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Uvod

IYAET]

mozné najit vmnoha rlznych oblastech, jako jsou elektrotechnicky pramysl,
strojirenstvi, energetika, optika atd. Napfiklad velmi tvrdé vrstvy TiNy, TiAlINyje
mozné nanaset na fezné nastroje (vrtaky, frézy, pilky), pomoci téchto vrstev je mozné
napriklad prodluzit jejich Zivotnost. Optické tenké vrstvy se pouzivaji také k
antireflexnimu pokryti ¢ocek, na interferencni filtry a tvofi odrazné plochy zrcadel.
Tenké vrstvy obecné modifikuji povrch smérem k jejich konkrétni aplikaci, ke zvySeni

Zivotnosti, uzitnosti, snizeni hmotnosti apod.

Tenkad vrstva je materidl s tloustkou od jednotek nanometrd az po desitky mikrometr(
(v pripadé povlakl), jenZ je typicky uloZen na substratu. K pfipravé tenkych vrstev
byly postupné vyvinuty technologie, které mizeme rozdélit do tfi skupin: na metody
PVD (Physical Vapor Deposition), metody CVD (Chemical Vapor Deposition) a metody
PECVD (Plasma-Enhanced Chemical Vapor Deposition).

Velmi Casto se v pripadé optickych prvkd pouzivaji vicevrstvé systémy, které umoznuji
definovanym zpUsobem modifikovat jejich optické vlastnosti. Zajimavym pfikladem
muze byt dielektrické zrcadlo, také znamé jako Braggovo zrcadlo, které se sklada
z nékolika tenkych vrstev dielektrického materidlu, deponovaného na sklenéném
substratu nebo jiném optickém materidlu. Pfi zvoleni vrstev s optimalni tloustkou a
druhem materidlu je mozné vytvorit opticky povlak se specifickou odrazivosti pro

rdzné vinové délky svétla. [1]

Je zfejmé, Ze jednim ze zasadnich aspektd ve vyvoji a vyzkumu novych material( je
spolehliva charakterizace slozeni, struktury a dalSich vlastnosti. Toto samoziejmé
plati také pro tenké vrstvy, kde pouZita technologie silné determinuje vlastnosti

kazdého materialu.

Jednou z velice perspektivnich technik hodnoceni chemického sloZzeni povrchl je
opticka emisni spektroskopie doutnavého vyboje (GDOES — Glow Discharge Optical
Emission Spectroscopy), ktera je vyuzivana pro kvantitativni a kvalitativni prvkovou
analyzu hloubkového profilu vodivych, nevodivych a stejné tak i polovodicovych

material(i [2]. Jednd se o rychlou a snadno ovladatelnou plazmovou spektroskopickou
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techniku, jez umoznuje ptimé urceni hlavnich a dopujicich (stopovych) prvki, bez
potieby ultra vysokého vakua. Pomoci této techniky mohou byt méreny v podstaté
vSechny prvky periodické tabulky. GDOES nabizi pro studium objemovych materialt i
tenkych vrstev celou fadu vyhod, kazdopadné pro tenké vrstvy se nejedna o trividlni

zalezitost a je zde tfeba uvazovat urcitd specifika.[3]

Cilem této diplomové prace je experimentdlni studium vyuziti techniky GDOES pro
analyzu slozeni primarné optickych tenkych vrstev a vicevrstvych systémi
deponovanych na rlznych typech substratd a hledani optimalnich procesnich
parametrud pro ziskavani hloubkovych profilli jejich chemického slozeni. Pozornost je
soustfedéna zejména na vliv zakladnich parametrl determinujicich proces
rozprasovani zkoumanych povrchd, které zahrnuji kovové tenké vrstvy a rlizné druhy
multivrstev prevainé na sklenénych substratech. V neposledni fadé je to také
testovani moznosti techniky GDOES pro stanovovani tloustky tenkych vrstev a

povlakd.

V praci je predstavena zakladni teorie doutnavého vyboje, princip a nékterd specifika
procesu rozprasovani. Je treba zdlraznit, Ze uvedené principy lze vyuZit jak pfi
vytvareni tenkych vrstev a povlaku, tak i pfi jejich charakterizaci. Typickym prikladem
muzZe byt napriklad analyza sloZzeni povrchli pomoci optické emisni spektroskopie
doutnavého vyboje, nebo také technologické vyuZiti magnetronového naprasovani.
V obou téchto procesech se vyuziva doutnavy vyboj, pro magnetronové naprasovani
je odprasovan vychozi material, zatimco v pfipadé GDOES je odprasovan zkoumany

povrch.



1 Plazma

Plazma je kvazineutrdlni soubor nabitych a neutralnich castic, ktery vykazuje
kolektivni chovani (schopnost reagovat na vnéjsi magnetické pole jako celek). Vznika
odtrzenim elektron( z elektronového obalu atomarniho plynu nebo ionizaci atom( a

molekul.[4]

Plazma je bézny stav hmoty ve vesmiru, na Zemi se vyskytuje zfidka. S plazmatem je
mozné se setkat v elektrickych vybojich, v polarnich zarich, ve hvézdach, ve slune¢nim
vétru a v mlhovinach. Diky jeho jedineénym vlastnostem je velmi c¢asto s vyhodou
cilené pouzivano pfi Upravé materidld, odstranovani materialu (leptani), pro nanaseni

tenkych vrstev, povlakl apod.[5]

V plazmatu vykonavaji neutralni ¢astice Brownlv pohyb, pricemZ dochazi ke
vzajemnym srazkdm a srdzkam s nabitymi ¢asticemi. Je-li hustota nabitych c¢astic
dostatecné velkd ve srovnani s objemem plazmatu, uplatiuji se také vzajemné
coulombovské interakce. Celkové je plazma elektricky neutrdlni, coz znamen3, Ze
obsahuje pfiblizné stejny pocet pozitivné a negativné nabitych ¢astic. Plazma muze
byt bud c¢astecné ionizované (ne vsSechny atomy jsou ionizovany) nebo uplné

ionizované (vSechny Castice jsou ionizovany, nékteré i vicenasobné).[4, 5]

Plazmatického stavu plynu Ize dosahnout jednoduse naptiklad pomoci doutnavého
vyboje, ktery je schematicky znazornén na obr. 1a. Sklada se ze zdroje napéti, ktery
fidi proud pres nizkotlaky plyn mezi dvéma paralelnimi elektrodami. Plyn se ionizuje
(obr. 1b) a vytvofri plazma, obvykle slabé ionizované (tj. hustota plazmatu je jen malou

¢asti hustoty neutralniho plynu).

a) b)
— o o
&= ) S
Vi B —(0)—> —>
— h
T © @
M

Obr. 1: Schematické zobrazeni a) jednoduchého vyboje a b) ionizace.
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Plazma m(zZe byt obecné charakterizovdno hustotou nabitych ¢astic
n, ® n; = n /md kde n, je polet elektrond, n; poéet iontd a n pocet neutralnich
¢astic. Pro vyboje je vétSinou vyuzivana nizkotlaké plazma, které se vyskytuje ve stavu
termodynamické rovnovadhy: T, > T;, kde T, je teplota elektronl a T; teplota

iont0.[6]

Pfikladem plazmatu v tepelné rovnovaze T, =T; =T mohou byt hvézdy. Pri
dostatecné vysoké teploté se molekuly plynu rozkladaji za vzniku atomd, které se
volné pohybuji v ndahodnych smérech, s obfasnymi srazkami. Pokud se teplota bude
dale zvySovat, atomy se rozlozi na volné se pohybujici nabité Castice (elektrony a
pozitivni ionty) a dochazi ke vzniku plazmatu. Teploty potfebné k vytvoreni plazmatu
z Cisté latky v tepelné rovnovaze se pohybuji v rozmezi od 4000 K pro prvky se
snadnou ionizaci, jako je napt. cesium, az po 20 000 K pro tézko ionizovatelné prvky,

jako je helium. [6]

Jednou ze zdakladnich charakteristik plazmatu je stupen ionizace plazmy, ktery je

definovan jako:

n;

= — 1
Xiz g + 1y (1)

kde ng je pocet ¢astic neutralniho plynu, n; je pocet iont0. Pokud se y;, blizik 1, jedna
se o plné ionizované plazma, pro y;, <1 se jednd o slabé ionizované plazma. To
znamend, Ze nizkotlaké plazma se vyznacuje nizkym stupném ionizace, zatimco

vysokotlaké vysokym. [6]

1.1 Typy plazmatu

Plazma je mozné rozdélit podle teploty na dva druhy: vysokoteplotni a nizkoteplotni.
Ve vysokoteplotnim plazmatu je stfedni energie nabitych ¢astic vétsi nez 100 eV, tato
energie pfiblizné odpovida teploté 10° K. Vysokoteplotni plazma miZeme najit ve
hvézdach nebo se vyuZiva pro experimenty s fizenou termonuklearni syntézou.
Nizkoteplotni plazma ma vyuZiti napf. v zafivkach nebo pfi vybojich. Na obr. 2 jsou
ukazany rlzné typy plazmatu v zavislosti na poctu nabitych ¢astic a teploté elektrond.
RGzné druhy plazmatu mohou existovat na obrovské $kale elektronovych hustot a

teplot.
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Nizkotlaké vyboje (p= 0,1 — 150 Pa) jsou charakterizovdny Te=1-10V, T; K T, a n
~10%-10'3 cm3. Vysokotlaké vyboje jsou charakterizovény T. = 0,1-2 V a n ~10%*-
10%° cm™ a lehké a tézké Eastice jsou téméf v tepelné rovnovaze ( T; < T,), provozni

tlaky jsou obvykle blizké atmosférickému tlaku.[6]

104_ .........................................
fuzni plazma
D, 103 - e
= slunec¢ni koréna
S 1ofb.....| | .._magnetronovwy _  vysokotlaky
= vyboj obloukovy vyboj
o
(]
~50101'd"”":",": o s
= outnavy vyboj
c
CAIR [ nizkotlaky obloukovy vyboj
c plameny
>
= plazma generované
e A (O I I el T e Frmemeee-.--
= svazkem elektron(
ionosfera
i1

10 10> 40° A0 10% 10" 10° 10" 10°°
Elektronova hustota [cm™]

Obr. 2: Typy plazmatu v zavislosti na elektronové hustoté a primérné energii elektron(
(pfevzato a upraveno z[5]).

