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Abstrakt

Tato prace se zabyva depozici yttrium oxidovych vrstev na kfemikovy substrat (P-
typ) metodou magnetronového i reaktivniho magnetronového naprasovani. V praci jsou
popsany provedené experiment a jejich vysledky, dale se prace zaméfuje na metodiku
vyhodnoceni nadeponovanych vrstev pomoci spektrofotometrie a FTIR. Dosazené

vysledky spolu s budoucim vyvojem prace jsou potom konzultovany v zaveéru.

Abstract

This work deals with deposition of yttrium oxide layers on silicon substrate (P —
type) by using magnetron and reactive magnetron sputtering. Experiments which were
made are further described. After that, work is focused on evaluation of deposited layers
by using FTIR measurement technique and spectrophotometry. At the end of the work

results of experiments are discussed also with the future progress.
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Uvod

Od svého objevu v roce 1839 do roku 1940 byl fotovoltaicky jev zajimavym
objektem pro fyzikalni badani. Az s rozvojem polovodiCové technologie se zacina

uvazovat o mozném vyuziti jako zdroj energie pro kosmicky vyzkum [2].

Intenzivni vyzkum v této oblasti umoznil zna¢né zvySovani ucinnosti kiemikovych
FV clanki v obdobi 1950 - 2000. Od poloviny sedmdesatych let jsou FV clanky
vyuzivany rovnéz pro civilni aplikace jako na siti nezavisly zdroj energie. Odtud vznika
potieba hromadné vyrabénych levnych FV ¢lankt, které mohou byt ekonomicky

konkurence schopné vii¢i ostatnim zdrojim energie [2].

Hlavnim materialem pro vyrobu konvencnich solarnich ¢lankl je kfemik. Kiemik
je velmi vhodny material, protoze z hlediska Sitky zakdzaného pésu je u kifemiku mozno
dosahnout velmi vysoké uéinnosti generace volnych nosi¢u. Zaroven u kiemiku, jako
zakladniho materialu pro mikroelektroniku se podafilo velmi dobfe zvladnout vSechny
operace potrebné k vytvareni struktur [2].

Existuji ovSem 1 jiné materialy a zpusoby konstrukce solarnich ¢lankt, napf. na
bazi polymert, coz poukazuje nato, ze moznosti a potencial v této oblasti je stale

vysoky.



Solarni ¢lanky
Prvni kapitola slouzi k seznameni se zakladnim principem funkce solarnich ¢lankd,

jejich vyrobni technologii a méfenymi parametry.

1.1 Princip solarniho ¢lanku

Solarni ¢lanky pracuji na principu fotovoltaického jevu, ktery vychazi
z fotoelektrického jevu. Fotovoltaicky jev je definovan nasledujicim zpasobem:
Elektromagnetické vinéni (sv€tlo) dopadajici na PN prechod na ném zpusobi
potencialovy rozdil [15].

Ke konstrukci konvencnich solarnich ¢lankd se nejCastéji uziva polykrystalicky
nebo monokrystalicky kifemik, jehoz Sitka zakazaného pasu je 1,11eV. Z tohoto faktu
vyplyva, ze aby doslo k fotovoltaickému jevu, musi mit dopadajici fotony dostate¢nou
energii, tedy vétsi nez 1,11eV. Vinovou délku 1105nm s energii 1,12eV nazyvame
mezni vinovou délkou [18]. Tato vinova délka se nachazi v infracervené oblasti, fotony
s krat§i vinovou délkou maji potom dostateCnou energii k uvolnéni elektront z

krystalové mfizky Si.

Zakladem solarniho clanku je PN pirechod, solarni clanek tak v podstaté tvoti
velkoplo$nou diodu, substrat je obvykle kiemik P typu vodivosti, do kterého se difuzi
fosforu vytvoii tenka vrstva vodivosti N, tato struktura se zpravidla doplni o dalsi
podpurné vrstvy, jako je vrstva pasivacni a antireflexni, vytvorena struktura se poté
nakontaktuje.

Dopada-li elektromagnetické vinéni (svétlo) na povrch solarniho ¢lanku, fotony
uvolni z krystalové mfizky elektrony, ty se hromadi v oblasti vodivosti N a diry
v oblasti vodivosti P. Rozdéleni naboje ma za nésledek napét'ovy rozdil priblizné 0,6V
mezi ,pfednim“ (-) a ,zadnim“ (+) kontaktem solarniho clanku [28]. Zatézi
(elektrospotiebiCem) pfipojenou mezi oba kontakty potom protékd stejnosmérny
elektricky proud, jez je pfimo umérny plose solarnich ¢lanka a intenzité dopadajiciho
slune¢niho zateni. Bohuzel ne v§echno dopadajici slunec¢ni zafeni mize generovat volné
elektrony. Cast zafeni je odraZena na povrchu solarnich &lankd, nebo prochazi skrz
clanky bez efektu. V nékterych ptipadech elektrony s dirami rekombinuji pfed tim nez
se separuji. V pripadech kdy je energie fotonu pfili§ mal4 zejména diky dlouhovinnému
infraCervenému zafeni nedojde k uvolnéni elektrond. Na druhou stranu, pokud je
energie fotonu prtiliS vysokd a je potfeba pouze Cast energie na uvolnéni elektronu,
konvertuje tato prebyteCnd energie na teplo. Fotovoltaicky clanek se zahiiva a klesa

jeho ucinnost.



prechod P- N

Obr.1.1: Princip solarniho ¢lanku [6]

1.2 Parametry solarnich ¢lanku
Zde je uveden piehled métfenych parametra solarnich ¢lanku a pfipadné u nékterych
nemétenych veli¢in 1 jejich vypocCet. VétSina parametri je dana Volt-Ampérovou
charakteristikou solarniho ¢lanku, ktera je uvedena na obr.1.2.
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Obr.1.2: Piiklad V-A charakteristiky soldrniho ¢lanku [1]

Elektrické parametry se méfi pii intenzité osvétleni 1000 W/m?2 pii spektralnim
slozeni svétla odpovidajici slunecnimu spektru (AM 1.5 Global) a pfi teploté 25°C.
Zakladni sledovany parametr je proud 1450, podle kterého se rozdéluji ¢lanky do
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zakladnich skupin. Kromé zakladniho parametru 1450 se méfi na solarnim ¢lanku dalsi
elektrické parametry [1]:

Liso

Proud tekouci ¢lankem pii napéti 450mV. Porovname-li polohu MPP na V- A
charakteristiky se soufadnicemi 450 mV a l450 dojdeme k zavéru, ze proud Lsso je méfen
z toho divodu, Ze mazeme pak l1épe urcit polohu MPP [29].

ISC

Zkratovy proud tekouci fotovoltaickym ¢lankem pfi napéti OV. Proud nakratko je ve
své fyzikalni podstaté maximalni proud, ktery muze fotovoltaicky Clanek pfi daném
slunecnim osvétleni dodavat. Velikost tohoto proudu je zavisla na [1, 29]:

a) intenzité osvétleni

b) spektralni citlivosti FVC

¢) ploge FVC

d) teploté

Proud nakratko l1ze méfit pouze specialnim piistrojem.
Uoc

Napéti, které je na solarnim clanku naprazdno, tj. bez zatéze. Toto napéti je

maximalnim napétim solarniho ¢lanku pfi daném osvétleni a teploté [32].
MPP

Maximal Power Point. Optimalni pracovni bod fotoclanku pro ktery dodava
maximalni vykon. Tento bod lezi na VA charakteristice ve vrcholu vepsaného
obdélnika s maximalni plochou [1, 32].

Pn - maximalni vykon solarniho ¢lanku Zafizeni, odebirajici energii ze
solarnich ¢lankd, by mélo zatéZovat fotovoltaicky clanek takovym zptsobem,
aby clanek pracoval pravé v okoli bodu maximalniho vykonu. Jen tak muze

fotovoltaicky ¢lanek vyuzit slunecni energii optimalné.

