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Predmluva

V prvni ¢asti jsou piehledové uvedeny teoretické poznatky tykajici se problematiky
napafovani tenkych kovovych vrstev a je zde uveden popis technologického zatizeni nutného
pro tyto operace. V dalsi ¢asti jsou prezentovany experimenty a méfeni, které jsem realizoval

v ramci prace vétsSinou s kladnym vysledkem.

Dale bych se chtél omluvit za ptipadné chyby, stylistické 1 gramatické, které se mohou 1
pres peclivou kontrolu objevit v &eském textu prace. Cedtina totiz neni mym matefskym

jazykem.

Doufam, ze se disertacni prace uCinnym pomocnikem pro ty, ktefi se potfebuji seznamit
s problematikou vakuového napafovani tenkych kovovych vrstev i s originalnimi experimenty,

které jsem v ramci své prace realizoval.
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Abstrakt:

Tenké vrstvy maji velké uplatnéni v mnoha odvétvich techniky a v soucasné dobé mizeme
konstatovat, ze je najdeme ve vSech modernich technologiich. Tenké vrstvy je mozné vytvaret
dvéma zpusoby, a to chemickou nebo fyzikalni cestou. Tato prace se zaméfuje na druhy
uvedeny zpusob, piesnéji tedy na technologii napafovani tenkych vrstev ve vakuu. Prace se
zaméfuje na principy procesu, jevy béhem napafovani a po ném. V préci jsou uvedeny
originalni méfeni a technologické postupy. Experimenty objasiuji nekteré z jevu, které se
odehravaji na tenkych vrstvach vytvorenych jiz zminénou technologii. Prace pomaha 1épe
pochopit pochody beéhem vytvareni tenké vrstvy a vlastnosti, které ovliviiuji kvalitu a stabilitu
tenkych vrstev. V zavéru jsou popsany vysledky experimentd a jsou zde také shrnuty noveé

poznatky v oblasti nanaseni tenkych vrstev pomoci napafovani ve vakuu.

Klicova slova: Vakuové napafovani, kovova vrstva, teplota, vyparnik, napafovany

material, recipient, tlak, teplotni stabilita, elektricka vodivost, vyvéva, parylén, teplotni

cyklovani.
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Abstract.

Thin layers are widely used in many fields of technology and today we can say that they
are found in all modern technologies. Thin layers can be created in two ways, namely by
chemical or physical means. This work focuses on the latter method, more particularly a
technology of thermal evaporation of thin layers in a vacuum. The work focuses on the process
principles during and after the evaporation. Much of the work focuses on the development and
design of experiments. These experiments illustrate some of the phenomena that take place on
thin films produced by the aforementioned technology. Work helps to better understand
processes during formation of thin layers and properties that influence the quality and stability
of thin films. In conclusion we describe results of experiments and new developments in the

field of thin films deposition using evaporation under vakuum are summarized.

Keywords: Vacuum evaporation, layer, temperature, vaporizer, evaporation material,

recipient, pressure, temperature stability, electrical conductivity, air-pump, parylene,

temperature cycling.
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1. Uvod

Tenké vrstvy jsou dnes stale vice vyuzivany v mnoha technologiich. Pouzivaji se na
vyrobu elektronickych soucastek, k vytvareni tvrdych povrchi pro rizné nastroje a povrchi
odolnych proti opotiebovani. Tloustka tenkych vrstev se pohybuje od né€kolika nanometrti az
po nekolik mikrometra. Témér v kazdé realné aplikaci jsou povrchy pokryty né€jakou tenkou
vrstvou, at’ uz umyslné nadeponovanou ¢i adsorbovanou z okolniho prostredi. VSechny tyto
vrstvy potom ovliviiuji mechanické vlastnosti povrchi na mikro a nanourovni. Podnétem k
vyvoji oboru tenkych vrstev byla mikroelektronika, ktera vyzadovala stale dokonalejsi vrstvy.
Priprava tenkych vrstev probiha nejcastéji depozici ve vakuovych komorach. Rozlisujeme dvé
hlavni metody depozice tenkych vrstev, a to metody fyzikalni (PVD) a chemické (CVD). V
tomto oboru se nejvice poutivaji metody PECVD (Chemicka depozice obohacend plazmou) k
ptipraveé dielektrickych a pasivacnich vrstev, epitaxe k ristu monokrystalickych vrstev
kiemiku, CVD (Chemickéa depozice z plynné faze) a jeho modifikace LPCVD (Chemicka
depozice za snizeného tlaku) na vyrobu nitridovych a pasivacnich vrstev. Samotny zakladni
material je dulezitym parametrem a siln€ ovliviluje proces depozice tenkych vrstev i chovani
celého systému substrat-tenka vrstva v provoznich podminkach. Ma-li tento systém dosahovat
pozadovanych parametrii, musi mit obé jeho Casti urcité specifické vlastnosti, mechanické,
chemické a patficnou technologii zpracovani. Stav rozhrani je jednou z ur€ujicich podminek
pro vysokou odolnost tenkych vrstev, nebot ovliviiuje adhezi k substratu. Mezi metody,
sledujici kvalitu a vlastnosti tenkych vrstev, patii vrypova zkouska , Scratch test”, ktera je
zékladni a nejrozsifenéjsi zkousky sledovani adheze systému tenka vrstva — substrat. Tyto
metody naSly své uplatnéni jako efektivni metody kvalitativni kontroly v oblastech
prumyslovych i védeckych. Pii zkousce se posuzuje vzniklé poruseni systému substrat-tenka
vrstva. Tato prace poskytuje, pomoci ruznych metod zkouSek kvality pfedem upraveného
povrchu a pokoveni substratu, analyzu nejvhodnéjsi metody pro dany material. Vysledky byly

pouzity pro navrh technologického postupu vytvareni tenkych kovovych vrstev.

Prace se zabyva napafovanim a studiem vlastnosti kovovych materiald. Vakuové
napafovani patii mezi tenkovrstvé technologie, které umoziuji mimo jiné pokovovani
materialu, které nemusi byt elektricky vodivé. Obecnym principem naparovani je kondenzace
par v prostfedi vytvoreného vakua. Napatovaci prostor (zvon, recipient, vakuova komora) musi

spliiovat podminky pro Gspé$né naparovani a sklada se z vyparniku z vysokotavitelného kovu,
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v ném, (pfipadné na ném) se nachazi odpafovany kov va predem urCené vzdalenosti od
vyparniku také drzak substratu. Vyparnik ma Casto karuselové zatizeni, které umozni pouzivat
postupné ruzné napafované materialy. V recipientu pak také byva cidlo, které méfi tloustku

napafene vrstvy.

Odpateni kovu je zplsobeno ohievem vyparniku, ktery muaze byt zptusoben ohfevem
iontovym svazkem, prachodem elektrického proudu, vysokofrekvencnim ohfevem, nebo
jinymi zpisoby. Teplota kovu musi byt zvySovana nad urenou mez, pii niz v povrchové vrstvé
naroste kineticka energie a to tak, ze dojde k uvolnéni atomt nebo molekul odpafovaného
materialu. Napatfovany vzorek ma nizsi teplotu nez odparovany material pary materialu na ni

postupné kondenzuji az se vytvoii na substratu kompaktni vrstva.

Napatovani probiha ve vakuu (10 az 107 Pa, v nékterych piipadech stadi pouze 107 Pa).
Vakuum zajisti, aby draha ¢astic byla pfimocara a stfedni volna draha nejdel$i. Vyssi hodnotou
vakua se prodluzuje stiedni volna draha odpafovanych ¢astic. Zajisténi minimalni vzdalenosti

sttedni volné drahy vyparniku a substratu je naprosto zasadni.

Jak jiz bylo uvedeno, tenké vrstvy dnes maji znaény vyznam Vv elektronice,
optoelektronice, optice a mnoha dalSich oblastech. Pouzivaji se jako funkéni vrstvy odport, pro
pfipravu kontakt(i, vodivych propojeni i funkénich vrstev integrovanych obvodu, pro vrstvy
optickych prvki, jako ochranné vrstvy i jinde. Jsou charakterizovany tim, ze jejich vlastnosti
jsou vyznamnou meérou ovliviiovany jejich tloustkou. Tomu odpovidaji tloustky v setinach az
jednotkach pm. Vrstvy jsou vyrabény z riznych materialti na riznych podlozkach. Pro ptipravu

samotnych tenkych vrstev dnes jiz mame nékolik technologickych postupt.

10



Mechanické a elektrické vlastnosti tenkych kovovych vrstev nanaSenych vakuovym naparovanim

11



Mechanické a elektrické vlastnosti tenkych kovovych vrstev nanaSenych vakuovym naparovanim

2. Historie a soucasnost vakuového naparovani

Historie depozice vrstev obloukovym odpafovanim z katody saha az do devatenactého
stoleti. Pozorovani pulzniho a pozd¢€ji kontinualniho vyboje je Gzce spojeno s vynalezem
vhodnych prostiedki uchovavani elektrického naboje, jmenovité kondenzatoru (Leydenské
lahve) a elektrochemickych baterii (Voltiv ¢lanek). Joseph Priestly pozoroval tvorbu tenké
vrstvy na skle pii vybijeni kondenzatoru jiz v roce 1766. Kontinualni obloukovy vyboj se
podaftilo poprvé vybudit Vasiliji Petrovovi v Petrohradé (1803) a nezavisle Humphry Davymu
v Londyné (okolo 1808). Oba védci pouzili velké baterie Voltovych ¢lanka (viz. obr.1.1).

Obrazek 1. 1: Volttv ¢lanek - obrazek pochazi z roku 1820 [19]

Mnoha objasnéni vnesli do této problematiky Michael Faraday objevenim jevu
elektromagnetické indukce (1831) a James Maxwell svoji teorii elektromagnetismu (1873).
Prvni praktické aplikace napafovani vrstev obloukem z katody byly patentovany Thomasem
Edisonem (1892 — 1894) [19],[24]. Katodové napraSovani zustava piedmétem vyzkumu
doposud. Rizni védci, jako napt. Tanberg, vyvinuli rizné techniky, které odkryvaji tajemstvi

12
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fyziky, napfiklad katodové skvrny. Jako soucést ,Projektu Manhattan“, bylo obloukové
odpafovani ve vakuu zkoumano jako mozna technika pro separaci isotopu uranu (rok 1940)
[19],[24]. S ristem pozadavkl povalecného prumyslu vzrostl zajem o technologii obloukového
napafovani. V byvalém Sovétském svazu byly vyvinuty plasmové zdroje pro depozici pomoci
sttidavého proudu. Tyto zdroje byly napodobeny pfednimi komerénimi vyrobci jako je
MultiArc, ktefi je dale zdokonalili [1],[2]. V soucasné dobé zaznamenava obloukové
naparovani velky rozmach. Zhruba rovnym dilem se v pfipadé depozice feznych nastroju déli

o trh s chemickou metodou depozice — CVD.
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3. Cast1 (teorie)
3.1 Technologie realizace tenkych vrstev

Tenké vrstvy v elektronice je mozno vytvaret nasledujicimi technologiemi.

a) Katodovym naprasovanim
b) Chemickou deposici (nanaSenim)
c) Vakuovym napafovanim.

Dalsi text se bude vénovat technologiim, vakuového napatovani.

Vakuové napafovani patii mezi technologie vyroby tenkych vrstev. Castice nanageného
materialu jsou uvoliiovany z materialu disledkem jeho odpafovani v uzavieném systému. V
ném se ustavi rovnovazny tlak nazyvany tenze nasycenych par., Je-li v tomto systému porusena
rovnovaha a v urCitém miste je teplota nizsi, dochazi v tomto misté ke kondenzaci par. Tim jsou
vytvofeny podminky pro pfenos materialu z mista o vyssi teploté (z vyparniku) do mista o
teploté nizsi (na podlozku, na niz se vytvari tenka vrstva). Ohfivani materialu pro vypatrovani
muze byt zajisténo odporovym ohfevem, iontovym svazkem, vysokofrekvencnim ohfevem atd.
Cely proces napafovani probiha ve vakuu pii tlaku pfiblizng 10*-10°Pa, z divodu zvétSeni
sttedni volné drahy zbytkového plynu (vzduchu). Princip vakuového naparovani je uveden na

obr. 3.1.

Drzak

Substrat le— Vakuova komora

Odparovani

/ Material pro
naparovanil

\//7/1/1]
Lodicka

Elektroda Elektroda

| — N
ot f— N

|

k Cerpadiu

Obrizek 3. 1: Princip vakuového napafovani [6]
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Ohfevem materialu v evakuovaném prostoru na prislusné vysokou teplotu se zvétSuje
kineticka energie Castic v jeho povrchové vrstvé do té miry, ze dojde k uvoliiovani atomu, popf.
1 molekul. Tyto pak vytvareji prostorovy mrak, ¢imz dochazi v ohrani¢eném prostoru ke vzniku
rovnovazného stavu (tenze nasycenych par). Jestlize se v takovém systému nachazi podlozka s
nizsi teplotu, kondenzuje odparovany material na jejim povrchu. Je-li v odpafovacim prostoru
dostatecné nizky tlak (mensi nez 107 Pa pfi vzdalenosti vyparniku od podlozky do 0,5 m),
pohybuji se uvolnéné atomy piimocare, pokud nedojde ke srazce s jinym atomem nebo
molekulou. Pro uspésnou realizaci vrstev je nutné zajistit delsi volnou drahu, nez je vzdalenost
mezi vyparnikem a podlozkou, aby vypatrované Casticé dopadaly na podlozku s dostate¢nou

rychlosti a energii.
3.1.1 Teplota vyparniku a tlak v pracovnim prostoru (recipientu)

Vzristem teploty vyparniku nad odpafovaci teplotu se zahaji odpafovani materialu.
Odparovaci teplota je takova teplota, pfi niz je nad odpafovanym materialem tlak par 1,33 Pa.
Rychlost volného molekulariho odpafovani ve vakuu v [g cm™ s7!], tj. hmotnost odpafované
latky zjednotkové Cisté plochy za 1s, je dana Langmuirovym vztahem (1) za podminky volného
odpafovani pfi vakuu vy$$im nez 1,33-102 Pa a pfi tenzi par nepiesahujici 1,33-10%*

Langmuirtiv vztah je,

M
v=IkP | (1)

, kde P je zde tenze nasycenych par pii teploté €, M - molekulova hmotnost odparované latky,
© — teplota odparfovaného materialu, ki je materidlova konstanta.

Pokud je tenze par vyssi, pary se hromadi v prostiedi vyparniku a zkracuje se volna draha.
Pti kazdém presahnuti teploty vyparniku o 10 az 15% nad teplotu potfebnou k odpafovani se

zvysuje tlak nasycenych par o fad, coz doklada obr. 3.2:
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Obrazek 3. 2: Zavislost tlaku par na teploté u vybranych kovi [3]

Rychlost odpatovani lze také vyjadrit podle (2) poctem N castic, dopadajicich na plochu
l1cm?zals.
1
N7 ()

Stredni volna dréha, stejn€ jako pocet srazek molekul naparované latky se zbytkovymi

N=k2P

vzdusnymi ¢asticemi je zavisla na hodnoté vakua, viz tabulka. 1. Kvalita a struktura vrstev je

kromé rychlosti ovliviiovana tlakem zbytkovych plyni, povrchem podlozky a jeji teplotou.
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Tabulka 1: Zavislost napafovacich parametra na tlaku

TLAK Stredni volna Pocet srazek Pocet molekul Pocet
[Pa] draha mezi molekulami | dopadajicich na | monovrstev N za
[cm] za ls jednotkovou ls
plochuzals
1,33 0,5 9-10% 3,8-10"8 4.4-10°
1,33-107 5,1-10 9-10° 3,8 10'° 4.4-10
1,33 103 5,1-10° 9- 10 3,8 101 4.4
1,33- 107 5,1-10% 9-10"! 3,8 101 4.4 -10?
1,33- 107 5,1-10° 9-107 3,8-10"! 44- 10

Rovnice (3) je ur¢ena pro vypocet A stredni volné drahy, kde T je teplota, p je tlak, d je

prumér molekuly dané latky, k je Boltzmannova konstanta
k-T
P-m-d2+/2

A=

3.1.2 Teorie odparovani

3)

Pro porozuméni a spravné vyhodnoceni procesu naparovaini je tfeba znat fyzikalni

procesy, které probihaji pfi naparovani.

Kinetickd teorie odparovani. Za predpokladu idedlniho vakua je maximalni molarni tok

latky, ktery vznika pfi pfechodu z pevné faze do plynné vyjadren Hertz-Knudsenovym vztahem

[2]. Plati podle (4),

kde,

dN = po&et odpaienych atomii z 1cm? povrchu

dN
dt - 2mTmkT

“— (p* - p)

C = konstanta, ktera zdvisi na stupni volnosti pro kapalinu a pary
p* = tlak par napafovan¢ho materialu pii dané teploté

p = tlak par nad povrchem

k = Boltzmanova konstanta

T = absolutni teplota

m = hmotnost odpafované¢ho vzorku

Vzorek se maximalné odpatuje pii p=0 a C=1

17
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Rozlozeni odpatfovaného materialu na povrchu vzorku. Odparovany material se ve forme
par pfimocate §ifi od uvazovaného bodového zdroje k povrchu vzorku. Zavislost mnozstvi

napareného materialu na vzdalenosti a thlu odpafovani od vzorku vyjadfuje vztah (5) na
obrazku 3.3.

<006 (60°) 0.06 (60°)=>
0.24 0.5 083 10 083 0.5 0.24

a) \*':\

9 / ,.';l '| Povrchové zdroje
- " aa, I r |
Bodové zdroje / I , o oA I'\ ¢ /

N\ i Nk

L

b)

S353353
R R RN
Sk Ry =D

Obrazek 3. 3: Tloustka vrstvy odpafenych atomil na rovinném vzorku v piipadé bodového zdroje pro
odpafovani, a) profil napatfovani b), princip bodového zdroje, c) princip povrchového zdroje [6]

Z—ZL = (E/mr?) cos ¢ cos 6 (5)

kde,

dm/dA= je hmotnost materidlu na jednotku plochy
E = celkova odpafend hmotnost

r = vzdalenost zdroje odpafovani od substratu

6 = ihel mezi kolmici a polohou substratu

@ = uhel mezi spojnici ze zdroje k bodu na substratu
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Z uvedeného obrazku je patrné, ze tloustka napafovaného materidlu neni stejna a jeho
mnozstvi se snizuje se vzdalenosti a uhlem odparovani. Presné rozlozeni udava model, ktery
specifikovali Ruth a Hirth [6]. Atomy opousti povrch, ze kterého se odpatuji s energii 2 kT,
kde k je Boltzmanova konstanta a T je absolutni teplota. Rozlozeni rychlosti vyletujicich atoma
definuje Maxwell-Boltzmannova rovnice [6]. Jako pfiklad pro Cu teploty 1500°C, je stfedni

kineticka energie 0,2eV a stfedni rychlost atomi je pfiblizné 1km/sec.

Odparovani slitin a smési. Slitiny se odpatuji v zavislosti na jejich tlaku nasycenych par
(latka s vy$Sim tlakem nasycenych par se odpafuje vice, nez latka s niz§im tlakem nasycenych

par. Vysledna vrstva ma v zavislosti na své tloustce rozdilné slozeni.

Napatovani slouCenin. Byva ¢asto spojeno s disociaci ovliviiujici stechiometrii, zejména
kdyz je jedna slozka nestala. V takovém piipad¢ je tepelny rozklad problematicky, v nékterych
ptipadech nepouzitelny. Napatfovani bez disociace je prakticky mozné napt. u SiO, MgF2,
B203, SnO a CaF2 viz. obr. 3.4. Tendence k disociaci vznika se vzrustajici teplotou a
klesajicim tlakem. Pfi napafovani sloucenin typu AIII BVI (CdS, CdSe CdTe) je mozné pouzit
jednoduchy vyparnik pii teploté pod 1000°C, pti¢emz teplota podlozky ma velky vyznam pro
zajisténi potiebné stechiometrie. Naparovani kyslicniki Be, Mg, Ca, Sr, Ba a Ni vyzaduje
teploty nad 1500°C. Zde nastavaji potize s reakci kysli¢nikd a materialu vyparniku, proto je

potteba problémy redukovat volbou vhodné kombinace vyparnik-odparovany material.
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Obrazek 3. 4: Zavislost tlaku materialii na teploté [20]

Nanaseni polymert napafovanim. Velké mnozststvi monomernich latek je mozno nanaset
na substat odpafovanim, jako tenké vrstvy. Nékteré polymery je mozno vytvrzovat v plynném
stavu a potom je nanaSet kondenzaci na subsrat (napf.parylen), nebo jsou zkondenzované

monomery vytvrzeny na povrchu elektronovym paprskem, nebo UV zafenim.

3.1.3 Fyzikalni depozice — PVD

Metoda PVD (Physical Vapour Deposition), neboli fyzikalni depozice z plynné faze
zahrnuje Sirokou Skalu technologii. Je zalozena na nanéaSeni tenké vrstvy z pevného materialu
na povrch substratu. B€hem tohoto procesu maji dominantni vliv fyzikalni procesy oproti
chemickym reakcim. Pevny material, ktery je ur€en k nanaseni, je pfeveden do plynného stavu
a nasledné kondenzuje na substratu. K tomuto nanaseni je tfeba vytvofit velmi vysoké vakuum.
Velikost vytvoreného vakua se pohybuje od 100 do 10 Pa a z4visi na zvolené technologii.
Teplota substratu pfi nanaseni je v rozmezi pfiblizn€ od 150 do 500°C. Diky tomu lze metodou
PVD nanaset tenké vrstvy na substraty z mnoha riznych materiald, jako je napf. ocel, hlinik,
plasty, velmi tenké folie z PP (polypropylen) ¢i PE (polyethylen) o tloustce jen nékolik
mikrometrti nebo dokonce i tézkotavitelné materialy. Metodou PVD dokazeme nanaset vrstvu

od 2 az 5 mikrometru.
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Z ekologického hlediska je tato metoda nejSetrnéjsi, protoze nepracuje s zadnym

nebezpeénym materidlem, ani se béhem depozice neuvoliuji zadné toxické latky [75].

PVD

Naprasovani Naparovani
— —
r T T ]
m Obloukem Indukéni Elektronovym
svazkem

Rizené Nefizené

- —

Obrazek 3. 5: Pichled technologii PVD napatovani [75]

Princip PVD. Obecné je fyzikalni depozice vrstvy zalozena na tfech procesech, které se
mohou lisit zptisobem technologického provedeni. Jde o preménu pevného materialu do plynné

faze, jeho piivedeni k substratu a nakonec zkapaliiovani par tohoto materialu na substrat.

