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ABSTRAKT

Diplomova priace se vénuje povrchové topografii a-CSi:H vrstev pfipravenych
v kontinualnim rezimu plazmochemické depozice z plynné faze (PECVD) na bdzi monomeru
tetravinylsilanu (TVS). Tenké vrstvy nachézeji Siroké vyuziti v oblasti modernich technologii
a jejich fyzikalni a mechanické vlastnosti jsou ovlivnény metodou ptipravy. V této diplomové
praci byly tenké filmy deponovany na povrch kiemikového substratu metodou plazmochemické
depozice z plynné faze s Cistym prekurzorem TVS. Piipravené vzorky byly topograficky
charakterizovdny pomoci mikroskopie atomérni sily (AFM) a analyzovana byla RMS drsnost,
autokorelacni délka a distribuce velikosti zrn na povrchu tenkych filmi. K charakterizaci byly
pfipraveny dvé sady vzorka o rtiznych vykonech a tloustkach. Na zakladé vysledkd byla
vyhodnocena statistika objekti vyskytujicich se na povrchu tenkych filma pfipravenych za
raznych depozi¢nich podminek.

ABSTRACT

The thesis describes surface topography of a-CSi:H films deposited by continuous wave
plasma enhanced chemical vapor deposition (PECVD) based on tetravinylsilane monomer
(TVS). Thin films are completely used in many fields of modern technologies and their physical
and mechanical properties are affected by thin film preparation techniques. In this thesis the
thin films were deposited by PECVD method on silicon wafers with the pure TVS monomer.
Deposited samples were topographically described and analyzed using atomic force
microscopy (AFM). The main characteristics which were described are RMS roughness,
autocorrelation function and a size distribution of grains on the thin film surface. Analysis was
realized with two sets of samples with different powers and thickness. The main results were
statistically evaluated like a mixture of object on the surface prepared in different deposition
conditions.

KLICOVA SLOVA

Tenké vrstvy, plazmové polymery, PECVD, mikroskopie atomdrnich sil (AFM), RMS
drsnost, autokorelacni délka

KEYWORDS

Thin films, plasma polymers, PECVD, atomic force microscopy (AFM), RMS roughness,
autocorrelation length
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1 UVOD

Tenké vrstvy jsou charakteristické dvéma povrchy nachdzejicimi se v tésné blizkosti.
Vzajemné se ovliviiuji ve fyzikalnich a mechanickych projevech téchto materialt. Tenké vrstvy
se odlisuji svymi vlastnostmi od kompaktniho materialu a jejich tloustka se pohybuje od desetin
nanometri do nékolika mikrometrd. Jejich vyuziti ma Siroky rozsah v modernich technologiich.
Jsou zastoupeny v plochych displejich nebo v elektronice.

Tenké vrstvy se pfipravuji mnoha technologickymi metodami. Jednou z nich je
plazmochemickd depozice z plynné fize (PECVD). Touto metodou je mozné deponovat vrstvy
s rozdilnymi vlastnostmi pfimo na povrch substratu.

Mikroskopie atomarni sily (AFM) je jednou z technik skenovaci sondové mikroskopie,
kterda se zameétfuje na povrchovou topografii téles a charakterizaci lokalnich vlastnosti
s vysokym rozliSenim. AFM je univerzalni technikou pro studium povrchu materiald. AFM
vyuziva ke svému meéteni sondu, kterd rastruje povrch vzorku ostrym hrotem umisténym na
raménku. Silovym plisobenim je umoznén kontakt mezi hrotem a povrchem vzorku. Povrchové
sily mapuji oblast vybranou pro meéfeni. AFM muize méfit ve dvou méficich modech, a to
kontaktnim a bezkontaktnim médu. Vzorek je bud’ v pfimém kontaktu s hrotem nebo pouze
hrot vibruje nad povrchem vzorku. Vysledky méfeni na AFM jsou prezentovany ve formé
topografickych map, ze kterych je mozné vyhodnotit data poskytujici informace
o povrchovych vlastnostech vzorku.

Diplomova prace se zabyva studiem pfipravy tenkych vrstev plazmovych polymert
z organokiemiCitétho monomeru tetravinylsilanu (TVS) metodou PECVD. Déle je pouzita
AFM jako analyticka metoda pro studium charakterizace pfipravenych tenkych vrstev
a obrazova analyza pro vyhodnoceni namétenych dat.

Experimentalni cast popisuje pouzité materialy a depozi¢ni vysokovakuovou aparaturu, na
které byly pfipraveny vSechny vzorky métfené v této diplomové praci. Vzorky byly ptipraveny
z monomeru TVS. Dale byl popsan mikroskop, na kterém byla provedena veskera méfeni a
programy, jez slouzily k vyhodnoceni dat, kterd jsou uvedena v kapitole vysledky
a diskuze.

Cilem této diplomové price je charakteristika povrchové topografie a-CSi:H vrstev
na kfemikové podlozce v zavislosti na vykonu pro vybranou tloustku vrstvy a charakteristika

a-CSi:H vrstvy v zévislosti na tloust'ce vrstvy pro vybrany vykon.



2 TEORETICKA CAST

2.1 Tenké vrstvy

Technologie tenkych vrstev patfi mezi odvétvi technologii zazivajici obrovsky rozmach
behem poslednich nékolika let. Jejich Sirokospektré vyuziti v oblasti modernich technologii se
pouziva k povrchovym upravam riznych substrati. NejCastéjsi aplikace jsou v oblasti
strojirenstvi, energetiky, elektroniky a optiky. Optické vrstvy se pouzivaji k antireflexnimu
pokryti ¢ocek, na interferencni filtry nejriznéjsiho druhu nebo k nanaseni reflexnich vrstev na
zrcadla. V elektronice jsou predevsim vyuzivany na polovodicich a v mikroelektronice. Tenké
vrstvy jsou aplikovany na ploché displeje na principu kapalnych krystald (LCD), plazmové
displeje (PD) nebo elektroluminiscenc¢ni displeje (ELD) [1].

Tenka vrstva je charakterizovana tim, ze ma dva povrchy blizko sebe. Jeden z jeho rozmért
je vzdy podstatné mensi nez dva zbyvajici. Jejich vzdjemny vliv ma rozhodujici vyznam
v prubéhu fyzikalnich procest a u vlastnosti materialu. Jestlize povrch dominuje nad jeho
objemem, jedna se o tenkou vrstvu. Znazornéni na Obr. 1. Snizovanim tloustky vrstvy dochazi
ke zmeéné nékterych charakteristickych fyzikalnich vlastnosti vrstvy, které se lisi
od vlastnosti kompaktniho materialu. Tloustka tenké vrstvy je v rozmezi od 10 um do 0,1 nm.
Tenké vrstvy mohou byt tvofeny latkami anorganickymi, organickymi, ale i hybridnimi
v krystalickych, polykrystalickych nebo amorfnich formach. Zarovei mohou byt spojité
¢i nespojité [1], [2].

S

b c<<ab

Obr. 1: Tenka vrstva [2].



2.2 Plazmochemicka depozice z plynné faze

Plazmochemicka depozice z plynné fize je technologicky proces pro ptfipravu tenkych
vrstev. Tenké filmy jsou pfimo deponovany na povrch substratu. BEéhem tohoto procesu nartista
velikost ~ molekul  z nizkomolekularnich  (pro  pfipad organickych ~ monomera)
ve vysokomolekuldrni (polymery) za energetické pomoci plazmatu, které zahrnuje aktivované
elektrony, ionty a radikdly. Plazmovad polymerace neni druhem polymerace. Plazmova
polymerace je odlisna od polymerace konvencni, jako je radikalova a iontova. Obé& skupiny
polymerace ve vysledku poskytuji rozdilné chemickeé a fyzikalni vlastnosti, 1 kdyz byly pouzity
stejné vychozi monomery. Zakladni koncepce konvencni polymerace je zalozena
na molekularnich procesech, pii kterych velikost molekul narista. Usporadani atomu
v molekulach monomeru je dosazeno béhem organické syntézy monomeru. Béhem polymerace
monomeru uz vétSinou k preusporadani atomu nedochazi. Na rozdil od téchto molekularnich
procest, je formace polymeru v plazmatu povazovana za dusledek atomarnich procesd. Jedna
se tedy o atomarni procesy, kdy jsou dominantni predevSim kovalentni vazby mezi atomy.
Materidly pfipravené plazmovou polymeraci jsou vyrazné odlisné
od konvenc¢nich polymert, znazornéni na Obr. 2, a také od vétSiny anorganickych latek. Jejich
vyhodou je nerozpustnost a netavitelnost. Plazmové polymery jsou vét§inou zna¢né rozveétvené
a vysoce zesitované [3].

CONVENTIONAL POLYMER

MONOMER/PRECURSOR

I~ PLASMA POLYMER POSSIBLE NEW MOIETIES

0000

Obr. 2: Rozdil mezi konvencnim a plazmovym polymerem [4].

Zékladem plazmové polymerace je depozice tenkych vrstev pomoci vybraného prekurzoru
v zafizeni s paralelnimi elektrodami. Kapacitné vazané plazma mezi elektrodami excituje

molekuly prekurzoru do formy plazmatu v¢etné volnych radikal(i, coz vyvolava chemickou



reakci a vysledkem je reakcni produkt deponovany na substrat. Substrat, ktery je umistény na
elektrodé, je typicky vyhfivan na 250-350 °C. Zalezi na pozadavcich, které jsou na film
kladeny. NejcastéjSimi filmy nanaSenymi na substrat pomoci plazmové polymerace jsou nitrid
kfemiku (SixNy), oxid kemicity (SiO2), kiemikovy oxynitrid (SiOxNy), karbid kiemiku (SiC)
a amorfni kiemik (SiH4). Oxid kfemiku a nitrid kiemiku jsou dielektrické (izolacni) materialy,
které se bézné€ pouzivaji pfi vyrobé elektronickych zafizeni pro izolaci vice vodivych vrstev,
kondenzatora a pro pasivaci povrchi [5].

Technologicky proces pro pfipravu tenkych polymernich vrstev za pouziti plazmatu
se nazyvd plazmochemickd depozice z plynné fiaze PECVD (Plasma enhanced chemical

vapour deposition) [3], [6].

2.2.1 Plazma

Plazma je smés elektroni, negativné a pozitivné nabitych castic, neutralnich atomu
a molekul. Plazma je povazovano za ctvrté skupenstvi hmoty, pficemz jeho formace vyzaduje
nejvyssi aktivacni energii ve srovnani s pevnym, kapalnym nebo plynnym skupenstvim.
Teplota plazmatu a jeho hustota se pohybuje od pomérné chladného a fidkého az po horké
a husté plazma. Bézné pevné latky, kapaliny a plyny jsou elektricky neutralni a pfili§ chladné
nebo husté na to, aby byly v plazmatickém stavu [3].

V bézném zivote se s plazmatem setkdvame jen velmi omezené. Jedna se o pripady jako
jsou blesk, polarni zafe, zarivka, vysokotlaké vybojky, plamen ¢i plazmové televize, jejichz
komurky jsou naplnéné ionizovanym plynem. Plazma je nejb&€znéjsi formou hmoty.
Ve hvézdach a fidkém prostoru mezi nimi tvofi pfes 99 % wviditelné cCasti vesmiru
a pravdépodobné vétSinu vesmiru, ktera je neviditelna [7].

K dosazeni plazmatického stavu je nezbytné doddvat energii k ionizaci. Pii zvySovani
teploty plynu kineticka energie atomi narista. Vzajemné srazky zpusobuji jejich ionizaci.
Dochazi k vytvoreni dvojice elektron a kladny iont. K ionizaci dojde tehdy, jestlize je velikost
energetického zisku vétSi nez ionizacni potencial samotného atomu nebo molekuly, ktery
interagoval s jinou ¢astici a ziskal tak energii. Jestlize je velikost energetického zisku mensi nez
ionizacni potencial, nastane excitace atomu nebo molekuly. Znazornéni prechodt fazovych
stavi na Obr. 3. [3], [7].

Plazma se rozdéluje dle stupné ionizace na slabé a siln€ ionizované plazma. Tato
klasifikace charakterizuje fyzikalni vlastnosti plazmatu. Pfi srazkdch nabitych ¢&astic
s neutrdlnimi molekulami plynu je energie vzajemného ptusobeni dana polarizacnimi silami,

jejichz potencialni energie klesa se vzdalenosti r jako r#. Polarizalni sily souvisi s polarizaci
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molekul v elektrickém poli nabité Castice, kde indukovany elektricky dipdl pfitahuje nabitou
Castici. V silné ionizovaném plazmatu je charakter silového plisobeni mezi nabitymi ¢asticemi
dany Coulombovym zakonem, podle kterého ma interakce dosah na delsi vzdalenosti, protoze
potencidlni energie kles4 jako r/. Slab& ionizované plazma je tedy plazma, ve kterém je hustota
nabitych Castic zanedbateln€ mala v porovnani s hustotou neutralnich molekul (atomi). Nabité
Castice se tedy prevazné srazeji s neutrdlnimi molekulami. V silné ionizovaném plazmatu

prevlada hustota nabitych ¢astic, proto dominuji pravé srazky mezi ¢asticemi nabitymi [7], [8].

plazma

ijonizace

disociace

kinetickd energie

vyparovani

bod varu
bod tani teplota

Obr. 3: Piechody fazovych stavu [3].

Dle teploty rozliSujeme plazma vysokoteplotni (siln€ ionizované plazma) a nizkoteplotni,
které se dale déli na studené (neizotermické) a horké plazma. Rozdéleni je urCeno v Tab. 1.

Plazmatické technologie pro depozici tenkych vrstev vyuzivaji nizkoteplotni plazma [8].

Tab. 1: Rozd¢leni plazmatu podle teploty. 7., je teplota elektrontl, 7; je teplota iontu a T je teplota neutralnich ¢astic [8].