Un - napéti pifi maximalnim vykonu solarniho ¢lanku
I - proud pfi maximalnim vykonu solarniho €lanku

Rp - odpor pfi maximalnim vykonu solarniho ¢lanku:



R = Up/Inm (1)
FF

Fill factor, udava pomér mezi maximalnim vykonem a vykonem danym napétim
naprazdno a proudem nakratko. Je zavisly na kvalité kontaktl, morfologii materialu a
odporu aktivni polovodivé vrstvy. Tento pomeér se uvadi jako tzv. Cinitel naplnéni,
zjist'uje se vypoctem podle vzorce [29, 32]:

FF = (I * Up) / (Uoe * 1) @)

Podle jeho velikosti usuzujeme, jak kvalitni je dany solarni ¢lanek, ¢im je FF vétsi,
tim vy$si vykon mize solarni ¢lanek dodavat do zatéze.

EEF

Utinnost solarniho ¢lanku je dana vlastnostmi materialu, ze kterého je vyroben.
Tento material ovliviiuje rozlozeni spektralni citlivosti solarniho ¢lanku na dopadajici
zateni, tzn., Ze solarni Clanek vyuziva energii riznych vlnovych délek s riznou

G&innosti. Uginnost je definovana nasledujicim vztahem [1, 29, 32]:

N =Pu/Prag =Pu/ (E - Ac) 3)

kde je:

Pm...... max. vykon, ktery mize ¢lanek dodavat

Prag...... vykon dopadajiciho zateni

E.... intenzita osvétleni pii standardizovanych zkus. podminkach (Wm™)
Ac...... plocha solarniho &lanku (m?).

Rso

Sériovy odpor solarniho ¢lanku [1].
Rsh
Paralelni odpor solarniho ¢lanku [1].

Znalost velikosti sériového a paralelniho odporu solarniho ¢lanku nam dava
poznatek o jeho kvalité. Prili§ vysoka hodnota sériového odporu zptsobuje, ze svorkové
napéti fotoclanku bude tim mensi, ¢im bude vétsi ubytek napéti na sériovém odporu. Na
druhou stranu pfili§ nizkd hodnota paralelniho odporu nés informuje o vadném ¢lanku,

solarni ¢lanek se chova, jako by byl zevnitt zkratovan [29].



1.3 Technologie solarnich ¢lanku

Solarni ¢lanky se vyrabéji v nékolika provedenich, v praci se predevSim zamétim

na solarni ¢lanky na bazi krystalického Si.

Prvnim krokem vyroby solarnich clankd je tazeni mnokrystalického Si
Czochralského metodou, ktera je popsana v [30]. Dale se ingot nafeze na mensi dily,
tyto se obrousi a laserem se zorientuji. Dalsi krok je vybrouSeni samotné fasety, ta
slouzi k urCeni o jaky typ a orientaci Si jde. Nasledné je ingot rozfezan na samostatné
substraty (wafery) pomoci specialniho dratofezu. Substraty se dale upravuji, zabrousi se
okrajové hrany, nasleduje lapovani, leptani v HNO5; a HF, uprava zadni strany pomoci
trysky, ktera bombarduje zadni stranu substratu mikrocasticemi, dale nasleduje lesténi
horni strany substratu a nakonec pfed méfenim substratl se jesté povrch lepta v riznych
kyselinach pro odstranéni pripadnych necistot [30].

Pro snizeni povrchové odrazivosti se provadi texturovani povrchu. Texturovani
ucinné prodlouzi drahu dopadajiciho elektromagnetického vinéni, ¢im snizi 1 ztraty
zpusobené odrazem. Povrch lze texturovat chemicky ve slabém roztoku KOH nebo
NaOH pfi teploté 70°C. Vysledna struktura vypada jako mfizka tvorena pyramidami.

Jakmile jsou pfipraveny substraty (nejcastéji texturované, P typu vodivost), proces
pokracuje v nasledujicich operacich. Vlastni PN ptechod se vytvari difuzi z fosforového
zdroje (PH, nebo POCIs) pfi teploté 800°C az 1200°C, na zadni stran€ se provadi difuze
boru (BBr3;) (pokud jde o substrat typu P), ¢imz dostaneme oblast P+ typu vodivosti,
kterda nam vytvoti tak zvané BSF (back surface field). BSF' funguje tak, ze odpuzuje
nosice od spodniho kontaktu, ktery zptsobuje silnou rekombinaci. BSF' lze realizovat i
sintrovanim Al, ktery patii rovnéz do III skupiny periodické soustavy prvki a vytvoti

nam tedy na spodni strané oblast vodivosti typu P+ [8].

Jiz je tedy vytvoten PN prechod a BSF, v oxidacni peci naroste pfi teploté piiblizné
1000°C procesem mokré oxidace (reaguje H,O s Si) vrstvicka SiO,. Oxid slouzi jako
pasivacni vrstva, kterd redukuje volné stavy na povrchu Si, jez funguji jako
rekombinac¢ni centra. Nedilnou soucasti solarnich ¢lankd je i antireflexni vrstva, ktera se
deponuje tenkovrstvymi technologiemi, zvlast¢ PECVD a PVD na piedpfipraveny
pasivovany substrat [8, 21]. Jakmile je struktura dokonCena nakontaktuje se,
kontaktovani muize byt provedeno sitotiskem, kdy se tiskne Ag pasta pro horni kontakty
a Al pasta pro spodni kontakt. Kontakty se pfi vysoké teploté zatavi pres antireflexni
vrstvu[8, 21].
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Antireflexni vrstva
Pasivatni vrstva

Obr.1.3: Rez Monokrystalickym Si solarnim ¢lankem [31]



2 Pasivacni a antireflexni vrstvy

Tato kapitola je zaméfena na funkci antireflexni vrstvy, zakladni metody depozice

pasivacnich vrstev, funkci pasivaéni vrstvy a pozadované parametry.

2.1 Antireflexni vrstva

Antireflexni vrstva ma presn€ urenou tloustku a slozeni, je vzdy ucinna pro jednu
slozku barevného spektra a jeji nejblizsi okoli, zvySuje tedy intenzitu prichodu pro
jednu barvu (vinovou délku) a jeji nejblizsi okoli. Princip zvySeni intenzity prichodu
spocCiva ve snizeni optickych ztrat, které jsou zpusobeny odrazem svétla na rozhrani
dvou prostfedi [23]. OvSem je nutné uvazit jesté fakt, ze energie viditelného svétla neni

stejna, kazda slozka ma riznou energii nepiimo umérnou dané vinové délce.
Energie viditelného spektra se spocita z Einsteinova vztahu (4) [35].
E=h-f 4)
kde: h—je Planckova konstanta, h = 6,626 1074 ) 5]
f — je frekvence vinéni [Hz]
E — je energie fotonu [eV]

Pokud nezname kmitocCet vinéni, ale zname vinovou délku, mizeme si pomoci vztahem
pro A (5).

A=v/f (5)
kde: A —jevlnova délka vinéni [m]
v — je fazova rychlost ifeni vlnéni, pro svétlo v =299 792 458 [m s™']

Pokud si tedy urCime energii fotont ptislusnych vinéni, vyjde nam, ze pro vinovou
délku odpovidajici Cervené barveé viditelného spektra A = 740nm je E = 1,6756 eV a pro
vlnovou délku odpovidajici fialové barveé viditelného spektra A = 380nm je E = 3,2630
eV. Vidime tedy, Ze srostouci, vinovou délkou se energie fotoni snizuje. Hloubka
vniku fotoni ma opacny charakter, se zvySujici se vinovou délkou se zvysuje hloubka

vniku fotonu do materialu a naopak.

Proto je nutné volit material antireflexni vrstvy tak, aby propousténa vinova délka
svételného zafeni meéla dostateCnou energii k uvolnéni volnych nosi¢t v substratu a
zaroveil byla zajiSténa dostatecna hloubka vniku fotonu do substratu. Antireflexni vrstva
se u solarnich c¢lankd svyS$si ucinnosti deponuje 1 na zadni stranu, aby odrazela
elektromagnetické vinéni, které by eventuelné pro§lo skrze solarni ¢lanek bez ucinku

8]
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2.2 Pasivacni vrstva

2.2.1 Technologie depozice pasivacnich vrstev

Mezi hlavni technologie depozice pasivacnich vrstev patii PECVD, LPCVD,
naprasovani (PVD) a mokrd oxidace. Jelikoz v préaci jiz je popsana technologie

naprasovani, zaméfim se na sezndmeni se zbylymi tfemi technologiemi.