1.1.1 Nizkoteplotni plazma a doutnavy vyboj
Nizkoteplotni plazma lIze definovat pomoci teploty elektront 23000 K, iont(i 290 K a
neutrdld 460 K. Tyto teploty T lze také vypocitat v zavislosti na energii vyuzitim

E’Z”, kde Exin je kinetickd energie a k je Boltzmanova konstanta.[4]

vztahu: T =

Typickym ptikladem nizkoteplotniho a nerovnovainého plazmatu je doutnavy vyboj,
ktery se vyuziva napf.: v osvétlovaci technice, k analyze material(i, k povrchové
Upravé materidlQ, jako prostredek pro depozici tenkych vrstev, k Upravé znecisténych

plynd atd.

Pfi vytvareni doutnavého vyboje musi nejdfive dojit k lavinové ionizaci, béhem které
bude v elektrickém poli urychlen elektron nachazejici se mezi katodou a anodou,
pricemz bude narazet do okolnich &astic pracovniho plynu, typicky Ar, a ionizovat je.

Pfi ionizaci vznika novy volny elektron a kladny iont. Volné elektrony budou
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pfitahovany k anodé a béhem této cesty budou ionizovat dalsi neutralni ¢astice, ¢imz
vznika elektronova lavina, viz obr. 1b. Kladné ionty budou naopak ptitahovany ke
katodé. Pro udrzeni vyboje je nutné, aby ionty narazZejici do katody mély dostatecnou

energii k sekundarni emisi elektron( z katody.[4]

Ve chvili, kdy je splnéna podminka samostatného vyboje, zacne plyn zafit, napéti
poklesne a proud prudce vzroste. Toto je oblast normdlniho doutnavého vyboje.
Zpocatku je iontové bombardovani katody nerovhomérné, soustireduje se u hran a
rohd a na nerovnostech povrchu. Se zvySovanim napéti roste dale proud a
bombardovani se rozsiti rovhomérné po celém povrchu a proudova hustota bude
témér konstantni. Toto je rezim abnormalniho doutnavého vyboje, ve kterém
probihaji plazmatické technologické procesy.[4]

T L

Il AT
J | l_i i

Obr. 3: Zobrazeni charakteristickych oblasti doutnavého vyboje: 1=Astoniiv tmavy prostor,
2=katodovad zdre, 3=katodovy temny prostor (Crookstiv prostor), 4=oblast negativniho zdreni,
5=Faradaytv temny prostor, 6=kladny sloupec, 7= anodovd zdre, 8= anodovy temny prostor
(pfevzato a upraveno z [4]).

katoda
anoda

Pro vytvoreni samotného doutnavého vyboje je také dulezZité dosahnout zapalného
napéti, které zavisi na pouzitém plynu a jeho tlaku. Pfi dosazeni tohoto napéti se bude
v blizkosti anody objevovat slabé svétélkovani, protoZe se lavina elektron( Sifi od
katody k anodé. Kolem anody se bude nachazet nejvétsi pocet srazek elektroni
s atomy plynu. Tyto ¢astice budou excitovany a pfi zpétné de-excitaci vyzari fotony
charakteristického zareni. Pfi dalSim zvySovani napéti bude narUstat pocet i energie
volnych elektronll a svétélkovani se rozsifi az ke katodé. Pokud by bylo napéti dale
zvySovano, dojde mezi elektrodami k vytvoreni prostorovych nabojl a formaci
charakteristickych oblasti doutnavého vyboje, kterymi jsou: katodova vrstva (obr. 3
oblasti 1 az 5), kladny sloupec (obr. 3 oblast 6) a anodova vrstva (obr. 3 oblasti 7 a 8).
Anodova i katodova vrstva jsou podél trubice dale rozdéleny na posloupnost temnych

a zaricich oblasti s rliznou intenzitou. Tyto oblasti jsou dobte rozliSitelné zejména za
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malych tlak(, jelikoZ rozmér oblasti je obvykle mérny stfedni volné draze elektrond,

ktera je dale nepfimo umérna tlaku plynu.[4]

Dopad kladnych iontl na katodu a emise sekundarnich elektronl jsou dllezité pro
udrZeni doutnavého vyboje. Za katodou se nachdzi Astonlv temny prostor (obr. 3
oblast 1), v této oblasti maji emitované elektrony nizkou energii pro excitaci ¢astic
plynu, proto tento prostor nezafi. Za touto vrstvou se nachdzi tenkd vrstva
katodového doutnavého svétla (obr. 3 oblast 2), zde dochazi k excitaci ¢astic plynu
elektrony. Elektrony jsou postupné pfitahovany k anodé a ziskavaji dostatecnou
energii i k ionizacim a vzniku volnych elektronl za pouziti mechanismu
Townsendovych lavin, které zaénou prevazovat na ukor excitaci, aZ ionizace
prevladne a intenzita vyzarovani klesa. Dale nasleduje katodovy temny prostor (tzv.
CrookesQv prostor), viz obr. 3 oblast 3. Kladné ionty azaporné elektrony
vygenerované na konci katodového temného prostoru vytvori lokalni elektrické pole
opacného sméru, nez je elektrické pole vnéjsi. To zplsobi dalsi pokles elektrického
pole. V této oblasti elektrony opét nemaji dostatecnou energii k ionizaci a zacne
pribyvat excitaci a dojde k vytvoreni katodového doutnavého svétla (obr. 3 oblast 4).
Postupné se ale kvdli excitacim a ionizacim sniZzuje kinetickd energie elektron(.
Intenzita zareni vtéto oblasti klesd a katodové doutnavé svétlo prechazi do

Faradayova temného prostoru (obr. 3 oblast 5).[4]

Tento popis definuje oblast (obr. 3 oblast 1-5) s nazvem katodova vrstva, kterd je
stéZejni oblasti pro rozprasSovaci procesy. V pfipadech, kdy je doutnavého vyboje
vyuzito pro technologické ucely, napf. pfi magnetronovém naprasovani je substrat
typicky umistén uvnitf negativni zare pfed temnym Faradayovym prostorem, ktery se

spolu s pozitivnim sloupcem normalné neobjevi.[4],[7]

1.2 Srazkové procesy

Pro vlastnosti doutnavého vyboje jsou rozhodujici srdzky mezi elektrony a ostatnimi
Casticemi v plazmatu. M(Ze dochazet k elastickym i neelastickym srdzkam. Béhem
elastické srazky dochazi pouze k vymeéné kinetické energie translaéniho pohybu ¢astic
a nedochazi k excitaci nebo ionizaci. Pfi neelastické sraZce je ¢ast kinetické energie

pfeménéna na potencidlni energii dané castice. V zavislosti na konkrétnich
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podminkach muze pfi nepruiné srazce dojit k excitaci, ionizaci nebo disociaci
neutrdlniho atomu nebo molekuly. Pfi excitaci se ¢ast kinetické energie kolidujiciho
elektronu odevzda elektronu neutralni castice, ktery tim vystoupi na vysSi
energetickou hladinu, pficemz nedojde k jeho odtrzeni. Pti ionizaci neutralni ¢astice
naopak dochazi k vytrzeni a uvolnéni elektronu, coZz ma prakticky za nasledek vznik
nového paru elektron — kladny iont. Nize popsané reakce mohou byt zkoumany

hmotnostni a/nebo svételnou spektroskopii.[4]

Béhem neelastickych srazek elektronu e'a atomu A (B) mlzZe dochazet k nasledujicim

nékolika procesiim:
1. lonizace:
e"+A-> At + 2e”
e~ +A, > AL + 2e~
2. Excitace:
e +A->A"+e”
e"+A, > Ay +e”
e +AB - (AB)" + e~
3. Disociace:
e"+AB->A"+B"+e”
4. Disociativni ionizace:

e +AB > A+ Bt + 2e™

5. Zachyt elektronu:

e"+A-> A"

e  +AB - AB~
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6. Disociativni zachyt elektronu:
e"+4;, AT+ A" +e”

Dale také mize dochdazet k atomarnim a molekularnim srazkdm mezi atomy A, B

metastabilnich ¢astic A* a iontl A, B*
1. Symetricky pfenos naboje:
A+AT > A"+ A
2. Asymetricky prenos naboje:
A+Bt* > A" +B
3. Srazka metastabilni ¢astice a neutralu:
A*+B->B*A+e”
4. lonizace pfi srazce dvou metastabilnich ¢astic:
A+ A" > A+ AT +e”

Kromé samotnych srazek v plynné fazi mize dochazet pri doutnavém vyboji také
k rozprasovacimu procesu, kdy mezi sebou interaguji ¢astice obsazené v plazmatu a
atomy na povrchu latky. Tyto interakce prevazné zavisi na typu Castic, jejich energii
(zejména elektroni a iontl) a atomech na povrchu. KdyZ se energetické ionty
stfetnou s atomy terce, dojde u nich ke zméné hybnosti, a tedy k pfenosu momentu
hybnosti. Tyto ionty mohou v teréi vytvofit kolizni kaskady. Pokud kolizni kaskada
dosdhne povrchu odprasovaného materidlu a jeji zbyvajici energie je vétsi nez
vazebnd energie, atom bude vyrazen. Na tomto principu jsou zaloZeny rlzné
modifikace technologie naprasovani, stejné tak jako analytické metody GDOES,
slouzici pro uréeni chemického sloZeni, pfipadné iontové leptani suchou cestou.
Zakladnim principem tohoto procesu je odprasovani atomda, které je definovano
pomoci parametru nazyvaného rozprasSovaci vytéiek, ktery fika, jaky je pocet
vyrazenych atomud nebo molekul na jeden dopadeny iont. Na ndsledujicim obr. 4 je

zobrazeno schéma interakce iontd s povrchem pevné latky.[4]
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Obr. 4: Hlavni procesy probihajici béhem analyzy v doutnavém vyboji.

