahovat nejlepsich vysledku podle nésledujicich pozadavku:

e Co nejkratsi doba nabéhu, aby se dobte definoval okamzik spusténi proudové expozice
ve vzorku a nasledné vypocet energetické davky.

o Kritka doba ustaleni.
e Piekmit mensi nez 20%
e Ustdlend odchylka e(oco) < 5%

Z regulace plynou i nékteré limity. Jednd se o omezeni akéniho zdsahu na I < +£100nA a
pak vzorkovaci perioda t,, = 0.12s (vice v kap. 5). Casové konstanty systému jsou Fadové
jednotky sekund, to znamend, ze dosazena t,. je na hranici nutnosti navrhovat diskrétni
regulator. Proto jsem navrhl obé varianty, tedy spojity i diskrétni reguldtor.

Obecné schéma zpétnovazebni regulace (obr. 13) spolu s formdlnim znacenim vsech
signalu je popsano v knize Feedback Control of Dynamic Systems [4].

e u (akce) y (vystup)

C |=S

w (ref.)

v

+

Obrézek 13: Obecné schéma zpétnovazebni regulace.

3.2 Spojita regulace

V tomto bodé predesilam, zZe spojita regulace se tyka pouze simulaci. Pokud o mluvim o spo-
jité regulaci v souvislosti s redlnym pocitacovym fizenim, pak se jednd o algoritmizovanou
formu reguldtoru (viz (6)).

P1i ndvrhu spojitého regulatoru jsem vychézel z pozadavku nulové ustalené odchylky.
Systém nemd astatismus, coz znamend, ze pii pouziti pouhého P regulatoru by reference
dosazeno nebylo pii jakémkoliv zesileni. Pro P reguldtor plati vztah e(occo) = ﬁ Navic je
nutné respektovat kritické zesileni K., kdy je regulovany systém na hranici stability (obr.
vlastnost. Prestoze systém a model pomérné dobte koreluji viz obr. 12, uz pfi jednoduché
P regulaci se zasadné 1isi. Redlny systém je méné stabilni, kritické zesileni u nel. modelu je
az K. = 18. Také lze pozorovat, ze i casové konstanty u realného modelu jsou vyssi.

Tyto odlisnosti mé vedly k zavedeni dopravniho zpozdéni (blok ”‘Transport Delay”’ do
regulacniho modelu v Simulinku, aby model 1épe reflektoval skutec¢ny systém - dopravni
zpozdéni je zpusobeno pfenosem pies GPIB a dobou potiebnou k zméfeni jednoho vzorku
proudu (obr. 15).

Metodou Ziegler-Nicholse jsem provedl pocateéni odhad konstanty a dale jsem je empi-
ricky rucné odladil .

11



Kriticke zesileni systemu, P=6.5

realne mereni

nelineami simulace
T T ! ! ! lineatizovana simulace

Obrazek 14: Kritické zesileni systému pii P = 6.5 porovnani s modely simulované se stejnym
P regulatorem.

Nejlepsi PI reguldtor, navrzeny pro simulinkovy model, ma konstanty P =3 a I = 0.5.
Jeho prenos je (4):

Ps+1 ~ 3s+0.5

Crils) = s S

Nejlepsi simulovany PID: P =5, I =0.8,D = 0.2 a N = 5, s pfenosem (5)

(P+DN)s*+ (PN +1)s+IN _ (6)s*+ (25.8)s +4
s(s+N) B s(s+5)

Cpipn(s) =

Algoritmicky predpis pro PID regulaci (6) je uveden [1]:

¢
d
y(t):P'e(t)—f—I-/e(T)dT-i-D-di (6)
0
i=k er
=P-e,+1- e +D—
Yk k ; .

