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Abstrakt:

Tato prace se zabyva chovanim napraSené tenké vrstvy oxidu yttria po teplotnim
namahani. V rdmci feSeni byly deponovany tenké vrstvy oxidu yttria na kiemikové substraty,
které byly vystavovany rtiznym cyklim teplotniho naméhani. Testované struktury byly
zkoumany pied a po teplotnim namahani z hlediska stability povrchové topografie za pomoci

elektronové mikroskopie.

Abstract:

This work deals with behavior of deposited yttrium oxide thin film after heat stress.
Within solution thin yttrium oxide films were deposited at silicon substrates, which were
exposed to various cycles of heat stress. Tested structures were investigated before and after

heat stress in term of surface topography stability with the help of electron microscopy.

Klicova slova:

Magnetronové napraSovani, vysokofrekvencni napraSovani, oxid yttria, rastrovaci elektronovy
mikroskop.
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1 Uvod do problematiky
Ve vétsSiné piipadl pevnych latek hraje jejich povrch jednu z nejvyznamnéjSich roli
ajeho vlastnosti v podstaté urcuji oblast vyuziti téchto materidli. Proto v dneSni dobé¢
nabyvaji fyzikalné-chemické vlastnosti povrchii a tenkych vrstev na nich vytvorenych ¢im dal

vétsiho vyznamu a to at’ v technologickych ¢i védecko-vyzkumnych oborech.

Zvysujici se naroky na miniaturizaci a snaha o snizeni spotfeby energie elektronickych
systémi vedly k ptfechodu k polovodicové elektronice a od ni pak k mikroelektronice
(v soucasnosti se zavadi pojem nanoelektronika). S rostouci miniaturizaci se vSak zacaly
objevovat nové problémy, které se dfive nevyskytovali, nebo se vyskytovaly pouze
v omezené mife[1]. ZmenSovani rozmért elektronickych prvkl na velikost mikrometri
a mensi vede ke stale vétSimu vyznamu vlastnosti povrchu, nebot’ povrchova vrstva jiz neni

pouze ¢asti “funkcni (makroskopické) vrstvy, ale stava se sama funkéni vrstvou.

Oblast vyuziti tenkych vrstev vSak neni omezena pouze na mikroelektroniku. S tenkymi
vrstvami se muzeme setkat ve strojirenstvi, kde jsou nanaSeny na povrch feznych nastroja
(tim se az n¢kolikanasobné zvysi jejich zivotnost), v optickych aplikacich, kde slouzi jako
antireflexni vrstva apod. Tenké vrstvy Ize definovat jako vrstvy jejichz tloustka je vici dvéma
zbyvajicim rozmérim zanedbatelna. Za tenké vrstvy tak mizeme povazovat vrstvy o tloustce

v rozsahu od jedné atomarni vrstvy do n¢kolika mikrometrti[1].

Vlastnosti povrchovych vrstev podstatné zavisi piedev§im na chemickém slozeni,
krystalografickém uspotadani a interakci se substratem (tvorba vazeb) a okolnim prostfedim
(kontaminace). Pro zvladnuti urcitého elektronického jevu a moznost spolehlivé aplikace je
nutnd podrobna znalost vlastnosti povrchu. Proto jsou tedy velmi dilezité také metody, jenz
umoziuji vlastnosti povrchu upravovat a co nejpiesnéji zjistit. Pro zjisténi vlastnosti 1ze
pouzit elektronovy mikroskop, ktery zpracovava informace emitovanych castic,

charakterizujicich vlastnosti povrchové vrstvicky, ze které vysly.



2 Material Y,0; a jeho viastnosti

Oxid yttria je bila krystalickd latka s bodem tani 2439°C. Kationy ytria Y™ jsou
yttria a jeho filmy se pouzivaji pro napét'ové aplikace jako jsou elektronické izolatory, optické
nebo magnetooptické materidly, ochranné povlaky a reakéni bariéry. Y,0; je Siroce
vyuzivany jako hlavni matice pro emitory (terbia, dysprosia a europia) ve fosforecném
pramyslu. Zakladni provedeni materidlu jsou bud tablety nebo slinuté kusy. Material

sublimuje.[2]

Oxid yttria, Y,03, je materidl se sttednim indexem lomu a nizkou absorpci optickych
povlaki od kratké UV (300 nm) do IR (12 um) oblasti spektra. Silné vrstvy jsou nanaSeny
napraSovanim nebo vakuovym napatovanim. Typickymi aplikacemi jsou ochranné povlaky
hlinikovych a stiibrnych zrcadel a stiedni vrstva v Sirokém pasmu viditelného antireflexniho

povlakovani[3].

Filmy Y,0O;3; jsou neabsorpcéni vrozsahu od vice nez 300 nm do nejméné 11 um.
Pti urCitych napafovacich podminkach jako je nizko energické napafovani s odporovym
ohfevem nebo pfi pretlaku rostou filmy v dostate¢né¢ fidkém objemu (hustota < 0,9)
k projeveni zmén indexu, kdyz je film piistupny vlhkému vzduchu. To se projevuje jako
absorpcni pasma v 2,9 um (O-H rozpinani) a 6,9 um (O-H-O vibrace). Kdyz je depozice
provedena napafovanim pomoci iontl nebo pii velkych teplotach substratu, absorpcni pasma
témet chybi.

Index lomu také zavisi na vysoké energii depozi¢ni techniky, ale zadvisi méné nez ostatni
oxidy na teploté substratu. Index ztistdva konstantni do 1% pii teplotnim rozsahu substratu
od 50°C do pfiblizné 300 °C. Podepozi¢ni vypalovani na vzduchu mtze zvysit index lomu

elektronové a odporovée ohiivané depozice.

Ma vybornou pfilnavost ke sklu, germaniu, kfemiku,sulfidu zinku a selenidu zinku stejné
dobfte jako ke koviim jako jsou hlinik a stfibro. V nékterych ptipadech mize byt velmi tenka
vrstva oxidu yttria vyuzita pro podporu pfilnavosti pro vicevrstvé povlaky na bezoxidovych

substratech.

Se zvysenim tloustky vrstvy se muize objevit urCité mnozstvi nehomogenity indexu.
Tento efekt mize byt omezen za pifedpokladu dostatecného piisunu kysliku béhem
napatovani. Tyto filmy rostou obvykle s amorfni mikrostrukturou, ale jak je popséno vyse

mohou byt s fidkym objemem, ktery absorbuje vodni pary pfi odvétravani vakuoveé komory.



Indexy lomu jsou zavislé na metodé. Reaktivni teplotni a elektronova depozice vytvari
hodnoty od 1,8 do 1,88 pii vlnové délce 500 nm, zatimco iontova depozice a magnetronové
naprasovani vytvaii hodnoty vétsi nez 1,90. Pti vinové délce nad 2 um jsou magnetronové
hodnoty indexu pfiblizné hodnotadm indexu krystalu substratu - 1,87 pti 2 pum a 1,72 pii 9 um,
zatimco hodnoty pfi teplotnim napafovani jsou 1,7 a 1,42 [3].