Pfi interakci iontl s povrchem pevné latky miZe dochazet ke dvéma zakladnim
procestim, kterymi jsou: kaskadni proces bez uvolnéni atomu z materidlu zobrazen
na obr. 4a), kdy se energie iontl preméni na teplo, a kaskadni proces s uvolnénim
atomu zobrazen na obr. 4b), ke kterému dochazi asi jenom v 1 % pfipadu z celkového
poctu dopadajicich iontd. Dale mohou byt ionty odraZeny a neutralizovany, tyto ionty

se vyuZivaji pri analyze povrch(.[4]

2 Priprava tenkych vrstev

Pro pripravu tenkych vrstev se pouziva velké mnozstvi riiznych metod. Vybér metody
pro pfipravy tenkych vrstev je zavisly prevainé na tom, jaké jsou pozadavky na

deponovany materidl. Tyto metody lze rozdélit do tti zakladnich skupin:

1. Metody chemické (znac¢ime CVD — Chemical Vapor Deposition),
2. Metody fyzikalni (znacime PVD — Physical Vapor Deposition),
3. Metody fyzikalné chemické (znac¢ime PECVD — Plasma Enhanced Chemical

Vapor Deposition).

Metody téchto tfi skupin maji rGzné modifikace, pomoci kterych je moiné
pfipravovat vrstvy s rlznymi vlastnostmi na substratech srlznou geometrii.
Rozdilem mezi PVD a CVD metodami je poufZiti pevného nebo roztaveného zdroje
v pfipadé PVD, na rozdil od obecné plynnych prekurzori v CVD. Hlavni
charakteristikou PVD metod je vyuzivani fyzikdlnich mechanismi (odparovani nebo
kolizni dopad (pfenos momentu hybnosti)), kterymi atomy zdroje vstupuji do plynné
faze, a obecna absence chemickych reakci v plynné fazi a na povrchu substratu. Dale
je pro né typické prostiedi se snizenym tlakem, kterym jsou plynné Ccastice
transportovany (vyjimkou mohou byt reaktivni procesy PVD). [4, 8]
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2.1 CVD techniky

Chemicka depozice z par (CVD) je zdkladem fady procesq, pfi nichZ je pevny materidl
deponovan z pary chemickou reakci, ke které dochazi na zahratém povrchu substratu
nebov jeho blizkosti. Vysledny pevny material je ve formeé tenkého filmu, prasku nebo

monokrystalu.

Zménou experimentalnich podminek, véetné materialu substratu, teploty substratu
a slozeni reakéni plynné smési, celkovych tokl plynl je mozné pfipravovat materialy

s riznymi fyzikalnimi a chemickymi vlastnostmi.

Vyhodou CVD techniky je schopnost lokalizovaného nebo selektivniho ukladani na
vzorovanych substratech a vytvareni i vrstev s vétsi tloustkou. Nevyhodou by mohla

byt potreba vyssi teploty béhem procesu.

CVD a souvisejici procesy se pouzivaji v mnoha aplikacich pro vytvareni tenkych filmg,
napt. pro dielektrické a pasivacni vrstvy, oxidacni bariéry, antikorozni povlaky,
tepelné odolné povlaky a epitaxni vrstvy pro mikroelektroniku. DalSimi aplikacemi
CVD jsou priprava vysokoteplotnich material( (wolfram, keramika atd.) a vyroba
solarnich ¢lankd, vysokoteplotnich vldknitych kompozitl a ¢astic dobre definované

velikosti.[4, 8]

2.2 PVD techniky

Fyzikalni depozice z plynné faze zahrnuje rizné metody vakuové depozice, které Ize
pouZzit k pfipravé tenkych filma a povlak(. Fyzikalni depozice z par je charakterizovana
procesem, ve kterém materidl prechazi z kondenzované faze do plynné faze a poté

zpét do kondenzované faze na tenkém filmu.

Obecné Ize tento proces rozdélit do dvou hlavnich skupin: napafovani a naprasovani.
Obé metody byly dale rozvinuty do celé fady specifickych technik, podrobnéji napf.
[4, 9].
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2.2.1 Naprasovani
Naprasovaci procesy lze principialné rozdélit do ¢tyf hlavnich kategorii: DC, RF,

reaktivni a magnetronové, pficemz v praxi témér vidy dochazi k jejich kombinaci.
Magnetronové naprasovani muize probihat s DC nebo RF zdrojem, stejné jako
reaktivni varianty. Hlavni motivaci pro kombinovani téchto technik je moZnost

zvyseni ucinnosti téchto procest.[4]

Naprasovani vétsinou probihd za nizkych tlak( (typicky v rozsahu 10! - 102 Pa) v
inertni atmosfére, kdy mezi katodou a anodou dochazi k plazmovému vyboji. Katoda,
ktera je tvorena teréem z vychoziho materialu (Cisty kov, polovodi¢, slitina apod.) je
bombardovana kladnymi ionty inertniho plynu (nejcastéji Ar*). Timto jsou z terce
vyrazené atomy prevedeny do plynné faze, které nasledné dopadaji na substrat.
Kromé atom( deponovaného materidlu jsou zterée vyrazeny také sekundarni
elektrony, které ionizuji plyn v blizkosti katody a pomahaji tim udrzovat plazmovy
vyboj. Na ter¢, jenZ je zapojen jako katoda mUzZe byt privadéno stejnosmérné (DC)
nebo vysokofrekvencni elektrické napéti (RF). V blizkosti tere je umisténa anoda,
ktera udrzuje plazmovy vyboj ve vhodné pozici vici teréi a tim usmériuje

odprasovani materidlu smérem k substratu. [4, 10]

2.2.2 DC naprasovani

Pro DC naprasovani se pouziva stejnosmérné napéti a mize probihat za nizkych i
vysokych tlakd. PFi nizkych tlacich je typické, Ze je zde Siroka oblast katodového spadu
a ionty jsou produkovany daleko od terce, coZ zvySuje pravdépodobnost ztraceni
iontu na sténé komory. Z dvodu nizkého tlaku (nizkého poctu molekul pracovniho
plynu) je zde také dlouhd stfedni volnda draha elektronu. Pro DC napraSovani
nemohou byt vétSinou pouzity tlaky nizsi nez 1 Pa. Béhem naprasovani pfi vysokych
tlacich se rozpraSované atomy castéji srazi s plynem, rozptyluji se a nejsou efektivné
deponovany. Na obr. 5 je zobrazeno zdkladni schéma pro DC (obr. 5a) a RF (obr. 5b)

rozprasovaci procesy.[4]
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Obr. 5: Schéma pro DC a RF rozpraSovaci procesy.
2.2.3 RF naprasovani
Oproti vySe zminénému DC napraSovani vyuziva RF naprasovani radiofrekvencni
zdroj. Zasadni vyhodou vsak je moznost naprasovat i dielektrické materidly. Dalsi
vyhodou RF oproti DC je také, Ze pfi stejném prikonu zdroje se udrzi za nizsich tlak(
a ma vyssi ionizacni ucinnost. S rostouci frekvenci zdroje klesa minimalni tlak a

impedance. [5]

RF zdroje je mozné rozdélit na vysoko (nad 1MHz) a nizko frekvencni (pod 1 MHz). Pfi
pouZiti frekvence pod 1MHz budou tézké ionty i lehké elektrony dostatecné
pohyblivé a v kazdé plilperiodé vznikne kompletni vyboj a elektrody se budou chovat
stfidavé jako katoda a anoda. Ztohoto dlvodu se budou obé rozprasovat. Pro
frekvence nad 1 MHz ziskaji elektrony nachazejici se v oblasti negativni zare dostatek
energie, ¢imZ mohou ionizovat plyn a tim sniZuji potifebu sekundarnich elektron(

vyrazenych z katody, které udrzuji vyboj pfi pouziti DC zdroje.[4]

DlleZitou soucasti RF zdroje je tzv. self bias, nékdy téZz oznacovany jako zdporné
predpéti. Jedna se o vlastni nabijeni elektrody, které je zplsobeno nelinearni VA
charakteristikou plazmatu, viz obr. 6. Pfi¢inou vzniku nelinearity jsou rozdily v
pohyblivosti elektrond a kladnych iontG. Standardné se vyuziva RF zdroj, ktery je bud’
pfimo pfipojen k elektrodé, kterd je nevodiva a bude tvofit kondenzator nebo pokud
je elektroda vodiva, potom je mozné zdroj pfipojit pomoci vazebniho kondenzatoru.

Po pfipojeni RF napéti k elektrodé umisténé v plazmatu zaéne nejprve v kladné
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pulperiodé vznikat velky elektronovy proud a elektroda se nabije zaporné.
V nésledujici zaporné pllperiodé potece mezi elektrodami maly iontovy proud, ktery
nestaci odvést zaporny naboj elektrody. S kazdou periodou se bude elektroda nabijet
vic zaporné, pricemz bude odpuzovat elektrony a pfitahovat kladné ionty a bude se
ménit pomér le/lion. Nabijeni se zastavi aZ ve chvili, kdy se nastavi rovnhovaha mezi
pritékajicim zapornym nabojem v kladné pulperiodé a kladnym nabojem v zdporné
pulperiodé. Schematicky princip vytvareni zaporného predpéti je uveden na obr. 6.

[4]

VA charak- / proud elektrond
teristika | /

74

7,
proud iont(

Proud [mA]

Proud [mA]

aplik$> <_‘>

RF napéti

Napeti [V] Napeti [V]

Obr. 6: Nelinearita VA charakteristiky plazmatu (prevzato a upraveno z [4]).

2.2.4 Magnetronové naprasovani

Pro magnetronové naprasovani mlze byt pouZit jak DC, tak RF zdroj (schéma pro
magnetronové naprasSovani s DC zdrojem je zobrazeno na obr. 7 a jedna se o
zdokonalenou technologii klasického naprasovani, ktera vyuZivd magnetické pole
definovaného tvaru vytvorené elektromagnetem nebo permanentnimi magnety.
Zatimco konvencni diodové naprasSovani je vhodné pro extrémné tenké vrstvy, pro
vrstvy o tloustkach v desitkach aZ stovkach nanometr( je vhodnéjsi magnetronové
naprasovani. Pfi naprasovani za nizkych tlaku je také mozné zvysit hustotu plazmatu

a rychlost naprasovani pravé pomoci zavedeni magnetického pole.

