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ABSTRAKT

Tato bakalaiska prace se zabyva povrchovou morfologii a-CSi:H vrstev. Tyto vrstvy byly
ptipraveny  plazmochemickou depozici =z plynné faze (PECVD) v pulznim rezimu
na kiemikovych  substratech; jako prekurzor byl pouzit tetravinylsilan (TVS).
Pro charakterizaci povrchu vrstev byla pouzita série vzorkl pfipravenych pii rizném
efektivnim vykonu (2-150 W) a tloustce 0,6 um. Povrchova morfologie byla méfena pomoci
mikroskopie atomarnich sil. Ziskana data byla pouzita pro stanoveni drsnosti povrchu
a posouzeni vlivu dynamiky ristu vrstvy na topografii povrchu.

ABSTRACT

This bachelor thesis is focused on the surface morphology of a-CSi:H films. Films were
prepared by plasma-enhanced chemical vapor deposition (PECVD) on silicon wafers using
plasma discharge. Tetravinylsilane (TVS) precursor was used for deposition.
The set of samples deposited at different effective power (2-150 W) and a thickness of about
0.6 um was characterized to investigate their surface properties. Atomic force microscopy
was used for characterization of surface morphology. Obtained results were used
for evaluation of surface roughness and assessment of the effect of the film growth dynamics
on the surface topography.

KLICOVA SLOVA

tenké vrstvy, PECVD, mikroskopie atomarnich sil (AFM), povrchovd morfologie,
drsnost povrchu
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1 UVOD

Tenké vrstvy jsou materidly, jejichz tlousStka se pohybuje v rozsahu mikro az nanometrt.
Jeproné specifické, ze vykazuji jiné vlastnosti (napi. pevnost, elektrickd vodivost)
nez kompaktni télesa slozena ze stejného materialu [1].

Diky tomuto faktu nalézaji tenké vrstvy své uplatnéni v Sirokém rozsahu modernich
technologii. Hlavni aplikaci jsou povrchové upravy ve strojirenstvi, optice, elektronice,
kde zleps$uji vlastnosti povrchu, napiiklad jeho vodivost, pevnost, otéruvzdornost a dalsi.

Tenké vrstvy lze pfipravit fadou metod. Jednou znich je plazmochemickd depozice
Z plynné faze (PECVD). Nespornou vyhodou plazmochemické depozice je, ze zménou
depozi¢nich podminek lze pfipravit tenké vrstvy riznych vlastnosti pfi pouziti stejnych
monomerd. Tenké vrstvy piipravené touto metodou vykazuji dobrou chemickou odolnost
vici kyselinam a zasadam a také dobrou adhezi k substratu [2].

Vysoka adheze k substratu (matrici) je dulezita vlastnost vyztuze u kompozitnich matrialu,
diky, které je docileno u¢inného pifenosu napéti z vyztuze na matrici, coz ma za nasledek
zlepSeni vlastnosti kompozitu. Modifikaci povrchu vyztuze ze sklenénych vldken pomoci
PECVD dojde ke vzniku vazeb mezi sklenénymi vlakny a polymerni matrici a tim ke zlepSeni
celkové adheze vyztuze k matrici.

Teoreticka Cast této bakalaiské prace se zabyva pripravou tenkych vrstev
z organosilikatovych prekurzorl a struénym popisem analytické metody pro zkoumani jejich
povrchu.

V experimentalni ¢asti je podrobnéji popsana technologie piipravy pouzitych vzorkl
tenkych vrstev, depozi¢ni aparatura a podminky depozice. Dale obsahuje strucny popis
mikroskopie atomarnich sil, ktera byla pouZita pro analyzu povrchu. Ziskané snimky povrchu
tenkych vrstev a namétend data jsou zpracovana v kapitole Vysledky a diskuze.



2 TEORETICKA CAST

2.1 Tenké vrstvy

Jako tenkou vrstvu lze oznacit material, jehoz dva povrchy jsou natolik blizko sebe,
ze dochazi k vzajemnému ovliviiovani jejich silovych poli. To mé za nasledek vznik raznych
fyzikalnich jevi na povrchu, diky kterym maji tenké vrstvy odlisné vlastnosti
od kompaktniho télesa (obr. 1) [1].

Obr. 1 Kompaktni téleso; S= povrch télesa, V=objem télesa

Obecné se tlousStka tenké vrstvy pohybuje v rozmezi 0,1 nm (monoatomarni vrstvy)
do 10 um, ale konkrétni tloustka zavisi na sledovaném fyzikalnim jevu (obr. 2). Tenké vrstvy
mohou byt tvofeny jak anorganickymi, tak i organickymi latkami ¢i jejich spojenim
(organicko-anorganické) v krystalické, semikrystalické i amorfni formé. Na tenkych vrstvach
lze pozorovat napadné optické jevy, nejvyznamngjsi z nich je vznik interferen¢nich barev [1]

[3].
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Obr. 2 Tenka vrstva; S=povrch télesa, V=objem t¢lesa

Tenké vrstvy mohou byt pfipraveny riznymi metodami fyzikalnimi nebo chemickymi.
Tato prace je zameéfena na tenké vrstvy pfipravené plazmochemickou depozici z plynné faze
(PECVD - Plasma-enhanced chemical vapor deposition).



2.2 Plazmochemicka depozice z plynné faze

Chemicka depozice z plynné faze (chemical vapour deposition-CVD) vyuziva pro depozici
reaktivni plyny zahtaté na vysokou teplotu, kterou jsou piivadény spolu s reakénimi slozkami
za vzniku tenké vrstvy heterogenni reakci na povrchu substratu [1].

U plazmochemické depozice z plynné faze (plasma-enhanced chemical vapor deposition,
PECVD) je depozice provadéna v depoziéni komoie, kdehoii doutnavy vyboj.
Dochazi k ionizaci a plazmochemickym reakcim v plynné atmosféie a zaroven k depozici
vrstev. Narozdil od vysokoteplotni chemické depozice z plynné faze umoziuje PECVD
pouziti nizSich teplot a tim 1ze pouzit mén¢ tepeln¢ stabilni substraty, napi. polymery [4].

221 Plazma

Plazma je jednim ze skupenskych stavii hmoty. Konkrétn¢ ctvrté skupenstvi hmoty
a také nejrozsifencjsi forma latky ve vesmiru. Jednd se o ionizovany plyn, ktery obsahuje
volné nosi¢e naboje, proto mad plazma zcela odliSné vlastnosti nez jind skupenstvi.
Ptiklad pouziti plazmy v metodé PECVD je zobrazen na obr. 3 [5].

Obr. 3 Plazma v PECVD [6]

Plazmu muzeme rozdélit podle teploty (Tab. 1) na vysokoteplotni a nizkoteplotni,
kde T; je teplota  ionti.  Vysokoteplotni plazma je plné ionizovand plazma,
nizkoteplotni plazma je Castecné¢ ionizovana. Ve vybojich a plazmovych technologiich
se vyuziva nizkoteplotniho plazmatu [4] [5].

Tab. 1 Rozdéleni plazmy dle teploty [5]

Nizkoteplotni Vysokoteplotni (flizni)

T, < 105K T, > 10° K




2.2.2  Mechanismus ristu tenké vrstvy

Rust tenké vrstvy probiha mechanismem tzv. stupiiovitych reakci, ktery navrhl Yasuda [2]
pro plazmovou polymeraci. Na rozdil od konvenéni polymerace probiha formovani polymeru
Vv plazmatu diky atomarnim (ne molekuldrnim) procesim. Zakladni reakce v plazmové
polymeraci jsou fragmentace monomernich molekul, vznik aktivniho mista a rekombinace
aktivovanych fragment. Hlavni roli hraje vznik novych kovalentnich vazeb mezi atomy,
proto maji materidly pfipravené plazmovou polymeraci vyrazné odliSné vlastnosti
od tradi¢nich materiala [2].

Fragmentace vychozich molekul je zptisobena dvéma typy reakci [2]:

1) Eliminace vodiku

:x: " .
R—'—H —» R-C + H
% 2
2) Rozstépeni vazby C-C
}{1}{'11 }I{i =1, ]
R+Hr" —=r-¢'+ C-R
KW o Ko A2

Do jaké miry prob¢hne fragmentace molekul monomeru na aktivované fragmenty je uréeno
charakterem puvodnich molekul a energetickou urovni plazmatu. Z tohoto divodu maji
plazmové polymery rizné chemické slozeni v ptipadé, ze plazmovéa polymerace probiha
zartznych depozi¢nich podminek, piestoze jsou pouzity stejné vychozi molekuly
pro polymeraci. Piiklad depozi¢nich podminek uvadi tab. 2 [2].

Tab. 2 Typické depoziéni podminky

Frekvence 103-10 Hz
Vykon 10-500 W
Depozi¢ni tlak 10-1-102 Pa
Pratok plynti/par monomeru  1-100 sccm
Depozi¢ni doba 1-30 min
Depozi¢ni rychlost 0,110 pum-h'

Mechanismu plazmové polymerace (obr. 4), pak dale probiha tak, ze vodik je eliminovan
z monomeru plazmatem za vzniku monoradikalu M;" a biradikalu ‘M. Monoradikal M;’
reaguje sSmonomerem za vzniku nového radikdlu M;-M" Dochazi k rekombinaci
monoradikal M;" s monoradikidlem M;" za vzniku neutrdlni molekuly M;-M; a rekombinaci
s biradikalem ‘M’ za vzniku nového monoradikalu M;-M;". Biradikal ‘M, se rekombinuje
s biradikdlem ‘M;" a vznika biradikal ‘My-M;. Nova neutrdlni molekula M;-M; je znovu
aktivovéna plazmatem a dochazi k tvorbé mono- nebo biradikali. Tento proces je vyznacen
na Obr. 4 jako cyklus I. Nové monoradikaly M;-My " a biradikaly "My-M;" se déale rekombinuji
a tvori nové vétsi radikaly — cyklus 11 [2].