Protoze je index lomu pii vinové délce <300 nm piiblizné 1,9, miize byt oxid yttria ve
vice vrstvach s oxidem kiemicitym (n = 1,48) pouzit pro UV laserové aplikace. Ve viditelné

oblasti to spliiuje hodnotu stfedniho indexu vyzadovaného pro tiivrstvy pas antireflexniho

povlaku na skle.
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3 Magnetronové naprasovani

Tenké vrstvy maji Siroké vyuziti, nebot’ v mnohych aplikacich a situacich hraje povrch
dané soucasti velice podstatnou roli (napf. povrchy feznych néstrojl, optické vrstvy, atd.).
Zpusobt, jak vytvaret rizné vrstvy, je celd fada. Kazdy zpsob ma své vyhody, nevyhody
a omezeni. Jednim z téchto zpisobi je magnetronové naprasovani. Tato technika patii mezi

tzv. PVD techniky (Physical Vapour Deposition - fyzikalni depozice z plynné faze).

3.1 Stejnosmérné magnetronové naprasovani

Magnetronovy systém je tvofeny dvéma elektrodami s vyuzitim magnetického pole.
Katodou, na kterou je pfivedeno zdporné napéti, je ter¢ z materialu, jenz chceme rozprasovat.

Anoda je pak tvofena piimo substratem, ktery je uzemnén.

Tento systém je umistén v uzaviené komote, kde je pfiveden argon ve funkci pracovniho
plynu. V komote je poté za tlaku od 107 Pa do 1 Pa vytvofen mezi anodou a katodou
doutnavy vyboj. Elektrony vyboje vyrazeji z obalti atomti argonu elektrony, ¢imz se z téchto
atomu stanou kladné ionty. V oblasti se tvoii plazma — ionizovany plyn sloZeny zionti a
elektronti. Ve vyboji neni potencial rozloZen rovnomérné, ale vytvaii strmou ¢ast v oblasti
katody — katodovy spad. Proto jsou kladné ionty plynu urychlovany smérem ke katod¢ a
zacnou ji bombardovat. Tim dojde k rozkmitani jejich povrchovych vrstev, ¢ast povrchovych
neutrdlnich atomt je vyrazena (ziskd dostateCnou energii k uvolnéni) z materidlu katody a

usazuje se na substratu [4].

Nad katodou je pomoci permanentnich magneti nebo solenoidu vytvofeno magnetické
pole tak, ze silo¢ary magnetického a elektrického pole jsou na sebe kolmé. Drahy elektront
unikajicich od katody smérem k anodé¢ jsou proto zakiiveny, elektrony se pohybuji po spirale
a tim se mnohondsobné¢ prodlouZzi jejich draha. Disledkem této prodlouzené drahy dochazi
k velmi efektivni ionizaci plazmy. Diky vysoké efektivnosti ionizace dochazi ke zvySeni
depozi¢ni rychlosti a vysokd hustota plazmatu také umoznuje snizeni napéti na udrzeni

vyboje[5].

Energie bombardujicich iontl je fddoveé nékolik set elektronvolti. Energie castic, které
jsou uvolnény z katody a dopadaji na substrat je vSak vitadu jednotek elektronvolti. Pro
vlastni proces odpraseni je tedy spotfebovana pouze nepatrna Cast energie bombardujicich
iontl - zbytek této energie je pfeménén na teplo. Kvili velmi malé tepelné vodivosti prostiedi

je pak nezbytné ochlazovat systém vodou.
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Obr.1: Princip magnetronového naprasovani

3.2 Vysokofrekvenc¢ni (RF) naprasovani

Potiebnost RF metody pro naprasovani nevodivych materialdl je zalozena na skutecnosti,
ze vlastni ptredpéti, negativni s ohledem na plovouci potencial plazmy, zpisobuje na kazdém
povrchu vznik kapacitniho spojeni s doutnavym vybojem. Vznik tohoto potencidlu, ktery se
tvofi v disledku rozdilu pohyblivosti elektroni a iontl, je popsdn na
Obr. 2. Ampér-voltova charakteristika pro elektrodu ponotfenou v plazmé je také zobrazena na
Obr. 2. Plovouci potencial (elektrody s terCem) je zaporny vzhledem k potencidlu
plazmy, typicky byva v rozsahu -20 az -50 V a je tedy pfili§ nizky pro produkci vyznamného
rozpraseni vétSiny materiald. Jestlize je k takové elektrod¢ ptipojeno stiidavé napéti, je proud
elektronil vetsi, kdyz je elektroda vici plovoucimu potencidlu kladnd, nez proud iontd, kdyz

je elektroda vii¢i plovoucimu potencidlu zadporna [6].
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Obr. 2: Schematické znazornéni vzniku zaporného piedpéti

Kapacitni spojeni vyzaduje, aby zde netekl zadny DC proud, tzn. Ze proud do elektrody
musi byt v kazdé RF period€ nulovy. Podle toho se zaporné predpéti musi tvofit tak, Ze proud
elektronti na kladné stran¢€ periody je roven proudu iontll na zaporné stran¢. Zaporné predpéti
je priblizné rovno polovin¢ napéti Spicka-Spicka RF signélu a proto je dostatecné velké pro

napraSovani.

Chovani popsané Obr.2 plati pfesné pro piipad, kde je elektroda (s terCem) pasivni, tzn.,
ze se nepodili na udrzovani vyboje plazmy. Planarni (rovinnd) dioda zobrazena schematicky

na Obr.3 je nejbéznéji pouzivanym systémem pro RF naprasovani.
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Obr. 3: Schématické znazornéni planarniho diodového zatizeni

Obr. 3 ukazuje schematicky obrazek typické konfigurace RF napraSovani s planarni
diodou, ve kterém je nevodivy ter¢ umistén nad jednou elektrodou a substraty nad druhou.
Elektrody se vkazdé poloviné periody stfidaji vroli katoda-anoda. Vyboj pracuje pfi
frekvenci, kterd je dostate¢né¢ vysoka, aby se neobjevilo vyznamné nahromadéni iontového
naboje b&hem c¢asti periody, kdy elektroda slouZi jako katoda. Jsou vyzadovéany frekvence
v malém MHz rozsahu. Od doby, kdy byla Federalni komisi pro komunikaci (FCC) pro
pramyslové-védecké-1¢kaiské ucely navrzena frekvence 13,56 MHz, pracuje s ni vétSina RF
naprasovacich systémii. Cinnost pfi jinych frekvencich vyzaduje peclivé stinéni k zaji§téni

shody s FCC ptedpisy o radiovém ruseni.

