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ABSTRAKT

QCM 100 a QCM 200 jsou ptesné kiemenné mikrovahové senzory urené pro meéteni
hmoty a viskozity v redlném ¢ase. Rada QCM mé#i rezonanéni frekvenci a odpor AT-fezu
kfemenného krystalu. Jako gravimetricky nastroj mohou kifemenné mikrovahy zméfit
mnozstvi v rozsahu od mikrogramt po zlomky nanogramu. Méfenim nahradniho odporu
lze zjistit viskozitu a elasticitu tenkych vrstev a kapalin v blizkosti krystalu. Pfi praci
s kfemennym senzorem byly sledovany prubehy rtiznych procesu jako odparovani kapalin,
tuhnuti tuku, sitovaci reakce hydrolyzovaného kolagenu a ptislusného sitovaciho ¢inidla.
Byly vyhodnoceny vysledky vSech experimentli a navrZeny moznosti pokra¢ovani pro ob-

last zkoumani kinetiky sit'ovacich reakci.
y

Klic¢ova slova: Kiemenny mikrovdhovy senzor, QCM, mikrovahy

ABSTRACT

The QCM100 and QCM200 are accurate quartz crystal microbalance systems designed for
real-time mass and viscosity measurements. The QCM series measure the resonant fre-
quency and resistance of an AT-cut quartz crystal. As a gravimetric instrument, the quartz
crystal microbalance can measure mass ranging from micrograms to fractions of a
nanogram. Measurement of resistance provides the opportunity to examine the viscosity
and elasticity of films and liquids at or near the crystal surface. During the work with
quartz sensor courses of various processes have been observed, as e.g. liquids evaporation,
lipid solidification, cross-linking reactions of hydrolyzed collagen and its appropriate
cross-linking reagent. The results of all experiments have been evaluated and further pos-
sibilities of continuation work in the research of cross-linking kinetics have been

suggested.

Keywords: Quartz Crystal Microbalance, QCM, microbalance
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UvVOoD

Kiemenny mikrovdhovy senzor, Quartz Crystal Microbalance (QCM),
je velmi citlivy nanosovy senzor zalozeny na piezoelektrickych vlastnos-
tech kfemenného krystalu. Pierre a Marie Curie v roce 1880 zjistili, ze
krystaly Rochellské soli by mohly produkovat elektfinu, pokud by tlak byl
pouzit podle urcitych krystalografickych sméria. Pozdéji také dokazali
opacny ucinek, tj. produkci napéti pouzitim elektfiny. Tato zjisténi byla
objevem piezoelektrického ucinku, coz je podstatou dneSnich kiemennych
mikrovah. Detailnéj$i studie piezoelektfiny, které byly provedeny az v roce
1917 ukazaly, ze by krystaly mohly byt pouzity jako vysilace a pfijimace
ultrazvuku ve vodé. V roce 1919 bylo popsano nékolik denné pouzivanych
zafizeni napf. reproduktory a mikrofony zalozené na piezoelektrickém
principu. V roce 1921 byl popsan prvni oscilator fizeny kifemennym krysta-
lem, ktery byl zaloZzen na X-fezu krystalem. Nevyhodou tohoto provedeni

[3

je vysoka citlivost v zdvislosti na teploté. I pies tuto “vadu® jsou ale tyto
krystaly vyuzivany dodnes v aplikacich, kde ma velky teplotni soucinitel
maly vyznam, jako jsou snimace prostorového sonaru. Vedouci postaveni
kifemenného krystalu pro vSechny druhy frekvencnich aplikaci zacalo
v roce 1934, kdy byl pfedstaven AT-fez krystalu. Vyhodou tohoto fezu je
fakt, ze pfi pouziti krystalu za pokojové teploty vykazuje krystal téméf nu-
lové samovolné posouvani kmito¢tu. V roce 1959 byla vydana Sauerbreyo-
va studie kterd ukazala, ze kmitoctovy posun rezonatoru kiemenného krys-
talu je pfimo umérny jeho zatizeni. Sauerbreyova préace je vSeobecné¢ bréna
jako prilom a prvni krok k novému kvantitativnimu ndstroji pro méfeni

velmi malého mnozstvi hmoty, tj. ke kiemennym mikrovaham — QCM [4].

Z tohoto divodu muzeme kiemenné mikrovahy charakterizovat jako
ultra — citlivy senzor hmoty. Principem téchto mikrovah je piezoelektricka
vlastnost AT-fezu krystalu kiemene, vrstveného mezi parem elektrod.
Jestlize jsou tyto elektrody pfipojené k oscilatoru a je do nich ptivadéno
napéti, zacind krystal diky piezoelektrickému ucinku rezonovat na tzv. re-
zonancni frekvenci. Tato frekvence je zpravidla velmi stabilni diky vysoké

kvalité kmitani, vysokému Q-faktoru. Ukéazalo se, ze kiemenny krystal mi-



UTB ve Zliné, Fakulta aplikované informatiky 9

krovah mtze pracovat nejen ve vzduchu, ale i v kapalin¢ kde je pozorova-
telnd viskozita souvisejici s rezonan¢ni frekvenci a hodnotou tzv. ndhrad-
niho odporu. Prace s témito mikrovahami je tak idedlni pro studium ten-

kych vrstev a vysoce viskéznich kapalin [1].

Cilem této prace bylo provést literarni reSersi tykajici se problemati-
ky piezoelektrického mikrovahového senzoru a jeho aplikaci, sestavit
funk¢ni métici systém na bazi piezoelektrického mikrovahového snimaciho
prvku a k nému vybrat vhodné programové prostiedi. Ovéfit principy mé-
feni a sledovat pfedem zadané parametry, coz byla pfedevSim rezonancni
frekvence. Provést méfeni pro biopolymerni sit na bazi hydrolyzovaného

kolagenu a ptfisluSného sitovaciho ¢inidla — glutaraldehydu (GTA).
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I. TEORETICKA CAST
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1 KREMENNY KRYSTAL

Kiemenny krystal, jehoz chemicky vzorec je SiO, je slozen ze dvou prvki: kiemi-
ku a kysliku. Ve své amorfni formé mizeme SiO, najit zejména ve skalnich utesech nebo v
pisku. Krystalickd forma SiO, nebo kifemen samotny se pomérné hojné vyskytuje
v ptirod¢€. Pro vyrobu kiemenného krystalu je ale zapotiebi pouze jeho Cista forma, ktera se

zase tak ¢asto nevyskytuje. Proto byl vyvinut krystal umély, synteticky.

