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Uvod

Tématem bakalaiské prace je experimentalni ovefeni nasazeni ochrannych vrstev
HfO,/MgF, na zrcadlové odrazné prvky v ultrafialové oblasti svételného spektra.
Ptednostné v oblasti od 175 nm do 250 nm. Toto studium je tzce spojeno s vyvojem
detektoru RICH (z ang. Ring-Imaging Cherenkov) v ramci projektu CBM (z ang.
Compressed Baryonic Matter) pro experimenty v oblasti ¢asticové fyziky [1]. Detektor
RICH obsahuje opticky detektor zalozeny na detekci Cerenkovského —zafen,
které vznika prichodem relativistickych ¢astic plynnym prostiedim z CO,. Cerenkovovo
zafeni je soustfedéno na fotodetektory soustavou sférickych odraznych zrcadel
[1, kap. 1.]. Tato zrcadla maji mit podle ptivodniho navrhu tenkou odraznou vrstvu
hliniku chranénou tenkou vrstvou z MgF, (fluoridu hote¢natého) [1].

Navrh téchto odraznych zrcadel pro detektor RICH vyhralo v konkurzu pracovisté SLO,
jehoz zrcadla méla nejlepsi vysledky odraznosti, ptiblizné 75 — 90 %, pro kratké vlnové
délky [1]. Protoze MgF, tvoii mékkou tenkou vrstvu, tak se diskutovalo o dodatecné
naneseni materidlu HfO, (oxid hafnicity) na napafenou vrstvu hliniku a MgF,
pro zvyseni odolnosti proti abrazi, i kdyz nasazeni v detektoru RICH toto striktné
nevyzaduje. V této praci jsme se konkrétné zaméiili na chovani sendvici
I1x(HfO,/MgF»), 2x(HfO,/MgF,) a 3x(HfO,/MgF,) vzhledem k zékladni ochranné vrstvé
MgF,. Pro porovnéni jsme téz vyzkouseli kryci vrstvu pouze z HfO,.

Bakalafska prace je rozdélena do nasledujicich casti. Teoreticka Cast se zabyva
zékladnim teoretickym popisem fyziky tenkych vrstev pro potieby této prace. V dalsi
¢asti se prace zabyva nanaseni tenkych vrstev metodou PVD (z ang. Physical Vapour
Deposition), coz je metoda, pii které se dany materidl nanasi na substrat z plynné faze.
V experimentalni ¢asti se prace zabyva napafovanim jednotlivych krycich ochrannych
vrstev z MgF, a HfO,.

Dalsim cilem bylo zjistit vliv zihdni vrstev na jejich spekularni odraznost, rozptyloveé

charakteristiky a tvrdost.



Vlastnosti tenkych vrstev

Pojem tenké optické vrstvy se rozumi vrstvy z kovového, dielektrického
nebo polovodi¢ového materidlu nanesené na vhodném substritu o tloustce,
ktera je srovnatelnd s pouzitou vlnovou délkou elektromagnetického zateni. Tenké
vrstvy mohou mit vnitini strukturu homogenni nebo nehomogenni, vrstvy mohou byt
izotropni nebo anizotropni, nebo mohou mit magnetické projevy. Pfi béZzném néavrhu
tenkych vrstev se optickd tloustka (tzn. soucin indexu lomu a geometrické tloustky)

vrstev pocita vzhledem k tzv. pracovni vinové délce.

Na tenkych optickych vrstvich mizeme pozorovat interferenci v bilém svétle
(jsou viditelné barevné odstiny). Interference je zavislda na tloustkach vrstev,
ze kterych se odvozuji fazové posuvy, a je také zavisld na koheren¢nich vlastnostech
elektromagnetického zéafeni. Ukazuje se, ze pfi celistvych ndsobcich Ctvrtinové pracovni
vlnové  délky  vykazuji = vrstvy  extremdlni  hodnoty  svych  parametri
[2, 3]. Znalost dopadajici intenzity zafeni umoznuje zjistit makroskopické parametry

vrstev, jako jsou odraznost, pohltnost a propustnost.

Realné tenké vrstvy mizeme porovnavat se dvéma modely: ideédlni tenka vrstva a idealni
tlusta vrstva. Idealni tenka vrstva se rozumi vrstva, u které dochazi k interferenci vSech
vnitin€ odrazenych vIn. Idealni tlustd vrstva je takovd, u které nedochazi

k Zadnému vnitinimu odrazu vin [2].

Béznymi ptiklady tenkych vrstev jsou: tenka olejova vrstva na vodé, mydlové bubliny,
pefti ptakl, krovky broukt, nebo kiidla motyll. Projevy tenkych vrstev pozorujeme také
na tenkych vzduchovych vrstvach napt. v prasklinach ledu, Newtonova  skla.
Pozorované interferencni obrazce zéavisi nejen na vilnové délce dopadajiciho
svétla, ale také na Uhlu dopadu ve spojeni suhlem pozorovani.

Svou roli zde hraje také polarizacni stav dopadajiciho zateni.

Tenké optické vrstvy lze charakterizovat podle ucelu jejich aplikace. Piedevsim se jedna
o vlastnosti optické, mechanické (tribologické) a chemické. Nejcastéji popisujeme tenké

vrstvy podle nasledujicich parametrti:



a)

b)

d)

Index lomu

Je komplexni wveli¢ina, u dielektrik je imagindrni slozka potlacena,
poptipad¢ je nenulova v ultrafialové oblasti (napt. TiO,). Naopak u kovl
vystupuje imaginarni slozka v celém spektralnim rozsahu UV/VIS. Kovy se
vyznacuji komplexni permitivitou.

Index lomu je zavisly na

e druhu materidlu — v ptipadé chemickych prvki index lomu roste s atomovym
Cislem prvku. SlouCeniny siontovymi vazbami maji niz$i index lomu
nez slouceniny, které maji kovalentni vazbu [3],

e krystalické struktufe dané vrstvy — napiiklad u slouCeniny TiO, se muze
na vybrané vinové délce index lomu meénit pifiblizn€ od 1,9 do 2,6 v zavislosti
na struktufe vrstvy, kterd bude pfevazovat, jestli amorfni forma
nebo krystalicka forma. To, jaky bude index lomu a jaka struktura slouceniny
zavisi zejména na teploté substratu pfi nanaseni vrstvy [2],

e mnozstvi vodnich par a jinych necistot, které jsou absorbovany pii nanaseni
vrstvy [3],

e stechiometrii vrstvy - napfiklad u oxidi kiemiku se podle podill jednotlivych

fragmentt SiO™ (jsou-li pfitomny) méni celkovy index lomu [2].

Propustnost
Jednd se o vlastnost zejména dielektrickych vrstev. Rozptyl svétla vlivem
krystalové struktury vrstvy nebo absorpce. Vlivem necistot se také muze snizit

propustnost vrstev [2, 3].

Homogenita
Bézné se vrstvy specifikuji jako homogenni ve sméru rustu vrstvy, ale jejich
index lomu se ve skuteCnosti miize ménit v zavislosti na tlouStce vrstev

(hovotime o gradientu indexu lomu vrstvy) [2].

Relativni hustota
Jedna se o podil hustoty vrstvy k hustoté objemového materialu, ktery ma stejné
chemické slozeni. Je mensi nez jedna, pokud jsou ve vrstvé molekuly plynt.

Vyssi relativni hustoty se miize dosdhnout zvySenim teploty substratu béhem



naparovani [3], nebo se pouziji jiné vhodné postupy (napi. iontove asistovana

depozice — IAD).

Mechanické a chemickeé vlastnosti
Mezi mechanické vlastnosti patii zejména: tvrdost, pevnost, pfilnavost a vnitini
pnuti. Mezi chemické vlastnosti patfi naptiklad: chemickd odolnost

proti agresivnim latkam, nizka rozpustnost v rozpoustédlech apod. [3].

Stabilita vlastnosti v prostredi
Jde napiiklad o odolnost vuci intenzivnimu elektromagnetickému zafeni
(vykonny laser). V né€kterych oblastech pouziti je dilezita i teplotni stabilita,

protoze index lomu je teplotn¢ zavisly [3].

Aplikace tenkych vrstev
Tenké vrstvy nachéazeji Siroké pouziti ve védé a v prumyslu. Pouzivaji se jako ochranné

vrstvy optickych a mechanickych prvka v agresivnich prostfedich, k omezeni ztrat

pii pfenosu svételného svazku optickymi soustavami, nebo k vytvofeni vysoce

odraznych vrstev pro rtizné specifické aplikace. Nasledujici vycet pouziti je omezen

pro aplikace v optice, nebot’” sem sméfuje tato bakalaiskd prace. Obrazky 1, 2 a 3,

které¢ uvadéji priklady k nasledujicimu vyctu, obsahuji v popisku konkrétni konstrukce

vrstev, kde n; znaci nizky (z ang. low) index lomu, 7y vysoky (z ang. high) index lomu,

ny stfedni (z ang. medium) index lomu materialu, A je optické tloustka a 6, vnitini uhel

dopadu.

a)

b)

Antireflexni vrstvy
Ukolem antireflexnich vrstev je snizit odraznost substratu, neboli podlozky,
pro urcitou vinovou délku nebo interval urcitych vinovych délek na minimum

[3]. Ptiklad prib¢hu antireflexni vrstvy je zndzornén na Obrazku 1la.

Vysoce reflexni vrstvy
Naopak ukolem vysoce reflexnich (dielektrickych) vrstev je ziskat co nejvyssi
odraznost pro danou vlnovou délku ¢i interval vinovych délek. Vysoké

odrazivosti docilime nejlépe kombinaci vrstev — periodickymi systémy vrstev

[3].
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Uvedeny ptiklad vysoce odrazné vrstvy je zobrazen na Obrazku 1b pomoci

desetinasobného periodického systému.
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Obrazek 1 - Pribéh odraznosti v zavislosti na vinové délce (a) antireflexni vrstvy s konstrukci 1/0,821L 1,413H

0,737M 0,990L 0,054H 1,570M/1,52 (n;=1,49, ny=2,22, ny=1,70 A=137,5 nm), (b) reflexivni vrstvy
s konstrukei:1/(HL)'’H/1,52, (n;=1,49, ny= 2,22, A=137,5 nm) [2].

c) Délice svétla a Sedé dielektricke filtry

Délice a filtry se vykazuji téméf konstantni odrazivosti v urcitém intervalu

vlnovych délek [2]. Piiklad pribéhu Sedého filtru je uveden na Obrazku 2a.

d) Filtry typu pasmova zadrz a horni dolni propust’
Jedna se o systémy vrstev, které se mohou pouzivat napiiklad jako barevné filtry,

jelikoz propusti pouze vybrané vinové délky, pro které byly navrhnuty [2].
Na Obrazku 2b je zobrazeny ptiklad horni propusti.
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Obrazek 2 — Prubéh odraznosti v zavislosti na vinové délce (a) Sedého dielektrického filtru s konstrukcei:
1/1,037H 0,803L 0,065H 0,423L 0,311H 0,637L 0,191H/1,52 (n;=1,49, ny=2,22, A=137,5 nm), (b) délice
filtru typu horni propust's konstrukci: 1/0,482H 0,960L 1,190H 1,079L 0,938H 0,907L 0,977H 1,081L 1,196H