3.3 Diskrétni regulator

Ptevedenim spojitého reguldtoru na diskrétni najdeme takové konstanty, které budou pfizpusobené
vzorkovaci frekvenci. Rozhodl jsem se pro diskretizaci PI regulatoru (4). V Matlabu jsem
prevedl prenos spojitého reguldtoru na diskrétni pomoci funkce c¢2d(PI,Tvz, zoh’). Funkce

12
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roportional

> [l & ]
s
zdroj proudu | ZOH Integral ZOH1 Transport —
Delay1 Linearizovany model -
D.s
> Transport
1/Ns+1 Delay
Derivative %( P | >
:I pl ]
_»} g ivz
Proportionall u (akee)
+ u_c
[N LR
s + i_vz
ZOHz2 Integralt Sumd  ZOH3Transport - -
Delay3 Nelinearni model
Ds ||
1/Ns+1 Transport
Derivative1 Delay2

D%(A

Obréazek 15: Simulinkové schéma spojité regulace.

vrati diskrétni podobu (7) puvodné spojitého PI reguldtoru, kde P = 3,1 = 0.5,T,, = 0.13s:
3z —2.935

z—1

Cpr(z) = (7)

Vyjadfenim rovnici (8) se vstupem U(z) a vystupem Y (z) a ndslednou zpétnou z-transformaci
dostaneme rovnici v pfiristkovém tvaru, ktera piimo definuje algoritmus pro reguldtor, kde
vstupem je regulacni odchylka a vystup je zdroven vstupem do fizeného systému.

Crre)= =7 = UEZ
32-U(z) —2.935-U(z) = (2 — 1)Y(2)
ylk+1)=y(k)+3-u(k+1)—2.935-u(k)

322935 Y

3.4 Srovnani simulace s fyzikalnim modelem

Na obr. 16 vidime simulaci dvou nejlepsich spojitych regulatort testovanou na jak ne-
linearnim tak i linearizovaném modelu. Pro aplikaci na fyzikdlnim modelu se ale pfilis
nehodi vzhledem k velkému zesileni zpusobujicim nestabilitu. Na obr. 17 vidime chovani
regulatoru v realité. Zde je patrné, ze v Simulinku navrzeny diskrétni PI reguldtor dosahuje
horsich vysledki nez reguldtory naladéné rucné, podle metody Ziegler-Nichols, piimo na
realném modelu. Parametry regulace ukazuje nasledujici tabulka:

typ regulatoru konstanty vysledky
P[] I | D [ t[s]] tsls] | e(c0)[%] | prekmit|%]
P 41 0 0 || 1.52 | 8.5 20 5
PI(diskrétni) 3105 ] 0 || 1.56] 9.5 1 36
PI(ru¢né ladény) | 2 | 0.38 | 0 | 2.06 | 7.9 2 21
PID(rué¢neé ladény) || 2 | 0.38 | 0.3 || 2.17 | 5.6 2 10

13



Srownani simulovanych regqulataru

12 ! ! ! ! ! i ! ! !
ok b ...... R ..........
B e e A U -
T B ]
Al - — — - i

— PID nelinearni madel

— PID linearizovany model
2 e A R P| ne“nearni mnde| A
: : : : Pl linearizovany model

0 I i | 1 T T T T

1] 0.5 1 1.5 2 25 3 35 4 45 5

t[s]

Obrazek 16: Srovnani jednotlivych regulatort v Simulinku na nelindrnim a linearizovaném
modelu.

3.5 Prepinana regulace

K této metodé mé vedla ivaha, ze v dobé nabijeni kapacit modelu resp. systému neni potieba
reagovat na odchylku, nebot ta je konstantni (maximélni - proud vzorkem je nulovy), do té
doby nez se Zenerova dioda za¢ne otevirat. To znamenad, Ze je mozno teoreticky pouzit dva
reguldtory. Startovni - s vysokym zesilenim pro rychlé nabiti kapacit a v kritickém bodé,
kdy zacne protékat proud vzorkem, prepnout na jiny reguldtor, ktery proud stabilizuje.
Simulinkové schéma viz obr. 18.

Ur¢it vhodny bod pfepnuti je mozné vysledovat ze simulaci. Pokud se totiz prepiné ptilis
pozdé, objevi se vysoky proudovy prekmit. V simulaci jsem volil bod pfepnuti iy, > Irer/3
(obr. 19). Tato regulace vykazuje na nelinedrnim modelu nejlepsi vysledky. Doba ustaleni
ts = 1.2s je nejrychlejsi simulovana regulace, pro srovnani viz obr. 16.