2.2.1.1 Termicka oxidace

Jednd se o jednu ze zakladnich depozi¢nich metod. Princip spociva v oxidaci
povrchu substratu v atmosfére bohaté na kyslik, pfi teplot¢ 800°C — 1100°C. Béhem
depozice dochazi ke spotfebovavani ¢asti tloustky substratu pro tvorbu oxidové vrstvy.
Ristova rychlost oxidu je dana diftzi kysliku do substratu. Jak tloustka oxidové
narasta, snizuje se schopnost kysliku difundovat do substratu, coz vede k parabolické
zavislosti mezi tloustkou oxidu a dobou oxidace (pro vrstvy vyssi nez 100nm) [12].
Existuji dva zékladni typy oxidace. Sucha oxidace a mokra oxidace, rozdil je vysvétlen
na procesnich reakcich [31].

Proces termické oxidace Si:

Suché oxidace

Si (substrat) + O, (plyn) — SiO2 (pevny)
Mokra oxidace

Si (substrat) + H,O (plyn) — SiO2 (pevny) + H, (plyn)

Odtah

Kifemikové desky

Vstup plynné .—_J/
smési O, “\I _‘)
nebo HZO &

— —___'J
" Kremenna lodicka

Obr.2.1: Znazornéni oxidacniho reaktoru [31]
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2.2.1.2 Nizkotlaké Naparovani (LPCVD)

Metoda LPCVD je velmi flexibilni depozi¢ni metoda umoziujici depozice jak
oxidovych vrstev, tak nitridovych, polovodivych a vodivych vrstev. Vrstvy vytvorené
LPCVD metodou vykazuji vynikajici materidlové vlastnosti a jednotnost tloustky,
avSak depozi¢ni rychlost je pomérn€ mala. Princip depozice vychazi z termické oxidace,
do komory reaktoru jsou umistény substraty na kterych se bude vytvafet vrstva,
nasledné se pripousti smés plynd, které navzajem reaguji pii teploté vyssi nez 600°C.
Hlavni product reakce, ktery utvaii pevnou fazi, kondenzuje na vSech povrsich v
reaktoru, tim vznikd pozadované vrstva. Vedlejsi product reakce (plyn), se Cerpa
vakuovym systémem. Kvalita vytvafené vrstvy je umérna depozi¢ni teploté. Jak bylo
zminéno, tato metoda umoziuje vytvaret vrstvy mnoha material, ovSem nékteré se
pouzivaji méné, protoze vedlejSim produktem reakce je nebezpecna latka, napt. u
wolframu je vedlepsi produkt depozice kyselina fluorovodikova. Na o0br.2.2 je

znazornéno usporadani horizontalniho LPCVD reaktoru [12, 5].
Ptiklad depozice nitridu kfemiku:

3SiH,Cl, (plyn) + 4NHj (plyn) — SisNs (pevny) + 6HCI (plyn) + 6H,
(plyn)

Tlakovy senzor

N Ohfev
'.; l' Wafery
s
A — I |
N . L
LLLE = Gopin
| | s
. G

g | -
'!_H. . N

Kremenna trubice

Obr.2.2: Zniazornéni LPCVD reaktoru [12]
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2.2.1.3 Technologie PECVD

Technologie PECVD (Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition) je
alternativou k jinym CVD metodam, jeji vyhodou je nizs§i procesni teplota (okolo
300°C), aniz by doslo k ovlivnéni kvality deponovanych vrstev. PECVD vyuziva RF
elektrické energie k vytvoreni doutnavého vyboje ve kterém je energie prenasena ke
smésici plynt, ktera je tvorena inertnim plynem (nejCastéji Ar) a pracovnimi plyny.
Postupné dochazi k preméné plynové smési na reakéni radikaly, ionty, neutralni atomy i
molekuly a jiné vysoce excitované slozky. Tyto atomové/molekulové slozky interaguji
se substratem a v zavislosti na povaze téchto interakci dochédzi bud kleptani nebo
k depozici. Tim, ze je Cast potifebné energie dodavana plazmou, je mozné dosahnout
mnohem nizsi teploty depozice, napt. nez u LPCVD. Mezi vlastnosti PECVD vrstev
patii dobra adheze, mal4d hustota poruch, dobré pokryti a jednotnost povrchu, vyssi
depozi¢ni rychlost [12, 5, 25].

Materialy pro elektroniku, které 1ze deponovat metodou PECVD jsou [25]:
SiN

SiO

Si02

SiON

DLC (diamond like carbon)

A — Si (amorfni Si)

Poly — Si (polykrystalicky Si)

Wstupy pl'-,rnﬁ

il

—
—_—

RF zdroj

Wafer

podstavec

Cerpani

Obr.2.3: Usporadani PECVD komory [12]
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2.2.2 Funkce pasivace

Pasivacni vrstva muze byt tvofena slouCeninami kovu, oxidy, karbidy i nitridy.
Tato vrstva ma nekolik tkola. JelikoZ povrch Si neni nikdy dokonale Cisty, bez defekta
a volnych vazeb. Je tedy prvnim ukolem pasivacni vrstvy pasivovat tyto defekty a

necistoty, tak aby nedochazelo k povrchové rekombinaci nosicu.

Druhym ukolem pasivani vrstvy je schopnost vytvofit pozadované optické
prostiedi vytvorené struktury. Cili pasivadni vrstva musi mit vy$si index lomu neZ

vrstva antireflexni a zaroven niz$i index lomu nez material substratu.

Jelikoz pasivacni vrstvy jsou izolanty, nelze pasivovat metalické ohmické kontakty,
proto se v mistech kde budou horni kontakty vytvareji oblasti s vysokou vodivosti, u N-
typu oblasti N++, které zabranuji minoritnim nosi¢im, aby pronikly k vysoce -

rekombina¢nimu ohmickému kontantu [10].

Podobného efektu je vyuzito 1 pro BSF (Back Surface Field). BSF je tvoreno silné
dopovanymi oblastmi (P++ pro substrat P — typu) na spodni strané solarniho clanku.
Vztah mezi slabé a silné¢ dopovanymi oblastmi se podoba P — N prechodu, elektrické
pole tvori bariéru pro minoritni nosice, které by smétovaly ke spodnimu kontaktu. Tak
je zajisténa vyssi koncentrace minoritnich nosi¢t v nedopované oblasti a BSF ma sitovy

efekt pasivace spodni ¢asti solarniho ¢lanku [10].

Odtud tedy plynou hlavni poZadavky na pasivacni vrstvu: tloustka pasivacni
vrstvy, vhodny material pro dany typ pasivovaného substratu, relativni permitivita, doba

zivota minoritnich nosic¢y, index lomu.
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3 Vlastnosti Yttrium oxidu

Yttrium je stiibfité bily, stfedné tvrdy, pomérné vzacny piechodny kov III skupiny
Mendélejevovy tabulky chemickych prvka. Vaci puasobeni vzdusného kysliku je
pomemé staly, pouze v praskovité formé podléha za vysSich teplot spontanni oxidaci.
Odolava i pusobeni vody, ale snadno se rozpousti ve ziedénych mineralnich kyselinach,
predevsim v kyseliné chlorovodikové (HCI) [36].

Yttrium oxid je pevna latka bile barvy, keramického charakteru. Oxid yttrity je
extrahovan predev§im z mineralu Xenotime (YPO,) Diky svym vlastnostem se vyuziva

v nasledujicich aplikacich.

Yttrium oxid mé vysokou teplotni stabilitu a dobrou prostupnost IR zafeni. Vaze se
s kyslikem a sirou a pouziva se jako pfisada ke stabilizaci zirkonia a ke slinovani
Sialont a nitridu kfemicitého. Jako opticka keramika dobfe propousti v infracerveném
rozsahu, od lum do 8um vlnové délky. Velka infraCervend prostupnost spole¢né
s dobrou mechanickou odolnosti a teplotnim Sokem vytvari ideal pro ochranné skiinky

infraCervenych senzora [4].