3.1.4 Vakuové naparovaci zarizeni

Kvalita vakua, zejména zbytkové plyny, jsou jednim z hlavnich faktort ovliviiujicich
strukturu vrstev a vlastnosti téchto vrstev. To je divodem, proc se vzdy snazime u vakua o jeho

co nejniz§i urover, s touto snahou ovSem vyrazné rostou naklady.

Obr. 3. 6. zachycuje celé Cerpaci zafizeni. Vidime na ném klasické uspotradani vakuového
napatovaciho systému s difuzni vyvévou s velkou rychlosti Eerpani (piiblizné 1000 Is™ a vice)
a ucinnymi lapaci olejovych par, které jsou chlazeny tekutym dusikem. V soucasné dobé¢ je
nejpouzivanéj§i turbomolekularni vyvéva, jako primarni vyvéva se pouzivaji membranova

vyvéva, nebo rotacni vyvéva.
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Obrazek 3. 6: Zakladni schéma vakuového napafovaciho zafizeni: 1- recipient, 2- difiizni vyvéva vyvéva, 3-
chlazeny lapac olejovych par, 4- deskovy ventil, 5, 6 -mechanické rotacni vyvévy, 7- vyparnik, 8-drzdk podlozek
s ohfevem, 9-substrat, 10-clona [20]

Mezi hlavni faktory ovliviiujici konecny tlak v recipientu jsou jak Cerpaci rychlost, tak
rychlost odplynéni recipientu. Pi peclivé piipravé je mozno dosdhnout tlakii v fadech 10 Pa
s difuznimi, nebo turbomolekularni vyvévami. Je-li ov§em potieba dosahnout vyssich hodnot
vakua na hodnoté tlaki 10® Pa, je potfeba pouzit iontovych sorpénich vyvév. V pripadé
nezbytnosti dosahnout vakua hlubsiho, potom se cCerpaci systémy dopliuji o titanové

sublimacni vyveévy ¢i kryogenni vyveévy chlazené tekutym N> nebo He.

V recipientu byvaji zbytkové plynu Hz, CO, H20 a organické pary. Pfi napafovani miize
dochazet ke zméné parcialnich tlakt zbytkovych plynu, a to napiiklad v dasledku sorpce plyna
z vyparniku. Naparovaci prostor jako takovy je obvykle omezen kovovym recipientem, ktery
byva ovladan hydraulicky a zvenku byva opatien potrubim pro regulaci teploty systému. Nékdy
byva recipient doplnén o davkovac potiebnych plynt. Pres zakladni desku je pfivedeno usti
cerpaciho agregatu, napajeni vyparniku, ovladani clon a karuselu a méfici Cidla.
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3.1.5 Metody naparovani

Zdroje odparovani 1ze rozdélit podle metody dodavky energie. Je tieba brat ohled na to, ze
ne kazdy material muze byt odpafen z kazdého zdroje. Moznost chemické reakce mezi
kelimkem a odpafovanym materialem muze vést ke vzniku necistot ve vrstvé anebo k poruseni

zdroje odpatovani.

Jednotlivé slozky (prvky nebo slouceniny) se odpafuji z oddé€lenych kelimks, aby
kondenzovaly na substratu dohromady. Rizeni rychlosti odpafovani (napf. prostiednictvim
teplotniho zdroje) je narocny ukol. O néco méne problematické je pouziti samostatného

elektronového paprsku pro odparovani.

e odparovani pomoci odporového ohrevu
Je zalozeno na pruchodu elektrického proudu vyparnikem z tézkotavitelného kovu (W, Ta,
Mo). Vyparnik ma tvar vlakna ¢i lodicky. Pokud nepouzivame velmi reaktivni kovy (Al, Si,

Co, Ni, Fe) a volime-li spravny typ a tvar vyparniku, nevznikaji pti napatfovani vazné potize.

a) Primy odporovy ohrev
Nekteré (elektricky vodivé) prvky mohou byt odpatreny sublimaci. Odpatrovany material
ma tvar dratd nebo tyCe a je pfimo ohfivan vysokym elektrickym proudem. Tato metoda neni
pouzivana Casto, vzhledem k tomu, Ze je to omezena pouze na nékteré materialy (napi. C, Cr,

Fe, Mo, Ni, Pd, Rh, Ti, Al).

b) Neprimy odporovy ohrev

Princip tohoto Casto pouzivaného zptisobu je ten, ze se da odpafovany material do nadoby
(nazyvané " lodic¢ka "), nebo na spiralovy drat, pasku nebo kelimek z W Mo, Ta, C, Pt, TiB2,
ktery je vyhtfivany vysokym elektrickym proudem.

Dratové vyparniky slouzi pro odpafovani mens§itho mnozstvi materialu, ktery je dobte
smaci. Jsou realizovany svinutim nékolika dratt ¢i zhotovenim rostu. TyCové vyparniky jsou
grafitové, kovové, piipadné z intermetalickych materialt. Jsou vhodné pro vétsi davky nebo i
pro plynuly pfisun materialu. Trubicové nebo komorové provedeni zabratiuje vylétavani vétSich

castic a muze mit i smérovy charakter. Kelimkové vyparniky mohou byt z tézkotavitelnych
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kovii (Mo), uhliku ¢i keramickych materiald. Vhodnym vi¢kem nebo stinénim lze ovlivnit

sméroveé charakteristiky.

Kelimkové viparnik

Dratové vipamnik

T WWWT

a) Typy vyparniki b) Drzaky vypamiki
Obriazek 3. 7: Né&které typy vyparniki a drzaky vyparniki [1]

e Obloukové odparovani
Vyuziva vysoké teploty oblouku mezi dvéma elektrodami a umoziuje odparovat kovy

vyzadujici vysokou teplotu. Tato metoda je vSak obtizné reprodukovatelna.

o Explozivni odparovani
Vznika nahlym ohfevem an Uplnym odpafenim dratu priichodem elektrického proudu,
napt. vybojem z kondenzatorti. Tato metoda je velice rychla a v nékterych piipadech nemusi

probihat ve vakuu.
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Vznika nahlym ohfevem an Uplnym odpafenim dratu priichodem elektrického proudu,
napt. vybojem z kondenzatorti. Tato metoda je velice rychla a v nékterych ptipadech nemusi

probihat ve vakuu.

o Odparovani elektronovym paprskem.

Touto technologii mizeme odpafovat libovolny material. Rozsah pisobeni dopadajicich
elektrond na povrch odpafovaného materialu je dan jejich kinetickou energii a atomovym
Cislem materialu. Touto technologii mizeme odpafovat libovolny material. Nejjednodussi
konstrukce odpatovani elektronovym paprskem (elektronovym délem) se sklada s vyhiivaného
wolframového vlakna jako zdroje elektroni, které urychlujeme kladnym napétim (nékolik

kilovoltt, vykon 2 az 4kW), viz. obrazek 3.8.

Substrat
T —
Odpatuje materal — - YEl R
Cilova material //!;B k "j'f:- Elektronové délo
Magnet
1 l |
Vivéa

Obrazek 3. 8: Odparovani elektronovym paprskem [2]

o Vysokofrekvencni odparovani
Ohtev se provadi bud’ pfimo, nebo s pouzitim kelimku. Pokud nema byt odpafovany
material kontaminovan materidlem vyparniku, maze se odpafovany material odpafrovat

vhodnym konstrukénim uspotradanim vysokofrekvencnich civek podle obr.3.9.
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RF generétor

Obrazek 3. 9: Vysokofrekven¢ni odpafovani [32]

o Indukcni ohrev
V tomto piipadé je odpafovany material zahfivan indukén€. Odpatrované materialy musi

byt elektrické vodivé. Usporadani pro induk¢ni ohfev je uvedeno na obr.3.10.

Napatrovani material

Zaruvzdory kelimek

Indukéni ohtev

Obrazek 3. 10: Indukéni ohfevod [32]

e  Reaktivni naparovani vrstev
Prichazi v uvahu zejména tehdy, kdyz neni mozné nanaset pozadovanou vrstvu z divodu
castecného nebo uplného rozkladu odpatfovaného materidlu. Pouziva se predevsim napafovani
v kyslikové atmosfére, ale je nutné dodrzet fizeny tlak O v rozmezi 10~ az 10 Pa. K tvorbg
oxidové vrstvy dochazi na povrchu substratu srazkami atomu kovu a molekul O2. Pfi pouZiti
této metody je rust vrstvy pomaly, je dan rychlosti srazek. Reaktivni napafovani je pouZzitelné

na nekteré dielektrické a polovodi¢ové aplikace.
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o Odparovant laserem
Spociva v dopadu fokusovaného svazku laserového zareni s exrémni intenzitou na povrch

odpafovaného materialu. Teplota par u takto odpafovaného materialu vystoupa az na 20 000°C

o Davkovace materidlu

Déavkovace materialu pro bleskové odparovani jsou systémy, které ve vakuu presné
davkuji material na predehtaty vyparnik. Material pro tyto davkovace je ve formé dratu nebo
tyCky ¢i prasku, granuli a tablet. Davkovace se od sebe li§i transportnimi mechanismy, jako
jsou skluzavky, pasy, vibracni zafizeni a Snekovy pohon. [7]. Piiklady jsou uvedeny na viz.

obr.3.11.

Civka s dritem

Obrazek 3. 11: Davkovace materialu pro bleskové odpafovani [7]

3.1.6 Podlozky

Vrstvy jsou vytvateny na nosnych podlozkach. Naroky na né kladné se méni podle
konkrétniho pouziti. Za nejdilezit€jsi se povazuji kvalita povrchu, chemické slozeni, tepelna
vodivost, tepelnd a mechanicka odolnost a stabilita, minimalni porovitost a cena. Pokud jde o
material podlozek, pouzivaji se nejCastéji:

o Sklo

Druh: sodnovapenaté, borokfemicité, hlinitoremicité, taveny kiemen.
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Vlastnosti: maji kapalinové hladky povrch, dostatecné velkou mechanicka pevnost,

chemickou odolnost i tepelnou vodivost.

o Polykrystalickd keramika
Druh: korundova (Al,03), berylanta (BeO), sklokeramika.

Vlastnosti: Korundova keramika ma vynikajici mechanickou pevnost, velkou tepelnou
vodivost, chemickou stabilitu, odolnost proti ndhlym zménam teploty. Kvalita povrchu se
upravuje dodateCnym mechanickym opracovanim (brousenim, le§ténim) nebo glazovanim

(opatfenim povrchu tenkou vrstvou kiemicité skloviny).

Déle se pouzivaji.
o Monolykrystalické materialy
Kfemik, germanium, safir: pro vytvafeni monokrystalickych vrstev nebo technologii

epitaxe a difuze.

o Organické materialy
Organicka sloucenina je latka, atomy uhliku. Mohou obsahovat i atomy dalSich prvka,
predevsim vodiku, kysliku, dusiku, siry, fosforu a jinych. Mezi organické materialy pouzivané
jako podklad pro tenké vrstvy mohou slouzit napiiklad termoplastické polymery pro nanasni

vodivych vrstev na dielektrickych tenkych foliich — polystyren, polypropylen, polykarbonat.

3.1.7 Kovové materialy

Napatfovani médi je pomérné jednoduché, 1ze provadét z témér jakékoli lodicky. Je mozné
velice jednoduse fidit rychlost naparovani a jeji hodnota ziistava v pribéhu naparovani relativne

konstantni.

Stiibro ma podobné charakteristiky jako napafovani médi. Jeho naparovani se také obejde
bez vétsich problému. Stiibro se velice dobfe napafuje z mensi lodicky. Napatrovaci rychlost je

také dobre fiditelna a nevykazuje velké vykyvy.

Hlinik se velice dobfe naparuje z wolframového dratku. Pro nase meéfeni se ale
ukéazalo méteni hliniku nerealizovatelné. Pti napafovani hliniku z dratku se velice §patné

fidi napafovaci rychlost je prakticky nemozné ji nastavit na tak nizkou hodnotu, aby bylo
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meéfeni proveditelné. Jedina moznost, jak uskutecnit dané méfeni, je jiny zpisob ohfevu.
V danych podminkach se ale méfeni nedalo uskutecnit pravé kvili zménam napafovaci

rychlosti.

Nikl 1ze napatovat z wolframového dratku. V nasem ptipadé byly pouzity dva rovnobézné
dratky. Rychlost napafovani se dala také velice obtizn¢ fidit. Dalsi problém je v tom, ze nikl
potfebuje vysokou teplotu vyparniku. Tato teplota je tak vysoka, ze pro ziskani potiebné

naparovaci rychlosti 0,05 nm/s. Na daném napafovacim zafizeni se tavi i wolframovy dratek.

3.1.8 Teorie kondenzace

Tepelné odpatrené atomy nemusi vzdy kondenzovat, kdyz dopadnou na povrch. Misto toho
mohou byt odrazeny, nebo znovu odpareny. Opétné odpafovani je funkci povrchové teploty a
toku ukladani atoma. Horky povrch muze plisobit na atomy jako zrcadlo. Napiiklad vysledkem
depozice kadmia na povrch oceli, ktera ma teplotu vyssi nez 200°C, je naprosté znovu odpateni
kadmia. Umisténim horkych povrchi (zrcadel) kolem 3D substratu, muze byt kadmium ulozeno

mimo linii pohledu tepelného zdroje odpafovani.

o Energie kondenzace
Kdyz tepelné odparovany atom kondenzuje na povrchu, uvoliiuje energii:

- Teplo odpafovani nebo sublimace (zména entalpie pii vypafovani). Jedna se o nékolik
eV na atom, coz zahrnuje kinetickou energii ¢astice, ktera je zpravidla 0,3 eV nebo
meéng.

- Energie ochlazeni se na teplotu okoli je zavisla na tepelné kapacité a zméne¢ teploty.

- Energie spojené s chemickymi reakcemi (tepelné reakce), které mohou byt exotermni,
pokud se uvolni teplo, nebo endotermni, je-li teplo absorbovano.

- Energie uvolnéna pii rozpousténi (legovani) nebo rozpousteéni teplem.

Teplo odparovani zlata je asi 3 eV na atom a stfedni kineticka energie vypafovaného atomu
zlata je asi 0,3 eV, coz ukazuje, ze kineticka energie je pouze mala Cast energie uvolnéné na
substratu v prubéhu nanaseni. Nicméné€ bylo za pouziti mechanickych filtri rychlosti
prokazano, ze kineticka energie nanasenych atomu zlata je ddlezita pro strukturu vrstvy,
vlastnosti a zihani. Pfi vysokych rychlostech ukladani mtze kondenzacni energie zplsobit
znatelny ohfev substratu.
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Rychlost nanaseni pti vakuovém napafovani se muze znacn¢ lisit. Mize byt v rozsahu od
méné nez 1 ML za sekundu (MLS)(< 3 A/s) do vice nez 10* MLS (< 30 mikronti/s). Mira zavisi

na tepelném piikonu zdroje.

Rovnomeérnost tloustky napafené vrstvy neni obecné pfilis dobra. Lep§i rovhomeérnost
napafované vrstvy na plochém povrchu muze byt dosazena pouzitim vice zdroju s
prekryvajicimi se vzory, ale to pfinasi problémy s fizenim zdroje a distribu¢nim tokem. Déle
pohybem substratu mize byt zlepSena rovnomérnost v dané oblasti, ale rychlost nanaseni se
snizuje. Nejb&znéj§i metoda pro zlepSeni rovnomérnosti vrstvy je, aby se substrat nahodnym
zpusobem pohyboval vSemi sméry pies zdroj par. Vzhledem k tomu, Ze se rychlost odpafovani
muize b&hem procesu depozice zménit, pohyb by mél byt pii kazdé deposici vicenasobny. Casto
jsou substraty umistény na polokouli tak, ze zdroj odpatrovaného materialu je umistén ve stredu

této koule, tak aby r bylo konstantni. (viz. rovnice (5)).

Vzhledem k tomu ze depozice je pfiméa, ukladanim na hrubych nebo nerovnych plochach
mohou vzniknout geometrické stinové efekty. Ty pak vedou k nerovnomérné tloust'ce vrstvy,
povrchovému pokryti a variabilni morfologii vrstvy. To je zejména problém na ostrych
vystupcich a v Sikmych thlech depozice. Na obr. 3.12 je znadzornén ucinek nahodného thlu na
nanasSeny tok atomu a na pokryti plochy majici ¢astice nebo casti na povrchu. Tyto stiny lze

zmirnit pouzitim vétsi vzdalenosti zdroju odpafovani nebo pohybem substratu.

o Naparovani slitin a smési

Slitina je tavenim vznikla smés kovu s dal$imi kovy nebo jinymi prvky ¢i slouceninami,
obvykle ve formé pevného roztoku. Atomicky rozptylené smesi mohou byt vytvoreny fyzikalni
metodou depozice vrstev PVD. Tato technologie je zalozena na fyzikalnich principech,
odpareni nebo odpraseni materiali obsazenych ve vrstvé (napt. Ti, Al, Si, Cr, atd.) a jejich
nasledné naneseni na substrat. Je mozno ji pouzit pro nanaseni, protoze material je ulozen na
chladny povrch atom po atomu. Je-li slitina zahtata, dojde k fazovému oddéleni. Slitiny mohou
byt napafené pifimo v pfipadé, ze tlaky par jednotlivych slozek jsou témért stejné. Nicméné v
ptipad€, ze tlak par se znacné lisi, slozeni vrstvy se zméni, nebot’ v priabéhu depozice se méni

slozeni taveniny.
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Smé ¥ van: Smér naparovani
Smér napafovéni Vlozena ¢astice ]
. | 1 v 5
N PR . > A ) y’ < A \ 0172 .
S A 7 y flk} - Of Vrstva Maly otvor P Maly otvor A elky otvor
Maly otvor 7~ | , N . ( )
i ] ' \( \) )/
@ v o N
) Povrchové chyby
Smér napafovani Smér naparovani
Velky otvor _
‘.‘ { Maly otvor a . o ~ Maly otvor
//\ / l//% ‘0 7—‘ ™ ,//'—‘\ ! f-v :\\ { {/;-7:; \\
\ ) L8 v"\ { |
S A e ~ Y- . )
" { ) \ ‘ ]/-\1/ RN,

Drsny povrch

Smeér napafovani Smér nzfpaioxani

) 4 < Vrstva

Povrch s drazkou Otvory

Obrazek 3. 12: Stiny vzniklé pii napafovani u riznych tybt povrchi [6]

Kromé& nanaseni slitiny pfimym odpafovanim, mohou byt ulozeny vrstvy slitiny
pomoci jinych technik, jako je napfiklad bleskové napatovani. Jednou z technik pro nanaseni
vrstvy slitiny konstantniho slozeni je pouziti zaostfeného paprsku jako zdroje odpatrovani, kde
jsou teplota a objem tavné lodi¢ky udrzovany konstantni. Jsou-li teplota a objem tavné lodicky
udrzovany konstantni a material je pfivadén do lodicky ve stejném poméru, jak je z lodicky
odpafovan, bude mit para stejné slozeni jako odparovana sloucenina. Moderni technologie
umoziuji ukladani slitin s danym slozenim, pokud jednotlivé slozky maji parcialni tlaky, které
se nelisi o vice nez 1000:1. Napriklad Ti-6-4 ((titan: 6 %: hlinik: 4 %: vanad), mtZze byt odpafen
pomoci elektronového paprsku. Ti-6-4 vrstva muze byt vytvorena ukladanim stfidajicich se
vrstev z riznych materialti z riznych zdroja. Vrstvy se pak navzajem prolnou a vytvoii vrstvu
slitiny. Slozeni slitiny pak zavisi na relativnich mnozstvich materialti ve vrstvach. Vrstvy slitin
mohou byt realizovany pomoci vice zdroju, které mohou regulovat rychlost depozice. V tomto
ptipadé musi byt brana v tvahu distribuce toku pary z kazdého zdroje. Vicezdrojové technika

muze byt také pouzita pro nanaseni multivrstev. Pii ukladani multivrstev vznikaji na rozhranich
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mezi jednotlivymi slozkami slitiny materiala. Tohoto dosahneme tak, ze zaéneme s nanasenim
druhé vrstvy jesté pred ukonCenim nanaSeni vrstvy prvni. To vytvafi tzv. "pseudodifuzi" a
rozhrani mezi dvéma vrstvami zabraniuje moznému znecisténi (reakce prvni vrstvy a okolniho
prostfedi pred tim nez zane nanaSeni druhé vrstvy). Tyto rozhrani mezi nanesenymi vrstvami

poskytuje lepsi prilnavost.

3.1.9 Bleskové naparovani

V tomto piipadé se jedna o postup, kdy se béhem kratké doby odpaii malé mnozstvi
materialu. Toto se muze realizovat,

a) Dopadem kouskt vzorku na vyhtatou podlozku s teplotou vyssi nez je teplota tani
materialu ve vakuu, ptipadné dotekem dratku na takto vyhratou podlozku. Dratek se
poriodicky dotyka podlozky, dokud neni kompletné odpaten.

b) Odparenim technikou , exploding wire“[3]. V tomto piipadé dojde k odpatreni vzorku,
ktery je realizovan tenkym dratkem. Vzorek se odpafi proudovym impulsem, ktery je
realizovan vybitim elektricky nabitého kondenzatoru. Tato metoda je vhodna pro
realizaci tenkych vrstev v uzavieném prostoru. Dratek mize byt protazen i malou dirou
a odpareny material tedy muze pokryt vnitiek diry.

¢) Paprskem YAG (Yttrium Aluminum Garnet) nebo ARF (Argon fluoride) laseru. Jedna
o LAD technologii (Laser Ablation Deposition). YAG laser obvykle doda pulzy (5ns,
5Hz) jejichz energie je 1J/pulz, pulz dodany laserem ARF je potom (20ns, S0Hz) s
energii 300nJ/pulz.

U laserového napafovani je emitovany material presné sméfovany, coz znesnadiuje jeho
nanaseni v definované tloustce na velkou plochu. Emisi roztavenych ¢astic mohou zabrafiovat
specialni filtry. Laserové naparovani kombinované s prichodem vysokého elektrického proudu
spolu s laserovou ionizaci za ucelem ohfevu a ionizace je pouzivano k depozici uhlikovych

vrstev s diamantovou strukturou (DLC), s intenzitou ablaéni energie vétsi nez 5-10'° W/ecm?.

3.1.10 Realizace tenkych vrstev

Odparfovany material by mél byt pred zahajenim napatrovani peclivé vycistén. Naptiklad
zpocatku zahfatim a odpafenim na clonku. Povrchové necistoty a t€kavé latky jsou prvni

material, ktery se zacne odparovat v nekterych pripadech je potteba ocCistit material jesté pred
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zapocCetim zahfivani materialu, napfiklad zbrousenim povrchu. Je vSak nutné dbat na to, aby

nedoslo ke kontaminaci materialu necistotami.