Pokusil jsem se odzkouset tento typ reguldtoru také na redlném modelu, nemél jsem
ale uz dost casu na nalezeni vhodného kritického bodu (pokud takovy existuje) a regulace
nebyla tedy tspésna.
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Sravnani regulatory na realnem systemu
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Obréazek 17: Srovnani i¢innosti jednotlivych reguldtort na redlném systému.
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2zdroj proudu |
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u (akce) o
ucr—
> —~l, .
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Transport
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Obrazek 18: Simulinkové schéma zapojeni pfepinaného regulatoru.

Srovnani prepinanych regulator

12 T T T T T T T T
< : : :
ToBh _
2 S ne“nearni deEl —
: : : : : linearizovany model
0 i i i i i i I i i
i] 0s 1 15 2 25 3 35 4 45 5

t[s]

Obrézek 19: Srovnéni{ pfepinanych regulatort v simulaci.
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4 Problematika realného systému vzorku a hrotu

4.1 Chovani realného systému

Jak jiz bylo naznaceno v bodé 2.1, systém je obtizné reprodukovatelny. Vyplyva to z vlast-
nosti nanosvéta. V tak malych méfitkach se vice ¢i méné uplatiiuji i zdkony kvantové mecha-
niky. Pro zjednodusSeni je neuvazujeme, vétsi problém pfedstavuje nejistota v samotnych
parametrech systému. Na obr. 20 je graf pro ukézku (Ixense = —250pA), zména oproti
puvodnimu referenénimu meéteni (obr. 5) je ve vyméné starého hrotu AFM sondy za novy.
Novy hrot mé nizsi prurazné napéti a proud protékajici vzorkem je na kratky okamzik az o
fad vyssi nez pozadovany.

Mereni se starym hrotem Mereni = nowym hratern

-100

-80

60

UTv]

-40

=20

-150

sk P L ' .......... ' .......... ff -

-10d oook- L ........... ........... ........... 1] 4

I Al

-50 B0k ........... ........... ........... ........... .....

i 20 40 2l &0 i 2 4 B 8 10
ts] ts]

Obrazek 20: Mefeni na systému s hroty rozdilnych kvalit. Cervenou ¢arou je vyznacen I . i

4.2 Zanedbané parametry

Systém se tedy s novym méfenim ocividné nechova jako Zenerova dioda, neméa stejné
prurazné napéti ani proud pifi opakovani experimentu. Dalsim moznym vysvétlenim je
lokalni elektrostaticky vyboj, ktery po rychlém vybiti energie kapacity zanikd. Na prou-
dovou $picku nelze reagovat proudovym zdrojem, protoze je zpusobena rychlym vybitim
kondenzatoru pfi poklesu svorkového napéti. Dochézi k ni tedy v ¢asti obvodu, na ktery
nemame vliv. Navic se pfi tomto prurazu déji nevratné zmény na vzorku. Vétsinou dochazi
k deformaci povrchu, coz je vidét na topologii z AFM scanu (26). Ne vzdy dochézi v misté
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prurazu také ke krystalizaci - to je dédno energetickou ddvkou a patfi¢nym vykonem na
vzorku.

4.3 Soucasny stav reSeni

Cilem fizeni bylo odstranit proudové narazy, dosdhnout pokud mozno konstantniho proudu
vzorkem. Protoze ¢asové konstanty prurazu jsou fadové milisekundy, neni zpusob jakym
by bylo mozné zareagovat dostateéné rychle PC fizenim. Viz vzorkovaci perioda (obr. 21).
Doba periody t,, je souctem doby odmeéru napéti, zmény nastaveného proudu a prodlevy
pii prenosu dat pres GPIB. Fakt, ze neni konstantni, je zpusoben multitaskovym rozvr-
hovanim procesorového ¢asu pod systémem Windows XP a tuto variabilitu nelze odstranit
pii zachovani stejného OS. To je hlavni duvod, ktery vedl k vytvoreni hardwarové regulace
(obr. 22).

Wzorkovaci periody

0.14

012
01
0.08

(=]

= 006
0.04
0.02

0 10 20 30 40 50 [=in]
vzorek [-]

Obrazek 21: Graf vzorkovacich period, prvni t¥i vzorky jsou rychlejsi, protoze dobé jejich
odméru jesté regulator neménil hodnotu nastaveného proudu na zdroji K237.