Dal§im vyuziti Yttrium oxidu je v laserech s dopanty ytterbia umoziiuji efektivni
fungovani jak pfi kontinudlnim tak pulznim rezimu. Kde dochéazi vlivem vysoké
excitace a nedostatecnému chlazeni ke zhaSeni emise pfi laserové frekvenci a nastava

lavinova Sirokopasmova emise [34].

Yttrium oxid se uziva k vyrobé YVOy, europia a Y,03 europium fosfort, které vytvareji
cervenou barvu v TV obrazovce [34]. Oxid yttrity se také pouziva k vyrobé YsFesO,
granati chovajici se jako velmi efektivni mikrovinné filtry, které se pouzivaji v radarech
[17].

Pro svoji velkou relativni permitivitu &; a tepelnou stabilitu se yttrium oxid stava
dilezitym materialem pro MIS (metal-insulator-semiconductor) struktury, kde muze

Y03 slouzit jako nahrada konvencniho SiO; [9].

Dale se s yttrium oxidem muzeme setkat v materialovém inzenyrstvi, kde se uziva
jako pftisada pro tvorbu vysokoteplotniho supravodice YBa,Cus;07 [34]. V metalurgii se
ptidavky malého mnozstvi yttria do slitin hliniku a hofciku znacné zvySuje jejich
pevnost. Litina s obsahem yttria ziskava zna¢n€ vyssi tvarnost a kujnost — tzv. kujnd
litina. Pii vyrobé vanadu a nékterych dalSich nezeleznych kovi slouzi yttrium k

odstrafiovani kysliku - deoxidaci vyrabéného kovu [36].

-17 -



3.1 Fyzikalni vlastnosti Yttrium oxidu

V tab.3.1 je uveden piehled zakladnich fyzikalnich vlastnosti yttrium oxidu Y,03.
Tab.3.1: Pichled zdkladnich vlastnosti Yttrium oxidu [9, 3]

Prvek Y203
Bod taveni [°C] 2410
Hustota [kg m™] 2200
Refrakéni index (500 nm) 1,8
Relativni permitivita g, 11-15
Elektricka pevnost [V m™] 108
AEg [eV] 56
Tepelna vodivost [W m™ K] 8-12
Tepelna roztaznost [K'] 8x10®
Resistivita [QQ m] 10"
Modul pruznosti [GPa] 170
Pevnost v ohybu [MPa] 99
Molarni hmotnost [g/mol] 225,81
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4 Magnetronove naprasovani

Tato kapitola se zabyva metodami depozice Yttrium oxidu, pfedev§im reaktivnim

magnetonovym napraovanim, které je pro tuto praci klicovou depozi¢ni metodou.

4.1 Magnetronové naprasovani

Magnetronové naprasovani patii mezi technologie depozice tenkych vrstev. Metoda
magnetronového napraSovani je zalozena na rozprasovani pevného terce (ktery je
katodou) ionty pracovniho plynu extrapolovanymi z plazmatu doutnavého vyboje, ktery
je lokalizovan pomoci magnetického pole v tésné blizkosti katody. Pred terCem je
vytvoreno magnetické pole definovaného tvaru elektromagnetem nebo permanentnimi
magnety. Elektrony, které pii klasickém napraSovani unikaji z prostoru pied terCem, se
v tomto piipadé v dasledku Lorentzovy sily"” musi pohybovat po Sroubovici podél
siloar [20]. Timto zpusobem se vyrazné prodluzuje jejich draha v blizkosti terce,
prodluzuje se i doba jejich setrvani v oblasti vyboje a zvySuje se pravdépodobnost
ionizace dalSich atomt pracovniho plynu. Ionty pracovniho plynu (nejCastéji Ar) jsou
urychlovany elektrickym polem a dopadaji na povrch naprasovaného materialu — terce.
Jejich ucinkem jsou z povrchu vytrhavany atomy terce, které se ¢asto prichodem oblasti
ionizovaného pracovniho plynu samy ionizuji a dopadaji na povrch povlakovanych
soucasti. To umoziuje udrzet vyboj pii niz§im tlaku (fddové desetiny pascalu) i pfi
niz§im napéti (fadoveé stovky volti) [16]. Zejména nizsi tlak se pozitivné projevuje ve

vetsi Cistoté vytvarenych vrstev. Schéma magnetronového naprasSovani je na obr.4.1.

substrat

atom wyraieny

/ zterte
silodara . plazma
mag. pole .- B 4 ® elektron
A - > - \
. * /
; .
- . = g
A
[ b

annca

)

magnety

Obr.4.1: Principidlni schéma magnetronového naprasovani [33]



Hlavnimi vyhodami naprasovani je jednoducha depozice i té€zkotavitelnych materiald,
ve vytvarené vrstvé se zachovava slozeni slitinového terCe ve stejném pomeéru

jednotlivych slozek a je mozna homogenni depozice vrstev 1 na vétSich plochéach.

Y Lorentzova sila — sila, ktera ptisobi na nabitou &astici pohybujici se rychlosti v v

elektrickém a magnetickém poli je dana vztahem (6):
> > > >
FL=Q(E +v xB) (6)
kde: Q - je elektricky naboj [C]
E - je intenzita elektrického pole [Vm™]
B - je magnetické indukce [T]

v - je rychlost naboje [ms™]

oy

Obr.4.2: Znazornéni vektori B, v a Lorentzovy sily Fy [24]

Je-li intenzita elektrického pole nulova, vyplyva z vlastnosti vektorového soucinu, ze
sila je kolma na smér rychlosti i magnetické indukce a Castice se pohybuje po kruznici
nebo po Sroubovici podél silocary magnetického pole [24]. Znazornéni vektori je na
obr.4.2.
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4.2 Reaktivni magnetronové naprasSovani

Pti klasické depozici se vytvaii vrstva tvofend pouze atomy materialu terce, ale pii
reaktivni depozici se na povrchu substratu vytvari material vznikly chemickou reakci
materialu tece a reaktivni slozky pracovniho plynu.

Reaktivni plyn, napt. 02, N2, se tak spotiebovava a tudiz je tfeba jej do systému
dodévat. Inertni slozka pracovniho plynu, napf. Ar, pouze rozprasuje terC. Pouziti
reaktivni atmosféry s sebou ale nese 1 technické obtize.

4.2.1 Hystereze

Zakladnim principem vzniku hystereze je fakt, ze reaktivni plyn nereaguje pouze
s atomy rozpraSenymi, ale 1 s terem. Jestlize je ter¢ pokryt produkty reakce materialu

terCe a plynu, mluvime o tzv. otraveném terci. Reakce plyn - ter¢ ale neprobiha vzdy.

Pokud se do systému dodava méné reaktivniho plynu, nez kterému odpovida
kriticka hodnota ¢,; veskery plyn se spotfebovava reakci s rozpraSenym materialem, viz
usek 0 — D — A v obr.4.3. Magnetron pracuje v tzv. Metalickém modu a vytvarena
vrstva je bohatda na atomy materialu terCe. S narGstanim pritoku reaktivniho plynu
mirné klesa 1 depozicni rychlost, viz isek 0 — D — A v obr.4.4 [26, 22].

parcialni tlak reaktivniho plynu

pritok reaktivniho plynu

Obr.4.3: Hysterezni smycka pro parcidlni tlak reaktivniho plynu [26]
Metalicky mod
Reaktivni méd
Prib¢h parc. tlaku pfi vypnutém magnetronu
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pritok reaktivniho plynu
Obr.4.4: Hysterezni smycka pro depozicni rychlost [26]
Metalicky mod —

Reaktivni mod = ==

Pokud ale prutok plynu presahne mez ¢,,;, dojde k otraveni terCe, coz s sebou nese

zaroven:
pokles depozi¢ni rychlosti ad kvili niz§imu vytézku rozprasovani sloucenin,
oproti rozprasovani Cistych kovu.

pokles napéti na ter¢i zpusobeny vysSsi sekundarni emisi elektronti oproti Cistym

kovim. Pro udrzeni vyboje je tak nutné nizsi napéti.