Nizkoteplotni plazma (LTP) Vysokoteplotni plazma (HTP)
Horké LTP Studené LTP
TexTi~T<2-10*K Ti~T~300K Ti~T.>10"K
Ti<<Te<10°K
obloukovy vyboj za nizkotlaky doutnavy vyboj fizni plazma
normdlniho tlaku
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2.2.2 Mechanizmus plazmochemické depozice z plynné faze

Reak¢éni mechanizmus plazmové polymerace je svoji podstatou odliSny od konvencni
radikalové polymerace, prestoze radikaly jsou aktivni skupiny pro polymeraci. Plazmova
polymerace z plynné fize je stupiiovitou reakci mezi radikaly. Tyto reakce u plazmové
polymerace dominuji. Pfiprava konvencniho polymeru zahrnuje nékolik kroku, které jsou
v ptipadé plazmového polymeru nahrazeny jednokrokovym procesem, pro ktery staci vyuzit
jednoduchy plyn, ktery ani ¢asto neni povazovan za monomer pro polymeraci [3], [6].

Konvencni polymer se pfipravuje syntézou monomeru, piipravou polymeru polymeraci
z monomeru, piripravou roztoku pro nanaSeni vrstvy, ¢isténim a pripravou substratu, aplikaci
roztoku na substrat, naslednym susenim a vytvrzenim.

Oproti tomu plazmovy polymer sestava ze tii rozdilnych procesu:

1. chemicka aktivace molekuly prostfednictvim elektronové narazové disociace,
2. transport vytvorenych radikald k substratu,

3. jejich chemicka reakce na povrchu vrstvy plazmového polymeru [6].

Proces tvorby tenké vrstvy znazornén na Obr. 4.

® radikal

molekula plyng/(

elektron ® —— g chemické aktivace

N

S- radikal

transport

__povrch vrstvy Hayesal]

Obr. 4: Proces tvorby tenké vrstvy plazmového polymeru [6].

Radikalové fetézové reakce prostrednictvim radikald, biradikald, dvojnych a trojnych
vazeb mohou probihat pouze ziidka vzhledem k nizké polymeracni teploté. Polymeracni teplota

je funkeci tlaku a vét§ina monomert vykazuje pfi tlacich 1-100 Pa nizsi polymeraéni teplotu nez
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pii 1 atm. Konvenéni radikdlova polymerace je fetézovou reakci. Dochazi k adici molekul
k reaktivnim centriim. Odli§nost v reak¢nich mechanismech je ptic¢inou odli§nych chemickych
a fyzikdlnich vlastnosti téchto dvou typi polymerd, piestoze byl pouzit stejny vychozi
monomer.

Koncepce atomové polymerace poukazuje na to, ze elementarni reakce, ke kterym dochazi
v plazmové  polymeraci, je Stépeni monomert, tvorba  aktivnich  radikala
a rekombinace aktivovanych fragmentd. Jestlize se fragmentace a rekombinace odehrava
v plazmé, vychozi molekuly pro plazmovou polymeraci nemusi byt pouze nenasycené
slouCeniny jako je vinyl, ale 1 nasycené. Rozsah fragmentace molekul monomeru
na aktivované malé fragmenty je dan energetickou trovni plazmatu a charakterem ptvodnich
molekul. Proto také plazmové polymery vykazuji rozdilné chemické slozeni, jestlize plazmova
polymerace probiha za riznych depozi¢nich podminek i v pfipad€, Ze jsou pouzity stejné
vychozi molekuly pro polymeraci. Témi jsou proud monomeru, vykon generatoru, tlak nebo
geometricky faktor [3].

Fragmentace vychozich molekul v plazmatu je reprezentovana dvéma typy reakeci:

x X1
R-(|3-H — R—(I3 + H
X5 X5

Obr. 5: Eliminace vodiku [3].

XX X4 X1
R—(IJ—?—R —_— R—(l: + (P—R
| |
2 X2 X, X,

Obr. 6: Rozstépeni vazby C-C [3].

Eliminace vodiku se vyznamné podili na tvorbé polymeru béhem procesu plazmové
polymerace. Plynna faze uzavieného systému po plazmové polymeraci uhlovodiki je slozena
prevazné z vodiku a mnozstvi vodiku eliminované plazmou v plynné fazi se zvySuje zvySenim
poctu atomt vodiku v uhlovodiku. Atomy vodiku jsou eliminovany plazmatem z monomert za

vzniku monoradikald M;* a biradikala *Mx* [3].
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Mechanizmus plazmové polymerace je slozen ze dvou cykli. Monoradikal M;* se aduje na
monomer za vzniku nového radikdlu Mi-M* (reakce 1). Monoradikal M;® se také rekombinuje
s monoradikdlem M;° za vzniku neutrdlni molekuly Mi-M;j (reakce 2) nebo s biradikdlem °Mx*
za  vzniku  monoradikdlu  Mi-Mx* (reakce  3). Biradikdl “‘Mi* se aduje
na monomer za vzniku nového biradikdlu *Mi-M* (reakce 4). Biradikél *Mx* se rekombinuje
s biradikdlem °M;® za vzniku nového biradikdlu °M-M;* (reakce 5). Nova neutrdlni molekula
Mi-M;j je znovu aktivovana pomoci plazmatu za vzniku mono ¢i biradikalu. Toto je cyklus L.
V cyklu II se nov€ vzniklé monoradikaly Mi-Mx* a biradikdly *Mi-M;* dile rekombinuji za
tvorby rozsahlejSich radikala. Schéma mechanizmu reakci pfi tvorbé plazmovych polymera

znazoriuje Obr. 7 [3].

T
Mi. + M —— Mi—M' (1)

Mi. EEE— Mi' +.Mj _—> Mi_Mj — (2)

‘L T~ M 3)

1
‘M-M; < + Cross-cycle reaction
.Mk.
-Mk.——hth- + M ——h-Mk_M. (4)

T \'Mk' +o Mj'_th"Mj. (5)

Plasma
excitation

Obr. 7: Mechanizmus reakci pii tvorb¢ plazmovych polymen [6].
2.2.3 Depozicni podminky

Depozi¢ni podminky v nizkoteplotnim plazmatu mohou mit vliv na vlastnosti vyslednych
vrstev pfipravenych metodou PECVD. Jejich parametry se projevi na mechanickych
vlastnostech jako je modul pruznosti a tvrdost. ZvySenim teploty substratu, plazmového vykonu
a snizenim tlaku v komorovém plynu dojde ke zvySeni modulu pruznosti a tvrdosti. Mezi
mechanickymi  vlastnostmi a hustotou filmi je silna korelace [9]. Vztahy
mezi podminkami depozice, ristovymi mechanizmy, mikrostrukturou a vlastnostmi filmu

nejsou prozatim plné pochopeny. Nyni se obecné pfipousti, ze energie ionti ovliviujicich
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rastovy povrch béhem nanaseni ma rozhodujici roli v mikrostruktute filmu, coz urCuje jeho
vlastnosti [10].

Typické depozi€ni podminky jsou uvedeny v Tab. 2.

Tab. 2: Typické depoziéni podminky [3].

Frekvence 10° - 10° Hz
Vykon 10 — 500 W
Depoziéni tlak 10" - 10? Pa
Pratok plynti/par monomeru 1 — 100 sccm
Depozi¢ni doba 1 — 30 min
Depoziéni rychlost 0,1 — 10 ym - h!

2.2.4 Technologicka zarizeni

Technologie nanaseni tenkych vrstev na substrat vyzaduje hluboké vakuum a k dosazeni
plazmového stranu je dodavana ionizacni energie z vn€jSiho energetického zdroje. Abychom
udrzeli plazmovy stav, musi byt pouZito nizkého tlaku 1-1072 torr. Zdrojem vakua je nejastéji
rotacni olejova nebo difuzni vyvéva.

Pro generaci plazmatu musi byt zaji§tény tii zakladni polozky: energeticky zdroj pro
ionizaci, vakuovy systém pro udrzeni plazmového stavu a reak¢ni komora. Obecné je nejCastéji

vyuzivana energie pro ionizaci elektricka.

Synchronous
Porous Substrale\ motor

substrate  p,/ St80@ // Thickness
monitor
‘ 20 kHz
Mass flow Electrode / generator

controller I 'd FLF/]/

cylinder Monomer
gas inlet

I AR RRRRR LR

I
T
i

Thickness .q ;
meler = F—%

Obr. 8: Typicky kapacitn¢ vazany systém pro plazmovou polymeraci [3].
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Pro generaci nizkoteplotniho plazmatu pfi nizkych tlacich se vyuziva stejnosmérnych
proudi s frekvencemi 50-60 Hz nebo stfidavych proudd o frekvenci 10-20 kHz (audio
frekvence), 13,56 MHz (radio frekvence) nebo 2,45 GHz (mikrovlnna frekvence). Tato
elektricka energie je do atomi a molekul dodavana parem elektrod umisténych v reakcni
komorte kapacitné vazanym zpisobem s elektrickymi generatory. Typicky kapacitné vazany
systém pro plazmovou polymeraci je znazornén na Obr. 8. Nejcastéjsi reakéni komory jsou
zvonove nadoby nebo valcové komory ze skla ¢i nerezové oceli. Zvonova nadoba je vhodna

pro plosné substraty, valcové komory spiSe pro vlaknité substraty [3].
2.2.5 a-CSi:H vrstvy

Plazmové polymery na bazi organokiemicitanii jsou molekuly obsahujici nejméné jeden
atom kiemiku a organické skupiny, kde se nejCastéji objevuji atomy uhliku, kysliku, dusiku
a vodiku. Literatura zalozena na organokiemicitanech zaznamenala velky pokrok a je velice
bohata. Vyzkum plazmovych polymeri byl vysoce rozvinut na konci 70. let a na pocatku
80. let byl aplikovan do vyvoje mikroelektronickych technologii. Tyto technologie se tykaji
prevazné kiemiku a materiald na bazi kiemiku (SiO2, SisN4...). Organokiemicité prekurzory
jsou vyuzivany k depozici téchto produkti. Filmy vytvofené z organokiemicitanti maji
pozoruhodné optické, mechanické a elektrické vlastnosti, které jsou nasledné vyuzity v jejich
aplikacich jako jsou povrchové upravy, filmy odolné vici poskrabani, planarni svétlovody,
dielektrické filmy pro kondenzétory nebo intermetalické izolace v integrovanych obvodech.
Organokiemicité prekurzory jsou obecné stalé, netoxické, komercné dostupné a relativné levné.

Nejcastéji pouzivané monomery jsou hexamethyldisiloxan (HMDSO) a tetraethoxysilan
(TEOS). Monomery se uzivaji samostatné nebo ¢asto také ve smesi s vzaicnym plynem jako je
argon nebo s aktivnim plynem jako je kyslik nebo oxid dusny. Prehled organokiemitant
pouzivanych pii PECVD je uveden v Tab. 3 [11].

Amorfni hydrogena¢ni povlaky z karbidu kifemiku (a-SiC:H) se vyznacuji vynikajicimi
optickymi, elektronickymi a mechanickymi vlastnostmi. NejcastéjSim zpusobem nanaSeni
vrstev je PECVD za pouziti kapalnych prekurzort [ 12]. Tato technika umoziuje vysoky stupeii
depozice za pouziti plazmy k chemické depozici prekurzort kiemiku, vodiku a uhliku, jako
jsou organosilany. Obecné plati, ze SiC filmy nanesené PECVD pii nizké teploté jsou
hydrogenované. Hydrogenované a-SiC povlaky vykazuji odliSné mechanické vlastnosti
ve srovndni s nehydrogenovanymi, které jsou deponovdny za vysokych teplot [13].
Mikrostrukturu a mechanické vlastnosti a-SiC:H povlakd je mozno fidit vhodnou volbou

parametri pii depozici. Napiiklad jejich tvrdost muze byt ménéna zménou poméru
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Si/C s maximem ziskanym v pomeéru Si/C blizko k jednotce [14]. Typickymi vlastnostmi jsou
nizky koeficient tfeni, vysoka mechanicka pevnost, odolnost proti korozi, vysoka tvrdost

a tepelnd stabilita [15].

Tab. 3: OrganokiemiCitany pouzivané pii PECVD [11].

Ndzev Zkratka Vzorec
Hexametyldisiloxan HMDSO (CH3)3Si-O-Si(CH3)3
Tetraetoxysilan TEOS (C2Hs-0)4S1
Tetrametyldisiloxan TMDSO H-Si(CH3)2-O-(CH3)2Si-H
Divinyltetrametyldisiloxan DVTMDSO Me-Si-O-Si-Me
Metyltrimetoxysilan T™OS (Me)3-Si-(OCH3)3
Oktametylcyklotetrasiloxan OMCATS S1404(CH3)3
Bis(trimetylsilil)metan BTMSM (CH3)3Si-CH2-Si(CH3)3
Hexametyldisilazan HMDS (CH3)3Si-Si(CH3)3
Tetrametylsilan T™S Si(CH3)4
Tris(dimetylamino)silan TDAS [(CH3)2N]3Si-H
Tetrakis(dimetylamino)silan TDMAS (N(CH3)2)4Si
hexametylcyklotrisilazan HMCTSN Si3(NH)3(CH3)s

2.3 Mikroskopie atomarnich sil

Mikroskopie atomérnich sil (Atomic Force Microscopy, AFM) byla poprvé pouzita roku
1986 Gerdem Binnigem, Calvinem F. Quatem a Chrostopherem Herberem [16]. AFM je jednou
z technik patficich mezi skenovaci sondové mikroskopie (Scanning Probe Microscopy, SPM).
Témito metodami se Ize zaméfit na povrchovou topografii tuhych téles
a charakterizaci lokdlnich vlastnosti s vysokym rozliSenim, které spada az do atomarnich rovin.
Technikami SPM je mozné analyzovat povrch vzorku jak v horizontdlnim, tak
ve vertikalnim sméru. AFM je univerzalni technikou pro studium povrchu materiald.
Obrovskou vyhodou mikroskopie atomarnich sil je moznost méfeni vzorku, aniz by vykazoval
vodivost. Vzorky tedy nemusi byt vodivé ani opticky transparentni, coz jiné techniky SPM
vyzaduji [17]. AFM byva vyuzivana ke studiu izolantt a polovodicovych materialt [18].