Pti MHz pracovnich frekvencich nemize mnozstvi ionti sledovat docasné
zmény piipojené¢ho potencidlu. Nicméné elektrony mohou. Takto muze byt oblak elektrond
v zaporném vyboji plazmy popsan jako pohybujici se tam a zpét pii dané frekvenci v mofi
relativné nehybnych iont. KdyZ se oblak elektront pfiblizi jedné elektrodé€, objevi se ionty na
druhé elektrod¢ a vytvori kladny povlak (kapsu) iontd. Tento povlak zvySuje téméi celé

pripojené (svorkové) napéti, stejné jako pii DC ptipadu.
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Nevodivy ter¢ predstavuje kondenzator mezi dvéma elektrodami v elektrickém obvodu.
Proto zde nemusi byt zddné DC zatizeni pro teceni proudu. Celkovy elektronovy a iontovy
naboj tekouci k dané elektrodé¢ béhem RF periody musi, jak jiz bylo feceno, ziistat nulovy.
Nicméné, velky proud elektronli tekouci k dané elektrod€ zpisobi, Zze elektronovy oblak
vytvori kontakt. Takto se potfebuje oblak elektronti ptiblizit dané elektrodé pouze na zlomek
poloviny periody za u¢elem dodani dostatecného mnozstvi elektronti ke splnéni pozadavki
anody; tj. vyrovnat (vyvazit) cely proud ionti bchem periody. Podle toho vyvijeji
v rovnovazném stavu obé elektrody vzhledem k plazmé takové zédporné DC piedpéti, ze se
elektrody pfiblizi nebo pfesahnou potencidl plazmy (a stanou se anodami) pouze na velmi
kréatkou ¢ast jejich RF periody[6].

RF vyboje v planarnich diodovych systémech mohou byt provadény za podstatné nizsich
tlakti nez DC vyboje. Typicky provozni tlak je 5 mTorr -10 mTorrii (~ 666,62 Pa - 2 kPa).
Pro tyto tlaky jsou dva divody: sniZzeni ztrat primarnich elektronti a pti vysokych frekvencich
zvyseni efektivity objemové ionizace. Cast nizko-energetickych primarnich elektronii je
odpuzena od elektrody, ke které je urychlena a tak zistava ve vyboji déle, aby zptsobila dalsi
ionizujici srazky. Navic elektrony mohou ziskat energii z RF pole zptisobenim soufdzovych
srazek s atomy plynu. Tj. kdyz elektron, urychleny v jednom sméru béhem dané piilperiody,
zpusobi pruznou srazku, pti které se obrati jeho smér u konce pilperiody, udrzi si vétSinu
rychlosti a znovu bude urychlen béhem dalsi ptlperiody, ¢imZ ziskal energii v pribéhu celé

periody.

Na Obr. 4 je ukazano také ekvivalentni zapojeni pro RF doutnavy vyboj. Ekvivalentni
obvod piedpoklada, Ze obé elektrody a stény komory jsou v kontaktu s plazmou a Ze
impedance je ovladdna povlakem (kapsou) plazmy. Kapacitni reaktance povlaku vyplyvaji
z odd€leni nabojii napfi¢ temnym prostorem. Kondenzatory jsou =zapojeny paralelné
k povrchu elektrody rezistorem symbolizujicim proud iontd a diodou symbolizujici vysoky
proud elektront, ktery mtize proudit z plazmy k elektrodé, jenz ma kladné predpéti vzhledem

k potencidlu plazmy.
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Obr. 4: Schématicky obvod jednoduchého RF systému

Kondenzator Ct symbolizuje kapacitni reaktanci ter¢e a Cb je oddélovaci kondenzétor,
ktery je pfipojen, aby byl systém nezavisly na zménach kapacitni reaktance terce. RF
(sttidavy) proud plazmou je principialné¢ proud elektronti, zpisobeny vzajemnym pohybem
elektront mraku. Tim, Ze kmitajici elektrony neptfedéavaji plynu zadnou energii, je tento proud
od svorkového napéti (RF napéti) fazové posunuty. Uginny pienos vykonu vyzaduje, aby RF
napétovy zdroj pracoval do odporové zatéze. Proto je piizpisobovaci clanek, ktery
predstavuje indukcnost a Casto kapacitanci, v obvodu pouzit tim zptisobem, ze v kombinaci se
zatézi tvofi rezonanéni obvod. Kdyz jsou proménné prvky ptizpisobovaciho ¢lanku naladény
na rezonanci, te€ou uvnitt rezonancniho obvodu velké smyckové proudy. Ackoliv napdjeci
zdroj vidi pouze odporovou slozku zatéze, proud tekouci z napajeni do rezonan¢niho obvodu
je ve fazi se zatézi a predstavuje energii predavanou zatézi. Mnoho komerénich naprasovacich
zdrojii monitoruje energii (vykon) odrazenou od zatéze jako index toho, jak efektivné je

ptizptsobovaci ¢lanek nastaven. Odrazena energie by méla byt minimalizovana.

Iontovy proud, a tim i rychlost odprasovani na dané elektrodé, je dan pramérnym
rozdilem potencidlu mezi elektrodou sterem a plazmou. Proto je uzitecné uvazovat o
potencidlu plazmy jako nulovém bodu referen¢niho napéti ve zkoumani vykonu RF

napraSovacich systémil.

Elektricky charakter RF napraSovacich systémit mize byt klasifikovan obecné jako bud’
vyvazeny nebo uzemnény (jednoduchy). Ve vyvazeném systému jsou ob¢ elektrody

konfigurované jako identické rozprasované terCe a jejich potencidly jsou vii€i sobé fazove
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posunuty o 180°. Primérné napraSovaci napéti je priblizné rovno poloviné pfilozeného RF
napé¢ti Spicka-Spicka. Centralni uzel smycky je umistén na potencidlu zemé ke stabilizaci
systému a stény komory a substraty jsou pfipojeny ke sttednimu vyvodu zemnéni (viz. Obr.5).
Od doby, kdy je tento bod vzhledem k RF napéti na nulovém potencialu, nepotece t€mito
prvky zadny RF proud. Navic kvili kapacitanci v sériovém zapojeni s kazdou elektrodou zde
neni pro DC proud Zadna cesta z plazmy ke sténé¢ a substratim a zpét pies elektrody do
plazmy. Takze se ndboj na kondenzéatorech objevi tim zpiisobem, Ze substraty plovou na

potencialu lehce zaporném vzhledem k plazmé.