V obou pfipadech dojde ke snizeni spotieby reaktivniho plynu a jeho parcialni tlak
prudce nartsta, az zreaguje s celym povrchem terCe, pfitom také skokoveé klesa
depozi¢ni rychlost, viz isek A — B v 0br.4.3 a obr.4.4. Dalsi zvySovani pratoku jen
linearn€ zvySuje parcidlni tlak reaktivniho plynu, depozi¢ni rychlost mirné klesa.
Magnetron pracuje v tzv. Reaktivnim modu, rozprasuji se produkty reakce, nikoli Cisty
kov [26].

Pro odstranéni nevodivé vrstvy musi pritok reaktivniho plynu klesnout az pod mez
¢, viziusek B — C obr.4.3, kdy se zaCne odprasovat vice materidlu nez se stihne
vytvorit reakci s plynem. Dojde tak k prudkému poklesu parcialniho tlaku reaktivniho
plynu vlivem navraceni ter¢e do ptvodniho, ,,Cistého™, stavu a veSkery reaktivni plyn je

spotiebovavan rozpra§enymi atomy, viz. isek C — D v obr. 4.3 [26, 22].
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Kiivka A — B — C — D v 0br.4.3 se nazyva Hysterezni smycka parcialniho tlaku
reaktivniho plynu, v obr.4.4 se nazyva Hysterezni smycka depozicni rychlosti. Oblast
mezi body A — B — C — D se nazyva prechodova oblast, Cili je to oblast mezi
metalickym a reaktivnim modem, kde mizeme vytvaret stechiometricky material pri

pomérné vysokych depozi¢nich rychlostech [14].

4.2.2 Mikrooblouky

Pfi reaktivni depozici, kdy se ter¢ pokryje nevodivou vrstvou, dochazi k dal§im
problémim. Jednim z nich jsou mikrooblouky. Jak je vidét na obr.4.5, pfi neotraveném
ter¢i (vpravo) se obvod uzavira do zdroje s minimalnimi ztratami, kdezto u otraveného
terCe (vlevo) se na povrchu se vytvoii dielektricka vrstva, na jejimz povrchu se hromadi
kladny naboj Q;, jako nasledek iontového bombardu atomy Ar". Kviili tomu se napéti
Ur, dodavané zdrojem rozdéli na napéti na nevodivé vrstvé a na napéti povrchu a
plazmatu Ury, které je tak menSi. Tento stav ma& dva nasledky v zavislosti na
dielektrické pevnosti izolacni vrstvy [22,14]:

silné dielektrikum Eg - d > Uy - U V tomto piipade se povrch terCe nabiji az na nulu,
plazmaticky vyboj zhasne a rozpraSovani ustane.
slabé dielektrikum Eg - d < Ut - Ur V tomto piipadé se vrstva nabije na své mezni
napéti a dojde k jejimu prorazeni — vzniku mikrooblouku.

Eg[V m™] je dielektricka pevnost vrstvy a d[m] je jeji tloustka.

Mikrooblouky nejsou zadané jenom kvili snizeni depozicni rychlosti, ale i kvuli
tomu, ze béhem vyboje se uvoliiuje mnohem vét§i mnozstvi materialu terce, a to jak
otravena Cast, tak i Cisty material, nebo se muze uvolnit i makrocastice. Prvni jev muze
ohrozit strukturu rostouci vrstvy nestabilnim tokem na substrat, druhy mize
mechanicky poskodit jak rostouci vrstvu, tak 1 samotny tec.

] reaktivni mod metalicky mod E

- - - - - -

-
=

= Ar Art =

Obr.4.5: Princip vzniku mikrooblouki [26]
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5 Mefreni optickych vlastnosti deponovanych vrstev

Deponované vrstvy lze vyhodnotit nékolika metodami. Prvni metodou kterad se
Casto uziva je spektrofotometrie, dalsi metodou je FTIR (Fourierovska infracervena
spektrometrie).

5.1 Spektrofotometrie

Molekuly maji schopnost pohlcovat elektromagnetické zafeni pouze urcitych
vlnovych délek. Je to dano tim, ze mohou existovat v urcitych kvantovych stavech,
které se liSi obsahem energie. Jestlize ma molekula pfejit ze stavu s nizs§i energii do
stavu s energii vyssi, musi absorbovat zafeni o frekvenci v, ktera pravé odpovida rozdilu
energii mezi energetickymi hladinami £p a Eq obou kvantovych stavi podle Bohrovy
frekvencni podminky [27]:

AE=Ep-Eq=hv=hc/A (7)

kde ¢ je rychlost svétla, A vinova délka a / je Planckova konstanta (6,626 - 10°* Js);

podle konvence je excitovana hladina oznac¢ena indexem p, zakladni indexem q.

Energeticky nejnarocnéj§i jsou piechody mezi elektronovymi energetickymi
hladinami. Bézné jsou zpusobeny absorpci ultrafialového (190 az 400 nm) a viditelného
zafeni (400 az 800 nm). Absorpci zafeni lze méfit na pfistrojich, které nazyvame
absorp¢ni spektrofotometry. Pfi absorpénim méfeni je ze vstupujiciho toku zatfeni ®o
Cast absorbovana vzorkem (absorbovany zafivy tok ®,) a v idealnim pfipade€ zbytek
projde a je zaznamenan jako vystupujici zafivy tok ®. Znazornéni zafivych tokd je na
obr.5.1[27].

Eh
e

v
v

zafivy tok zafivy tok
vstupujici vystupujici

@, zaiivy  tok
absorbovany

Obr.5.1: Znazornéni zafivych toka [27]
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Podil zafivych tokt @ a ®o se nazyva propustnost neboli transmitance:
=0/ 0o (8)

Na vétsin€ spektrofotometril 1ze také odeCist hodnotu absorbance A, tj. zaporné

vzaty logaritmus propustnosti:
A =-logt=1log (o /D) 9)

Nekteré spektrofotometry umoziuji 1 méfeni reflektance p, coz je veliCina

udavajici pomér odrazeného zativého toku ®p ke vstupujiciho toku zareni Po.
p==®p/ Do (10)
Zavislost mezi transmitanci, absorbanci a reflektanci udava vztah 11
ptt+Ad=1 (11)

Krajni meze odpovidaji absolutné cernému télesu (4 = 1), absolutné bilému telesu
(p = 1) a absolutné prazracnému télesu (r = 1). Pokud zavisi veliCiny 4, p, 7 v oblasti

viditelného spektra na vinové délce hovorime o barevnych télesech [37].

Spektrofotometr pouzity k méfeni vySe zminénych optickych vlastnosti je
spektrofotometr SPECORD 210.

Spektrofotometr SPECORD 210 (Analytikjena)
UV / VIS Spektrofotometr
- spektrani rozsah 190 — 1100 nm

- méfeni transmitance, absorbance a reflektance v zavislosti na vinové délce

Ptislusenstvi:
- nastavec absolutni reflektance (urceni absolutni reflektance reflektujicich vrstev)
- nastavec s proménnym thlem reflektance (urceni indexu lomu pevnych latek)

- integracni sféra (pro méfeni transmitance a difuzni reflektance)
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Obr.5.2: Fotografie spektrofotometru SPECORD 210

5.2 FTIR (Fourier Transformed Infra-Red spectroscopy)

Infracervena spektroskopie je analyticka technika ur€ena pfedevsim pro identifikaci
a strukturni charakterizaci organickych sloucenin a také pro stanoveni anorganickych
latek. Tato technika meéfi pohlceni infraCerveného zafeni o rizné vinové délce
analyzovanym materidlem. Infraervenym zafenim je elektromagnetické zareni v
rozsahu vinovych délek 0.78 — 10° mm, odpovidajici rozsahu vlno&té 12800 — 10 cm™.
Cel4 oblast byva rozd&lena na blizkou (13000 - 4000 cm™), stiedni (4000 - 200 cm™) a
vzdalenou infralervenou oblast (200 - 10 cm™), pfi¢emz nejpouzivanéjsi je stiedni
oblast [19].