1.1 Co je to kifemenny Kkrystal

Omezené zasoby pfirodniho kifemene a s tim souvisejici i jeho vysoké cena mély za
nasledek vyvoj levnéjsi varianty v podobé umélého kiemene. Umél¢ krystaly kiemene jsou
vyrabény ve vertikalnich autoklavech. Tento autokldv funguje na principu horkovodnich
vzestupt teplot na vice nez 400 °C a tlaku prevySujicim 1000 atmosfér. PocCate¢ni krystaly
kfemene jsou umistény v horni komote autoklavu, zatimco ptirodni krystaly jsou v komo-
fe nizsi. Topna télesa autoklavu zajistuji v horni ¢asti komory nizsi teplotu nez ve spodni
casti. Tento teplotni gradient vyvolava proudéni zésaditého roztoku, ktery rozpousti pii-
rodni kiemen ve spodni ¢asti komory a uklad4 ho na poc¢atecni krystaly nahote. Touto me-
todou vyrobené alfa krystaly kiemene mohou obsahovat hmotu nékolika sta grami a mo-
hou “vyrtst* za par tydnt. Pokud teplota dosahne 573 °C dochézi k fazové preméné, kdy

se krystal méni z alfa na beta, pfi¢emz dochazi ke ztraté piezoelektrickych vlastnosti [1].

Krystaly kiemiku jsou nepostradatelnou soucasti moderni elektrotechniky. Jsou vy-
uzivany pro generovani frekvenci, pro ovladani a fizeni prakticky vSech komunikac¢nich
systémti. Dale je vyuzivdme v podobé zakladnich soucastek do vétSiny hodin, hodinek,
pocitacli a mikroprocesorii. Kiemenny krystal je produktem piezoelektrického jevu, ktery

objevili bratii Curii ve Francii v roce 1880.

1.2 Princip piezoelektrického senzoru

Piezoelekttina je komplexni pfedmét zahrnujici moderni pojeti elektfiny 1 mechani-
ky. Slovo piezoelektiina pochazi z feckého “piezein* = doslova “pro tlak®, coz znamena
tlakovou elektfinu. Nékteré skupiny piezoelektrickych materiali budou reagovat na kazdé

namahdni vytvorené elektrickym nabojem. Mechanické napéti nebo posunuti zavisi pfimo
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na tlaku 1 prostoru. Existuje také obraceny ucinek, kterym je vytvoreno napéti v krystalu
polarizujici elektrickym polem. Toto je zdkladni jev, zpusobujici kmitdni kiemenného

krystalu.

Krystalové rezonatory se skladaji z jednoho kusu piezoelektrického materialu pies-
n¢ vyméfeného a orientovaného s ohledem na krystalografické osy. Takovyto piezoelek-
tricky platek ma jeden ¢i vice parti vodivych elektrod, které jsou vytvoreny pomoci vakuo-
vého napafovani. Kdyz je mezi tyto elektrody vlozeno elektrické pole, potom je diky
piezoelektrickému ucinku vyvolano mechanické kmitdni. Jako rezonator bylo odzkouSeno
mnoho rtiznych materialti, ale pro pfesné generovani frekvenci se kiemenny krystal jiz
mnoho let osvédcuje jako nejlepsi médium. Oproti dal§$im moznym rezonatorim, jako na-
piiklad LC obvodiim, mechanickym rezonatorim, keramickym rezonatorim a dokonce i
ktistdlovym materialim se kiemenny krystal v podobé rezonatoru ukazal jako dokonaly.
Jeho jedine¢né materidlni vlastnosti jsou extrémné a hlavné opakovatelné stabilni. Akus-
tické ztraty jsou obzvlasté malé, coz ma za nasledek, ze kfemenny rezondtor ma neobycej-
n¢ vysoky tzv. Q-faktor - ¢initel jakosti. Skute¢né “Q* krystalu je od 107 Hz az po 1 MHz.
Typické rezonatory maji Q-faktor v rozsahu od desitek tisic az po nékolik set tisic a jejich
fizeni je lepsi nez u nejlepSich LC obvodu. Druhou kli€ovou vlastnosti je jeho frekvencni

stabilita s ohledem na zménu teploty.

1.3 Starnuti a stabilita kfemenného krystalu

Ustalovani kfemenného krystalu viz. Obr.1 souvisi se stabilitou jeho mechanickych
soucasti. Kratkodoba a dlouhodob4 stabilita se projevuje v odchylkach frekvence od mini-
ma az po milion ro¢n¢. Aby se dosdhlo co mozna nejptesnéjsi a nejjemnéjsi kmitoctove
stability jsou presné krystalové jednotky vyrabény za ptisn¢ hlidanych a regulovanych

podminek za pomoci atomovych hodin.
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Obr. 1: Starnuti kfemenného krystalu

1.4 Cim je krystal tak vyznamny

Charakteristika AT-fezu je znazornéna na obrazku, viz. Obr.2, u nejb€znéji uzivané-
ho typu rezonatoru, jehoz teplotni soucinitel frekvence je popsan kvadratickou funkci tep-
loty, kterou Ize pfesné fidit malymi odchylkami v thlu fezu. Toto kvadratické chovani je
odli$né od jinych fezi krystalu, které maji parabolickou teplotni charakteristiku. Proto je
AT-tez vhodny pro aplikace, které pracuji v Sirokych rozmezich teplot a zéroveini tam, kde
je kladen velky diraz na vysokou frekvencni stabilitu. Dalsi diilezité vlastnosti jsou stabili-

ta a Cinitel jakosti, Q-faktor.
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Obr. 2: Teplotni charakteristika AT-fezu.

1.5 Rezimy kmitani, moZnosti Fezl a frekvencnich rozsahi

Rezonator AT-fezu uziva silu stfiznych kmitt viz. Obr.5. Stojaté vinéni se vytvori v
prazdném prostoru krystalu odrazem - zrcadlenim pficnych vin pohybujicich se ve sméru
zesileni. Toto vInéni zaroven vychazi z obou hlavnich povrchd. K hlavni mechanické zmé-
né dochazi v roving€ krystalu kolmo ke sméru $ifeni vln. Pfi rezonanci je v prazdném pro-
storu krystalu obsazen lichy pocet vin s polovi¢ni délkou. Proto je tloustka - hustota hlav-
nim faktorem urcujicim kapacitu krystalu. AT-fez viz. Obr.7 se obvykle vyrabi v téchto

frekvenc¢nich rozsazich:
IMHz ~ 32MHz............ tvori zaklad

30MHz ~ 250MHz......... vyssi, harmonické oscilace / vyssi ton
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Pti frekvenci nizsi nez 1 MHz, kdy vrstva uvoliiuje cestu rezimovym rezondtorim, je krys-

tal nevhodny pro svij hlavni Gcel a je tedy vyuzivan v téchto rezimech:

a) pfi frekvenci mensi nez 100 kHz — prahybovy rezim, viz. Obr.3
b) pfi frekvenci okolo 100 kHz — odolava naméahani smykem, viz. Obr.5
Pro kazdy rezim kmitani je optimalni thel fezu, ktery tidi odchylku kmitoctu kiemenného

krystalu podle rozsahu teplot.
1

Obr. 3: Rezim prihybu a denotace

|
Obr. 4: Rezim povrchového a Sitkového posunu

-
. - -
-
—
-

7 '___
-
L

|
e
Obr. 5: Zékladni a harmonicky rezim namahani na stfih
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Obr. 7: AT-fez
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Obr. 8: Rezy - CT, DT, SL, X, XY, BT

1.6 Vyroba kiemenného krystalu

1) Rez — fezani pilou na tenké platky viz. Obr. 9

2) Lapovani

3) Cisténi

4) Kontrola a ovéfeni orientace platkli, méfeni rentgenovym zafenim
5) Zaoblovani, zaokrouhleni — nyni oznacCena tzv. prazdna mista