Interakce mezi magnetickym polem a elektrickym polem zpUsobuje zakfiveni drahy
elektront v blizkosti povrchu terce, ¢imz se zvySuje pravdépodobnost, Ze elektrony
zasahnou atomy Ar a vytvofi ionty Ar*. Generované ionty vyrazi z povrchu terce
atomy, které nasledné kondenzuji na substratu. Pomoci magnetronové naprasovani
Ize pfipravit velké mnoistvi tenkych vrstev pfi relativné vysoké Cistoté a nizkych

nakladech.[11]
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Obr. 7: Schéma magnetronového naprasovani s DC zdrojem (pfevzato a upraveno z [11]).

2.2.5 Reaktivni naprasovani
Reaktivni naprasovani se ¢asto vyuziva v kombinaci s magnetronovym naprasovanim.

Depozice probihd podobné jako za béZnych podminek, ale kromé inertniho
pracovniho plynu (nejcastéji argonu) se zde pridava také reaktivni plyn a vytvari se
smés plynd. Rizenim relativniho mnoZstvi inertnich a reaktivnich plyn(i je mozné
dosdhnout kontroly slozeni vysledného filmu. Reaktivhim naprasovanim lze
pripravovat predevsim: oxidy, nitridy, karbidy a sulfidy. Vyslednou vrstvou muze byt
napf. tuhy roztok kovu ter¢e dopovany reaktivnim prvkem, sloucenina, popfipadé
smés téchto dvou. Cilem procesu reaktivniho rozprasovani je vytvoreni tenkych film{
s presné fizenou stechiometrii a strukturou.[4, 12] Béhem depozice mize také
dochazet ke kontaminaci ter¢e nevodivou slouceninou reaktivniho plynu s atomy
terce, coz mlze vést az k zaniku vyboje (otraveni terce), tj. k nezaddoucimu ukonceni
technologického procesu. Z tohoto dlivodu je také nutné pred kazdou depozici ocistit
terc od vySe zminéné kontaminacni vrstvy. Podrobnéji se problematikou zabyva [4,

5, 8].
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2.3 PECVD techniky

Plazmatické nandaseni rozkladem par (angl. Plasma-Enhanced Chemical Vapor
Deposition - PECVD) je proces slouzici k naneseni tenkych film0 rlznych latek v
pavodné plynném stavu (pary) na substrat. Plazmatu se vyuZiva proto, aby bylo
mozné snizit teplotu, pfi niz dochazi k chemické reakci. Proto se PECVD techniky
obecné vyznacuji nizS§imi depozi¢nimi teplotami ve srovnani s klasickymi CVD. Plazma
vznikd bud plsobenim stfidavého napéti pri urcitych frekvencich, nebo uGcinkem
stejnosmérného napéti mezi dvéma elektrodami v prostoru, ktery vyplnuji reagujici

plyny. [8]

3 Zakladni metody charakterizace chemického slozeni
tenkych vrstev

Pro tenké vrstvy a povlaky je dllezitd charakterizace sloZeni, s ohledem na jejich
vlastnosti a pouziti. Je tfeba si uvédomit, Ze vySe zminéné techniky pfipravy tenkych
vrstev umoznuji pfipravovat materidly, které jsou klasickymi technologiemi
objemovych materidld (klasickd metalurgie) nedosaZitelné. Je to pravé specificka
termodynamickd povaha procesl, kterd umozZnuje vytvaret vrstvy s unikatnimi
strukturami a chemickym sloZzenim. Proto je nezbytné pro vyzkum tenkych vrstev
pouZivat k tomu urcené techniky. V nasledujicich podkapitolach budou uvedeny
zakladni techniky, pomoci kterych je mozné provést prvkovou charakterizaci daného

vzorku.

3.1 XPS

Rentgenovd fotoelektronova spektroskopie (XPS — X-Ray Photoelectron
Spectroscopy) je povrchové citliva kvantitativni spektroskopicka technika zaloZzena na
fotoelektrickém jevu, kterd dokaze identifikovat prvky, jez existuji v materialu
(prvkové sloZeni) nebo pokryvaji jeho povrch, véetné jejich chemického stavu a
celkové elektronové struktury a hustoty elektronovych stav(i v materidlu. XPS patfi
do skupiny fotoemisich spektroskopii, ve kterych jsou spektra elektronové populace

ziskdna ozarovanim materialu paprskem rentgenového zareni. [13]
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Vlastnosti materidlu jsou odvozeny z méreni kinetické energie a poctu vyrazenych
elektrond. XPS vyZzaduje podminky vysokého vakua (tlak zbytkového plynu
p ~ 107® Pa) nebo ultra vysokého vakua (p < 1077 Pa). Tuto techniku lze pouZit pro
méreni prvkové slozeni povrchu nebo pokud je sparovdno s odprasovanim pomoci Ar
iontd pro hloubkové profilovani. Casto se pouziva ke studiu chemickych procesG v
materidlech po ozareni, teplotnim Zihani, vystaveni reaktivnimu plynu nebo roztoku,

pripadné po implantaci iont(. [14]

3.2 SIMS

Hmotnostni spektrometrie sekundarnich iontd (SIMS-secondary ion mass
speectroscopy) je technika pouZivana k analyze slozeni pevnych povrchll a tenkych
filmd. Pokud je pevny vzorek rozprasovan primarnimi ionty, Castice, které jsou
emitovany (vyrazeny) zterCe, jsou nasledné ionizovany. Sekundarni iontova
hmotnostni spektrometrie spociva v analyze pravé téchto sekundarnich iontd pomoci

hmotnostniho spektrometru. [15]

Emise sekundarnich iontl z pevného povrchu poskytuje informace o prvkovém,
izotopickém a molekularnim slozeni jeho nejvyssich atomovych vrstev, tj jen nékolika
malo povrchovych atomarnich vrstev. Vytézky sekundarnich iontl se budou velmi lisit

v zavislosti na chemickém prostredi a podminkach rozprasovani (ion, energie, uhel).

Kvili velké variabilité v ionizacnich pravdépodobnostech mezi rlznymi materidly je
SIMS obecné povaZzovana za kvalitativni techniku, kvantifikace je mozna pouze s
pouZitim standardd. SIMS je nejcitlivéjsi technikou povrchové analyzy s mezemi
detekce prvk( v rozmezi od ¢astice na milion do ¢astice na miliardu. SIMS vyZzaduje
vysoké vakuum s tlaky pod 10°* Pa. To je nutné k zajisténi toho, aby sekundarni ionty

pfi cesté k detektoru nekolidovaly s ostatnimi ¢asticemi ve vakuové komofre pfistroje.

24



3.3 SEM -EDS

Energeticky disperzni rentgenova spektroskopie (EDS-Energy Dispersive
Spectrocopy) je analyticka technika pouzivana pro prvkovou analyzu vzorku. Technika
je z velké ¢asti zaloZzena na zdakladnim principu, ktery fika, Ze kazdy prvek ma
jedine¢nou atomovou strukturu umoZiujici jedine¢nou sadu pikd na jeho

elektromagnetickém emisnim spektru.

Pro stimulaci emise charakteristického zareni ze vzorku je zaostifen svazek elektron(
do studovaného vzorku. Dopadajici svazek excituje elektron z nizsi energetické
hladiny na vyssi hladinu. Nasledné elektron z vy$si hladiny pti pfechodu na nizsi vyzafi
energii rovnou rozdilu energetickych hladin. Energie X-Ray zafeni emitované ze
vzorku lze méfit pomoci energeticky disperzniho spektrometru. Skenovaci
elektronova mikroskopie (SEM) a energeticky disperzni rentgenovd spektroskopie
(EDS) umoznuje cilenou analyzu povrcht vzorkl, zkoumani poruch, reverzni

inZenyrstvi a identifikaci kontaminant(.[16]

4 Opticka emisni spektroskopie doutnavého vyboje

Opticka spektroskopie s doutnavym vybojem GDOES, ktera se vyuziva pro prvkovou
analyzu objemovych materiall a tenkych vrstev, kombinuje plazmovy zdroj (obecné
GD lampa) a opticky spektrometr. Vzorek je spojen s katodou a oddéluje vnitni
prostor GD lampy od atmosféry. Po pfipojeni vnéjsiho DC nebo RF napéti se pracovni
plyn zacne ionizovat (Ar je nejvice béiné pouZivany plazmovy plyn), a vytvofi se
elektrony a kladné nabité ionty. Kationty Ar* jsou urychlovany smérem ke vzorku a
bombarduji jeho povrch, pficemZz dochdzi k odprasovani jeho atom(, které se
pohybuji pry¢ od povrchu, kde se sradzeji s atomy argonového plynu a velmi rychle
zpomaluji. VySe popsany proces analyzy je zobrazen na obr. 8a. Nékteré atomy jsou
ionizovany a pfispivaji k dalSimu odprasovani vzorku. Na okraji katodového temného
prostoru a negativni zare je spousta elektronl s dostatecnou energii (vétsi nez asi 4
eV) k vyvolani excitace. Pfi de-excitaci rozprasenych atomu vzorku jsou emitovany
fotony s charakteristickou vinovou délkou A, frekvenci f prenasejici energii hf
zobrazeno na obr. 9. Tyto fotony jsou detekovany optickym spektrometrem a nesou

informaci o prvkovém sloZeni materidlu, viz. obr. 8b. [17]
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Obr. 8: a) Princip fungovdni GDOES a b) detekce charakteristického zdreni pro GDOES

(prevzato a upraveno z [18]).