Z tohoto davodu se pouzivaji pro manipulaci s napafovanym materialem kovové nastroje.

Teprve po provedeni Cisténi je mozné zacit napafovat pozadovanou vrstvu.

Méfeni teploty vzorku I Rotace vzorku

Elektroda pro
odstraneni plasmy

-

Ohfev vzorku — ——Drzak vzorku

——— Substrat
S B Cidlo pro snimani

N — tloustky
Piidavani plynu —

Rotace, 1
Meérka vakuomeru [~ Clona

(I)
Radiaéni Dlﬁev____% <+— Okenko
substrati — ]

Kovova komora rl l

Cerpani pro vysoké Cidlo pro predvakuum
vakuum

Expozicni maska ——

—Odpafovani vzorku

‘ ll’#]q—\.'ajmm'a' mérka(ll)

Obrazek 3. 13: Podrobné schema napatovaci soupravy [6]

3.1.11 Cisténi povrchu vzorku pred naparovanim

Povrch kovu je znelistén jednak latkami vazanymi k povrchu mechanicky (mastnoty,
zbytky past, mazadel, prach apod.) a jednak latkami vazanymi chemicky (oxidy, rez, okuje
apod.). Pied aplikaci povrchovych tprav je nutno povrch kovi téchto necistot zbavit a vytvorit

Cisty povrch. Toto je zakladem, aby napafena vrstva na povrchu drzela.

Mechanicky vazané necistoty odstraiiujeme odmastovanim, chemicky vazané necistoty
obvykle mofenim, nebo mechanickymi pravami (otryskévani, omilani, karta¢ovani, brousent,
lesténi). Témito pravami se ziskava rovnéz vhodna mikrogeometrie a mikrostruktura povrchu.

Pti vyssich pozadavcich se provadi jesté chemické nebo mechanické lesténi.
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Hlavnim cilem mechanickych, chemickych nebo elektrochemickych pfedbéznych uprav je
dosazeni pozadovanych vlastnosti zhotovované povrchové upravy, napt. dobré prilnavosti,
korozni odolnosti, tvrdosti aj. Béhem vyrobniho procesu a skladovani totiz dochazi na povrchu
vyrobku k fad€ zmén, vzniku nepravidelnosti a poruch, k znecisténi povrchu provoznimi médii,

prasnym depozitem apod., coz vyznamné ovliviiuje kvalitu kone¢né povrchové upravy.

Pozadované drsnosti se dosahuje predevSim brouSenim, kartdCovanim, lesténim a
omilanim. Rozdily v drsnosti povrchu u jednotlivych metod jsou znacné velké a je tfeba volbu

technologie predupravy provadét se zietelem k nasledujicim operacim.

3.1.11.1 Mechanické predapravy povrchu vzorku (substratu)

e BrouSeni

Brouseni je velice stard metoda technologie obrabéni. Pfi brouseni se odebira tenka vrstva
brousicim nastrojem pfitlaCovanym k povrchu. Pomoci ubéru se odstranuji nepravidelnosti
povrchu, rez, oxidové vrstvy atd. a upravuje se drsnost povrchu. Pfi brouSeni se vyuzivaji
plsténé rotacni kotoucCe, které maji po obvodu nalepeno brusivo s riznou zrnitosti. Volba
velikosti zrna zalezi na typu provadéné operace jako jsou hlazeni, jemné hlazeni, hrubovani a
predlesténi. Pro brouseni je také mozné pouzit papirové, dievéné nebo platéné brusné pasy,
listkové kotouce s odstupriovanou zrnitosti brusiva. Pro jemné hlazeni a predlesténi se vyuziji

tuhé tukové pasty s brusivem, pasta je nanesena na brousici cast nastroje.

e Kartacovani
Pti kartacovani se z povrchu odstrariuji hrubé necistoty (zbytky brusiva po brouseni, vrstvy
oxidu a rzi), snizuje se drsnost povrchu. Slouzi jako konecna operace pred nanasenim povlakt
elektrolyticky. Na kartaCovani se pouzivaji rotacni kartaCe z ptirodnich i uméle vyrobenych
vlaken s nanesenymi brusnymi pastami. Takto se upravuji povrchy, které se nasledné

galvanicky pokovuji.

o Lesteni
Lesténi se provadi pomoci ruzn€ tvarovanych kotouct z riznych materialt: textilnich nebo
plastovych s nanesenymi pastami. Pasty jsou tuhé tukové s brusivem o velmi jemné zrnitosti
brusiva (amorfni oxidy kovit). Pasty se aplikuji na obvodovou ¢ast nastroje. Lesténi je kone¢na

uprava vzhledu hotového vyrobku [65].
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o  Omilani

Omilani je mechanicka nebo mechanicko-chemicka uprava povrchu. Omilani je vhodné
pro malé predméty oblych tvard. VEtsi vyrobky se také omilaji, ale piipevnéné do piipravki.
Podstata omilani je otirani predmeéti o omilajici télesa a brusivo (suché omilani) a kapalinu (pfi
mokrém omilani), to se déje v otacejicim bubnu ¢i zvonu. Pfi omilani dochazi k odplavovani,
hrubovani, odhrotovani, jemné}si obrusovani a zaoblovani hran, ¢isténi, lesténi a vyhlazovani.

Tuto upravu je také mozno pouzit pro Cisténi povrchu plastd, nebo nezeleznych kovi [65].

3.1.11.2 Chemické a elektrochemické predipravy povrchu vzorku (substratu)

Predupravy jsou dulezité pro samotné povrchové upravy. Na znelistény povrch neni
mozné nanaSet povlak, proto se vyuzivaji i chemické predupravy. Timto zplsobem se
odstrariuji necistoty chemicky nevazané k povrchu, napt.mastnoty (olej, vazelina, vosk...), dale

zbytky volného brusiva a nosnych médii.

V dnesni dobé se nekteré chemické a elektrochemické upravy sdruzuji. Cistici prostredky
se deli na kyselé, alkalické, sdruzené, rozpoustédlové a ostatni. Alkalické a rozpoustédlové
v ~ 7 .7 e O w9 J o 7 v ~ 7 .oy we
prostfedky se pouzivaji pfi leptani a odmastovani plastii. Kyselé prostiedky se vyuzivaji pfi
moreni a odrezovani. Vysledek prostfedki zavisi na chemickém slozeni, povrchové tprave,
konstrukénim uspofadani, tvaru, morfologii povrchu, druhu necistot a chemickém slozeni

Cisticiho prostredku [65].

Odmastovani v alkalickych roztocich je pomérné slozity proces. Mastné kyseliny se
neutralizuji a pfejdou do roztoku jako rozpustna mydla. Povrchové aktivni mydla snizuji
povrchové napéti mezi roztokem a mastnotou, pfiznivé pusobi na priabéh odmastovani. Takto

probiha odmastovani rostlinnych a zivoc¢isnych tuku.

Mineralni mastnoty (oleje, vazeliny, vosky) se odmastuji obtizngji, protoze se
nezmydelnuji. Odmastovani mineralnich oleji probiha teprve za zvySené teploty tim, Ze se
emulguji ve formeé drobnych kapicek do roztoku odmastovadla. Alkalické odmastovaci
prostfedky obsahuji louh nebo sodu, fosfore¢nany, uhlicitany, kfemicitany, povrchové aktivni
latky a emulgatory. Roztok musi mit dostateCnou alkalitu, aby nedoslo k hydrolyze mydla.

Zvyseni alkality zvySuje moznost koroze lehkych a barevnych kovii. Pfitomnost kemicitani v
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roztoku potlacuje nebezpeci koroze. Teplota roztoku pfi ponorném odmastovani oceli je vetsi
nez 80°C, pii postiiku alespoit 60°C, pro lehké a barevné kovy 70-80°C. Pfi ponoru je doba

odmastovani 5-10 minut, podle stupné znecisténi.

Utinnost alkalickych odmastovacich prostfedkd spociva predevdim v koloidné
chemickych pochodech, tj. v emulgaci a disperzi mastnot a necistot nejriznéjsiho druhu, dale
ve zmydelnéni nékterych mastnot a zabranéni redepozice necistot na kovovy povrch..
Pusobenim alkalického odmastovace dochazi rovnéz k rozpousténi heteropolarnich necistot,
které jsou ve vodé rozpustné. Moderni odmastovaci prostfedky obsahuji povrchové aktivni
latky, jako jsou tenzidy. Alkalické slozky téchto pfipravkd byly nahrazeny boritany a
polyfosfaty. Jako aktivni latky se pouzivaji anioaktivni tenzidy, neionogenni tenzidy a
nejnove)§i amfolytické tenzidy nejcastéji betainového typu. Pouzitim povrchoveé aktivnich latek
pii odmastovani se podstatné zvySuje kvalita odmastovani, cely proces se urychluje a lze
pracovat pii nizich teplotach, ¢imz vznikaji zna¢né energetické spory. Ponorné odmastovani
ve vodni lazni alkalického odmastovaciho piipravku je relativng malo G&inny proces. Uginnost
se zvySuje intenzivnim michanim a zvySovanim teploty. Nevyhodou je nutnost ¢asté vymeény

l4zné [65].

o Odmastovani organickymi rozpoustédly

Tento typ je velmi rozsifeny a pouziva se jako nahrada za alkalické roztoky u barevnych
kovii. Metoda je vhodna pro odstranéni tlusté vrstvy mastnoty nebo u slozité¢ clenénych
povrchi. Tuky, oleje, vosky apod. jsou rozpustné v nékterych organickych rozpoustédlech.

Rozpustnost zavisi na druhu rozpoustédel, mastnot, teploté a dalSich faktorech.

o Elektrochemické odmastovani
Jde o ponorné odmastovani. Elektricky proud se vyuziva pro vznik kysliku a plynného
vodiku pro zvySeni G¢inku na necistoty a jejich emulgaci. Tato metoda je vyznamna pred

galvanickym pokovenim.

e Moreni a elektrochemické moreni
Moteni a elektrochemické moteni Motfenim se vyrobek zbavuje chemicky vazanych
povrchovych necistot, a to okuji a oxidovych vrstev. U moteni je velmi vyznamna doba

procesu. Pti del§i dobé moteni dochazi k premoteni — podkladovy kov se zacne rozpoustét nebo
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vznikne vodikova kiehkost. Vzniku pfemorteni lze zabranit pouzitim kyseliny fosforecné s
inhibitorem koroze oxidem chromovym. Jako mofidla se vyuziva kyselina sirova a kyselina
chlorovodikova. Elektrochemické moteni se pouziva v pfipadech neuspokojivych vysledku
chemického moteni. Moteni vyuziva kyselé ¢i alkalické prostiedi. Elektrochemické moteni ma
fadu vyhod pred klasickym mofenim, a to kratsi dobu moteni, nedochéazi k rozpousténi

podkladového kovu a galvanické povlaky maji lepsi ptilnavost [65].

o Chemické lesténi a elektrochemické lesténi
Chemické lesténi je vhodné pro upravu vyrobkt z hliniku, médi nebo jejich slitin.
Minimalni obsah hliniku pfi lesténi musi byt 99,8% , pii nizsim obsahu dochazi ke snizeni

kvality lesku.

Do lesticich lazni pro méd’ se pouziva kyselina fosforecna, kyselina dusi¢na a ledova
kyselina octova. Pti elektrochemickém lesténi dochazi k odstranéni povrchové vrstvy a poruch

povrchu.
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3.2 Vyhody a nevyhody vakuového naparovani a terminologie

Vakuova depozice ma ve srovnani s jinymi technikami PVD své vyhody a nevyhody.

a)

b)

Vyhody primocarého naparovani:

Ptimocaré napatrovani umoziuje pouziti masky k definovani oblasti depozice.

U nékterych materialt 1ze pouzit material s velkou plochou povrchu (napf. kelimky pro
Al a Zn, je mozno pouzit vice zdroju.

Lze dosahnout vysoké miry depozice.

Odparovani vychoziho materialu s vysokou Cistotou je relativn€ jednoduché.

Naparovani je relativn€ levné.

Nevyhody primocarého naparovdni

Pfi pfimocarém napatfovani vznika Spatné pokryti povrchu — ke zlepSeni se vyuziva
rotacnich drzakl substratu.

V piipadé€, ze nevyuzijeme rotacniho drzaku, vznika nehomogenita u naparovani vétsich
ploch.

Vyskytuje se problém s naparovanim slitin a slozitéjsich multivrstev.

Je vysoké zatizeni salavym teplem v prabéhu naparovani.

Neoptimalni vlastnosti vrstev — vznikaji napt. dirky, mensi objemova hmotnost,
sloupovita morfologie, vysoké zbytkové napéti.

Existuje mnoho procesnich proménnych, na kterych zavisi kvality vrstvy.

Nékteré aplikace vakuového naparovani:
Vakuové naparovani je nejrozsifenéjsi z PVD procest nanaseni tenkych vrstev.
Mezi aplikace vakuového naparovani patfi:
Elektricky vodivé povlaky - keramicka metalizace (napt. Ti-Au, Ti-Pd-Au, Al, Al-Cu-
Si, Cr-Au,Ti-Ag), polovodi¢ové metalizace (napt. Al: Cu (2%) na kfemiku), metalizace
kondenzatorovych folii (napt. Zn, Al).
Optické povlaky - reflexni a vicevrstvé povlaky, tepelna zrcadla. U optickych vrstev je
tfeba, aby horni vrstva byla odolna vii¢i odéru.
Dekoracni vrstvy (napt. Al, Au na plasty).
Materialy odolné vici priniku vlhkosti a vzduchu - obalové materialy (napt. Al a
SiO, ve formé polymernich pasu).
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- Izola¢ni vrstvy pro mikroelektroniku.
- Selenové povlaky pro elektrografii, nebo xerografie.

- Nahrada galvanického pokoveni

3.3 Meéreni tloust’ky a mechanickych vlastnosti tenkych vrstev podle
normy CSN: EN: 62047-11.

Dale uvadim citaci normy, které popisuje méfeni mechachnickych vlastnosti tenkych

vrstev pro mikromechanické aplikace.

3.3.1 ZkuSebni metoda pro méreni koeficientu lineirni tepelné roztaznosti volné
umisténych materiali pro mikroelektromechanické systémy (technickd norma
CSN: EN: 62047-11).

Tato norma popisuje zkuSebni metodu na meéfeni linedrniho koeficientu teplotni
roztaznosti (CLTE) volné umis-ténych pevnych (kovovych, keramickych, polymernich aj.)
materialti pro mikroelektromechanické systémy (MEMS) délek mezi 0,1 mm az 1 mm a Sifek
mezi 10 pum az 1 mm s tloustkami od 0,1 um do 1 mm. Jedna se o hlavni konstruk¢ni
materialy, které se pouzivaji pro MEMS, mikrostroje a dal$i. Tato zkuSebni metoda se da pouzit
pro méfeni CLTE v teplotnim rozsahu od pokojové teploty do 30 % teploty taveni materialu

[59].

a) ZkuSebni vzorek

Obecné: ZkuSebni vzorek by mél byt pfipraven v souladu s IEC 62047-3. M¢l by byt
vyroben pomoci stejnych postupii pouzivanych pro zafizeni, na kterém se nanasi tenka vrstva.
Mél by mit rozméry a byt ve stejném pomeéru jako komponenty redlného zafizeni, aby se
minimalizoval vliv velikosti. Existuje mnoho zpusobli, zhotoveni zkuSebniho vzorku v

zavislosti na pouziti [59].

b) 1var zkuSebniho vzorku
Rozméry zkusebniho vzorku, jako je tloustka (t), Sitka (w) a pocatecni délka (LO), by mély
byt navrzeny tak, aby byly stejné jako u redlného zatfizeni. Rozméry musi byt uvedeny v rozsahu
presnosti £1% z pfislusné stupnice délky. Piicné fezy podél linie A-A jsou oznaceny na obr.

3.14 jako preruSovana Cara.
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A-A

Obrazek 3. 14: Nastroj ke zkouseni tepelné roztaznosti tenkych vrstev (1: Otvory pro upevnéni (Srouby) nebo
pro zavéseni 2: volné ulozeny zkusebni vzorek. 3: znacky méfidla, slouzici k definovani jeho délky. 4: Podlozka
pro umisténi zkusebniho vzorku. 5: dily, které musi byt odd€leny pied testovanim, aby byl zkusebni vzorek volné
umistény)

Poznamka myslend ¢dra "a": Nosné pasky"5" mohou byt odd€leny fezanim podél této linie.

c) Tloustka zkusebniho vzorku
Tloustka kazdého zkuSebniho vzorku musi byt zméfena a vysledky by mély byt
zaznamenany do protokolu. Kazda tloustka zkuSebniho vzorku by méla byt méfena ptimo
kalibrovanym zafizenim (napf. rastrovaci elektronovy mikroskop, elipsometr, atd.). Hodnota
tloustky vrstvy muze byt brana (skenovacim mikroskopem, interferencnim mikroskopem na
bilém svétle, nebo povrchovym profilometrem, atd.) podél linie B-B' na obr. 3.14. testované¢ho

vzorku.

d) Rovinny zkuSebni vzorek
Vnitini pnuti testovaciho zafizeni by mélo mit spravné hodnoty, aby nezptsobilo zvinéni
zkuSebniho vzorku. Méfici znacky by mély byt vytvoreny ve stiedu zkusSebniho vzorku.
Meéftidlo by nemélo omezit prodlouzeni zkusebniho vzorku a mélo by mit maly vliv na vysledek
testu. Tuhost znacky méfidla by méla byt mensi nez +1% tuhosti zku§ebniho vzorku. Symetrie
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ve sméru tloustky by méla byt zachovéna, aby se zabranilo zvinéni zkuSebniho vzorku, jak je

znazornéno obr. 3.15.

e) Mimorovinny zkuSebni vzorek
Mimorovinny typ zkuSebniho vzorku muaze byt pouzit v ptipadé€, ze volné stojici zkusebni
vzorek ma tloustku pod 1pum nebo mé nizkou pevnost pro zavéSeni zavazi. Otvory a znacky
mefidla z obr. 3.14 nejsou v piipadé mimorovinného typu nutné. Nosné pasy nemusi byt

oddéleny. Zkusebni vzorek musi byt pfed méfenim piipnuty konkavné nebo konvexné. [59]

f)  ZkuSebni metoda
Obecné: Primérna hodnota CLTE by méla byt ziskana linearni korelaci teplotni zmény
napéti (Aer) o odpovidajici zmeéné teploty (AT).

AST
Aapy = AT (6)

Kde,

g, - Pramérna hodnota koeficientu teplotni roztaznosti zkouseného dilu (1/°C).
Termalni napéti je ziskano dvéma druhy zkuSebnich metod, jak je zndzornéno na obr.3.15.

Rovinna zkusebni metoda by méla by preferovana pred mimorovinnou zku§ebni metodou
z divodu presnosti a neurcitosti. Neni-li mozno test provést, pouzije se mimorovinné metody

jako alternativy, protoze tato metoda vyzaduje pec a méfici zafizeni.
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N —
[ ] E

|
a) Rovinny kusebni vzorek b) Mimorovinny zku$ehniho vzorku

Obrazek 3. 15: Principy méfeni CLTE (1: vytdpéci pec vybavena poklopem. 2: vyfez slouzici k pozorovani a
méteni deformaci zkuSebniho vzorku 3: kovovy drdt nebo vldkno k zavéSeni zdvazi. 4:zavazi. 5. translacni
konstrukce k drzeni a uvolnéni zavazi. 6: Sroub k upevnéni 7: voln¢ umistény zkusebni vzorek:8: testovaci matrice.
9: Drzak testovaci matrice. 10: modelovy dil pro symetrii zkuSebniho vzorku.

g) Rovinna metoda
Tepelné deformace (87) se mefi primo jako funkce teploty pomoci techniky nekontatkniho
rovinného posunu (laserova interferometrie, 2- D digitalni obraz korelace, atd.). Vzorek by m¢l
byt v peci, jak je zndzornéno na obr.3.15a). Zavazi by mélo byt zavéSeno na zkuSebni vzorek
za ucelem zlepsSeni métfeni. Modul pruznosti by mel byt nezavisly na teploté v rozsahu méteni.
Je tieba se vyhnout plastické deformaci kvili zavazi (ohnuti), nebo teploty (teCeni). Tepelna

deformace se vypocita podle vztahu:
Er = — (7

Kde,
€r: Pomérna deformace (1).
g: Délka mérky (um).

O7 : Deformace (um).

h) Mimorovinna metoda
Cely profil vzorku ve sméru délky by mél byt méfen pii promeénné teplot€¢ metodou

presnéhoho mimorovinného posunuti (interferometrickym mikroskopem s bilym svétlem,
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laserovym Doppler interferometrem, 3-D digitalni obrazovou korelaci, atd.), tak, jak je
znazornéno na obr.3.15b ). ZkuSebni vzorek musi byt nejprve upnut. Ve vyrazu (8). se objevuje
pocatecni délka ( Lo) pii pokojové teplote a po sob€ nasledné délky (Lt) pfi riznych teplotach.
Tepelna deformace (T) bude rozdil mezi Lt a Lo. Tepelné deformace se vypocita vydélenim

deformace puvodni délkou

®)

Kde,
Lr.Délka zkouseného dilu pii teploté 7 (um).

Lo: Pocate¢ni délka zkouseného dilu (um).

CLTE substratu by méla byt brana v uvahu pro vypocet piresné CLTE zkuSebniho vzorku,
protoze na oba pasobi stejna teplota. Uinek substratu se projevi piidanim CLTE substratu na

pramérnou hodnotu CLTE do vztahu 8,

Agp = — + a5 )

Kde,

g, Priimérnd hodnota koeficientu teplotni roztaznosti zkousené¢ho dilu (1/°C).
Qs . Primérna hodnota koeficientu teplotni roztaznosti substratu (1/°C).

3.3.2 Metoda zkousSeni ohybu tenkovrstvych materialu (CSN: EN: 62047-18)

Tato norma stanovuje metody pro zkouSeni ohybu tenkovrstvych materialt s délkou a
Sitkou méné jak 1 mm a tlouStkou mezi 0,1 pm az 10 pm. Tyto tenkovrstvé prvky jsou
pouzivany jako hlavni konstrukéni materialy pro mikroelektromechanické systémy (v tomto

dokumentu MEMS) a mikrostroje.