6) Cisténi a moteni prazdnych mist

7) Zékladni deska — vakuové pokoveni elektrod stfibrem nebo zlatem

8) Montaz — umisténi krystalového rezonatoru, lepeni stfibrnou epoxidovou prys-
kyfici, urceni spoje krystalové elektrody s objimkou krystalu

9) Konecnd tprava frekvence vakuovym pokovenim stfibrem ¢i zlatem

10) Peceténi uchytu — odporovy svar nebo se mize svafet za studena pod suchou
dusi¢nou atmosférou, aby se predeslo pozdéjsi oxidaci elektrod
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Béhem vyroby se provadi dalsi operace:
o Cisteéni
e Vysoké cyklické zmény teplot
e Vakuové vypalovani

e Kontrola frekvence a tfidéni

Pro vyrobu kvalitnich a stabilnich kfemennych krystall je potfeba zajistit ¢istotu jednotli-
vych ¢asti, minimdlni tlak na rezonator a do vyrobniho procesu také zahrnout suchou du-

si¢nou atmosféru v hermeticky uzavieném obalu.

AT-fez L\ X
35415

synteticky
krystal

% platky

Obr. 9: Vyroba tenkych platkt

1.7 Nahradni zapojeni

Nahradni schéma zapojeni krystalu, které je znazornéno na obrazku viz. Obr. 10, na-
podobujici krystal v hlavnim reZimu kmitani. L;, C;, R; jsou veli¢iny zndmé jako pohybo-
vé parametry krystalu. Prvek Cy ndm ptedstavuje kapacitu vaci zemi, kterd vyplyva
z odchylky kapacitni reaktance mezi vyvody a kapacitni reaktance mezi elektrodami. Cy
muze byt méfena u frekvenci odstranénych z rezonanci jako skute¢nd provozni kapacita
krystalu, téz zndma jako staticka kapacitni reaktance. L, C;, R; jsou elektrotechnicky rov-
nocenné k setrvacnosti, tuhosti a vnitfnim ztratdm z mechanicky kmitajici soustavy. Hod-
nota “Q“ z pohybové ¢asti v porovnani s LC obvodem je extrémné vysoka (50 000 ~

500 000).
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1

(o

Ri

Obr. 10: Nahradni schéma zapojeni

Ptesnym rozborem nahradniho schéma zapojeni mizeme odhalit nékolik charakteristic-
kych kmitoctd. V praxi je kvali pfili§ vysokému Q-faktoru toto schéma dostacujici

k tomu, abychom uvéazili pouze dva kmitocty — sériové a paralelni frekvence.

Sériova rezonanéni frekvence:

== M

Paralelni rezonanéni frekvence:

1
fr= 2)
} CO Cl
27 - L,
C,+C,

Cinitel jakosti:

0=+ ()

zdS Rl Cl

V praxi je velice dilezity Cinitel:

r= G 4)
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Tento Cinitel (4) efektivné ur¢i citlivost frekvencniho rozsahu krystalu ke zménam
v externich parametrech obvodu. V zévislosti na rozmérech a tvaru prazdnych mist krysta-

(13

lu je hodnota “ r “ piiblizn¢ 200 pro zakladni rezim AT-tfezu krystalu nad 10 MHz
(HC49/U) a 250 ~ 280 pro nizkou frekvenci, kde prazdnéd mista krystalu jsou castecné ne-
bo plné zaplnéna. Koeficient pro vyssi harmonickou oscilaci / vyssi ton krystalu se zvysuje

zhruba v poméru druhé mocniny uspotadani vyssiho tonu. (n = uspofadani vyssiho tonu).

C
. C, =—2
r,=r-n =3 (5)

Mozna citlivost je nejvétsi pro vyssi zakladni kmitoctovy rezim krystalu.

1.8 Zavedeni kapacitni reaktance

Mnoho prakticky zapojenych oscilatorti vyuziva zavedené kapacity Cp zapojené do sé-
rie. Pii1 vyuziti této kapacity je pracovni kmitocet krystalu posunut o hodnotu zavislou na
CL, Cpa C;. Na Obr. 11 jsou zobrazené prubéhy kombinaci sériového a paralelniho zapoje-

ni obvodu.

o (C; zapojené paralelné ke krystalu — rezonan¢ni frekvence f; ovlivnéna neni, ale an-
tirezonance f, je posunuta smérem dolti ke kmitoctu fy.

o (; zapojené sériove ke krystalu — f, je neovlivnéné, ale f. se pohybuje az
k frekvenci fi, odpor Ry je vyssi nez R;.

e Hodnota f Ize ziskat snadno tak, Ze:

Cl
fo=/1+ "23.C1C)) (7)

ngL_fr: Cl
f fr 2'(C0+CL)

c, Y
RL :Rl (1+C—J (9)

(8)
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Standardni oscilator s Cp, paraleln¢ zapojeném s krystalem, je znazornén na obrazku
viz. Obr.12. Celkovy odpor ptichdzejici z vné krystalu je nazyvan jako nakladova kapacit-
ni reaktance (10). Vyrobce krystalu potiebuje znat hodnotu C;, aby mohl nastavit ptede-

psanou frekvenci.

Ndkladova kapacitni reaktance je dana:

C = CXl 'CXz

;= +C
CXI +CX2

(10)

ztrat.

+i /
fr fa _
- / ﬁ; ence
4+ /
o—|[|—| |:| |_o h fa _

-jx / 7 frekvence
&
+ie frA

I:I | ‘r,-’#d_ frekvence
l

Obr. 11: Pribéhy kombinaci sériového a pa-

ralelniho zapojeni obvodu
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Obr. 12: Standardni oscilator s Cy, paralelné zapo-

jeném s krystalem

1.9 Pripustna citlivost

Citlivost pracovni frekvence (11) vzhledem k malym zménam Cy.

1]
s=Ir) <

dC,  2-(C,+C,)

(11)

Tato rovnice (11) ukazuje pfimou zavislost parametru S na C;. Pro vysokou frek-
venci krystalu v zadkladnim rezimu miize byt parametr S vyssi nez -20ppm/pF, zvIasté pro
nizké hodnoty Ci, viz. Obr.13. Pro vysoky vyssi ton je citlivost mensi nez pro zékladni
rezim systému kvtli mnohem niz$i hodnoté C, nez je obvykla. Mozny rozsah mezi dvéma

nakladovymi kapacitnimi reaktancemi je dan vztahem (12).

le_sz _ Cl'(CLz_CLl)

D = =
Hi f 2'(C0 +CL1)'(C0 +CL2)

(12)
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pem/pF o5 ] \
|
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|
10 | JIF w0 =20fF Co=4.8 pF
\ 0: G =101F: Gu=24pF

301 &ﬁ II'-.I
0 _. S‘

——o

10 il n 1 b1l C (o)
Obr. 13: Parametr S pro nizké hodnoty Cp

1.10 Stupern Fizeni

Pii objednavani krystalti by mél zakaznik specifikovat pozadovanou uroven fizeni.
Krystaly mohou byt ve vyrobnim procesu nastaveny na pozadovanou uroveini, kde jsou
vylouc¢eny problémy, které by se mohly vyskytnout pod nejnizsi fizenou urovni. Pro
vSechna zapojeni oscilatoru je doporuceny maximalni stupenl fizeni 100 MHz. V urcitém

indukénim odporu miize byt ztratovy vykon ptiblizné€ dan vztahem (13).