AE=E2'E1=hf

A 4

Obr. 9: Zavislost frekvence na energii.
VySe zminény proces je charakteristicky pro optickou emisni spektroskopii, ktera je
zaloZena na tom, Ze kazdy atom je charakterizovan atomovym emisnim spektrem. To
je tvoreno diskrétnimi spektralnimi ¢arami a pocet emitovanych fotonu je umérny
poctu atomU prvku. DlleZitou soucasti emisnich spektroskopll je monochromator,
ktery zareni rozdéli podle vinovych délek, a detektor, kterym je zmérena intenzita

dopadajiciho zareni, viz obr. 8b.[3]

Zasadni pro metodu GDOES je fakt, Ze vzorek je nepretrzité odprasovan a zachycené
zareni odrazi ¢asovy vyvoj odprasovanych ¢astic. Pfimym vysledkem analyzy GDOES
je tedy profil relativni hloubky ukazujici intenzitu svétla jako funkci rozprasovaciho
casu. Vytvorenim sady kalibraénich krivek, které zahrnuji korekce rychlosti
odprasovani, je mozné prevést intenzity svétla na koncentrace a dobu odprasovani

na hloubku.
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4.1 Moznosti analyzy

Pomoci GDOES lze méfit jak povrchy objemovych materidlQ, tak i tenké vrstvy na
substratech. Kazdé z téchto méreni GDOES analyzy mGzeme rozdélit na dva zakladni
druhy: povrchovou, ktera je vhodna pro vrstevnaté struktury, a objemovou. Z divodu
zaméreni prdce na vrstevnaté struktury a tenké vrstvy bude objemovd analyza

zminéna jen okrajové.

Objemova analyza je vhodna pro charakterizaci materidlQ, u kterych se koncentrace
prvkl s hloubkou pfilis neméni. Vyhoda doutnavého vyboje vybuzeného RF zdrojem
je vtom, Ze oproti jinym metodam mulZeme méfit i nevodivé materidly. Po

vyhodnoceni analyzy ziskdme procentudlni zastoupeni zvolenych prvk( v materialu.

Kvalitativni hloubkovy profil se vyuzivd predevsim pro zkoumani povrchové vrstvy
vzorku (popt. multivrtsvy). Nedochazi zde k odstranéni kontaminaci z dlivodu rizika
odpraseni ¢asti mérené vrstvy. Ve vysledcich je nutné tuto kontaminovanou vrstvu

zohlednit.

Pro GDOES jsou obvyklymi rozprasovacimi rychlostmi 50-100 nm/s, to znamena, Ze
trva pouze asi 30 ms, nez jsou odpraseny prvni 2 nm a asi 0,15 s pro prvnich 10 nm.
Pokud chceme ale zkoumat tenké vrstvy (popf. multivrstvy), je lepsi analyzovat tuto
oblast pomaleji, a tim zpresnit informaci o chemickém sloZeni a hloubce. Pokud
nezménime nic dalSiho kromé rozpraSovaci rychlosti (napf. snizenim prlimérného
vykonu), pak se celkové mnozZstvi informace nezméni. Mérené intenzity jsou Umérné
poctu rozprasovanych atomd, takZze se jednoduse méni, jak rychle tyto atomy opoustéji

povrch, ale celkova mérenad intenzita zlistane stejna. [17]

4.2 Typické faze rozprasovani vzorku

Méreni pomoci GDOES muzZe byt jak kvalitativni, tak kvantitativni, a to v zavislosti na
pouZitém rezimu analyzy. Zakladni informace ziskana ze spektrometru je kvalitativni,
nicméné ze znalosti dalSich parametrli (napf. odpraSovaci rychlost, hustota
jednotlivych vrstev) nebo predem nadefinovaného referencni standardu pro dané
prvky obsaZzené ve vzorku lze tuto informaci kvantifikovat a urovat tak zastoupeni

jednotlivych chemickych prvk(.[17]
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GDOES je principialné velmi jednoducha metoda, avsak kvalita informace ziskana pfi
analyze je silné zavisld na sprdvném nastaveni experimentalnich podminek a
pochopeni jednotlivych dil¢ich fazi analyzy. Optimalizace zdrojovych a analytickych
parametrd je dualeZitou soucasti presné analyzy GDOES. Velmi ¢asto musi byt

dosazeno kompromisu mezi kvalitou analyzy a asem (naklady) analyzy.
GDOES analyza se obvykle provadi ve tfech krocich:

e Proplachnuti GD lampy, viz obr. 8b
e (Cisténi povrchu vzorku

e Integrace vysledk(

Pro povrchovou analyzu vrstev je Cisténi povrchu vzorku ze zfejmych dtivoda obvykle

vynechano.[17]

4.2.1 Proplachnuti GD lampy

Pokazdé, kdyz je vzorek odebran z anody, je GD lampa vystavena okolni atmosfére,
tj. pristupu vzduchu. Vypoustéci anodova dutina bude tedy obsahovat vzduch
pokazdé, kdyz je vzorek vyménén nebo presunut do nové polohy, i kdyZ je GD lampa
proplachnuta argonem béhem polohovaciho procesu. Pro ziskani Cisté argonové
atmosféry uvniti GD lampy se po umisténi vzorku nejprve uzaviena dutina zdroje
evakuuje a poté proplachuje argonem. U¢inkem proplachnuti dutiny pfed analyzou

je zkraceni doby, po kterou se plazma béhem analyzy ustali.

Plyny v argonové atmosfére jsou nejucinnéji odstranovany silnym pratokem cistého
argonu smérem k vakuovym pumpam. Naproti tomu pary adsorbované na sténé
anodové dutiny jsou obtiznéji odstranitelné, protoZze atomy argonu kolidujici se
sténami anodové dutiny maji obecné pfiliS nizkou energii, aby se molekuly
adsorbovaného plynu odstranily. NejucinnéjSim prostfedkem je zvysSeni teploty

stény, proto jsou GD komory c¢asto udrzovdny na zvysené teploté.
Pti otevirani a zavirdni GD lampy dochazi ke dvéma rlznym typam znecisténi:

o zbytkové plyny (véetné N3, Oz, CO,, H,0 ze vzduchu)

e ukladani pary H,O na sténach dutiny
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Definovat optimalni dobu proplachovani pro viechny aplikace a potreby je obtizné.
Pro vétSinu objemovych analyz ale postacuje doba proplachovani 10 s. Pouze v
pfipadé, Ze je nutné analyzovat na stopovych hladinach (pod 100 ppm) prvky, jako
jsouN, O, HaC, které by mohly byt pfitomny jako zbytkové kontaminanty argonu, by
bylo nutné prodlouzit dobu proplachovani na 1 nebo 2 minuty. V pfipadé povrchové
analyzy pro vysSetfovani tenkych vrstev by doba vyplachovani méla byt delsi, 30-40 s
pro typické pripady a 1-3 min pro analyzu nizkych hladin kontaminujicich prvkd nebo
pokud ma byt analyzovan extrémni povrch. Toto souvisi s faktem, Ze nedochazi

k Cisténi povrchu vzorku.[17]

4.2.2 Cisténi povrchu vzorku

Dalsi dilezitou fazi analyzy GDOES je cCisténi povrchu, kdy dojde k zapaleni vyboje a
odpraseni ¢asti vzorku. Toto CiSténi je definovdno pomoci tzv. pre-integracni periody,
kdy jsou z povrchu vzorku odstranény oleje, oxidové filmy a jiné necistoty. Zapaleni
vyboje také pomdha odstranit vodni pary z vybojové dutiny zniéenim jejich
molekuldrni struktury. Vysledkem je vylepsena relativni smérodatna odchylka (RSD)

pro kalibraci a méreni objemovych materiald.

Typické doby cisténi jsou mezi 30 a 90 s. To odpovida odpraseni hloubky priblizné
510 um. Pro dobte vylesténé vzorky muze byt cas Cisténi zkracen. Na druhou stranu
pro vzorky s drsnymi povrchy a nizkou odpraSovaci rychlosti je vhodnéjsi pouzit ¢as

cisténi delsi nez 3 min.[17]

4.2.3 Integracni doba
Intenzity charakteristického zareni se zaznamenavaji po omezenou dobu pro

objemovou analyzu i hloubkové profilovani. Historicky se tento ¢as nazyva , integracni
doba“, protoze ve starSich spektrometrech byly signaly zaznamenany do
fotografického filmu a zaznamenana intenzita se ménila s dobou expozice. Dnes se
signaly nacitaji po urcitou dobu a poté se déli touto dobou, aby se ziskal primérny

signal.[17]
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4.3 Pamétovy efekt

Pfi odprasovani vzorku se ¢ast odprasovaného materidlu deponuje uvnitt a na predni
strané anody, ¢ast materidlu je znovu deponovana na okrajich krateru a ¢ast je
odcerpavana argonem, viz obr. 10. Pfi analyze organickych nebo jinych tékavych latek
existuje potencialni riziko pamétovych efekt(l. Pokud je takovy material deponovan
uvnitt vybojové komory, mize se béhem dalsi analyzy odparit a mohl by byt

pozorovan pamétovy efekt.

J anoda

vzorek =——>» —7 — rozprasené atomy
_E__—————-" ’ .
(katoda) . redeponovany material
anoda

Obr. 10: Redepozice odprasovaného materidlu na hrandch krdateru a anodé
(pfevzato a upraveno z [17]).