Principem metody je absorpce infraCerveného zafeni pii prichodu vzorkem, pii
niz dochazi ke zménam rotacné vibracnich energetickych stavii molekuly v zavislosti na
zménach dipolového momentu molekuly. Analytickym vystupem je infraervené
spektrum, které je grafickym zobrazenim funkcni zavislosti energie, vétSinou vyjadiené
v procentech transmitance (T) nebo jednotkach absorbance (A) na vinové délce

dopadajiciho zafeni. Transmitance (propustnost) je definovana jako pomér intenzity
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zateni, které proslo vzorkem (I), k intenzité¢ zafeni vychazejiciho ze zdroje (Io).
Absorbance je definovana jako dekadicky logaritmus 1/T. Zavislost energie na vinové
délce je logaritmicka, proto se pouziva vlnocet, ktery je definovan jako prevracena
hodnota vinové délky a tedy uvedena zavislost energie na vino¢tu bude funkci linearni
[19].

Absorpéni pasy majici vrcholy v intervalu 4000 — 1500 cm™ jsou vhodné pro
identifikaci funkénich skupin (napt. — OH, C=0, N-H, CH3 aj.). P4sy v oblasti 1500 —
400 cm™ jsou nazyvané oblasti ,otisku palce (fingerprint region) [13]. Pomoci
,vyhledavacich programi“ a digitalizovanych knihoven infraervenych spekter je
mozno identifikovat neznamou analyzovanou latku. V soucasné dobé se objevuji

programy, které¢ umoziuji simulovat infracervené spektrum organickych molekul.

Infracervend spektroskopie je pouzivana k identifikaci chemické struktury latek
jiz od 30. let 20. stoleti. AvSak spektrometry pracujici na principu rozkladu svétla
(disperzni spektrometry) neumozniovaly analyzu silné absorbujicich matric. Analyza
pevnych vzorkt byla vétSinou omezena na praskové materialy, které byly méfeny ve
forme smeési s halogenidy alkalickych kovl lisované do tenkych tablet, nebo metodou
kapilarni vrstvy, suspenze praSku v lehkém alifatickém oleji mezi okénky z
monokrystali halogenidu alkalickych kovi nebo kovu alkalickych zemin. Kapalné i
plynné vzorky bylo mozno méfit v zasadé bez omezeni. S rozvojem vypocetni techniky
v 80. letech 20. stoleti dochazi k praktickému rozsiteni infraCervenych spektrometri s
Fourierovou transformaci (FTIR spektrometry). Jednd se o pfistroje pracujici na
principu interference spektra, které na rozdil od disperznich pfistroji méfi interferogram
modulovaného svazku zafeni po pruchodu vzorkem. Tyto pfistroje vyzaduji
matematickou metodu Fourierovy transformace, abychom ziskali klasicky spektralni
zaznam. FTIR spektrometry vykazuji celou fadu vyhod [19]. Pfi méfeni dopadd na
detektor vzdy cely svazek zateni. Takové uspofadani umoziuje 1 experimenty, pii nichz
dochazi k velkym energetickym ztratam, tj. méfeni silné absorbujicich vzorkd nebo
mefeni s nastavci pro analyzu pevnych ¢i kapalnych vzorkd v odrazeném svétle -
reflektancni infraCervend spektroskopie. Nyni se podrobnéji seznamime sFTIR

spektrometrem Nicolet 380, ktery byl pouzit pro méfeni optickych vlastnosti.

FTIR Nicolet 380 Thermo ELECTRON CORPORATION
Spektrometr FTIR
- max / min rozsah m&feni 7800 — 350 cm ™

- méfeni transmitance, absorbance a reflektance v zavislosti na vinoctu
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Ptislusenstvi:
- nastavec pro zrcadlovou reflektanci (pro povrchovou analyzu)

- nastavec ,,Smart SAGA® (pro analyzu tenkych vrstev na reflektujicich

substratech, kontaktni uhel 80 stupnit, citlivost méfeni vrstev tenkych 0,1 nm)

Obr.5.3: Fotografie spektrometru FTIR Nicolet 380

Srdcem FTIR spektrometru je Michelsonlv interferometr, jehoz schéma je uvedeno
na obr.5.4. Zateni ze zdroje prichazi na polopropustny déli¢ paprski (beamsplitter),
ktery jednu polovinu paprska propusti k pohyblivému zrcadlu, druha se odrazi smérem
k pevnému zrcadlu. Paprsky se od obou vzajemné kolmych zrcadel zpétné odrazeji a na
déli¢i paprsku se podle polohy pohyblivého zrcadla bud scitaji, nebo odcitaji. Je-li
opticka draha paprskid v obou ramenech pristroje stejna, dojde pro vSechny vinové délky
ke konstruktivni interferenci. Toho se uziva k ureni této polohy. Pii rizné optické
draze v obou ramenech dojde pro viny s riznymi vinovymi délkami k interferenci bud’
konstruktivni, nebo destruktivni. Na vystupu interferometru métime celkovou intenzitu
proslého zafeni, tzv. interferogram. Tato hodnota je funkci rozdilu optickych drah v
obou ramenech. Fourierovou transformaci vysledné intenzity ziskame zavislost
intenzity zafeni na jeho frekvenci (vinové délce), tj. infraCervené spektrum. Pro urCeni
rozdilu optickych drah v obou ramenech slouzi laser s Uzkou spektralni Sitkou

vyzafovani. Jeho paprsek téz prochédzi interferometrem a je sniman fotodiodou.
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Infracerveny signal méfime vzdy v okamziku, kdy je signal od laserového zareni
nulovy. Dvé meéfené polohy d zrcadla jsou tedy vzdaleny o vlinovou délku laseru.
RozliSovaci schopnost spektrometru je naopak dana celkovym posunem L pohyblivého
zrcadla [13, 19].

firni zrcadlo

beatmsplitter

pobyblivé zrcadlo

vAg
E >
£
O . wdro] zéfeni

deteltor

Obr.5.4: Schéma Michelsonova interferometru [19]

5.3 Elipsometrie
V této kapitole je uveden zakladni princip Elipsometrie.

Elipsometrie je optickd metoda, pomoci které se daji experimentalné urcit
charakteristiky materialQ, jako je index lomu, tloustka vrstvy, ve které je zkoumany
material nanesen. Metoda se v soucasné dobé& pouziva témer vyhradné pro vyzkum
linearnich vlastnosti materiald, tj. k ureni indexu lomu, ktery nezavisi na intenzité
osvétleni vzorku. Realné materialy ale vykazuji nelinearity, tj. jejich index lomu se

meéni s intenzitou dopadajiciho svétla [39].
Princip méfeni fazového elipsometru je nasledujici:

Pfi méfeni vychazi ze zdroje Z nepolarizované monochromatické svétlo, které
vtupuje do polarizatoru P, kde se svétlo linearn& polarizuje”, dale svétlo vstupuje do
kompenzatoru K, kde se z linearné¢ polarizovaného svétla stava svétlo elipticky

. /3 )4 2 v v I3 v
polarizované”. To potom dopada na vzorek V a odrazi se od ngj, odrazené svétlo
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vstupuje do analyzatoru A a dale postupuje k detektoru D, kde se vyhodnocuje. Schéma

meéfeni je uvedeno na obr.5.5 [40].

Obr .5.5: Princip m&feni vzorku pomoci elipsometrie [40]

? Linearné polarizované svétlo — Svétlo, jehoz vektor elektrické inenzity E je dan
navzajem kolmymi slozkami kmiti Es = E - sina a E;= E - cosa (a je thel dopadu), které

maji bud’ stejnou nebo opacnou fazi. Vysledny kmitavy pohyb je rovinny (pfimka).

) Elipticky polarizované svétlo — Ve svételné ving mohou mit slozky riiznou fazi,
v tomto piipadé je vysledny pohyb prostorova kiivka (Sroubovice). Koncovy bod

vysledného vektoru elektrické intenzity E v zavislosti na ¢ase t opisuje elipsu.