AFM naléz4 Siroké uplatnéni pfedevsim v materidlovych a biologickych védach. Pomoci
mikroskopie atomarnich sil je mozné analyzovat jemné vzorky biologickych materialt v jejich

pfirozeném prostredi. Pfi studiu biologickych preparati dominuje AFM oproti elektronové
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mikroskopii schopnosti pozorovat vzorek v kapalin€ s jeho minimdlni fixaci [19]. AFM je
metoda vhodnd pro studium tenkych vrstev. Podili se na stanoveni morfologie
a povrchové topografie. Dal§i velice vyznamnou technikou v oblasti nanotechnologii je
skenovaci tunelovd mikroskopie (Scanning Tunnel Microscopy, STM), ktera efektivné studuje
povrch s prostorovym rozliSenim v fadu atomu. Obé¢ tyto techniky pracuji na principu SPM.
Analyza povrchu mikroreliéfii a jeho lokalnich vlastnosti je provadéna SPM, ktera uziva
specialné upravené hroty ve formé jehly. Velikost pracovni Casti takovych hrott je asi 10 nm.
Obvykla vzdalenost mezi hrotem a povrchem je kolem 0,1-10 nm. Mezi hrotem a povrchem
dochazi k riznym interakcim, kterych je vyuzivano v odlisnych typech sondovych mikroskopii.
Napriklad STM je =zalozena na jevu tunelového proudu mezi kovovou jehlou

a vodivym vzorkem [17].

2.3.1 Princip AFM

AFM vyuziva k méfeni sondu, ktera rastruje povrch vzorku ostrym hrotem. Parametry
hrotu jsou ve velikosti mikrometra v jeho délce a praimérem $picky hrotu okolo 10 nm. Hrot je
umistén na konci raménka (cantilever), které je dlouhé 100 az 200 um. Vzdjemné silové
pusobeni mezi hrotem a povrchem vzorku zpusobuje ohyb a odklon raménka. Ke spravnému
meéfeni je nutno zapocitat 1 sily, které méni vzajemnou polohu hrotu a vzorku. Povrchové sily
jsou mapovany tésnym piiblizenim hrotu k povrchu a pfitazlivé nebo odpudivé sily ohybaji
raménko. Toto ohnuti je snimdno citlivym, laserovym snimacem. Diky tomu je mozné
pocitaCoveé vygenerovat povrchovou topografii vzorku [18].

Principem AFM je tedy méfeni interakcni sily mezi hrotem a povrchem vzorku pomoci
specialnich sond, které jsou tvoreny elastickym raménkem s ostrym hrotem na jeho konci.
Na zékladé méfeni vychylky raménka lze vyhodnotit interakéni silu mezi povrchem a hrotem
[17]. Tyto sily pasobi i u jakéhokoliv vzorku nezavisle na jeho vodivosti. Dalsi vyhodou oproti
ostatnim metodam SPM je mapovani stavii nad Fermiho energii. Sily ohybajici raménko mohou
byt rizné fyzikalni podstaty [18]. Pii meéfeni jsou vSak nejvice podstatné elektrostatické
pfitazlivé Van der Waalsovy sily, které puasobi na dlouhou vzdalenost
a odpudivé interakce mezi molekulami pusobici na kratkou vzdalenost. Znazornéno na Obr. 9.
Tyto sily pasobi na raménko s hrotem a umoziiuji tak jeho vychyleni [17].

V zavislosti na vzdalenosti mezi hrotem a vzorkem muze byt pusobici sila pfitazliva nebo
odpudiva. V malych vzdalenostech se mohou uplatriovat lokalni interakce nejblizSich okolnich
atomu, coz vede k nedokonalému odstinéni jader a Coulombickému odpuzovani. Celkova

zavislost sil je vyjadrena z Lennard-Jonesova potencialu ,,6-12%
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hodnotu [20].
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Obr. 9: Zavislost meziatomovych sil mezi vzorkem a hrotem [18].
2.3.2 Instrumentace

AFM funguje na principu skenovani povrchu fadek po fadku, pfi€emz dochézi k ohybu
raménka, diky kterému je mozné vyhodnotit interakéni silu mezi povrchem vzorku a hrotem.
Hrot se pohybuje ve tfech osach x, y a z, za pomoci piezokeramickych prevodnika [17].

Nedilnou soucasti mikroskopu je pohybové zafizeni neboli piezoelektricky skener
(Obr. 10). Umoztiuje piiblizovani hrotu a vzorku a pfi méfeni s konstantnim proudem nebo
silou je 1 nositelem méronosného signalu. Jsou na néj kladeny vysoké naroky, jelikoz odpovida
za presnost méteni. Skener je slozen ze dvou Casti poskytujici hruby a jemny posuv. Pro
ptiblizeni hrotu ke vzorku je pouzivan hruby (makroskopicky) posuv a pro dosazeni vysoké
pfesnosti je uzivan jemny posuv z piezoelektrického krystalu. Hrubého posuvu dosdhneme
Sroubem s redukénim mechanizmem (pakovym, pruzinovym nebo ozubenym pievodnikem)
nebo pfimym pohybem $roubu. Srouby maji presné definovany krok, ale je nutné je doplnit
krokovym motorem. Dal§im zptisobem, jak zrealizovat hruby posuv je choditko (,,inchworm®).
Choditka jsou tvorena dvéma kolmymi piezoelektrickymi destiCkami, na které jsou napojeny

vodivé nozicky oddélené od podkladové vodivé desky vrstvou izolantu s vysokou permitivitou.
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K pohybu dochazi postupnym elektrickym ptichycovanim nozicek
a naslednou aktivaci nekteré piezoelektrické desticky. Posledni moznosti hrubého posuvu jsou
kluzné. Vyuzivaji smykavého pohybu riiznou rychlosti v opac¢nych smérech. Mechanizmus pro
hruby posuv je ovlivnén podminkami, za kterych bude provadéno meéteni. Pro manipulaci
béhem meéfeni slouzi jemny posuv. Jemny posuv je vzdy realizovan piezoelektrickymi
materidly. Piezoelektrické skenery na Obr. 10 jsou sestaveny pro pohyb ve tfech osach. AFM
nejb€znéji vyuziva trubickovy skener. Jedna se o dutou trubicku, jejiz vnitfni elektroda je
souvisla a uzemnéna a vnéjsi je rozdelena na Ctyfi symetrické Casti, kde protilehlé elektrody
jsou stejného napéti. Po prilozeni stejného napéti na vnéjsi elektrody dojde k protazeni trubicky

v ose z. Po prilozeni rozdilného napéti dojde k ohybu trubi¢ky v ose x nebo y [18].

-Y

X

-
Y
e’
/
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Obr. 10: Piezoelektricky skener [21].

Dalsi podstatnou ¢asti AFM je raménko a hrot na Obr. 11. Hrot je v interakci s povrchem
vzorku a raménko zprostiedkovava informaci o sile, ktera je snimana diky hrotu. Hroty jsou
vyrobeny z dopovaného kifemiku, oxidu kifemicitého nebo nitridu kiemiku. Za tcelem vyssiho
rozliSeni mohou byt modifikovany. Raménko slouzi jako senzor pusobici sily. Jsou na n¢j
kladeny pozadavky vysoké rezonan¢ni frekvence a malé setrvacnosti. Abychom doséhli vysoké
citlivosti na malé sily, raménko musi byt snadno ohebné a musi mit vhodny tvar. Nejcast&j§im
provedenim je tvar V a X. Hrot by mél byt vzdy nejnizsim mistem celého raménka. Hrot ani
raménko nemuseji byt vodivé, museji vSak byt upraveny k detekci. AFM vyzaduje ostry hrot a

raménko s optimalizovanou tuhosti [17], [18].
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Raménko s hrotem se umistuji do hlavy AFM.

Obr. 11: Raménko s hrotem [22].

Elektronickou soucasti mikroskopu je pocitac, ktery slouzi k fizeni méfeni, zpracovani
a interpretaci dat. Je nutné, aby vykazoval nizkou uroven Sumu. Je nutné dbat na spravné
zapojeni vSech soucasti mikroskopu a nastaveni parametri pro méfeni tak, abychom dosahli co
nejkvalitnéjSiho signalu s minimalnim Sumem [18].

Optickou soucasti mikroskopu, viz Obr. 12, je laserovy paprsek. Laserovy paprsek je
zaméten na raménko, od néhoz se odrazi a dopada na fotodiodu, ktera je rozdélena na Ctyfti dily.
Ctyidilné fotodiody se vyuzivaji jako fotodetektory citlivé na polohu. Jakmile dojde
k vychyleni raménka s hrotem, laserovy paprsek se odrazi ze stfedu fotodiody a nasledné dojde
ke zméné intenzit dopadajicich na ctyfdilnou fotodiodu. Optickym systémem mohou byt
méfeny dvé veliCiny: ohybani raménka zpisobené pritazlivymi nebo odpuzujicimi silami a

torze raménka v disledku postrannich slozek interak¢nich sil hrotu a povrchu [17].

Laser Photo diode Photo diode

» (1)
(2)

)

> (4)

Obr. 12: Schematické zndzoméni optického systému a dopadajiciho paprsku na raménko AFM [17].

21



2.3.3 Mérici médy

K ziskavani obrazti v AFM se vyuzivaji dvé metody. Méfeni probiha bud’ v kontaktnim
(kvazistatickém) nebo v bezkontaktnim (oscila¢nim) modu.

V kontaktnim médu je hrot v pfimém kontaktu s povrchem vzorku a sila (pfitazliva nebo
odpudiva) pusobici mezi hrotem a povrchem je vyrovnavana silou elastickou, ktera je vytvarena
vychylovanim raménka. Raménko pouzivané v kontaktnim modu ma relativné malou tuhost,
coz umoziuje vysokou citlivost a zabranuje nezadoucimu vlivu Spicky hrotu na povrch vzorku.
Meéfeni v kontaktnim modu  muze byt provadéno  za konstantni  sily, na
Obr. 13, nebo v konstantni primérné vzdalenosti mezi hrotem a vzorkem, na Obr. 14. Béhem
skenovani je zajisténo konstantni prohnuti raménka, a tudiz i hodnota interak¢ni sily. Skenovani
v kontaktnim modu za konstantni primérné vzdalenosti mezi hrotem a vzorkem je bézné
vyuzivano na vzorky s malou drsnosti povrchu. V tomto médu se hrot pohybuje v urcité
prumérné vysce nad vzorkem a zaznamenava ohyb raménka v kazdém bodé. Tento ohyb je
umérny aplikované sile. Snimek AFM v tomto pfipadé vysvétluje prostorové rozlozeni

interak¢nich sil [17].
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Obr. 13: Méteni pomoci AFM v rezimu konstantni sily [17].

Bezkontaktni méd, viz Obr. 15, se vyuziva pro méteni mékkych vzorki. Raménko s hrotem
vibruje v blizkosti povrchu vzorku. Vzdalenost mezi hrotem a vzorkem béhem méfeni se
pohybuje vtadu jednotek az desitek nm. Sila mezi hrotem a vzorkem je ve srovnani
s kontaktnim rezimem malé. Proto je nutné, aby raménko bylo dostatecné tuhé, aby nedoslo

k poskozeni vzorku pfi méfeni. Hrot se pohybuje v oblasti pfitazlivych van der Waalsovych sil
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a raménko s hrotem je rozkmitdno na frekvenci, kterd se nachazi blizko jeho frekvenci
rezonan¢ni. Zpravidla jde o hodnoty 100 az 400 kHz. Detekovany jsou zmény v rezonancni
frekvenci nebo amplitudé kmiti raménka pfi priblizovani nebo oddalovani hrotu od povrchu.
Metoda bezkontaktniho modu je velice citliva. Vyhodou bezkontaktniho rezimu je Setrnost viici
hrotu, ktery se neopotiebovava. Bezkontaktni mod je vhodny i pro biologické vzorky, kde muaze

dojit k uspinéni hrotu. Oscila¢ni mod je v AFM uprednostiiovan [17], [18].

Obr. 14: Méfeni pomoci AFM v rezimu konstantni vzdalenosti mezi hrotem a vzorkem [17].

Detector and
Feedback

Electronics

Photodiode

NN
Sample Surfa Cantilever & Tip

PZT Scanner

Obr. 15: Méieni v bezkontaktnim médu [23].
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2.3.4 AFM hroty

Zakladnimi pozadavky na hroty jsou flexibilita pro rizna meéfeni, stabilita a ekonomicka
reprodukovatelnost. Hroty pro AFM museji byt z chemicky Cistého materiadlu a nemuseji byt
vodivé. Obvykle jsou vyrabény z kiemiku nebo nitridu kiemiku. Oba druhy se li§i zptisobem
ptipravy. Tvar hrotu vychédzi z vyrobniho procesu a zéalezi na vlastnostech materialu,
ze kterého je hrot vyroben. Kiemikové kuzelové hroty, ukdzka na Obr. 16, se zpravidla vyrabé&ji
odleptanim kiemiku kolem Cepicky z oxidu kiemicitého. Vykazuji v§ak nachylnost ke zlomeni.
Oproti tomu pyramiddlni ¢i tetraedralni geometrie hrotu, na snimku na Obr. 17,
se zdaji byt odolnéjsi. Kiemik maze byt doplnén pfimésemi, coz je vyhodou pro elektrické
aplikace AFM. Hroty mohou byt vyrabény také selektivni depozici, kdy je na povrch kifemiku
nanesena maskovaci vrstva, vytvori se Ctvercovy otvor a pyramida se proleptd do kiemiku.
Metodou chemické depozice z par se na povrch kiemiku nanese vrstva wolframu. Dalsi moznou

metodou je leptdni iontovym svazkem [17], [18].

Obr. 16: Kuzelovy hrot [24].

Obr. 17: Pyramiddlni hrot [25].
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2.3.5 Obrazova analyza

Veskeré vysledky méfeni AFM jsou prezentovany ve formé obrazu. Naméfena data jsou
vSak ne vzdy pouzitelna k vyhodnoceni. Pfed kone¢nym vyhodnocenim je nutné provadét velké
mnozstvi Uprav a nastaveni pii zpracovavani obrazu. Nékteré upravy je nutno provadét uz
béhem snimani obrazu [18].

Jednou z metod, jak zvyraznit strukturu je jeji ofezani nebo ekvalizace histogramu.
Vyskové rozlozeni obrazu neni ve vSech bodech stejné, a proto neni pln€ vyuzit dynamicky
rozsah pouzité barevné stupnice, protoze hodnoty sobé blizké jsou zobrazeny téméf ¢i uplné
shodnou barvou. Drobné rozdily v tomto pfipadé zanikaji. Proto je nutné obraz upravit
zpusoben, kdy dojde k rovhomérnému rozlozeni vysky a zvétSeni intervalu, ktery pokryva.
Vysledny obraz je poté vizualné 1épe hodnotitelny. Ofezani obrazu je vhodné pro posouzeni
morfologie objekt, ale také =z obrazu odstrafiuje detaily v oblastech s hodnotami
pod minimem a nad maximem ofezani. Ekvalizace naopak v obrazu ponechava vSechny detaily,
ale pracuje s jejich barevnym podanim tak, aby vysledné zastoupeni v§ech urovni bylo ptfiblizné
stejné.