[ J—Ct

povlak terée
elektrody A

N \ potencial
_T_ ] = plazmy
- j— povlak terée
elektrody B

povlak substratu
nebo stény komory

TR
induktivni

spojeni Co

Obr. 5: Schématické zapojeni vyvazeného RF systému

V nevyvazeném RF systému je elektroda, na které jsou umistény substraty, vyrobena
v podstatné vétsim métitku nez elektroda terce. Komora a jedna strana smycky je zpravidla
uzemnéna (Obr.4). A opét kapacitance v odvodech s obéma elektrodami zabranuje teceni DC
proudu ke komote a zadporné predpéti se vyviji imeérné potencidlu plazmy. Potencidl umérny
potencidlu plazmy se udrzi na substrdtu a sténé¢ komory, dokud neni plocha elektrody
substratu dostatecné¢ velkd ke snizeni tohoto potencidlu piiblizné¢ na nulu a k posunu RF

rovnovazného bodu na uzemnény konec obvodu.

V piipadé¢ plandrniho magnetronu koncentrace proudové hustoty pod prstencem plazmy
vyzaduje omezeni Urovné vykonu, aby se zamezilo praskani pii pouzivani terct s nizkou
tepelnou vodivosti. Pokud jsou magnetronové zdroje jednoduché, zpravidla pracuji
v hybridnich rezimech s ampér-voltovymi charakteristikami, které neptedstavuji skutecné
chovani magnetronu. Piesto vSak poskytuji depozi¢ni rychlosti, které jsou typicky tiikrat veétsi
nez ty, dosahované sRF plandrnimi diodami. Dal$imi vyhodami magnetroni pro RF

naprasovani je sniZzené elektronové bombardovani a zahtivani substratu.
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4 Elektronovy mikroskop, rastrovaci elektronova
mikroskopie (SEM)

Cinnost rastrovaciho elektronového mikroskopu je zaloZena na tenkém svazku elektronti
dopadajicim na zkoumany vzorek. Paprsek je vychylovan soustavou rastrovacich civek, které
zajist'uji pohyb svazku fadek po fadku po povrchu vzorku [7]. SloZzenim informaci v kazdém
bod¢, ziskanymi odraZzenymi ¢i emitovanymi elektrony z tenké povrchové vrstvy, se vytvori

vysledny obraz, ktery je pfenesen na obrazovku viz. Obr.8.

BYv-100% 1RV -E50KY

katods S

Wehneltly valec EE Lj

anoda E =
obrazovka
kondenzorova
Eotka Z s
oleEni tr.
projekeni el AT
tatka Len. 1
R
BSE
video
zesilovad
pocitac

Obr.8: Princip ¢innosti rastrovaciho elektronového mikroskopu
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Obr.9: Signaly vznikajici pti dopadu elektronového svazku na povrch pevné latky

Energie primarnich elektronti
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: Augerovy elektrony
: & Sekundarni elektrony
Zpétné odrazené elektrony

Charakteristické rtg. zateni
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Obr.10: Velikost excitovaného objemu pro nékteré signaly

Pti dopadu elektronového svazku na povrch vzorku dochdzi k uvolnovani celé¢ tfady
signalll viz Obr.9. Kazdy z elektronti vstupujicich do materidlu ma svou vlastni cestu. Malé
procento absorbovanych elektronti se dostane hluboko do materialu vzorku, ale vétSina at’ uz
primarnich (PE), sekundarnich (SE) nebo zpétné odrazenych (BSE) elektronti je soustfedéna
v oblasti tvaru bulvy pod mistem dopadu PE (viz. Obr.10). Dosah elektronli R zavisi na
energii svazku primarnich elektronti a na pfevracené hodnoté protonového Cisla materidlu

vzorku
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R = f(E;lj [m]. (1)

4.1 Rastrovaci proces

Elektrony jsou v SEM emitovany nejsnadnéji termoemisi z pfimo zhavené katody.
Wolfram se pouziva, protoze ma vysokou teplotu taveni a ze vSech materialli nejnizsi tlak par.
Svazek emitovanych elektront je urychlen v systému katoda - Wehneltiiv valec — anoda a po

zaostfeni soustavou elektromagnetickych ¢oc¢ek dopada na vzorek .

Hlavnim ukolem soustavy elmag. Cocek je co nevice zmenSit pramér svazku PE.
Soustava Cocek byva tvotfena obvykle jednou nebo dvéma kondenzatorovymi a jednou
projekéni (objektivovou) ¢ockou. Pomoci malych zmén proudu v objektivu se zaostiuje obraz
a lze dosédhnout zvétSeni az 10 000x. Dalsi dalezitou soucasti systému je stigmator, pomoci
kterého se koriguje astigmatismus elektromagnetickych c¢ocCek. Tato vada cocek hraje
vyznamnou roli a ma velky vliv na vyslednou kvalitu obrazu. Astigmatizmus ¢ocek se ¢asto
meéni a proto je tieba Casto kontrolovat spravné nastaveni stigmatoru. Zaostteny svazek PE je
pied dopadem na vzorek vychylovacimi civkami rozpohybovan horizontalné i vertikalné

a provadi tak rastrovani (sniméni po fadcich) povrchu materidlu [8].

Po dopadu vysoce energetickych elektronti na povrch vzorku dochazi mimo pruzné
interakce téchto elektroni (elektron se odrazi, nebo odchyli zpivodniho sméru, ale
zachovava si svou plivodni energii) s jadrem atomu také k nepruznym srazkdm (elektron
pfedd cast své energie a dale se pohybuje sniz§i energii) a to jak sjaddrem atomu, tak
s elektrony v obalu atomu. Jestlize dojde k nepruzné srazce s elektronem okrajové vrstvy
obalu atomu vzorku, mize tento ziskat dostatecnou energii k uvolnéni (emisi) z materidlu.
Tento elektron pak nazyvadme sekundarnim (SE). Elektrony primarniho svazku, které i po
prichodu materidlem vzorku a interakci s jeho atomy maji takovou energii a drahu, Ze se
dostanou z materidlu ven nazyvame zpétn¢ odrazené elektrony (BSE). Podle mista emise

rozliSujeme tfi druhy SE viz Obr.11:

- SEIl - vznikaji v misté¢ dopadu PE na povrch vzorku, maji nejvyssi vypovidajici
hodnotu a poskytuji informace o topografii vzorku
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- SE2 - vzhledem k nizké energii (do 50 eV) vznikaji v tenké vrstvé pod povrchem
vzorku (30 nm) a poskytuji topografické a materidlové informace; jejich emise je