0,950L 0,860H 1,035L 1,196H 1,015L 0,901H 0,907L 1,049H 1,027L 0,903H 0,842L 0,700H/1,52 (n;=1,49,
ny=2,22, A=126,5 nm) [3].
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e) Uzkopasmoveé filtry

Tyto filtry propoustéji pouze urcitou ¢ast elektromagnetického spektra. Vétsina
takovych filtri je zalozena na dielektrickych filtrech Fabryho-Perotova typu,
coz jsou interferencni filtry, které jsou tvofeny dvéma vysoce odraznymi
dielektrickymi zrcadly s optickou tloustkou, kterd je stejnd jako polovina
pracovni délky nebo jeji nasobek. Tato vysoce odrazna zrcadla jsou konstruovéana

paralelné. Na Obrazku 3a je znazornén pribéh uzkopasmového dielektrického
filtru [2].

f) Polarizujici dielektrické filtry

Pouzivaji se zejména jako polarizatory, které pracuji na jedné vinové délce,
popiipadé¢ v uzkém intervalu okoli pracovni vlnové délky. Na Obrazku 3b
je zobrazen pribé¢h propustnosti polarizujiciho dielektrického filtru. Veli€iny 7y

a T{p) jsou propustnosti pro s a p polarizovanych vin [3] (s a p polarizace bude
vysvétlena v nasledujici ¢asti).
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Obrazek 3 — Prubéh propustnosti v zavislosti na vinové délce (a) uzkopasmového filtru s konstrukci
1/(HL)m2H (LH)m/l,52 m;=1,49, ny=2,22, A=137,5 nm), (b) polarizujiciho filtru s konstrukci 1,52/ (1,794L
1,204H)4/1,52, 00=54,48° (n;=1,49, ny=2,22, A=137,5 nm) [3].
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Zaklady teoretického popisu tenkych vrstev

Pro teoreticky popis Sifeni elektromagnetického zafeni tenkymi optickymi vrstvami
se pouziva vektorova teorie elektromagnetického pole. Pfi odvozovani zdkladniho
teoretického popisu tenkych vrstev piedpokladame Sifeni rovinné elektromagnetické
vlny v izotropnim prostiedi, které je popsano permitivitou €(z), vodivosti o(z)
a permeabilitou p = po. Permitivita a permeabilita jsou zavislé pouze na soufadnici
z [3, 4]. Ucelena teorie optickych tenkych vrstev je napt. v [3]. Zde se omezime pouze

na vybrané Casti, které jsou potiebné pro tcely této prace.

Elektromagnetické pole je popsané pomoci Maxwellovych rovnic, které jsou ve tvaru

0B
rot E = v divD =0,
(.
)
rotH = 504, div B = 0.
Interakci pole s latkou popisuji materidlové vztahy [2]:
D=¢€¢E, B=uH, j=oE, (2),
kde E a H jsou elektricka a magnetickd intenzita, D a B elektrickd a magnetické indukce,
€ je permitivita prostfedi, u permeabilita prostfedi, o vodivost a j hustota elektrického
proudu.
Elektromagnetické zafeni se prostorem S$§ifi ve formé vInéni, které Ize popsat
jako harmonicky signal [3]:
E(x,y,z,t) = E(x,y,z) exp[iwt],
3),

H(x,y,z,t) = H(x,y,z) exp[iwt]

kde w je thlova frekvence, ¢ ¢as a x,y, a z jsou kartézské prostorové soutradnice.

13



Vektory E a H lze bez Gjmy na obecnosti rozlozit dvé navzijem kolmé slozky
orientované vzhledem k rovin¢ dopadu na rozhrani dvou optickych prostiedi. Tyto

slozky se oznacuji jako s a p, ze své definice maji charakter polarizovanych vin [3]:
a) s-polarizace

U s-polarizované viny je vektor elektrické intenzity kolmy na rovinu

dopadu [3]. Polohu a smér vektorti 1ze vidét na Obrazku 4a.

b) p-polarizace

U p-polarizované je vektor elektrické intenzity rovnobézny s rovinou

dopadu [3]. Poloha a smér vektort je vidét na Obrazku 4b.

n(z<0)=n, n(z>0)=n(z) n(z<0)=n, n(z:>0)=n(z)

=1l
=L

(a) (b)

Obrazek 4 — Geometrické usporadani pro pripad (a) s polarizované viny, (b) p polarizované viny [3].

NN 41
=]

tRAI

[l

Obrazek 5 - Oznaceni velicin v soustaveé tenkych vrstev.
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Uvazujme systém N tenkych vrstev dle Obrazku 5, ktery je obklopen zjedné (levé)
strany okolim 7, a z druhé (pravé) strany okolim /I. Kazda j-t& vrstva ma svou
geometrickou tlouStku 4;, index lomu n; a fazovou tloustku ¢;, ktera popisuje fazovy

posun elektromagnetické viny mezi hranicemi j-t€ vrstvy:

2m _ 4).

@ = Thj nf —ngsin? 0
Elektromagnetické zaieni, prochazejici timto sloZzenym optickym prostfedim, mizeme
rozlozit do dvou postupnych vin, které se $ifi opaénym smérem — vlna L jdouci doleva
(tj. do prostredi /) a vlna R jdouci doprava (Sifici se do prostredi /7). Tecné slozky

(v rovin€ dopadu) téchto vin miizeme popsat pomoci funk¢nich zavislosti:

R vina: Eg~expli(wt — Bz)]

L vina: E, ~exp[i(wt + Bz)] (5).

Tecné slozky celkového elektromagnetického pole vj-tém prosttedi jsou linedrni

kombinaci obou postupnych vin:

E, =Egr +Ey - (Et) _ ( Eir + Eyp ) _ (1 1 )(EtR> 6)
Hy = Yj(EtR —Ey) H; Yj(EtR —Ey) Y, =Y)\E ’
kde Y; je admitance j-tého prostfedi (tenké vrstvy nebo okoli) a zavisi na polariza¢nim

stavu elektromagnetického vinéni:

1
s — polarizace: ¥*) = —\/n-z —nasin? 0 o,

] ZO j
1 n? 7,
p — polarizace: Y].(p) = — (7)
%o an —n?sin? 0
J 0 0

priCemz Zy = g/ = 370 Q je impedance vakua. Pro vztah mezi te¢nymi slozkami
intenzity elektrické slozky elektromagnetického pole pii piechodu mezi prostiedim 7 a I/

1ze odvodit rovnice [2]:

(s)
_ ) EtRI) — (s (EtRII)_ ©wifl /Y N ) ( 1 1 )
s — polar.: (EtLI =S En ;S E 2\1 —1y Y()(S) j=1 M; y®  _y® )

N+1 N+1
® _ ®),
p — polar.: (EtRI) =s® (EtR”) NS L/ N y® ( (z}) 1(10) )
EtLI EtL" ’ 2 1 1/ Y()(p) = / YN+1 _YN+1
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kde index 0 se vztahuje k (levému) prostfedi / a N+ k (pravému) prostiedi /I podle

Obrazku 5. Veli€ina M je interferencni matice j-t€ vrstvy:

)Y
s — s _ | €S9 (1/Yj )sm ®;
polarizace: Mj = ,
(8 .
lY]. sin @; COS @ ©9).
™Y o
COS @ —(1/Y." ) sin @;
p — polarizace: Mj(p) = ® .J ( J ) J
—le sin @; COS @;

Pti odvozovani vySe zminénych vztaht byl uplatnén pozadavek spojitosti te¢nych slozek

E: a H, elektromagnetického pole na hranicich jednotlivych vrstev [2].

Matice pfenosu S je matice typu 4x4:

g = (511 512) (10).

S21 S22

Z jednotlivych prvkl matice pienosu Ize vypocitat koeficienty odraznosti a propustnosti.

Reflexe, transmise
Pomoci prvkl matice S lze vyjadtit amplitudovou reflexi a transmisi pro R a L vinu.

Amplitudova reflexe a transmise se vyjadiuje pro kazdou polarizaci zvlast [3, 4].
Koeficient amplitudové reflexe te¢né slozky intenzity elektrického pole viny R miizeme

vypocitat jako podil [3]:

Chab-w I (1),

pouze za predpokladu, ze na soustavu nedopadéd zprava (z prostredi //) zadna vina,
tzn. Ze intenzita elektrického pole viny, kterd se $ifi vlevo skrz podlozku, je nulova.

Pro koeficient amplitudové transmise za stejného predpokladu plati [3]:

E
R Eg—0 1 (12).
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Podobné mizeme psat amplitudové parametry te€né slozky elektrického pole L viny [3].
Koeficient amplitudové reflexe je roven:

_ Etwrni _ S12

Yo, = =
L By Errico S11 (13),

za predpokladu, ze na soustavu nedopada zleva z podlozky Zadna vina. Koeficient
amplitudové transmise je roven:

_ Ewr _det(S) _ Yn41 1

E S Yo s
tLII EtrI=0 11 0 11 (14)’

plati za stejného predpokladu jako u koeficientu amplitudové reflexe.

Vykonové koeficienty reflexe a transmise vychazi z Poyntingova vektoru resp. z jeho

~rwr

normalové slozky, kterd je pro libovolnou postupnou vinu Sifici se vpravo nebo vlevo.

Poytingtiv vektor popisuje plosnou hustotu vykonu a smér Sifeni elektromagnetické viny

[3].

n n n - n n
1] 1 2 N N+1
F a1 P;:LLI
..I ‘--\_‘.\ ll.//.
— N
A oy
/
Pom P.rn
1 L R 11
o e

Obrazek 6 — Orientace Poytingova vektoru soustavou tenkych vrstev

3].

Pro vykonové koeficienty u R postupné viny lze psat vztahy [3]:

a) vykonova reflexe

2 2 (15)9

—M@ —|T|2—
= |rgl* =

" Re(Yy) |E
oLl e(Yo) lEerilg, .\,

__ Pz
PRI

S11

Pr
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b) vykonové transmise

_ Pzrip _ Re(Yn+1) |Etr 2 _ Re(Yn+1) 2 _ Re(Yn+1)| 1 2 (16)
TR=7% T Re(Yp,) |E ~ Re(Yp) Itel® = Re(Yy) |sis ’
ZRI Pyri1=0 0 tRIE, 1 11=0 0 0 11

plati podminka jako u amplitudové reflexe pro R vinu. Pro vykonové koeficienty u L

postupné viny mizeme napsat vztahy [3]:

a) vykonova reflexe

p, = PRl _ Re(Yn+1) |Etru z = |r|? = |_SL2 2 17),
Pzl p o Re(YN+1) | Eeuntlp, o 511
b) vykonové transmise
_ P _ _Relo) |Ew|®  _ _Re() . 12 _ Re(o) |det[s)®  (18),
Pailp o Re(YN+1) \EeLlp,, _ Re(YN+1) L Re(Yn+1) | 511
plati za podminky stejné jako u amplitudové reflexe pro L vinu.
Pohltivost pro ob¢ viny (R a L) 1ze psat jako [3]:
a=1—-(p+1) (19).
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Optimalizace tloustky vrstev

Optimalizace tloustky vrstev umoziiuje vypocitat takovou tloustku ochranné vrstvy,
piipadné kombinaci tloustek jednotlivych dil¢ich vrstev ochranného systému vrstev,
ktera bude zajisStovat nejvyssi moznou odraznost ve zvoleném intervalu vinovych délek
a nominalniho uhlu dopadu svétla. V nasem piipadé je uZzitecny rozsah vinovych délek
od 175 nm do 250 nm. Rozsah povolenych tloustek byl 0+200 nm pro jednovrstevné
ochranné vrstvy MgF, a HfO,. Pro zakladni dvouvrstevné sendvice HfO,/MgF, byl
rozsah 0+100 nm pro kazdou slozku zvlast. Zakladni dvouvrstevny sendvi¢ jsme

aplikovali poté jeste dvakrat a tfikrat.