L

2
C
P:]z-RL RL:RI(I—i_C_Oj

— (13)
R, -(1+C°J
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1.11 Doba ustalovani kiemenného krystalu

Ustalovani krystalu je definovano jako frekvenéni pfechod na jistou a spolehlivou
periodu. Zkouska stability je provadéna podle normy DIN 45103. Bé€zna doba tzv. “starnu-
ti“ pro komercné vyuzivané krystaly je popsana vztahem (14).

%Si Sppm/rok (14)

1.12 RuSivé odezvy

Rusivé odezvy jsou dalsi rezonancni frekvence, které jsou ptitomné u ptiblizné hod-
noty pracovni frekvence. Frekvencni rozdily mezi pracovni frekvenci a ruSivou odezvou
jsou obvykle celkem malé. Pro specialni aplikace je nezbytné asem tyto odezvy zmirnit
prepocitanim hodnoty C;. Vypoctend hodnota pro tlumeni je udéna v dB nasledujicim
vztahem (15).

R
Ay :ZOlog% (15)

1

1.13 Zpiisoby méreni parametri kif‘emenného krystalu

a) Aktivni metoda: (oscilator)

Parametry kifemenného krystalu: rezonanc¢ni frekvence f;, pohyblivy odpor R; (18), pohyb-
liva kapacita C; (16), pohybliva indukce L, (17) a zatéZzova rezonance fi mohou byt méte-
ny pomoci aktivni metody. Tato métici metoda je velice rychla a levna. Protoze ma tato

metoda sva omezeni, neni vhodna pro pozadavky s toleranci vétsi nez +10ppm.

G, =M'(C0+CL) (16)

(17)
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2
R, :Rl-(l+%j (18)

b) Pasivni metoda: (dvojndsobnd r-sit)

Tato metoda, viz. Obr. 14, je popsana normou DIN 45105 ¢asti 7, IEC pub 302. Pti zkrato-
vani kovem je prazdné misto nebo bezindukeni rezistor v m-siti méti¢em faze, prizpiisobe-
ny nulové fazové podmince mezi U, a U;. U, mize byt pak uréeny pro hodnotu pozadova-

nou stupném fizeni.

Systém krystalu nyni mize byt dan do =m-sit€. Frekvence je pak nastavena pro vytvareni
nulové faze. Tato frekvence je definovana rezonanc¢ni frekvenci systému krystalu. Hodnota
pohybového odporu miize byt urcena podle vzorce nize (20), kde Uxk je napétovy zkrat,

U, je napéti na krystalu, U; je méfené referencni napéti.

P. =R xU,” x4,79x107 (19)
R1=25x[K-Ui—1} (20)
UIK
k=" o 1)
UlK
1~ 2 ( )
2r-f," R, -tang
R, =R +25 (23)
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__ Ky -tan ¢ (24)
'2rAf (2 )
A0
T T
- I
() - et ; mﬂ] Q

@ ®

E/ £droj .
- elek. Q) . !
aener. = e

30 dB

Obr. 14: Pasivni metoda, dvojnasobna mt-sit’

1.14 Sauerbreyova rovnice

Sauerbreyova studie, z které vychazi tzv. Sauerbreyova rovnice (25) ukazala, ze kmi-
to¢tovy posun rezonatoru kiemenného krystalu je pfimo umérny jeho zatiZeni. Sauer-
breyova prace je vSeobecné povazovana za prilom a prvni krok k novému kvantitativnimu

nastroji pro méteni velmi malého mnozstvi hmoty, tj. kiemenné mikrovahy — QCM [3].

Tato rovnice (25) vyjadiuje vztah mezi zménou kmitoctu piezoelektrického krysta-
lu kiemene se zménou hmoty na krystalovém senzoru,
2
— Amf

Af = 25
Alp,u, (25)

kde f je rezonanc¢ni frekvence krystalu, A je aktivni oblast krystalu, coZz je oblast mezi

elektrodami krystalu, pq je hustota kiemenného krystalu a 4 je modul pruznosti ve smyku

krystalu.
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Sauerbreyova rovnice byla urcena pro kmitani na vzduchu a plati pouze pro vybra-
né latky métené krystalovym rezondtorem. Ukézalo se, Ze kiemenny krystal mikrovah ma-
ze pracovat 1 v kapalin€, kde je pozorovatelna viskozita souvisejici s rezonan¢ni frekvenci

a kde potom plati vztah (26),

3
_ 2| TP
Af =—-Amf A D1, 26)

kde p; je hustota kapaliny a n;je viskozita kapaliny.
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II. PRAKTICKA CAST
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2 PIEZOELEKTRICKY MIKROVAHOVY SENZOR

QCMI100 a QCM200 jsou presné kiemenné krystaly, mikrovahové systémy uréené
pro sériové viskozitni métfeni pii procesech, které nastavaji uvnitt nebo v tésné blizkosti

povrchii ¢i v tenkych vrstvach [5].

Rada QCM méii rozdil rezonancnich frekvenci a odporu AT-fezu kiemenného
krystalu. Rezonujici méni¢ frekvenci je jako linearni funkce nahromadénd z materialu,
ktery je vlozen na povrch krystalu. Odpor rezonance se méni s viskoelasticitou materialu,

coz je tenkd vrstva nebo kapalina v kontaktu s povrchem krystalu.

Jako gravimetricky nastroj mize QCM100 nebo QCM200 méfit hmotu v rozsahu
od mikrogrami po zlomek nanogramu s hranici citlivosti odpovidajici submonomolekular-
nim vrstvam atomt. Méfenim ndhradniho odporu mizeme vySsetrovat viskozitu a elasticitu
métenych vzorkd, tenkych vrstev ¢i kapalin. Ty vytvofi zmény pozorovatelné jako fazové
piechody a pficné vazby v realném cCase. Elektronika QCM je specificky navrzena k tomu,
aby ovladala velké zatizeni (az 5 kQ). Préce s timto pfistrojem je idedlni pro studium ten-

kych vrstev a vysoce viskdznich kapalin.

Obr. 15: Mikrovahové systémy QCM100 a QCM200

2.1 Mikrovahovy systétm QCM200

QCM200 je samostatny pfistroj s vestavénym citaCem pulsti a ohmmetrem. Métena
frekvence a odpor jsou zobrazeny na displeji, kde je analogovy vystup umérny k frekvenci.
QCM200 mize byt ovladany pomoci pfedniho panelu nebo pomoci PC vyuZivajici rozhra-
ni RS-232. Pro zisk&vani informaci a jako ovladaci software v redlném case lze pouzit

vhodny software kompatibilni s opera¢nimi systémy Windows a Macintosh. Ob¢ veli¢iny
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tj. frekvence a odpor mohou byt sledovany a vykresleny najednou. Stabilita a vysoka ptes-
nost délaji z QCM200 idedlni néstroj pro spoustu experimentd. Pro specidlni aplikace vy-
zadujici optimalni dlouhodobou frekvencni stabilitu a pfesnou Casovou zakladnu, tak jako
FS725 Rubidium Frequency Standard, mohou kifemenné mikrovadhy byt pfipojeny
k externimu 10 MHz vstupu.