Cyklus |

M — Mi-M-J
FMe o+ A M —— MM —

Monoradikal
v j Wl === e
| = 9
Aktivace
plazmatem M PR oMk-—Mo

k.Mk. + M,' — .Mk-Mj
Blra*dlkal 'Mi' 'Mk-M]"

Obr. 4 Mechanismus plazmové polymerace [2] - upraveno

Ptiprava tenké vrstvy plazmového polymeru sestava ze tii rozdilnych procesi (obr. 5) [7]:

1) chemicka aktivace molekuly prostiednictvim elektronové narazové disociace
2) transport vytvotenych radikal k substratu
3) jejich chemicka reakce na povrchu vrstvy plazmového polymeru

radikal b

molekula plynu
elektron
chemicka

@ ———P g aktivace

radikal Q

prenos

chemicka reakce

\ povrch vrstvy

Obr. 5 Piiprava tenké vrstvy [7] - upraveno
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2.2.3 Organosilikatové prekurzory

Organosilikatové prekurzory jsou molekuly slozené alesponn zjedné molekuly kiemiku
a organickych skupin obsahujicich atomy ptevazné uhliku, kysliku, dusiku a vodiku.
Vysledkem plazmochemické depozice ztohoto typu prekurzori je tenkd vrstvy
hydrogenované amorfni slitiny uhliku a kiemiku (a-CSi:H). Tenké vrstvy vytvofené
z organosilikatovych prekurzort vykazuji vyborné optické, mechanickéa elektrické
vlastnosti [8].

Nejcastéji pouzivané prekurzory jsou hexamethyldisiloxan (HMDSO)
a tetraetoxysilan (TEOS). Prekurzory jsou pouzivané bud’ samostatné, Castéji vSak ve smési
se vzacnym plynem (napf. argon) nebo kyslikem ¢i  oxidem dusnym apod.
Ptehled depozi¢nich podminek ¢asto pouzivanych organosilikatovych prekurzorii je uveden
v tab. 3 [8].

Pro tuto praci byly pouZzity tenké vrstvy ptipravené z tetravinylsilanu (TVS). Bylo zjisténo,
ze vinylova skupina obsazena v prekurzoru mize mit za nasledek efektivni zaélenéni tékavé
faze do tenké vrstvy, tato té¢kava faze se nasledné vypafi za tvorby nanopdrl, coZ snizuje
dielektrickou konstantu [9].

Tab. 3 Organosilikatové prekurzory a jejich depozi¢ni podminky [8]

Nazev Vzorec Tlak Piikon
. (CHa)3Si-O- 3 3W -
Hexamethyldisiloxan (HMDSO) Si(CHa)s 10 to 1 mbar 100 W
. . W-
Tetraethoxysilan (TEQS) (C2Hs-0)4Si 10 to 1 mbar 3
100 W
- . Me-Si-O-Si- 102-10? 14'W -
Divinyltetramethyldisiloxan ~ (DVTMDSO) Me mbar 200 W
Hexamethyldisilazane (HMDSN) (CH?)3SI-NH- 0,25 Torr 7W
Si(CHa)3

Tetrakis(dimethylamino)silane ~ (TDMAS) (N(CHs)2)sSi 300 cm®/mmPa Ts=40 °C
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2.3 Mikroskopie atomarnich sil (AFM)

Mikroskopie skenujici sondou (angl.. scanning probe microscopy — SPM) je jedna
z vyzkumnych metod, kterd umoziuje zkoumat morfologii a lokalni vlastnosti povrchu
materialti. Techniky SPM poskytuji trojrozmérny obraz v pfimém prostoru a umoziuji
zobrazovat vyfezy vzorklli az se subatomarnim rozliSenim. Diky tomu piekryvaji rozsahy
dosazitelné pomoci optické a elektronové mikroskopie. Dnes prakticky kazdy vyzkum
Vv oblasti technologii tenkych vrstev vyuziva SPM techniky [10].

Z SPM metod lze jmenovat skenovaci tunelovaci mikroskopii (STM), skenovaci tunelovaci
spektroskopie (ATS), mikroskopie atomarnich sil (AFM) a dalsi. V této praci je diskutovana
mikroskopie atomarnich sil (AFM) [10].

2.3.1 Zakladni princip

Mikroskopie atomarnich sil vyuziva elektromagnetickych sil atomarniho ptivodu pusobicich
mezi atomy hrotu a vzorku. Princip metody je zalozen na pohybu hrotu nad vzorkem
¢i v dotyku s nim a je odpuzovan ¢i ptitahovan vzorkem. Hrot je kolmo pfipevnén na nosnik,
ten se ohyba diky sile piisobici mezi hrotem a vzorkem. Méfenim ohybu nosniku lze ziskat
informaci o velikosti interakce [10] [11].

Sily plisobici na nosnik jsou rtizného pivodu, nejcastéji se jedna o van der Waalsovu silu
arepulsivni silu plynouci z Pauliho principu (Obr. 6). Van der Waalsovy sily pisobi
pii vétsich vzdalenostech od vzorku. Repulsivni sila pouze v dotyku, jestlize je vzdalenost
mensi nez soucet atomovych poloméra [11].

[M]
poklepovy nezim
-+ e ——
7
g
e
- |
=
¥
kortakini regim

| vzadlenost hrot - povrch

[
= 1nm
[*.]
s
sE berkontaktni redim
s
=9

Obr. 6 Zavislost atomarnich sil na vzdalenosti hrotu od povrchu vzorku
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Zobr. 6 je patrné, Ze sila pusobici na hrot mize byt bud odpudiva nebo pfitazliva
Vv zavislosti na vzdalenosti hrotu. Pro popsani piisobici sily se nejcastéji pouziva Lennard —
Jonesiiv potencial, ktery popisuje vztah:

U,p(r) = U, [—2 (:-0)6 + (:—0)12] (1)

kde Uo je nulovy potencial ro je kone¢na vzdalenost, pii niz ma potencial nulovou
hodnotu [10].

2.3.2 Rezimy méreni
Podle toho, zda je sila ptisobici na hrot odpudiva nebo pfitazliva rozliSujeme tfi rezimy méfeni
— kontaktni, nekontaktni a poklepovy rezim [11].

Kontaktni rezim

V kontaktnim rezimu je sila plsobici na hrot odpudivd a hrot udrzuje jemny kontakt
se vzorkem. Hrot je umistén na raménku, to ma tuhost nizsi, nez je vazebna sila mezi atomy
vzorku. Béhem skenovani hrotu po povrchu vzorku dochazi k ohybu raménka v disledku sil
pusobicich mezi hrotem a vzorkem. Vychylka raménka odpovidd zménam topografie povrchu
vzorku [11].

Kontaktni rezim mtize byt proveden ve dvou variantach [10]:

1) s konstantni silou — je udrzovano konstantni ohnuti raménka a posunuje se pouze
vzorkem ve sméru osy z. Tato varianta je pomalej$i, presto astéji pouzivana
(skenovani neni ovlivnéno napf. pruznosti raménka).

2) s konstantni vySkou — je udrzovana ur¢ena hodnota vysky zo a méfi se ohnuti
raménka.

Nekontaktni rezim

V nekontaktnim rezimu hrot na raménku kmita v blizkosti povrchu vzorku, ale neni s nim
Vv kontaktu. Vzdalenost hrotu od vzorku je v fadu jednotek az desitek nm (obr. 6). Na hrot
plsobi pritazliva sila, ktera je oviem velmi mala (10712 N) [11].

Raménko kmita v hodnotach blizkym rezonan¢ni frekvenci (od 100 do 400 kHz),
s amplitudou n¢kolika nm. Pfi pfiblizovani ¢i vzdalovani hrotu od povrchu vzorku jsou
detekovany zmeény v rezonan¢ni frekvenci nebo amplitudé kmiti raménka. S druhou
odmocninou tuhosti raménka se méni jeho rezonan¢ni frekvence. Tuhost raménka se méni
S nariistajici silou a gradient sily se méni se vzdalenosti hrotu od vzorku. Zména vzdélenosti
hrotu od vzorku, vede ke zméné gradientu sily, tedy i ke zméné& v rezonan¢ni frekvenci.
Rezonancni frekvence je méfena s vyuzitim zpétné vazby. Skenerem, ktery se pohybuje
nahoru a dolit od povrchu vzorku, je udrzovana konstantni hodnota rezonan¢ni frekvence.
Pohyb skeneru generuje soubor dat, potfebnych k topografii povrchu [11].

13



Poklepovy rezim (tapping mode)

Jedna se okombinaci piedchozich rezimii. Hrot kmitd s vétSim rozkmitem a dochézi
k ob¢asnému dotyku hrotu s povrchem. Méficim signalem je, stejné¢ jako u bezkontaktniho
rezimu, zména rezonan¢ni frekvence [11].