Hlavni konstruk¢éni materialy pro MEMS, velikosti n€kolik mikrometrti, jsou vyrabény

nanasenim, fotolitografii anebo nemechanickym obrabénim. Tato norma definuje zkousku

43



Mechanické a elektrické vlastnosti tenkych kovovych vrstev nanaSenych vakuovym naparovanim

ohybem a zkousku tvaru pro jemné mikrocasticové zkusebni vzorky tvaru nosniku, které

umoziuji zajistit pfesnost, ktera je vyzadovana ve specialnich ptipadech [59].

a) ZkuSebni vzorek

Navrh zkuSebniho vzorku: ZkuSebni vzorky jsou tvaru konzolového nosniku, jak je
znazornéno na obr. 4.16. Tvar prufezu zkusebniho vzorku by mél byt jednoduchy, naptiklad
obdélnikovy nebo lichobéznikovy, aby se usnadnil vypoCet momentu setrvacnosti plochy
Pomeér délky zkuSebniho télesa (L) paralelni ¢asti zkuSebniho kusu a Sitky (W) a tloustky (S)
by mél byt vrelaci 10>L/W >5a100>L/S > 10.

Pevny konec zkusSebniho vzorku se umisti do substratu, jak je znazornéno na obr. 3.16.
Kontaktni misto zkuSebniho vzorku se substratem je dulezité, nebot’ nesmi dojit k plastické
deformaci anebo k prasknuti kontaktniho mista zkuSebniho vzorku a substratu vlivem

koncentrace napéti.

Za G¢elem minimalizace vlivu velikosti, by méla velikost zkuSebniho vzorku v byt stejna,

jako ma realny komponent zarizeni [59].

Obrazek 3. 16: Schéma zkouseného vzorku a substratu (1: Horni pohled. 2: Bo¢ni pohled 3: Substrat. 4:
Zkouseny vzorek).
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Priprava zkuSebniho vzorku: ZkuSebni vzorku by mél byt vyroben za pouziti stejného
postupu, jako kdyz se tenka vrstva se aplikuje na skutecné zatfizeni, protoze mechanické
vlastnosti jsou zavislé na vyrobnich procesech. ZkuSebni vzorky také musi byt vyrobeny v
souladu s postupy uvedenymi v IEC(" 62047-6:2009. Substrat musi byt peclivé vybran, aby

nedoslo k jeho poskozeni [59].

(1) IEC 62047-6:2009 zavedena v CSN EN 62047-6:2010 (35 8775) PolovodiCove soucastky,
Mikroelektromechanické souCastky — Cast 6: Metody zkouSeni axialni unavy tenkovrstvych materiald.

Sitka, délka a tloustka kazdého zkuSebniho vzorku musi byt zméfena, u tloustky se
predpoklada, Ze je rovnomeérna a stejna v kazdém bodé€. Skladovani pred testovanim: U tenkych

vrstev mize mit skladovani vliv na jejich vlastnosti.

b) ZkusSebni metoda
ZkusSebni zafizeni musi obsahovat funkce, které usnadiuji posunuti, nakladani, umisténi a
melo by byt vybaveno systémem meéteni sily a posunuti. V pripadé méfeni zatizeni je na
zkuSebni kus vyvijen tlak pomoci hrotu s kulovym zakoncenim, jak je zndzornéno na obr 3. 17a
a 3.17b. Hodnoty by mély byt zaznamenany jako sila (P), a posun (8) konzolového nosniku,
jak je znazornéno na obr 3.17 b). Misto kde nastroj tlaci na zkouSeny vzorek, musi byt
specifikovano v ramci presnosti v rozsahu 1+% délky zkouseného vzorku. Polomér kulatého

hrotu je Spum a presnos musi byt 1+% délky zkuSebniho kusu.

a) : Konzolovy nosnik zkuSebniho kusu s bodem pro vlozeni vzorku
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¢) : Konzolovy nosnik zkuSebniho kusu s nastavenim nastroje

¢) : Vztah mezi silou a posunutim

Obrazek 3. 17: Metoda méfeni (1: Nastaveni bodu A, B nebo C. 2: ZkuSebni kus. 3: Substrat. 4: Kulaty hrot.

Zpusob upevnéni zkusebniho vzorku k podladu musi byt takovy aby bylo do pravého uhlu

s osou hrotu. Upevnéni zkusSebnich vzorka do substrati a do zkuSebnich stroja musi spliiovat
nasledujici pozadavky:

1) ZkuSebni vzorky musi byt bezpecné pfipevnény k podkladu, a nesmé;ji se pohybovat pfi

testovani. Podlozka musi byt pevné upevnéna do testovaciho zafizeni, a jeho tuhost

musi byt vyssi nez substratu.
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2) V prabéhu testovani, by méla byt stanovena tuhost zkusebniho vzorku. Smér zatizeni

osy zkusebniho hrotu musi byt maximalné do 5° od kolmice k povrchu substratu.

V pfipad€, ze primér kulového hrotu je o dost ménsi, nez je tloust’ka (S) a Sitku (W)
zkuSebnich vzorku zat€z musi pasobit pomalu, aby se zabranilo mistni deformaci a
lomu na kontaktnim mist¢ zkuSebniho vzorku a kulového hrotu. Deformace
zkuSebniho kusu by méla byt realizovana v rozsahu cisté pruzné deformace. Ke
zjisténi talové sili se pouzije silomér s presnosti nejhiife 5%.

Rychlost posunu kulového hrotu by méla byt konstantni po celou dobu méfeni.
Meéteni pohybu kulového hrotu by mélo mit presnost nejhiie 0,5%.

Teplota a vlhkost pfi testovani musi byt fizena tak, aby se zabranilo kolisani béhem
testovani, a je nutné vénovat zvlastni pozornost zménam teploty.

Analyza dat: Vztah mezi silou (P), a posunu (3) konzolového nosniku muze byt

vyjadrena jako rovnice (10) v elastické oblasti.

2
5= P13
3E*I

(10)
- Udaje o sile (P) a posunu (8) musi byt k dispozici pro dali pouziti. Vztah mezi
silou (P), a posunem (&) konzolového nosniku zavisi na tvaru prifezu
zkuSebniho kusu, kterym je moment setrvacnosti plochy (Iz), a vzdalenost mezi
mistem bodu tlaku hrotu a kofenem zkusebniho kusu. Pokud dojde k plastické
deformaci, zlomenni nosné Casti substratu, nebo prokluzu kulového hrotu na

zkuSebnim kusu, vztah sily a posunuti bude nelinearni.

3.3.3 Metody méreni tloust’ky tenkych vrstev

Déle budou uvedeny obecné zname principy, které se pouzivaji pro méfeni tloustky

tenkych vrstev. Podle pouzitého principu se méfeni mize provadét v prubéhu technologického

procesu, nebo az po jeho ukonceni.

1.

Mikrovahy (Mayerova torzni mikrovaha)

Primé méreni hmotnosti vrstev
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Meéfeni pomoc mikrovah urCuje pfimo hmotnost nanesené vrstvy, poptipadé pohybovy
moment. Citlivost detekace byva 1 az 102ug. Tloust'ka nanesené vrstvy se vypodita z naméfené
hmotnost m, znamé plochy § a hustoty nanaSeného materialu p

d=m/(Sp) (11)
Kde,

d: Tloustka vrstvy, m: Zjisténa hmotnost vrstvy, S: Plocha, p: Hustota napafovaného materialu.

Presné urCeni tloustky ovliviiuje nezalost p daného materialu v tenké vrstve.
Magnetoelektrické ustoji viz. obr.3.18 umoziiuje méfit rychlost napafovani nebo hmotnost
nanesené vrstvy, popiipade obé veli¢iny soucasné. Elektricky signal 1ze pouzit k fizeni procesu

nanaSeni [4].

Obrazek 3. 18: Mikrovaha s magnetoelektrickym ustrojim [4]

o Dynamické stanoveni tloustky kmitajicim kifemennym vybrusem
Toto méfeni vyuziva rozlad'ovani oscilatoru priristkem hmotnosti krystalového vybrusu,
umisténého v naparovacim prostoru viz. obr.3.19, ¢imz se méni vlastni kmitocet oscilatoru o
hodnotu, ktera je dana vztahem (12).
Kde: (=N/d (12)

f: Vlastni frekvence kmitu krystalu, N: Frekvenéni konstanta, d :Tloustka vrstvy

Citlivost krystalu (az 10! g-cm™) je definovana jako hmotnost piipadajici na jednotkovou
plochu krystalu (AN /d), ktera zpisobuje zménu kmitoctu o 1 Hz. Metoda umoziiuje odvodit

z Casové derivace rozdilového kmitoctu také rychlost napafovani a fidit cely proces. Tloustka
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vrstvy musi byt tak mala, aby neovlivnila elastické vlastnosti krystalu. K zajisténi konstantni

teploty krystalu slouzi chlazeni pomoci vody, ktera protéka pres pouzdro krystalu.

Chladici voda
Krystal

Obrazek 3. 19: Krystal méfice tloustky (pohled za spodni strany)

Neékdy se pouzivaji krystaly, které maji minimalni zavislost frekvence ne teploté. Toho se
dosahne fezem v definované krystalografické roving, tak aby zavislost frekvence na teploté byla
minimalni. Takové krystalové rezonatory jsou velice drahé, neni tfeba je temperovat protékajici

vodou.

2. Elektrické metody

Meéfteni elektrického odporu a kapacity

o Mustkovymi metodami.
o Odporovd metoda — hodi se rychle rostouci vrstvy a nizky tlak zbytkovych plynu.
o Kapacitni metoda - pouziva se pro sledovani oxidovych vrstev na kovovych

podlozkach

3. Optické metody
Vychazi ze t fech fyzikalnich jeva, které nastavaji pfi interakci svétla s latkou (vrstvou).

o Absorbcni méreni: méfi se intensita prochazejiciho svétlo pfes napafenou vrstvu viz.

obr.3.20.
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zdrol —1 vrstva

snimac

Obrazek 3. 20: Absorb¢ni méreni

Absorpéni zakon I = Io(1 — R)%e %@

Io — intenzita dopadajiciho svétla

I — intenzita proslého svétla

R — Koeficient odrazu svétla na rozhrani vzduch

o — koeficient absorpce

d — Tloustka vrstvy

Pred méfenim je tfeba udélat kalibracni kiivku. Tato metoda umoziuje i prubé€zné meéfeni

tloustky.

o Interferencni metody

Vyuzivaji interference svétla pti dopadu na tenkou vrstvu viz obr.3.21.
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Obrazek 3. 21: Interferenéni metody

Interferenci pozorujeme v proslém svétle,

Maximum 2nd cos 8 = kAo
- Minimum 2nd cos = (2k + 1) 22

nebo v odrazeném svétle.

- Maximum 2nd cosf = (2k + 1)%
Minimum 2nd cos f = kAo
Pti pouziti polychromatického bilého svétla se vrstva se jevi zabarvena podle toho, které vinové

délky byly zesileny a které zeslabeny. Podle barvy ptimo urcujeme tloustku vrstvy

o Polarizacni (elipsometrickda) metoda

Tato metoda meéfi parametry elipticky polarizovaného svétla odrazeného od vzorku, na
ktery dopada linearné polarizované svétlo, které je po odrazu obecné elipticky polarizované.
Pomér amplitud rovnobéznych a kolmych slozek zavisi na optickych vlastnostech substratu, na
uhlu dopadu, na optickych vlastnostech a tloustce tenké vrstvy. Proto jsme schopni
matematicky dopocitat tloustku mefené vrstvy viz obr.3.22. Kromé urceni tloustky umoziiuje
tato metoda i urCeni optickych vlastnosti vrstev. Tato metoda je tedy vhodna pro prihledné
nebo extrémné tenké vrstvy ale diky narocnosti se motod nevyuziva pii pribézném meéfeni

[101].

1
zdroj svéta : detektor
1
1
1
polarizétor 1 analyzator
.:D 1
kompenzator I kompenzator
(wolitelng) i (volitelny)
1

vzorek

Obrazek 3. 22: Schéma elipsometrie [101]
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4. Dotykova metoda
Tenka vrstva musi na podlozce tvofit ,,schod”. Jeho vyska se méfi diamantovym hrotem

posunujicim se pres tento schod.

5. Specidlni metody méreni tloust’ky
* Absorpce zafeni o ¢i B z radioaktivnich zdroju
* Zpétny rozptyl zafeni B — méfeni intenzity Geigerovymi -Miillerovymi ¢itaci.
* Rentgenova fluorescencni analyza — méfi se intenzita fluorescenéniho zafeni vybuzeného ve
vrstveé budicim rtg. zafenim.

» Elektrolytickym odleptanim.

3.4 Pasova teorie vodivosti a jeji vliv na elektrické vlastnosti tenkych
vrstev

Pod pojmem elektricka vodivost rozumime schopnost materialti vést elektricky proud. Je
to jedna z nejdulezitéjSich fyzikalnich vlastnosti. Podle této vlastnosti rozdélujeme pak vSechny
latky do tfi skupin: jsou to vodice (typu I nebo II), polovodice a izolanty. Kovové materialy
patii do skupiny vodi¢u typu, I pficemz jejich elektricka vodivost je ve srovnani s izolanty o 15

az 24 tada vyssi.

Pokud neuvazujeme kovy a jejich slitiny v supravodivém stavu (tj pfi teplotach hluboko
pod 273,15 K), tak za standardnich termodynamickych podminek je z kovii nejlepsim vodicem
elektrického proudu stfibro. Jakakoliv slitina na bazi stfibra, muze tedy logicky dosahovat jen

nizsi elektrickou vodivost [98].

3.4.1 Zakladni teorie elektrické vodivosti

Stru¢né€ podstatu elektrické vodivosti v kovech vystihuje pasova elektronova teorie kovi,
ale pfi jejim bliz§im studiu se jiz nevyhneme aparatu kvantové teorie tuhych latek.
Zjednodusen¢ by se vSak dala elektricka vodivost kovovych soustav vysvétlit takto. Uvazujme
kovovy krystal, ktery se sklada z jistého poctu atomu. Tyto atomy maji ve svém orbitu urcity
pocet elektronti, které jsou podle Fermiho - Diracovy rozdélovaci funkce rozlozeny do
energetickych hladin (1s2, 2s2, 2p6, 3s2, 3p6, atd ...), coz je disledek toho, Ze elektrony
nabyvaji energii po kvantech, a nikoli spojité. Pfedstavme si, ze kazdy atom v krystalu mé své
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elektrony sefazeny do této konfigurace. Soucasné vSak méjme na zieteli Pauliho vylucovaci
princip, podle kterého se nemohou v daném krystalu nachazet dva elektrony se stejnou energii.
Pak lehce dojdeme k zavéru, Ze kazdy atom piispéje do energetického spektra elektrona
krystalu energii svych elektrond. Tak vznikne v krystalu pas energii 1s2, dalsi pas energii 2s2,

pak pas energii 2p6, atd.

Vznikaji pasy dovolenych energii, protoze jsou to energetické oblasti, do kterych se
elektrony mohou dostat. Pasy dovolenych energii jsou vSak mezi sebou oddéleny pasy
zakazanych energii, tedy energii, které elektrony nabyvat nemohou, a které predstavuji jistou
energetickou bariéru pro elektrony umisténé v dovolenych pasech. Takto jsou elektrony v
krystalu "naskladané" do téchto past dovolenych energii (Sitka dovolenych a zakazanych pasa

se udava v jednotkach energie, konkrétné v [eV]).

Zajimava situace vSak nastava na poslednim (Cili valen¢niho) pasu, ktery je dany krystal
schopen vytvofit. Tento pas muze byt elektrony obsazen ¢astecné, nebo uplné. Krystal se chova
jako kov, pokud ma valen¢ni pas zaplnény jen Castecné. Elektrony, kterymi je takovy valen¢ni
pas obsazen, nazyvame volné elektrony a spolu tvofi v kovovém krystalu tzv fermionovy plyn.
Elektrony tohoto fermionového plynu se objemem krystalu pohybuji chaoticky, ¢imz se
vzajemné anihiluji. Proto je vysledna stfedni rychlost elektronu fermionového plynu nulova.
Situace se vSak meéni po aplikovani vnéjsiho elektrického pole. Vodivostni elektrony se pod
ucinkem energie elektrického pole nabudi do vysSich energetickych stavi a zacnou se
pohybovat usmémeéné, proti sméru pusobeni elektrického pole. Tim vSak jesté neni zajiSténa
elektricka vodivost. Vodivostni pas musi totiz spliiovat jednu dilezitou podminku, a to, Ze musi
obsahovat Fermiho plochu (Fermiho plocha oddé€luje pii teploté absolutni nuly nezaplnéné
energetické stavy od zaplnénych). Z toho vyplyva i povinnost vodivostnich elektrond nabyt po
prilozeni vnéjsiho elektrického pole takové energie, aby se nachazely v oblasti Fermiho plochy,
protoze vedeni elektrického proudu je uréovano zménami hybnosti jen té€ch elektrond, které se

nachazeji v blizkosti Fermiho plochy.

Vezméme si jako priklad meéd’. Jeji elektronova konfigurace je 1s2, 2s2... 3d10, 4sl
viz.obr.3.23. Z popisu konfigurace je vidét, ze valencni pas ma méd’ zaplnén elektrony jen do
poloviny, protoze orbital 4s muZze byt obsazen dvéma elektrony. Z predeslého textu nam

vyplyva, ze na elektrické vodivosti se budou podilet elektrony z orbitalu 4s1, ale az poté, co
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ziskaji dostateCnou energii na to, aby preskocily do druhé, neobsazené poloviny orbitalu 4s1,
kde se jiz nachazi Fermiho plocha. Vodivostni elektrony tak snadno nabyvaji vyssi energii a

soucCasné zistavaji ve svém energetickém pasu.

Mop

15?252 2p® 3s% 3p® 3d!9 4s!

Obrazek 3. 23: Konfigurace elektronovych orbitii pro Cu

Trosku jiny ptipad je Zelezo. To ma elektronovou konfiguraci 1s%, 2s%... 3d®, 4s2. Spravné
by se v§ak méla jeho konfigurace zakongit v pofadi 4s%, 3d°, protoze orbital 4s je energeticky
méné narocny nez orbital 3d, prestoze je jiz z vyssi periody. Zvlastnosti oproti médi je to, ze v
zeleze mezi orbitalni 4s> a 3d° nejenze neni zadny zakazany pas, ale tyto dva pasy energii se
vzajemné CasteCné piekryvaji. To znamena, ze na elektrické vodivosti zeleza se tak mohou

podilet i elektrony orbitalu 4s.

3.4.2 Detailnéjsi vyklad pasového modelu

Zjednodusené odvozeni modelu past piipustnych energii vychazi z orbitalové teorie.
Kazdy atom kovu ma orbitaly urcitého typu. Elektronovou konfiguraci atomu je mozno odvodit
na zakladé periodického systému prvkia. Napt. V atomech berylia jsou obsazeny orbitaly Is a
2s, kazdy dvéma elektrony. Elektrony v orbitalech jednoho atomu mohou pfi vzniku vazby

interagovat s orbitaly téhoz typu jiného atomu. Chovani elektronii v molekulach popisuji
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molekulové orbitaly, kterym prislusi urcita energie. V kovovém krystalu berylia dochazi ke
vzajemnému pusobeni velkého poctu atomu, a tak se uplatiuje obrovsky pocet
(delokalizovanych) molekulovych orbitalti. Elektrony v kazdém orbitalu opét maji urcitou
energii, ale tyto hodnoty energie se od sebe velmi malo lisi. Pfi grafickém zndzornéni (viz obr.
3.24) v dusledku toho splyvaji jednotlivé hladiny energii do past energie, a proto se hovoii o

pasovém modelu.

| energie

B ——— ~, .
| R —— 74-’ 4

L o4

\ 4

meziatomova vzdalenost

Obrazek 3. 24: Vznik pasové struktury v krystalu berylia s p pfekryvanim pasu [98].

3.4.3 Faktory ovliviigjici elektrickou vodivost

Elektricka vodivost kovu je ovliviiovana nekolika faktory. Jsou to predevsim interakce
elektron - fonon a elektron - porucha mfizky, pfi kterych dochazi k rozptylu elektront a ztratam
jejich energie (interakce elektron - elektron je pii usmérnéni toku elektronti minimalni). Oba
typy interakci jsou u kazdého kovu jiné intenzity, protoze atomy riznych prvki se ve svych
vlastnostech lisi. Podobné mizeme uvazovat i v pripadé mnozstvi poruch mtizky. Dilezita je i
atomova stavba krystalu, Cili typ mfizky. Kovy se rovnéz lisi Sitkou dovolenych a zakazanych
pasu, coz je také ovliviiuje a vede k rozdilné elektrické vodivosti. No nejvice je elektricka
vodivost ovliviiovana tvarem a velikosti Fermiho plochy, protoze jak je zminéno vyse, vedeni
elektrického proudu se realizuje v oblasti této plochy. A bylo prokazano, ze kazdy kov ma svou
Fermiho plochu trosku jinak tvarovanou. V pfipad¢ slitin hraje dilezitou roli i pfitomnost

raznych fazi, které se lisi svou elektrickou vodivosti [97].
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3.4.3.1 Vliv teploty

Zavislost rezistivity na teploté u kovovych stitin a polovodi¢i mizeme vidét na obr. 3.25.

Vyposet elektrického odporu u kovli mizeme vypocitat pomoci vztahu (13).
l
R=p (13)

Kde,

R: Elektricky odpor kovu; p: : mérnd rezistivita kovu, /: délka vodice, S: prifez vodice

'
P
) kovova slitina
-E
i
5
[

polovodi¢
T T T >
0 100 200 300

Teplota [K]

Obrazek 3. 25: Zména rezistivity pro kovy a polovodi¢ v zavislosti na teploté [97].

Pti nizkych teplotach, dochazi k tomu ze:
e elektricky odpor mnoha kovii je umérny T°

e clektricky odpor se uvétsiny kovi pri teplotach, které se blizi absolutni nule se snizuje

témér na nulu, tak jak ukazuje obr. 3.26.
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*

Rezistivita v

__»p~T®

-

Teplota [K]

Obrazek 3. 26: Zména rezistivity kova s teplotou [97]

3.4.3.2 Vliv tlaku

S rostoucim tlakem klesa El. odpor kovu (vyjimkou je Li, Ca, Sr, Bi). U téchto kovu
naopak s rostoucim tlakem dochazi k zvétSeni meziatomovych sil a ke zvyseni Debyeovy

teploty.