2.1.1 Elektronika QCM

Specificky obvod pro automatické fizeni zisku pomiZe kiemennému krystalu
s pozadovanym signalnim rozkmitem ptekonat viskoelasticitni ztraty a dosahne sériovych
rezonanci. Zaroveil monitoruje energii rozptylenou senzorem, ktery je vyuzit pro urceni
predradného odporu krystalu. Elektronika poskytuje energii regulatoru krystalového osci-
latoru a obsahuje potenciometr pro kompenzaci kapacitniho odporu. Spravna kompenzace
kapacitniho odporu je velice dulezitd k tomu, aby se zarucila spravna sériova rezonance
krystalového oscilatoru a aby se odstranily chyby frekvence a rezistence. Cislicovy regula-
tor QCM200 také obsahuje ¢itac¢ pulsi pro presnd méteni frekvence s rozliSenim 0,01 Hz a

ohmmetr s 5 ¢islicemi a s rozsahem 0 az 5000 Q.

2.1.2 Krystaly, objimky a prutokova kyveta

QCMI100 a QCM200 uzivaji rezonan¢ni frekvenci 5 MHz, primér senzoru
25,4 mm, AT-fez kiemenného krystalu a polovodicovy platek s kruhovymi elektrodami po
obou strandch. Krystaly jsou dostupné v kombinaci s riznymi druhy materiald. Objimka
krystalu je stabilni, kompaktni a snadno pouzitelnd pevna soucast. Objimka a vSechny
krystaly se mohou pouzivat v kapalnych nebo plynnych prostfedich. Pfidavna axialni pra-
tokova kyveta viz. Obr. 16, ktera se upeviiuje ke standardni objimce krystalu poskytuje

snadny zpusob, jak ptipojit ke QCM priitok k systémové analyze.

Obr. 16: Pritokova kyveta a senzor
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2.1.3 EQCM

Objimka krystalu je navrzena tak, Ze pouze ptredni elektroda je pfi méteni
v kontaktu s plyny nebo s kapalinami, jak je pozadovano v EQCM experimentech. Vodivé
kovové tésnéni, coz je vlastné cyklicky pretacend elektroda, umoznuje spojeni piedni ¢asti
elektrody se zadni ¢asti krystalu. Tato vlastnost, v kombinaci s analogovym frekvencnim
vystupem a transformatorovou izolaci mezi elektrodami krystalu a obvodem oscilatoru,
¢ini QCM100 a QCM200 prakticky slucitelné se vS§emi potenciostaty. Potenciostat je zafi-

zeni, které udrzuje konstantni potencial.

Koempenzace

Citac .
' Obsluhe Po’renaos’ro’r

Krystalovy

lé AUX A/D
osalator VSTUP

Frelcvenéni
analog. vyst.
Vyh ool cceni
stervy krystelu
= QCM 200

| Driék O

L opeten

Obr. 17: EQCM experiment

Typicky EQCM experiment je zndzornén na obrazku, viz. Obr. 17, kde pouze Celni
plocha elektrody krystalu je vystavena kontaktu s danym roztokem. Tato elektroda je také
izolovany transformator, ktery je Zadany pro EQCM operace. Frekvencni analogovy vy-
stup QCM je ptipojeny k A/D vstupu potenciostatu. Vsestranny QCM200 muze byt snadno
integrovan do uzivatelského 5 MHz krystalu umisténé¢ho v EQCM.
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2.1.4 YV laboratori

QCM100 a QCM200 jsou cenné vyzkumné pomuicky vhodné pro vyuziti od prosté
povrchni védy az po elektrochemii. Méfeni frekvence a odporu miize byt provadéno jak za
podminek plynného tak i kapalného skupenstvi. Na krystaly kfemene mohou byt nanasSeny
tenké vrstvy hmoty véetné organickych polymert, vodiki, hydrogelti, sloucenin keramic-
kych latek, biomolekul, bakterii a zivych bun¢k. To poskytuje neomezeny potencial pro

vyvoj novych plynt a biologickych senzora.

Mikrovahy kfemenného krystalu QCM100 nebo QCM200 jsou zakladnim dopliikem
biologické laboratote. Udaje ze sad QCM obdrzené z dalsich technik jako rezonance povr-
chové plazmy (SPR) a mikroskopie atomové sily (AFM) pomadhaji analyzam slozitych

biologickych vzajemnych ovliviiovani.

2.1.5 Software pro QCM200

Windows/Mac programové vybaveni pfilozené k QCM200 usnadnuje dalkové ovla-

dani a zjednodusuje ziskdvani informaci.

Pro ma méfeni jsem vyuzival program VEE Pro, ktery nabizel lepS§i moznosti nez

software, ktery je standardné dodavan ke QCM.

2.1.6 Vhodné aplikace pro praci s QCM

Imunologické senzory

Sorp¢ni senzory

Analyzatory vlhkosti

Monitorovani ¢astic

Monitorovani znecisténi

M¢éteni mocenstvi

Vodikové absorpce na kovovych vrstvach
Utvareni bublin

Vyzkum redukénich a vodivych polymert
Charakterizace dvojitych vrstev

Studia korozi

Studia povrchovych oxidaci

Studie DNA a RNA hybridizace

Reakce protilatek

Adsorpce proteinu

Vyhledavani vira, bakterii, sav¢ich bunék
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2.1.7 Technické udaje o QCM200

Frekvencni mereni

Tabulka I: Méfeni frekvence

0,01 Hz (10s zakladna)

Rozliseni 0,1 Hz (1s zakladna)
Zobrazeni 1,0 Hz (0,1s zakladna)
9 0,1s, 1s, 10s,
Casova zdkladna )
uzivatelsky definovatelna
Méfeni Stabilita <2x107
(interni ¢asova zakladna) Presnost + 1,5 ppm
Af - vystup + 10V plny rozsah (20-bit)
Rozsahy +20 kHz, £10 kHz, £5 kHz,
+2 kHz
Frekvence 5 MHz (nominalni)
Frekvencni vystup Uroveii TTL (stojata vina)
Impedance zdroje 50 Q

Kapacitni odpor

Tabulka II: Kompenzace kapacitniho odporu

Kompenzace kapacitniho Rozsah 10 pF az 40 pF (nom. 20 pF)
odporu Limit 0,01 pF
Kiemenny krystal

Tabulka III: Parametry kiemenného krystalu

Kiemenny krystal

Frekvence

5 MHz, AT-tez, plocha-plocha

Prumeér

1 inch (2,54 cm)

Elektrody

Cr/Au (Ti/Pt, Ti/Au)
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Rezistencni méieni