V piipadé€, ze gradient sily prevysi v ur€itém bodé tuhost raménka, dochéazi k pieskoku
raménka. Na obr. 7 Ize pozorovat dvé rovnob&zky, jejich smérnice odpovidaji tuhosti raménka
a podél nich probihaji preskoky. Prvni pieskok nastdva pfti piiblizeni hrotu (A—B).
K druhému pieskoku dochazi pfti odtahovani hrotu (C—D). Raménko (o hmotnosti m)
vykazuje lepsi efektivni tuhost je-1i rozkmitano s frekvenci f. V poklepovém rezimu je zvolen
bod nejbliz§iho kontaktu (vzdalenost nékolika desetin nm) a takové frekvence kmitt, pii které
se hrot do zvoleného bodu né¢kolikrat dostane, ptredtim, nez dojde k posunu o svlj prameér.
Detekce pozice raménka je nejéastéji umoznéna optickou cestou [11].

sila [N]

/ vzdalenost
,../"

A -

D

Obr. 7 Pasobeni sil v poklepovém rezimu [11]
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2.3.3 Konstrukéni prvky mikroskopu

Konstrukéni schéma AFM je zobrazeno na obr. 8. Povrchova topografie je méfena na zakladé
malych vychylek raménka s hrotem. Tato zména je zaznamendna optickym systémem.
Opticky systém zpracuje ohnuti raménka ptitazlivymi/repulsivnimi silami jako parametr Al,.
Tento parametr slouzi jako vstupni signal pro systém zpétné vazby (feedback systém — FS).
Podle rezimu méfeni udrzuje systém zpétné vazby parametr Al; nebo vysku hrotu
(viz kapitola 2.3.2) konstantni pomoci piezoelektrického skeneru, ktery reguluje vzdalenost
hrot — povrch vzorku ve sméru roviny z [10].

Fotodioda

Al

Alz
FS

Piezoskener

Obr. 8 Konstrukéni schéma AFM [10] - upraveno

Raménka a hroty

V AFM hrot méfi atomarni silu a raménko funguje jako senzor této sily. Hrot i raménko jsou
obvykle z jednoho materialu. V minulosti se nejéastéji pouzival zahnuty wolframovy dratek,
pozdéji byl hrot tvofen diamantem upevnénym na pasku ze zlata. Dnes jsou hroty vyrabény
nejéastéji litograficky z kfemiku nebo nitridu kiemiku [11] [12].

Vyrobni proces a vlastnosti materialu, ze kterych je hrot vyroben maji vliv na tvar hrotu.
Tvar hrotu miZze byt naptiklad kuzZelovy, pyramidéalni nebo tetraedralni. Kuzelovy hrot
je vyroben odleptanim kiemiku kolem cepicky oxidu kiemicitého. Kiemik lze dopovat
pfimésemi, cehoz mutize byt vyuzito pii méteni vodivosti pomoci AFM. Kiemikové hroty jsou
také leh¢i, dikytomu Ize dosdhnout vysokych rezonancnich frekvenci. Kuzelovy hrot
je vhodny pro zobrazeni ostrych prohlubni [11] [12].

Pyramidalni a tetraedrdlni geometrie hrotu je docileno nanesenim nitridu kiemiku
na krystalickou kfemikovou desku. Deska ma v sobé odleptanou pyramidalni/tetraedralni
prohlubenn (podle pozadovaného tvaru hrotu). Naneseny nitrid se vyziha, litograficky
vytvaruje a je pienesen na jiny substrat. Hroty znitridu kfemiku jsou odolnéjsi,
néz kitemikové [11] [12].
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Klasické AFM hroty mohou byt doplnény nanotrubickami. Vyhodou nanotrubicek
ve spojeni s hrotem je zvySeni rozliSeni obrazu, zlepSeni odolnosti a zivotnosti hrotu
a moznost modifikace trubi¢ek chemicky a biologicky aktivnimi slozkami. Nanotrubicky
mohou byt k hrotu pfipevnény mechanicky. Dals§i moznosti je rast uhlikovych nanotrubicek
pifimo na povrchu hrotu pomoci metody CVD nebo pfipevnéni nanotrubi¢ek pomoci
dielektroforézy [13] [14].

Raménka musi mit vysokou rezonanc¢ni frekvenci, malou setrvacnost, toho lze dosdhnout
snizenim hmotnosti. V kontaktnim rezimu je konec raménka pevné upevnén, proto dochazi
ke zvyseni rezonan¢ni frekvence, nicmén¢ kvalita odezvy je dana vlastni rezonan¢ni frekvenci
raménka. Dal$im pozadavkem na raménko je malé tuhost, hrot musi byt citlivy i na malé sily,
proto musi byt ohebny. Tuhost raménka by ale neméla byt niz$i, neZz je vazebna sila
mezi atomy v pevnych latkach (10 Nm'®) [15].

Opticka detekce signalu laserovou diodou

Optickd detekce signalu laserovou diodou je jednim z V soucasnosti nejpouzivangjSich
detektord. Svétlo vytvofené laserovou diodou je zaostfeno na konec raménka, od ného
se odrazi a paprsek dopadd na svételny detektor, zpravidla kvadrantovy detektor, ktery
je rozdé€len na Ctyfi ¢asti. Raménko musi byt ze zadni strany pokryto odrazivym materialem
apred méfenim je nutné nastavit misto dopadu laseru na Spicku raménka. Nastaveni
se provadi ru¢né a je kontrolovano vizualné [10].

Pohybova zafizeni — skener

Béhem méfeni je k pohybu sondy nad povrchem vzorku vyuzivan skener obsahujici
piezoelektrické materialy. Vlastni skenovani probiha tak, ze se skener pohybuje ve sméru
prvniho fadku tam a zpét, posune se kolmo o urcitou vzdalenost a vykona opét pohyb tam
a zpét. Sbér dat probihd pouze pii pohybu skeneru z vychozi pozice. Pti cesté zpatky a posunu
o fadek sonda data neshromazd’uje. Vzdalenost mezi datovymi body je velikost kroku [11].

Kvili vysokym narokiim na pifesnost skeneru se pouZivaji piezoelektrické materialy.
Nejcastéji pouzivana je smés PZT (Pb(Zr,Ti)O3 ). Skenery jsou sloZzené z bimorfnich cel —
dve piezoelektrické desky s opacnou polarizaci slepené k sobé. Jakmile je aplikovano napéti
jedna z desek je natazena, druhd stlatena, coz ma za nasledek prohnuti meéficiho
elementu [10].
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2.3.4 Artefakty

Objekty, které vznikaji na snimku pii skenovani a ve skuteCnosti na vzorku neexistuji
jsou zpusobeny tzv. artefakty. Jedna se o ztratu informace o vzorku, ktera muze
byt zplisobena piimo pfisbéru dat, zpracovanim signalu nebo nevhodné zvolenymi
algoritmy/programy pii zpracovani obrazu [16].

Zrcadleni hrotu

Zrcadleni hrotu nastava, pokud polomér zakfiveni $picky hrotu je podobny nebo vétsi
nez Sitka zobrazovaného prvku. Tento jev je zpiisobeny prostorovou konvoluci povrchu
a hrotu, kterou je uréen kazdy bod v obraze. Hrot se pohybuje pies zobrazovany prvek,
strany Spicky hrotu ptichazeji do kontaktu s hrotem diive nez vrchol $picky. Obecné plati,

ze ¢im je hrot uzsi tim je zobrazeny obraz vérnéjsi.

Zrcadleni hrotu se dd rozpoznat v zobrazeném snimku, pokud se ve snimku objevuji
struktury stejného tvaru i orientace (viz obr. 9). Pro ovéfeni je mozné vzorek otocit o 90 °,
pokud je zobrazeny obraz skuteény, bude tvar obrazu rotovat spoleéné se vzorkem. Hrotovy
obraz bude udrzovat vzdy stejnou orientaci [11] [16].

Obr. 9 Priklad zrcadleni hrotu na AFM snimku globularnich proteind na slidovém substratu [17]

Zdvojeni hrotu

Zdvojeni hrotu ma za nasledek to, Ze dochazi ke skenovani dvéma hroty, vznikaji tedy dva
snimky castice - ,real image“, ktery odpovidd umisténi Céstice a ,.ghost image®,
jez je obrazem stejné Castice na prilehlém misté (obr. 10) [18].

\ / \ \ /

"real" image

: { +_;,host image ,"‘ '\ ~\ /\ /
P & _---./ . Vi \.___"_—'{

Obr. 10 Princip zdvojeni hrotu [18] — upraveno
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Ke zdvojeni hrotu miiZze dojit diky opotiebeni hrotu nebo pii opakovaném skenovéni,
kdy se na hrot mizou pfilepit nanocastice ze substratu nebo z okolniho prostiedi.
Ptiklad zdvojeni hrotu na AFM snimku je mozno pozorovat na obr. 11, kde bilé Sipka smétuje
na realnou struktura a ¢erné $ipky na tzv.“ghost strukturu [19].

Obr. 11 Priklad zdvojeni hrotu [19]

Teplotni drift

K teplotnimu driftu mize dojit béhem méfeni za konstantni teploty a je zptsoben vlivem
okolnich ¢initelt a zménami charakteristik pfistroje. Raménko ma velmi malou hmotnost,
tedy i teplotni kapacitu, proto i velmi malé teplo vyprodukované napi. laserem nebo dotykem
vzorku mtize zménit teplotu raménka a jeho polohu [16] [20].