4.4 Zakladni procesni parametry

Tato kapitola je zamérena na optimalizaci zakladnich parametrl fidicich procest
rozprasSovani vzorku, coZ je nezbytné pro spolehlivé analytické vysledky. Typicky se
jednd o elektrické napéti, proud, vykon pfi vyboji a pracovni tlak. Je zfejmé, Ze pro
dané usporadani vybojové komory (rozprasovany vzorek vs. anodova komora) nejsou
tyto parametry obecné nezavislé. Vztah mezi napétim a proudem v pribéhu vyboje
je samoziejmé zavisly na velikosti pracovniho tlaku a samotném chemickém slozeni
a povaze rozpraSovaného analyzovaného vzorku. Naptiklad v pfipadé DC
rozpraSovani niklu plati, Ze pro dany tlak napéti roste s proudem. Tento naruist vSak

neni linearni. Zaroven plati, Ze s rostoucim tlakem pro dané napéti proud klesa.[17]

4.4.1 Napéti
Jak jiz bylo vysvétleno v dfivéjsich kapitolach, k poklesu napéti pfi doutnavém vyboji

dochazi vtemném prostoru katody, coZz znamena v malé vzdalenosti od katody, a

oblast negativniho vyboje je v podstaté odstinéna od vnéjsiho elektrického pole.
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V dlsledku toho a pfi zanedbani vSech ostatnich efektd by zvySeni napéti mélo vést k
vy$si energii iontd bombardujicich povrch vzorku, tedy ke zvySené rychlosti
odprasovani. Zaroven také vede ke zvySeni primérné energie volnych elektron(
smérem k plazmovému vyboji zplsobujicich excitaci atomU a iontld do vyssich
elektronovych stavl. Zvyseni napéti zkracuje temny prostor katody a prodluzuje

negativni zari.[17]

4.4.2 Proud

Pfi vysokém napéti, ale velmi nizkych proudech, je plazma nejprve Townsendovym
tmavym vybojem a poté normdlnim vybojem a se zvySujicim proudem se méni na
abnormalni vyboj, pokud by byl proud déale zvySovan vznikl by nakonec obloukovy
vyboj. Obr. 11a ukazuje prechody s logaritmickou stupnici proudu. Pfi pouziti linearni
stupnice obr. 11b, je vyznam abnormalniho vyboje od 0 do 100 mA snadnéji vidét.
Plazma pouzita v GDOES je tzv. abnormalni vyboj. Chova se jako odpor v tom, Ze se
proud a napéti spolu zvysuiji, i kdyZz nejsou striktné proporcionalni jako pro dokonaly
rezistor. Pfi neobvyklych vybojich je cely povrch katody pokryt ndbojem. Zvyseni
vybojového proudu vede ke zvyseni hustoty proudu. To vede k vyssi hustoté nabitych
Castic ve vyboji. ZvySovani proudu ma maly vliv na velikost katodového tmavého
prostoru a negativni zare, ale zvySovani poctu excitovanych castic v plazmatu zvysuje

jak odprasovaci rychlost, tak i emisni vytéZzek. Proto ma proud velky vliv na intenzitu.

a) b)
abnormalni normalni
Townsendav doutnavy vyboj doutnavy vyboj

__ |doutnavy vyboj . /

T = abnormalni

% normalni % doutnavy vyboj

< doutnavy vyboj <

obloukovy vyboj_____\
1 1 1 1 ] L 1 L L |
10° 107 10 10° 10" 10 0 20 40 60 80 100
Proud [A] Proud [A]

Obr. 11a a 11b: Zobrazeni priibéhu proudu pfi plazmatickém vyboji na logaritmické a linedrni
stupnici (pfevzato a upraveno z: [17]).
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4.4.3 Vykon

Hlavnim ucdinkem zvySeni vykonu je zvySeni rychlosti rozprasovani. ZvysSené
rozprasovani vede ke zvySeni intenzity emitovaného svétla vyboje. Emisni vytézky
mnoha spektralnich ¢ar se zdaji byt témér nezavislé na vykonu vyboje. | kdyz je
Zadouci pracovat s vysokym vykonem, protoZze se za jednotku c¢asu odstrani vice
materidlu, energie rozptylend v plazmatu vede ke zvyseni teploty, zejména povrchu
vzorku. V zdvislosti na tepelném odporu vzorku existuje pfirozeny limit pro vykon
vyboje. Pri jeho prekroceni miZe dochdzet aZz k odparovani vzorku, coz zpUsobuje

nestabilitu plazmatu. [17]

4.4.4 Tlak pracovniho plynu

Tlak a teplota argonového plynu urcuji hustotu atomd argonu v GD lampé.
Pravdépodobnost kolizi je na hustoté plynu pfimo umérné zavisla. To znamena, Ze se
zvysujicim se tlakem argonu se zvysuje hustota iont(, sniZuje se priimérna energie a
tim se snizi i primérna volna draha nabitych ¢astic. Zvyseny pocet kolizi povede ke
snizeni impedance plazmatu, tj. zvyseni tlaku pfi konstantnim vykonu vede k poklesu
napéti a nardstu proudu. ZvySenim tlaku se také zkrati temny prostor katody i oblast
negativniho vyboje. Pokud probiha vyboj pfi konstantnim vykonu, proudu nebo
napéti, potom zvySovanim tlaku se zméni impedance, odprasovaci frekvence,

intenzita a tvar krateru, jak je shrnuto v tab. 1.[17]

Tab. 1: Uéinek zvysujiciho se tlaku na konstantni vykon, proud nebo napéti (pfevzato z [17]).

Rozprasovaci

Vykon Proud Napéti Impedance Intenzita Tvar krateru
rychlost

Konst. ™ N J 1~ 2~ Konvexlm na
konkavni

N2 Konst. J d N ¢ Konvexlm na
konkavni

T T Konst. J A 2 Konvexlm na
konkavni
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4.5 Tvary kratert

Tvary kraterU jsou dalezitym faktorem pfi analyze hloubkového profilu. Pro spravné
prvkové hloubkové profilovani musi byt dno krateru rovné nebo jen mirné konkdavni
na okrajich. Jednou z kladnych vlastnosti analytického zdroje GD je jeho schopnost
vytvaret ploché kratery. Kazdopadné v zdvislosti na podminkach vyboje a vzorku

nemusi byt krater vidy plochy.[17]

Obecné by mélo platit, Ze stfredné vysoky tlak (nizké napéti a vysoky proud nebo nizka
impedance) vede ke krateru ve tvaru pismene U (konvexni), tj. ve stfedu analyzované
oblasti je vzorek vice odprasovan nez na okrajich. V opa¢ném pfipadé, kdyz je tlak
pfilis nizky, bude krater konkavni, tj. rychlejsi odprasovani bude na okrajich krateru

nez ve stredu (touto problematikou se zabyva kap. 3.4 v exp. ¢asti). [17]

Standardné je doporucovano vidy zvolit vykon (v pfipadé RF vyboje), ptipadné napéti
a proud (v ptipadé DC vyboje) a ménit tlak plynu. Pomoci profilometru potom
kontrolovat profil krateru. Timto zplsobem lze najit optimalni podminky pro analyzu

daného vzorku.[17]

4.6 Doporucené parametry pro objemovou analyzu

Pro optimalizaci parametrl hromadné analyzy je idedlni dosahnout: kratké doby
analyzy, nizkych detekcnich limitl pro stopové prvky a vysoké reprodukovatelnosti

pro hlavni prvky.

Tab. 2: Doporucené podminky pro objemovou analyzu. (pfevzato a upraveno z [17]).

Material Vykon (RF) Proud (DC) Tlak
Al, Al-Si Vysoky Vysoky Vysoky
Mosaz Stredni Stredni Stredni
Pb, Sn Nizky Nizky Stfedni
Oceli Vysoky Vysoky Vysoky
Zn Stredni Stredni Stredni
Keramiky Vysoky - Nizky — stredni
Sklo Nizky — stredni - Nizky — stredni
Polymery Nizky - Nizky

V disledku toho by mél byt zvolen vysoky vykon a vysoky tlak, nebo rovnocenné
vysoké napéti a proud. Jak vSak bylo uvedeno vyse, existuji principialni limity.
Materialy s nizkou teplotou tani, jako je cin, slitiny olova, zinek atd., nelze analyzovat
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s vysokym vykonem, protozZe jejich povrchy se roztavi a vyboj se stane nestabilnim.
Typické podminky pro nékteré bézné typy materidll jsou uvedeny v tab. 2. Z hlediska
doby analyzy je vyhodny vysoky vykon, protoZze z povrchu vzorku je odebrdno vice
materidlu, a proto je povrch vzorku odprasovan mnohem rychleji. U prvk(
obsazenych ve vzorku ve stopovych koncentracich je také zfejmé, Ze vysoky vykon je
prospésny, protoze se ze vzorku do plazmy odebira vice materidlu, a tak jsou signaly
béhem integrace vyssi. Typicky se pro nalezeni optimdlnich podminek odprasovani
analyza provadi opakované za rGznych podminek. Obvykle nejlepsi podminky pro
hromadnou analyzu jsou, kdyzZ je dno krateru mirné ve tvaru U, tj. s vysokym tlakem

nebo vysokym proudem.[17]

4.7 Doporucené parametry pro hloubkové profilovani

Pti optimalizaci parametr( pro analyzu povrchu nebo hloubkové profilovani je idedlni
dosahnout: vysoké reprodukovatelnosti pro hlavni a dopuijici prvky, dobrého rozliseni

hloubky, nizkého Sumového signalu.[17]

Na zakladé vysSe zminénych parametrl je treba zvolit vykon, kterym nebudeme
prehfivat vzorek, nizky az stfedni tlak pro zlepSeni rozliSeni hloubky a kratkou
integracni dobu, zejména na zacatku méreni. Typické podminky pro nékteré bézné

typy materialG jsou uvedeny v tab. 3.[17]

Tab. 3: Doporucené podminky pro typické aplikace pfi hloubkovém profilovani [17].

Vrstva Vykon (RF) Tlak
Al, Al-Si Stredni Stredni
Sn Nizky Nizky — stfedni
Povrch ocele Stredni Stredni
Zn-Al Nizky — stredni Stiedni
Keramiky Stredni Nizky
Sklo Stredni Nizky
Polymery Stredni Nizky
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5 Experimentalni analyza prvkového slozeni

V ramci experimentalnich praci bylo provedeno méreni tenkych vrstev a multivrstev
pomoci GDOES. Tyto vrstvy byly pfipraveny pomoci technologie naparovani a
magnetronového naprasSovani. Napatovanim byly pfipraveny zejména optické
odrazné multivrstvy optimalizované zejména pro blizkou UV oblast [19]. Pfi jejich
depozici bylo kombinovano odporové naparfovdni a naparovani pomoci

elektronového déla.

Samotnd analyza prvkového slozeni pomoci GDOES byla provadéna pfti rliznych
nastavenich pristroje. Byl vySetfovan zejména vliv zakladnich procesnich parametrd,
kterymi jsou tlak pracovniho plynu, vykon vyboje, frekvence a stfida pulz( ve kterych
bylo aplikovano RF napéti a nasledné byly pozorovany zmény v analyze hloubkového
profilu, ktery ndm dava informaci o prvkovém sloZeni vzorku v zavislosti na intenzité
a dobé odprasovani. Snahou bylo docilit homogenniho odprasovani vzorku, které je

charakterizované tvarem vzniklého krateru a pribéhem analyzy.