Tabulka IV: Méfeni rezistence

0,001 Q pro R <100 Q

Rozliseni 0,01 Q pro 100 Q <R < 1000 Q
Zobrazeni
0,1 Q pro 1000 Q <R <5000 Q
Rozsah 0 az 5000 Q
Rezistence R = 10,000x(107%)-75 Q
Rozsah rezistence 0 az 5000 Q
Vodivost - vystup
Napdajeni 0az 10,625 VDC
Impedance 1 kQ
oCM200
Tabulka V: Fyzické parametry QCM200
Analogové konektory BNC
Komunikace RS-232, 9600 baud
Fyzické parametry Pracovni teplota 0°Caz40°C

Napajeni

15W, 100/120/220/240 VAC,
50/60 Hz
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3 MERENI

vvvvvv

e Prvni pfedpoklad pro spravna a ptresnd mefeni kapalin, jejich rGznych a nestalych
tenkych vrstev nebo plynnych fazi je spravna kompenzace kapacitniho odporu.

e Kompenzace a zména kapacitniho odporu by méla byt zkontrolovadna a piizpiisobe-
na vuci okoli krystalu a musi byt provedena v aktudlnim méficim prostiedi se zapo-
jenym krystalem vcetné objimky.

e Objimka s krystalem by méla byt ve vodorovné poloze, aby byl méfici krystal stej-
nomérné zatizen a zbyte¢n¢ tim nevznikaly Sumy.

Zakladem uspéchu celého méfeni bylo vhodné vybrat nejen méteny chemicky systém,
ale predevs§im software pro monitorovani jeho pribc¢hu. Jako nejvhodné€js$i programové
prostiedi pro praci s piezoelektrickym mikrovdhovym snimacim prvkem se ukazalo pouZiti
softwaru od firmy Agilent programu VEE Pro a vyuzil jsem jeho posledni dostupnou verzi
7.5. Jedna se o relativné jednoduchy software, ve kterém si lze vytvofit program, vcetné
grafického prosttedi podle individualni potifeby. Veskeré nastaveni a ovladani se odehrava
pravé v tomto softwaru, ktery zaroveil namétend data zapisuje a uklada do textového sou-
boru. Program jsem déle upravil tak, aby bylo mozné na dvou grafech pozorovat zménu
frekvence krystalu a odporu jeho povrchu (viz. Obr.18). Nezbytnou samoziejmosti je i
nastaveni periody vzorkovéani a doby, po kterou software méfi. Na vlastni vyhodnoceni
namétfenych dat jsem vyuzil software od firmy MathWorks, program Matlab ve verzi 6.5.
Programem jsem nacital zapsana data z textového souboru a nasledné jej vykresloval do
grafu. Pro ziskdni matematického modelu jsem vykreslené kiivky aproximoval dle nasle-

dujici rovnice (25).

t

F:D_A°e_; (25)
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Obr. 18: Ukézka z programu VEE Pro, pro automatizovany zaznam méienych dat

3.1 Vhodny chemicky systém pro méreni

Vhodnym chemickym systémem pro méfeni se rozumi takovy systém, na kterém lze
pomoci piezoelektrického senzoru QCM pozorovat zmény frekvence krystalu a tzv. na-
hradniho odporu jeho povrchu, respektive tenké vrstvy zlata na povrchu jeho elektrod. Na
zacatek méfeni, sezndmeni se a ovéfeni funkci senzoru QCM jsem radéji volil jednodussi
chemické systémy, bézné¢ dostupné latky. Piezoelektricky mikrovahovy senzor vyborné
sniméd hmotnostni diference méfenych vzorki, proto jsem volil takové latky, které se velmi
rychle vypatuji. Na senzoru timto dochazi k nezanedbatelnému tibytku hmotnosti a imérné
tomu 1 ke sniZzovani odporu povrchu krystalu. Veskera méteni jsem provadél ve Skolni la-

boratofi za béznych provoznich podminek laboratofie.
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3.2 Vysledky jednotlivych méreni

Jako vhodny chemicky systém jsem vybral bézné dostupné latky, jejichz vlastnosti
jsou popsany v tabulce, viz. Tabulka VI. Latky jsem na mikrovdhovy senzor nanasel za
normdlniho tlaku a teploty, kterd se v laboratofi pohybovala okolo 20 °C. Teplota
v laboratofi se nepatrné ménila s pocasim a také zalezelo na tom, jakym zptisobem bylo
vyfeSeno vétrani mistnosti v dobé méteni. Métfené latky jsem na mikrovdhovy senzor na-
nasSel pomoci pipety, fddové v mnozstvi od 10 do 50 pl. Periodu vzorkovani, ktera byla
zajiSténa softwarem, jsem volil individudlné a vétSinou stochasticky v zavislosti na téka-
vosti a rychlosti odpafovani konkrétni latky. Obecné lze fici, ze ¢im rychleji se méfena
latka byla schopna odpafit tim mensi byla i perioda, aby se co mozné nejlépe zaznamenal
prabéh probihajicich zmén. Odpafovani jednotlivych latek je také zavislé na mérném
vyparném teple r. Matematicky model, ktery jsem ziskal aproximaci pomoci jizZ zminéné
rovnice (25), jsem srovnaval pravé s mérnym vyparnym teplem, zapsanym v tabulce, viz.

Tabulka VI.

Tabulka VI: Métené chemické systémy [2].

Hustota

Latka Chemicky vzorec P [kg.m'3] Memtil"%’ o Celkovy cas
r [kJ kg™ tls]
Tech. benzin - 725 325 450
Ethanol C,HqO 789 925 300
Aceton CH;COCH; 791 554 200
Voda H,O 998 2100 ~8000
Slivovice - - - 120
Hykol - - - ~2000-2500
Tuk - 920 - ~5000

Celkovy ¢as — je Cas, po ktery jsem pozoroval hmotnostni ibytky méfené latky, délka trva-
ni métfeni. U tuku je to doba, kterd uplynula, nez tuk zcela ztuhnul. U hykolu je to doba

potiebna k pribehu celé sitovaci reakce a zavisi na mnozstvi pouzitého sitovadla.
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3.2.1 Méreni u rychle odparujicich se kapalin

Technicky benzin (Obr.19), Ethanol (Obr.20) a Aceton (Obr.21) jsou latky tékavé,
bezbarvé, vysoce hotlavé a hlavné se velice rychle odpatuji. Tato vlastnost se mi hodila na
zékladni seznameni a ovéieni funkce celého systému. Na senzor jsem nanasel mnozstvi od
10 do 20 pl a doba potfebna k odpateni se pohybovala v fadech n¢kolika méalo minut. Byla
provedena série méfeni a na obrazku je vzdy vybrano jedno z nich. Vysledky méfeni jsou
pro lepsi vyhodnoceni a porovnani mezi sebou normovany tak, ze jejich pocatek je v 0,

tzn. Ze jsem neuvazoval pocatecni stavy a stavy bezprostiedné po naneseni latky na senzor.
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Obr. 19: Technicky benzin, frekvencni zavislost na Case
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Obr. 20: Ethanol, frekven¢ni zavislost na ¢ase
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3.2.2 Meéreni vzorki vody, slivovice a tuku