3.4.3.3 Vliv chemického sloZzeni

Pokud se v materialu vyskytuji necCistoty nebo legujici prvky dochazi k vzrustani el.
Odporu material, protoze piimési zpusobuji rozptyl vodivostnich elektronti [97]. Diky témto

pfimesim je v jejich okoli jiné elektrické pole nez u zakladniho atomu viz. obr. 3.28.
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' 3
6 |
3,32 Ni (at.%)
P A ;
2,16 Ni
4
— 1.12 Ni
] Cu
T T T >
-200 -100 T [+C) 0
—

Obrazek 3. 27: Vliv niklu v mé&di na rezistivitu slitin [ 97]

3.4.3.4 Vliv struktury

Neusporadanosti dochazi k nartstani el. odporu. Pokud dojde u material k rychlému
ochlazeni (kaleni) z nekritické teploty vznika v material neuspofanany stav, ktery vede k
deformaci mfizky a vzrist mé€mé rezistivity p. Tento process je mozné vratit pomoci
postupného ohfevu (zihani), které vede k usporadani miizky v dasledku diftznich procest, coz

dale vede k pokles p viz obr. 3.29

a) neuspofadany stav b) uspofadany stav

Obrazek 3. 28: Priklady uspoiddané a neusporadané krystalické struktury. Vlevo a uprostfed — substitu¢ni tuhy
roztok vpravo — intersticialni tuhy roztok Atomy rizného druhu jsou odliseny [97]
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3.5 Elektrické vlastnosti kovovych vrstev a jejich méreni

3.5.1 Elektricka vodivost tenkych kovovych vrstev

Zménu elektrické vodivosti vakuoveé naparenych kovi o malych tloustkach (nm) popisuje
Sondheinerova teorie, ovSem za predpokladu jsou-li elektrony ndhodné rozptylené na hranici
napareného filmu. Mala cast elektront se odrazi od povrchu, coz je zpisobeno anomalnim
povrchovym jevem. Toto bylo zkoumano na vrstvé médi pii dodrzeni nasledujicich parametra:
Tloustka vakuové naparené vrstvy médi byla o tloust’ce 20-150nm, pro substrat bylo zvoleno
sklo a hodnota vakua byla 10*Pa, substrat byl pfedehtivan na 150°C a po ukonceni napafovani
byly vzorky podrobeny zihani pii teploté¢ 250°C po Casovy interval 2 hodiny. Béhem doby
zkousek a po dobu skladovani a ptiprav, byly vSechny vzorky ulozeny pfi definovatelné teploté
a bez pfistupu vzduchu, aby nemohlo dochazet k oxidacim. Tloustka naparené vrstvy byla

meéfené oscilatorem s piezoelektrickym krystalem umisténym v komote [20].

Vodivost filmu or popisuje Sondheinerova rovnice jako funkci tloustky (¢):

o; = op(1 — % 100 (i — i) (1 — exp (— tfx)) dx) (14)

x3 x5
Kde o5, popisuje hodnotu vodivosti naparfovaného kovu, ktera je pti pokojové teploté pro méd’
5,99.0° S/cm, L znaéi stfedni volnou drahu elektronti pro Fermiho hladinu, jenz muize byt
vyjadiena pres koncentraci N podle L= (how/e?). (3/8xN?)"?, kde h je Planckova konstanta a L

se pak rovna 39,6 nm.

Elektrick4 vodivost [105 S/cm]

4

3 Ovéfena pokusem

2 Vypocet dle Sondheinerovy rovnice

1 "Vypocet dle upravené Sondheinerovy rovnice
0

200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500
Tloustka [A]

Obrazek 3. 29: Zavislost elektrické vodivosti na tloust'ce napaiené vrstvy médi [20]
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Resenim rovnice opakovanou integraci byly vysledky zobrazeny v grafu obr. 3.30.
Propocitané hodnoty vykazuji vyssi vodivost nez hodnoty naméfené. Tyto hodnoty byly
porovnany s vysledky elektrického chovani tenkych niklovych vrstev. Béhem porovnani doslo
k nesouladu hodnot, jenz se dal oCekavat a je mozné jej popsat tak, ze Cast elektrond byla
odrazena od povrchu vzorku hlavné na hranicich napafovaného filmu. Béhem napatrovani niklu
byva vzorek pomérné dosti nachylny k oxidaci a k absorpci dalSich zbytkovych plynt, jenz
mohou zvysSit vodivost, a to 1 pfi nizkych hodnotach vakua 10-4. Dalsi informace, které nam
experiment uvadi, byly, ze vodivost vrstvy se méni, kdyz nahradime sklenény substrat jinym
s hlad§im povrchem napftiklad keramicka desticka s naparenymi dielektrickymi vrstvami z LiF,
MgF2, SiO, CeO2, nebo TiO2. Diky témto poznatkim bylo zjisténo, ze podil zrcadloveé
odrazenych elektronti, které byly na hranicich napareného filmu, je zavisly na parametrech
okolniho média a vrstva napafeného kovu se muze v riznych mistech lisit. VySe popsané jevy
reprezentuje vztah [20]:

_ _ 3L o (1 1 1—eXp(—t—x)
op=0p=(1—--(1-P) (—S—F)Wp(_ﬁ%)dx (15)

P zde reprezentuje pramérnou pravdépodobnost pruzného rozptylu na povrchu naparené
vrstvy, ktera maze byt interpretovana jako prumér koeficienti odrazi elektrond na vrstva-
substrat a vrstva-okoli a mize byt stanovena metodou zalozenou na anomalnim povrchovém
jevu. Jeho ucinek se projevuje v abnormalné velké odolnosti povrchu zpusobené
vysokofrekvencnimi elektromagnetickymi vinami, jejichz hloubka vniku do vodice je mensi
nez stiedni volna draha elektronti. Diky tomuto elektrony narazeji na rozhrani a mohou tak
prispét k prenosu elektrické energie. Diky absorpci zafeni se zvySuje odpor a to dale umoziiuje
vypocet elektron témér rovnobéznych s hranici filmu. Toto prakticky odpovida zrcadloveé

odrazenému podilu elektronti a miiZe to byt vyjadieno nasledovné [20]:
=1 — (5t Ak
P=1-G)G) ) (16)
C je rychlosti svétla ve vakuu, vje rychlost elektroni na Fermiho hladin€, kde pro meéd

odpovida 1,5.108 cm/s, /10 je plazmova vlnova délka elektronového plynu, /17 je relaxace

vinové délky spojena z b&znou statickou vodivosti, 4°, vlnova délka nahrazujici A, pri
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prenosu naboje, pokud rozruseni vysokofrekvencnim zafenim vytvaii anomalni povrchovy jev
[20].

Toto je déano:

mc?

Ao = ( Nez) (17)
1 === (18)
, 21 1 16n2k2. 1
L=GoG+ G =) (19)

m zde oznacuje efektivni hmotnost elektrond, » a i znaci realnou a imaginarni ¢ast komplexniho

indexu lomua A reprezentuje vinovou délku. Uplatnénim teorie volnych elektronti mame /10

=1,15-10% cm, 4,=4,72:10" cm. Pro vypoet 4~, musime uréit n a k pro monochromatickeé
zafeni ve spektralnim intervalu anomalniho povrchového jevu, nejlépe v infracervené oblasti,

kde 4y<< A << A’

Z optické konstanty n a k absorbujiciho filmu napatreného na transparentnich podkladech l1ze
odvodit z méfeni propustnosti 7 a odrazivosti R na strané podkladu pomoci vztaht (20) a (21)
[20]:

8nons(n? + k?)

4731“) +2n(no(n? + k2 + 12 + n,(n? + I +n3)) sinh (T

T =

((n% + k2 + n2)(n2 + k2 + nl) + 4n2nyny) cosh( 47Tkt)

A
—(® + k> +nd)(n? +k* +n?) — 4k2n0ns)cos( il )+2k(n0(n + k% + n2) + ng(n? + k? + nd) sm(M;m)

((n? + k% + nd)(n® + k? + nd) + 4n’ngny) COSh( ) —2n(no(n® + k? + ng —ny(n® + k? + nf)) sinh (Mkt)

(20)
—((n2 + k% +n3)(n?+ k? +n2) + 4k?nyn, ) cos (47;”) — 2k(ny(n? + k% + n2) — ng(n? + k? + nd) sin (47;”)
((n2 + k2 + n3)(n? + k? + n2) — 4nngny) cosh (47;“) + 2n(ng(n? + k? + nZ + ng(n? + k2 + n)) sinh (47TTkt)
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4mnt
) + 2k(ng(n? + k? + n2) + n,(n? + k? + nd) sin( )

4mnt
—((n? + k? + nd)(n? + k% + n?) —4k2n0ns)cos( 3

A

3y

Vyse uvedené vztahy plati pro normalni naraz, pfi¢emz no a nsjsou indexy lomu vakua a
substratu. Systém rovnic byl vyfeSen diky proméfeni ¢ a r pfi i=1 pomoci dvoustupriového
spektrometru. V ¢lanku je uvedeno, ze méfeni probihalo na vzorcich, které byly uchovavany na
vzduchu, a proto mohlo dojit k jejich povrchové oxidaci. Proméfeny byly pouze vzorky o
velikosti vrstev 20nm — 50nm, kromé toho byly provedeny vysSe zminéné propocty na téchto
vzorcich. Pro propocet byly uvazovany podminky 2z#/A<<1, pro indexy lomu plati np=1 a
ns=1,51, vysledky: n=0,18 a k=6,4. diky vysledkim Ize tedy prohlasit, ze n a k nejsou zavislé
na velikosti nanesené vrstvy, a diky tomu data ziskana z rozsahu 20nm az 50nm koresponduji
i s hodnotami 50nm az 150nm. Diky témto hodnotadm dostaneme A't=3,30- 1073cm, p = 0,47.
Tyto vysledky byly zobrazeny ve vyse uvedeném grafu obr.4.29 jako Cervena Cara. PriCemz
tyto hodnoty se tém naméfenym rovnaji vice nez predeslé vysledky. Vodivost vychazela nizsi
nez se zprvu pocitalo a dale bylo zjisténo, ze na odklon ma vliv prevazné zvétsujici se tloustka
nanesené vrstvy. Tyto jevy maji vysvétleni v tom, Ze pfi tlacich 10"*Pa ve napafena vrstva médi

z néjaké Casti kontaminovana, coz pozorujeme vice u tenkych vrstev.

Tyto neshody ve vysledcich naznacuji, ze elektronti elasticky rozptylenych na povrchu se
elektricka vodivost od teoretickych vypocti lisi a nardsta s tloustkou filmu. Tyto hypotézy 1ze
podlozit tim, ze povrhy nejsou dokonale hladké, jak tomu je u idealnich modeld, které
uvazujeme v matematickych vypoctech. Tloustka tak mize mit vliv na rozd€leni elektrond na

povrchu vzorku. Diky cemuz se tak bude pocet odrazenych elektroni meénit.

3.5.2 Sumové vlastnosti tenkych vrstev

O studii Sumu 1/f se v posledni dobé zvySuje zajem, coz je zpusobeno né€kolika faktory

mezi které patfi Sum typu 1/f v oblasti nizkych frekvenci (pod 100 Hz), ktery je u vétSiny
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materiald dominantni. Dale zajem zvySuji teoretické a fyzikalni problémy a v neposledni fadé
znalna univerzalnost. Sum typu 1/f zpusobuji fluktuace elektrickych veli¢in v kovech,
polovodi¢ich 1 rezistorech, kompaktnich materidlech 1 tenkych vrstvach, fluktuace
elektronovych svazkd ve vakuu. Sum uréuje uruje do znale miry kvalitu kontaktd atd. Je
urcujicim typem fluktuaci mnoha dalSich 1 neelektrickych velicin.

Sum typu 1/f Ize definovat témito tfemi zakladnimi vlastnostmi:

1) exponent y ve vztahu pro frekvencni zavislost spektralni hustoty S (f)

1
S (H~ I (22)

Sum se ligi od jedné nejvyse o0 20% v rozsahu alespoii p&ti fadi frekvenéni stupnice.
2) Sum typu 1/f je Gaussovym nahodnym procesem.

3) Spektralni hustota S (f) je imérna stredni hodnote druhé mocniny fluktujici veli€iny.

Jiz v roce 1925 byl poprvé pozorovan Sum typu 1/f a to 1 pfes to Ze se do dnes nepodafilo
objasnit mechanismus vzniku Sumu v pevnych latkach. V soucasnosti existuje alesponi pét
modelt popisujici tento typ fluktuaci: Mc.Whorterav model vyjadiuje superpozice genera¢né-
rekombinacnich Sumu s Sirokym rozsahem relaxa¢nich bodu, Hoogeova teorie pro fluktuace
v objemu homogennich materialti, Clarkeovy a Vossovy teorie tepelnych fluktuaci a dale napf.
rozvijejici se teorie fononovych ¢i nestacionarnich fluktuaci. I pfes to zadna z vySe zminénych

teorii neni modelem vzniku Sumu typu 1/f v celém jeho rozsahu.

3.5.3 Elektromagnetické fluktuace

Obecné teorie elektromagnetickych fluktuaci je zaloZzena na spektralni hustoté fluktuaci
nahodné veliCiny x dané prechodem soustavy (podrobené periodické poruse s frekvenci w) ze

stacionarniho stavu n do stavii m podle vztahu (23).

Sx(@)~ Y (Xpm) 2 [6 (0 + W) + 6 (0 + Wppy)] (23)
Kde x.m je ¢asoveé nezavisly maticovy prvek operatoru x, wy,, frekvence pfechodu mezi stavy
n m, § je Diracova funkce delta. Pti kazdém prechodu soustava pohlti, nebo emituje kvantum
energie hw,,,. Stfedni hodnota energie pohlcené soustavou za jednotku casu je podle (24) a

(25).
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Q=2m Wmn Ny, (24)
Kde,

Wm~(nm)? [8 (0 + Wpm) + 8(@ + Wnpm)] (25)
je pravdépodobnost tohoto prechodu. Prficinou disipace této energie Q je vnéjsi porucha.
Vngjsim projevem je fluktuace fyzikalni veli¢iny x. Z porovnanim (23) a (24) je zieymé, ze
spektralni hustota ndhodné veli€iny x je mirou disipace energie v soustavé podrobené vnéjsi

poruse.

Disipace elektromagnetické energie se obvykle popisuje poruchovym parametrem o (),
ktery ma vyznam zobecnéné susceptibility. Podobné jako v obecné teorii disipace je i v teorii
elektromagnetickych fluktuaci spektralni hustota a tedy i energie fluktuaci procesu umeérna
imaginarni ¢asti o (o). Statistickym stfedova nim a pouzitim Gibbsova rozdéleni 1ze pro

spektralni hustotu S () odvodit kompaktné;si vyraz nez (23). Plati,
S ()= heth = - Im{a(w)) 26)
protoze v Sirokém rozsahu teplot a frekvenci je ho<< 2KT, lze (26) nahradit vyrazem
S (0)= =+ Im {a(w)}. 27)

Je-li v sirokych mezich frekvenci Im {a(w)}=konst. Potom (28) urcuje spektralni hustotu Sumu

typu 1/f.

S(w)~= (28)

3.5.4 Proudova zavislost spektralni hustoty na Sum

Je znamo, ze spektralni hustota Sumového napéti dvojpolu, kterym prochazi stejnosmérny
proud 10, je funkci proudu I0 a ma obvykle tvar.
Sy(®) = k(w).1° (29)
Kde exponent B nabyva hodnot obvykle 1 az 2 a je zavisly na mechanismu generace Sumu.

Vyjadiime v (29) proud Ip pomoci mustkového stejnosmérného napéti Up podle obrazek 3.31

Plati.

UO
IO —

" 2R (30)
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kde R je odpor vzorku, potom

K(w)
Su(@) =555 - Ug 31)

Ze vztahu (31) je vidét, ze spektralni hustota zavisi na muastkovém napéti Up (pfi méfeni Sumu

v mustkovém zapojeni vzorku) podle stejného zakona jako na proudu /.

20-60 dB LP filter

GND

un

Obrazek 3. 30: Analyza Sumu pomoci mistkového stejnosmérného napéti U,

Podle obrazku 4.31 je vidét, ze se signal zesili na hodnotu asi na jeden volt, potom filtr
odstrani (LP) frekvence nizsi jak 0,5 Hz a frekvence vyssi nez 30 kHz (HP) a pomoci rychlé

Fourierovy transformace se ziska Sumova spektralni hodnota [FFT]

3.5.5 Metody méreni elektrické vodivosti

Princip méficich metod méfeni odporovych vrstev je ptfimou aplikaci Ohmova zakona, tj.
hodnota elektrického odporu vzorku (R) je podilem ubytku napéti na odporové vrstvé (U)a

proudem, ktery protéka vrstvou(I), Alternativné 1ze zapsat v diferencialnim tvaru:

=YE (32)
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kde J je hustota elektrického proudu, ¥ je mérma elektricka vodivost a E je intenzita elektrického pole

a) Metoda ctyrbodova (ctyrhrotova)

Obr. 3.32. znazorfiuje Ctyibodovou (Ctythrotovou), ktera vznikla za ucelem méteni
rezistivity vzorka vodice velkych rozméri a zaroven slozitéjsiho geometrického tvaru. Metoda
pouziva méfici hlavice se 4 hrotovymi kontakty v jedné linii a se stejnou vzdalenosti, dva z nich
jsou proudové a jsou na kraji a dva jsou napétové. Jednotna vzdalenost kolem 1mm usnadiiuje

vypocet. Rezistivitu poté pocitame

p= 2715% (Qm) (33)

kde s je vzdalenost hroti a U, I jsou velikosti napéti a proudu.

(N
\

Obrazek 3. 31: Princip &tyibodové metody [9].

Pro odvozeni tohoto vztahu bylo nutno vychazet z urcitych predpokladu a k jejich plnéni
je vhodné se priblizit. Existence nekonecného poloprostoru vypliiovaného méfenou latkou pod

soustavou hrotd, je jednim z nich. Mezi podminky tedy patfi:
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- Zajisténi malé vzdalenosti s vi¢i rozméram vzorku, pfi tloustce vzorku h musi byt
h/s>5. kde s je vzdalenost hrota.
- Zajisténi, aby hrot sondy nejblizsi k okraji vzorku byl vzdalenéjsi nez 4s.
- Kontakty kov-polovodi¢ musi byt ohmické (pro pfipad, ze tenka vrstva je nanesena
na polovodic).
Tato metoda je vhodna jak pro bézné orientacni i kontrolni méfeni p. Vzhledem k své
jednoduchosti a rychlosti a také tomu, ze méfici hlavicka je profesionalné vyrabéna a bézné ke

koupi, je velice pouzivanou metodou méfeni odporu v elektrotecnickém prumyslu.
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b) Metoda Van der Pauw

Diky metodé Van der Pauw je mozno méfit ploSny odpor Rps, ale i objemovou rezistivitu
p na rovinnych deskach nebo vrstvach, které jsou homogenni, izotropni a maji konstantni
tloustku s libovolnym tvarem. K realizaci musi byt vzorek osazen Ctvefici nesoumistnych,
teoreticky bodovych ohmickych (linearnich) kontaktd. Méfené vzorky nesméji obsahovat

napfiklad trhliny a otvory, které z pohledu materidlového reprezentuji nehomogenitu a z

pohledu zakladni teorie VDP reprezentuji nezadouci nespojitosti.

Usa
—_— >

V-metr

g 2
2 _Es=
S5E3
Sm- 29
= > co
. o & 2
Urs E @
- |
Regulovatelny £
| zdroj E
A-metr konstantniho <
proudu
a) b

Obrizek 3. 32: Princip méfeni plo$né i objemoveé rezistivity desek, folii a vrstev metodou Van der Pauw. [79].

Tuto metodu na stanoveni rezistivity materialu teoreticky 1 prakticky vytvofil a objasnil jiz

v roce 1958 pan Van der Pauw (odtud zkratka VDP). I pfes staii metody jde o metodu s nejnizsi

nejistotou méfeni, ale je to metoda destruktivni.

Pro rovinnou desku, folii nebo vrstvu z homogenniho izotropniho materialu konstantni
tloustky (h) bez bez izolovanych otvori a trhlin 1ze pro stanoveni objemové rezistivity p (je-li
znama tloustka h) nebo plosného odporu RPS (pokud tloustka neni v daném piipadé znama)
pouzit nasledujici postup.

1. Vzorek opatiime ¢tyfmi kontakty po jeho obvodu, pfiklad mizeme vidét na obrazku.

2. 'V zapojeni dle (obr.3.33a) nastavime vhodny proud Ii2, jenz vyvola ubytek napéti, ktery

zméfime pomoci V-metru. Ze zméfenych hodnot vypocteme podil Ry
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Ro =72 (34)
3. Zmeénime zapojeni dle (obr.3.33b) (cyklickd zména). Znovu se nastavi I>z idealné stejny

nebo podobny s 112, Podobné jako u bodu ¢islo 2 vypocteme R,
Ry =74 (35)

I23

Za vhodny proud je povazovan takovy, ktery vyvola dostateCny ubytek napéti a zaroven ohfev
vzorku priachodem proudu 1ze zanedbat.

Van der Pauw dokazal, ze ve vySe uvedeném piipad¢ plati rovnice

T . RatRp f(ﬁ) =1 (36)

PS=in2 2 Rp
kde Rps je plosny odpor materialu. Plo§ny odpor byva né€kdy nazyvan také odpor na Ctverec
(Resistance Per Square — odtud zkratka Rps). VySe uvedena rovnice plati pro nesymetrické
vzorky.
R, # R, (37)
Rovnice neméa obecné feSeni v uzavieném tvaru a je tieba jej feSit metodou postupnou

aproximaci.
Pokud ale mame elektricky symetrické vzorky, kde plati
R,= R, =R (38)

1ze po dosazeni (38) do (36) najit feSeni pro Rps v uzavieném tvaru velmi snadno feSenim

exponencialni rovnice

2-exp (—n : i) =1 (39)
Rps
Po tpravach dostaneme:
T
Rps = E ) R (40)

Pokud je znama i tloustka vzorku h[m] mazeme snadno vypocitat i objemovou rezistivitu
vzorku p [Qm] podle rovnice.

p:h'Rps:h'%'R (41)

Diky pomérné jednoduchosti vyhodnoceni hodnot u elektricky symetrickych vzorki je tato
metoda pomérné vyuzivana, predevsim tedy u jednordzovych méfeni. Musime vSak mit na

paméti, ze vzorek musi umoznovat piipojeni hroti a zaroven je dobré pii kazdém méfeni
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otestovat symetrii vzorku. Protoze vznik nesymetrie muze signalizovat mechanické poskozeni

vzorku, které nemusi byt vizualné patrné.

U nesymetrickych vzorkt jak jiz bylo zminéno, je vypocet mnohem slozitéjsi a zavisly na

poctu provedenych aproximacnich cykla.

V praxi je mozno pro nesymetrické vzorky vyuzit tento vzorec

™ Ra+Rp . . (Ra
Ry o 2 (59 =
Kde f (Ra/Rb)=f(k)je hledana korek¢ni funkce, pro kterou plati transcendentni rovnice ve tvaru
In2 k-1 In2 1
exp (—%) *cosh (m ' %) = E (43)
Hodnotu funkce f (k) je mozno vypocitat pro zvoleny pomér k = Ra/Rb metodou postupnych
aproximaci, ale diky mnozstvi odbornych praci na téma VDP jsou k dispozici jiz vynesené

grafy této funkce ze kterych je mozno hodnutu odecist a dosadit do rovnice pro vypocet Rps viz
obr.3.34 .