Mrwe

- SE3 - tyto elektrony vznikaji interakci BSE vylétajicich ze vzorku s konstrukci
mikroskopu; pfenasSeji pouze materialovou informaci a nejsou vhodné pro pozorovani

konstrukce
mikroskopu SE3

SE2
BSE / SE1

Obr.11: Vznik a druhy SE

4.1.1 Vznik Augerovych elektronu a charakteristického rentgenového zareni

Charakteristické rentgenové zafeni vznikd nepruznymi srazkami primarnich elektroni
s elektronovym obalem atomu vzorku. Pfesahne-li hodnota energie dopadajicich elektront
hodnotu vazebné energie n¢kterého z elektront na vnitini hladin€ elektronového obalu, vyrazi
dopadajici elektron néktery z vnitinich vazanych elektroni v K.L nebo M hladin¢ atomu
a dochézi k ionizaci (vybuzeni) atomu. Pfi pfechodu atomu do normalniho stavu, tzn. pfii
zaplnéni uvolnéného mista na vnitini hladiné nékterym z elektronli na vyssi hladiné, dojde
k vyzateni vétSiny budici energie ve formé rtg. kvanta, anebo dojde k emisi tzv. Augerova
elektronu [7]. Energie tohoto kvanta je pfitom rovna rozdilu vazebnych energii hladiny, z niz
byl elektron vyrazen, a hladiny, z niz elektron na uvolnéné misto piechazi. Protoze hodnoty

vazebnych energii jsou pro kazdy prvek jiné (jiné obsazeni a pocet elektronovych hladin) je
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1 vyzafend energie rtg. kvanta pro kazda prvek jind, pro néj charakteristicka a odtud nazev -

charakteristické rentgenové zaieni. Energie charakteristického rtg. kvanta E je vyjadrfena:

E=E, -E, =%

()
kde Ev - energie elektronu na vnitini hlading,

En - energie elektronu na vyssi hlading, ktery pfechazi na hl. vnitini

h - Planckova konstanta,

¢ - rychlost svétla

A - vlnova délka vyzéatreného rtg. kvanta.

4.1.2 Doprovodné jevy SEM

Ucelem primarniho svazku je emise sekundarnich a zpétné odrazenych elektront ze
vzorku. Pti dopadu tohoto svazku vSak dochazi k nékterym nezadoucim jeviim, které mohou
nejen nepiiznivé ovlivnit (zkreslit) vyslednou informaci o vzorku vykreslenou na obrazovce,

ale také mohu zpuisobit destruktivni poruchy v materialu vzorku. Mezi nejcastéj$i doprovodné

jevy patfi:

Ohrev vzorku
Tato problematika se tykd zejména plastli, jelikoz maji velmi malou teplotni vodivost.
Proto dochazi piisobenim primarniho svazku v misté dopadu k lokélnimu ptehtati, kdy teplota
v tomto misté mize dosdhnout az 100°C a muze dojit 1 k poSkozeni vzorku. Kovy maji
naopak velkou teplotni vodivost a ohfivaji se tak v miniméalnim rozsahu — fadové desetiny °C.
Ohtev vzorku lze snizit zmenSenim urychlovaciho napéti. Timto krokem se vSak zvySuje

chromatickd a sférické vada cocek, coz vede ke snizeni rozliSovaci schopnosti.

Nabijeni vzorku

Velmi mala tepelna a elektrickd vodivost plastl také zpiisobuji, Ze se na povrchu vzorku
zaCnou kumulovat elektrony a dochézi kromé zahtivani i k nabijeni rastrovaného povrchu
vzorku, coz se projevuje deformacemi a rozostfenim obrazu. Praktické zkuSenosti ukazaly, ze
se povrch vzorku pfi nizkych energiich PE nabiji kladn€ a pfi vysokych energiich zaporné
(viz Obr.12). Pro eliminaci nabijeni se povrch vzorku pokryva vrstvickou kovu (10-20 nm),
jejimz ucelem je odvadéni nashroméazdéného naboje, zvyseni produkce SE a minimalizace
teplotniho poskozeni povrchu. K témto t¢eliim se nejcastéji pouziva zlato nebo platina. Vybér
zavisi na pozadované granularit¢ kovu. Pokovovani se mlze provadét napf. napraSovanim,

napafovanim nebo impregnaci.
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Obr.12: Zavislost celkového koeficientu emise signalnich elektronii 6 na energii PE

Nevyhodou pokoveni je, ze nevodivy povrch skryje mnohé detaily, které pak mohou pii
celkové interpretaci obrazu chybét. Existuji minimalné dva zplsoby jak tento nedostatek
vyfesit. Jednim ze zplsobl je pozorovani vzorkll v komofie pfi tlacich v fadu stovek az ticic
Pa. Tato metoda se nazyva enviromentalni SEM a je zalozend na kompenzaci povrchového
naboje ionty vznikajicimi pii srazkdch urychlenych elektronti s molekulami plynu.
Nevyhodou vSak je, Ze v dlsledku téchto srdzek ztracime vyznamny podil signalu.
Vysledkem je tedy horsi rozliSeni obrazu. I ptesto jsou enviromentalni rastrovaci elektronové

mikroskopy velmi rozsifené.

Lepsiho rozliseni mizeme dosdhnout i bez pokovovani a to metodou nenabijeci SEM
pomalymi elektrony [9]. Jestlize dochazi pii nizkych energiich ke kladnému nabijeni vzorku a
pti vysokych energiich k zapornému, existuje energie, pfi které k nabijeni nedochazi, protoze
pocet dopadajicich elektroni je stejny jako pocet emitovanych elektront. Ke stanoveni této
tzv. kritické energie je zapotiebi méfit casovou zménu signdlu od prvniho osvétleni bodu
vzorku (pro nevodivé vzorky obvykle existuji dvé hodnoty krit. energie). Bézné rastrovaci el.
mikroskopy vSak obvykle nenabizeji moZznost ménit energii PE plynule a pfi nizkych
energiich (stovky az jednotky eV) se snizuje proud svazku a zhorSuje rozliSeni. Pro pouziti
této metody je tedy vyhodné vybavit mikroskop katodovou ¢ockou. Tato ¢ocka slouzi ke
zpomaleni PE na kone¢nou (nizkou) energii a umoznuje ji plynule ménit. Metoda nenabijeci
SEM Setii ¢as a naklady vynaloZené na pokovovani. Nelze ji vSak pouzit vzdy, omezeni
spoc¢iva v hladkosti povrchu (drsnost maximalné jednotky az desitky um) a stejnorodosti

(nejsou-li stejnorodé, musi oblasti mit alespon ptiblizné stejnou hodnotu krit. energie). [9]
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5 Priprava vrstev Y,;0;

5.1 Naprasovaci systém BOC EDWARDS TF600

Tento napraSovaci systém je navrzen pro zvySené pozadavky na schopnosti procesu a lze
jej rozdélit na nékolik zakladnich blokd, jimiz jsou komora, ve které probihd samotné
napraSovani, ¢erpaci aparatura a skiin s fidicimi prvky (viz. Obr.13). Komora je vyrobena
z typ 304 nemagnetické nerez oceli a jeji rozméry jsou 600 mm na Sitku a 500 mm na vysku.
Dvitka komory jsou opatiena oknem o priméru 100 mm pro vizudlni sledovéani depozic¢niho

procesu.