Pro hloubkovou analyzu byl pouzit GD-Profiler 2 Horiba, ktery vyuziva RF zdroj
s frekvenci 13,56 MHz. Tento zdroj mlZe pracovat v kontinudlnim nebo pulznim
rezimu. Hlavni vyhodou pulzniho rezimu je jeho moznost pouziti zejména pro kiehké

vzorky.

GDOES vyuZiva zdroje doutnavého vyboje Grimmova typu, jenZ se skladda z katody,
anodové trubice a MgF, okénka, kterym prochdzi emitované svétlo do optické
soustavy, kde je analyzovdno detektorem po prlichodu polychromatorem a/nebo
monochromatorem. Tento zdroj je podrobné popsan v ndsledujicim obr. 12a

(v literatufe mUze byt oznacovan také jako GD lampa).

35



b 2
vyzdiené.svétlo MgF, okénko ) & monochromator. B flat field

<«——argon

anoda

»vakuum
| -\izolétor

S —>cirkulace vody

O-krouzek
{ ——cirkulace vody

L
A polychromator

vzorek

Obr. 12: a) Schematické zobrazeni zdroje doutnavého vyboje Grimmova typu a b) schéma GD
profiler 2 (prevzato a upraveno z [20]).

Béhem analyzy je nutné, aby opticky systém pokryl Siroky spektralni rozsah od
120 nm do 800 nm. V pfipadé pouZitého pfistroje GD-Profiler 2 Horiba jsou k zajisténi
vysokého rozliSeni pouzity dvé mfizky. Celé svétlo vstupujici do polychromatoru je
nasmérovano na hlavni mfizku A (obr. 12b) optimalizovanou pro VUV a viditelné
rozsahy. ,Nulovy fad” (odrazené svétlo), ktery by se jinde ztratil, je zde preostfen na
druhou mfizku B (obr. 12b) optimalizovanou pro alkalické prvky v IR (Li, K, F). Kvali
moznosti méfit v blizkém UV je optickd soustava kontinudlné proplachovdna
dusikem, ktery udrzuje pretlak v optické sestavé a zajistuje dlouhou Zivotnost optiky.
Dalsi dlleZitou soucasti GDOES je monochromator s vysokym rozlisenim C (obr. 12b),
ktery lze naladit na jakoukoli vinovou délku. Monochromator méfi se stejnou
rychlosti a dynamickym rozsahem jako polychromator, coZ je nezbytné pro méreni
tenkych vrstev. Vyuziva se pro méreni prvk(, jejichz spektralni ¢aru neni moziné
detekovat zrGznych davod( na polychromatoru. Na obr.13 jsou zobrazeny

v periodické tabulce prvky detekovatelné na nami pouzitém GDOES.
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Obr. 13: Periodickad tabulka s vyznacenymi prvky méritelnymi na GDOES

Pro méreni GDOES je rozhodujici rychld eroze povrchu méreného vzorku pfi
doutnavém vyboji. SniZzeni rychlosti eroze ma neptiznivy vliv na citlivost, protoze
intenzita je pfimo Umérna mnozstvi materidlu vstupujiciho do plazmy. Detekce proto
musi odpovidat rychlosti eroze, pro méreni tenkych filma je nezbytné, aby okamzité
a presné reagovala na rychlé zmény koncentraci z vrstvy na vrstvu, k tomuto je

vyuzivan detektor s vysokym dynamickym rozliSenim.

Dalsim duleZitym parametrem pro charakterizaci tenkych vrstev je homogenita
odprasovani, to reprezentuje tvar vytvoreného krateru, ktery mize byt konvexni,

konkdavni anebo v idedlnich podminkdach plochy, viz obr. 14.

S| I

konvexni krater konkavni krater plochy krater

Obr. 14: Zobrazeni mozZnych tvart krdtert

U vicevrstvych vzorkd s vrstvami velmi odliSnych charakteristik je dosaZeni

vaevys

podminky pro jednotlivé vrstvy nemusi byt stejné v jiné vrstvé.
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5.1 Prubéh méreni

Specifickym rysem GDOES je jeho schopnost poskytovat soucasné informace o sloZzeni
a hloubce i pro vicevrstvé vzorky. BEhem méreni se uplatiuji tfi zadkladni procesy.
Prvnim z nich je rozprasovani povrchu vzorku a prevod atoml do plynné faze.
Druhym je jejich excitace a de-excitace, tfetim potom detekce emitovaného
charakteristického zareni pomoci optické emisni spektroskopie. Dodavani atomt do
plazmatu je spojeno s ucinnosti rozprasovani. V zavislosti na materialu (Zn rozprasuje
vice nez Al), jeho struktutre a morfologii se méni ucinnost rozprasovani. Monokrystaly
jsou rozprasovany méné snadno nez polykrystaly stejného prvku.

Pred zacatkem méreni se nejprve anodova trubice a vnitfni prostor GD lampy vycerpa
a napusti se pracovnim plynem (argonem). Nasledné je aplikovano mezi katodou
(vzorek) a anodou RF napéti a dochazi ke vzniku doutnavého vyboje. Tézké ionty
argonu z plazmatu doutnavého vyboje jsou urychlovany elektrickym polem smérem
k povrchu vzorku, na ktery s velkou energii dopadaji, a vyrazeji atomy plvodné
vazané v krystalové mfizce vzorku. Tyto atomy se dostavaji do oblasti plazmatu s
velkou koncentraci volnych elektron(, zde jsou srazkami s elektrony excitovany a pfi
de-excitaci vyzaruji charakteristické zareni (atomové emisni spektrum). Toto zareni je
detekovano spektrometrem. Na zavér probéhne analyza spektra optickym
spektrometrem. Takto je moZné ziskat kvalitativni nebo kvantitativni schéma
prvkového slozeni jednotlivych tenkych vrstev nebo objemového materidlu.

Na obr. 15 je zobrazeno schéma umisténi vzorku.

Katoda

-

=

Vzorek

L

/‘ Anoda

~
~

Tésnici krouzek

Obr. 15: GD lampa s umisténim vzorku (pfevzato a upraveno z [20]).
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5.2 Prehledova analyza slozeni

Vyhodou metody GDOES je moZznost kontinudlné a principidlné analyzovat vSechny
mozné prvky. Toto je obrovska vyhoda, jelikoZ analyza probiha v realném case.
Praktické omezeni této metody zavisi na experimentalnim designu. Nazornda ukazka
této analyzy, kdy jsou detekovany vSechny prvky zadefinované na polychromatoru, je
uvedena na obr. 16. Takto je principidlné provedena prehledova kvalitativni analyza

slouzici k rychlému ziskani informace o prvkovém zastoupeni ve zkoumaném vzorku.

Velmi efektivni je zejména pro objemové materialy. Naopak méné vhodna je pro
tenkovrstvé systémy, kde v duUsledku Ccisténi vzorku pred analyzou dochazi

k ¢asteCnému nebo Uplnému odstranéni nékterych vrstev.

Pti pouziti prvkové analyzy ziskame sloZeni prvkl objemového materidlu. Piky prvkd,
které se v materialu nachazi, jsou vycentrované na 396,15-396,16 (podle aktualniho
vycentrovani polychromatoru na Al). Na nasledujicim obr. 16 je tato analyza
zobrazena pro objemovy material TiAlV. Na obr. 16a je jasné viditelny pik Ti, Al a C.

evvys

zobrazeno v obr. 16b.
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Prehledova prvkova analyza TiAIV
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Obr. 16: Zobrazeni prehledové prvkové analyzy pro slitinu TiAlV
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5.3 Pulzni vs. kontinualni rezim

Analyza pomoci metody GDOES muze probihat ve dvou rezimech: kontinualnim nebo
pulznim, pficemz vidy je pouzit RF zdroj. U kontinualniho rezimu jsou proménnymi
parametry tlak Ar a vykon RF zdroje. Pro pulzni rezim se dale voli frekvence pulz( a
stfida. Nejjednodussi moznosti je zvolit kontinualni rezim, kde se pfi optimalizaci

odprasovani voli méné parametr( (vhodné pro kiemikové substraty).

Pulzni rezim je vhodny pro nevodivé vzorky nebo tenké vrstvy na nevodivém
substratu, kde zdsadnim problémem je pfehtivani vzorku a jeho nasledné praskani,
¢imz dochazi k poskozeni vrstvy nebo rovnou celého vzorku. Na obr. 17 je zobrazen
hloubkovy profil pro optickou vrstvu 731 (slozeni — MgF; s tloustkou 60 nm/ Al
s tloustkou 100 nm/ SiO; s tloustkou 20 nm) na sklenéném substratu s tloustkou
5 mm pro kontinudlni a pulzni rezim. Na obr. 17b je zobrazen riZzovou barvou priibéh
Na, ostry pik mezi 8 a 10 sekundou naznacuje, Ze v tomto bodé zacalo odprasovani
substratu a nasledné doslo k jeho prehrati a prasknuti, pfi kterém se uvolnilo velké
mnozstvi atomuU, které byly v plazmatu excitovany, a pfi jejich de-excitaci bylo
detektorem zachyceno charakteristické zareni. Pfi pouziti pulzniho rezimu k tomuto
problému nedoslo. Na obr. 17b je také viditelné, Ze nabézné hrany hliniku jsou pro
pulzni rezim kolméjsi a pik ma vétsi intenzitu. Je to z toho dlivodu, Ze je moZné pro
pulzni rezim volit vyssi vykony, ¢imz ziskame vyssi intenzitu signdlu. Také je pik delsi,
protoZe vysledny vykon byl mnohem nizsi, nez byl pouZit pro kontinudlni rezim, a tim

se také snizila celkova odprasovaci rychlost.
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a) Pulzni rezim
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Obr. 17: Srovndni kontinudlniho a pulzniho reZimu za optimalizovanych parametru pro vzorek
Z31. Parametry méreni: a) tlak=420Pa, vykon=50W, vysledny vykon=18,75W,
frekvence=2500 Hz, stfida=0,375 b) tlak=420 Pa, vykon=30W (Si je z duvodu nizké intenzity
na vedlejsi svislé ose, vedlejsi svislé osy byly sjednocen zamérné sjednoceny pro lepsi
vizualizaci pomeéra).