1
ug'q-h‘\‘x

f(R/R,)
o
o

' ! e " ' L | ! L
1 10 100 1000
R,/R

b

Obrazek 3. 33: Prubéh faktoru f'v zavislosti na R./Rp [79].

70



Mechanické a elektrické vlastnosti tenkych kovovych vrstev nanaSenych vakuovym naparovanim

Pouzitim této metody jsme schopni urcit kvalitu vrstvy zejména jeji rovnomeérnost a pripadné

defekty (praskliny apod).

3.5.6 Aplikace tenkych vrstev

Tenké vrstvy byly nejdfive aplikovany v optice. Nynéjsi pouziti je prevazné v elektronice
a to zejména v mikroelektronice v souvislosti s rychlym a Sirokym rozvojem integrovanych
obvodu. Lze je pouzit k povrchové upravé skla ¢i pruhlednych folii jako odporové vrstvy
slouzici k vyhiivani Jouleovym teplem, ke eliminaci nezadoucich elektrostatickych naboji z
nevodivych povrchd, ¢i jako transparentni elektrody, k plochym zobrazovacim prvkim a k

solarnim ¢lankum.

e FElektronika - zaznamova digitalni média, foto¢lanky, monitory, tranzistory, detekcnich
vrstvy chemickych senzort.

e Elektrotechnika - vodice, kontakty.

o Strojirenstvi - zvySuji otéruvzdornost nebo tvrdost, ochrana proti korozi.

e Optika - ochrana proti UV zafeni nebo poskrabani, antireflexni vrstvy.

e Dekoracni technika - viz obr.3.35.

ZAiac3 C"\‘

Experionce MACHITurba

Obrazek 3. 34: Priklad aplikaci pro tenké vrstvy
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4. Cil prace

Je vSeobecné znamo, ze technologie napatrovani tenkych vrstev ve vakuu je jiz pomérné
stara technologie a za dobu nékolika desetileti se této oblasti vénovala jiZ spousta odbornikti a
bylo napsano velké mnozstvi praci na toto téma. I pfesto v oblasti elektroniky méa zkoumani
tenkych kovovych vrstev stale hluboky smysl a mize Casto poskytnout cenné informace a

zlepSeni pro vytvareni tenkych vrstev s pozadovanymi parametry.

Tato prace si klade za cil zjistit a popsat rozhodujici vlivy na vlastnosti tenkych vrstev -
nastavenim vstupnich parametrt a oSetfovanim povrcht pred samotnym napafovanim a hlavné
po ném. V oblasti elektroniky mohou vlastnosti tenkych vrstev ovlivnit zivotnost av nékterych
ptipadech mohu byt 1 destruktivni pro elektronické komponenty. Pravé na tyto pfipady se
zameértuje tato prace, tak aby objasnila nékteré nezadouci vlastnosti tenkych vrstev za pomoci

stanovenych cild, teoretického rozboru a mnoha experimentu.
Prace se zaméfuje na tfi zakladni druhy vlivl na tenké vrstvy

1. Vlivy, kterymi mizeme ovlivnit vrstvu jesté pfed jejim napafenim. Mezi tyto vlivy
pocitam napftiklad oSetfeni povrchu substratu, na ktery bude danad vrstva nanesena.
(CiSténi, brouseni, natér zmeéna drsnosti a jiné).

2. Dale pak vlivy, kterymi muazeme ovlivnit vlastnosti tenké vrstvy pii samotném
naparovani. Do této kategorie spada pomérné€ mnoho vlivt, jako je naptiklad predehfev
substratu, vytvoreni specialni atmosféry v komorte, zptusob pfevodu materialu do plynné
faze. Dale pak tlak v komote, rychlost napafovani, slozeni napafovaného materialu a
dalsi vlivy, které se podileji na vyslednych vlastnostech tenké vrstvy, zejména pohyb
(kmitani) vzorku.

3. Jako posledni jsou tu vlivy, kterymi dotvafime vlastnosti tenkych vrstev po jejich
vytvoreni. Do této kategorie spada predevsim ochrana holého povrchu vrstvy. Ale také
se muze jednat o zesileni vrstvy naparenim dalsi vrstvy, zihani nebo jina dalsi tepelna
uprava vrstvy. Toto vSe muze ovlivnit vlastnosti tenké vrstvy jiz po tom, co byla

vytvorena.

Na zakladé rozboru publikovanych vysledku byly stanoveny nasledujici cile prace:
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1) Zkoumani vlastnosti kovovych vrstev v zavislosti na teploté substratu a na kvalité
(drsnosti) povrchu s cilem nalezeni optima z hlediska elektrického odporu, ¢asové
stability a zivotnosti tenké vrstvy.

2) Ovéteni hypotézy, ze pfi napafovani tenkych vrstev na kmitajici substrat bude mit
vysledna kovova vrstva vétsi homogenitu.

3) Nalezeni novych postupti zvétSeni dlouhodobé Casové stability tenkych kovovych

vrstev vhodnou ochrannou vrstvou v sendvi¢ovém usporadani.

Pro rozbor a experimenty budou vybrany kovy, které se pouzivaji v mikroelektronickych
aplikacich. Jako zakladni substrat budou pouzity podlozky s riznou upravou povrchu, abychom

mohli ovéfit originalni technologické postupy a specialni mechanickou ochranu povrchu.
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5. Prakticka ¢ast — vysledky diserta¢ni prace

V ramci disertacni prace bylo provedeno naneseni, méfeni a vyhodnoceni elektrické
vodivosti médénych, stfibrnych a hlinikovych tenkych vrstev. Vrstvy byly realizovany
vakuovym naparovanim a vzorky byly vystaveny teplotnimu cyklovani pii meznich teplotach
100°C a 0°C s prodlevou 55 min. Teplota vzorku byla pii napafovani udrzovana na teplotach
20,50,100 a 150 oC. Vzorek byl vyhiivan pomoci odporového teplotniho elementu. Teplota
vzorku byla sniméana termoclankem typu K. Byla vyhodnocovana elektrickd vodivost

napafeného obrazce realizovaného pomoci kovové Sablony na keramickém substratu z aluminy.

Dutivodem pro zvoleni hliniku, médi, stiibra a zlata byla prevazné dostupnost téchto kovu
v Cisté formé, ale také vyuzivani téchto kovu velice Casto v oboru elektrotechniky. Hlinik a
med’ reaguji s okolnim prostiedim, jakym je tfeba vzduch, ktery zptisobuje korozi a degradaci
téchto kovl. K ochrané proti témto nezadoucim vlivim na kovy se pouziva velké mnozstvi
latek vice ¢i mén€ znaméych a dostupnych. Z odborné literatury jsem se vSak docetl o parylénu
a jeho vyuziti v archeologii jako konzervacéni prvek pro staré exponaty s velmi dobrymi ucinky.
V dobé€, kdy jsme vybirali idealni material k ochrané vrstvy bylo na tustav pofizeno nové
zafizeni pro vytvareni parylénovych vrstev a to mé vedlo k vytvofeni experimentu s parylénem

jako ochrannym prvkem pro tenké vrstvy.

5.1 Provedeni kovové Sablony pro naparovani

Pro vyrobu Sablony byla pouzita bronzova folie o tloustce 150 pm. Abychom zajistili
rovinnost Sablony, bylo jako technologie pro jeji vyrobu vybrano leptani. V daném ptipadé by

bylo mozno pouzit i laser, ale ten by mohl diky vysoké teploté folii pokfivit.

Na médénou folii byl fotocestou pomoci fotorezistu a transparentni piedlohy nanesen
motiv se tfemi meandry, a nasledné byly nezadouci c¢asti odleptany, v tomto pfipadé
reprezentovany ¢ernymi meandry a obrysem. Kvuli rychlosti leptani a soumeérnosti Sablony byl
fotorezist nanesen z obou stran folie a leptani realizovano z obou stran. Obrazek 5.1 znazorfiuje

provedeni kovové Sablony pro realizaci méficich vzorku.
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15mm

47 mm

F Y
v
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Obrazek 5. 1: Provedni kovové $ablony pro napafovani

5.2 Parametry naparovani

V ramci experimentil byla méfena elektricka vodivosti pro tloustky vrstvy 200 nm. Méfeni
probihalo pii teplotach substratu 50, 100, 150°C (prvotni pokusy pii pokojové teploté). Tlak v
recipientu byl 1, 8-107 - 8, 8-107 Pa.

Obrazek 5. 2: Pouzité napafovaci zafizeni
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Experimenty byly provadeny na zafizeni (viz. obr.5.2). Jednd se o zmodernizované
zafizeni firmy Balzers. Pozadované vakuum bylo dosazeno rotacni olejovou a turbomolekularni

vyvévou. Tloustka byla méfena metodou kmitajiciho krystalu, teplota substratu termoclankem.

Vakuova komora se uzaviela a spustila se automatizovana soustava vyveév (rotacni,
turbomolekularni). Pti ¢erpani, které trvalo fadové desitky minut, nez se dosdhlo pozadované
hodnoty vakua, bylo tfeba vyhtat pfipravek na pozadovanou teplotu. Jako topny ¢len byl pouzit
vykonovy keramicky rezistor kvadrového tvaru a vykon mu byl dodavan ze stabilizovaného
zdroje. Napéti zdroje se na rezistoru ménilo na tepelny vykon ktery nasledné vyhtival nosny

substrat. Napéti bylo fizeno manualné na zakladé teploty piipravku méfené termoclankem.

5.2.1 Uprava povrchu vzorku

Pfed samotnym napafovanim bylo nutno nosny povrch dikladné pfipravit na naneseni
tenké vrstvy. V pfipadé nedostate¢ného osSetieni nosného substratu by mohlo dojit k odlupovani
tenké vrstvy nebo jejimu popraskani. K samotnému ocisténi byl pouzit isopropylalkohol.
Kromé ocisténi substratu jsme isopropylalkoholem ocistili take Sablonu, aby nedoslo k

preneseni organickych necistot na substrat behem jeho upinani do nosice Sablony.

5.2.2 Vodivost naparenych vrstev

Pro méfeni elektrické vodivosti byly pfipraveny patiicné vzorky.

e Naparovani médi je dosti jednoduché, 1ze to provadét z témét jakékoli lodicky. Je
mozné velice jednoduse fidit rychlost napafovani a jeji hodnota zistava v prabéhu
napafovani relativné konstantni. V dusledku potfeby pomérné malé rychlosti
naparovani byla k provedeni merenych naparovani vybrana mensi lodicka z wolframu.

e Naparovani stribra ma podobné charakteristiky jako napafovani médi. Jeho
naparovani se také obejde bez vétSich probléml. Experimentalné je zjisténo Ze se stiibro
se velice dobfe napatuje z mensi lodicky. Muze to byt zptsobeno povrchovym napétim
roztaveného kovu. Naparovaci rychlost je také dobfe fiditelnd a nevykazuje velké

vykyvy.
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e Zlato se obdobné jako stfibro a méd’ napatruje pomérné snadno z lodi¢ek a jeho rychlost
neni tézké fidit. Diky tomu jsme dosahli pomémé konzistentni rychlosti napafovani
behem nanaseni tenké zlaté vrstvy

e Hlinik se velice dobfe napatuje z wolframového dratku. Pfi naparovani hliniku z dratku
se velice §patné fidi, napafovaci rychlost, coz vedlo k nekonzistentni rychlosti béhem

naparovaciho procesu.

5.3 Uvod k experimentu

Elektrické a mechanické vlastnosti tenkych kovovych vrstev, které jsou realizovany
vakuovym naparovanim, zavisi na celé fadé faktord. Pokud zjistujeme elektrickou vodivost
tenkych kovovych vrstev v zavislosti na jejich tloustce, mizeme fici, ze do tloustky 1500 A
(150 nm) plati tzv Sondheimertv vztah [11]. Do této tloustky jsou castice kovu nahodné
rozptyleny na povrchu nosného substratu a elektricka vodivost vykazuje velkou a nelinearni
zavislost na tloust’ce. Pii tloustkach nad tuto hodnotu se nelinearita zmensuje a zacina platit
znamy vztah (Ohmova zakona) pro kovové materidly, avSak elektricka vodivost je vzdy niz§i
nez je vodivost standardné vyrabéného kovového materialu [21],

I=0E (44)
kde,
I: Proud, o: Hustota, E: Elektrického pole

Tenké vrstvy jsou ¢asové nestabilni a jejich vodivost zavisi na celé fadé faktor, jako jsou
Cistota povrchu, teplota povrchu a dal§i. Vlastnosti tenkych vrstev také vyrazné ovliviiuje

teplota substratu.

5.4 Teplotni cyklovani tenkych vstev

Pro méfeni stability napafenych kovovych vrstev byly realizovany vzorky na keramické
podlozce z aluminy tloustky 0,8mm. Napatfeny obrazec je mozné vidét na obr. 5.3, naparovani
probihalo pres kovovou leptanou Sablonu. Byly realizovany vzorky s napafenou vrstvou médi,
stfibra a hliniku tlousték od 150 do 300 nm. Béhem naparovani byla teplota substratu udrzovana
na 50, 100 a 150°C. Po napateni byly vzorky podrobeny teplotnimu starnuti pfi teplot¢ 100°C
po dobu 120 hodin.
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Vsechny vzorky byly podrobeny teplotnimu cyklovani. Pro cyklovani bylo pouzito
zafizeni na principu peltierovych clankd, které umoziuji, ze vzorky jsou umistény na
vyhtivané, nebo chlazené kovové pracovni desce v neuzavieném prostoru za vlivu okolni

atmosféry [16].

Teplotni cykly byly realizovany pii teplotach od 0 do 100°C bez Casové prodlevy. Tento

cyklus mizeme vidét na obr. 5.4.

100]

=3
=

temperature [°C]
Y (-2}
[—] [—]
//

o - \ 'A
= N /
~f
21 1505 1510 1515 1520 1525 1530
time [min.]
Obrazek 5. 3: Tvar napaiené vrstvy [16] Obrizek 5. 4: Prib¢h cyklovaciho profilu [16]
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5.4.1 Namérené vysledky

Prehled vysledkt testovani muzeme vidét v tabulce 2 a také v grafu popsaném na obr.5.5

Tabulka 2: Elektricky odpor z riznych vrstev po teplotni cyklovani

150 20 37.160 | 57734 | V1448 - - -
Cu 200 20 10868 | 14763 14980 | 15785 16,039 16367
300 50 3.219 3.658 4128 4.125 4.210 4215
300 100 6,032 6.934 8.766 0871 10,113 10.102
200 150 5954 | 13460 | 15172 | 15594 16,305 16,898
200 50 5.230 5.566 5.964 6.705 6.952 1,185
Ag 200 100 6.213 6.251 6.586 7.21%9 1.627 1,682
200 150 9.717 5432 10,010 | 11.296 11,686 11.958
Al 150 50 86,867 | 93.70 3174 - - -

Odpor[Ohm]

Obrazek 5. 5: Odpor médénych a stiibrych vrstev po teplotnim cyklovani [16]
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Béhem naparovani se objevily problémy s napafovanim souvislé hlinikové vrstvy vétsich
tlousték, proto byla realizovana pouze hlinikova vrstva 150 nm. Jeji odpor pfi cyklovani prudce
narustal a po 4000 teplotnich cyklech byl neméfitelny. Médéné vrstvy realizované na substrat
teploty 20°C vykazuji, jak uvadi hodnoty v tabulce 2, nizkou stabilitu. Na vSech vzorcich bylo
realizovano celkem 10 000 teplotnich cykli, na nize uvedenych obrazcich 5.6 mizeme vidét

porovnani vrstev pied a po cyklovani.

Pokud se podivame na vysledky v tabulce, miZzeme tvrdit, Ze stabilita tenkych vrstev zavisi
nejen na tloustce, ale také na teploté¢ podkladu na ktery je tenka vrstva naparovana. Z téchto
ziskanych dat se jako optimalni teplota substratu jevi 50°C a tloustka nad 200 nm. Stiibro ma

obecné nizsi hodnotu odporu nez méd’, ale ve stabilité jsou si pomérné blizké.

<
SEMHV:15.00kV  WD: 4.593 mm . MIRAN TESCAN
View field: 43.34 ym  Del: InBeam v
SEM MAG: 5.00 kx

HV:1500KV  WD:5.057 mm MIRAY TESCAN
field: 4334 ym  Det: InBeam 10 pm .
MAG: 5.00 kx LabSensNano n

LabSensMano n

Obrazek 5. 6: 200nm Cu pii teploté substratu 20°C pied cyklovanim (leva) a po 10000 cyklech (prava) [16].

Na obr. 5.6, z elektronového mikroskopu je uvedena struktura médéné vrstvy tloustky 200
nm, pied a po teplotnim starnuti. Je patrna houbovita struktura kovové vrstvy, coz ma za
nasledek zvySeny elektricky odpor vrstvy. Ze snimku je patrné, Ze s piibyvajicim pocCtem
teplotnich cyklu se zvySuje hladkost vrstvy, coz zpasobuje tvorba oxidua ve struktufe vrstvy. Da
se predpokladat, ze termomechanické namahani ve struktufe je minimalni. Nejsou patrny zadné

mechanické defekty ¢i praskliny.
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1HV: 15.00 kv WD: 14.97 mm W\ TESCAN
rfield:43.34 ym  Det: SE

SEM HV: 15.00 kv WD: 3.155 mm MIRAW TESCAN
- -
1 MAG: 5.00 kx L&SOﬂsNI‘\on

View fleld: 43.34 ym  Det: InBeam
SEM MAG: 5.00 kox LabSensNanuu

Obrazek 5. 7: 200nm Cu pii teploté substratu 150°C pied cyklovanim (leva) a po 10000 cyklech (prava) [16].

U obr 5.7 vytvotenych na vzorcich, které byly predehtatky na teplotu 150°C pozorujeme
pomérné zna¢né zmeény nanesené vrstvy po cyklovani. Pfed cyklovanim byl povrch sice velice
hruby, ale dochézelo k vytvoreni pifimé vodivé vrstvy, coz zaji§t ovalo nizkou hodnotu odporu

a dobrou elektrickou vodivost.

U fotografie po cyklovani mizeme pozorovat zmenSeni hrubosti nanesené vrstvy a
v nékterych mistech dokonce jeji vymizeni. Diivodem k tomu byla riizna teplotni roztaznost
kovové vrstvy a podkladové keramiky, ¢imz doslo pravdépodobné k vytvoreni prasklin a
nasledné 1 k odloupnuti vrstvy. Tento jev zapficinil prodlouzeni vodivé cesty a tim 1 zvySeni
elektrického odporu. Tyto vysledky ukazuje také tabulka 2 a obr. 5.5, ktery vykresluje, ze

s rostoucim poctem cykla se zvySoval i elektricky odpor kovové vrstvy.
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SEMHV: 1500kV WD 5.078 mm Loty MIRA\ TESCAN
View field: 108.3 ym  Det: InBeam 7
SEM MAG: 2.00 kx

’ MIRAW\ TESCAN
View field: 108.3 um  Det: SE 7
SEM MAG: 2.00 kx LabSensNano n

LabSensNano n

Obrazek 5. 8: 200nm Ag pfi teploté substratu 150°C pied cyklovanim (leva) a po 10000 cyklech (prava) [16].

U obr. 5.8 pro Ag mizeme pozorovat pomerné velky rozdil vrstvy pred a po cyklovani.

Pravdépodobné jsou tyto rozdily zpisobeny nestabilitou stfibrné vrstvy béhem starnuti.

5.5 Vliv podminek na mechanické a elektrické vlastnosti tenkych vrstev

Prace popisuje vysledky meéteni rezistivity na tenkych vrstvach, které byly vytvoreny za
raznych vstupnich podminek. Vstupnimi parametry je minéno nahfivani vzorka pred zacatkem
naparovani a experiment, ktery zkoumal vliv vibraci vzorku na vzhled a rezistivitu nanesené

VIStvy.

5.5.1 Popis experimenti

a) Vliv teploty vzorku

Béhem experimentu byly vzorky v komofte predehiivané pomoci vykonového odporu vzdy
na hodnoty 20°C, 50 °C, 100 °C a 150 °C, kde po nahtati vzorku bylo spusténo napatovani tenké
vrstvy o tloustce 200nm. Jako materialy byly pouzity Cisté kovy Al, Ag, Cu, které byly
naneseny na vzorky z alumina. Po vytvoreni tenké vrstvy byly vzorky ulozeny v susici peci o
teploté 30°C a relativni vlhkosti 1% RH s pfesnosti +0,1%RH, kvili zpomaleni starnuti vzorku
a oxidaci. Naparovani probihalo u vsech vzorki pfi podobnych parametrech, tak by bylo mozné

vysledky porovnat.

82



Mechanické a elektrické vlastnosti tenkych kovovych vrstev nanaSenych vakuovym naparovanim

b) Vliv vibraci vzorku

V druhé ¢asti experimentu bylo vzorek rozkmitan elektrodynamickym systémem (kmitaci
civka reproduktoru) v horizontalnim a pak i vertikalnim sméru pii frekvencich 50Hz a 15kHz.
Po realizaci vrstev byly vytvoreny fotografie pomoci elektronového mikroskopu a nasledné

byla na vzorcich zméfena rezistivita a hodnoty byly porovnany (viz. tabulka 3).

5.5.2 Priprava tenké vrstvy

Tenk4 vrstva na vzorcich z aluminy byla vytvofena pomoci vakuové soupravy. Pri

samotném naparovani byly hlidany vstupni parametry, kvili reprodukovatelnosti experimentu.

Pro méteni jsme si zvolili tlou§tku vrstvy 200nm, ktera byla napatena pfi tlaku v rozmezi
4-5%107Pa s dodrzenim napafovacich rychlosti v rozmezi 15-19 A/s. Pro nastaveni teplot jsme
pouzili vykonovy 10W rezistor, ktery vyhfival substrat z aluminy. Diky dodrzeni vstupnich

parametrd mizZeme naméfené vysledky porovnat.

5.5.3 Méreni odporu tenkych vrstev

Pro méfteni rezistivity byla pouzita ctytbodova metoda podle obr. 5.7, kde pro pro samotny
vypocet plosného odporu je pozivan obecny vzorec:

ps = (m/In2)(V/D) (45)

| ¢

Obrizek 5. 9: Ctyi-bodova metoda pro méfeni rezistivyty [17]
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Hodnota n/In2 plati pro pomér d/s>40 tedy pro piipady, kdy je primér méfeného obrazce

vzorku d 40x v€tsi, nez vzdalenost mezi méfisimi hroty s, coz odpovida rozlehlejsim obrazcim.

Pro pftipad, kdy méfime obrazce, které maji maly primér, musime puzit jiny korekéni
faktor, ktery zavisi na poméru priméru mereného obrazce vzorku a vzdalenosti hrotl a zaroven

zavisl na tvaru obrazce.