Obr.13: Fotografie napraSovaciho systému TF600

Systém je vybaven PLC automatickym fizenim vakua s dotykovou obrazovkou. Proces
odcerpani komory je pro zvySeni rychlosti Cerpani rozdélen do dvou fazi. V prvi fazi je

od&erpavani provadéno rotaéni vyvévou piiblizng na 1110~ Pa. V druhé fazi pak prichazi na
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fadu turbomolekularni vyvéva. Ta jiz od&erpa komoru na pozadovany tlak 210 Pa a to

za méné nez 30 minut.

TF600 umoznuje depozici jak pfi vypnuté, tak i zapnuté rotaci vzorku. Samotny proces
naprasovani neni zcela automatizovany, magnetron je tfeba vypnout manualné, jakoz i rotaci
vzorku. Jakmile je naprasovaci proces dokoncen, je tfeba v komote provést vyrovnani tlaku.
Nasledné je do komory vpustén dusik, ktery slouzi jako ochranné atmosféra vzorkd, které se

pak mohou bezpe¢né vyjmout.

Inertnim pracovnim plynem je zde argon. Velkou vyhodou je, Ze tento napraSovaci
systém umoziiuje naprasovani az Sesti rdznych materiali aniz by se porusilo vakuum.

Naprasovaci zatizeni TF600 umozinuje provadét vice druhti upravy povrchu:

1. iontové leptani - do vykonu 200 W
2. DC napraSovani - do vykonu 1,5 kW
3. RF naprasovani — do vykonu 600 W

4. operace elektronovym svazkem

5.2 Popis a priprava substratu

Jako substrat byly pouzity kiemikové desky p-typu o priméru 3 “ a tloust’ce 450 um.

Desky jsou opatieny fazetou (zbrouSenym mistem), kterd slouzi k oznaceni krystalografické

C)C)

P-typ <111> N-typ <111>

(20

N-typ <100> P-typ <100>

orientace (viz. Obr.14).

Obr.14: Fazety desek o riiznych krystalografickych orientacich

V tomto pripadé maji desky krystalografickou orientaci <1,1,1>. Jelikoz nebyla

napraSovaci aparatura v Centru novych technologii pfipravena na naprasovani keramického
Y,0;3, byla provedena nejprve zkusebni optimaliza¢ni depozice tohoto materialu. Pro zajisténi
dostate¢ného mnozstvi zkuSebnich vzorkl bylo nékolik desek nafezdno na ctvrtiny perem

s diamantovym hrotem.
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Nacez byly nafezané ctvrtiny omyty lihem a vysuSeny filtraénimi papiry. Po vlozeni
vzorkli do komory bylo pfed samotnym naprasovadnim provedeno odleptani tenké povrchové

vrstvy po dobu 10 minut iontovym svazkem o vykonu 150 W.

5.3

Naprasovaci proces byl provadén depozicnim systémem TF600 (viz. vyse) umisténym

Parametry naprasovani

ve Centru novych technologii v Plzni a sice metodou RF magnetronového naprasovani pfi
pouziti standardizované pracovni frekvence 13,56 MHz. Naprasovani prob&hlo nereaktivni
metodou. OdpraSovany material byl ve form& pevného keramického Y,O; o priméru 3” o

99,99% cistoté. Inertnim pracovnim médiem byl argon.

V tabulkdch Tab.1 a Tab.2 jsou uvedeny souhrnné parametry naprasovani prvni a druhé

série.
Tab.1: Depozi¢ni parametry vzorkd 1. série
Cislo Vykon Dob? Rotac? Pritok Ar Tlak Teplo!a Tloustka

vzorku depozice | vzorku substratu vrstvy
[-] [W] [min] [on/off] [scem]* [Pa] [°C] [nm]
1 400 70 on 10 1,05 33 -
2 400 50 on 10 1,1 37 -
3 400 20 off 10 1,1 33 30-40
4 400 40 off 10 1,1 35 -
5 400 90 on 10 1,05 37 95
6 400 90 on 10 1,05 37 95
7 zlomeny - - - -
8 400 110 on 10 1,07 49 130
9 400 110 on 10 1,07 49 130

*sccm (standard cubic centimeter per minute) — pratok 1 krychlového centimetru za minutu

Tab.2: Depozi¢ni parametry vzorkl 2. série

Cislo . Doba Rotace . Teplota o
vzorku Vykon depozice Vzork Pratok Ar Tlak substratu Tloustka
[-] [W] [min] [on/off] [sccm] [Pa] [°C] [nm]
vzorek 1 400 90 on 10 1,1 38 50
vzorek 2 400 110 on 10 1,1 55 70
vzorek 3 400 130 on 10 1,1 53 95
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5.4 Vsazkova pec LH
Vsazkova pec fady LH od firmy LAC ma flexibilni vyuziti v laboratofich a slouZi ke
zkoumani riznych materialli tepelnym zpracovanim, pii kterém ze vsazky neodchéazi zadné
agresivni latky, které by mohly napadnout spiraly nebo cihlovou vyzdivku. Lze jich vyuzit
i pro tepelné zpracovani kovovych materialti nebo vypal skla ¢i keramiky v mensim mnozstvi

[10]. Nazorny snimek této pece je zobrazen na Obr.15.

Pec je tvorena bezramovou konstrukei z nerezového materialu, jenz zajistuje jeji dlouhou
zivotnost. Dvefe jsou vyplnény silnou deskou z minerdlniho skla a oteviraji se smérem
vzhlru. Jsou také opatieny bezpecnostnim koncovym spinacem. Komora pece je vyzdéna
odlehéenymi cihlami a v draZzkach vyzdivky jsou uloZeny topné spiraly. Tato pec rovnéz
umoziuje privod ochranné atmosféry.

Obr.15: Vsazkova pec s regulatorem teploty

V zadni ¢asti pece je umistén vétraci kominek a ventilator pro zajisténi ochlazovani
vnéjsiho plasté pece. Zatizeni je vybaveno programovatelnym regulatorem HT INDUSTRY
40 AL pro zajisténi pfesného fizeni Zaddaného teplotniho cyklu. Zatizeni umoziiuje dosazeni

pracovni teploty az 1340°C.
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6 Diagnostika vrstev

6.1  Rastrovaci elektronovy mikroskop JSM-6700F

Tento mikroskop od firmy Jeol mé vysokou rozliSovaci schopnost. Vysokého rozliseni
u tohoto rastrovaciho elektronového mikroskopu se dosahuje nékterymi konstrukénimi

odchylkami od konvencnich rastrovacich mikroskopi.