Optimalizace spociva ve vycisleni vhodné zvolené meritni (rozhodovaci) funkce QOF,

kterd je zavisla na tloust'ce jednotlivych vrstev. V naSem piipad¢ ma tvar:

QF(hHmz: hMng) = Z 1-R, (thOZ: hMng) (20),

nei
kde hyro, a hygp, jsou tlouStky danych vrstev, R je odraznost a A vlnova délka.
Odraznost byla po¢itana véetnd vrstvy hliniku s tloustkou 100 nm. Uhel dopadu byl

zvolen 24°.

Ve zvoleném rozsahu tloustky nebo tlousték existuje vzdy globalni minimum funkce
QOF. V tomto minimu je (z jeji definice) odraznost vrstvy nejvyssi. Globalni minimum
se zjisti tak, Ze algoritmus projizdi postupné vSechny mozné kombinace tlousték vrstev
HfO, a MgF, v daném rozsahu, tudiz je zajisténo, Ze globalni minimum vzdy nalezne.
Pii teoretickém vypoctu odraznosti pro optimalizaci tloustky se berou indexy lomu
pro algoritmus z databaze. Na zékladé méieni tlouStky jednotlivych dielektrickych
vrstev pii  kalibraci tloustky se sleduje turovenn shody naméfené odraznosti
s tou pocitanou. Vzhledem k velmi dobré shodé odraznosti miizeme pocitat s indexy

lomu z databaze, jak je ukézano nize, viz. té¢Z Obrazek 10.

V Tabulce 1 jsou uvedeny optimalni hodnoty tlousté¢k pro jednotlivé typy ochrannych

vrstev.
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Tabulka 1 — Hodnoty optimalnich tloustek ochrannych vrstev, platné pro rozsah 190-250 nm.

Typ ochranné vrstvy Optimalni tloust’ka [nm]
MgF, 61
HfO, 34
HfO,/MgF, 23/25
05 Meritni funkce (MgF2, HfO2) Meritni funkce (HFO2/MgF2)
' : : [—mor2
| ——HfO2
E
g
[=)]
_ =
L =
. .
o =
: 2
- e
005k ””.'x-345 3131-07534 . UTUUTPTO F
Y: 0.0566
00 5I0 1(I]0 1%0 200 0 20 40 60 80 100
Tloustka wrstvy [nm] Tloustka vrstvy HO2 [nm]

(@) (b)

Obrazek 7 — V casti (a) je uvedena meritni funkce s globalnimi minimy zvlast pro MgF, a HfO,, v casti (b) je uvedena meritni
funkce s globalnim minimem pro jednoduchy dvouvrstevny sendvi¢ HfO,/MgF .
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Nanaseni tenkych vrstev metodou PVD
Metodu PVD (z ang. Physical Vapour Deposition) mizeme nazvat jako fyzikalni

depozice z plynné faze. V principu metody PVD jde o odpafovani materiali pevného
skupenstvi na substrat ve form¢ tenké vrstvy viedéném plynu. Proces probiha
ve vakuové komote, ktera je evakuovéana aZ na uroveir 10 Pa. Rychlost odpafovani
materiali pak zavisi na tlaku a jejich teploté [2, 5]. Oxidy se napafuji tzv. reaktivnim
napafovanim v kyslikové atmosféte o tlaku v fadu 102 Pa pro dodatednou oxidaci
materidlu na podlozce. Pti reaktivnim napafovani se musi dbat na to, aby plynové slozky
spotfebované béhem chemické reakce byly prabézné doplnény, to se Casto provadi

ventilem pro piivod plynu, ktery je fizen tlakem méfenym v komote [6].

Substrat, na ktery se vrstvy napaiuji, musi byt dokonale odmastény, Ccisty
a bez jakychkoliv prachovych castic [2]. Jako primdrni Cisténi substratu se pouziva
ultrazvukova myci lazen. OvSem, nez se vzorek vlozi do vakuové aparatury,

vyc¢isti se pomoci smési etheru a lihu, ptipadné dal§imi vhodnymi metodami.

Clenéni metod PVD
Mezi PVD techniky patii napafovani elektronovym svazkem a napatfovani odporovym

ohfevem, napatfovani elektronovym svazkem s plazmovym zdrojem, napafovani
laserovym svazkem a katodové napraSovani. Techniku vybirdme v zavislosti
na pouzitém materidlu a pozadované Cistot¢ filmu, ale samoziejmé i na stavajicim

zatizeni [6].

1.) Napafovani pomoci elektronového svazku (EBPVD, z ang. Electron Beam

Physical Vapour Deposition)

Pro uskutecnéni této techniky je zapotiebi elektronového déla, kde elektrony
emitované katodou jsou urychlovany elektrickym polem a odchylovany
magnetickym polem ptiblizné o 270° tak, aby byly soustfedény s velkou energii
do malé¢ plosky [2, 6]. Tato energie je fokusovana na povrch taveného materialu,
ktery je umistény do vodou chlazeného kelimku. Ten byvéa obvykle z materialu,
ktery je tézko tavitelny, napt. uhlikovy nebo molybdenovy. Tlak se na zacatku
procesu pohybuje v fadu 10* Pa. Pokud se jednd o reaktivni napafovéni,
tlak se vkomofe zvy$i na hodnotu v ¥adu 107 Pa, jak je zminéno vyse.

Tato metoda umoziuje ziskani antireflexni i kovové vrstvy ve standardni kvalité.
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Ovsem nevyhodou metody je, Ze u vicendsobnych systémul vrstev se projevuji
optické ztraty zpasobené rozptylem v tenkych vrstvach [2]. Pomoci

elektronového dé€la Ize napatrovat i1 vysoce tavitelné kovy a dielektrika [6].

2.) Naparovani odporovym ohfevem

Tato metoda vyuzivd ohfevu napafovaného materialu, ktery poté¢ sublimuje
na vzorek umistény v lodicce, spirdle nebo kelimku. Tyto piipravky jsou
vyrobeny z velmi tézce tavitelného materialu, jako je naptiklad wolfram, tantal,
molybden nebo keramika [2, 6]. U tohoto typu napafovani prochazi
skrz tyto ptipravky elektricky proud, ktery ohiiva pouzity piipravek (lodicka,
spirala, kelimek) a tudiz i v ném umistény material, ktery se poté odpatuje. Tato
metoda je vhodna pro napafovani material s nizkou teplotou odpafovani,
napft. hlinik [2]. Odporovy ohfev probiha ve vakuové komote za tlaku v tadu
10 Pa. Nevyhodou této metody je mozné zne&i§téni napatené vrstvy materialem

lodigek [2, 6].

3.) Napatrovani elektronovym svazkem s plazmovym zdrojem (PAID, z ang. Plasma

Ion Assisted Deposition)

Metoda PAID vyuziva specidlniho zdroje vysoce energického plazmatu,
ktery soubézné napatuje s elektronovym délem ¢astice materialu na substrat [2].
Vyhodou metody jsou velmi kvalitni napafené tenké vrstvy s minimdlni

hodnotou optickych ztrat.

4.) Naparovani laserovym svazkem

Tato metoda vyuziva ablace materidlu, ktery je fokusovan svazkem pulsniho
nebo excimerového laseru s vysokou hustotou energie. Material se tudiz pfeméni
vplazma a pfed dopadem na substrat se pfeméni do plynné faze. Timto
zpusobem napatfovani lze dosdhnout téméi dokonalych dielektrickych vrstev
s minimalni absorpci, ktera je zdivodnénd minimalnim zneciSténim piimeésemi
[2]. Nevyhodou napatfovani pomoci laserového svazku je obtizné napateni stejné

tlustych vrstev na rozlehlejsi vzorky. Vrstvy mohou byt také znehodnocené
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roztavenymi drobnymi kapiC¢kami materidlu [2]. Tato metoda je navic

ekonomicky naro¢nd, a proto se v praxi moc nepouZziva.

5.) Katodové napraSovani

Metoda katodového naprasovani vyuziva elektrického vyboje, ktery probiha
nejcasteji v argonové atmosféie [2]. Cely proces probiha ve vakuové aparatute,
ovSem jiné nez pro napafovani. Kladné ionty argonu z katody vyrazeji Castice
naprasovaného materialu, které po dopadu na substrdt (nachézejici
se u anody) kondenzuji a vytvaii vrstvu. Aparatura Gerpa tlak do fadu 10™ Pa,
oviem vyboj se provadi za tlaku 10" Pa az 100 Pa [2]. Katoda tak ziistava
pomérné studend, tudiz nedochézi k odpatovani. Touto metodou lze docilit velmi

kvalitnich vrstev diky vyssi energii naprasovanych castic.
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Naparovani tenkych vrstev

Vakuova aparatura VSE1200A
Naparovani probihalo pomoci vakuové aparatury VSE 1200A, Obrazek 8. Soucasti

systému je vakuova komora, ve které probiha samotné napafovani. Do ni se vklada
drzak s pfipevnénymi vzorky (tzv. kalota), ktery pfi napafovani rotuje,
tim zajiStuje homogenitu napafené vrstvy. Homogenita vrstvy se dosahuje ve dvou
smérech. Prvnim je thlovd homogenita, kterd je zajiSténa rotaci. Druhym smérem je
radialni homogenita (od stfedu otaCeni), ktera je u malych vzorkl dostatecné zajisSténa
vzdalenosti od napatfovaciho prvku (elektronové dé€lo, lodicky). V ptipadé vétSich
vzdalenosti od stfedu rotace je radidlni homogenita zajiSténa clonou, kterd se navrhuje

pro kazdy napafovany material a tvar napatované plochy zvIast'.

Ve vakuové komote jsou umisténa elektronova déla a molybdenové lodicky. Tloustka
napafované tenké vrstvy materidlu se béhem depozice méii dvojici stacionarnich
krystalovych hlav. Principem méteni krystalovou hlavou je zména vlastni frekvence
oscilace krystalu vlivem nanaSené¢ho materialu. Kalibrace slouZzi ke stanoveni piepoctu
udaje z krystalové hlavy na skutecnou napatenou tloustku, navic na konkrétni misto
¢i mista na napafovaném povrchu. Proces napafovani jedné tenké vrstvy se vypind

pii pfednastavené hodnoté tloustky, kterd je namétena krystalovou hlavou.