V naméfeném snimku se projevi znacnymi deformacemi na zacatku skenovani, tento jev
je mozné pozorovat na obr. 12. Lze jej minimalizovat zvy$enim skenovaci rychlosti [16].

Obr. 12 Sekvence elastickych map vzorku polyuretanového triblokového kopolymeru (plocha 11 pm?)
zobrazujici teplotni drift [21]
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Interference

K detekci signalu se v AFM pouziva nejCastéji optické zafizeni, proto je nutné pii méfeni vzit
v potaz ilesk vzorku a jeho schopnost odrazet svétlo. V piipadé, Ze vzorek odrazi svétlo
ve vétsi mife miize dojit k presviceni detektoru a ten ztrati schopnost udrzet zpétnou vazbu.
V disledku tento jev miize mit za nasledek poskozeni vzorku nebo raménka. Interference
muze nastat i mezi vzorkem a lesklou ¢asti pfistroje, ta se projevuje prouzky v zobrazeném
obraze (viz obr. 13). [11].

Obr. 13 Priklad artefaktu v AFM méteni zpisobeného interferenci [22]

Rigidita vzorku

Pokud neni vzorek dostatecné pevny, mize dojit k poSkozeni vzorku hrotem (kontaktni rezim,
tapping mode). To se projevi na zobrazeném snimku jako rozmazana ¢ara [16].

Zpétna vazba

Pti skenovani je dulezité nastavit dobie zpétnou vazbu pristroje. Slaba zpétna vazba
V zobrazeném snimku zpusobuje vyhlazeni povrchu, hrot nesniméa detaily povrchu.
V opaném pfipad¢, jeli vazba pfili§ silna, se v obraze objevi periodicky Sum nasledkem
oscilaci [11].
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2.3.5 Povrchova morfologie

Struktura povrchu je definovana jako opakujici se nebo ndhodna odchylka od idealniho
povrchu, ktera tvori trojrozmérnou topografii povrchu. Mikroskopie atomarnich sil poskytuje
trojrozmérny obraz povrchu materialu na molekularni Grovni. Topografii mizeme definovat
zakladnim povrchem, vlnitosti a drsnosti povrchu [15].

Zékladni povrch uréuje smér vyznamného vzoru struktury povrchu. Vinitost povrchu meéfti
vice vzdalené nerovnosti povrchu, néz je drsnost povrchu. Vinitost mize byt zplsobena
Sumem méficiho piistroje nebo vibracemi [15].

Drsnost povrchu je uréena odchylkami normdlového vektoru skute¢ného povrchu
od jeho idealniho povrchu. V piipadé€, ze jsou odchylky velké je povrch drsny, v opaéném
ptipadé je povrch hladky [23].

Numerickému vyhodnoceni drsnosti vzdy ptfedchézi odstranéni vlnitosti z naméteného
snimku. Toho 1ze dosahnout pouzitim digitalnich filtr. Podminkou pro odstranéni vlnitosti
je definovani limitujici vinové délky [15].

Drsnost 1ze definovat n€kolika parametry napiiklad vySkovymi parametry R. V této praci
je zminén kvadraticky pramér RMS (angl. root mean square) drsnosti. Pfedstavuje standardni
odchylku distribuce povrchovych vysek, proto se jedna o dulezity parametr pro popis
povrchové drsnosti statistickymi metodami. Matematickd definice kvadratického priméru
je soucet ¢tverce odchylek namétenych diskrétnich hodnot od stfedni roviny [23]:

1
Ro = [i3m, 7, (2)

Druhy parametr zminény v této praci je prumérna drsnost Ra (angl.arithmetic average
height). Jedna se o hojné pouzivany parametr drsnosti. Je definovany jako aritmeticky soucet
pramérnych absolutnich hodnot odchylek naméfenych diskrétnich hodnot od stiedni roviny:

1
R =252yl (3)
Tento parametr neni tolik citlivy na vétsi vychylky v profilu [23].

Dalsi parametr je maximum vySky profilu Ry,.y, které je definovano jako soucet délek

cv v

Rmaszp'I'Rva (4)

kde R, je délka nejvyssiho bodu od stiedni roviny a R, je délka nejnizsiho bodu od stiedni
roviny [23].
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3 EXPERIMENTALNI CAST

3.1 Pouzité materialy

Pro pfipravu vzorkl plazmochemickou depozici zplynné faze byl pouzit prekurzor
tetravinylsilanu Si(CH=CH.). (TVS) o ¢&istoté¢ 97 % (obr. 14). Prekurzor byl dodan firmou
Sigma-Aldrich Co, jeho molekulovd hmotnost byla 136,27 g-mol*?, hustota 0,8 g-cm?
(pti teploté 25 °C). Vinylové skupiny zajistuji dobré navazani na polyesterovou pryskyfici
pii pouziti u kompozitnich materiala [24]. Organokiemicity prekurzor byl chlazen na teplotu
15 °C v kapalné fazi. Do reaktoru pii samotné depozici vstupuji jeho pary.

Substrat, na kterém byly deponovany vrstvy, byly desticky z waferu — lesténého kiemiku
(ON Semiconductor Czech Republic, s.r.0.). Jedna se o nedopovany kiemik o tloustce 600
pm apraméru 150+0,2 mm. Na jeho povrchu je nativni vrstva oxidu kiemicitého.
Pro ptipravu vzorkii o rozmérech 10 X 10 X 0,6 mm byl wafer nafezan pomoci laseru a pak
ruéné oddélen. Pred depozici byly vzorky cCistény v ultrazvukové lazni s 96 % ethanolem
(Lach-Ner, s.r.o., Neratovice) po dobu 15 minut a nasledné ususeny.

Jako depoziéni plyn byl pouzit argon, ktery byl dodan firmou Linde Gas a.s.
Argon o Cistot¢ 5.0 byl pouzit k pfedupravé substratu, zaroven i k jeho aktivaci.
Plyn v depozi¢nim procesu slouzi ijako ochranna atmosféra aje mozné ho vyuzit
i jako smésny plyn pro depozici vrstev.

Po depozici vrstev byly vzorky nalepeny kyanoakrylovatovym lepidlem Loctite 495
(Henkel) na ocelové podlozky (Ted Pella, Inc.) o priméru 12 mm a nasledné¢ podrobeny
meéfeni povrchové morfologie pomoci mikroskopie atomarnich sil.

Obr. 14 3D model molekuly TVS

3.2 Priprava tenkych vrstev

3.2.1 Depozicni aparatura

Pro piipravu tenkych vrstev plazmochemickou depozici metodou PECVD s kapacitné
vazanym plazmatem byla pouzita depozi¢ni aparatura A3 — vysokovakuovy systém dosahujici
meznich tlakGi viadu 10°Pa. Vakua je v aparatufe dosazeno pomoci nékolika vyvév.
Jednou z nich je rota¢ni vyvéva Scroll (TriScroll 300 Varian), ktera cerpa na primarni
vakuum. Vysokého vakua je mozno dosahnout turbomolekularni vyvévou (TMU 261 P,
Pfeiffer Vacuum).
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Veskeré Casti aparatury jsou z nerez oceli (AISI 304, 321 — firma Vakuum Praha)
a jsou spojeny vakuovymi ,,0-krouzky“ z Vitonu (DuPont™) nebo médénym vakuovym
tésnénim (Vakuum Praha, Pfeiffer Vacuum).

Grafické schéma aparatury je zobrazeno na obr. 15. Aparatura A3 se sklada z cylindrické
komory reaktoru o rozmérech 25%25cm, Vv nijsou umistény dvé planparalelni médéné
elektrody OFHC (Oxygen Free High Conductivity) o priméru 114 mm. Horni elektrodou,
kterd je uzemnénd, se privadi depozi¢ni plyny do reaktoru. Dolni oto¢na elektroda slouzi
jako pracovni. Pfivadi se na ni radiofrekven¢ni vykon (13,56 MHz) a mize byt osazena
az Sesti vzorky. Vzorky jsou upevnény v tzv. lodickach (material OFHC méd’) a z oddélovaci
komory (tzv. load-lock) jsou do elektrody vkladany pomoci magnetického manipulatoru.
Cely systém lze ovladat jak manualné, tak pomoci ovladdaciho programu ,,A3 Kontroler*.

Polarizitor |Oviadani Modulétor Ovladaci panel

%vakuovych mérek & kapacitnich mérek

N

¥ OVv —
Y/ \ Load-lock 1\
Manipuldtor
X '2 I
% /l / PT100 Teplomé&r
. Termostat
=g - o
U: = Priitokomén
N T g Ovladani
x 3 ani
pymrazovatka = \/ 7 - prittokomari
.~.. I
© -
Pfizplisobovaci
Vakuovy systém tlen l_ Pracovni plyny
RF
generator

Obr. 15 Schéma aparatury A3

K depozi¢ni aparatufe je pfipojen in-situ fdzov€ modulovany spektroskopicky elipsometr
UVISEL (HORIBA, Jobin Yvon), pomoci néhoz je métena rychlost ristu a-CSi:H vrstvy
a dale jsou zkoumany optické vlastnosti vzorkid. Pfipojen k reaktoru je 1 hmotnostni
spektrometr HAL 511/3F (Hiden Analytical) slouzici k studovani reakénich pochodti béhem
depozice a k méfeni Cistoty sytému. Model depozi¢niho systému se zapojenym elipsometrem
a hmotnostnim spektrometerem v 3D znazornuje obr. 16.