Obr.16: Aparatura mikroskopu JSM-6700F

Svazek primarnich elektronil je zde generovan autoemisi ze studené katody, pracujici
v ultravakuu fadu 10® Pa a vykazujici maly energeticky rozptyl emitovanych elektrond.
To umoziuje dosazeni vysokého rozliSeni predevsim pii nizSich hodnotach urychlovaciho
napéti. Tim, ze autoemisni katoda pracuje pti pokojové teplote, miize mit zivotnost az nékolik
let.

Dalsim prvkem, jenz umozinuje vysoké rozliSeni v Sirokém rozmezi proudu
elektronového svazku je automatické fizeni aperturniho uhlu elektronového svazku
elektromagnetickou ¢ockou, umisténou nad objektivovou cockou. Toto uspoiddani navic
umoziuje pouziti jediné aperturni clony pro cely rozsah proudu elektronového svazku, ktery
muze byt nastaven v rozmezi od 1 pA az do 2 nA. Jelikoz nedochdzi ke zvétSeni priméru
svazku pfi zméné jeho proudu, lze dosdhnout vysokého rozliSeni v celém rozsahu proudu

primarniho elektronového svazku.

Detekci sekundérnich elektronii jsou pouzity detektory typu Evarhart-Thornley. Prvni je
umistény v tubusu mikroskopu ("in lens" nebo také "upper" detektor) a druhy v komote
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vzorku ("lower" detektor). Umisténi "upper" detektoru spolu s cylindrickymi elektrodami
vsilné buzené konické objektivové Cocce zajiStuje, Ze je detekovan pouze signél
sekundérnich elektronti SE 1 a SE 2.

Zékladni konfigurace rastrovaciho mikroskopu JSM-6700F na UPT AV CR Brmo je
doplnéna YAG detektorem zpétné odrazenych elektront vyvinutym na UPT AV CR Brno

[11].

na sledovanych vzorcich materidlovy kontrast s obdobnym rozliSenim jako u sekundéarnich

Tento detektor rozSifuje moznosti JSM-6700F, protoze umoziluje pozorovat

elektronda.

Rastrovaci mikroskop FE SEM JSM-6700F je vhodny pro pozorovani jemnych struktur,
jako multivrstvé povlaky a nanocastice produkované nanotechnologiemi. V tabulce Tab.3 jsou

uvedeny souhrnné informace o tomto mikroskopu.

Tab.3: Specifikace Jeol JSM 6700F

Rozliseni: 1,0 nm (15 kV); 2,2 nm (1 kV)
Elektronova tryska: studend autoemisni katoda
Urychlovaci napéti: 500 V az 30 kV

ZvétSeni: 25x az 650 000x

Proud ve stopé: 10"°A a7z 2x10°A

Velikost vzorku:

pramér az 200 mm

Pracovni vzdalenost:

1,5 az 25 mm

Naklon vzorku:

-5° az +60°

Velikost obrazu:

1280 x 1024, 2560 x 2048 pixeld

Cerpani oblasti trysky:

3 iontové vyvévy

Tlak v oblasti katody:

tadu 10°Pa

Automatické operace:

ostfeni, stigmatory, expozice
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6.2 Snimky napraSenych vrstev z konfokalniho mikroskopu

Obr.17: Snimek rozhrani 50nm vrstvy Y,Os a kiemiku

Budeme-li se divat na Obr.17 zleva, uvidime v této ¢asti obrazku homogenni 50 nm vrstvu
naprasen¢ho oxidu, jenz postupné smérem doprava ubird na tloust’ce, aZz se dostaneme
do oblasti samotného kiemikového substratu bez napraseni. Tato oblast neni naprasena, nebot’

v tomto misté byl kiemikovy substrat uchycen v naprasovaci aparatuie.
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Obr.18: Snimek rozhrani 90nm vrstvy Y,03 a kiemiku

Na Obr.18 je zcela jasné vidét, ze pii naprasovani 90 nm vrstvy Y,O; v ni pfi jejim ristu
vznikaji defekty, které mohou nasledné ptispet k naruseni jeji teplotni stability. Defekty jsou

zpisobeny pfedevs$im nedostatecnou adhezi naprasené vrstvy ke kiemikovému substratu.
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Obr.19: Snimek rozhrani 110nm vrstvy Y,0; a kiemiku

Na snimku Obr.19 stejn¢ jako na snimku Obr.18 je patrna naprasend vrstva s mnozstvim
defekti. Mnozstvi defektli na Obr.19 je vSak vétsi a proto 1ze konstatovat, Ze toto mnoZzstvi
roste srostouci tloustkou napraSené¢ vrstvy. Defekty jsou zapii¢inény predevSim
nedostacujicim provazanim cCastic napraSované vrstvy s povrchovou vrstvou kiemikového

substratu.

-32-



6.3 Vyhodnoceni teplotné namahanych vzorku

6.3.1 Porovnadni naprasené vrstvy tloustky 50 nm pfed a po zihani

Obr.20: Struktura rozhrani deponované vrstvy a substratu -

vlevo pied zihdnim, vpravo po zihani 3 minut pfi teploté 500°C

Na Obr. 20 je mezi vrstvou Y03 a Si substratem zfetelna vrstvicka Si0O,. Tato vrstvicka
vznikla v disledku toho, ze se zpocatku uvoliiovalo z materidlu terce veétSi mnozstvi
kyslikovych castic. Jak je patrné z pravé Casti obrazku, vrstva napraseného Y,Os po zihani
nevykazuje zadné defekty a jeji struktura se nemeéni.
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Obr.21: Struktura rozhrani deponované vrstvy a substratu -
vlevo pred zihanim, vpravo po zihani 5 minut pfi teploté 500°C

Prava strana obrazku Obr.21 je oproti levé znatelné rozostiena. To je zplisobeno tim, Ze
kon¢i Zivotnost studené katody mikroskopu a bylo obtizné udrZovat staly proud primérnich
elektronii (10pA). U tohoto stejné jako u predchazejiciho obrazku je vSak patrno, Ze pii Zihani

vzorku s tloustkou vrstvy Y,03 50 nm pii 500 °C nedochazi k naruseni této vrstvy.
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Obr.22: Struktura rozhrani deponované vrstvy a substratu -

vlevo pfed zihdnim, vpravo po zihdni 5 minut pfi teploté 1000°C

Po zihani pfi teploteé 1000 °C doslo k degradaci deponované vrstvy. Na obrazku Obr.22 je
nazorn¢ vidét naruseni (droleni) vrstvy, ke kterému doslo v disledku plisobeni vysoké teploty
a nedostatecné¢ adheze k substratu z diavodu pfitomnosti vrstvicky SiO, . V pravé Casti

obrazku lze na povrchu Si spattit oddroleny kousek naprasené vrstvy.
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6.3.2 Porovnani vzorku tloustky 90 nm pred a po zZihani