-LJTUNA

ref

Obrézek 22: Hardwarova regulace s P-kandlovym MOSFETem

Idea této regulace spociva ve viazeni transistoru typu MOSFET a to paralelné k prou-
dovému obvodu vzorku. Proud snimany modulem TUNA se pfevadi na proporcionalni in-
vertované napéti. Na operaénim zesilovaci je odecten od referenéniho napéti (predstavuje
I cr) a ndsledna regulacni odchylka je zesilena zpétnou vazbou pomoci potenciometru R,,.
Vysledné napéti na vystupu OZ je pfivedeno na gate transitoru a #idi vodivost jeho kanalu.

Transistor umoznuje tedy odcerpat proud, ktery presahuje nastavenou proudovou refe-
renci a tim stabilizuje i proudové $picky z kapacit. Nezalezi na pouzitém zdroji, muze byt
napétovy nebo proudovy. V souéasnosti lépe funguje proudovy zdroj.
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5 Rizeni pocitacem a vyvoj programu

5.1 Pozadavky na funkcénost

Tvorba programu ve vyvojovém prostiedi Delphi 5.0. Volba tohoto starsitho prostiedi se
syntaxi Pascalu nastala z divodu v8eobecného rozsifeni této platformy na pracovisti. Déle
existence komponent pro komunikaci s laboratornimi piistroji, které si pisi sami kolegové.

Prvnim krokem ve vyvoji programu byl pfechod na dostateéné rychly pocita¢. Puvodni
PC (486/100MHz) se systémem Windows 95 mél vzorkovani v rozsahu 300-1000 ms a to
naprosto nevyhovélo. Pfechodem na laptop Dell 520, byl tento problém odstranén a zpozdéni
vzorkovani vlivem pocitacového zpracovani se stalo prakticky zanedbatelnym. Doba 120 ms
je dand dobou zméfeni jednoho vzorku a komunikaci pres GPIB.

Prvnim krokem byla komunikace se source-measure jednotkou K237. K ni jsem mél k
dispozici komponenty se zdkladnimi funkcemi. V této fézi jsem vse testoval na modelu (obr.
10). Ukolem byla volba pfikladaného I, dale energetické davky FE..x. Proud prochéazejici
vzorkem i,, bylo nutno dopocitat ze znamych parametru:

e u - napéti na svorkach K237

e [; - nastaveny konst. proud K237

e (), - kapacity systému C), = Ikﬁ—ff(’)

Podle vzorce (9), kde C), je spocitana z prvnich nékolika naméfenych hodnot, kdy se nabijeji
kapacity a vzorek je nevodivy.

ud Q

Druhym dulezitym pozadavkem bylo urceni kritéria zacatku expozice. To znamenad,
kdy i,, vzroste natolik, aby jeho pusobeni zacalo mit vliv na krystalizujici reakci. Protoze
neexistuje bod, ktery by se dal s jistotou oznacit jako zacatek proudové expozice vzorku,
bylo nutné vyzkouset vice zpiisobt jak toto kritérium vypocitat:

ive = Iy — C,

e Derivaéni kritérium - predpokladé, ze poté co se nabiji kapacity, ¢,, nabéhne velmi
rychle na definovanou hodnotu I, a ozna¢i prvni maximum jako zacatek expozice.
Metodou nejmensich étvercu se spocité derivace prubéhu i,. (je mozno zvolit si pocet
vzorku pouzitych pro aproximaci). Volitelnym parametrem kritéria je pak velikost
této derivace (sklonu prubéhu i,,).

e Prahovy proud vzorkem - kritérium je absolutni hodnota i,,, pro kterou se uvazuje
vliv na reakci

e Relativni prahovy proud - kritérium je proud vzorkem vyjadieny v procentech zadaného
proudu I,..¢

Energetickd davka se pak jednoduSe spocetla s vyuzitim vzorce Eegr = U - I - tegp.
Pievedeni vzorce do feci programu dava toto (10) a plati, ze indexy zac a kon jsou zacéatek
a konec expozice. Zacatek je definovan dosazenim kritéria, tedy kdy proud vzorkem vzroste
dostatecné. Konec pak znaci, ze zadand energie byla dosazena.

kon

Eear = Y, ujij(t; —t;1) (10)

j=zac
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5.2 Vyvoj programu

Pii préci na programu jsem prubézné narazel na ruzna omezeni. Hlavnim omezenim byla
rychlost vzorkovéani (obr. 21). Ukdzalo se, ze proud pocitany z napéti, timto zpusobem je
pro regulaci nevhodny, protoze pfi vypoctu se uvazovala derivace napéti, coz zesililo veskery
Sum. Hodnoty na prvni pohled vypadaji spravné, ale pro regulaci se takovyto Sum, ktery
vstupuje jako chybova veli¢ina, ukézal jako kriticky a posouval systém do nestability i pfi
malych zesilenich regulatoru. Viz obr. 23.