Dalsi nezbytnou tpravou obrazu je korekce pozadi. Bézné se vyuziva odecet pozadi, ktery
je vhodny pro studium drsnosti povrchu. V pfipadé, ze se na obrazu objevuji artefakty, touto
metodou je mozné je odstranit. Vzorek se bézné také nepodafi umistit rovnobézné s rovinou
skenovani. V tomto piipadé se do obrazu promita sklon, ktery zpusobuje vySkové rozdily
v porovnani se studovanymi rysy na povrchu vzorku. Viditelnost obrazu se zvysuje prolozenim
pozadi. Prolozeni jednotlivych fadkl mtze poskytovat kvalitni vysledky, ale také mlze ptidavat
artefakty. Ty je vSak mozné odstranit. Prolozeni se tedy provadi tak, ze
se snazime odstranit pouze pozadi projevujici se v celém obraze. Nesnazime se menit tvar
Castic. Nekteré oblasti proto vylouc¢ime. Takto tedy muzeme odstranit mezifadkové skoky

1 sklon vzorku [18].

2.3.6 Artefakty

V prabéhu méfeni se setkavame s artefakty. Jde o objekty, které jsou na snimku zobrazeny,
prestoze ve skuteCnosti neexistuji. Jedna se o stiny, vzniky hiebent a jiné. Téchto problému
ovliviiujicich méfené snimky je mozné se zbavit zménou zpusobu snimani (zména rychlosti,
otoceni).

Kazdy bod v obraze nepredstavuje pouze tvar povrchu, ale je udavan prostorovou
konvoluci povrchu a hrotu. Z tvaru hrotu vyplyvaji nejbéznéjsi artefakty. Kazdy obrazovy bod

v obraze pfedstavuje prostorovou konvoluci tvaru hrotu a tvaru zobrazovaného detailu povrchu.
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Cim ostiejsi hrot, tim je tvar piislu§né nerovnosti vérn&jsi. Na kvalitu obrazu méa vysoky vliv
kvalita hrotu a raménka. Pfedevs§im jejich znecCiSténi a geometrie. Raménko a hrot jsou velice
citlivé na dotek, takze jakymkoliv ndhodnym dotykem dojde ke zméné geometrie. Znecisténi
je zpusobovano predevsim oxidaci, uchycovanim adsorbatli a sbérem atomi z povrchu. Oxidy
a adsorbaty na zadni stén€ raménka maji vliv na topografii a snizuji detekéni signal.

Do obrazu je promitan $um, ktery vznika v tunelovacim piechodu. Sum Ize eliminovat
stinénim prechodu pred rozptylenym elektromagnetickym polem. Jednim z druhi Sumu mohou
byt interference, které se projevuji jako rovnobézné prouzky.

Nezbytnosti je také spravné nastaveni zpétné vazby. Je-li pfili§ silnd, mohou nastat

oscilace. V obraze se nasledné objevi chybna periodicka struktura [18].
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3 EXPERIMENTALNI CAST

3.1 Pouzité materialy a depozicni systém

Vzorky topograficky charakterizované v této praci byly pfipraveny metodou PECVD.
Vychozim monomerem pro plazmovou polymeraci byl tetravinylsilan (TVS) s funkénim
vzorcem Si(CH=CH2)4. TVS o Ccistoté 97 % byl dodan firmou Sigma-Aldrich. Jednd se
o organokiemicity prekurzor s vysokym podilem vinylovych funkénich skupin, které jsou
vhodné pro chemickou vazbu s polyesterovou matrici pouzivanou v kompozitnich materidlech.

Na Obr. 18 je molekula TVS znézornéna jako 3D model z programu ChemSketch.

&

Obr. 18: 3D model molekuly tetravinylsilanu.
3.1.1 Substrat

Vrstvy piipravené pomoci PECVD byly deponovany na substrat, kterym byly desticky
z oboustranné lesténého kiemiku s krystalografickou orientaci (1 0 0) a rozmeéry 10 x 10 x 0,6
mm. Na povrchu waferu se nachazi vrstva oxidu kifemicitého. Material pro substrat byl dodan
firmou ON Semiconductor Czech Republic, s. r. 0. z Roznova pod Radhostém. Kiemikové
desti¢ky o pruméru 4 palce jsou prvné nafezany pomoci laseru, a nakonec rozlamany na vzorky
o pozadovanych rozmérech. Pred depozici jsou tyto substraty oCiStény v ultrazvukové lazni
s analytickym etanolem po dobu 15 min. Pro testovani jiz nadeponovanych vrstev byly

substraty nalepeny na kruhové ocelové podlozky s primérem 12 mm. Kruhové podlozky se
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vzorkem jsou znazornény na Obr. 19. Doddny firmou Ted Pella, Inc. Nalepeny byly pomoci

malé kapky rychle trvrdnouciho kyanoakryldtového lepidla Loctite 495 od firmy Henkel.

Obr. 19: Kruhova podloZka s nalepenym vzorkem.
3.1.2 Vzorky

Pro méteni byly zhotoveny dve sady vzorki. Prvni sada byla pfipravena za riznych vykont
a druhd sada s odliSnymi tloustkami. Méfeny tak byly vykonova a tloustkova série. V Tab. 4

je prehled a znaCeni vzorku.

Tab. 4: Mé&tené vzorky a jejich hlavni parametry.

Vykonovd série Tloust’kova série

Ndzev Vykon [W]  Tloustka [ pm] Ndzev Vykon [W]  Tloustka [ im]

A 3855 10 1,1098 A 3730 50 0,1383
A 3851 20 1, 0204 A 3729 50 0,5795
A 3818 35 0,9644 A 3819 50 0,9992
A 3819 50 0,9992 A 3731 50 4,7525
A 3849 70 1,0002 - - -
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3.1.3 Depozicni systém a aparatura

K depozici plazmovych polymert byla pouzita vysokovakuova aparatura A3 konstruovana
pro kapacitné vazané plazma (CCP) a plazmochemickou depozici tenkych vrstev na plosnych
substratech. Cela aparatura je slozena z nerezové oceli (AISI 304 a 321) od firem Pfeiffer
Vacuum a Vakuum Praha, s. r. 0. Jednotlivé soucasti jsou spojeny vakuovymi médénymi
tésnénimi od stejnych firem nebo vakuovymi ,,0-krouzky* z Vitonu (fluorovany elastomer) od
firmy DuPont.

Vysokovakuovy systém byl navrzen s meznim tlakem 107 az 10 Pa. Samotnd depozice
je provadéna pii procesnim tlaku od 10° po 10? Pa. Pfed depozici je nutné dosdhnout vysokého
vakua, aby zbytkové plyny neovlivnily chemické slozeni a strukturu deponované vrstvy.
K tomu slouzi Cerpaci systém vyveév. Systém je slozen ze suché Snekové vyveévy TriScroll 300
od firmy Varian, ktera cCerpa rychlosti 210 1/s. Vytvafi primarni vakuum
az do hodnoty 1 Pa. K vytvoreni vysokého vakua slouzi turbomolekularni vyvéva TPU 261
od firmy Pfeiffer Vacuum, kterd je zapojena s Cerpaci rychlosti 170 I/s a je schopna Cerpat

dotlaku < 5- 108 Pa.

Polarizétor |Oviadén( Modulator Oviadaci panel
/\\ vakuovych mérek /& kapacitnich mérek
< Y /
" OV
H 4 / Load-lock - v
Manipulétor
1
| PT100 Teplomér
§ Termostat
OES 8 - Monomer
F 3 Pritokoméry
g Ovisdani
vV B > pritokomérd
=
=]
PfizpGsobovaci | I
&en l— Pracovni plyny

Obr. 20: Schéma vysokovakuové A3 aparatury [26].

Schéma aparatury je znazornéno na Obr. 20. Hlavni Cast aparatury je tvofena cylindrickou

reakéni komorou o pruméru a vysSce 250 mm (DN250). Uvniti komory se nachazeji dve
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planparalelni médéné OFHC (Oxygen Free High Conductivity) elektrody
o pruméru dolni elektrody 114 mm a horni elektrody 135 mm. Vzdalenost mezi nimi je
58 mm. Horni elektroda je uzemnéna a jsou ji privadény pracovni plyny, kterymi jsou argon,
kyslik, monomer, do reaktoru. Spodni elektroda, pracovni, je otond a je na ni pifivadén
radiofrekvencni vykon. Substraty se vkladaji z odd€lovaci komory do komory pomoci
magnetického manipulatoru. Zasouvaji se do oto¢né pracovni elektrody uprostied komory. Tato
komora je také udrzovana pod vakuem. Pracovni elektroda muze nést az Sest vzorkl. Je
doplnéna oto¢nou clonkou, diky, které je mozné zaclonit vS§echny vzorky a ustalit tak plazma,

aniz by rostla na substritu tenkd vrstva plazmového polymeru. Na Obr. 21 je snimek depozi¢ni

A3 aparatury v laboratori na FCH VUT.

Obr. 21: Snimek depozi¢ni A3 aparatury.
3.1.4 Podminky depozice

Pii deponovani byly pouzity plyn argon od firmy Linde Gas a. s. Argon byl pouzit
k oCisténi a aktivaci kifemikovych substrati, k ochrané atmosféry pfi vyhasinani volnych

radikali po samotné depozici. Jeho Cistota byla 5.0.
3.2 Mikroskopie atomarnich sil

Vsechna meéfeni byla provedena metodou mikroskopie atomarnich sil na pfistroji
NTEGRA Prima/Aura od firmy NT-MDT. Vyfoceny snimek AFM je na Obr. 22. Jednd se

o skenovaci sondovy mikroskop s ovladaci elektronikou a fidicim pocitaCem se softwarem
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Nova. Samotny mikroskop je vybaven kamerou s optickym mikroskopem, jakozto kontrolni
prvek pro povrch vzorka a nastaveni laserového znaku na raménko s hrotem. Metodou AFM

byla méfena morfologie vzorku, ktera byla nasledné topograficky analyzovana.

3.2.1 Mikroskop NTEGRA Prima/Aura

Mikroskopické méfeni byva naruSovano vibracemi, jeZ jsou zpusobeny vnéjSimi vlivy,
a ovliviyje tak celkové vysledky méfeni. Z tohoto divodu je celé télo mikroskopu umisténo na
tlumicim stolku TS-150 (TableStable Ltd.), ktery aktivné tlumi vibrace s frekvenci 0,7 Hz az 1
kHz a pasivné frekvence > 1 kHz. Tlumici stolek je doplnén velkym zulovym blokem
o hmotnosti cca 90 kg, ktery eliminuje vibrace s vyssi frekvenci. Tyto dva prvky vylucuji
nezadouci otfesy, které ovliviiuji pribéh meéfeni. Mikroskop je mozné odstinit od moznych

r~r

rusivych vlivu Sificich se okolnim vzduchem jako napfiklad zvukové vinéni. Docilime toho

pomoci ocelového krytu nasunutého na hlavni jednotku mikroskopu.

Obr. 22: Mikroskop NTEGRA Prima/Aura, méfici hlava a thumici stolek s zulovym blokem.

Jak jiz bylo zminéno, mikroskop je vybaven kamerou s optickym mikroskopem, ktery je
umistén na stojanu na strané celého pfistroje. Mizeme pomoci néj nastavit laserovou stopu

na konec raménka s hrotem a vybrat vhodné misto na skenovani povrchu vzorku.
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Hlavni jednotka mikroskopu ma trojcipy podstavec pro umisténi vymenitelnych meéricich
hlav. Skenovani lze provadét skenovaci hlavou nebo pomoci vzorkového podstavce,
tzv. skenovani vzorkem. Uprostfed hlavni jednotky mikroskopu se nachazi stoleCek, kterym je
mozné pohybovat v roviné x a y pomoci dvou kolmych mikrometrickych §roubd. Sroub
k pohybu se vzorkem vose zje umistén po stran¢ mikroskopu. Uvniti stolecku je
piezokeramicky skener, viz Obr. 24, s kapacitnimi senzory slouzicimi k sniméni jemnych
pohybt skeneru a jejich vyhodnoceni za G¢elem potlaceni nezadoucich projevi piezokeramiky.
Na skeneru je magneticky podstavec stolku, na ktery se umistuje vzorek nalepeny na ocelové
desticce.

Veskera méreni byla provedena pomoci univerzalni méfici hlavy s optickym detekénim
systémem slozeném z laserového zdroje, optickych prvki a detektoru rozdé€leného na Ctyfi
sektory. Snimek univerzalni méfici hlavy je na Obr. 23. Pomoci kratkého kabelu je k méfici
hlavé pfipojend jednotka, ktera slouzi jako drzak skenovaciho raménka s hrotem. Jakmile se
spravné vlozi hrot, upevni se pomoci oto¢ného drzaku v jednotce. Celd jednotka se pomoci
Sroubu upevni v méfici hlavé. Dale je nutné upravit laserovy paprsek tak, aby dopadal
na konec raménka a odrazeny paprsek tak mifil do stfedu rozdéleného fotodetektoru. Toho

dosahneme za pomoci Sroubti upeviujicich jednotku v méfici hlavé. Univerzalni méfici hlava

je vhodna zvlasté pro mensi typy vzorka.

Obr. 23: Univerzalni méfici hlava mikroskopu NTEGRA Prima/Aura.
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Obr. 24: Piezokeramicky skener s magnetickym podstavcem na uchyceni vzork [27].

V zékladni vybavé mikroskopu NTEGRA je i vyménitelna hlava pro skenovaci tunelovou
mikroskopii. V této praci vSak nebyla vyuzita.

3.2.2 AFM sondy

Vsechny sondy pouzité pro méteni v této praci byly od firmy NT-MDT, typu NSGO3.
Krabicka s hroty je na Obr. 25. Zikladem sondy je Cip, na jehoz konci je umisténé raménko
s hrotem. Cip spolu s raménkem je litograficky vyroben z monokrystalu kiemiku N-typu
dopovaného antimonem. Rozméry pouzitého €ipu jsou 3,4 x 1,6 x 0,3 mm. Na jeho reflektivni
strané je povlak ze zlata, diky kterému je laserovy paprsek 1épe odrazen. Typicky radius kiivosti

hrotu je 6 nm a garantovany polomér je 10 nm [28].