Ke snizeni tlaku ve vakuové komote se pouzivaji rotac¢ni a kryogenni vyvévy. Rotacni
vyvéva je typ mechanické vyvévy, kterd pracuje na zakladé¢ otdCeni rotoru a tim
k pfenosu molekul plynu od vstupu k vystupu. Takto dochézi k postupné kompresi plynu
na vystupni ¢asti rotoru. Rotacni vyvéva se pouziva jako prvni stupen Cerpani do tlaku
v fadu jednotek Pa, které se oznacuje jako rota¢ni vakuum. K dosazeni vysSiho vakua
je pouzito kryogenni (sorp¢ni) pumpy, ktera k dosazeni vysokého vakua potiebuje
rotani vakuum (to je predtim zajiSt€no rotacni vyveévou). Kryogenni vyvéva patii
mezi sorpéni vyvévy, kterd vyuzivéa adsorpce na porézni latce zeolit a kondenzace plynu.
Oba tyto procesy funguji pfi velmi nizkych teplotdch 10 - 20 K [7]. Tato vyvéva
vakuum do tlaku v fadu 10 Pa [6]. Dalsi nedilnou soudasti systému je Fidici po¢itag,
ktery fidi cely proces nandSeni vrstev. Zadavaji se do n¢j mimo jiné tloustky
pozadovanych vrstev, které chceme napafit. Celd vakuova aparatura se pii naparovani

zahtiva, tudiz systém potiebuje i chladici systém samotné komory.
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Na Obrazku 8a je celkovy pohled na vakuovou aparaturu. Obrazek 8b poskytuje nahled

na vnitini uspotfaddani komory. Déle Obrazek 9a zobrazuje detail soustavy napafovacich

spiral, a na Obrazku 9b je pohled na Ctyfpozicové elektronové délo.

Obrdazek 9 - (a) Naparovaci spirdla, (b) elektronové delo [3].

Pro potieby naseho experimentu jsme hlinik a MgF, napatfovali pii tlaku v fadu
10* Pa — hlinik zmolybdenovych lodi¢ek (misto ukazanych spiral) a MgF,
z elektronového déla. HfO, se napatoval z elektronového déla v reaktivni kyslikové

reaktivni atmosféfe pii tlaku v fadu 10~ Pa.
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Experimentalni ¢ast

V experimentalni ¢asti jsme napatovali tfi druhy vzork: kalibracni a kontrolni vzorky,
které jsme znacili pismenem K. Testovaci vzorky, na které byly napatreny pouze kryci
vrstvy, byly oznaceny pismenem V. A zrcadlové vzorky, znaené Z, na které se nanasela

celd zrcadlova vrstva, tj. kryci vrstvy, hlinik a podkladova vrstva oxidu kiemicitého.

Pro kalibra¢ni vzorky K jsme pouzili kiemikové substraty o priméru 20 mm.
Tyto vzorky byly ureny ke kalibra¢nim uceltim a také pro kontrolni méfeni tloustky

jednotlivych napatenych tenkych vrstev béhem celé experimentalni ¢asti.

Testovaci vzorky V byly uréeny k méteni rozptylovych charakteristik pfed a po vyzihani
a vybrané testovaci vzorky pro nanoindenta¢ni (mechanické) testy. Pro tyto vzorky byly

také pouzity kifemikové substraty o praméru 20 mm.

Pro zrcadlové vzorky Z se jako substrat pouzila sklicka z materidlu BK7 o rozmérech
40x40 mm. Tento rozmér byl pouzit proto, aby se dala méfit odraznost celé zrcadlové
vrstvy na spektrofotometru Lambda850. Ke kazdému takovému vzorku byl také umistén
svédek ve formé& kifemikového substratu o priméru 20 mm pro ucely meéfeni
rozptylovych charakteristik a také nanoindentacni testy. Tyto vzorky byly také

podrobeny vyzihani.

Kalibrace naparovani
Prvnim krokem v experimentdlni c¢asti byla kalibrace. Kalibrace slouzila

k tomu, abychom nastavili kone¢nou hodnotu tloustky vrstvy méfené na krystalové

hlavé odpovidajici pozadované skute¢né tloust’ce vrstvy.

Provedli jsme celkem tii kalibrace odpovidajici tfem optimalizacim, viz. kapitola
Optimalizace tloustky vrstev. Byly to kalibrace pro jednoduchou kryci vrstvu MgF,,
pro jednoduchou kryci vrstvu HfO, a pro jednoduchy sendvi¢ krycich vrstev

HfOz/ Mng.

Tloustka vrstev na kalibracnich vzorcich byla méfena spektrofotometrickou
interferen¢ni metodou v rozsahu vinovych délek od 250 do 800 nm. Pfi tomto méfeni
se jako zdroj svétla vyuzivala halogen-deuteriova lampa. Kalibrace byla provedena
ve dvou krocich, kdy jsme se postupné ptiblizovali k pozadované hodnoté, ktera vychazi
z optimalizace. Na Obrazku 10 jsou uvedeny dva grafy s hodnotou parametru NRMSD

(z ang. Normalized Root-Mean-Square Deviation), ktery slouzil jako métitko shody
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naméfenych hodnot odraznosti od teoreticky vypocitanych hodnot odraznosti
odpovidajici nalezené tloustce. Na tomto obrazku je uvedena shoda odraznosti vzork
K43 (MgF,) a K45 (HfO;) od teoretického vypoctu. Odchylka dat od teorie pro HfO,
(vzorek K45) je vyssi z divodu naro¢néjsiho postupu napaiovani — musi se dodat vice
energie na S$tépeni materidlu pfi odpafovani, také ma problematictéjs$i rast vrstvy

na substratu. HfO, ma naptiklad horsi koalescenci nebo nachylnost na tvorbu kavit

(). uzaviené prazdné objemy).

Pii kalibraci jsme se postupné piiblizovali k pozadované hodnoté tlouStky vrstvy,
az jsme se dostali do jejiho blizkého okoli, pfiblizn€¢ 1 az 2 nm, poté jsme vyslednou
kone¢nou hodnotu pro napatovaci proces dopocitali. Naptiklad pokud jsme u vzorku
K45 skoncili kalibraci na hodnoté¢ tloustky 32 nm, pak jsme zbytek pro optimalizovanou

hodnotu 34 nm jiz dopocitali.

Podobny postup kalibrace jako pro jednotlivé kryci vrstvy jsme opakovali
1 pro jednoduchy sendvi¢ HfO,/MgF,. Opét jsme kalibrovali ve dvou krocich, kdy jsme
se postupné priblizovali k pozadované hodnoté vychazejici z optimalizace pro sendvic

Hng/ Mng.

Odraznost kalibraéniho vzorku K43 (MgF2) Odraznost kalibraéniho vzorku K45 (HfO2)
07 : . ; : : 06 . . : . :
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Obrazek 10 - Vasti (a) je uvedena odraznost kalibracniho vzorku K43 (MgF,), v casti (b) uvedena odraznost
kalibracniho vzorku K45 (HfO,).
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Naparovani vzorki
Kazdé napatrovani bylo duplikovano, pro kazdy napafeny systém jsme ziskali

dva testovaci a dva zrcadlové vzorky. V nésledujicim vyctu jsou uvedeny nazvy vzorki
zéakladnich krycich vrstev dan¢ho systému. Pro zdkladni systémy krycich vrstev MgF,
a HfO, poslouzily jako testovaci vzorky kalibra¢ni vzorky, které jsou znaceny pismenem

K.

Zakladni kryci vrstvy MgF; a HfO;
1. Kryci vrstva MgF,

Zrcadlové vzorky: 729 (svédek 730), Testovaci vzorky: K42, K43

Z31 (svédek Z32)
2. Kryci vrstva HfO,

Zrcadlové vzorky: 733 (svédek 734), Testovaci vzorky: K44, K45

735 (sveédek 736)

Systém kryci vrstvy Ix(HfO,/MgF»)

Zrcadlové vzorky: 737 (svédek Z38), Testovaci vzorky: V77, V78

739 (svédek Z40)

Systém kryci vrstvy 2x(Hf0z/MgF)
Zrcadlové vzorky: 741 (svédek 742), Testovaci vzorky: V79, V80

743 (svédek Z44)

Systém kryci vrstvy 3Ix(HfO/MgF»)

Zrcadlové vzorky: 745 (svédek 746), Testovaci vzorky: V84, V85

ZA7 (svédek 748)
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V Tabulce 2 jsou souhrnné uvedeny nazvy vzorkt a tloustky jednotlivych vrstev

pro kazdy napafeny systém.

Tabulka 2 — Hodnoty tloustek vrstev jednotlivych vzorkii.

Napareny systém

Nazev vzorku

Tloust’ka naparené vrstvy

MgF, (K42) =76 nm,

MgF, K42, K43 MgF; (K43) = 61 nm
HfO, (K44) = 33 nm,
HfO, K44, K45 HfO, (K45) =32 nm
MgF,/Al 729,730,731, 732 MgF; =61 nm
HfO,/Al 733,734,735,736 HfO, =34 nm
1x (HfO,/MgF>) V77,V78 MgF; =25 nm, HfO, = 23 nm
1x (HfO,/MgF,)/Al 737, 738,739, 740 MgF; =25 nm, HfO, =23 nm
2x (HfO,/MgF») V79, V80 MgF; =26 nm, HfO, = 24 nm
2x (HfO,/MgF,)/Al 741,742,743, 744 MgF; =26 nm, HfO, = 24 nm
3x (HfO2/MgF,) V84, V85 MgF, = 24 nm, HfO, =21 nm
3x (HfO,/MgF,)/Al 745,746, 747, 748 MgF, =24 nm, HfO, =21 nm
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Charakterizace tenkych vrstev

V této kapitole jsou uvedeny méfici metody a pfistroje pro naslednou charakterizaci

v

Méreni spektralni odraznosti
Spektralni odraznost se méfila na spektrometru Lambda850, ktery je urCeny pro oblast

vlnovych délek v rozsahu 175 — 800 nm. Prakticky vyuzitelny je vSak rozsah od 190 nm
kvtli vysokému Sumu pod touto hodnotou. Tento dvousvazkovy spektrometr je vybaven
modulem VW, se kterym je umoZznéno absolutni méteni odraznosti rovinnych optickych
ploch, tzn. bez potieby kalibrovaného referen¢niho svazku, metodou V-W. Modul VW
1ze vidét na Obrazku 11 [8]. Metoda V-W je zaloZena na kombinaci dvou méteni. Prvni
je méfeni v tzv. rezimu V, u kterého svételny svazek prochdzi tiemi zrcadly M1, M2
a M3 bez vzorku [8]. Trajektorie svazku tak znaci pismeno V, jak si lze vSimnout
na Obrazku 11 vlevo. Toto méfeni se oznacuje jako referencni. Pfi reZimu modulu W
se paprsek odrazi nejen od vsech tii zrcadel M1, M2 a M3, ale 1 dvakrat od umisténého
vzorku v drzéku. Trajektorie svételného svazku pak tvoii pismeno W, viz. Obrazek 11
vpravo. Pomér signalii obou méteni rezimti dava odraznost vzorku. Méfeni odraznosti

vzorkd pomoci modulu V-W pozaduje minimalni velikost vzorku 40 x 40 mm.