22
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Obr. 16 Model aparatury A3 ve 3D

3.2.2 Podminky depozice

Pted zaCatkem samotné depozice je dilezité odcerpat hlavni komoru cerpacim systémem
na priméarni vakuum (tlak v rozmezi 1-10°-3-10° Pa). Poté jsou magnetickym manipulatorem
umistény do pracovni elektrody. Pro zjisténi nativni vrstvy SiO2 je nutné zméfit vlastnosti
Cistych substratl spektroskopickym elipsometrem. Dal§im krokem je pteduprava vzorkl
argonovym plazmatem pfi pritoku Ar 10 sccm?, tlaku v komoie 5,7 Pa, vykonu 5 W
po dobu 10 minut. Diky této ptedipraveé dojde k aktivaci povrchu vzorku, a tak snadngj$imu
navazani fragmentli monomeru TVS pfi depozici. Nasleduje opétovné odcerpani aparatury
na zakladni vakuum a je nastaven pozadovany prutok TVS. Plazmochemicka depozice
je zapocata zapalenim vyboje pfi tlaku v komote 2,7 Pa a pfi pritoku TVS 3,8 sccm.

Vzorky pouzity pro tuto praci byly deponovany pii pulznim rezimu vyboje. Dullezitou
veli¢inou je dodavany efektivni vykon, ktery je definovan vztahem:

t
Pef=Pcelk.'ﬁ, (5)

kde Pgeix. je maximalni vykon, t,, doba jednoho pulsu, po kterou je dodavan vykon, t,sf
doba mezi dvéma pulsy, po kterou neni vykon dodavan.

!jednotka c¢cm3/min
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Jakmile je depozice ukoncena, slouzi argon jako inertni atmosféra po dobu jedné hodiny,
pii prutoku 10 sccm. Nasledné jsou vzorky znovu zméfeny spektroskopickou elipsometrii
pro ziskani udaji o tloust'ce vrstvy a optickych vlastnostech vzorkti. Vzorky jsou ponechany
Vv komore do druhého dne, kvili moZzné kontaminaci vzniklé reakci reaktivnich radikali
se vzduchem. Dale dochazi k méfeni vlastnosti vzorkii pomoci mimo jiné mikroskopie
atomarnich sil.

3.3 Mikroskopie atomarnich sil

3.3.1 Parametry AFM

Mg¢teni povrchové morfologie pfipravenych vzorkt pomoci AFM bylo provadéno na pfistroji
NTEGRA Prima/Aura (NT-MDT Spectrum Instruments, Zelenograd) zobrazeného na obr. 17.
Vyhodnoceni naméfenych snimki bylo provedeno v softwaru Nova P9 od stejného
dodavatele.

Obr. 17 Mikroskop atomarnich sil NTEGRA Prima/Aura

Mikroskop skenujici sondou NTEGRA Prima/Aura je sloZen z univerzalni skenovaci hlavy,
kamery soptickym mikroskopem a antivibraéniho stolku s zulovou deskou. Kamera
s optickym mikroskopem slouzi k nastaveni paprsku laseru na hrot raménka. Samotné méteni
mize byt zkresleno rusivymi vlivy okoli jako jsou vibrace a Sum, proto je mikroskop
skenujici sondou umistén na antivibra¢ni Stolek s Zzulovou deskou TS-150 (The Table
Stable Ldt, Mettmenstetten). Antivibracni stolek je schopen izolovat vibrace od 0,7 Hz
do 1000 Hz. Pro tlumeni vyssich frekvenci slouzi zulova deska, ktera je umisténa
pod antivibraénim stolkem. Dalsi rusivé vlivy jako pruvan, zvuk, Ize eliminovat
ocelovym Krytem.
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Pohyb vzorku je umoznén ve sméru os X,y,Zz a to diky mikrometrickym Sroubum
(ve sméru x ay), které jsou na sebe kolmé. Posun ve sméru osy z je zprostiedkovan Sroubem
upevnénym piimo v méfici hlaveé, umoziuje i manudlni pfiblizeni. Ve vSech tfech osach
obsahuje piezoelektricky skener nizko Sumové kapacitni senzory.

Mikroskop skenujici sondou NTEGRA umoziiuje tzv. skenovani sondou nebo skenovani
vzorkem, kdy je pohybovéano vzorkovacim podstavcem, na kterém je umistén vzorek a sonda
je nehybna. Technické parametry pro typy skenovani jsou uvedeny v tab. 4. Celkové rozliSeni
AFM NTEGRA Prima/Aura se pohybuje v fadu atomti — molekul. V této bakalaiské praci
byly vzorky méfeny pomoci skenovani vzorkem, které je vhodnéjsi pro vzorky o menSich
rozmeérech.

Tab. 4 Technické parametry AFM NTEGRA

Skenovani vzorkem Skenovani sondou

Velikost vzorku prumér do 40 mm  primér do 100 mm

vyska 15 mm vyska 20 mm
Hmotnost vzorku do 100 g do 300 g
XY rozsah polohovani, rozliSeni 5X5mm, 5 um
Citlivost polohovani 2 um
Rozsah skenovani 180x180x18 um
rozliSeni 1um 3um
Opticky systém ¢ pole 4,5-0,4 mm 2,0-4,0 mm
rozsah od pokojové teploty do 150 °C
Kontrolateploty  giaplita <+0,01 °C
Lrolace vibraci aktivni 0,7-1000 Hz
v pasivni nad 1 kHz

Pro méteni byly pouzity raménka s hrotem NSGO03 (NT-MDT Spectrum Instruments).
Hroty NSGO03 maji rozméry raménka: délka 13545 um, Sitka 30+3 um a tloustka 1,5+0,5 um.
Kmitaji s rezonan¢ni frekvenci v intervalu od 47 do 150 kHz (typicka rezonanc¢ni frekvence
je 90 kHz). Jsou vyrobeny z monokrystalu kifemiku N-typu nadopovanym antimonem,
zrcadliva strana je pokryta stiibrem. Polomér hrotu je 10 nm (garantovano od vyrobce).
Tvar hrotu je tetraedralni, poslednich 500 nm od vrcholu hrotu ma tvar konicky [25].

3.3.2 Analyza pomoci AFM

Vzorek byl umistén na magneticky podstavec stolku, skenovaci hlava pfipojena k fidici
elektronice a postavena na zakladni jednotku mikroskopu. Poté byl spustén program Nova P9
(obr. 18) a zapnuta tidici elektronika. Nasledn¢ byl nastaven laserovy paprsek, aby smétoval
na konec hrotu s raménkem. Pomoci oto¢nych Sroubt je laserovy paprsek naladény na dopad
do stfedu fotodiody (rozd€lené na Ctyii kvadranty).
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Optickym mikroskopem byla vybrana vhodnd oblast pro analyzu. Pomoci programu
Nova P9 bylo provedeno piiblizeni vzorku k hrotu. Nasledn¢ v tomto programu byly vhodné
upraveny parametry pro méfeni. Mezi tyto parametry patii frekvence skenovani 0,5 Hz,
velikost skenované plochy 50x50 um a 5x5 um, bodové rozliSeni skenovaného snimku
256 bodu, pritlak hrotu na povrch vzorku (SetPoint) — 2,0 — 10,0 a sila zpétné vazby
(FB Gaint) — 0,1-1,5. Mé&feni probihalo v semikontaktnim modu a horizontalnim sméru.

Mikroskopii atomarnich sil byly ziskdny snimky topografie povrchu vzorku (Height)
asnimky amplitudového signdlu (Mag). Amplitudovy snimek je doprovodny
k topografickému a jedna se o chybovy signal méfeni. Vyjadiuje hodnotu proudu, ktera je
potfeba k vyrovnani konstantni amplitudy kmitdni raménka. Rychlost méfeni
v semikontaktnim moddu je omezena zpétnou vazbou (dobou, ze kterou zpracuje signal).
Sila zpétnd vazby miiZe byt nastavena pro skenovani jemnych zmén povrchu a pfi skenovani
vétSich zmén povrchu muize byt systém zpétné vazby piiliS pomaly na jejich rozpoznani
(skenovani probéhne s konstantni piezoelekrickou délkou). V disledku to muize mit
za nasledek, ze ptikré zmény povrchu se na snimku Height projevi ve velkém kontrastu
ajemné se nemusi na snimku projevit vibec. Nasnimku amplitudového signalu
Ize tyto jemné zmény povrchu rozpoznat, coz muze byt vyhodné zv1asté pti skenovani vétsich

ploch [26].

Snimky byly vyhodnoceny v softwaru Nova P9, ktery obsahuje i obrazovy editor k tpravé
snimkt. Dilezitou Gpravou pro vyhodnocovani RMS drsnosti je odstranéni sklonu daného
povrchu, toho je docileno pomoci proloZeni polynomem ctvrtého nebo druhého stupné,
kdy je kazdy tadek aproximovan timto polynomem. Je mozné odecitat z celé roviny.