Obr. 25: Pouzivang sondy NSGO3.
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Sonda NSGO3 byla zvolena jako vhodnd pro méfeni v semi-kontaktnim rezimu
a pro méfeni tvrdych povrcha. Tuzsi raménka maji 1épe definované rezonancni piky pro tato
meéfeni a meékci raménka jsou naopak vhodna pro kontaktni rezim, kdy je nutné, aby vzorek a
hrot byl v jemné interakci a nedo§lo tak k poskozeni vzorku. Na Obr. 26 je SEM snimek
raménka s hrotem a v Tab. 5 je uveden piehled vlastnosti zvoleného hrotu od NT-MDT.

Firma NT-MDT nabizi velké mnozstvi sond s odli§Snymi vlastnostmi vhodnymi pro méfeni
metodou AFM. Rozsah tuhosti a rezonan¢nich frekvenci sady ramének je relativné Siroky,
pfesnou hodnotu rezonancni frekvence pro pouzitou sondu vSak urime pomoci fidiciho

programu v rezimu ,,Resonance®.

Thickness (T)

Length (L)

Side View

Obr. 26: SEM snimek raménka s hrotem [28].

Tab. 5: Pichled vlastnosti zvoleného hrotu od NT-MDT [28].

p Sy Rezonancni
Typ [.fli“; [g;lfrias Tloustka  frekvence [kHz] Tuhost [N/m]
raménka - N
pm] pm) [
min typicky max min typicky max
NSGO03 135 30 1,5 47 90 150 035 1,74 6,1

3.2.3 Software Nova

Jakmile vzorek na podlozce umistime do mikroskopu, pfipojime univerzalni méfici hlavu
a paprsek laseru nastavime na volny konec raménka hrotu, mizeme spustit ovladaci software
Nova. Ovladaci software Nova fidi operace od ladéni laserové stopy, pifes pfistrojovou
manipulaci se skenery a hroty, az po zobrazovani a analyzu naméfenych dat. Po zapnuti
programu nejprve nastavime laserovou stopu v zalozce Aiming. Signal paprsku musi byt
nejsiln€jSi uprostied kvadranti fotodiody. Paprsek je nastaven pomoci otocnych Sroubu

umisténych na jednotce s upevnénym raménkem.
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Jakmile je vyladéna laserova stopa a jsme zaméfeni na pozadované misto méfeni, lze
pfistoupit k samotnému méfeni. V zalozce Resonance je nezbytné zkontrolovat rezonan¢ni
frekvenci hrotu. Hodnota by se méla pohybovat v jasné daném rozmezi hodnot, které jsou pro
dany hrot charakteristické. Pro pfesnéjsi urCeni si lze vymezit oblast frekvence na min a max
hodnoty, kterou ocekavame. Naméfen by mél byt symetricky pik. V piipadé, ze se pik jevi
vyrazné asymetricky, je nutné hrot prenastavit a upravit jej tak, abychom pii opakovaném
meéfeni rezonancni frekvence dosahli symetrického piku. V opa¢ném piipadé bychom mohli
dosahnout chybného méfeni. Po vyladéni frekvencniho piku je potieba zkontrolovat hodnoty
amplituda, SetPoint, feedback, feedback gain a magnituda. Upravenim téchto hodnot je mozné
dosdhnout kvalitniho snimku s potlaCenim Sumu ¢i artefaktd. Na Obr. 27 je znazornéna
frekvencni charakteristika raménka.

Abychom mohli spustit méfeni, musime hrotem , pfistat® na vzorku (Landing). To je
provedeno v zalozce Approach. Po pfistani je tfeba jen nastavit semikontaktni rezim
a snimani ve formé Height (vySkovy mod) a Mag (chybovy signal). DalSimi parametry, jez je
mozné si nastavit jsou velikost skenované plochy, frekvence skenovani nebo bodové rozliseni
obrazki. Nejcastéji se vyuziva bodového rozliSeni 256 x 256, pfiCemz maximalni rozliSeni je
1024 x 1024boda. V praci bylo vyuzito méfeni pii bodovém rozliSeni 256 x 256 bodu.
Frekvence skenovani byla proto zvolena na 0,5 Hz a skenovani bylo provedeno v horizontdlnim
sméru. VSechny tyto parametry jsou nastaveny v zalozce Scan.

V prabéhu skenovani je mozné ménit hodnotu rychlosti skenovani, silu zpétné vazby
a SetPoint. Cim vysi je hodnota sily zp&tné vazby, tim piesngji hrot kopiruje povrch. Pokud je
ale prilis vysoka, v méfeni se objevuje Sum.

Ziskané snimky z méfeni metodou AFM byly déle topograficky analyzovany v programu
ImageAnalysis, ktery je soucasti softwaru Nova, a v softwarovém programu Gwyddion, ktery
umoziiuje vizualizaci a analyzu dat ze SPM. Primarni upravou je odstranéni sklonu povrchu.
Vzorek se nikdy nepodafi umistit zcela vodorovné, proto je nezbytné tento sklon odstranit.
Sklon se maze pohybovat az v fadu stovek nm, coz znemoziuje pozorovat detaily na snimku.
ImageAnalysis umoziuje odstranit tento sklon pomoci funkce Fit Lines, kdy kazdy z radka
skenovaného obrdzku je aproximovany polynomem 1. - 4. stupné. Po této upravé je mozné
snimky ddle topograficky upravovat. Dal§i moznou upravu povrchu vzorku je funkce Fit Lines
by Area. Kdy je mozné vybrat si na snimku objekty, kterym se chceme pii srovndni povrchu
vyhnout. V programu ImageAnalysis je mozné stanovit vypocet RMS drsnosti povrchu vzorku,
zobrazenf histogramu vysek, Fourierovskou analyzu obrazu nebo analyzu zrn apod. Snimek 1ze

ve vysledku zobrazit i ve 3D zobrazeni. Gwyddion slouzil k analyze autokorelacni délky.

35



Veskera data byla vyexportovana Z programu ImageAnalysis

a Gwyddion do programu OriginPro, kde byla nasledné zpracovana do podoby grafii [29].
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Obr. 27: Frekvencni charakteristika raménka.
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4 VYSLEDKY A DISKUZE

V této Casti prace byla zkoumana povrchova topografie vzorki uvedenych v kapitole 3.1.2.
za vyuziti obrazové analyzy. Nejprve byly charakterizovany a-CSi:H vrstvy na kiemikové
podlozce v zavislosti na vykonu pro vybranou tloustku vrstvy a nasledné v zdvislosti na
tloust’ce vrstvy pro vybrany vykon.

Vychozim monomerem pro dvé série vzorkua pfipravenych v kontinualni rezimu PECVD
byl Cisty tetravinylsilan.

Ve vykonové sérii byl ménén efektivni vykon dodany pii plazmové polymeraci. Byla
nadeponovana vykonova série vzorki o vykonech 10 W, 20 W, 35 W, 50 W a 70 W,
na kterych byla analyzovana RMS drsnost, autokorelacni délka, distribuce zrn a vliv velikosti
skenované plochy ¢i efektivniho vykonu na tyto métfené parametry. Dale byly porovnany
vysledky RMS drsnosti a autokorelacni délky ve vztahu vzajemné zavislosti, protoze oba
parametry charakterizuji povrch vzorku. Meéfené vzorky, jejich znaCeni a parametry jsou
uvedeny v Tab. 4 v kapitole 3.1.2. Vykonova série vzorki byla deponovana na tloustku
1,0 um. Presné tloustky byly zméfeny pomoci spektroskopické elipsometrie a jejich hodnoty
byly doddny v protokolu o daném vzorku. Ne vSechny vzorky byly pfipraveny v pozadované
tloust'ce, jejich smérodatna odchylka je 0,062 um.

Druhou sérii métenych vzorkl byla charakterizace a-CSi:H vrstvy na kfemikové podlozce
v zavislosti na tloust’ce vrstvy pro vybrany efektivni vykon, ktery byl zvolen na zakladé
vyslednych hodnot z predeslého méfeni ve vykonové sérii. Nejvhodnéj§imi podminkami pro
srovnani povrcht tenkych filmt bylo 50 W. Divodem vybéru byla dominantni izolovand zrna
na povrchu vrstvy. Byly pfipraveny Ctyfi vzorky o raznych tloustkach, pfi¢emz vzorek o
tloustce 1,0 um byl pouzit z pfedchozi vykonové série. Na téchto vzorcich byla opét
analyzovana RMS drsnost, autokorelacni délka, distribuce zrn
a jejich vzdjemnd zdvislost pro vysledné vyhodnoceni povrchové topografie.

Ve vykonové sérii byly vzorky méfeny na vice riznych rastrovacich plochach na rozdil od
tloustkové série vzorku, kde byla méfeni provedena pouze na dvou velikostech skenovanych
ploch. Vykonova série byla métena na plochach s velikosti hran 5 um, 10 pm, 25 pm a 50 pm.
Po vysledcich z predchoziho méfeni byly zvoleny jako vhodné velikosti skenu pro tloustkovou

sérii 10 pm a 50 um.
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4.1 Povrchova topografie

Povrchovd topografie tenkych vrstev pfipravenych metodou PECVD byla meéfena
mikroskopem atomdrnich sil v semikontaktnim médu hroty NSGO3 (NT MDT). Metodou AFM
byly naméfeny snimky se strukturou povrchu nadeponovanych tenkych vrstev, které dale
slouzily k obrazové analyze, urCeni RMS drsnost, autokorelacni délky a distribuce zrn
na povrchu vzorku.

Z uskuteénénych méfeni vyplyva, ze je nutné, aby byla povrchova topografie
vyhodnocovdna z rovného povrchu, ¢ehoz je mozné dosdhnout az pii primarni Uprave
v programu ImageAnalysis, ktery je soucasti softwaru Nova. V piipade€, ze bychom vzorek
topograficky hodnotili bez dpravy povrchu do roviny, vysledné hodnoty by byly mylné.

Povrchova topografie vrstev patii mezi dilezité charakteristiky souvisejici s podminkami
jejich pripravy a je rovnéz dulezita pii posuzovani jejich aplikace. Proto byla ur¢ena RMS

drsnost a autokorelacni délka, jakozto informace o povrchové metrologii vzorkt tenkych filmu.
4.2 RMS drsnost

RMS drsnost, Rq, reprezentuje drsnost povrchu a je vyjadfena jako druha odmocnina
ze souctu Ctvercl vyskovych odchylek daného profilu plochy od stfedové linie. V piipadé
velkych odchylek se povrch projevuje jako drsny, malé odchylky znaci povrch hladky.
Matematicky Ize RMS drsnost vyjadiit vztahem

1 ym-1yn-1 N )
Ry = [Ezkzo 2iso (Z(xpy) — 1 )] , ()

kde Z (xy, y;) je vyskova funkce profilu a u je stfedova linie [30].
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Obr. 28: RMS drsnost —Rq [31].
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4.2.1 Vliv velikosti skenované plochy na RMS drsnost

Vliv velikosti skenované plochy na RMS drsnost byl charakterizovan péti ptipravenymi
vzorky v kontinualnim rezimu vyboje. Jednalo se o vykonovou sérii vzorkt s vykony 10 W, 20
W, 35 W, 50 W a 70 W. Ptiblizné tloustky byly 1 um a byly pfipraveny z monomeru TVS.
Meéfeni bylo provedeno metodou AFM s univerzalni méfici hlavou a hroty NSGO3. Byly
ziskany topografické snimky o riznych plochach pii konstantnim rozliSeni
256 x 256 bodu. Jednotlivé velikosti hran skenovanych oblasti byly 5 um, 10 pm, 25 um
a 50 um. Nameéfeno bylo vzdy pét snimki pro kazdou skenovanou oblast a poté byla
vyhodnocena stfedni hodnota RMS drsnosti spolu se smérodatnou odchylkou. Veskera data

byla vynesena do grafu v programu OriginPro. Vysledny graf je zobrazen na Obr. 28.
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Obr. 29: Graf z4vislosti RMS drsnosti na velikosti hrany skenované oblasti.

Graf znazornujici pét vzorka s riznymi vykony jdouci po sobé poukazuje na stoupajici
zmeény hodnot RMS drsnosti. Ocekavame, ze pti jisté, dostateCné velké rastrované oblasti,
se jiz hodnoty RMS drsnosti nebudou ménit. Na povrchu vSech vzorki byla zaznamenana
typicka zrnita struktura prechazejici az do vzniku samotnych zrn nebo jejich shluku.
Topografické mapy vSech vykonovych vzorka o velikostech skenované plochy 5 um, 10 um

a 50 um jsou znazornény na Obr. 30-59. Snimky odpovidaji vyskovému a chybovému modu.
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V pripadé nizsich vykonua jako 10 W, 20 W a 35 W nejsou zmény v RMS drsnostech prilis
vyrazné. U vykonu 50 W je hodnota ode¢tend z plochy 50 x 50 um? ojedinéle snizena
a vyzadovala by dalsi analyzu. Nepodporuje tedy trend mirné stoupajici RMS drsnosti na
povrchu vzorku. Z vysledkt péti méfeni vyplyva, ze naméfené hodnoty RMS drsnosti u 10 W
se pohybuji v hodnotdch od 2,76 + 0,08 nm az 3,64 = 1,03 nm. RMS drsnost 20 W nabyva
hodnot od 1,66 + 0,08 nm do 4,50 + 1,95 nm. Drsnost povrchu u 30 W se pohybuje v rozmezi
2,04 £ 1,72 nm az 4,43 + 0,60 nm. Hodnoty pro vykon 50 W byly o né€kolik fada vyssi, coz
znaci vetsi pritomnost zrn na povrchu. Hodnoty RMS drsnosti u 50 W byly od 8,30 + 0,90 nm
do 11,49 £ 0,18 nm. Vzorek pfipraveny pii 70 W se blizce podobal vzorku deponovanému pti
50 W. Vysledné hodnoty nabyvaji hodnot od 12,83 + 0,23 nm do 16,65 £+ 5,11 nm. Povrch
vrstev prvnich tii vzorkd s vykony 10 W, 20 W a 35 W se da povazovat za relativné hladky,
jelikoz hodnoty drsnosti jsou si pomérné blizké a vykazuji tak relativni uniformitu vrstvy.
Vzorky 50 W a 70 W nabyvaji vysSich hodnot RMS drsnosti. Topografie odpovidad vyskytu
osamocenych zrn ¢i jejich shlukt, které ovliviiuji vysledné hodnoty drsnosti povrchu vzorku.
Zrna jsou obklopena hlad§im povrchem, a proto jsou vysledné hodnoty RMS drsnosti vyssi. Na
Obr. 60 a 61 jsou srovnany vzorky o vykonu 20 W a 50 W. Oba byly méfeny na stejné velikosti
plochy a jejich RMS drsnosti jsou pro 20 W — 1,6985 nm a pro 50 W — 16,0643 nm. Snimky
chybového signalu 1épe zobrazuji hladsi povrch. Na Obr. 62 je znazornén vySkovy profil 20 W
a 50 W snimku, kde je patrné, ze drsnost mezi zrny je mensi u 50 W nez u 20 W. Vzorek 50 W
vyznacuje pokles drsnosti v posledni skenované oblasti, coz mize byt zplsobeno
rovnomeérné€j§im rozlozenim zrn na zvysujici se skenované plose. Dalsim divodem je rozliseni,
ve kterém byly snimky naméteny. Malé skenované plochy nevyzaduji vysoké bodové rozliSent,
jelikoz na mensi ploSe je méné moznych chyb. Velké plochy s sebou nesou vice chyb, coz
pfispiva k hor§imu vyhodnoceni vysledki. Skenované plochy 50 x 50 um? méfené v bodovém
rozliSeni 256 x 256 bodi proto mohly byt timto parametrem ovlivnény.