Prubehy proudu zmereneho a vypocitaneho

| wypocitany
| zmereny

slope [-]

Obréazek 23: Rozdil mezi vypoctenym a zméfenym proudem

Je patrné, ze ackoliv oba prubéhy se zdaji byt podobné, ten vypocitany ma obrovské
rozdily mezi sousednimi hodnotami, jak ukazuje jejich derivace. Proto bylo nutné ptejit
na piimé méfeni proudu. Mikroskop toto méfeni umoznuje diky pfidanému modulu TUNA.
Vystupem TUNA je proporcionalni napéti skalované do béznych hodnot 0-12V odpovidajicim
danému proudu pfepoctenému urcitym koeficientem. TUNA m4 v zdkladu 4 rozsahy, jez si
uzivatel zvoli podle potieby, navic jesté invertuje svuj vystup, coz je nutné také pridat jako
parametr do programu.

Pro méfeni proporciondlniho napéti by postacil bézny voltmetr s PC komunikaci. Ja
jsem pouzil méfici jednotku Keithley 6517, z davodu snadného nasazeni do provozu (GPIB
komunikace, existujici ovlddaci komponenta).

5.3 Algoritmus v pseudokédu

Procedura, ktera se vyvola po zmacknuti tlacitka measure, inicializuje vSechny ptistroje,
zapocne experiment a po odméfeni nastavené energetické davky ukon¢i méreni a vypne
zdroj. Zobrazeny algoritmus je zjednoduseny pro tcely piehlednosti (alg. 1).
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Algorithm 1 ZjednoduSeny algoritmus procedury experimentu

1:
2
3
4:
5:
6
7
8
9

10:
11:
12:
13:

14:
15:
16:
17:
18:

19:
20:
21:
22:
23:
24:
25:
26:
27:
28:
29:

30:
31:
32:
33:
34:
35:
36:
37:
38:
39:

procedure MEASURE > Procedura startuje po stisku tlacitka
SMU.mode «— ’Zdroj Proudu’ > SMU - source measure unit
SMU.output < Re ference > Nastavi proud
CasO «— aktualniCas() > Cas0 - ¢as startu
kritertumDosazeno < false
10
repeat > Cyklus odméru jednoho vzorku

Napeti — SMU.measure()
CasPom «— aktualniCas()
Casli] < CasPom — Cas0
MU Napeti <— MU.measure > méfeni proporcionalni napéti TUNA
ProudV zorkem «— —MU Napeti x K > pfepocet napéti na proud
if not kriteriumDosazeno AND (kritickyProud < |ProudV zorkem| OR
kritickySklon < Derivace) then
kriteriumDosazeno < true
Start Expozice «— Casli]
end if
if kriteriumDosazeno then
EnergieExpozicni «— FEnergieExpozicni + Napeti * ProudV zorkem x
(Casli] — Cas[i — 1))
StartExpozice «— Cas]i]

end if

Derivace — vypocetSklonuN apeti() > metodou nejmensich ¢tvercu

if i = 3 then > z prvinich hodnot nartustu napéti se poc¢ita kapacita
Kapacita < Reference/Derivace

end if

if Regulace AND (i > 3) then
Perioda «— Cas[i] — Cas|0]
ePre —e > regulacni odchylka pfedchozi
e «— Reference — ProudV zorkem > regulacni odchylka
Akce — I * sumaFE * Perioda + P x e + D x (e — ePre)/Perioda > vypocet
akéniho zdsahu
sumaE — sumaF + e * (Casli] — Cas[i — 1))
if Akce > Limit then
Akce «— Limit > omezeni akéniho zdsahu
end if
SMU.source < Akce
end if
1+—1+1
until EnergieZadana < EnergieExpozicni
SMU.output < false
end procedure
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5.4 Ukazka programu

Nésleduje ukézka ze samotného programu (obr. 24). Vlevo nahofe je prostor pro zadavani
dulezitych parametru jako je piikladany proud a energie expozice. Nechybi ani volba Com-
pliance, coz je omezeni max. napéti, které zdroj muze piilozit. Nize je pak okno zobrazujici
status pripojenych GPIB zafizeni. Vedle statusu je blok TUNA, kde se voli konverzni rozsah
a také proudovy offset, je-li vyznamny. Déle vpravo je volba expozi¢niho kritéria.