Takto upravené snimky byly pouzity k vyhodnoceni RMS drsnosti a ziskani profila
jednotlivych radku také v programu Nova P9.
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Obr. 18 Uzivatelské prostiedi programu Nova P9
26



4 VYSLEDKY A DISKUZE

4.1 Pripravené vzorky

Pro bakalafskou praci byla vybrana série vzorka s pfibliznou tloustkou vrstvy 0,6 pm,
konkrétni hodnoty uvadi tab. 5. Vzorky byly nadeponovany V pulznim rezimu vyboje,
hodnoty jejich efektivnich vykonii se pohybuji od 2 W po 150 W.

Tab. 5 Piehled vzorkua

Nazev vzorku Efektivni vykon [W] Tloust’ka [nm]

A3804 2 707
A3805 10 581
A3808 25 653
A3806 30 692
A3807 40 496
A3809 75 584
A3968 150 730

Prvné¢ doslo k predupravé vzorkli argonovym plazmatem pti pratoku 10 sccm
po dobu 10 minut pfi kontinualnim vykonu 5 W a tlaku 5,7 Pa. Samotna depozice probihala
pfi pritoku monomeru TVS 3,8 sccm a tlaku 2,7 Pa. Po ukonceni depozice byly vzorky
ponechany v argonové atmosféfe pii prutoku argonu 10 sccm a tlaku 5,7 Pa po dobu jedné
hodiny.

Tyto pfipravené vzorky byly podrobeny méfeni povrchové morfologie pomoci atomové
silové mikroskopie, a to konkrétné stanoveni RMS drsnosti vrstev.

4.2 Povrchova topografie

Meéfteni povrchové topografie pfipravenych vrstev bylo provedeno v semikontaktnim moédu
AFM (NT MDT). Byly ziskany snimky povrchu, které podavaji informace o struktufe
povrchu tenké vrstvy a jeji drsnosti. Znalost povrchu tenkych vrstev je stéZejni pro dalsi
vyzkum mechanickych vlastnosti tenkych vrstev.

4.2.1 Stanoveni parametri drsnosti a vy§ky povrchu

Pro vyhodnoceni zavislosti RMS drsnosti na efektivnim vykonu byly podrobeny méfeni
vSechny vzorky série (viz Tab. 5). Mé&feni probihalo pii standardnim nastavenim AFM
a optického mikroskopu (kapitola 3.3.2). Byly zvoleny dvé velikosti plochy skenovanych
oblasti - 50x50 um? a 5x5 um? pii konstantnim rozligeni 256x256 bodd. Pro kazdy vzorek
série bylo vybrdno pét snimkl jednotlivych velikosti plochy. Z téchto snimkl
byla vyhodnocena RMS drsnosti, primérna drsnost Ra a maximalni vySka povrchu pomoci
programu  Nova P9. U plochy 50x50 pm? pti skenovani dochazelo k tvorbé artefaktu
nalevém okraji, ktery m¢l vliv na celkovou RMS drsnost, proto byl snimek v programu
Nova P9 ofiznut a artefakt odstranén. Ziskané hodnoty byly zprimérovany, byla z nich
spoctena smérodatna odchylka a hodnoty byly zpracovany v programu ORIGIN.

Byly zvoleny dvé velikosti plochy skenovanych oblasti - 50x50 pm? a 5%5 pm?
pro analyzu, zdali na sledovany jev ma vliv i velikost skenované oblasti.
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Efektivni vykon 2 W

Povrchovou morfologii vzorku A3804 s efektivnim vykonem 2 W Ize pozorovat na obr. 19
aobr. 21. Vzorek vykazoval jemnozrnnou strukturu. Na plose 50x50 um? se vyskytuje
ve struktufe i vétsi zrno kulového tvaru (obr. 19). Na Obr. 20 Ize pozorovat povrch vzorku
ve 3D zobrazeni.

Z vybranych péti snimki byla pro plochu 50x50 pm? vyhodnocena:

e RMS drsnost: 0,595+0,108 nm
e R4 0,299+0,008 nm
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Obr. 19 Vzorek A3804 - 2 W, velikost plochy 50x50 pm?

Maximum vysky plochy 50x50 pm?bylo 67,86+17,97 nm.
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Obr. 20 Vzorek A3804 - 2 W, velikost plochy 50x50 pm? — 3D zobrazeni
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Pro plochu 5x5 pm? byla vyhodnoceny parametry:
e RMS drsnost: 0,586+0,015 nm
e R 0,467+0,012 nm
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Obr. 21 VVzorek A3804 - 2 W, velikost plochy 5x5 pum?

Na obr. 22 je znazornén fez povrchem plochy 5x5 pm? Vyskové maximum pro plochu
5x5 pm? bylo stanoveno na hodnotu 5,50+0,48 nm.

(nm]

[um]

Obr. 22 Profil povrchu vzorku A3804 pro velikost plochy 5x5 pm?
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Efektivni vykon 10 W

Struktura povrchu vzorku A3805 je zobrazena na Obr. 23 a Obr. 25. Na plose 50x50 um?
Ize pozorovat ojedinéla vEétsi zrna a tmavsi (hlubsi) mista (obr. 23). Struktura ve 3D
je zobrazena na Obr. 24.

Z péti snimki byly vyhodnoceny parametry 50x50 pm?:

e RMS drsnost: 0,684+0,190 nm
e Ra:0,324+0,007 nm
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Obr. 23 Vzorek A3805 - 10 W, velikost plochy 50x50 um?

Maximum vysky plochy bylo stanoveno na 50,05+7,85 nm.

Obr. 24 Vzorek A3805 - 10 W, velikost plochy 50x50 pm? — 3D zobrazeni

30



Na obr. 25 je snimek plochy 5x5 pm?, na kterém je vidét drsn&jsi povrch s vétsim zrnem
kulovitého tvaru. Pro plochu 5x5 pm? byly naméfeny hodnoty.

e RMS drsnost: 0,648+0,011 nm
e Ry 0,499+0,006 nm

um
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Obr. 25 Vzorek A3805 - 10 W, velikost plochy 5x5 pm?

Rez povrchem plochy 5x5 um? je zobrazen na obr. 26. Maximum plochy 5x5 pm? bylo
odecteno ve vysce 9,81+0,84 nm.

[um]

Obr. 26 Profil povrchu vzorku A3805
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Efektivni vykon 25 W

Strukturu povrchu vzorku A3808 je mozno pozorovat na obr. 27, obr. 28 a obr. 29. Na plose
50%x50 pm? se vyskytuji vétsi zrna kulovitého tvaru.

Pro plochu 50x50 pm? byly stanoveny hodnoty:

e RMS drsnost: 0,907+0,185 nm
e Ra: 0,276+0,016 nm
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Obr. 27 Vzorek A3808 - 25 W, velikost plochy 50x50 pm?

Zpéti snimkli bylo vyhodnoceno maximum vySky povrchu na 82,78+29,49 nm
pro plochu 50x50 um?.
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Obr. 28 Vzorek A3808 - 25 W, velikost plochy 50x50 pm? — 3D zobrazeni
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Naobr. 29 je snimek povrchové morfologie pro velikost plochy 5x5 pm?2
Vyskové parametry pro plochu 5x5 um? byly vyhodnoceny:

e RMS drsnost: 0,557+0,037 nm
e Rj; 0,4254+0,012 nm

um
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Obr. 29 Vzorek A3808 - 25 W, velikost plochy 5x5 pm?

Hodnota RMS drsnosti pro skenovanou plochu 50x50 um? je vyrazné vyssi nez pro plochu
5x5 um? Pro vyhodnoceni RMS drsnosti pro plochu 5x5 pm? byly vybrany snimky,
které byly skenovany v oblastech bez vyskytu vétsich zrn. Tedy RMS drsnost pro plochu
50x50 um?byla ovlivnéna piitomnosti vétsich zrn, které jeji hodnotu zvysily.

Struktura povrchu je mozno pozorovat i snimku pficného fezu povrchu (obr. 30).
Nejvyssibod  povrchu  stanoveny méfenim  odpovidal  hodnoté  5,54+1,39 nm
(plocha 5x5 pm?).

[nm]
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Obr. 30 Profil povrchu vzorku A3808 - 5x5 pm?
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Efektivni vykon 30 W

Povrchova morfologie vzorku A3806 je zobrazena na snimcich obr. 31, obr. 32 aobr. 33.
Na obr. 31 je patrné, Ze struktura vzorku je jemnozrnna s vyskytem vétsich zrn.

Priimémé hodnoty vyskovych parametri pro plochu 50x50 pm? byly stanoveny jako:

e RMS drsnost: 0,797+0,212 nm
e R, 0,280+0,012 nm
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Obr. 31 Vzorek A3806 - 30 W, velikost plochy 50x50 pm?

Priimérna hodnota maxima vysky povrchu pro plochu 50x50 pm?byla 89,49+32,24 nm.
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Obr. 32 Vzorek A3806 - 30 W, velikost plochy 50x50 pm? — 3D zobrazeni
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Hodnoty vyskovych parametri pro plochu 5x5 um? (obr. 33):

e RMS drsnost: 0,543+0,022 nm
e R, 0,415+0,015

um
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Obr. 33 Vzorek A3806 - 30 W, velikost plochy 5x5 pm?

Obr. 34 zobrazuje vyskovy profil struktury povrchu. Maximum plochy o velikosti 5x5 pm?
bylo stanoveno na hodnotu 9,52+1,21 nm.