Testovaci vzorky byly méfeny na experimentdlnim zafizenim, které je prednostné
pouzivano pro meéfeni tloustek tenkych vrstev. Jednd se o interferencni metodu
s nulovym thlem dopadu svételného svazku v rozsahu méfeni od 250 nm do 800 nm.
Pfi méfeni se vzorek srovnava s referenénim vylesténym kifemikovym vzorkem. Zpusob
méfeni vyzaduje, aby byly zkoumané tenké vrstvy napafené na vylestény kiemikovy
substrat. Vzhledem k vysokému rozdilu mezi odraznosti ndmi pouzivanymi zrcadlovymi
vrstvami a odraznosti leSténého kiemiku, neni tato metoda vhodna k méfeni téchto
zrcadlovych vrstev. Méfeni s testovacimi vzorky poslouzila pfedev§im k ohodnoceni

shody parametrti krycich vrstev s napoc¢itanymi.
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Obrdzek 11- Rezim V a W modulu VW [8].

Méreni rozptylové charakteristiky

Me¢éieni rozptylu probihalo pomoci pfistroje CASI metodou ARS (z ang. Angular
Resolved Scattering) [9]. Schéma systému CASI lze vidét na Obrazku 12. Princip
meéteni spo¢iva v tom, Ze na oto¢ném rameni je umistén detektor, ktery postupné skenuje
poloprostor. Rotace detektoru kolem vzorku umoznuje zjisténi rozlozeni intenzity
rozptyleného zafeni v podobé¢ funkce BSDF (z ang. Bidirectional Scatter Distribution
Function). BSDF se déli na dvé dil¢i veli¢iny, BRDF pro pfipad odrazu a BTDF
v pfipad€ prachodu zéfeni [9]. V naSem piipad¢ jsme méfili funkci BRDF s pfistrojem,
ktery mél nastavené na vinové délce 325 nm. Priibéh vykonu rozptyleného zéateni svazku
laseru, které dopadd na méfeny vzorek v zévislosti na rozptylovém uhlu 6,

se zaznamenava otoénym detektorem.

Z prubéhu BRDF v zavislosti na rozptylovém thlu miizeme vypocitat velikost diftzni
slozky odrazené¢ho svétla od optického povrchu. Poté mizeme urcit mnozstvi zéfeni,
které se odrazi a rozptyli od povrchu do uréeného prostorového thlu (pfedpokladdme
izotropni rozptyl) [10]. Rozptylené svétlo povazujeme za difizné rozptylené v rozsahu
uhlt od 0,1° do 90°. Vystupnim parametrem tohoto méfeni byla pro nase ucely hodnota

difizni odraznosti. Nejistota ureni diftizni sloZky odraznosti je 20 % ze stfedni hodnoty.
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Obrdzek 12 - Schéma mériciho pristroje CASI [9].

Vyzihani vzorki

Vzorky se vyzihaly vpeci na 300°C za ucelem zvySeni tvrdosti tenkych vrstev.
Tato teplota je optimalni pro zihdni materiald MgF, a HfO,, a je pfitom dostate¢n¢ nizko
pod teplotu tani hliniku. Hlinik je velmi ndchylny na vysoké teploty, a proto jsme
po vyzihdni zvonu opét zméfili odraznost a rozptylové charakteristiky vSech ur¢enych
vzorkl,, abychom zjistili, jak se tyto vlastnosti zménily. Vyzihani probihalo v peci
s kontrolovanym pfivodem pracovniho plynu, Obrazek 13. Vzorky byly umistény
na podlozce z oxidu hlinitého. V naSem ptipad¢ se nastavil jako pracovni plyn vzduch.
Zihani prob&hlo pii teploté 300°C po dobu 60 minut pii pfedchozim postupném
zahtivani rychlosti 10°C za minutu. Poté nasledoval fizeny pokles teploty opé€t rychlosti
10°C za minutu az na teplotu 200°C. Nésledn¢ byla regulace vypnuta a pec se nechala

vychladit samovolné.

Obrazek 13 — (a) Pec pro vyzihani vzorkii, (b) pohled dovniti* pece.
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Mechanické testy
Zkoumani mechanickych vlastnosti napafenych tenkych vrstev probihalo pomoci

™ NT 600. Tento modularni méici

nanoindentacni techniky systémem NanoTest
systém je schopen meéiit mechanické vlastnosti tenkych vrstev jako jsou napt. adheze,
unavoveé, lomové ¢i dynamické vlastnosti. Stézejnim prvkem celého systému

NanoTest ™

NT 600 je keramické kyvadlo, které se pomoci proudu pohybuje,
a tim se dostava hrot umistény na kyvadle do dotyku s méfenym vzorkem [10]. Sila
dotyku je nastavitelna, v naSem piipad¢ byla ptiblizn€ 0,21 mN. Hrot tohoto systému ma
tvar trojbokého hranolu. Jako materidl hrotu se poziva diamant pro svou nejvetsi tvrdost
ze vSech materidlli. Pomoci pohybu kyvadla je zajiSténa zatazna sila na hrot. Sestava
NanoTest "™ NT 600 je vSestranna, pomoci pridavnych moduli jako jsou naptiklad
sonda, mikroskop nebo modul pro akustickou emisi, atd. Systém je umistény v boxu,
ktery je vybaven regulaci teploty a vlhkosti pro méfeni za pifesné¢ definovanych

podminek. Teplota se pohybuje v okoli 24°C. Cely box se systémem je umistény

na antivibracnim stole, protoze sebemensi vibrace mohou ovlivnit vysledky [10].

My jsme tento moduldrni systém vyuZzili pro méfeni nanoindentace. Je to metoda,
ktera je vhodnéd pro vysetfovani elastickych a plastickych vlastnosti tenkych vrstev.
Nanoindenta¢ni zkouska je zaloZena na vnikani diamantového trojbokého hrotu
0 znamych rozmérech do zkoumaného povrchu. Prabeh vnikani hrotu do povrchu zac¢ina
kontaktem hrotu s povrchem. Dale je na povrch vyvinuta sila, kterd postupné graduje
az do svého prednastaveného maxima, ve kterém setrvava po urcitou dobu, a nakonec
se pusobeni hrotu odlehcuje. Zatézna sila je v kazdém kroku ptfesné definovana v fadu
desitek uN. Primdrnim vystupem nanoindentacni zkousky je indentacni kiivka,
ktera znazoriiuje zavislost zaté¢zové sily na hloubce priniku v celém prabéhu zkousky.
Analyzou této kiivky se pocita tvrdost vrstvy, abrazivni odraznost vrstvy, tuhost vrstvy,

kontaktni hloubka vrypu a podil plastické deformace k celkové.

Tvrdost vrstvy je definovdna jako odpor materidlu proti vnikéni ciziho télesa [12].
Abrazivni odolnost znamena odolnost viici opotiebeni vrstvy tcinkem tvrdych cCastic.
Tuhost vrstvy posuzujeme pomoci redukovaného modulu pruznosti, ktery nam ukazuje,
jak je vrstva tuhd pro elastickou oblast. Redukovany modul pruznosti odpovida
Youngovu modulu pruznosti s malym ptispévkem modulu pruznosti ptisobiciho hrotu.
Kontaktni hloubka vrypu indentoru ukazuje hloubku priniku hrotu do vrstvy. Podil

plastické deformace k celkové udava, kolik prace vynaklada vrstva v plastické oblasti
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vzhledem k celkové praci pfi navratu do ptivodniho stavu (pficemz z definice plastické

deformace plyne, Ze se do pivodniho stavu nedostane, zlistane v ni otisk plisobiciho

hrotu).

pPErmancnen| = s
magnet

dora

ravddenl -

'|
métici .|‘

Londcnrdlor

R dikik veorks

Balandml 2aval

(a) (b)

Obrizek 14 — (a) Schéma mériciho systému NanoTest ™ NT 600 [11], (b) fotografie mériciho systému NanoTest ™ NT
600.
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Vysledky naparovani

V této kapitole jsou uvedeny vysledky méteni vlastnosti odraznych vrstev ¢lenéné podle
jednotlivych systému vrstev. Napatfené vrstvy ¢asem stdrnou, coz se predevsim projevuje
poklesem jejich spektralni odraznosti. Proto jsme odraznost vzorki méfili jednak
do jednoho az pét dnli po napaieni a dale den pted zihanim, které probéhlo ptiblizné tii

meésice od napateni.

Pro kazdy systém je v prvnim grafu uvedena spektralni odraznost testovaciho vzorku
bez hliniku a srovnani s piedpoklddanym prabéhem. V druhém grafu je uvedena
spektralni odraznost 1. a 2. (duplicitniho) vzorku zrcadlového systému po napatfeni
(do péti dni1), vystarnuti (po tiech az Ctyfech mésicich), a po vyzihani. Graf je doplnén
opét o predpokladany prubéh odraznosti. V legendach prvniho a druhého grafu je
uvedena i1 hodnota parametru NRMSD popisujici odchylku naméfenych hodnot
od teoretickych. Ve tietim grafu je uveden pribéh veli¢iny BRDF pro testovaci vzorek
(neplati pro jednoduché systémy MgF, a HfO;). Ve ¢tvrtém grafu je vykresleny priib¢h
funkce BRDF pro 1. a 2. (duplicitni) zrcadlové vzorky. V popisku tfetiho a ¢tvrtého
grafu je uvedena hodnota diflizni odraznosti — Ry pro kazdy vzorek. Pro samostatné
systtmy MgF, a HfO, je vprvnim grafu uvedena odraznost kalibracnich vzorkd,

které zde plnily 1 funkci testovacich vzork.

V podkapitole Nanoindentani testy jsou uvedeny vysledky mechanickych testi

nanoindentace pomoci méficiho systému NanoTest "™ NT 600.
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Systém MgF>

Odraznost kalibracniho vzorku K42 - MgF2 Qdraznost kalibracniho vzorku K43 - MgF2
08 y } T T T H H 0.8 b T } I T i T
—— K42 (NRMSD = 1.1 %) ; i § ! [—— K43 (NRMSD = 4.3 %)
071 § — K42 - vjpocet ! ] :

—— K43 - wpotet

Odraznost [-]
Odraznost [-]

I I i I I I i i i I I i i I
260 280 300 320 340 360 380 400 260 280 300 320 340 360 380 400
vinova délka [nm] vinova délka [nm]

(a) (b)

Obrazek 15- V casti (a) je uveden graf odraznosti kalibracniho (v tomto pripadé i testovaciho) vzorku K42 s funkci NRMSD,
v casti (b) je uveden graf odraznosti kalibracniho (zde i testovaciho) vzorku K43 s funkct NRMSD.