U nasich vzorkd byl d=10mm a s=Imm, coz znamena, ze v nasem piipadé jsme pouzili

hodnoty korekéniho faktoru podle tabulky 3.

Tabulka 3: Hodnoty korek¢nich faktord pro ¢tyfbodovou metodu
(d/s) Kruh Ctverec
10,0 4,1716 4,2209

5.5.4 Vysledky povrchového odporu na vrstvach bez vibraci

Pti méfeni byly pouzity Cisté kovy Al, Ag a Cu pfi teplotach 20°C, 50°C a 150°C. Nametené
vysledky muzeme vidét v obr. 5.10

1.6
Al shape o
— 14
H
3} 1.2 Al shape o
-
)
g 1 Cu shape o
)
g‘ 0.8 Cu shape o
)
0.6
E —@—Ag shape o
0.4
Ag shape O
0.2
20 40 60 80 100 120 140

Substrate teplota [°C]

Obrazek 5. 10: Funkéni plosny odpor teploty vzorku
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Na obr. 5.10 vySe mizeme pozorovat vyvoj resistivity v zavislosti na teploté nosného
substratu. Z hodnot vyplyva, ze nejvetsi zmeéna je u hodnot pro Ag a to pfi teploté substratu 150
°C. U zbylych dvou kova Cu a Al se da prohlasit, Ze jsou pomérné teplotné stabilni a hodnota

plo§ného odporu se piili§ neméni.

5.5.5 Meéreni resistivity na vzorcich které byly rozkmitiany béhem naparovani

Jako zdroj vibraci jsme volili obdelnikovy signal 20Hz a 15kHz v horizontalnim a pak i
vertikalnim smeru pfi dodrzeni vstupnich parametri 20°C v tlaku 4-5-10-3Pa, pfi rychlosti
nanaseni vrstvy 15-19 A/s. Vysledna vrstva byla o tloustce 200nm. Uspotadani méficiho

pracoviste je uvedeno na obrazku 5.11.

Obrazek 5. 11: Vertikalni kmitani (leva strana) horizontalni kmitani (prava strana)

Po vytvoreni vrstev pifi zachovani vyse uvedenych podminek byly hodnoty rezistivit

zmeteny opét Ctytbodovou metodou. A vysledky jsou uvedeny v tabulce 4.

Tabulka 4: Hodnoty plosného odporu

Kov Kmitani : 0Hz Kmitni : 20Hz Kmiténi : 15kHz .
Horizontalni | Vertikalni | Horizontalni | Vertikalni
Al 0,3387 0,37718 0,4137 0,363 04233 | Q/o
Cu 0,3159 0,2306 0,4534 0,3695 03126 | Q/o
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Z vySe uvedené tabulky muzeme konstatovat, ze horizontalni kmitani nema piili§ velky
vliv na hodnoty povrchovéh odporu nanesené vrstvy ¢i kvalitu samotné vrstvy. U vertikalniho
kmitani je nepatrny rozdil oproti hodnotam bez kmitani ale tento rozdil mize byt zptisoben také

drsnosti samotného povrchu alumina nebo nepifesnou tloustkou 200nm.

Hodnoty se mirné lisi, ale nelze jednoznacné prohlasit, ze je to diky kmitani. Tento
experiment byl zvolen, aby se ovéfilo, zda pohyb substratu s nerovnostmi ovliviiuje pokoveni

nerovnosti podle teorie uvedené v kapitole 3, obrazek 3.12.

5.6 Ochrana tenké vrstvy

Tato Cast disertaéni prace nas seznamuje s experimentem na testovani starnuti tenkych

vrstev a jejich ochranou pred oxidaci.

V tomto experimentu jsme provedli napafeni tenkych vrstev ve tvaru meandru, jak
muzeme vidét na obr. 5.3 na keramiku s nelesténym (max. nerovnost+0,15um) a lesténym
(max. nerovnost £0,001um ) povrchem. Reliéf povrchu je zobrazen na obr. 5.12. Jako

naparované kovy jsme vybrali zlato, stiibro, meéd’ a hlinik kviili moznosti porovnani.

LT
um ] 0.2+
0.054 ]
] 0.0
0. 00 oty nn ol oot g s ]
3 |
] |
-0.05 | 0.21
0 500 o
a) Lestény povrch Al,O3 b) Nelestény povrch Al,O3

Obrazek S. 12: Relief povrchu ALO;

Vytvorili jsme tedy Sestnact vzorkti osm na lesténé a osm na nelesténém povrchu. Od
kazdého kovu dva stejné obrazce. Diavodem pro vytvoreni dvou totoznych vzorka bylo to, ze

jeden povrch nanesené tenké vrstvy byl ponechan bez ochrany a na druhy byla nanesena
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parylenova vrstva tloustky 200nm. Tato vrstva tvorila ochranu pred oxidaci a starnuti nanesené

kovové vrstvy.

Poté byly vSechny vzorky vloZeny do teplotni komory pro teplotni cyklovani. A prubézné

byla méfena zména hodnoty odporu daného meandru.

Profil teplotniho cyklovani mizeme vidét na obr.5.13 kde je vyobrazen nastaveny teplotni
cyklus od 0°C do 120°C. S prodlevou 55 minut v kazdém extremu a s deseti minutovym

pfechodem z minima do maxima. Celkova doba jednoho cyklu je tedy 120 minut.
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a) Teplotni profil pouZity pro zkoumani ochrany parylénem b) Skute¢ny teplotni cykus

Obrazek 5. 13: Teplotni profil pouZity pro cyklovani

5.7 Seznameni s parylénem

Existuje né€kolik typti parylénu pouzivanych k ochrannym a konzervacnim uceltim.
Vsechny jsou to chemické polymery skladajici se ze zfetézenych molekul para— xylylenu,
jejichz zakladem je benzenové jadro se dvéma metylovymi zbytky v para pozici. Na aromatické

jadro mohou byt jesté navazany atomy chléru nebo fluoru.
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cl cl
1 cH, CH, | {Gﬂa@ EHE} {cng CH,
| —n n n
cl
Parylén C Parylén N Parylén D

Obrazek 5. 14: Chemické vzorce tii typa paryléni [42]

5.7.1 Vlatnosti parylénové vrstvy

Parylén vykazuje vynikajici elektrickou pevnost, vysokou hodnotu povrchového a

objemového mérného odporu [42], viz tabulka 5.

Tabulka 5: Elektrické a fyzikalni vlastnosti parylénové vrstvy

Vlastnosti Parylén C Parylén N Parylén
Pevnost v tahu [MPa] 41-76 69 76
Mez prataznost [MPa] 42 55 62
Max. roztaznost [% | 20-250 200 10

Absorpce vody [% za 24 hod.]

M¢éné nez 0,1

Méné nez 0,1

Méné nez 0,1

Teplota tani [°C] 420 290 380
Povrchovy odpor [ohm], 23°C 1,0 - 10" 1,0 - 10" 1,0-10'°
Vnitini odpor [ohm-cm}, 23°C 8,8 -10'° 1,4 - 10" 1,2 -10"
Koeficient tfeni (staticky) 0,29 0,25 0,33
Koeficient tfeni (dynamicky) 0,29 0,25 0,31
Dielektrické konstanta 60 [Hz]. 3,15 2,65 2,84
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5.7.2 Provedeni a pouziti parylénové ochrany

Parylén je polymerni latka, ktera vytvaii na povrchu skla, kova pryskyfic, plasti keramiky,
kiemiku a dalSich materiali ochrannou vrstvu. Parylén je schopen vytvaret nerovnomeérnou
(obr. 5.15a), nebo rovnomérnou (obr. 5.15b) vrstvu na vzorku. Zalezi to na, nasledujicich

faktorech.

Podminky pro vytvareni, nerovnomérmé vrstvy [53]:

1. Pokud vrstva dosahuje velké tloustky.

2. Pii velkych rychlostech nanaseni (deposice).

a) Nerovnomérna vrstva na vzorku b) Rovnomérna vrstva na vzorku

Obrazek 5.15: Nerovnomérnd a rovnomérna vrstva na vzorku

Podminky pro vytvafeni, rovhomeérné vrstvy:

1. Rovnomérné vrstva se vytvari, pokud se jedna o malou tloustku vrstvy.
2. Mala rychlost depozice.

5.7.3 Technologie nanaseni parylénové vrstvy

Parylén se aplikuje na molekularni Grovni v procesu vakua pii pokojové teploté. Tenké
vrstvy 0,100-76 mikrometr Ize snadno aplikovat v jediné operaci. Nejsou zapotiebi zadné

katalyzatory nebo rozpoustédla.

Ochrana parylénem je zalozena na principu polymeracni reakce. Polymerace je obecné
chemicka reakce nékterych molekul (monomerti) v mnohokrat opakovaném spojeni do velkych
celkti (makromolekul) bez vedlejSich produkti. V ptipadé parylénu se jedna o proces, kdy se
dimer (di—para—xylylen) v pevném skupenstvi zménou teploty méni na plynny monomer (para—
xylylen) a ten se dal§i zménou teploty usazuje ve forme tenké, bezbarvé a prihledné vrstvy na

povrchu ochranéného predmétu (substratu) a polymeruje (vznika poly—para—xylylen). Schéma
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technologického procesu je uvedeno na obrazku 5.16. Protoze se jedna o proces probihajici na
molekularni urovni, molekuly monomeru pronikaji skrze pory i dovnitt predmétu a zpeviiuji
tak 1 jeho vnitini strukturu. V ptipadé papiru naptiklad dochazi k obalovani jednotlivych vlaken
celulozy [42]. Ochrana parylénem vyzaduje pouziti specialniho pfistroje, do kterého se vklada
substrat spolu s praskovym dimerem. Pfed samotnym chranénim je potfeba zbavit predméty
necistot a prebytecné vody. K tomu slouzi omyti nebo odsati. Velké nebo pfili§ choulostivé
predméty Casto vyzaduji pouziti drzaka, které slouzi k jejich fixovani. Parylén je nereaktivni
makromolekula, ktera se na substrat vaze mechanicky. Nedochazi tedy k chemické modifikaci
chranéného predmétu. Parylén je pruhledny, a pokud je vrstva na povrchu predmétu spravné
nanesena, neni pouhym okem a obvykle ani pomoci svételného mikroskopu viditelna. Vrstva
chranéného média je relativné flexibilni, coz je velka vyhoda pii ochrané textilii nebo papiru,

je odolna vici abrazi, mikrobialni aktivité a vyznacuje se nizkou absorpci vody [53].

Fyt— —CFy ¢+ 2 &
Fall — —CFy >
. . _ uprava chemickeho sloZeni
Regulacni ventil ™. T Pyrolyza -
Sublimace Nana&eni

\ /

CFy 0 CFr 0 TC W "H‘-.,f_":u
F =

E

Obrazek 5. 16: Proces nanaseni parylénu

5.8 Realizace zkuSebnich vzorku

Zkusebni vzorky byly stejné jako pti predchozich méfenich realizovany ve tvaru meandru.
Vzorek se realizoval napafovanim pres kovovou Sablonu.Pro snadné&jsi mefeni odporu byly
pfed samotnym napafenim vytvoreny kontaktni plosky ze stiibrné pasty. Vzorek mizeme vidét

na obrazku 5.17.
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Obrazek 5. 17: Vzorek napafeného zlata na keramice

Po vytvoreni kontaktnich ploSek pomoci tlusté vrstvy byly desticky umistény do komory
napafovaciho zafizeni a do cesty toku par byla vloZena Sablona s meandrem kvuli

pozadovanému tvaru naparené vrstvy.

Pro samotné naparovani byly stanoveny parametry tak, aby byly co nejvice podobné pro
vSechny vzorky. V nasem pfipadé jsme nosny substrat dale nevyhftivali, tedy bylo napafovano
pii pokojové teploté cca 22°C. Rychlost napafovani jsme se snazili drzet v rozmezi 10-15 A/s
a tlak v komofte pfi zacatku naparovani byl mezi 4-6-10-3 Pa. Diivodem pro dodrzovani téchto
podminek bylo reprodukovatelnost nastaveni pro kazdy vzorek a také moznost porovnani

vystupnich dat.

Tloustka vrstvy byla volena 200 nm. K této hodnot¢ jsme dosli na zakladé predchozich
experimenti. Tato hodnota je vyhodna pravé pro to, ze pokud byly tloustky mensi, jejich
vlastnosti nebyly stabilni a mohlo by dochézet k tvorbé vystupnich dat bez vypovidajici
hodnoty.

Po vytvoreni téchto referencnich vzorku se jedna ¢ast ponechala bez oSetieni a druha byla
vlozena do boxu pro vytvoreni ochrané parylenové vrstvy. S principem tvorby parylénové

vrstvy jsme se jiz seznamili vyse.
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5.8.1 Testovani vzorku

Cela davka vSech vzorka (bez parylenu i s parylénem) byla vloZzena do pece urCené
k teplotnimu cyklovani, a byl nastaveny teplotni profil podle obrazku 6.2. Po uplynuti
definovaného mnozstvi cykli bylo cyklovani pozastaveno pfi teplote¢ 25°C a vzorky byly
vytazeny ven z pece. Dale bylo vyckano 15 min, nez se teploty vzorkt a okoli srovnaly, aby
nebylo méfeni ovliviiovano rozdilnou teplotou. Po srovnani teplot byl kazdy vzorek proméfen

pomoci ohmmetru a udaje byly peclivé zaznamenany pro dalsi zpracovani.

Jiz béhem prvnich par desitek cykli byly pozorovatelné zmény na tenkych vrstvach bez

parylénu pouhym okem.

Po promeéteni vSech desti¢ek byly vSechny vzorky opét vlozeny do pece a bylo znovu

spusteéno teplotni cyklovani.

5.8.2 Vysledky experimentu

Pomoci tohoto experimentu byl zjistén vliv parylenové ochranné vrstvy na starnuti
napafenych kovovych povrchid. Rizné kovy maji riznou stabilitu a rizné reaguji na starnuti a
na velké vykyvy teplot. Jednoznacné ze skupiny kova Al, Cu, Au a Ag dopadla nejhtfe méd,
ktera prakticky po pétistech cyklech skoro upln€ vymizela. Déle ji pak nasledovalo zlato, které
naopak reagovalo s tlustou vrstvou a prvky z ni difuzi prostoupily az do této vrstvy. Toto vSak
nemélo vliv na elektrické vlastnosti, protoze jak mizeme vidét na obr.5.19 a obr.5.20 elektricky
odpor se piili§ neménil a prabeh zavislosti el. odporu na poctu cyklu je priblizn€ stejny u vzorkt

oSetfenych parylenem a u vzorkl bez oSetfeni tenké vrstvy.

Na jedné keramicke destiCce byly vytvoreny tfi totozné meandry (A, B, C), kvili eliminaci
chyb pfi testovani a moznosti porovnani vysledkii. V pribéhu experimentu jsme na nékterych
vzorcich méli problem s poskrabanim pfi pfi manipulaci, a tim doSlo k pferuseni vodivé cesty,
coz vedlo k tomu, ze nebylo na vzorku mozno dale provadét méfeni. Diky vytvoreni tfech

totoznych meandrd na jednom vzorku, jsme tedy mohli dale pokracovat s experimentem.

Dtvodem pro posun jednotlivych prabéha vodivosti v grafu na obr.3.3, byla razna

vzdalenost od centra vyparovani (lodicky) diky tomu meély jednotlivé napafené meandry
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nepatrné rozdilné tloustky, a tudiz 1 rozdilnou vodivost. Prakkticky byla zmeétena tloustka

vrstvy pro tfi meandry umisténé podle obr.5.18. Nameétena tloustka se skutecné lisi (tabulka 6).

(100%) (0,97%)
=T N
- > »  Umisténi vzork na

1 5mum 1 5mm

j'i" B c leeramiclke desce

300mm

Zdroj odpatovani

Obrazek 5.18: Geometrie napatfovani

Tabulka 6: Zavislost tloustky vrstvy na poloze meandru vzhledem ke zdroji naparovani

Meandr Tloustka
A 200 pm
B 190 um
C 160 pum

Poz. Zlato tloustka 200 pm

18.50
18.00

17.50
17.00 —0—A

16.50
C
16.00

15.50

Odpor [Q]

15.00
0 100 200 300 400 500 600

Pocet teplotnich cykli [-]

Obrazek 5. 19: Zlato na lestené desti¢ce s ochranou parylenem
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13.50
13.00
12.50
12.00 1\

11.50 \ —0—A

11.00

Odpor [Q]

10.50
10.00

9.50
0 100 200 300 400 500 600

Pocet teplotnich cykli [-]

Obrazek 5. 20: Zlato na lestené desti¢ce bez oSetfeni parylenem

Stejné jako u zlata mizeme prohlasit dobrou elektrickou stabilitu také u stiibra a hliniku,
kde se prabéhy zavislosti el. odporu na poctu teplotnich cykli podobaly pro vrstvy s ochranou
parylenem a bez. Toto ale nemuzeme tvrdit u médi, ktera byla znacné nestabilni a vykazovala
velkou zavislost stability na ochranné parylenové vrstvé. Toto je dobfe patrné z obr.5.21 a

obr.5.22.

500.00
450.00
400.00
350.00
g 300.00

—_—

5 250.00 —@—\/zorek A
200.00 Vzorek B
150.00 Vzorek C

0 20 40 60 80 100
Pocet teplotnich cykli [-]

Obrazek 5. 21: M&d’ na lestené desti¢ce bez osetieni parylenem
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12.00

10.00

8.00

6.00 Vzorek A

Odpor [Q]

Vzorek B

4.00
Vzorek C

2.00

0.00
0 100 200 300 400 500 600

Pocet teplotnich cykli [-]

Obrazek 5. 22: Cu na lestené desti¢ce s ochranou parylenem

U vySe uvedenych grafi muzeme pozorovat, ze s rostoucim poctem cykld rostl také
elektrické odpor tenké médeéné vrstvy bez osSetfeni parylenem az do bodu kde se vrstva uplné
vytratila a doslo tak k pferuseni elektrického kontaktu. A to v prvnim pfipad¢€ jiz po 40-ti
teplotnich cyklech. Rizné hodnoty elektrického odporu pro rizné vzorky médi 1ze vysvétlit
umisténim vzorku vzhledem ke zdroji naparovani. Pary médi dopadaly na vzorek pod riznym

uhlem a take tloustka vrstev nebyla presné stejna.

Dal§im pozorovanym jevem byl vliv povrchu, na ktery byla tenk4 vrstva nanesena.
V nasem piipadé jsme méli keramiku s vybrousenym lesténym povrchem a pak keramiku
s neleSténém povrchem kde drsnost dosahovala az do hodnoty 200 nm, coz odpovida samotné
tloustce tenké vrstvy nanesené na tento povrch. Vliv se projevoval predevSim zvySenim
elektrického odporu vzhledem k prodlouzeni trasy diky drsnosti a déale také pronikdnim
materialu z tenké vrstvy do poru a prasklin v této nelesténé vrstvé béhem teplotniho cyklovani.
Toto bylo nejvice pozorovatelné opét u meédi, ktera z Casti pronikla do téchto port a z Casti se
odparila z povrchu pry¢, coz vedlo nejprve k zvySovani el. odporu a nasledné k preruseni

elektrického propojeni Upln¢.
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Celkoveé nam tento experiment dokazal, ze oSetfeni tenké vrstvy ma velky vliv na jeji
vlastnosti, a ze pouziti parylenové vrstvy doda dostatecnou ochranu pro tenkou vrstvu, coz jsme

si ovetili nejen z vysledka méfeni elektrického odporu, ale také opticky pomoci mikroskopu.

V zasadé se da prohlasit, ze vSechny vzorky, které nebyly oSetfeny parylenovou vrstvou
vykazovaly vét§i nebo mensi nestabilitu a postupné dochazelo k jejich degradaci. Kdezto
vzorky oSetfené parylenovou vrstvou byly stabilni a vliv teplotnich cyklt u nich nehral tak
vyznamnou roli a dokonce v pfipadé médi doslo k uplné ochrané této tenké vrstvy pred jejim

uplnym zniCenim.

Velky vyznam parylénu jako ochranné vrstvy mizeme pozorovat u obr.5.23, kde na levé
fotografii pozorujeme kvalitni neporusenou meédénou vrstvu bez znamek oxidace nebo mizeni
materialu. Na pravé fotografii je patrné vymizeni velkého mnozstvi materialu a pronikani ¢asti
materialu do pora a trhlin na povrchu nosného substratu. Ochranné vlastnosti parylenu proti
oxidaci jsou patrné i na kontaktech vytvorenych tlustou vrstvou, kde v levé casti jsou dokonale

lesklé a stfibrné a vpravo je vyrazna oxidace, kontakty jsou matné a zaSedlé.

Obrazek 5. 23: M&d’ s parylenovou vistvou (vlevo) a bez prylenové vistvy (vpravo)

Krome toho, jak uz bylo zminéno vySe, reagovalo zlato s kontakty a material z kontaktt
pronikal do tenké zlaté vrstvy. I tomuto jevu parylenova vrstva z velké Casti zabranila a potlacil

reakci mezi jednotlivymi materialy diky svym ochrannym vlastnostem. Pronikani materiala
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mezi sebou muzeme pozorovat na obr.5.24, kde levé Casti je destiCka oSetfena parylenovou
vrstvou a reakce mezi kontaktem a tenkou vrstvou je minimalni. Kdezto napravo pozorujeme
znacnou reakci mezi tenkou zlatou vrstvou a kontaktem, kde na kontaktu doslo k prolnuti obou

kovii a smérem do vodivého zlatého meandru. Ze zlata pronika ¢ast materialu z kontaktu.

Obrazek 5. 24: Zlato s ochranou parylenem (vlevo) a bez ochrany parylenem (vpravo)

5.8.3 Struktura povrchu tenkych vrstev

V pribéhu méfeni byl vyhodnocovan povrch napafenych tenkych vrstev. Pro zkoumani
povrchu byl pouzit profilomér od firmy BRUKER, typ Dektak XT, ktery vyhodnocuje na
zakladé pohybu hrotu po povrchu. Toto zafizeni je schopno vyhodnotit nerovnost velikosti az

0,1nm.