Z vysledkii méfeni bylo vyhodnoceno, ze pro urCeni RMS drsnosti vzorku s vyskytem
vétSich zr nebo jejich aglomeratd, je vhodné naméfit a vyhodnotit snimky s vétsi skenovanou
plochou, jelikoz zrna jsou ve vétsi ploSe rovnomérnéji rozlozena a nedochazi k takové saturaci
jako u menSich skenovanych ploch [32].

Na hornich hranicich tenkych vrstev méfenych vzorkt se nachazeji zrna, ktera rostou
v zavislosti na vykonu nastaveném pii plazmové polymeraci. Drsny povrch zrnité struktury
odpovida nizkému vykonu a vysoké vykony jsou charakteristické hladkym povrchem se zrny a
jejich aglomeraty. Se zvySujicim se vykonem roste Cetnost zastoupeni zrn na povrchu tenkych

vrstev.
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Obr. 30: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 10 W a velikosti hrany skenované

plochy 5 um ve vyskovém médu.
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Obr. 32: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 10 W a velikosti hrany skenované
plochy 10 um ve vyskovém modu.
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Obr. 34: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 10 W a velikosti hrany skenované
plochy 5 um ve vyskovém médu.
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Obr. 31: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 10 W a velikosti hrany skenované
plochy 5 um v chybovém maédu.
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Obr. 33: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 10 W a velikosti hrany skenované
plochy 10 pm v chybovém médu.
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Obr. 35: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykonu 10 W a velikosti hrany skenované
plochy 50 pm v chybovém médu.
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Obr. 36: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou Obr. 37: AFM snimek a-CSi:H vistvy piipravené metodou
PECVD pii vykonu 20 W a velikosti hrany skenované PECVD pii vykonu 20 W a velikosti hrany skenované
plochy 5 um ve vyskovém modu. plochy 5 um v chybovém médu.
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Obr. 38: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou Obr. 39: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykomi 20 W a velikosti hrany skenované PECVD pii vykonu 20 W a velikosti hrany skenované
plochy 10 um ve vyskovém modu. plochy 10 pm v chybovém médu.
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Obr. 40: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou Obr. 41: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykonu 20 W a velikosti hrany skenované PECVD pii vykonu 20 W a velikosti hrany skenované
plochy 50 um ve vyskovém modu. plochy 50 um ve vyskovém modu.
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Obr. 42: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 35 W a velikosti hrany skenované

plochy 5 um ve vyskovém médu.

° g
o =
0 o
se]

N~
© o
O

Ew
< o
<

01 2 3 4 5 6 7 8 910
um
Obr. 44: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 35 W a velikosti hrany skenované
plochy 10 um ve vyskovém modu.
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Obr. 46: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 35 W a velikosti hrany skenované
plochy 50 um ve vyskovém modu.
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Obr. 43: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykomu 35 W a velikosti hrany skenované
plochy 5 um v chybovém maédu.

3,0

2,0

nm
nA

1,5

1,0

0,5

01 2 3 4 5 6 7 8 910

Obr. 45: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 35 W a velikosti hrany skenované
plochy 10 pm v chybovém médu.
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Obr. 47: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 35 W a velikosti hrany skenované
plochy 50 pm v chybovém médu.
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Obr. 48: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 50 W a velikosti hrany skenované
plochy 5 um ve vyskovém médu.
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Obr. 50: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 50 W a velikosti hrany skenované
plochy 10 um ve vyskovém modu.
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Obr. 52: AFM snimek a-CSi:H vrstvy pfipravené metodou
PECVD pii vykom 50 W a velikosti hrany skenované
plochy 50 um ve vyskovém modu.
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Obr. 49: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 50 W a velikosti hrany skenované
plochy 5 um v chybovém maédu.
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Obr. 51: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 50 W a velikosti hrany skenované
plochy 10 pm v chybovém médu.
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Obr. 53: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykom 50 W a velikosti hrany skenované
plochy 50 um ve vyskovém médu.
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Obr. 54: AFM snimek a-CSi:H vistvy piipravené metodou Obr. 55: AFM snimek a-CSi:H vistvy piipravené metodou
PECVD pii vykonu 70 W a velikosti hrany skenované PECVD pii vykonu 70 W a velikosti hrany skenované
plochy 5 um ve vyskovém modu. plochy 5 um v chybovém médu.
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Obr. 56: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou Obr. 57: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykonu 70 W a velikosti hrany skenované PECVD pii vykomu 70 W a velikosti hrany skenované
plochy 10 um ve vyskovém modu. plochy 10 pm v chybovém médu.
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Obr. 58: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou Obr. 59: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykomu 70 W a velikosti hrany skenované PECVD pii vykonu 70 W a velikosti hrany skenované
plochy 50 um ve vyskovém modu. plochy 50 um v chybovém médu.
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Obr. 60: AFM snimky a-CSi:H vrstev pii vykonu 10 W a velikosti hrany skenované plochy 3 um.
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Obr. 61: AFM snimky a-CSi:H vrstev pii vykonu 50 W a velikosti hrany skenované plochy 3 um.
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Obr. 62: Graf znazortujici srovnani vyskovych profilt vzorki o vykonech 20 W a 50 W.
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Drsnost povrchu méfenych vzorki se liSila v zavislosti na rostoucim vykonu. Lisily se také
jednotlivé profily hornich hranici tenkych vrstev. Na Obr. 63-67 jsou znazornény grafy
zobrazujici vySkové profily vzorkl o v§ech vykonech na skenované plose 10 um. Pro srovnan{
bylo vSech pét grafii nastaveno v ose y do hodnoty 180 nm, jakozto nejvyssi zrno ve vySkovém

profilu vzorku o vykonu 70 W.

180
160 |
140
120
100
80
60
40
20

7 v

Vyska [nm]

o 2 4 6 8 10
X [um]

Obr. 63: Graf zobrazujici vySkovy profil vzorku o vykonu 10 W.
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Obr. 64: Graf zobrazujici vySkovy profil vzorku o vykonu 20 W.
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Obr. 65: Graf zobrazujici vySkovy profil vzorku o vykonu 35 W.
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Obr. 66: Graf zobrazujici vySkovy profil vzorku o vykonu 50 W.

Na Obr. 68—72 jsou snimky s pfesnymi rovinami na topografické mape¢, odkud byly
vyhodnoceny vyskové profily jednotlivych vykonovych vzorkd.

48



E

c
R

180-
160 -
1401
1201
1001
801
601
401
201

70W

X [um]

Obr. 67: Graf zobrazujici vySkovy profil vzorku o vykonu 70 W.
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Obr. 68-72: AFM snimky vzorkii o vykonech 10 W, 20
W, 35 W.50 W a70 W (jdouci zleva shora)
o s vyznaCenymi rovinami pro vyskové profily.

Na Obr. 70 je vzorek o vykonu 35 W a vyznacena rovina pro vySkovy profil prochazim
zrnem, jehoz vyska je 96,4 nm a Sitka v zakladn€ 254 nm. Zrno protnuté rovinou na Obr. 71
nalezi vzorku o vykonu 50 W a jeho vyska je 78,2 nm s Sitkou v zakladné 706 nm. Zrno na
Obr. 72 dosahuje vySky 118,2 nm a jeho Sitka v zakladné je 568 nm. Na Obr. 68 a Obr. 69 se
zrna nevyskytovala, jednalo se pouze o zrnitou strukturu, jejiz vySkovy profil je znazornén na
predchozich grafech.

Vzorky vSech vykont vykazovaly na svém povrchu netypicky vyvysena zrna. Na snimcich
jsou patrnd jako atypicky mald zrna ve srovnani s ostatnimi relativné rovnomérné rozlozenymi
zrny. Na Obr. 73 jsou zobrazeny na skenované plose 1,5 x 1,5 um? pii vykonu 10 W. Rovina
prochézejici jednim ze zrn vyznacuje oblast, ve které byl zaznamenan vySkovy profil zobrazen
v grafu na Obr. 74. Jeho vyska je 45,51 nm a Sitka 88,1 nm. Na Obr. 75 je podobné& atypické
zrno na skenované ploSe 306 x 725 nm? vybrané z plochy 10 x 10 pm? naméfené na vzorku
pfipraveném pii vykonu 50 W. Rovina prochazejici zrnem opét znazortiuje oblast vySkového
profilu. Jeho vyska je 81,1 nm a Sifka 182,3 nm. Ve srovnani se zrny z predchozich snimka
jsou tato atypicky vysoka zrna odlisna jak ve vySce, tak v Sifce typicky se vyskytujicich zrn na
povrchu tenkych vrstev pfipravenych za riznych vykond. Bylo zjisténo, Ze se skutecné jedna o
zrna, nikoliv o artefakty zpusobené Spatnym nastavenim pifi méfeni. Tato zrna v obou
variantdch vykonu i velikosti skenu dosahuji nezvyklych parametrii. Je mozné, Ze se jedna o

urychleny rast vrstvy vlivem bombardovani ionty argonu a TVS na vysoce aktivni misto filmu.
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Obr. 73: AFM snimek a-CSi:H vrstvy 10 W s atypicky vysokymi zmy a vyzna¢enou rovinou pro vyskovy profil.
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Obr. 74: Graf zobrazujici vyskovy profil vzorku o vykonu 10 W s atypickym zmem.

0

Atypické zrno vyskytujici se na povrchu tenké vrstvy o vykonu 10 W a vysce 45,51 nm

prevySuje zrnitou strukturu.
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Obr. 75: AFM snimek a-CSi:H vrstvy 50 W s atypicky vysokym zmem a vyznaCenou rovinou pro vyskovy profil.
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Obr. 76: Graf zobrazujici vyskovy profil vzorku o vykonu 50 W s atypickym zmem.
4.2.2 Vliv efektivniho vykonu na RMS drsnost

Pro vyhodnoceni vlivu efektivniho vykonu na RMS drsnost byly zkoumany stejné vzorky
jako v piipravé vlivu velikosti skenované plochy na RMS drsnost. Byly pouzity tenké vrstvy
pfipravené v kontinualnim rezimu vyboje pii vykonech 10 W, 20 W, 35 W, 50 W a 70 W.
Ptfiblizné tloustky byly 1 um a byly pfipraveny z monomeru TVS. Méteni bylo provedeno
metodou AFM s univerzalni méfici hlavou a hroty NSGO3. Naméfeny byly snimky
o velikostech skenovanych ploch 5 ym, 10 pm, 25 pm a 50 um. Ty byly dale vlozeny
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do zévislosti RMS drsnosti na efektivnim vykonu a vyneseny v programu OriginPro do grafu

znazornéném na Obr. 77.
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Obr. 77: Graf zavislosti RMS drsnosti na efektivnim vykonu.

Na Obr. 77 je znazornén graf, ktery potvrzuje, ze na zakladé vykonu se zvySuje RMS
drsnost povrchu vzorku. Z pfedchozich snimka je patrna zrnita struktura vrstev, ktera je
charakteristicka pro vzorky ptipravené v kontinualnim rezimu metodou PECVD. Se zvySujicim
se vykonem na povrchu vyvijeji zrna, ktera u vysSich vykoni rovnomérné pokryvaji
skenovanou plochu. RMS drsnost stoupla z 2,76 nm (10 W) na 16,65 nm (70W).

Na zakladé vysledkii méteni zavislosti velikosti skenované plochy a vlivu efektivniho
vykonu na RMS drsnost byl vybran vhodny vykon pro tloustkovou sérii vzorka.
Nejvhodnéjsim vykonem bylo 50 W. Povrch vykazuje dostatek zrm co do velikosti, priméru
1 plo§ného zastoupeni, a proto se dalo predpokladat, ze na malych tloustkach jako je 0,1 pum
bude mozné pozorovat pomalu rostouci zrna, ktera by byla na vzorku se slab§im vykonem huie

viditelnd a analyzovatelna.
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4.2.3 Vliv tloust’ky vzorku na RMS drsnost

Pro studium vlivu tloustky vzorku na RMS drsnost byly pfipraveny ctyii vzorky
v kontinudlnim rezimu vyboje, a to pii 50 W. Pfipravené vzorky se odliSovaly svymi
tloustkami, které byly 0,138 um; 0,580 um; 0,999 um a 4,753 um. Pomoci AFM mikroskopu
byly nasnimdny topografické mapy s velikostmi hran skenované oblasti 10 pm
a 50 um pii konstantnim rozliSeni 256 x 256 bodd. Bylo naméfeno vzdy pét snimki,
ze kterych byl nasledné vypocten aritmeticky pramér a tato stfedni hodnota RMS drsnosti byla
pouzita k vyhodnoceni. Hodnoty byly opét vyneseny do grafu pomoci programu OriginPro
spolu se smérodatnymi odchylkami.