Odraznost zrcadlového vzorku Z29 - MgF2/Al Odraznost zrcadlového vzorku 231 - MgF2/Al
T 094 — T T T

Odraznost [-]
Odraznost [-]

078 mmmm e

0.78 HffH- e

—— 729 ( NRMSD = 55.0 %) o[ Z31 (NRMSD = 43.6 %)
ozall- ] i | = Z29-po vystarnuti ( NRMSD = 54.9 %) St et | | = Z31-po vystamuti ( NRMSD = 44.6 %)
: ) i7| ——— 729-po vyzthani { NRMSD = 61.6 %) i {"| —— Z31-po vyzihani ( NRMSD = 53.4 %)

: ~ Z29-vypocet : s " Z31-vypocet

074 ! P 0.74 ! AL
200 230 300 350 400 250 300 350 400

vinava délka [nm] vinova délka [nm]

(a) (b)

Obrazek 16 — V casti (a) je uveden graf odraznosti zrcadlového vzorku Z29 s funkci NRMSD, v casti (b) je uveden graf’
odraznosti zrcadlového vzorku Z31 s funkci NRMSD.
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o Funkce BRDF pro zrcadlovy vzorek 230 - MgF2/Al 5 Funkce BRDF pro zrcadlovy vzorek Z32 - MgF2/Al
L s 4 s B 13 U O 03 N O IR S U L B 03 B 1 O U 0 11 S O R O
—— 730 (Rdiff = 0.7%) || —— 232 (Rdiff = 0.9%)
10 — 730-po vyZFihani (Rdiff = 1.1%) 10° — 732-po vyZihani (Rdiff = 1.2%)
10* - 10"
S 107 =40
& g
& =
0 0
e 10t z 10
107}~ 10%
107 10
107 d 10° . - —— - <
10° 107 10 10 10°
Rozptylovy thel [7] Rozptylovy dhel [7]
(a) (b)

Obrazek 17 - V éasti (a) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém uhlu s difiizni slozkou zrcadlového vzorku Z30,

v casti (b) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém uhlu s difizni slozkou zrcadlového vzorku Z32.

Systém HfO,
Odraznost kalibracniho vzorku K44 - HfO2 Odraznost kalibracniho vzorku K45 - HfO2
T T T T T T T T T T T T T T
] R St t-T—— K44 (NRMSD = 6 5 %) —— K45 (NRMSD = 7.4 %)
05 : : : K44 -vypocet K45 - wypocet

1 L I e
04
*g 0.35 ‘g
C =
8 8
5 03 £ 03
o (&)
0.25 0.25
02 0.2
0.15 0.15
0.1 0.1
0.05L_i i i i i i i ansl_i i i i i i i
. 260 280 300 320 340 360 380 400 i 260 280 300 320 340 360 380 400
vinova délka [nm] vinova délka [nm]

(a) (b)

Obrazek 18- V casti (a) je uveden graf odraznosti kalibracniho (v tomto pripade i testovaciho) vzorku K44 s fukci
NRMSD, v casti (b) je uveden graf odraznosti kalibracniho (zde i testovaciho) vzorku K45 s funkci NRMSD.
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Odraznost zrcadlového vzorku Z33 - HFO2/AI Odraznost zrcadlového vzorku Z35 - HFO2/Al
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0451 i i i : ‘ : : : : a5l i i i : . ‘ : : :
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vinova délka [nm] vinova délka [nm]
(a) (b)

Obrazek 19—V casti (a) je uveden graf odraznosti zrcadlového vzorku Z33 s funkci NRMSD, v casti (b) je uveden graf
odraznosti zrcadlového vzorku Z35 s funkci NRMSD.

10* Funkce BRDF pro zrcadlovy vzorek 734 - HIQ2/Al 10 Funkce BRDF pro zrcadlovy vzarek 736 - HFO2/AI
——— 734 (Rdiff = 1.0%) ——— 736 (Rdiff = 0.5%)
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(a) (b)

Obrazek 20 - V casti (a) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém uhlu s difiizni slozkou zrcadlového vzorku Z34,

v casti (b) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém uhlu s difiizni slozkou zrcadlového vzorku Z36.
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Systém 1x(HfO,/MgF,)

QOdraznast testovaciha vzarku V77 - 1x(HfO2/MgF2)
09— T T T : : .
: : : ¢ | V77 (NRMSD = 4.0 %)
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Obrazek 21 - Vasti (a) je uveden graf odraznosti testovaciho vzorku V77 s funkci NRMSD, v casti (b) je uveden

graf odraznosti testovaciho vzorku V78 s funkci NRMSD.

- Funkce BRDF pro testovaci vzorek V77 - 1x(HfO2/MgF2)

—— V7T (Rdiff = 0.2%)
—— V77 -po vyzihani (Rdiff = 0.2%)

BRDF [stre-1]

10" 10° 10°
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(a)

BRDF [stre-1]

i Funkce BRDF pro testovaci vzorek V78 - 1x(HfO2/MgF2)

—— V78 (Rdiff = 0.3%)
—— \/78-po vyZihani (Rdiff = 0.3%)

10" 10° 10'
Rozptylovy thel []

(b)

Obrazek 22 - V casti (a) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém uhlu s difiizni slozkou testovaciho vzorku V77,
v casti (b) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém wuhlu s difiizni slozkou testovaciho vzorku V78.
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QOdraznost zrcadlovéno vzorku Z37 - 1x(HFO2/MgF2)/Al Qdraznost zrcadlového vzorku Z39 - 1x(HFO2/MgF2)iAl
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""""""""""" ——— Z37-po vystamuti { NRMSD = 33.8 %) STV ——— 239-po wystamuti { NRMSD = 34.5 %)
——— Z37-po vyZihani { NRMSD = 422 %) : ! : ! | = 239-po wyzihani { NRMSD = 39 7 %)
Z3Twypocet Z39-wypocet
065 i i i 065 i i ;
200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400
vinové délka [nm] vinovd délka [nm]
(a) (b)

Obrazek 23 - Vcasti (a) je uveden graf odraznosti zrcadlového vzorku Z37 s funkci NRMSD, v casti (b) je uveden graf
odraznosti zrcadlového vzorku Z39 s funkci NRMSD.

; Funkce BRDF pro zrcadlovy vzorek 238 - 1x(HfO2/MgF2)/Al ; Funkce BRDF pro zrcadlovy vzorek 240 - 1x(HFO2/MgF2)/Al
" I T Tl T T T Tl T T 1§ e 0 [ L A 2 O S e SRR
' | 738 (Rdiff = 0.7%) ‘ ' 740 (Rdiff = 0.8%)
10 — 738-po vyZhani (Rdiff = 0.6%) 10° —— 740-po vyZhani (Rdiff = 0.6%)
10* | 10*
< 10t T
Z 10° z 10°
107+ 10™
10°1 10*
il i S ,‘ ohl. BH B UG , i
10 10 10 10° 10 10 10 10°
Rozptylovy dhel [7] Rozptylovy dhel [*]
(a) (b)

Obrazek 24 - V ¢asti (a) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém uhlu s difiizni slozkou zrcadlového vzorku Z38,
v casti (b) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém uhlu s difiizni slozkou zrcadlového vzorku Z40.
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Systém 2x(HfO,/MgF»)

Odraznost testovaciho vzorku V79 - 2x(HfO2/MgF2) Odraznost testovaciho vzorku V80 - 2x(HIO2/MgF2)
075 T . T . T T 075— T T T . T .
‘ ; | { [—— V79 (NRMSD = 5.4 %) | i i {[—— VB0 (NRMSD = 37.6 %)
07 _________ —: V?9-vy:pocet 07 _________ —:\/80-vyp:0cet
065 k-d-smmeeees breneanes foreneanes boreoneees booeaneas S TR 065
> 0% | A SO SEUUUSE SO SUUUSR 7N 1] T U S VUL VUUUPUUNE VORI - YU SRRSO
8 HEL 8
C ' [ =
N N
© ©
g 0.55 f--- iAo g 0,55 f---heeeereeded e T
T M L SO N ;8 S - T B T R A SR S
R\ | e 2 e e L o s S
H H 1 i { i i 04 { H i 1 { i {
260 280 300 320 340 360 380 400 260 280 300 320 340 360 380 400
vinova délka [nm] vinova délka [nm]
(a) (b)

Obrazek 25 - Vcasti (a) je uveden graf odraznosti testovacitho vzorku V79 s funkci NRMSD, v casti (b) je uveden
graf odraznosti testovactho vzorku V80 s funkci NRMSD.

A Funkce BRDF pro testovaci vzorek V79 - 2x(HfO2/MgF2) & Funkce BRDF pro testovaci vzorek V80 - 2x(HfO2/MgF2)
10 R 0 R VO 511 44 O O O I TR 1 TR L O 0 S O O A 3
o P [ ——V79 (Rdiff = 0.3%) {[ —— V80 (Rdiff = 0.3%)
10° — V79-po vyZihani (Rdiff = 0.3%) — V80-po vyZihani (Rdiff = 0.3%)
10!
7 10 T
w5 &
2 1¢° g
m m
107
10°}
10° L . . 10 , BTN TS R
10° 10 10 10 10 10 10 10°
Rozptylovy thel [°] Rozptylovy thel [°]
(a) (b)

Obrazek 26 - V casti (a) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém ihlu s difiizni sloZkou testovaciho vzorku V79,
v casti (b) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém uhlu s difiizni slozkou testovaciho vzorku V80.

41



Odraznost [-]

07

Odraznost zrcadlového vzorku Z41 - 2x(HFO2/MgF2)/Al

— Z41 { NRMSD = 39.9 %)

— Z41-po vystamuti { NRMSD = 39.8 %)

——— Z41-po vyZihani { NRMSD = 45.2 %)
Z41-rypodet

200 220 240

260

280 300 320
vinova délka [nm]

(a)

340 360 380 400

Odraznost [-]
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QOdraznost zrcadlového vzorku 743 - 2x(HFO2/MgF2)/Al

— 743 { NRMSD = 33.3 %)

— Z43-po vystarnuti { NRMSD = 33.0 %)

——— 743-po vyZihani { NRMSD = 371 %)
Z43-vypodet

200 220 240

260 280 300 320

vinova délka [nm]

(b)

340 360 380 400

Obrazek 27 - V casti (a) je uveden graf odraznosti zrcadlového vzorku Z41 s funkci NRMSD, v casti (b) je uveden graf

odraznosti zrcadlového vzorku Z43 s funkci NRMSD.

10°

Funkce BRDF pro zrcadlovy vzorek 742 - 2x(HfO2/MgF2)/Al
H 1 i T T T T H R

——— 742 (Rdiff = 0.6%)
—— 742-po vyzihani (Rdiff = 1.4%)

BRDF [sire-1]

Rozptylovy thel [7]

(a)

BRDF [str e-1]

T Funkce BRDF pro zrcadlovy vzorek 744 - 2x(HfO2/MgF2)/Al
H 1 H ol T o Ll H HERERE

— Z44 (Rdiff = 0.8%)
— Z44-po vyzihani (Rdiff = 0.7%)

Rozptylovy thel [7]

(b)

Obrazek 28 - V ¢casti (a) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém uhlu s difiizni slozkou zrcadlového vzorku

742, v casti (b) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém uhlu s difuzni slozkou zrcadlového vzorku Z44.
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Systém 3x(HfO2/MgF2)

Qdraznost testovaciho vzorku V84 - 3x(HFO2/MgF2) Qdraznost testovaciho vzorku V85 - 3x(HFO2/MgF2)
09— T T T T \ T 09— T T T T T |
- - p i | —— V84 (NRMSD = 3.3 %) — V85 (NRMSD = 3.9 %)
0.8 V84-wpocet 08 : : : V85-wpocet
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0.1 | i i i i i | 01 | i i i i i 1
260 280 300 320 340 360 380 400 260 280 300 320 340 360 380 400
vinova délka [nm] vinova délka [nm]

(a) (b)

Obrazek 29 — V casti (a) je uveden graf odraznosti testovaciho vzorku V84 s funkci NRMSD, v casti (b) je uveden graf
odraznosti testovactho vzorku V85 s funkci NRMSD.