Obrazek 5. 25: Cervena linie zobrazuje prichod jehly profilometru
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Obrazek 5. 26: Profil vzorku Au na le$téném povrchu bez parylenu pied cklovanim

Na obr. 5.26 mizeme pozorovat profil povrchu, ktery byl zkouman pomoci profilometru a
to na vzorku se zlatym meandrem. Jako oblast pro priichod profilometru jsme vybrali pfimku
kolmo na vodivou cestu meandruv viz, obr. 5.25. Jedna se presnéji o vzorek se zlatou vodivou
cestou vytvofenou na leStené keramice bez oSetfeni parylenem. Profil povrchu je tedy pomérné
Cisty bez vétsich odskoku od linie. Dokonce i drsnost podkladového materialu je velice mala a
nanesend tenka vrstva relativné kopiruje drsnost povrchu. To je linie kolem 0,00 um osy X a
uprostied s maximem okolo 227 um mtzeme pozorovat profil povrchu nanesené vrstvy. Tento
profil byl méfen po vytvoreni tenké vodivé vrstvy, pted zapocetim cyklovani. Z tohoto profilu

je mozné odecist i tloustku vrstvy cca 200 nm.
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Obrazek 5. 27: Profil vzorku Au na les§téném povrhu s parylenem pied cyklovanim

Na obr. 5.27 pozorujeme profil povrchu také zlatého meandru naneseného na lesténé
keramice, s tim rozdilem, ze na tento povrch byla jesté nanesena kryci vrstva parylenu. Na
rozdil od ptedchoziho grafu jiz profil neni tak leskly a nastupové hrany v misté kde se zacala
tvorit tenka vrstva, jiz nejsou tak strmé jako u profilu u vzorku bez parylenu. Toto je zpiisobeno

principem nanaSeni parylenu, ktery diky nanaseni z plyné faze dokéze zaplnit pory a nerovnosti.
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Obrazek 5. 28: Profil vzorku Au na lesténém povrchu s parylenem po cyklovani

Na poslednim obr. 5.28 vidime profil na vzorku na lesténé keramice s tenkou vrstvou ze
zlata oSetfenou parylenem, ale vystavenou starnuti za pomoci teplotnich cykld. Bohuzel diky
malym rozmérim, nebylo mozno méfit povrch presné ve stejném misté, ale i tak je zde mozné
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pozorovat veétsi celistvost povrchu a potlaceni ostrého odskoku nanesené tenké vrstvy od
podkladového materialu. Oproti pfedchozim grafiim, jiz skoro nelze rozeznat, kde zacina tenka
vrstva a kde je nosna keramika. Toto pravdépodobné zapficinilo teplotni starnuti, které

parylenovou vrstvu posililo a vice sjednotilo.

Jak jiz bylo zminéno v pfedchozich kapitolach nejvice reagovaly na teplotni cykly vzorky
vytvorené ze zlata a médi. Proto byly vybrany snimky z optického mikroskopu pravée téchto

vzorkt kde tGcinost parylenu jako ochrany povrchu byla nejvétsi, viz obr. 5.29

Obrazek 5. 29: Oblast snimkii rozhranni tenké vrstvy Au — kontakt - keramika
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\ Au na Jesténé Keramice

Au na vodivéem kontaktu

Lesténa Keramika

SR na \'gdi’\'ém _ko'ntz.}ktu'

b) Au vrstva s parylénem

Obrazek 5. 30: Snimek rozhranni tenké vrstvy Au — kontakt - le$t€na keramika

Na fotografiich (viz. obr. 5.30) z optického mikroskopu vidime zvétSenou oblast vzorku
v mistech, kde tenka vrstva vystupuje z keramiky az na kontaky vytvotené vytvorené tlustou
vrstvou. A zaroven muzeme vidéti kousek nosného substratu v tomto piipade lesténé keramiky.

Oba obrazky byly vytvoreny az po teplotnim cyklovani.

Z téchto dvou obrazku je velice dobfe patrny rozdil mezi vzorky s parylenovou vrstvou

(obr.5.30b) a bez ni (obr.5.30a).

Na fotografiich (obr 6.30a) pozorujeme vzorek bez oSetfeni parylenem a diky tomu je
povrch zlata jakoby zaSly, neni tak zafivy a je vidét, ze se 1 ¢ast materialu ztratila, at’ uz
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vniknutim do pora nosného substratu, tak i caste¢né odpafenim z povrchu. Také tenka vrstva je

jako by zasla a linie pfechodu z keramiky vyse neni tak ostra jako u obrazku napravo.

Na fotografiich (obr.6.30b) je u vzorku osetfeného parylenem a jiz na prvni pohled patrny

kvalitn&jsi a lesklejsi povrch nez u levé fotografie.

Nejen ze kvalita zlaté tenké vrstvy je vyssi, ale také kvalita tlusté vrstvy je lepsi, coz
dokazuje také ostrejsi prechod mezi keramikou a tlustou vrstvou. Linie je pozorovatelna. A 1

vysledky méfeni odporu meandru naznacuji, Ze tato vrstva je stabilni.

Cuna vodivém kontaktu Tlusta Kontaktni
vi'stva

a) Cu vrstva bez parylénu

Cu na neleSténé Keramice : Nelesténa keramika

b) Cuvrstva s parylénem

Obrazek 5. 31: Snimek rozhranni tenké vrstvy Cu — kontakt — nele$téna keramika
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Na pro méd’ (viz. obr. 5.31a) je jiz rozdil velice dobfe patrny a neni pochyb o dobrych
ucincich parylenu, ktery zabranil degradaci tenké vrstvy, a nejen na ni, ale také kontaktu

vytvoreného tlustou vrstvou.

Na fotografiich (viz. obr. 5.31b) je mozné pozorovat pouze stopu po puvodni tenké médeéné
vrstve, ktera se z Casti vstiebala do porti keramiky a z Casti se upln€ vyparila. Tato vrstva jiz
nema ani elektrickou vodivost vlastnosti a da se o ni mluvit jako o pozistatku pivodni médéné

VIStVy.

Narozdil od toho, na pravé fotografii je mozno pozorovat kvalitni a neporuc¢enou médénou
vrstvu, ktera si ponechala své vlastnosti i po starnuti pomoci teplotnich cykla. V pravém dolnim
rohu dokonce muzeme vidét, ze i tlusta vrstva slouzici jako kontakt je ve velice dobrém stavu

a povrch je dokonale stfibrny.

Cu na le$téné Keramice

Tlusté kontakTii |
vrstva .. .-

Cu na vodivém Kontaktu

a) Cu vrstva bez parylénu
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b) Cuvrstva s parylénem

Obrazek 5. 32: Snimek rozhranni tenké vrstvy Cu — kontakt —le$téna keramika

Na fotografiich (viz. obr. 5.32a) Cu na lesténé keramice mizeme pozorovat témer stejny
rozdil mezi vrstvou bez ochrany a s ochranou parylenem. Diky mensi porovitosti se méné médi
vstiebalo do nosného substratu, a proto je stopa po puvodni tenké médeéné vrstvé znatelngjsi,
nez na fotografii z nelesténé keramiky. I tak ale u té€chto vzorku doslo k totalni degradaci tenké

vrstvy a ztraté jejich vlastnosti.

Na fotografiich (viz. obr. 5.32b) opét mizeme pozorovat nepochybny tcinek parylenu,
ktery zabranil degradaci vrstvy a uchranil ji pfed zni¢enim. Tenka vrstva na této fotce je
dokonale leskla a vypada témér neporusené. Také vSechny prechody a linie jsou mnohem

ostiejs§i nez u vzorkd bez ochrany.
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6. Zavér — dosazené vysledky prace

Tato disertacni prace se vénuje studiu vybranych probléml spolehlivosti a Zivotnosti
napafenych tenkych kovovych vrstev prostfednictvim zkoumani jejich elektrickych a

mechanickych vlastnosti.

Teoreticka cast uvadi zakladni fyzikalni teoretické principy, které se uplatiuji pfi
vakuovém napatfovani, jsou zde podrobné popisovana laboratorni technologicka zafizeni,
veetné teorie méreni vybranych mechanickych a elektrickych vlastnosti. Podrobné je uvedeno

perspektivni méteni vlastnosti tenkych vrstev pro mikromechanické systémy.

Pro experimenty byly vybrany kovy, které se pouzivaji v mikroelektronickych aplikacich.
Jako zékladni substrat byla pouzita lesténa a nelesténa podlozka s Al,O3 (Alumina). Bylo to
z divodl, abychom mohli bez problému provést originalni technologické postupy a specialni
mechanickou ochranu povrchu.

V ramci disertacni prace, byly v souladu s cily prace provedeny nasledujici experimenty.

1) Zkoumani vlastnosti kovovych vrstev v zavislosti na teploté substratu a na kvalité
(drsnosti) povrchu.

2) Originalni experimenty tykajici se napafovani vybranych kovl na kmitajici substrat.

3) Zjistovani stability tenkych kovovych vrstev pii teplotnim cyklovani pomoci
prubézného méteni elektrického odporu. Stejné experimenty byly provadény pro vrstvy

chranéné vrstvou parylénu.

Po rozboru vysledkli mohu konstatovat, ze vSechny tfi stanovené cile (str. 16) byly

splnény.

Diky teoretickému rozboru a mnoha experimentim zaméfenym na tfi vySe popsané vlivy
na tenké vrstvy bylo mozné vytvorit a objasnit chovani nékterych parametra vrstev a moznosti

jejich ovlivnéni, jak v pozitivnim, tak 1 negativnim smyslu.

Nejvice se prace zaméfila na problematiku elektrické vodivosti tenkych kovovych vrstev,

mechanické starnuti a degradaci, coz jsou klicové vlastnosti tenkych vrstev.
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Diky experimentim byla nastinéna moznost ochrany tenkych vrstev pomoci modernich
technologii jakou je napiiklad vytvareni parylenovych vrstev, které mohou radikalné ovlivnit a
zpomalit degradaci, ktera miuze mit v extrémnich pfipadech i destruktivni nasledky na

parametry a vlastnosti tenkych vrstev.

Diky experimentim jsem zjistil, Ze kvalita nanesené tenké kovové vrstvy se muze zasadné
meénit v zavislosti na vstupnich parametrech nastavenych pfed a béhem procesu naparovani. A
i kdyz je jiz vrstva nanesena, je mozné pomoci dalSich procesi ovlivnit jeji zivotnost a

spolehlivost.

Krome vSeobecné znamych faktt, ze kvalita vrstvy je zavisla na tlaku v komore a rychlosti
nanaseni vrstvy, jsem diky experimentim ovéfil, ze dalsi parametr, ktery hraje velkou roli na
vyslednou kvalitu tenké vrstvy, je predehfivani povrchu na ktery je tenka vrstva vytvarena, a
samoziejme 1 kvalita a hrubost povrchu. Povrch keramické vrstvy byl Cistén pred napafovanim

pouze chemicky.

Dale jsem ovéftil, ze horizontalni a vertikalni kmitani substratu, na ktery je nanasena tenka
vrstva, neovlivni jeji kvalitu, pokud se jedna o kmity v oblasti jednotek Hz az do desitek kHz.
Tento experiment byl vybran z divodu predpokladu, ze vertikalni a hlavné horizontalni kmitani

substratu by mohlo vyrazné¢ ovlivnit kondenzaci materialu na nerovnostech povrchu.

Diky dalsim experimentim se mi podafilo objasnit vliv starnuti na tenkou vrstvu, prevazné
meéfenim v oblasti elektrickych vlastnosti (vodivosti) tenkych vrstev. Zde jsem zkoumal, jakou
vodivost ma vrstva nova a jak se tato vodivost méni v zavislosti na teplotnim cyklovani, které
muze do jisté miry nahradit a urychlit proces starnuti. Bé€hem téchto pokusi jsem zjistil, ze
mozno tenké vrstvy rozdélit do vice kategorii, a to na vrstvy z materialti nachylnych k degradaci
dale pak z materialt, které degraduji, ale rychlost degradace vrstvy neni tak rapidni, a posledni

jsou vrstvy, které degraduji velice pomalu az téméf vibec.

K témto experimentim jsem mél k dispozici omezeny pocet Cistych kovovych materiala,
ze kterych jsem nasledné vytvofil vzorky. Z materiali Au, Ag, Al, Cu, Cr-Ni nejhiife dopadla
meéd’, ktera vykazovala nejvétsi nachylnost k degradaci vrstvy a ke konci teplotnimu cyklovani

dochazelo i ke zniceni celistvosti vrstvy, coz vedlo ke ztraté elektrické vodivosti a preruseni
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kontakti. Naopak velice dobfe dopadl v experimentech hlinik, ktery byl pomérmé¢ stabilni a

starnuti u n€j nebylo tak radikalni jako u ostatnich kovi.

Tento posledni experiment mé navedl k moznostem ochrany tenkych vrstev tim, ze bude
na danou vrstvu a nosny material nanesena tenka ochranna parylenova vrstva. Tento postup,
vzhledem k vynikajicim elektrickym vlastnostem parylénu by mohl mit velky vyznam zvlasté
v elektrotechnickém primyslu. Ten napad jsem dale rozvinul do experimentu, kde jsem opét
zjistoval ztratu elektrickych vlastnosti tenkych vrstev v zavislosti na starnuti. Zde bylo
vysledkem, ze parylen jako ochranné vrstva funguje velice dobfe a nejen, ze zmiriuje vliv
starnuti, ale naptiklad jiz u zmifiované médi byl proces degradace témeér zastaven. Zatimco u
vzorku bez ochranné parylenové vrstvy doSlo k zniCeni tenké médeéné vrstvy, vzorek
s parylenovou vrstvou si své vlastnosti ponechal a jevil se téméf neposkozen. Myslim, ze
parylen v oblasti tenkych vrstev najde své uplatnéni a tato oblast se bude i dale rozvijet. Je tieba
podotknout, Ze béhem experimenti, nebyly sledovany ekonomické aspekty tohoto

technologického procesu.
Na zakladé poznatkl, uvedenych v této praci se uvazuje:

Vyzkum magnetickych vlastnosti napafovanych ferromagnetickych materialt a pripadné

ovliviiovani struktury t€chto materiali magnetickym polem.

Realizace metody odparovani “flash”, kterd by mohla umoznit realizaci kovovych vrstev

odpatrenim kovového vzorku v duting.

Véfim, ze vakuové naparovani kovil zlistane rozsifenou a pouzivanou metodou v mnoha
oblastech védy i primyslové vyroby. A dale také véfim, Ze poznatky uvedené v této praci maji

smysl, a ze budou moci byt aplikovany i v praxi.
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8. Seznam pouzitych symbolu a zkratek

Oznaceni Legenda
M Molekulova hmotnost odparované latky
Ki Materialova konstanta
v Rychlost volného molekularniho odparovani
Teplota odparovaného materialu
uv Ultrafialové
p Tlak
T Teplota
A Sttedni volné draha
k Boltzmanova konstanta
m Hmotnost odparfovaného vzorku
dN Podet odpatenych atomti z 1cm? povrchu
dm/dA Hmotnost materialu na jednotku plochy
E Celkova odpatena hmotnost
r Vzdalenost zdroje odpafovani od substratu
0 Uhel mezi kolmici a polohou substratu
(0] Uhel mezi spojnici ze zdroje k bodu na substratu
e Pomeérna deformace
g Délka mérky
CLTE Koeficient teplotni roztaznosti
O Deformace
Lt Délka zkouseného dilu pfi teploté T
Lo Pocatecni délka zkouSeného dilu
E’ Modul pruznosti materialu
w Frekvence
S (w) Spektralni hustota
U Napéti
I Proud
A Fyzikalni jednotky Angstrom
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h Tloustka desticky
MLS Monovrstvy za sekundu
ML Jednovrstvy
DLC Uhlikovych vrstev s diamantovou strukturou
PVD Physical vapor deposition
p* Tak par naparovaného materialu pii dané teploté
PP Polypropylen
PE Polyethylen
HP Vysokofrekvenéni propust
LP Nizkofrekvenéni propust
FFT Fourierovy transformace
RH Relativni vlhkosti
C Konstanta, ktera zavisi na stupni volnosti pro
kapalinu a pary
Qs Prameérna hodnota koeficientu teplotni
roztaznosti substratu
N Pocet Castic dopadajicich molekul na plochu 1
cm?zals
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9. Prilohy — vybrané vysledky experimentu

Nameéteny elekricky odpor po cyklovani (Q)

Lestény povrch

Poz. Teplotni cyklus od -10°C do 100°C, doba trvani jednoho cyklu 120min.

117

Aul+paryle Au2 All Al2+parylen
a ‘ b ‘ C b ‘ C a | b | C b C
17,20 16,20 18,07 12,03 12,30 12,90 6,60 6,20 6,00 5,90 5,20 6,50
16,54 16,04 17,36 10,75 11,04 11,55 6,54 6,21 6,12 5,94 6,05 6,30
16,42 1595 17,22 10,78 11,03 11,47 6,53 6,20 6,15 0,00 6,04 6,27
16,32 1585 17,10 10,59 10,84 11,09 6,57 6,23 6,27 0,00 6,06 6,29
16,24 15,77 17,02 10,50 10,73 10,92 6,58 6,26 6,35 0,00 6,07 6,31
16,19 15,73 16,97 10,43 10,65 10,81 6,59 6,28 6,40 0,00 6,07 6,32
16,10 15,65 16,70 10,34 10,54 10,68 6,61 6,31 6,48 0,00 6,07 6,32
16,07 1562 16,86 10,29 10,48 10,61 6,61 6,33 6,52 0,00 6,07 6,31
15,97 15552 16,75 10,15 10,32 10,43 6,63 6,41 6,69 0,00 6,05 6,30
1594 1549 16,75 10,10 10,27 10,38 6,63 6,46 6,58 0,00 6,06 6,31
1594 1548 16,71 10,18 10,27 10,38 6,67 6,33 6,81 0,00 6,09 6,34
1595 1549 16,72 10,18 10,27 10,43 6,72 6,61 6,92 0,00 6,11 6,36
15,88 1542 16,64 10,12 10,19 10,36 6,72 6,64 6,98 0,00 6,10 6,35
15,82 15,37 16,60 10,09 10,17 10,33 6,68 6,62 6,95 0,00 6,06 6,30
Cul Cu2+parylen Agl Ag2+parylen
a | b ‘ C | b | C a | b | C ‘ b ‘ C
11,01 12,20 7,20 5,40 6,60 5,02 6,05 6,03 7,20 3,50 4,05 4,08
15,06 15,38 7,99 6,00 7,20 5,21 730 7,03 843 3,65 4,03 4,10
36,85 28,50 11,10 6,20 7,40 5,36 7,40 0,00 0,00 3,65 4,01 4,11
435,30 28,60 17,94 6,49 7,58 5,56 7,73 0,00 0,00 3,66 4,03 4,13
0,00 280,39 38,19 6,72 7,72 5,70 7,97 0,00 0,00 3,66 4,02 4,15
0,00 0,00 277,46 6,94 7,85 5,81 815 0,00 0,00 3,66 4,03 4,24
0,00 0,00 0,00 7,21 8,02 5,95 10,12 0,00 0,00 3,68 4,04 4,24
0,00 0,00 0,00 7,35 8,13 6,04 10,36 0,00 0,00 3,68 4,08 4,24
0,00 0,00 0,00 7,84 8,52 6,35 11,20 0,00 0,00 3,67 4,04 4,20
0,00 0,00 0,00 8,12 9,02 6,52 11,63 0,00 0,00 3,69 4,05 4,26
0,00 0,00 0,00 8,24 9,23 6,61 11,87 0,00 0,00 3,72 4,07 4,28
0,00 0,00 0,00 8,52 9,33 6,77 12,22 0,00 0,00 3,73 4,09 4,30
0,00 0,00 0,00 9,22 9,67 6,98 12,76 0,00 0,00 3,72 4,10 4,30
0,00 0,00 0,00 9,37 9,80 7,07 13,05 0,00 0,00 3,70 4,07 4,30
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Nelestény povrch

Aul+parylen Au2 All+parylen Al2 Cul+parylen
a b |c a b |c a b |c a b |c a b ¢
25,7 259 22,11 13,96 19,64 1832 153 14,42 13,46 14,06 12,33 11,44 1427 142 19,8
21,2 21,1 18,07 11,82 15,8 1494 16,23 14,35 19,06 14,08 12,3 11,36 20,09 20,47 28,1
20,7 20,7 17,75 11,56 156 14,83 182 144 13,8 14,1 12,3 11,36 23,72 244 326
20,45 20,5 17,57 11,32 15,69 14,84 22,39 14,52 49,7 14,24 12,37 11,4 29,67 30,05 39,24
20,32 20,37 17,45 19,59 15,67 14,81 27,77 14,7 300 14,31 12,41 11,44 34,81 3591 44,45
20,25 20,29 17,39 19,52 15,67 14,81 3592 14,85 311,8 14,37 12,44 11,48 39,67 40,75 49,51
20,13 20,16 17,26 19,48 15,64 14,78 50,72 15,36 369,6 14,42 12,46 11,51 48,18 50,57 57,94
20,25 20,1 17,21 19,49 15,63 14,77 56,03 15,68 41892 14,46 12,49 11,54 54,19 57,26 63,66
19,88 19,92 17,07 19,37 15,59 14,72 955 17,23 458 14,58 12,53 11,62 80,63 8797 904
19,85 19,88 17,01 19,37 15,57 14,72 118,24 18,2 495,3 14,67 12,57 11,71 101,4 113,34 107,62
19,9 19,95 17,05 19,47 15,65 14,75 136,45 19,05 482,4 14,73 12,6 11,79 112,11 127,13 117,61
19,83 19,9 17,02 19,43 15,64 14,76 187,26 20,66 534,31 14,88 12,67 12,06 147,75 173,61 148,34
19,84 19,87 16,98 19,46 1564 14,76 2452 20,3 574,1 15,16 12,72 12,96 271,13 338,9 255,7
19,69 19,74 16,87 19,36 15,54 14,67 15,58 23,17 14,93 14,77 12,67 13,63 380,5 469,5 3539
Cu2 Agl+parylen Ag2
a b o b o a b
17,63 15,7 14,44 7,9 10,7 9,9 5,33 7,6 7,02
30,21 26,71 24,78 7,34 9,91 9,33 5,98 9,5 8,35
118,8 75,5 68,4 7,6 9,9 8,3 6,3 9,7 9,19
0 1400 0 8,04 9,82 8,31 6,63 10,17 9,45
0 0 0 7,95 9,73 8,33 6,99 10,68 9,9
0 0 0 10,4 9,77 8,34 7,27 11 9,73
0 0 0 10,49 9,83 8,36 7,87 11,61 10,18
0 0 0 10,54 9,88 8,38 8,07 11,92 10,42
0 0 0 10,72 10,05 8,46 9,51 13,04 11,28
0 0 0 10,79 10,24 8,49 9,73 13,61 11,63
0 0 0 10,85 10,16 8,53 10,11 13,96 11,96
0 0 0 10,93 10,22 8,57 11,06 14,63 12,43
0 0 0 11,03 10,29 8,6 12,02 15,43 12,99
0 0 0 11,03 10,29 8,6 12,5 15,9 13,3

Poz. Teplotné cyklus od -10°C do 100°C, doba trvani jednoho cyklu 120min.
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