Nize nasleduje volba regula¢niho rezimu. Dale v Sedivych poli se objevi dodatecné hod-
noty spoc¢tené béhem experimentu.

Dole v poli je textové pole, jez ukazuje prubézna data a jez je mozno tlacitkem ” Copy-
ToClipboard” zkopirovat do schranky. Druhou volbou ”SaveData...” je ulozeni vSech dat a
parametru aktualniho experimentu do txt souboru pro dalsi zpracovani.

V pravé ¢asti jsem umistil 3 grafy, zhora je zobrazen prubéh napéti, proudu a vykonu
ve vzorku.

.ﬁ' Manokrystalizace AFM E]@
-7 [ S
Start Current [n&] = |-10 Compliance V] = |-100 Measure
Erergy [n] = 1000
— A7
Comment = | )
29
=@ CO0E TUNE Thieshold Criteria = 2
- @ apib0d I ON (irvert volt] W Bt b3 =
SMU 24
: wy | Offestleé) = |50 ¢ Sample Curent [na] |0.02 2
Factor = |10 pa « " Sample Curent [%] |50 14
Regulatior ! i ; .
) 5 10 15 tirme [s] 20
" No Regulation Reference [n4] = |-10 12
& Current Regulation Reference [nd] = |10
10+
P=|2 I=|005 D= Action [nd] = |-10.048
—
" Power Regulation Reference [riw] = |8 g
F-[3 =0z D= ction [riw] = [0 e
'g
4
Actual Energy [n)] = |1007.4 Total Energy [nd] = |1028.7
Exposition [s] = |14.13 Capacity [pF] = (10132 21
121 15233 6968 0004 10030 0.088  -10.060 T T T
122 18362 -G9EE 0004  -10.090 0086 -10.060 5 10 15 tirne [5] 29
123 16438 6968 0000 10090 0085  -10.060
124 15614 -6968 0000 -10.080 0.082  -10.060
125 16744 6568 0000 -10080 0080  -10.060 a0
126 16879 6968 0000 10080 0078 -10.060
127 15996 -6968 0000 -10.080 0.076  -10.060 704
128 16126 -6868 0000 -10070 0070  -10.070
123 16.260 6968 0000 10070 0067  -10.070 504
130 16377 -6968 0000  -10.060 0.082  -10.080
131 16606 6968 0000 10060 0057  -10.090 % 50
132 16640 6963 0004 10050 0055 -10.090 =
132 16757 6963 0004 10050 0.052  -10.090 g a0
134 16.886 6470 0004 10050 0053 10090 =
135 17.021 6470 0004 10060 0054 -10.080 o
136 17137 65970 0000 -10060 0.056  -10.070 04
137 1v.268 6470 0000 10060 0060 -10.060
138 17.402 64970 0000 10060 0061 -10.060 20
139 17520 -64970 0000  -10060 0.062  -10.050
140 17647 6570 0000 10060 0063 10050 104
! 5 1 15 20
time [s
CopuToClipboard Save data. ls}

Obréazek 24: Ukazka béziciho programu
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6 Zaver
6.1 Co se podarilo

Pocitacovou regulaci se nepodarilo reprodukovatelné dosdhnout lepsich vysledku nez pii
pouziti neregulovaného konstantniho proudu I, . Expozice je tézko kontrolovatelna, zvlast
kdyz dochézi k nepredvidanym jevam na hrotu jako je napf. ndhly pokles napéti a s tim
spojené prudké vybiti kapacit do vzorku. Vysledkem pak muze byt krystalizace, jak ukazuje
obr. 26, resp. 3D projekce stejného mista (obr. 27). Na obrazku s grafy jsou dobfe patrné
vodivostni §picky, FWHM udava prumér §picky v poloviné jeji vysky. Zvysend lokdlni vo-
divost indikuje vznik nanokrystalu, coz bylo potvrzeno Ramanovou spektroskopii. Na obr.
25 vidime pohled optickym mikroskopem na hrot pied pfiblizenim ke vzorku. Tmavé casti
jsou tvofeny nevodivou oblasti - tzv. resistem, svétlé pak vrstvou a-Si:H. Vzor je vytvofen
fotolitografii, pro lepsi optickou lokalizaci mist na vzorku.