[um]

Obr. 34 Profil povrchu vzorku A3806 — plocha 5x5 pm?
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Efektivni vykon 40 W

Povrchova morfologie vzorku A3807 je zobrazena na obr. 35, obr. 36 a obr. 37. Z obr. 35
je patrné, ze ve struktufe vzorku efektivniho vykonu 40 W se vyskytuji pravidelna zrna.
Ojedingle lze pozorovat i Vveétsi zrna kulovitého tvaru. Primémé hodnoty vyskovych

parametrii odpovidaly hodnotam (plocha 50x50 pm?):

RMS drsnost: 0,979+0,241 nm
Ra: 0,276+0,004 nm
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Obr. 35 Vzorek A3807- 40 W, velikost plochy 50x50 um? — snimek Height (horni), snimek Mag

(dolni)
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Z péti snimkid bylo vyhodnoceno maximum vySky povrchu na 87,80+21,07 nm pro plochu
50%50 pm?.

Obr. 36 Vzorek A3807- 40 W, velikost plochy 50x50 um? — 3D zobrazeni

Na mensi plose (obr. 37) lze opét pozorovat zrnitou strukturu vzorku A3807. Parametry
popisujici drsnost povrchu byly pro plochu 5x5 pm? vyhodnoceny na hodnoty:

e RMS drsnost: 0,533+0,044 nm
e Ry 0,362+0,014 nm
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Obr. 37 Vzorek A3807- 40 W, velikost plochy 5x5 um?
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Rozdil hodnot RMS drsnosti pro skenované oblasti je pomérné markantni. Na vétsi ploSe
je celkovy pocet zrn vétsi, navic se ve struktufe objevuji i zrna vétsiho tvaru, které nebyly
skenovany v ramci méfeni plochy 5x5 um?,

PFi¢ny fez povrchem zobrazuje Obr. 38. Nejvyssi bod profilu plochy 5x5 um? byl
vyhodnocen na hodnotu 9,72+1,67 nm.

[nm]

[um]

Obr. 38 Profil povrchu vzorku A3807 — plocha 5x5 pum?

Efektivni vykon 75 W

Struktura povrchu vzorku A3809 je zobrazena na obr. 39, obr. 40, obr. 41. Na snimcich obou
ploch  lze pozorovat hladkou strukturu s ojedinélymi zrny kulovitého tvaru.
Vyskové parametry drsnosti povrchu pro plochu 50x50 pm?:

e RMS drsnost: 0,513+0,075 nm
e Ra:0,209+0,021 nm
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Obr. 39 Vzorek A3809 — 75 W, velikost plochy 50x50 um?
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Maximum vysky povrchu pro plochu 50x50 pm?bylo 86,70+25,73 nm.
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Obr. 40 Vzorek A3809 — 75 W, velikost plochy 50x50 um? — 3D zobrazeni

Zprimérovana hodnoty skenovanou plochu 5x5 pm?:

e RMS drsnost: 0,352+0,007 nm
e R 0,265+0,004 nm
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Obr. 41 Vzorek A3809 — 75 W, velikost plochy 5x5 um?
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Naobr. 42 je znazornény vysSkovy profil povrchu vzorku. Maxima dosahuje plocha
5x5 pm? v hodnoté 8,99+1,92 nm.
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Obr. 42 Profil povrchu vzorku A3809 — plocha 5x5 pm?

Efektivni vykon 150 W

Povrchova struktura vzorku A3968 s efektivnim vykonem 150 W je zachycena na obr. 43,
obr. 44 a obr. 45. Na snimcich obou ploch 1ze pozorovat hladky povrch vzorku s ojedinélym
vyskytem mensich zrm. Pro plochu 50x50 um? byly vyhodnoceny parametry:

e RMS drsnost: 0,307+0,147 nm
e Ry 0,148+0,014 nm
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Obr. 43 Vzorek A3968 — 150 W, velikost plochy 50x50 pm?
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Primérna hodnota maxima vysky povrchu pro plochu 50x50 um? byla 34,96+32,88 nm.

>
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Obr. 44 VVzorek A3968 — 150 W, velikost plochy 50x50 um2- 3D zobrazeni
Priimérné vyskové parametry pro skenovanou plochu 5x5 pm? byly stanoveny na hodnoty:

e RMS drsnost: 0,228+0,006 nm
e Ra0,175+£0,001 nm

um

Obr. 45 Vzorek A3968 — 150 W, velikost plochy 5x5 pm?



Obr. 46 znazorfiuje pti¢ny fez povrchem snimku skenované plochy 5x5 pm?. Nejvyssi bod
profilu skenované plochy 5x5 um? dosahoval hodnoty 3,28+1,51 nm.
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Obr. 46 Profil povrchu vzorku A3968 — plocha 5x5 pm?
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4.2.2 Zavislost RMS drsnosti na efektivnim vykonu

Pro stanoveni zavislosti RMS drsnosti na efektivnim vykonu (obr. 48) byly zvoleny vSechny
vzorky série o efektivnim vykonu od 2 W do 150 W (viz tab. 5) a jejich primérné hodnoty
RMS drsnosti (viz kapitola 4.2.1).

Na kfivce odpovidajici plose 50x50 pum? lze pozorovat, ze RMS drsnost s rostoucim
efektivnim vykonem vzrasta, az dosdhne svého maxima pro efektivni vykon 40 W.
S efektivnim vykonem 75 W hodnota RMS drsnosti klesa az na minimum, které nastava
v 150 W. V hodnoté¢ efektivniho vykonu 30 W dochézi k mirnému poklesu RMS drsnosti,
ktery neni statisticky vyznamny (vramci smérodatné odchylky). U vzorku
25a30 W se v povrchu vyskytovala vétsi zrna. Nejvyssi hodnota RMS drsnosti nastala
u vzorku o efektivnim vykonu 40 W, na snimku AFM (obr. 35) se objevovala pravidelné
viditelnd zrna. VSechny hodnoty RMS drsnosti vykazovali piiblizné stejnou hodnotu
smérodatné odchylky. Primérnd hodnota smérodatné odchylky byla 0,17 nm,

Kiivka pro velikost skenované plochy 5x5 um? dosahuje svého maxima v hodnoté
RMS drsnosti pro efektivni vykon 10 W. Dale klesa. V efektivnim vykonu 25, 30, 40 W
se pohybuje kolem stejnych hodnot az poklesne na své minimum odpovidajici hodnoté
RMS drsnosti pro efektivni vykon 150 W. Podobné hodnoty RMS drsnosti u efektivnich
vykont 25, 30, 40 W jsou dény velmi malym rozdilem v hodnotach efektivnich vykond.
Nejvetsi hodnota smérodatné odchylky byla u vzorku o efektivnim vykonu 40 W.
Primérna hodnota smérodatné odchylky byla 0,02 nm. Naobr. 47 je zobrazeno srovnani
profild pro vSechny vzorky tloustkové série.
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Obr. 47 Srovnani profilt pro efektivni vykon 2-150 W
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Zavislosti  vykazuji razné trendy pro rozdilnou velikost skenované plochy.
U skenované plochy 50x50 um? dochazi k maximu Vv hodnoté odpovidajici efektivnimu
vykonu 40 W, pro plochu 5x5 pm? je maximum v hodnoté efektivniho vykonu 10 W.
Vzorky o efektivnim vykonu 25, 30 W maji ve své struktuie lokalni vétsi zrna a vzorek
0 efektivnim vykonu 40 W ma celkové vétsi pocet mensich zrn, proto je i hodnota smérodatné
odchylky vétsi nez u plochy 5x5 pm? Pf méfeni 5x5 pm? byly vybrany oblasti,
které neobsahovali tyto zrna, proto jsou hodnoty RMS drsnosti pro tyto vzorky nizsi.
Z méfteni je patrné, ze dochazi ke snizeni RMS drsnosti u vyssich hodnot efektivnich vykont
75W a 150W, kde dochazi kminimu uobou skenovanych ploch (150 W).
Zavislost RMS drsnosti povrchu vrstvy na vykonu pouzitém pro jeji depozici ziejmé souvisi
S dynamikou ristu vrstvy a mohla by tedy souviset s depozi¢ni rychlosti.
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Obr. 48 Zavislost RMS drsnosti na efektivnim vykonu
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4.2.3 Zavislost primérné drsnosti Ra na efektivnim vykonu

Na obr. 49 je zobrazena zavislost pramérné drsnosti Ra na efektivnim vykonu.
Pro vyhodnoceni byly pouzity vSechny vzorky tloustkové série. Primémé hodnota Ra
a jeji smérodatnd odchylka byla vypoctena z péti snimkt povrchu pro obé velikosti skenované

plochy.

Na kiivce pro skenovanou plochu 50x50 um? Ize pozorovat, ze hodnota primémé drsnosti
dosahuje svého vrcholu v hodnoté¢ pro efektivni vykon 10 W. Dale dochéazi k poklesu.
Pro efektivni vykon 25, 30 a40 W se hodnota primérné drsnosti pohybuje na podobnych
hodnotach (v rémci smérodatné odchylky). V bod¢ efektivniho vykonu 75 W primérna
drsnost Ra stale klesa az dosahne svého minima v hodnoté efektivniho vykonu 150 W.
Primérna hodnota smérodatné odchylky byla 0,01 nm.