Voda (Obr.22), slivovice (Obr.23) a tuk (Obr.24) jsou latky, mezi kterymi lze tézko
najit né¢jakou pfimou souvislost. Spojuje je vSak jedna vlastnost a to, Ze méfeni téchto latek
nevyslo tak, aby mohl byt nalezen vhodny aproximovatelny matematicky model. U vody je
navic problém, Ze doba potiebnd k odpateni je pfili§ dlouha a tak métfeni bylo provadéno
vzdy pfes noc s periodou vzorkovani v minutdch. Slivovice se odpatovala v fddech minut a
méteni jsem provadél obdobné jak u latek popsanych v predeslé kapitole 3.2.1. Pro métent
tuku jsem pouzil tuk na peceni znacky Hera a nejprve jsem ho rozehfaty nanesl na senzor a
potom pozoroval frekvenéni zavislost pfi jeho tuhnuti. Vysledky jednotlivych méteni jsem
z diivodu vyhodnoceni opét znormoval tak, aby jejich pocatek byl v 0, tzn. Ze jsem neuva-

zoval pocatecni stavy a stavy bezprostfedné po naneseni latky na senzor.
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Obr. 22: Voda, frekvencni zavislost na Case
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Obr. 23: Slivovice, frekven¢ni zavislost na ¢ase
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Obr. 24: Tuk, frekven¢ni zavislost na ¢ase

3.2.3 Méreni vzorku hydrolyzovaného kolagenu s glutaraldehydem

Hydrolyzovany kolagen, obchodné¢ oznaceny jako Hykol, ktery jsem mél
k dispozici, tvoii tfi vzorky a jsou rozdéleny podle viskozity v jaké byly namichany
z praSkového Hykolu E. Piiprava vzorku na méfeni probihala tak, Ze jsem z nddobky ode-
bral Hykol a na hlinikové fo6lii navazil ur€it¢é mnozstvi, které jsem poté smichal
s pomérnym mnozstvim sitovadla. Jako sitovadlo jsem pouzil glutaraldehyd (GTA). Vse
jsem dikladné rozmichal plastovou ty¢inkou a bezprostiedné potom nanesl na mikrovaho-
vy senzor. Na senzoru probihala sitovaci reakce, jejiz doba byla zavisla na mnozstvi pou-
zit¢ho sitovadla. Provedl jsem sérii méfeni pro rizné koncentrace hykolu a pro rtizné
mnozstvi piidaného sitovadla, a na obrazcich viz. Obr. 25 a Obr. 26 je jako ptiklad uka-
zano jedno z nich. Namétfend data nebylo mozné aproximovat podle vztahu (25), nebot’
vysledek neutvofil smysluplnou kiivku a také se vyskytly nevysvétlitelné poruchy méteni.
Vysledky jednotlivych méfeni jsem z divodu vyhodnoceni opét znormoval tak, aby jejich
pocatek byl v 0, tzn. Ze jsem neuvazoval pocatecni stavy a stavy bezprostiedné po naneseni

latky na senzor.
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Obr. 25: Hykol (c = 55 %), frekvenéni zdvislost na Case
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Obr. 26: Hykol (¢ = 55 %), zavislost nahradni rezistence na case

3.3 Rozbor vysledkii

Nameétena data jsem pomoci programu MatLab vyhodnotil, aproximoval dle rovnice,
viz. vztah (25), a vypoltené¢ hodnoty zapsal do tabulky, viz. Tabulka VII, spolu
s vyparnym teplem. Z kazdé mérené latky jsem pro vizualizaci vybral jeden nejlepsi vysle-
dek, coz je pouze zlomek vSech naméfenych dat. Nejlépe se méteni provadélo s latkami
popsanymi v kapitole 3.2.1. Doba potfebna k jejich méfeni se pohybovala v délce minut a
vysledky byly téméf vSechny dobfe vyhodnotitelné. Co se tyce vody, viz. kapitola 3.2.2,
méteni bylo nutno z diivodu casového vytizeni laboratoie provadét vzdy pres noc a proto
nebyl proveden potiebny pocet opakovani méteni. Méteni slivovice jsem provadél podob-
n¢ jako méfeni ethanolu popsané v kapitole 3.2.1, ale vysledky nesplnily ocekéavani, ze se
slivovice bude chovat podobné jako ethanol. Také bez vérohodnych vysledkli jsem ze za-
jimavosti provedl méfeni tuhnuti tuku, ktery jsem piedtim rozehtal a vytvoril tak kapalinu.
Timto experimentem jsem se chtél ptibliZit k parametriim gelu, ale pravdépodobné se vice
jak o frekvenéni zmény krystalu jedna o zménu viskoelasticity a tim i odporu povrchu

elektrod krystalu, kterym jsem se v takovém rozsahu nezabyval.
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Zvl1astni kapitolu tvofi experimenty s hykolem, viz. kapitola 3.2.3, které byly Casové
tému zavéru a bylo by zapotiebi celou sérii méfeni jesté né€kolikrat zopakovat a pfitom se
stejnou vahou zaméfit také na zménu néhradniho odporu elektrod krystalu. Pfi sitovaci
reakci dochdzi ke zméné spiSe hustoty a tim 1 viskoelasticity, protoze se
z hydrolyzovaného a pomérné tekutého kolagenu stavd gel, pficemz nedochazi
k vyraznéjSim ubytktim hmotnosti, jak je patrné z vysledku jednoho z méfeni, viz. Obr.26.
Ke konci sitovaci reakce zac¢ind nahradni odpor povrchu elektrod krystalu znaéné kolisat.
Pti porovnani vysledkti v§ech mych experimentli s hykolem nejsem schopen prokazat né-

jakou vzajemnou korespondenci.

Tabulka VII: Vypoctené konstanty z rovnice, viz. vztah (25).

fy Mérné v_)fpari-zlé teplo D y T
r[kJ.kg”] [s]
Tech. benzin 325 1069 928,6 66,99
Ethanol 925 1255 1554 6,94
Aceton 554 917,5 1089 2,56
Voda 2100 - - -
Slivovice ] 1,019.10° 1,021.10* 8850
Tuk _ 9786 5168 1,574
Hykol } - - -
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ZAVER
Provedl jsem literarni reSersi tykajici se problematiky piezoelektric-

kého mikrovdhového senzoru a jeho aplikaci. Dale jsem se seznamil

s technikou méfeni a nastudoval ptilozené materidly.

Sestavil jsem méfici systém na bazi piezoelektrického mikrovahové-
ho snimaciho prvku a k nému vybral vhodné programové prostiedi, soft-
ware VEE Pro 7.5, ktery je velice pfehledny a z moZnych programt dle
mé¢ho minéni nejlepsi. Z tohoto diivodu jsem nepouzil ptilozeny software,

ktery je standardné dodavan k ptistroji, program QCM200.

Pro ovéteni principi sledovani zmén vybranych parametrti u danych
vzorkl jsem vybral nékolik vhodnych chemickych systémt. Pro sledovani
frekvence kmitani krystalu, tzv. rezonan¢ni frekvence, a hodnota ndhradni-
ho odporu. Nejvétsi pozornost jsem ale vénoval frekvenci, nebot je zavisla

na hmotnostnich abytcich méfené latky.