” Funkce BRDF pro testovaci vzorek V84 - 3x(HfO2/MgF2) g Funkce BRDF pro testovaci vzorek V85 - 3x(HfO2/MgF2)
B T ey R 1 B N e 10 L I o R
' ' Vg4 (Rdiff = 0.1%) ' ‘ V85 (Rdiff = 0.1%)
1o — V/84-po vyFihani (Rdiff = 0.1%) 10 —\/85-po vyFihani (Rdiff = 0.3%)
10* | 10
S 10 510
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0 0
Z 10° H % 10
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10° T I.; H L . 10° T ‘-n i L R
10 10 10 10° 100 10 10 10°
Rozptylovy thel [7] Rozptylovy thel [7]

(a) (b)

Obrazek 30 —V casti (a) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém uhlu s difiizni slozkou testovaciho vzorku V84,

v casti (b) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém uhlu s difuzni slozkou testovaciho vzorku V85.
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Qdraznost zrcadlového vzorku Z45 - 3x(HfO2/MgF2)/Al Odraznost zrcadlového vzorku Z47 - 3x(HFO2/MgF2)/Al
09515 Nl o 0.95
0.9F--+---% 0.9
0.85 --4------ 0.85
o 08 - 08
@ @
[=] 3 o
G 075 -- G075
[l L
o o
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P ) | [P P = Z45-po vystamuti { NRMSD = 33.5 %) e g EN, RN e = Z47-po vystarnuti { NRMSD = 31.6 %)
: ——— Z45-po vyzihani { NRMSD = 32.0 %) : ——— Z47-po vyzihani { NRMSD = 36.2 %)
i | | ; Z45-wpotet | | | : Z4T-njpocet
0.5
200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 200 220 240 260 2860 300 320 340 360 380 400
vinova délka [nm] vinova délka [nm]
(a) (b)

Obrazek 31 — V éasti (a) je uveden graf odraznosti zrcadlového vzorku Z45 s funkci NRMSD, v casti (b) je uveden graf

odraznosti zrcadlového vzorku Z47 s funkci NRMSD.

ik Funkce BRDF pro zrcadlovy vzorek 246 - 3x(HIO2/MgF2)/Al o Funkce BRDF pro zrcadlovy vzorek 248 - 3x(HfO2/MgF2)/Al
——— 746 (Rdiff = 0.7%) ——— 748 (Rdiff = 1.0%)
10° — Z46-po vyZihani (Rdiff = 1.4%) 10 — Z48-po vyzihani (Rdiff = 0.8%)
10" 10"
5 10° =10
N o
0 0
Z 10 Z 10
10° 10°
10* 10"
& 1 & 1
10 -~ 10 pec
Rozptylowy dhel [7] Rozptylovy thel [7]
(a) (b)

Obrazek 32 —V casti (a) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém iihlu s difizni slozkou zrcadlového vzorku Z46,
v casti (b) je uvedena zavislost funkce BRDF na rozptylovém vhlu s difiizni slozkou zrcadlového vzorku Z48.
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Graf difizni odraznosti

Difiizni odraznost zrcadlovych vzorku

1,6
B Vzorky pred vyzihanim

14 _|_ T m Vzorky po vyzihani

Rdiff [%]

730 7234 740 744 748
(MgF2) (HfO2) 1x(Hf02/MgF2) 2x(HfO2/MgF2) 3x(HfO2/MgF2)
Nazev vzorku

Obrazek 33 — Graf difiizni odraznosti zrcadlovych vzorkii pred a po vyzihani.

Nanoindentacni testy
Nanoindenta¢ni zkousky byly z casovych davodi provedeny pouze na vzorcich

po vyzihani na vzduchu pfi teploté 300°C. Plsobici sila hrotu byla nastavena na hodnotu

21 mN.

Tvrdost vzorka Kontaktni hloubka hrotu

2,50 50

a5
2,00 40

is -
1,50 30 -
25 -
1,00 = 20
15 -
0,50 10 A
5 -
0,00 0 - ; ; ; ;
730 734 740 744 748

£30 234 240 244 Z48

Terdost H [GFa)

Kontaktni hloubka [nm]

MNazev vzorku Mazewv vzorku

(a) (b)

Obrazek 34 — V casti (a) je uvedena tvrdost vrstev vzorku, v casti (b) je uvedena kontaktni hloubka hrotu nanoindentoru.
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Abrazivni odolnost Tuhostvzork
o —_—
vzorku I 130
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730 734 740D 744 748 730 734 7AD 744 748
Mazewv vzorku Mazev vzorku
(a) (b)

Obrazek 35 — V éasti (a) je uvedena abrazivni odolnost vrstev vzorku, v ¢asti (b) je uvedena tuhost vrstev vzorkii
pomoci redukovaného modulu pruznosti.

Podil plastické deformace
k celkové
1,000
0,900 - T T T
~ 0,800 T
% 0,700
=
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0,500 -
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Z30 Z34 Z40 Z44 Z48
Mazev vzorku

Obrazek 36- Graf podilu plastické deformace k celkové.
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Diskuze

Na zakladé uvedenych vysledkli miizeme provést srovnani mezi jednotlivymi systémy,
a udélat zavéry ohledné nasazeni ochrannych vrstev HfO,/MgF; na zrcadlové odrazné
prvky v ultrafialové oblasti svételného spektra. Prednostné v oblasti od 175 nm
do 250 nm. V tvodu je dualezit¢ zminit, Ze odraznost jsme méfili od 190 nm vyse.
Spektralni odraznost testovacich vzorkli byla méfena v oblasti od 250 nm do 400 nm.
instalaci a funkCnosti se pouzivaji zrcadla vystarla, v soucasné dob¢ nedisponujeme

moznosti zihani velkych zrcadlovych povrchi.

Co se tyCe nasi schopnosti napafit kryci vrstvu daného systému, k ohodnoceni jsme
pouzili grafy naméfenych odraznosti testovacich vzorkii (bez hliniku) spolu s teoreticky
vypoctenym pribéhem. Odchylka dat od modelu (NRMSD) ¢iseln€ vypovida, jak dobte
bylo mozné kryci vrstvu napafit podle zadani. Je pfitom zajimavé srovnat tyto odchylky
pro plny rozsah méteni od 250 nm do 800 nm (ve vysledcich neuvedeno) a pro rozsah

v UV oblasti od 250 nm do 400 nm.

Pro systém kryci vrstvy z MgF, jsme dosdhli shody dat s modelem ptiblizné 97,5 %
(doplnék NRMSD = 2,5 % do 100 %) pro samotnou kryci vrstvu v intervalu vinovych
délek od 250 nm do 800 nm. V intervalu od 250 nm do 400 nm jsme naméfili shodu
v jednom ptipad€ 98,9 % a v druhém 95,7 % (doplitky NRMSD od 100 %, Obrazek 15).
Ptestoze jsme se na jednom vzorku dostali na hodnotu 1,1 %, domnivame se, ze shoda
bude v UV oblasti obecné¢ nizs§i z diavodu citlivéjsSiho chovéani vrstev na kratkych
vlnovych délkach (vyssi diftze, rozptyl na necistotach). ZvySeni funkce NRSMD
u téchto vzorki je v toleranci. Pro vzorky tohoto systému s hlinikem, které jsou uvedeny
na Obrazku 16, si mizeme vSimnout velkého odklonu namétenych dat od teoretickych,
ktery roste s krat§i vlnovou délkou. Odchylka NRMSD je az v desitkach procent
s ohledem na podobné chovani i u ostatnich systémi muzeme udélat zavér, ze tyto
neshody spocivaji v napafené vrstvé hliniku. Podrobnéjsi diskuze k tomuto problému
pokracuje dale v textu po diskuzi nad dil¢imi systémy ochrannych vrstev. Dale si Ize
na Obrazku 16 vSimnout, ze po vystarnuti vzorkid mirn¢ poklesla jejich spektralni
odraznost - primémy pokles je 0,5 %. Po vyzihani klesla v priméru o dalsich 0,6 %.
Z vysledkti méteni na rozptyloméru CASI, Obrazek 17, je vidét zvySeni difuzni slozky
odraznosti po vyzihani ptiblizn€ o 0,3 - 0,4 %. Toto zvySeni je blizké nejistoté méfeni,

ktera ¢ini 20 % ze stfedni hodnoty, viz. téZ Obrazek 33.
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V piipade systému s kryci vrstvou HfO, se shoda parametrii kryci vrstvy s vypoctem
pohybuje v rozmezi 3,7 — 3,9 % pro vinové délky od 250 nm do 800 nm. Pro interval
vlnovych délek od 250 nm do 400 nm je vSak tato odchylka vétsi, ptiblizné€ 6,5 - 7,4 %.
Dtivody jiz byly zminény vyse v ptipad¢ systému MgF,. Navic je tloustka vrstvy HfO,
polovi¢ni oproti predchozimu pfipadu a ukazuje se, Ze jeji opticka hustota je pfi téhle
tloust'ce ptiblizné 90 % oproti o¢ekavané. U zrcadlovych vzorkl s hlinikem opét vidime
znacné odchylky namétfené spektralni odraznosti od vypoctené, Obrazek 19. Ztraty
vlivem Zihdni byly malé. Primérny pokles odraznosti je 0,2 — 0,4 %. Diftzni odraznost

po vyzihéni vzrostla ptiblizné 0 0,2 — 0,3 %.

Co se ty¢e jednondsobného sendvice systému (HfO,/MgF,), zde shoda s daty Cinila
priblizné 97 % v intervalu vinovych délek od 250 nm do 800 nm. Pro vlnové délky
od 250 nm do 450 nm ma4 tato shoda hodnotu pfiblizné 96,0 %, coz je v dobré shodé¢.
Difuzni odraznost v UV oblasti se vlivem kryci vrstvy nezvySuje ani po vyzihdni,
jak potvrzuji vysledky z CASI, viz Obrazek 22. U zrcadlovych vzorkli byl zjistén
vyznamny propad spektralni odraznosti po vystarnuti vrstvy v praméru o 3,8 %, Obrazek
23. Tak vyrazny pokles nebyl pozorovan ani u jednoho vzorku dalSich systému krycich
vrstev. Domnivame se, Ze doslo k chybé méfeni kratce po napateni (pravdépodobné bylo
nespravné nastaveno referenéni meéfeni). Vyzihanim klesla odraznost o dalSich
1,0 — 1,7 %. Difuzni odraznost zrcadlovych vzorkl (s hlinikem) po vyzihani dokonce
klesla o 0,1 — 0,2 %. Tento pokles je vSak na Urovni nejistoty stanoveni difuzni

odraznosti.