-30 -



6 Prakticka ¢ast

V této kapitole je uveden popis depozicni aparatury a prehled dosazenych vysledki

meéfeni optickych vlastnosti nadeponovanych vzorkda.

6.1 Popis depozini aparatury

Aparatura jako takova se sklada z nékolika dilCich blokt. Zakladnim blokem je
samotna depozi¢ni komora s magnetronem, dale je potifebny kvalitni zdroj a rovnéz
vyvéva, kterou docilime pozadovaného vakua. Pfedposledni blok je chladici obvod a na
zavér je nutna regulace dulezitych parametrti procesu vyuzitim fidiciho bloku.

Aparaturu napdji RF zdroj s vykonem 100W az 500W, frekvence je 13,56MHz. K
vytvoreni vakua je mozné vyuzit dvoustupiového Cerpaciho systému. Prvnim stupném
je rotacni vyvéva, ktera pfedCerpa komoru pouze na urcity tlak (do 0.1Pa). Nasledné se
aktivuje turbo-molekularni vyvéva, ktera komoru odCerpa na jiz pozadovany tlak (pod
0.1Pa). Toto usporadani je pouzito z duvodu ochrany turbo-molekularmi vyvévy.
Rychlost Eerpani komory je dana dosazenim tlaku 2 - 10™ Pa za mén& neZ 30min [7].
Cerpani komory je fizeno plné automaticky, aviak depozi¢ni proces je poloautomaticky,
protoze se musi manualné vypinat magnetron a rotace deponovanych vzorkd. Po
vypnuti magnetronu se aparatura piepne do rezimu vyrovnani tlaku a soucasné se do
komory napousti i dusik jako ochranny plyn slouzici k bezpecnému vytazeni vzorka z
komory. Na o0br.6.1 je fotografie takovéto aparatury. Na pravé strané je umisténa fidici
jednotka, kterd umoziuje pohodlnou obsluhu celého zafizeni. Na levé strané vidime

depozi¢ni komoru, za kterou je umistén Cerpaci systém.

Obr.6.1: Fotografie celé¢ depozi¢ni aparatury
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6.2 Vysledky depozic ze série 1

V grafickych zavislostech jsou zobrazeny pribéhy zméfené na spektrofotometru
SPECORD 210 — analytikjena. Méfeni byla provedena pro dva rizné uhly natoCeni
meéteného vzorku, prvni byl 40° a druhy byl 20°. Méfeni stechiometrie pomoci FTIR
nemelo zadnou vypovidaci hodnotu, proto zde neni zahrnuto. Depozi¢ni parametry pro
snadné porovnani vzorkl jsou uvedeny v tab.6.1. Pied depozicemi byly vzorky iontoveé
leptany vykonem 150W po dobu 10minut. Depozice byly provedeny technologii RF
magnetronového napraSovani s frekvenci 13,6 MHz (nereaktivni metodou).
Odprasovany material byl ve formé pevného keramického Y,0; o priméru 3” a Cistoté
99,99%.

Tab.6.1: Strucny piehled depozi¢nich parametra jednotlivych vzorku

Cislo Vykon | Doba depozice | Rotace | Prutok Ar | Tlak sIlfstl:;?u Tloust’ka

vzorku | [W] [min] vzorku [sccm] [Pa] [°C] [nm]
1 400 70 on 10 1,05 33
2 400 50 on 10 1,1 37
3 400 20 off 10 1,1 33 30-40
4 400 40 off 10 1,1 35
5 400 90 on 10 1,05 37 95
6 400 90 on 10 1,05 37 95
7 zlomeny
8 400 110 on 10 1,07 49 130
9 400 110 on 10 1,07 49 130
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6.2.1 Méreni reflektance pro ménici se vinové délky pod uhlem 40°

R [%]

Graficka zavislost reflektivity R na vinové délce A pro uhel nato€eni 40°

80 ~
70 AN —— vzorek 1, Y203, &as
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20 1N \ //\_/
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Obr.6.2: Zavislost reflektivity R na vinové délce A pro tihel natoceni 40°, vzorky 1 a 2

R [%]

Graficka zavislost reflektivity R na vinové délce A pro uhel natoéeni 40°

70
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Obr.6.3: Zavislost reflektivity R na vinové délce A pro tihel natoceni 40°, vzorky 3 a 4
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Graficka zavislost reflektivity R na vinové délce A pro uhel nato€eni 40°
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Obr.6.4: Zavislost reflektivity R na vinové délce A pro tihel natoceni 40°, vzorky 5 a 6
Graficka zavislost reflektivity R na vinové délce A pro uhel nato€eni 40°
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Obr.6.5: Zavislost reflektivity R na vinové délce A pro tihel natoc¢eni 40°, vzorky 8 a 9
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6.2.2 Méreni reflektance pro ménici se vinové délky pod uhlem 20°

Graficka zavislost reflektivity R na vinové délce A pro uhel nato€eni 20°
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Obr.6.6: Zavislost reflektivity R na vinové délce A pro tihel natoc¢eni 20°, vzorky 1 a 2
Graficka zavislost reflektivity R na vinové déice A pro uhel nato€eni 20°
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Obr.6.7: Zavislost reflektivity R na vinové délce A pro tihel natoc¢eni 20°, vzorky 3 a 4
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Graficka zavislost reflektivity R na vinové délce A pro uhel natoéeni 20°

80 -
——vzorek 5, Y203, ¢as
70 depozice 90min
A —— vzorek 6, Y203, gas
60 depozice 90min

. LA

o VAR

30 U \

20 \

10 \ /

0 T T T T T 1
0 200 400 600 800 1000 1200
A [nm]

R [%]

Obr.6.8: Zavislost reflektivity R na vinové délce A pro tihel natoceni 20°, vzorky 5 a 6

6.3 Vysledky depozic ze série 2

V grafickych zavislostech jsou zobrazeny pribéhy zméfené na spektrofotometru
SPECORD 210 — analytik jena. Méfeni byla provedena pro thel natoCeni méfeného
vzorku 40°. Depozi¢ni parametry pro snadné porovnani vzorkd jsou uvedeny v 1ab.6.2.

Pted depozicemi byly vzorky iontové leptany vykonem 150W po dobu 10minut. Po
vlastnich depozicich se zjistilo, ze vzorek 2 a vzorek 3 maji pravdépodobné povrch
pokryt tenkou vrstvickou neznamého slozeni, prvné jsme se domnivali, Ze jde o nitridy
vytvorené dusikem, ktery se do komory vpousti po ukonceni procesu naprasovani, proto
se provedla méfeni na FTIR, kterd sice ukazala pfitomnost ciziho materialu, ovSem
neslo jednoduse urcit o jaky material nebo spiSe slouceninu jde. Proto se dale vzorky
zkoumaly pomoci rentgenové difrakce. Dalsi skutecnost, ktera se béhem depozic
vyskytla, bylo zjisténi, ze pfi dodrzeni stejné doby depozice 90minut pro vzorek 1 jako
tomu bylo rovnéz pfi depozici vzorku €.5 z 26.3.2009 byla napraSena vrstvicka pouze
50nm oproti 95nm. Blizsi zkoumani ukézalo, ze pfi¢inou pomalé depozice je
nestejnomeérné uvoliiovani kysliku a ytria z terCe, kyslik se uvolfiuje mnohem rychleji,

¢imz dochazi po nékolika depozicich k ochuzeni povrchu ter¢e o kyslik a tim i
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zpomaleni depozice vrstvy pozadované tloustky [38]. Jako mozné feseni toho problému

vidim pouziti reaktivni metody, kdy se bude ubytek kysliku kompenzovat.