Na Obr. 78 je vynesen graf zavislosti RMS drsnosti na tloust’ce vrstvy. Je ziejmé, ze
tloustka vrstvy ma vyrazny vliv na drsnost povrchu vzorku. U tloustky 0,138 pum jsou zrna
v pocatecni fazi rastu a RMS drsnost povrchu neni pfili§ vysoka. Samotna zrna jsou vSak
obklopena relativné hladkym povrchem, coz odpovida tdajim naméfenym ve vykonové sérii
u vzorku 50 W. Vzorek 0,580 um zaznamenava linearni rast zrn na povrchu tenkého filmu.
RMS drsnost se zvysuje spolu s rostoucimi zrny. V piipadé skent o velikostech hran 50 uym
doslo k poklesu drsnosti mezi vzorkem 0,580 a 0,999 pum. Divodem muze byt velikost
skenované plochy a rozliSeni, ve kterém byly snimky naméfeny. Vzorek o tloustce 0,138 um
vykazoval RMS drsnost od 3,13 + 0,60 nm do 5,19 + 1,83 nm. Vzorek o tloust’ce 0,580 um mél
RMS drsnosti v hodnotiach 6,45 + 0,47 nm az 11,40 + 2,12 nm. Vzorek o tloust’ce 4,753 um
vykazoval RMS drsnost od 18,90 + 6,33 nm do 40,21 + 23,98 nm. Namérené hodnoty byly
zaznamendny s velkymi odchylkami, jelikoz €lenitost povrchu nejtlustsiho vzorku byla vysoka
a zrna byla jiz seskupena do aglomeratu, které se v ramci obrazové analyzy Spatn€ upravovala.
Na Obr. 79-84 jsou topografické mapy vzorku o riznych tloustkach. Vzorek o tloustce 0,999
um je na prechozich snimcich na Obr. 48-53. Hodnoty RMS drsnosti stouply z 3,13 nm (0,138
um) na 40,21 nm (4,753 um).
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Obr. 78: Graf zavislosti RMS drsnosti na tloust'ce vistvy.
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Obr. 79: AFM snimek a-CSi:H vrstvy pipravené metodou Obr. 80: AFM snimek a-CSi:H vistvy pfipravene metodou
PECVD pii vykonu 50 W a tloust'ce 0,138 um ve PECVD pii vykonu 50 W a tloustce 0,138 um v
vyskovém modu. chybovém médu.

55



00 20 30 40 50 60 70 80

Obr. 81: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou Obr. 82: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pii vykonu 50 W a tloust'ce 0,580 pm ve PECVD pii vykonu 50 W a tloust'ce 0,580 pm
vyskovém médu. v chybovém médu.
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Obr. 83: AFM snimek a-CSi:H vistvy piipravenc metodou Obr. 84: AFM snimek a-CSi:H vrstvy piipravené metodou
PECVD pfi vykonu 50 W a tloust'ce 4,753 um ve PECVD pii vykonu 50 W a tloust'ce 4,753 um
vyskovém médu. v chybovém médu.

Tloustkova série vykazovala rostouci vyvoj zrnité struktury v zéavislosti na tloustce
deponované vrstvy. Vyska zrn u vzorkd o tloustce 0,138 um se pohybovala v rozmezi od
40-120 nm, kde dominovala zrna o vySce 60 nm. Vzorek o tloust'ce 0,580 pm mél na povrchu
zrna o vySce od 20-300 nm a nejvétsi zastoupeni méla zrna o vySce 60 nm. Nejtlustsi vrstva
4,753 um zaznamenala vyrazny odklon od predchozich vrstev, jelikoz povrch tenkého filmu
byl poset velkym mnozstvim zrn seskupenych do aglomerati. Vysky, kterych zrna dosahovala
byly od 60 nm do 300 nm. Nejvétsi mnozstvi zrn bylo vyvinuto ve 100-120 nm.
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4.3 Autokorelacni funkce

Autokorelacni funkce je dana vztahem

(o)
G(Tx,l'y) = ff zlzzw(zl,zz,rx,ry)dzldzz
— o0

. (3)
= blgg%ffs f(x1»3’1)f(x1 +ToY1 t Ty)dx1d3’1 ,

kde w(z,, z,, T) je dvourozmérné rozdeleni hustoty pravdépodobnosti nahodné funkce ¢ (x, y)

odpovidajici bodim [x;, y;] a [x,, ¥,]. Proménna 7 je definovdna
T, = Xy — X4, 4)

Ty = Y2~ Yo ®)

T= /t§+t32, (6)

Spektrélni hustota prostorovych frekvenci (PSDF — power spectral density function) W (K)

je definovédna vztahem

W(K) = W(K,K,) = i J, tB(D)]odr, (7)

kde K = \/K? + K7 a K, a K,, jsou slozky vinového vektoru harmonické komponenty ur¢ité
prostorové frekvence drsnosti a J, znaci Besselovu funkci nultého radu.
V praxi se misto funkce W (K) definované pfedchozim vztahem pouziva jednorozmérna

spektrdlni hustota prostorovych frekvenci W;, kterd mé tvar
W, (K,) = f W (K, K,) dK,. (8)
Hodnoty W, se urc¢i pomoci rychlé Fourierovy transformace
2 L
Wi (K,) = N—,V’,’h2§-v=o zijexp(—iKyjh). (©))

Meéteni AFM se obvykle vyhodnocuje jednorozmérnou autokorelacni funkci zalozenou na
profilech podél rychle skenované osy. Jednorozmérna autokorelaéni funkce je Ccasto

predpokladana ve formeé Gaussovského povrchu. Dano nasledujicim vztahem
2
Gy (1) = azexp(—;—’;), (10)

kde o oznacuje RMS drsnost a 7 autokorelacni délku. Autokorelacni délka uréuje rozméry

nerovnosti ve stfedni roviné horniho rozhrani vzorku [30].
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4.3.1 Vliv velikosti skenované plochy na autokorela¢ni délku

Autokorelacni délka byla hodnocena na péti velikostech skenovanych ploch se vzorky
z vykonové i tloustkové série. Jednalo se tedy o vzorky o vykonu 10 W, 20 W, 35 W, 50 W a
70 W spolu s vzorky o tloust'ce 0,138 um, 0,580 um, 0,999 um a 4,753 um. Bylo ziskdno vzdy
pét snimku skenovanych ploch o velikostech hran 5 pm, 10 pm, 25 pm a 50 um, jejichz hodnoty
byly zprimérovany a vyhodnoceny. RozliSeni snimka bylo 256 x 256 bodd. Méfeni bylo
provedeno opét metodou AFM s univerzalni meéfici hlavou a hroty NSGO3 a data byla
vyhodnocena v grafu na Obr. 85 v programu OriginPro. Vychozi hodnoty byly ziskdny

z programu Gwyddion.
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Obr. 85: Graf zavislosti autokorelatni délky na velikosti hrany skenovang oblasti.

Graf znazornuje pét kiivek odpovidajicich péti vykontm jednotlivych vzorka. Na povrchu
tenkych vrstev 10 W a 20 W byla zrnita struktura a u vykonti 35 W, 50 W a 70 W byla zrna
prechazejici do jejich shluki. Topografické mapy odpovidajici méfeni zobrazenému v grafu na
Obr. 85 jsou v predchozi podkapitole 4.2.1 na Obr. 30-59. Autokorela¢ni délka roste linearné
v zavislosti na velikosti skenované plochy stejné jako tomu bylo u RMS drsnosti. Z vysledka
péti méfeni vyplyva, ze namérené hodnoty autokorelacni délky u 10 W se pohybuji v hodnotiach

37,53 £ 0,32 nm az 245,76 + 95,56 nm. Autokorelacni délka 20 W nabyva hodnot od 34,14 +
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11,17 nm do 270,36 + 112,52 nm. Hodnoty u 35 W vzorku jsou od 44,94 + 18,89 nm do 201,35
+ 66,79 nm. Autokorelacni délka pro vykon 50 W je 207,69 + 23,63 nm az 336,76 + 34,24 nm.
Povrch prvnich tfi vykont se pohyboval v hodnotach nizsich, nez tomu je u vykont 50 W a 70
\VA jejichz vysledky odpovidaji drsnosti povrchu
a jeho velké Clenitosti. Vysledky méfeni byly porovnany s RMS drsnosti.

Na Obr. 86-90 jsou znazornény grafy srovnavajici tyto dva parametry charakteristické pro
povrch tenkych vrstev. Na povrchu filmu méla pfitomnost zrn ¢i jejich aglomeratd vliv na
velikost autokorelacni délky, kterd tim byla ovlivnéna. PSDF funkce zobrazuje vétsi spektralni
drsnost u vzorki vysSich vykoni a veétSich tlousték. Nejvyssi byla u vzorku
o tloustce 4,753 um. Hodnoty autokorelacnich délek se celkové liSily ve smérodatnych
odchylkach mnohem vice nez RMS drsnosti. Parametr autokorelacni délky pracuje s urcitou
odchylkou jiz sam o sobé, coz pfispélo k odchylkdm vzniklym pfi samotném méfeni [30].

Znaceni ACL v nasledujicich grafech odpovida autokorelacni délce (autocorrelation length).
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Obr. 86: Graf zavislosti RMS drsnosti a autokorelacni délky na velikosti skenu pii vykonu 10 W.
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Obr. 87: Graf zavislosti RMS drsnosti a autokorela¢ni délky na velikosti skenu pii vykonu 20 W.
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Obr. 88: Graf zavislosti RMS drsnosti a autokorelacni délky na velikosti skenu pii vykonu 35 W.
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Obr. 89: Graf zavislosti RMS drsnosti a autokorela¢ni délky na velikosti skenu pii vykonu 50 W.
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Obr. 90: Graf zAvislosti RMS drsnosti a autokorelacni délky na velikosti skenu pii vykonu 70 W.
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4.3.2 Vliv efektivniho vykonu na autokorelacni délku

Pro vyhodnoceni vlivu efektivniho vykonu na autokorelac¢ni délku byly zkoumdany stejné
vzorky jako v predeslych experimentech. Byly pouzity tenké vrstvy pfipravené v kontinudlnim
rezimu vyboje pii vykonech 10 W, 20 W, 35 W, 50 W a 70 W. Ptiblizné tloustky byly 1 um a
byly pfipraveny z monomeru TVS. M¢éteni bylo provedeno metodou AFM s univerzalni méfici
hlavou a hroty NSGO03. Byly naméfeny snimky o velikostech skenovanych ploch 5 um, 10 um,
25 um a 50 um. Graf zavislosti autokorelacni délky

na efektivnim vykonu je znazornén na Obr. 91.
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Obr. 91: Graf zavislosti autokorelacni délky na efektivnim vykonu.

Autokorelacni délka byla vyhodnocena ve stejném trendu jako RMS drsnost. Se zvySujicim
se vykonem se zvySovala i hodnota autokorelac¢ni délky. Rostouci zrna v zdvislosti na vykonu
ovliviiuji vyslednou topografii. Jakmile se zvySil vykon, zvySila se i zrna, a to na ukor mensich
zrn, jejichz velikost se snizila. Je mozné, ze tento proces je fizen minimalizaci volné povrchové
energie. VEétsi zrna formovaly izolované ostrovy na pomérné€ plochém povrchu pii vykonu 50
W. Vétsi hustota zrm zpusobila vznik aglomerati. Autokorela¢ni délka se zvySila z 37,53 nm

(10 W) na 336,76 nm (70 W).
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4.3.3 Vliv tloust’ky vzorku na autokorelac¢ni délku

Tloustkova série byla zkoumana na ctyfech vzorcich o riznych tloustkach a jejich
vyhodnoceni bylo provedeno na skenovanych plochdch 10 x 10 a 50 x 50 um?.

Zavislost autokorelacni délky na tloustce je zndzornéna na Obr. 92. Z grafu je patrné, ze
autokorelacni délka je ve srovnani s RMS drsnosti naméfena s vétsimi odchylkami, ¢ehoz
mohlo byt dosazeno nerovnomérnym rozlozenim zrn na povrchu, které ovlivnilo vyhodnoceni.
Jeji trend roste podobné jako tomu bylo u RMS drsnosti. Doslo k linearnimu rastu u méfenych

tloustek vrstev, pricemz tloustka 4,753 um dosahovala velkych hodnot autokorelacnich délek.
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Obr. 92: Graf zAvislosti autokorelatni délky na velikosti hrany skenovang oblasti.
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4.4 Distribuce velikosti zrn na povrchu a-Csi:H vrstvy

Urceni distribuce velikosti zrn na povrchu tenkych vrstev je jeden z kritickych parametrt
pro budouci rozvoj vyuziti tenkych vrstev pro zaznamova média. Studie rustovych procesu
v zrnitych systémech ukazaly, ze distribuce velikosti zrn obecné sleduji lognormdlni funkci.
Logaritmicka funkce je definovana jako nahodna proménna s pramérem castic D, ktera je

fizena lognormalni distribuci f (D), jestlize je In D normalné distribuovano

f(D)dD = 1(2m)aDexp — ((InD) — p)?20%dD, (11)

kde D je pramér cCastic, o je smérodatna odchylka In D a u je jeho primér. Parametry o a u
charakterizuji lognormélni distribuci.
Stredni hodnota distribuce D je ddna

D,, = e* (12)

a standardni odchylka In D pro n méfeni je dana

o = InY(InD)? — In Y InD?'/2 [34). (13)

Meéfeni distribuce velikosti zrn bylo provedeno pomoci programu ImageAnalysis, kdy byla
vyuzita prahova hodnota umoznujici ziskat informace tykajici se priméru, vysky ¢i poCtu zrn.
Prahovd hodnota definuje relativni uroven fezu. Tato hodnota se pohybuje v rozmezi od 0
(vysledek v limitni ¢asti) do 1 (maximalni vyska). Vychozi nastaveni této hodnoty je 0,5, coz
rozdéluje CasteCky na polovinu jejich vysky [29].