Provedl jsem sérii méfeni pro biopolymerni sit na bazi hydrolyzova-
ného kolagenu tzv. hykolu a pfislu§ného sitovaciho ¢inidla. Hydrolyzovany
kolagen jsem mél ve tfech rliznych vzorcich sefazenych podle viskozity a

jako sitovaci ¢inidlo jsem pouzil Glutaraldehyd (GTA).

Obecn¢ lze udélat néasledujici zavér - piezoelektricky mikrovahovy
senzor je vhodny pro méfeni velmi malého mnozstvi nanosu hmoty v fa-
dech nanogramu. Senzor zméfi zmény frekvence piezoelektrického kiemen-
ného krystalu, pokud je naruSena pfidanim malého mnozstvi latky, jako
napfiklad viru nebo néjakého jiného malého objektu, ktery ma byt méten.
Mikrovahy QCM mohou pracovat ve vakuu nebo v kapalném prostiedi a to

je déld uzite¢né pro urceni vlastnosti polymert a pfilnavosti bilkovin. M¢&-
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feni a pozorovani zmén frekvence jsou lehko proveditelnd diky vysoké
pfesnosti, z tohoto diivodu je snadné méfit velmi mald mnozstvi. Vzdjemny
vztah mezi mnozZstvim a frekvenci je vyjadien prostfednictvim Sauerbreyo-

vy rovnice.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

QCM Quartz Crystal Microbalance

EQCM Electrochemical Quartz Crystal Microbalance
GTA Glutaraldehyd

ppm  10° Part Per Million

r Cinitel citlivosti

Q [Hz] Cinitel jakosti

f [Hz] rezonan¢ni frekvence krystalu

fa [Hz] antirezonance

f5 [Hz] sériova rezonancni frekvence krystalu

f, [Hz] paralelni rezonancni frekvence krystalu
fr [Hz] zavedena frekvence

Co [F] kapacita vici zemi

C [F] pohybovy parametr krystalu — kapacita
L, [H] pohybovy parametr krystalu — induk¢nost
R; [Q] pohybovy parametr krystalu — rezistence
Ry [Q] kapacitni odpor

CL [F] zavedena kapacita

Cxi [F] nastavitelna kapacita 1

Cxz [F] nastavitelnd kapacita 2

Cstray  [F] ztratova kapacita

S 10°/pF parametr S

aNw [dB] hodnota pro tlumeni

Ul [V] referencni napéti

U2 [V] napéti na krystalu
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U2K
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[V]

napét'ovy zkrat

fazovy posun

aktivni oblast krystalu

hustota kifemenného krystalu
hustota kapaliny

modul pruznosti ve smyku krystalu
viskozita kapaliny

ztratovy vykon



UTB ve Zliné, Fakulta aplikované informatiky 51

SEZNAM OBRAZKU

Obr. 1: Starnuti kifemenného Krystalt............ccooeiiiiiiiiiiiniiiiicececeee e 13
Obr. 2: Teplotni charakteristika AT-TEZU. ....cc.cceviieeiiiieiiie et 14
Obr. 3: Rezim prihybu @ deNOtACE ......cc.eeeiieiiiieiieiieeiieee ettt 15
Obr. 4: Rezim povrchového a Sitkoveho posunuU............cceeeciveeiiiiiiiieeciieeeeeeeee e 15
Obr. 5: Zékladni a harmonicky rezim namahani na stiih .......c..coceveiiinienininiicee 15
ODBI. 6: URELFEZE ..vvvvvvvevriencireie ettt 16
OB, 72 AT @7 ettt ettt ettt b ettt nbe et et e b enee 16
Obr. 8: Rezy - CT, DT, SL, X, XY, BT ..o 17
Obr. 9: Vyroba tenkych PlAtKT ........ccueeiiiiiiiiieieee et 18
Obr. 10: Nahradni schéma Zapojeni........c..ceecuiieiiiiieiiieeciee ettt 19
Obr. 11: Pribehy kombinaci sériového a paralelniho zapojeni obvodu............ccceeeieennenn. 21
Obr. 12: Standardni oscilator s Cy, paralelné zapojeném s krystalem.............ccccveevvreennenn. 22
Obr. 13: Parametr S pro nizké hodnoty Cp........cceeviieiieiiiiiiieiicieece e 23
Obr. 14: Pasivni metoda, dvojnasobna m-SIt’ ........ccceevueevieriiniriienieeetcseee e 26
Obr. 15: Mikrovahové systéemy QCM100 a QCM200 ........ccceovueviiniiriinienienieneeeeeenieenne 29
Obr. 16: Pritokova KyVeta @ SENZOT........ccocvieiiieeiiiiieeieeiiecteesieeeveesete e eseeesseessaeesaessneens 30
Obr. 17: EQCM EXPEITMENL.....cutiuiiriiiiieiienieeteetentteieete st etesiee st eteestesbeeteseeesaeetesaeesaeenee 31
Obr. 18: Ukazka z programu VEE Pro, pro automatizovany zaznam métenych dat .......... 36
Obr. 19: Technicky benzin, frekvencni zavislost na €ase.........ccovvevveeiineeniniiineenceicene 38
Obr. 20: Ethanol, frekvencni ZAviSIOSt NA CASE........oovvveueeeiieeeee et e e e reeeans 39
Obr. 21: Aceton, frekvencni ZaviSlost NA CASE..........eeeevviiiiiiiiiee et 39
Obr. 22: Voda, frekventni ZAVISIOSt 118 CASE......eeviiiiiieeeieeeeeee et eeeeeeae e e e e e e reeeans 40
Obr. 23: Slivovice, frekvencni zavislost Na CASE ........cccuvviiiiiiiiieeeeiieie e 41
Obr. 24: Tuk, frekvenéni ZAVISIOSt NA CASE .....uvveiiiiiiiieeeeeeiee e eee e e e e e e e e eeeans 42
Obr. 25: Hykol (¢ =55 %), frekvenéni zavislost na €ase ........cccuevvueeviieiiienieeiieieeieee 43
Obr. 26: Hykol (¢ = 55 %), zavislost nahradni rezistence na €ase ..........ccoeeveeeveerveesreennnenns 44



UTB ve Zliné, Fakulta aplikované informatiky 52

SEZNAM TABULEK

Tabulka I: METeni freKVENCE ......cocueviiiiiiiiiiiiiiiecee e 33
Tabulka II: Kompenzace kapacitniho odporu...........ccceeeivieiiiieiiieiiiecieeeeeee e 33
Tabulka III: Parametry kfemenného Krystalul...........cocuieiiiiiiiiniiiiiieieciececee e 33
Tabulka IV: METeNT TEZISTENCE ......eevueieiiiiiiieiieiie ettt ettt 34
Tabulka V: Fyzické parametry QCM200 ..........ccooriieiieniieiienie ettt eae e ens 34
Tabulka VI: Méfené chemicke syStemy [2]......cccoveeriiiieiiiieiiieeiieeiee e 37

Tabulka VII: Vypoctené konstanty z rovnice, viz. vztah (25).......cccovieviriiniinenienienene 45