Pro kiivku plochy 5x5 pm? hodnota primérné drsnosti stoupd, dosihne svého vrcholu
V hodnoté efektivniho vykonu 10 W. Dochazi k vyraznému poklesu pro efektivni vykon 25 W
a 30 W. V téchto dvou efektivnich vykonech vykazuje Ra podobné hodnoty. U hodnot
40i 75 W dochazi kvyraznému poklesu hodnot primérné drsnosti. 'V bodé
efektivniho vykonu 150 W ma hodnota Ra své minimum. Primérnd hodnota smérodatné

odchylky byla 0,02 nm.

Z grafu je patrné, ze ob¢ kiivky vykazuji podobny prubéh U obou kiivek lze pozorovat
podobné hodnoty primérné drsnosti efektivniho vykonu 25 a 30 W, coz je zpiisobeno malym
rozdilem v hodnotach efektivniho vykonu. Obé skenované plochy dosahly maxima (10 W)
aminima (150 W) ve stejném efektivnim vykonu. Hodnoty primérné drsnosti Ra jsou vyssi
pro kiivku 5x5 pm?,
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Obr. 49 Zavislost prumérné drsnosti Ra na efektivnim vykonu
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4.2.4 Zavislost maxima vySky povrchu na efektivnim vykonu

Zavislost maxima vySky povrchu na efektivnim povrchu je zobrazena na obr. 50.
Maximum vysky povrchu bylo vyhodnoceno pro obé skenované plochy a vSechny
vzorky série. Hodnoty byly zprumérovany z péti snimka pro kazdou plochu.

Na kfivce 50x50 pm? 1ze pozorovat podobné hodnoty maxima vysky pro efektivni vykon
25, 30, 40 W (v ramci smérodatné¢ odchylky). U téchto vykonii Ize na AFM snimcich
pro plochu 50x50 um? pozorovat vyskyt lokalnich vétsich zrn. Nejmensi hodnota maxima
vysky povrchu odpovidalo efektivnimu vykonu 150 W. Primérma hodnota smérodatné

odchylky byla 23,89 nm.

Ze zavislosti na obr. 50 pro plochu 5x5 pm? patrné, Ze hodnota maxima rostla s efektivnim
vykonem do bodu efektivniho vykonu 10 W (maximum), poté doslo k poklesu
(efektivni vykon 25 W). Pro efektivni vykony 30, 40 a 75 W byly hodnoty maxima podobné
(v ramci smérodatné odchylky). Minimum zavislosti nastala v efektivnim vykonu 150 W.
Primérna hodnota smérodatné odchylky byla 1,29 nm.

Na obr. 50 je viditelny rGzny prubéh kiivek pro obé skenované plochy. Ve struktuie
povrchu 50x50 um? se objevovaly lokalng vétsi zrna, kterd maximum vysky zkreslovala.
Snimky plochy 5x5 um? byly zdmérné& skenovany na mistech vzorku bez vyskytu vétsich zrn.
Hodnota priimérna smérodatnd odchylka pro plochu 50x50 um? je vysoka (27,07 nm),
z toho plyne, ze hodnoty maxima vysky plochy se velmi lisily.
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Obr. 50 Zavislost maxima vySky povrchu na efektivnim vykonu
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5 ZAVER

V teoretické casti bakalaiské prace byla provedena literarni reSerSe zabyvajici se tenkymi
vrstvami, jejich  pfipravou pomoci plazmochemické depozice zplynné¢ faze
z organokiemicitanovych prekurzort. Cast literirni reSerSe byla vénovana mikroskopii
atomadrnich sil jako méfici metod¢ pouzité pro analyzu povrchové morfologie.

Experimentalni ¢ast predlozené bakalaiské prace pojednava o technologii ptipravy tenkych
vrstev pomoci PECVD a jejich analyze. Byla blize popsana konkrétni depozi¢ni aparatura,
depozi¢ni podminky, postup pfipravy vzorkii a méfeni povrchové morfologie pomoci
mikroskopie atomarnich sil. Vzorky tenkych vrstev byly nadeponovany na kiemicity
substrat za pouziti tetravinylsilanu jako monomeru a argonu slouziciho jako ochranna
atmosféra. Bylo provedeno meéfeni povrchové morfologie pfipravenych vzorkti pomoci
atomarni silové mikroskopie. Byly ziskany topografické mapy pro dvé velikosti skenovanych
ploch (50x50 um? a 5x5 um?) a z nich byla vyhodnocena RMS drsnost, primérna drsnost
povrchu Ra a maximum vysky povrchu. Dale byly ziskany profily povrchu analyzovanych
vzorki a 3D snimky struktury profilu.

Cilem prace byla charakterizace povrchové morfologie a—CSi:H vrstev v zavislosti
na vykonu pro vybranou tloustku vrstvy.

Bylo zjisténo, Zze drsnost povrchu se méni s efektivnim vykonem tloustkové série.
RMS drsnost vychéazela nejvyssi pro hodnoty efektivniho vykonu 10 W (plocha 5x5 pm?) -
0,65 nm a 40 W (plocha 50%x50 um?) - 0,98 nm. Rozdil v trendech byl zpiisobeny piitomnosti
vétsich zrn ve struktufe povrchu vzorkil, kterd se vyskytovala u skenovani plochy 50x50 pum?
a zvySovala hodnotu RMS drsnosti pro plochu 50x50 pm?. Primérna drsnost Ra vykazovala
stejny trend pro obé& kiivky skenovanych ploch. Jeji hodnota byla nejvyssi pro vzorek
0 efektivnim vykonu 10 W pro obé& skenované plochy (0,50 nm - 5x5 um? a0,32 nm -
50x50 pm?). Trendy kiivek maxima vysky povrchu pro obé& plochy se vyrazné lisily.
Pro plochu 50x50 pm? nastalo maximum v efektivnim vykonu 30 W (89,49 nm) pro plochu
5x5 um? vykazovalo nejvyssi hodnoty u efektivniho vykonu 10 W - 9,81 nm a efektivniho.
Minimum nastalo shodné u obou ploch v bodé efektivniho vykonu 150 W.

Z naméfenych dat vyplyva, Ze na stanoveni drsnosti méla vliv velikost skenované plochy.
P#i skenovani vétsi plochy (50x50 pm?) se ve struktufe objevovala vétsi zrna, ktera nebyla
zahrnuta ve skenovani mensich ploch (5x5 um?), a zkreslovala hodnoty parametri drsnosti.
Tento jev bylo mozno pozorovat i v rizném pribehu kiivek RMS drsnosti a maxima vysky
pro obé skenované plochy. Naopak kiivky primérna hodnoty drsnosti, jejiz hodnoty nejsou
citlivé na vétsi zmény ve struktute povrchu, vykazovaly stejny trend pro obé€ plochy a hodnota
smérodatné odchylky byla pro obé& plochy podobna. Piitomnost zrn u plochy 50x50 um?
zvysila i jeji celkovou hodnotu RMS drsnosti

Nejvyssi drsnosti dosahovaly vzorky 10 W, 30 W a 40 W. Nejvyssi RMS drsnost pro
plochu 5x5 pm? vykazoval vzorek o efektivnim vykonu 10 W. Na snimku plochy 50x50 um?
vzorku efektivniho vykonu 10 W (obr. 23) se nevyskytovala lokaln¢ vétSi zrna, ktera
by zvy$ovala drsnost pro plochu 50x50 um?. Parametr R,, ktery v tomto vykonu dosahuje
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maxima, a maximum vysky plochy pro plochu 5x5 um? ukazuji, Ze povrch vzorku byl
drsné;jsi.

Vzorky o efektivnim vykonu 25 a 30 W dosahovala podobnych hodnot, divodem byl maly
rozdil v hodnotach efektivniho vykonu. Ve struktufe vzorku efektivniho vykonu

30 W se vyskytovala lokalné¢ vétsi zrna, kterd zvySila hodnoty parametri RMS drsnost,
ale z hodnot maxima vysky pro plochu 5x5 um? Ize fici, Ze celkové vzorek ma vyssi drsnost.

Vzorek o efektivnim vykonu 40 W obsahoval ve své struktufe mensi Casta zrna, ktera byla
viditelnd na skenované plose 50x50 um?, tak na 5x5pum? Hodnota RMS drsnosti
byla pro plochu 50x50 um? nejvyssi, ale z praimérné drsnosti a maxima vysky povrchu lze
fici, Ze vyssi drsnost vykazoval vzorek o efektivnim vykonu 10 W.

vwr

jak ze snimki obou ploch, tak z naméfenych parametri.

Topografie povrchu vrstvy zifejmé souvisi s dynamikou riustu vrstvy a mohla by tedy
souviset s depoziéni rychlosti. Tato idea bude pfedmétem dalsiho vyzkumu.
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7 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK

AFM
ATS
a:SiC
CvD
HMDSO
FS
PECVD
Pet
RMS
Ra
Scem
SPM
TEOS
TVS

Mikroskopie atomarnich sil

Skenovaci tunelovaci spektroskopie
Organosilikatové prekurzory

Chemicka depozice z plynné faze
Hexamethyldisiloxan

Zpétna vazba

Plazmochemicka depozice z plynné faze
Efektivni vykon

Stfedni kvadraticky pramér

Primérné drsnost

Standardni kubicky centimetr za minutu
Mikroskopie skenujici sondou
Tetraetoxysilan

Tetravinylsilan
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