Diky hardwarové (analogové) regulaci, jez byla zminéna v kap. 4.3, se podafilo dosdhnout
kontrolované proudové expozice. Pokusy byly tspésné i pii vyméné hrotu, ¢imz byla prokazana
jeji ucinnost. Na obr. 28 vidime fizenou expozici pii .y = —50pA spolu s topologickym
obrazem. Vznikl4 prohluben jesté prokazatelné krystal netvori. Naproti tomu je ukazka
I ey = —1000pA (obr. 29), dukazem ze regulace funguje i pii vyssich proudech, kde krysta-
lizace probéhne, byt tomto konkrétnim ptipadé piilis rychle. Experimentovani s optimalnimi
proudy a energetickymi davkami bude dalsim pfedmétem vyzkumu.
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Obrazek 25: Pohled na vzorek optickym mikroskopem ptedchézejici ptiblizeni AFM sondy.
Vpravo s hrotem, zaostieno na povrch.

6.2 Budoucnost projektu

Piestoze HW regulace drzi proud vzorkem konstantni, pokud bude tfeba regulovat vykon,
bude nutné také stabilizovat napéti na vzorku. To se zatim ukazuje, vzhledem k nestabilité
hrotu, velmi obtizné. Mozné feSeni je pouziti jiného typu hrotu.

V soucasnosti soubézné s kolegou, ktery testuje zminény analogovy regulator, se snazim
o dalsi zrychleni PC fizeni. Pouzivam k tomuto tucéelu nové zakoupenou DAQ (data acqui-
sition) kartu od firmy National Instruments, konkrétné model NI 6008, jez vyuzivé ke ko-
munikaci USB sbérnici. Vyhodou je jeji cena (tim se uvolni podstatné drazsi multifunkéni
pristroje), déle rychlost vzorkovani. Uvadéna vzorkovaci frekvence je f,. = 10kH z, oviem
takto rychle nebézi v rezimu jednotlivych méteni, pak je jeji redlna t,, = 40ms, coz zna-
mend stale trojndsobné zrychleni. Dalsi vyhodou je moZnost vyuZziti analogového napétového
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Obréazek 26: 2D zobrazeni topologie povrchu a vodivostni mapy, mista s nejvétsi vodivosti
¢i nejnizsi jsou tmavé viz barevnd skala vpravo.

vystupu k ovladani reference na HW reguldtoru a digitalni vystupy na pirepinani relé.

Projekt bude hotov, paklize se podaii reprodukovat experiment do takové miry, ze bude
mozno vyrobit napf. matrici 3x3, kde budou rovnomérné umistény tecky z nanokrystalu
kifemiku ne vétsich nez 100 nm.
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Obréazek 27: 3D zobrazeni topologie povrchu a vodivostni mapy, mista s nejvétsi vodivosti
jsou nejnize. Vlevo charakteristické profily v mistech, kde probéhla krystalizace.
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Obrazek 28: Proud stabilizovan HW regulaci pti I,.; = —50pA. Na levé casti je graf priubéhu
proudu, na pravé topologie povrchu s charakteristickym profilem.
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Obrazek 29: Experiment stabilizovan HW regulaci pti .y = —1000pA. V horni ¢asti je
vodivostni mapa s charakteristickym profilem, v dolni je topologie povrchu s priubéhem
proudu pii expozici.
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Seznam pouzitych pristrojua
e AFM microscope Veeco DI 3100 s modulem TUNA
e source-measure jednotka Keithley 237

e measure jednotka Keithley 6517

laptop Dell Latitude D520

DAQ USB card National Instruments NI 6008
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Priloha
Obsah ptilozeného CD:
e LaTeX - zdrojové soubory bakalarské préce
e Program - zdrojové kédy psané v Delphi 5.0 spolu s zkompilovanym programem

e Matlab - naméfend data, matlab scripty a modely v Simulinku
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