Vzorek V80 v systétmu 2x(HfO,/MgF,) vykazuje abnormalné¢ zvySenou odchylku
nebo dodate¢nym) nebo nedolesténosti vzorku. Jeho difizni odraznost je vSak nizka
0,3 %, Obrazek 26b. Vzorek je tedy spravné vylestény. Propad odraznosti zrcadlovych
vzorkl po vystarnuti je nepatrny, Obrazek 27. Po vyzihani vSak dochdzi k vyznamnému
propadu pfiblizné o 2,6 - 3,7 % pro oblasti pod 280 nm. Z Obrazku 28 lze vidét zvySeni

diftizni odraznosti ptiblizné do 0,8 %.

Pro trojnasobny sendvi¢ (HfO,/MgF,) jsme dosahli shody parametrti krycich vrstev
ptiblizné 97 % v intervalu vinovych délek od 250 nm do 800 nm. Pro UV oblast,
v rozmezi vlnovych délek 250 — 400 nm, je shoda pftiblizn€ 96 %, Obrazek 29, coz je

velmi dobra shoda s vypoctem. Z Obrazku 30 je vidét zvySeni difizni odraznosti krycich
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vrstev po vystarnuti do 0 — 0,2 %. U zrcadlovych vzorki s hlintkem mizeme opét vidét
pokles odraznosti po vyzihani o pfiblizn€ 1,7%, Obrazek 31. Na Obrazku 31b lze
u vzorku Z47 vidét posun spektralni odraznosti smérem k niz§im vlnovym délkam,
které nepozorujeme u sesterského vzorku Z45. Pravdépodobné zde doslo k odchylkdm
napafovani HfO,. Diftzni odraznost pro tyto vzorky s hlinikem se zvysila pfiblizné

do 0,7 %, Obrazek 32.

wewr

v prubézich spektralni odraznosti, nez ptedpoklada vypocet. Tento rozpor je mensi
s rostoucim poctem lamel HfO,/MgF,. To je dano tim, Ze s rostoucim poctem dvojvrstev
HfO,/MgF, v celkové tenké vrstvé se projevuje zvySend odraznost samotnou kryci
vrstvou a piispévek odrazné vrstvy hliniku je relativné mensi. Mizeme tedy spekulovat
nad odliSnym chovéanim hliniku v hlubsi UV oblasti pod 300 nm, nez piedpoklada
vypocCet, ktery je =zaloZzen na tabulkovych hodnotich indexu lomu materidlu.
Toto chovani bylo zjisténo 1 na dvou dalSich pracovistich, se kterymi pracoviste¢ SLO
spolupracuje, proto povazujeme tento problém za obecnéjsi. K lepSimu potlaceni tohoto

utlumu v UV oblasti by bylo zapotiebi vyssiho poctu lamel HfO,/MgF; v kryci vrstvé.

Diftizni odraznost na 325 nm je ve vSech ptipadech zkoumanych krycich vrstev podobna
0,8 % - 1 %, viz. Obrazek 33 (modré sloupce). Je vSak tfeba zdlraznit, Ze difuze roste
smérem ke krat§im vinovym délkam, a proto mizeme ocekavat i znateln¢ vyssi hodnoty
az 4 %. ZvySeny rozptyl mize byt pravé na hliniku a souviset se znatelnym poklesem
odraznosti pod 300 nm. Po vyzihani doSlo kzvySeni difuze predevsim
u monovrstevnatych krycich systémtt MgF, a HfO,. Pravdépodobné se zde projevuje

mensi tloustka kryci vrstvy nad hlinikem, ktery je citlivy na zihani.

Nanoindentacni testy
Na Obrazku 34a je znazornéna tvrdost vrstev vzork, ta je mirou odporu proti pronikani

ciziho pfedmétu do vrstvy. Hloubka vniknuti hrotu do vrstvy se nazyvad kontaktni
hloubkou, kterd je zndzorné€na na Obrazku 34b. Ob¢ veli€iny jsou vzajemné v nepiimé
umeérnosti, jak je zfejmé z porovnani obou grafii na Obrazku 34. Co se tyce
jednoduchého systému MgF,, tam lze pozorovat vétsi tvrdost vzorka, nez u vzorki
s napaienym jednoduchym systémem HfO,. Je to dano mensi tloustkou vrstvy HfO,,

tudiz hlinikova vrstva pod ni byla vice vystavena plisobeni hrotu. Mensi tloustka vrstvy

vrwe
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miiZzeme fict, Ze tvrdost je velmi ovlivnéna vrstvou hliniku, ktery je poddajny. Cim
je kryci vrstva tlustsi, tim je tvrdost lepsi, protoze vliv hlinikové vrstvy je vice potlacen,

coz vyplyva z Obrazku 34a.

Zaroven vSak muizeme fict, Zze roste 1 abrazivni odolnost vrstev s rostoucim poctem
krycich vrstev, jak 1ze vidét na Obrazku 35a. Abrazivni odolnost je vyjadiena jako podil
tvrdosti k redukovanému modulu pruznosti (H/E). Srovnanim Obrazkl 34 a 35a lze
vidét, Ze s rostoucim poctem krycich vrstev roste nejen jejich tvrdost, ale i odolnost vici
abrazi - vrstva ma schopnost se vratit zpét, eliminovat vtisk hrotu nanoindentoru
a je téz8i v ném vyvolat plastickou deformaci. Na Obrazku 35b je vynesen (Youngiv)
redukovany modul pruznosti. Tato veli¢ina je mirou tuhosti materidlu v elastické oblasti,
kde je material schopen se vratit zpét do puvodniho stavu bez trvalé deformace. Vrstva
s jednou kryci lamelou HfO,/MgF, (vzorek Z40) vykazuje nejvyssi modul pruznosti.
Je to vSak zcasti zplisobeno tim, Ze pii tencich vrstvach se projevuje vliv substratu. Proto
je nutné tento vysledek brat s rezervou. Obrazek 36 ukazuje podil plastické k celkové
deformaci vzorklt (W,/W;). Tato veli€ina nam udava, kolik prace vynaklada vrstva
v plastické oblasti vzhledem k celkové praci pii navratu do ptivodniho stavu. Cim vyssi
je tato hodnota, tim vyznamnéji setrvava zkoumana vrstva v plastické oblasti a ma tedy
nizs8i elasticitu. Konkrétni hodnoty zéavisi na sile ptusobiciho hrotu. Vicenasobné kryci
vrstvy jsou podle téchto vysledki vice odolné proti abrazi. Z hodnot podilu Wp/Wt
na Obrazku 36 mizeme urcit miru poznamenané abraze na vrstvy. Vidime, Ze vzorek
se tfemi krycimi vrstvami HfO,/MgF, (vzorek Z48) je ptiblizn€ o 40 % odolnéjsi viici

abrazi nez vzorek s jednou kryci lamelou (vzorek Z40).

Co se tyce celkové tvrdosti naSich vrstev, muizeme ji porovnat spraci [13],
ve které byly zkoumany vlastnosti vrstvy HfO; na kiemikovém substratu bez hliniku
napafené¢ ve stejné vakuové aparatufe. Vzorky byly zihané ve vakuu pii rtznych
teplotdich, mimo jiné 1 na teplot¢ 300°C. V tomto zminovaném clanku jsou vrstvy
o tloust’ce 135 nm. Tvrdost vrstev byla 5 GPa, Obrazek 2 ve vySe zminéné praci [13],
naSe vrstva HfO, (vzorek Z33) ma tvrdost 1,3 GPa. Z toho mizeme usoudit, Ze za nizsi
tvrdost naSich napafenych vrstev mitize ptitomnost vrstvy hliniku. Co se tyce
redukovaného modulu pruznosti, tak v ¢lanku vychazi na 100 GPa, coz se shoduje

s nas§im vysledkem. Vlivem hliniku se tedy snizuje tvrdost vrstvy, nebot tvrdost se
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béhem nanoindentacni zkousky méfi v plastické oblasti, a tam se projevuji vlastnosti

hliniku.

wrwe

hliniku. Nasobné vrstvy HfO,/MgF, zvysuji elasticitu vrstev a jejich celkovou abrazivni
odolnost. Nicmén¢ z hlediska pribéhu spektralni odraznosti se jevi samostatnd kryci
vrstva z MgF, jako nejvhodnéj$i. Na druhou stranu, z hlediska odolnosti vrstev vici

mechanickému poskozeni se jevi vicenasobné sendvi¢ové vrstvy jako slibngjsi.
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Zaver

Tématem bakalaiské prace bylo experimentdlni ovéfeni nasazeni ochrannych vrstev
HfO,/MgF, na zrcadlové odrazné prvky v ultrafialové oblasti svételného spektra,
piednostné v oblasti od 175 nm do 250 nm. Prace byla rozdélena do tii zdkladnich ¢asti:

teoreticky zéklad, experimentalni ¢ast a diskuze nad vysledky.

V teoretické Casti prace jsou uvedeny vlastnosti tenkych vrstev a jejich bézny vyskyt,
dale jsou popsany aplikace tenkych vrstev. V dalsi kapitole jsou uvedeny zaklady fyziky
tenkych vrstev. Z pocatecnich predpokladli je v bakalaiské praci castecné odvozena
matice pfenosu a zni odvozené pfislusné koeficienty odraznosti a propustnosti.
Teoretickd Cast je ukoncCena popisem optimalizace tloustky vrstev, kterd umoziiuje
vypocitat tloustku vrstvy s nejvyssi moznou odraznosti ochranné vrstvy ve zvolené
oblasti vinovych délek, a vypoctem optimalnich tlousteék krycich vrstev pro jednotlivé

systémy tak, aby vyhovovala nasim pozadavkim.

V praktické Casti bakalaiské prace jsme se zabyvali napafovanim tenkych vrstev
na substrat pomoci vakuové aparatury. Naparovali jsme tfi typy vzorkl: kalibracni
a kontrolni, testovaci a zrcadlové. Kazdy typ vzorku jsme pouzili pro jiny ucel
charakterizace. Pfi napafovani systémut tenkych vrstev jsme napatovali dva nezavislé
vzorky. Prvnim krokem napafovani byla kalibrace, kterd slouzi k urceni konecné

hodnoty tloustky tenké vrstvy.

V nésledujici kapitole Charakterizace tenkych vrstev jsme se zabyvali méfenim
a nasledné charakterizaci napafené tenké vrstvy. Méfili jsme spektralni odraznost
na spektrofotometru Lambda850, prométovali jsme rozptylové charakteristiky na vinové
délce 325 nm pomoci piistroje CASI. Nasledn¢ jsme vzorky vyzihali ve specidlni peci,
a poté tato predesla méfeni opakovali pro srovnani hodnot vzorkl pied vyzihani
a po vyzihani. Nésledn¢ probéhly mechanické testy tenkych vrstev pomoci

nanoindentacni techniky syst¢émem NanoTest NT 600.

V posledni casti bakalatské prace jsou uvedeny grafy s vysledky méfeni. Poté v kapitole

Diskuze jsme provedli rozbor ziskanych vysledkd.
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