Tab.6.2: Strucny piehled depozi¢nich parametra

5 Cas Teplota

Cislo |Vykon| depozice | substratu Tlak | Prutok Ar | Tloust'ka
vzorku | P[W] t[min] [°C] [Pa] [sccm] [nm] Rotace
vzorek 1| 400 90 38 1,1 10 50 ON
vzorek 2 | 400 110 55 1,1 10 70 ON
vzorek 3 | 400 130 53 1,1 10 95 ON

6.3.1 Méreni reflektance pro ménici se vinové délky pod uhlem 40°

Graficka zavislost reflektivity R na vinové déice A pro uhel nato€eni 40°
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Obr.6.9: Zavislost reflektivity R na vinové délce A pro thel natoceni 40°, vzorek 1,2 a 3
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6.3.2 Méreni materialového slozeni vzorku 3 pomoci FTIR
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Obr.6.10: Detail nam¢fenych charakteristik pro vzorek 3 a Cisty Si substrat jako reference
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Obr.6.11: Naméfené charakteristiky pro vzorek 3 a Cisty Si substrat jako reference v

v

jednotném méfitku
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6.4 Vysledky depozic ze série 3

Depozice série 3 byly provedeny reaktivni metodou, ktera byla navrzena jako

vhodnéjsi vzhledem k predchozim depozi¢nim zkuSenostem. V tab.6.3a a tab.6.3b jsou

uvedeny depozi¢ni parametry jednotlivych vzorkt. Vzorky deponované reaktivni

metodou vykazovaly nehomogenitu nadeponovanych vrstev. Méfeni vzorka probéhlo

na elipsometru Jobin Yvon UVISEL DHIO ve spolupraci s Ustavem fyzikalni

elektroniky, Piirodovédecké fakulty Masarykovy univerzity. Pfistroj umoziuje méfeni
v rozsahu vlnovych délek od 230 nm do 850 nm pfi uhlech dopadu 55°, 60°, 65° 70° a
75°. Elipsometr JY UVISEL DHI10 je typ fazové modulovaného elipsometru. U fazoveé

modulovaného elipsometru je kompenzator a analyzator v urcité pevné poloze [39, 40].

Tab.6.3a: Pichled depozi¢nich parametra

Depozice
Vzorky | P t Vsg | Veias | Teplota | Substrat | Zdroj | Rotace
[W] | [min] | [V] | [V] [°C]
YOS 400 75 - -716 23 Si+sklo | RF ON
YO6 400 60 - -697 27 Si+sklo | RF ON
YO7 400 90 - -654 31 Si+sklo | RF ON
YOS 400 60 -16 | -701 30 Si+sklo | RF ON
YO9 400 22 -16 | -705 25 Si+sklo | RF ON
Tab.6.3b: Pokratovani pichledu depozinich parametri
Ar (0)) Hodnota | Tlak pri Cisténi Tloust'’ka
Vzorky vakua depozici | povrchu
prutok | napoust’. | prutok P t
[scem] [min] [scem] [Pa] [Pa] [W] | [min] [nm]
YOS 10 2 0,5 1,05 150 10 640
YO6 10 5 05 |813-10° 1,1 150 | 10 570
YO7 10 5 05 |336-10° 1,1 150 | 10 715
YOS 10 5 05 |1,06-10%| 1,02 [150 | 10 675
Y09 10 5 05 |665-10°| 1,02 [150 | 10 275
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Na o0br.6.12 je znazornén barevny gradient oxidu yttria pro dané spektrum tloustek

vIstvy.

Y,0, /Si

IIIi1]|lii]lii]]i!ll]!l!lil!ll‘1114]1141]!1111]111|
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nm

Obr.6.12: Barevny gradient Yttrium oxidu

Graficka zavislostindexu lomu na vinové délce
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Obr.6.13: Zavislost indexu lomu vzorku YO7 na vlnové délce

-40 -



Graficka zavislostindexu lomu na vinové délce
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Obr.6.14: Zavislost indexu lomu vzorku YOS na vlnové délce
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Obr.6.15: Zavislost indexu lomu vzorku YO9 na vlnové délce
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Graficka zavislostindexu lomu na vinové délce
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Obr.6.16: Zavislost indexu lomu vzorku YO10 na vinové délce
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Obr.6.17: Zavislost indexu lomu vzorku YO11 na vinové délce
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Graficka zavislostindexu lomu na vinové délce
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Obr.6.18: Zavislost indexu lomu vzorku YO12 na vinové délce
Graficka zavislostindexu lomu na vinové délce
2,20
2,10
— 2,00 l — Y07
c P
s 1,90 Yos
E Y09
1,80
> — Y010
=]
c
= 1,70 YO11
— Y012
1,60
1,50 T T T T l
0,00 500,00 1 000,00 1 500,00 2 000,00 2500,00

43

Obr.6.19: Zavislost indexu lomu vSech vzorku na vinové délce




Extinkéni koeficientk [-]

Graficka zavislost extinkéniho koef. navinové délce

0,60

0,50

0,40

0,30

N

YO7
—Y08

500,00 1.000,00 1500,00 2000,00 2 500,00

Vinovadélka A [nm]

Obr.6.20: Zavislost extink¢niho koeficientu vzorku YO7 a YO8 na vlnové délce
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Obr.6.21: Zavislost extinkéniho koeficientu vzorka YO9 a YO10 na vinové délce
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Obr.6.22: Zavislost extink¢niho koeficientu vzorkia YO11 a YO12 na vinové délce




7 Zavér

Tato prace v prvni kapitole pojednava o vlastnostech a technologii solarnich
¢lankt, dale nasleduje pojednani o antireflexnich a pasiva¢nich vrstvach. Dalsi kapitola
informuje o vlastnostech a pouziti Yttrium oxidu, nasledné se prace zamétuje na popis
metody magnetronového naprasSovani, kde hlavni diraz je kladen predevSsim na
reaktivni magnetronovou depozici. V posledni teoretické kapitole se nachazi pojednani
o technikach méfeni optickych vlastnosti antireflexnich vrstev jako je absorbance,
transmitance a index lomu. Nasleduje praktickd c¢ast, kde jsou uvedeny depozicni

parametry a dosazené vysledky méfeni.

Z provedenych depozic a naslednych méfeni vyplyva hned nékolik dulezitych
zjisténi. Pfi depozicich série 1 se neprojevilo ochuzeni naprasovaného materialu o
kyslik, depozice probihaly prvotnim zkusmym zpisobem nastaveni aparatury pro
menici-se Cas depozice, tak aby se zjistila depozicni chrakteristika yttrium oxidu.
Skute€nosti, které se vyskytly béhem depozic série 2 jasné vypovidaly o dal§im
sméfovani budoucich pokusi, zaméfeni se na reaktivni magnetronové naprasovani,
které bude ubytek kysliku kompenzovat. Vysledné tloustka vrstvy s pozadovanymi
vlastnostmi pro nereaktivni depozici by se méla pohybovat okolo 100 - 150nm. Usuzuji
z toho, ze reflexni minimum lezi v okoli vlnovych délek 600nm — 800nm, coz je pro
aplikaci vrstev jako antireflexni kryti vyhovujici. Rentgenova difrakce méla minimalni
vypovidaci hodnotu uz z toho divodu, ze se zde neukazaly pasy Si a Y,0; takové, jaké
byly predpokladany, amplituda byla pfili§ mald nato, aby se dalo néco vycist,
pravdépodobny nasledek tohoto chovani spocival v Si substratu. Stejné tak i metoda
FTIR poukazala sice na vyskyt ,n&akych® vazeb, ale neslo urcit o jaky material jde.
Depozice série 3, které jiz probihaly reaktivné potvrdili predpoklady, ovSem
nadeponované vzorky vykazovaly nehomogenni povrch. Z méfeni indexu lomu se
ukézalo, ze procesni parametry maji jisty vliv na kone¢nou hodnotu indexu lomu, pro
vinové délky 600nm — 800nm se index lomu pohybuje mezi hodnotami 1,6 az 1,7. Pro
antireflexni vrstvu vidim optimum v hodnoté 1,6. Dale byly pfipraveny vzorky pro
zkoumani teplotniho vlivu depozice na vysledné optické vlastnosti, ovSem z divodu

technickych potizi na depozicni aparatute se tyto nepodaftilo zrealizovat.

Budouci postup prace by sméfoval k optimalizaci procesnich parametrt, tak aby se
dosahlo depozice homogennich vrstev, dale k ovéfeni vlivu teploty a k finalnimu

produktu ve formé fungujiciho solarniho €lanku s optimalizovanou antireflexni vrstvou.
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