Obr.23: Struktura rozhrani deponované vrstvy a substratu -

vlevo pred zihanim, vpravo po zihani 3 minut pfi teploté 500°C

Pii porovnani pravé ¢asti Obr. 23 s levou je vidét, Zze po zihani vzorku s 90 nm vrstvou
zlstala tato zachovana. V pravé €asti obrazku jsou od dolni hranice vrstvy nize vidét podélné
pruhy, jejichz pfi¢inou byla vibrace podlozi mistnosti s mikroskopem, v disledku nedaleko

probihajici opravy vozovky.
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Obr.24: Struktura rozhrani deponované vrstvy a substratu -

vlevo pred zihanim, vpravo po zihani 5 minut pfi teploté 500°C

Prava strana obrazku Obr.24 ukazuje, ze po teplotnim naméhani pii 500°C stejn¢ jako
u pfedchoziho obrazku Obr.23 nedoSlo k naruSeni struktury vrstvy. V pravé casti obrazku

vV

Obr.24 se Cast vrstvy Y,0s jevi svétlejsi (vyssi) — to bylo zptisobeno v disledku ldmani.
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Obr.25: Struktura rozhrani deponované vrstvy a substratu -
vlevo pred zihanim, vpravo po zihani 3 minut pfi teploté 1000°C

Po Zihani pfi teploté¢ 1000 °C doslo ke znatelnému naruSeni deponované vrstvy. Prava
strana obrazku Obr.25 ukazuje CasteCky oddrolené vrstvy. Rozpad vrstvy je disledkem
pusobeni mnozstvi defektd v povrchu (viz. Obr.18) a nedostate¢né adheze k substratu

z diivodu pfitomnosti vrstvicky SiO; .
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Obr.26: Struktura rozhrani deponované vrstvy a substratu -
vlevo pfed zihanim, vpravo po zihani 5 minut pfi teploté 1000°C

Obrazek Obr.26 opét znazoriiuje droleni nadeponované vrstvy, ke kterému doslo
v disledku nedostatecné adheze k substratu. Nad rozpadajici se vrstvou jsou patrné

oddrolené a prodifundované ¢astice Y,0s3.
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6.3.3 Porovnani vzorku tloustky 110 nm pred a po Zihani

Obr.27: Struktura rozhrani deponované vrstvy a substratu -
vlevo pred zihanim, vpravo po zihani 3 minut pfi teploté 500°C

Na obrazku Obr.27 je vidét, ze naprasena 110 nm vrstva Y,0; nebyla zihanim pii 500°C

narusena.
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Obr.28: Struktura rozhrani deponované vrstvy a substratu -
vlevo pred zihanim, vpravo po zihani 5 minut pfi teploté 500°C

Prava strana obrazku Obr.28 ukazuje, Ze po teplotnim namahani pfi 500°C stejné jako u
piedchoziho obrazku Obr.27 nedos$lo k naruSeni vrstvy. “Stiny* ve vrstvé Y,O3; na obrazku

Obr.28 ukazuji strukturu lomu (svétlejsi vrstva je vyssi).
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Obr.29: Struktura rozhrani deponované vrstvy a substratu -
vlevo pfed zihanim, vpravo po zihani 3 minut pfi teploté 1000°C

Po zihani pfti teploté¢ 1000 °C doslo k degradaci deponované vrstvy. Na obrazku Obr.29 je
nazorn¢ vidét naruseni (droleni) vrstvy, ke kterému doslo v dasledku velkého mnozstvi
poruch (viz. Obr.19) a nedostateéné adheze k substratu z diivodu ptitomnosti vrstvicky SiO,.
Na pravém kraji obrazku je patrné rozostfeni zplisobené koncici Zivotnosti studené katody

mikroskopu.
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Obr.30: Struktura rozhrani deponované vrstvy a substratu -

vlevo pred zihanim, vpravo po zihani 5 minut pfi teploté 1000°C

Obrazek Obr.30 znazoriuje, stejné jako predchozi obrazek Obr.29, droleni nadeponované
vrstvy Y03 o tloustce 110 nm, ke kterému doslo v disledku nedostate¢né adheze k substratu
a velkého mnozstvi poruch (viz. Obr.19). Nad rozpadajici se vrstvou jsou v kiemiku patrné
prodifundované ¢astice Y,0s3.
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7 Shrnuti

Tato prace se zabyvala naprasovanim tenkych vrstev oxidu yttria na kiemikovy substrat.
V teoretické Casti byla popséna technika RF naprasovani a princip funkce rastrovaciho
mikroskopu. Samotna operace napraSovani byla provedena na napraSovaci aparatuie TF600
v Centru novych technologii v Plzni. Néasledné bylo na rastrovacim elektronovém mikroskopu
na Ustavu piistrojové techniky AV CR provedeno méfeni topografie nadeponované vrstvy.
Nasledné byly vzorky vystaveny teplotnim cykltim 500°C a 1000°C.

Nejvhodnéj$im zplisobem piipravy vzorki pro pozorovani elektronovym mikroskopem je
iontové narezani desky s tenkou vrstvou a naslednd “konzervace™ pryskyfici, aby nedoslo
k poruseni vzorku. Jelikoz vSak bylo tieba se vzorky déale manipulovat, byly desky nejprve

nafezéany laserem a poté bylo provedeno dolamovéni na jednotlivé vzorky.

Pti naprasovani vrstvy Y,0; dochazelo kvili rychlejSimu odpraSovani kysliku z materidlu
terce ke vzniku nezadoucich tenkych vrstviéek SiO; na povrchu substratu, které jsou nejvice
patrné na vzorku 1. Tato vrstvicka zpiisobila snizeni adheze vrstvy Y,0; k substratu.
Do teploty 500°C zistala naprasena vrstva, jak ukazuji obrazky z mikroskopu, bez ohledu na
adhezi zachovana. Pfi pusobeni teploty 1000°C se vSak vrstva zacala drolit a jeji drobné
castice difundovaly do Si. NaruSeni soudrznosti vrstvy bylo zpiisobeno nedostatecnou adhezi
spolu s povrchovymi defekty.

Po vyjmuti vzorku 2 a vzorku 3 z naprasovaci aparatury bylo zjisténo, ze se na jejich
povrchu vytvorila tenkd vrstva materidlu, jehoz konkrétni slozeni se nepodaftilo zjistit. Tato
vrstva neni na snimcich z elektronového mikroskopu rozeznat, ale mohla rovnéz napomoci

narus$eni stability vrstvy Y,Os .

Pro dalsi vyzkum v této oblasti se z hlediska slozeni vytvaiené vrstvy jevi vyhodnéjsi
reaktivni naprasovani, pti kterém se do depozi¢ni komory vpousti krome pracovniho také
reaktivni plyn, ktery pak reaguje s deponovanym materidlem. Vyhodou této depozi¢ni metody

je, ze muzeme plynule ménit stechiometrii a slozeni naprasované vrstvy.
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