Meéfeni distribuce velikosti zrn bylo provedeno na vzorcich o vykonech 10 W, 20 W,
35 W, 50 W a 75 W s pribliznou tloustkou vrstvy 1 um a poté na vzorcich tloustkové série
o tloustkach vrstev 0,138 um, 0,580 um a 4,753 pum pfipravenych pii vykonu 50 W. Povrchy
tenkych vrstev byly charakterizoviny AFM v semikontaktnim rezimu snimani. Méfeni byla
provedena na plochach 10 x 10 um? a 50 x 50 um?. Vyhodnoceni dat bylo zaznamenéno do
histogrami vytvorenych v programu OriginPro. Pro srovndni byla velikost zrn na ose x
nastavena do hodnoty 600, aby bylo znatelné porovnani Cetnosti velikosti zrn v jednotlivych
vzorcich. Povrchova struktura filma odpovida struktufe zrn, ve které se zrnitost a hustota méni
s rostouci silou. Analyza umoznila vyhodnotit primér zrn a jejich rozlozeni velikosti [33].

Na Obr. 93-98 jsou znazornény grafy o strukture zrn odpovidajici vykonové sérii vzorkt

méfenych na velikosti skenované plochy 10 x 10 um?.
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Grafy znazornéné na nasledujicich obrazcich byly statisticky vyhodnoceny na zakladé dat
z programu ImageAnalysis. Velikost zrn byla stanovena po odecteni prahové hodnoty ve
zrnové analyze. Nejprve bylo nutné zjistit jednotlivé vysky zrn z profil, na zakladé kterych
byla vzdy stanovena prahova hodnota pro odecet ve zrnové analyze. Naptiklad vzorek o vykonu
10 W dosahoval vySek nad 50 nm, coz je mozné vypozorovat konkrétn¢ ze snimku na Obr. 32.
Na vyskové stupnici podle saturace je vidét vySkovy profil zrn. Aby byly zachyceny zrna o
vetsi velikosti nez je zrnita struktura do 20 nm, prahova hodnota byla nastavena tak, ze data
zaznamenala az nad hranici tohoto fezu. Bylo nutné nastavit tento parametr individualné pro
kazdy vykon a pro kazdou tloustku, jelikoz povrchova topografie, co se tyka RMS drsnosti a
autokorelacni délky, se odliSovala a povrch tak nebyl jednotny. Vysledné grafy tak dosahuji
jinych velikosti zrn na ose x a frekvence jejich zastoupeni je uvedena na ose y. V piipadé Obr.
93-95 se velikost zrn pohybovala do 250 nm. Obr. 96 m4 osu x, velikost zrn, dosahujici hodnot
900 nm. Bylo tedy nutné posunout hodnoty az to vyssich hodnot, jinak by nebyly uvedeny
veskeré vysledky na snimané plode 10 x 10 um?. Stejné tak tomu je u Obr. 97, kdy je vykon 70

W a velikost zrn dosahuje hodnot az 500 nm.
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Obr. 93: Graf azonjici distribuci velikosti zm a-CSi:H vistvy o vykonu 10 W a skenovan€ ploe 10 x 10 um?.

Struktura zrna s pramérem zrna 40-180 nm, kde dominovala zrna nad 40 nm, byla typicka
pro vrstvy pfipravené pii niz§im vykonu (10 W), jak je znazornéno na Obr. 93. Na Obr.94 se
pramér zrn pohyboval mezi 20-160 nm s dominantnim zastoupenim zrn o 60 nm. Tento graf
odpovida tenké vrstvé o vykonu 20 W. Cetnost dominantnich zrn je 0 60 % vy3si nez v piipadé

vykonu 10 W.
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Obr. 94: Graf znazorimijici distribuci velikosti zm a-CSi:H vistvy o vykonu 20 W a skenované plose 10 x 10 uny>
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Obr. 95: Graf znazorimijici distribuci velikosti zm a-CSi:H vistvy o vykonu 35 W a skenované plose 10 x 10 uny>

Tenka vrstva a-CSi:H pfipravena pii vykonu 35 W dominovala zrny o velikosti 40 nm.
Jejich Cetnost byla dvakrat vyssi nez v pfipad€ tenkych filmu pfipravenych za vykont 10 W
a 20 W. Celkova distribuce velikosti zrn pro vykon 35 W se pohybovala v rozmezi
40-210 nm. Na Obr. 96 je graf patiici tenké vrstvé o vykonu 50 W. Cetnost zrn v piipadé tohoto
vykonu jiz nebyla tak vysoka, naopak jak se zvysil vykon, primér nékterych zrn se zvysil na
pramérnou hodnotu 0,2 um na tkor mensich zrn, jejichZ velikost se snizila. Dominovala tedy

zrna 200 nm a rozsah velikosti zrn byl od 40 do 800 nm.
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Obr. 96: Graf znazorimijici distribuci velikosti zm a-CSi:H vistvy o vykonu 50 W a skenované plose 10 x 10 uny>
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Obr. 97: Graf znézonjici distribuci velikosti zm a-CSi:H vistvy o vykom 50 W a skenované plose 10 x 10 um?. Uveden
v métitku, jaké bylo pouzito v piedchozich dvou grafech.
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Obr. 98: Graf znazortyjici distribuci velikosti zm a-CSi:H vrstvy o vykonu 70 W a skenované plose 10 x 10 um?.

Posledni graf tykajici se vykonové série méfené na plose 10 x 10 um? je na Obr. 98.
Struktura zrna s primérem zrn 60-500 nm, kde dominovala zrna 100 nm, patfila tenké vrstvé
o vykonu 70 W. Ocekavali bychom, ze v ptipadé vykonu 70 W budou zrna vyss§i nez u 50 W
vzorku, ale nejvyssi zastoupeni tu méla zrna 50-150 nm. Jejich Cetnost vSak byla vyssi 0 90 %
nez u vykonu 50 W.

Na Obr. 99-101 jsou grafy tykajici se vyvoje zrn na tloustkové sérii vrstev. Vyhodnoceni

je provedeno na skenované plose 10 x 10 um? s jednotnym vykonem 50 W.
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Obr. 99: Graf velikosti zm a-CSi:H vstvy o tloustce 0,1383 pm, vykonu 50 W a skenované plose 10 x 10 um’.
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Struktura zrn s primérem 40-180 nm s dominantnim zastoupenim zrn 40 nm byla typicka
pro tenky film o tloust'ce 0,1383 um. Pti tloust’ce vrstvy 0,5795 um dominovala zrna 200-300
nm a jejich Cetnost byla 25 % ve srovnani se vzorkem o tloust’ce 0,9992 um, jehoz vysledky
byly jiz uvedeny u vykonové série. Vzorek s tloustkou vrstvy 0,5795 pum vyhodnocen v grafu
na Obr. 100 a vzorek o tloustce 0,9992 um je na Obr. 96. Nejtlustsi pfipravena vrstva pfi
vykonu 50 W méla 4,7525 um a pramér zrn se zvySsil na primérnou hodnotu 0,5 um. Nejveétsi
zastoupeni tak méla zrna vétsi na ukor menSich zrn, jejichz velikost se zmenSila. Na Obr. 101

je graf znazornujici Cetnost zrn u vzorku o tloustce vrstvy 4,7525 pm.
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Obr. 100: Graf velikosti zm a-CSi:H vistvy o tloustce 0,5795 um, vykonu 50 W a skenované plose 10 x 10 unr>
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Obr. 101: Graf velikosti zm a-CSi:H vistvy o tloust'ce 4,7525 um, vykonu 50 W a skenované plose 10 x 10 unr>
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Na zakladé vysledki vykonové série je viditelny trend vyvoje zrn z poCateCni zrnité
struktury (10 W) do vzniku samostatnych zrn nasledné se spojujicich do izolovanych ostravku
na pomérn€ plochém povrchu tenkych filma (70 W). Nejtenci vrstva tloustkové série vykazuje
jiz samostatna zrna, ktera se se zvétSujici se tlouStkou vrstvy, zvysSuji a pfes jejich velkou
cetnost se u nejtlustsi vrstvy spojuji v aglomeréty.

Statistika distribuce velikosti zrn byla provedena na dvou velikostech skenovanych ploch.
Na Obr. 102-104 jsou grafy odpovidajici distribuci velikosti zrn na skenované plose

50 x 50 um? a riznych tloustkach pfi vykonu 50 W jako tomu bylo na piechozich grafech.
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Obr. 102: Graf velikosti zm a-CSi:H vistvy o tloust'ce 0,1383 pum, vykonu 50 W a skenované ploge 50 x 50 pum?
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Obr. 103: Graf velikosti zm a-CSi:H vistvy o tloustce 0,5795 um, vykonu 50 W a skenované plose 50 x 50 unr>
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Obr. 104: Graf velikosti zm a-CSi:H vistvy o tloustce 4,7525 um, vykonu 50 W a skenované plose 50 x 50 unr.

Statistika provedena na veétsi velikosti skenované plochy poukazala na vyss§i Cetnost
nejdominantnéji zastoupenych zrn. U tloustky 0,138 pum to byla zrna 250 nm, u 0,580 um zrna
350 nm, u 0,999 pum 500 nm a u posledni tloustky 4,753 pum to byla zrna 1200 nm. Struktura
zrn se tedy zvysila z 40 nm (0,138 um) na 2400 nm (4,753 pm).
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Obr. 105: Graf znazorijici distribuci velikosti zrm a-CSi:H vrstvy o vykonu 10 W a skenované plose 50 x 50 pm?.

Na Obr. 105-109 jsou grafy znazornujici distribuci velikosti zrn pii vykonech 10 W,
20 W, 35 W, 50 W a 70 W na skenované plose 50 x 50 um?. Struktura zrn se zvySuje v zévislosti
na rostoucim vykonu stejné jako tomu bylo na mensi skenované plose. Vétsi skenovana plocha

zachycuje vice zrn, Cetnost dominantnich parametri je tedy vy$si. Distribuce velikosti zrn
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charakterizujici povrchovou topografii tenkych vrstev se zvySila z 200 nm (10 W) na 1000 nm
(70 W). U vykonu 50 W se objevilo i malé mnozstvi zrn 1,3 um, jejich Cetnost vSak byla ve

srovndni s vykonem 70 W mal4.
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Obr. 106: Graf znazortjici distribuci velikosti zm a-CSi:H vrstvy o vykom 20 W a skenovangé plose 50 x 50 pm?.
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Obr. 107: Graf znazorijici distribuci velikosti zrm a-CSi:H vrstvy o vykom 35 W a skenované plose 50 x 50 pm?.
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Obr. 108: Graf znazoriyjici distribuci velikosti zrm a-CSi:H vrstvy o vykom 50 W a skenovang plose 50 x 50 pm?.
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Obr. 109: Graf znazorijici distribuci velikosti zrm a-CSi:H vrstvy o vykom 70 W a skenované plose 50 x 50 pm?.
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5 ZAVER

V teoretické Casti diplomové prace byla uvedena reserSe pojednavajici o tenkych vrstvach
s metodou pfipravy plazmochemické depozice z plynné faze (PECVD). V nésledujici kapitole
byl popsdn mikroskop atomarni sily (AFM), jeho princip, méfici mody a obrazova analyza.

V experimentalni asti byly popsany pouzité materialy, ze kterych byly ptipraveny vzorky
méfené v této diplomové praci. Dale byla nastinéna technologie, kterou byla priprava vzorku
provedena, s vysokovakuovou aparaturou a depozi¢nimi podminkami. Tenké vrstvy byly
vyrobeny z Cistétho monomeru tetravinysilanu (TVS). V tabulce v experimentalni ¢asti jsou
uvedeny Cisla a znaCeni v§ech métenych vzork. Métena byla vykonova (10 W, 20 W, 35 W,
50 W a 70 W) a tloustkova série vzorkt o vykonu 50 W (0,1383 um; 0,5795 um; 0,9992 um a
4,7525 um).

Cilem této priace bylo charakterizovat povrchovou topografii vybranych tenkych vrstev
a na zakladé tohoto méfeni posoudit vztah k depoziénim podminkam. Charakterizovana byla
RMS drsnost, autokorelacni délka (ACL) a distribuce velikosti zrn objevujicich se na povrchu
tenkych vrstev.

Bylo zjisténo, ze tenké vrstvy piipravené pii rostoucim vykonu a tloust'ce vykazuji zrnité
struktury, které se se zvySujicim vykonem ¢i tloustkou méni na samostatni zrna a aglomeraty
tvorené spojenim jednotlivych zrn. Nizs§i vykony (10 W, 20 W a 35 W) se hodnotami RMS
drsnosti pohybovaly od 1,7-4,8 nm. Se zvySujicim se vykonem (50 W a 70 W) rostla RMS
drsnost na 8,3-16,7 nm. Struktura zrna byla vyvijena na povrchu filmid pomoci vysokych
vykont (50-70 W) a byla pozorovana metodou AFM. Obrazy povrchovych topografii ukazuji,
ze na povrchu filml se nachazi struktura zrna, ve které se zrnitost a hustota méni s rostouci
silou. ACL tenkych vrstev z Cistého TVS se zvySovala v zavislosti na vykonu stejn¢ jako RMS
drsnost. ACL u nizsich vykont (10 W, 20 W a 35 W) byla 34,1-201,4 nm. Vyssi vykony (50
W a 70 W) dosahovaly hodnot 147,9-336,8 nm. TlouStkova série byla pfipravena pii vykonu
50 W a velikost zrn nartistala na ikor mensich zrn, ktera se snizovala. Hodnoty RMS drsnosti
tloustkové série byly 3,4-40,2 nm a ACL 81,6-581,4 nm. Zvysujici se vykon zplisobuje vetsi
koncentraci radikald a rychlejsi rast zrn vyskytujicich se na povrchu tenkych vrstev.

Stanoveni povrchové topografie tenkych vrstev pied charakterizaci mechanickych
vlastnosti vzorka s rizné€ drsnymi povrchy je nezbytmé pro vSechna sondova méteni. Na kvalitu

povrchové topografie ma vliv rozliSeni, ve kterém jsou snimky vrstev méteny.
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7 SEZNAM ZKRATEK

ACL
AFM
CCP
ELD
HMDSO
HTP
LCD
LTP
PECVD
PD
RMS
SPM
STM
T
T.
TEOS
Ti
TVS

autokorelacni délka
mikroskopie atomdrnich sil
kapacitné vazané plazma
elektroluminiscencni displeje
hexametyldisiloxan
vysokoteplotni plazma

displeje z kapalnych krystalt
nizkoteplotni plazma
plazmochemickd depozice z plynné faze
plazmové displeje

stfedni kvadraticky primér
skenovaci sondova mikroskopie
skenovaci tunelova mikroskopie
teplota neutralnich castic
teplota elektront

tetraetoxysilan

teplota iontt

tetravinylsilan
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