5.4 Efekt zakladnich procesnich parametrti

Pro kontinudlni i pulzni reZim analyzy jsou klicové parametry tlak pracovniho plynu a
doddavany RF vykon, které zasadné ovliviuji cely proces odprasovani, a tedy i tvar
krateru. Pfi zméné vykonu a pracovniho tlaku argonu se méni odprasovaci rychlost a
homogenita odprasovani. Proto je po analyze dllezité urcit z tvaru krateru a vysledné

hloubkové analyzy, jestli bylo odprasovani homogenni. Pfi nehomogennim
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odprasovani vznikaji v zavislosti na tlaku konvexni (popt. konkdvni) kratery. Pfi
idedlnich parametrech bude mit krater linedrni profil a vzorek bude odprasovan
rovnomérné. Toto je viditelné i v prvkové analyze, pro rovhomérné odprasovani jsou

nabézné hrany jednotlivych prvk( kolmé a neprekryvaiji se.

Pro kontrolu krateru po analyze je moZné vyuzit jakékoli zafizeni, kterym ziskame
hloubkovy profil krateru. Kratery na obr. 19 byly zméfeny na laserovém skenovacim

konfokdalnim mikroskopu LEXT 500 (Olympus).

Na obr. 18 je zobrazeno postupné odprasovani vicevrstvé struktury tvorené vrstvami
Au, Cr, Ti, ktera byla pfipravena pomoci magnetronového naprasovani na
kfemikovém substratu. Tato vrstva byla analyzovana za rGznych pracovnich tlakd
argonu (400 Pa, 600 Pa a 800 Pa), vysledné hloubkové profily jsou uvedeny na
obr. 18. Zménou tlaku atomU argonu byla ménéna také odprasovaci rychlost a tim i
rovnomérnost odprasovani. Je patrné, Ze se zvysSujicim se tlakem Ar se také zvysuje

intenzita signdlu a strmost nabéznych hran.

Pro nizké tlaky vznika konkavni krater obr. 19b) a 19c) a ndbéiné hrany signalu
jednotlivych prvk( se protahuji. Z obr. 18 je viditelné, Ze sousedni vrstvy byly z ¢asti
odprasovany zaroven. Pro odprasovani pfi 800 Pa je krater témér bez pile-upu (obr.
19a) a nabéiné hrany pro jednotlivé vrstvy vzorku jsou vice kolmé a maji mensi

prekryv. Mira prekryvu jednotlivych signall klesa se zvysujicim se tlakem.

Hloubkovy profil vrstvy Au, Cr, Ti pro rtizné tlaky

T 100 150 —
Ko} A
& 80 S
= 100 =
E 60 ' L_U
g =
Q
- Q
£ % \ 050 €
* =
o LA 2 — 0.00
0 2 4 6 8 10 12 14
Au (800 Pa) Cr (800 Pa) Ti (800 Pa) Au (600 Pa) ¢
a
———Cr (600 Pa) Ti (600 Pa) Au (400 Pa) Cr (400 Pa) s [s]
——Ti (400 Pa) Si (800 Pa) Si (600 Pa) Si (400 Pa)

Obr. 18: Zobrazeni hloubkovych profil( vrstvy Au, Cr, Ti pro tlak 400 Pa, 600 Pa a 800 Pa
(Si je z dlivodu nizké intenzity signdlu pfeveden na vedlejsi osu).
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Obr. 19: Snimky a prislusné hloubkové profily GDOES krater(i vytvorenych pfi riznych
pracovnich tlacich Ar a)800 b) 600 a c) 400 Pa.



PFi zvySeni nebo snizeni vykonu bude dochdazet ke zméné rychlosti odprasSovani.
Stejné jako u zmény tlaku je také u vykonu snaha vytvorit krater s horizontdlnim
profilem a v analyze hloubkového profilu mit co nejvice kolmé hrany. To je zobrazeno
v obr. 20, kde je ndbéznd hrana pro Au (30 W) mnohem kolméjsi nez pro Au (20 W).
Krivky Si jsou na obr. 20 zobrazeny na vedlejsi ose z dlivodu nizké intenzity signalu.
Ve vétsSiné pripadl odprasovani kovovych vrstev je vhodnéjsi volit vyssi vykony, to je
vSak ¢asto omezeno pouzitym substratem. Napft. v pfipadé pouziti podlozniho sklicka

jako substratu ¢asto dochazi pri vyssich vykonech (od 30 W-35 W) k prasknuti sklicka.

Au na skle: zména napéti
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Obr. 20: Hloubkovy profil vrstvy Au na sklenéném substrdatu pro napéti 20 W a 30 W.

5.5 Parametry pulzniho rezimu

V ptipadé poutZiti pulzniho rezimu pfibyvaji k tlaku pracovniho plynu a vykonu také
dalsi dva proménné parametry, a sice frekvence a stfida signdlu. Tyto parametry
mohou ovliviiovat odpraSovaci rychlost a intenzitu signalu. Na nasledujicich obr. 21,
22 a 23 bude vidy Si prevedeno na vedlejsi osu z dlvodu obecné nizké intenzity

signalu.

Pokud pouzijeme pro pulzni rezim nizkou opakovaci frekvenci, mohou byt pak ve
vysledné analyze vidét jednotlivé pulzy. To je vidét na obr. 21, kde je zobrazen
hloubkovy profil vrstvy TiN v pulznim reZimu s frekvenci 33 Hz. Na nasledujicim

obr. 22 je zobrazena hloubkova analyza stejné vrstvy v kontinualnim rezimu.
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PFi porovnani obr. 21 a obr. 22 byla vrstva pfi pouziti pulzniho reZimu odprasena
priblizné s polovicni rychlosti, protoze vysledny vykon byl v pfipadé pulzniho rezimu

ovlivnén stfidou 0,5.

TiN na skle v pulznim reZimu s nizkou frekvenci
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Obr. 21: Hloubkovy profil TiN na sklenéném substrdtu v pulznim reZimu s nizkou frekvenci
(Parametry meéreni: tlak=700 Pa, vykon=30W, vysledny vykon=15W, frekvence =15 Hz,
strida=0,5).
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Obr. 22: Hloubkovy profil TiN na sklenéném substratu v kontinudlnim rezimu (Parametry
méreni: tlak=700 Pa, vykon=30 W).
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Na obr. 23 je zobrazen hloubkovy profil multivrtsvy Z31 (MgF,/Al/SiO2) v pulznim
rezimu s frekvencemi 1000 Hz, 2500 Hz, 5000 Hz. Ostatni parametry béhem tohoto
méreni nebyly ménény. Frekvence 5000 Hz byla uz pfiliS vysokd, jak naznacuje
viditelny ostry pik Na kolem 11 sekundy. V tomto okamziku opét doslo pti pfechodu
z multivrtsvy do substratu k prasknuti skla a tim také odstranéni vétSiho mnozstvi
atomd. Proto je vhodnéjsi pro tento vzorek pouzit frekvenci 2500 Hz nebo 1000 Hz,
podle potfebné intenzity a rychlosti odpraSovani. Na obr. 23 je dale viditelné, Ze se
zvysujici se frekvenci se vyrazné zvysuje intenzita signalu. Bez ohledu na frekvenci je
viditelny vyrazny narUst signadlu pro Mg mezi 1. a 3. sekundou odprasovani. Nasleduje
oblast silného signalu pro Al, to presné odpovida profilu multivrstvé struktury
MgF,/Al/SiO;. Kromé toho se objevuje velmi silny signal pro Si a O mezi 1 a 3
sekundou kopirujici stejny priibéh jako Mg. Toto naznacuje moznost kontaminace
MgF, vrstvy. Je tfeba zdlraznit, Ze pouzity pristroj GDOES ve stavajici konfiguraci
nebyl schopen detekovat fluor. Spatna interpretace ziskaného profilu pro Si je

vzhledem k detekovanym ¢aram je nepravdépodobna.

Hloubkovy profil vrstvy Z31
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Obr. 23: zobrazeni hloubkového profilu vrstvy Z31 (MgF,/Al/SiO;), pro rizné frekvence
(Parametry méreni: tlak: 420 Pa, vykon: 50 W, vysledny vykon: 18,75 W, frekvence:5000 Hz,
strida: 0,375).
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Pro spolehlivou detekci SiO; mezi sklenénym substratem a antireflexni Al vrstvou bylo
nutné poutzit jiné nastaveni vyboje. Oproti méreni zobrazeném na obr. 23 byl zvolen

vysSi tlak Ar plynu, ¢imz se zvysila intenzita signalu slabé detekovatelného SiO.

Pfi pouziti parametr( tlak=620Pa, vykon=50W, vysledny vykon=18,75W,
frekvence=2500 Hz, stfida= 0,375 byly ziskdny profily uvedené na obr. 24, kde je
patrnd pritomnost SiOx vrstvy, pficemz vyssi Uroven signdlu pro Si v této oblasti
naznacuje vyssi obsah Si ve vrstvé SiOx neZ je tomu v podloZznim sklenéném substratu.
Toto muZe byt dano povahou samotného depozi¢niho procesu. Druhou moznosti pro
vysvétleni piku Si mezi 5. aZ 8. sekundou je rozdil v mnoZstvi atomu Si mezi vrstvou a
podloznim sklickem, coz vychazi z predpokladu, Ze po odpraseni vrstvy SiO; je uvnitf
GD lampy vice atom( Si neZ po odpraseni sklenéného substratu, ve kterém se kromé
SiO; nachazi také dalsi atomy napf. Na, Ca atd. obsazené ve skle a tim je za
predpokladu stejné odprasovaci rychlosti snizen pocet atomu Si a také jeho intenzita
signalu. Je také patrné, Ze se sestupna hrana Al prekryva s oblasti vyssiho signalu pro
Si. Toto naznacuje difuzi mezi Al a SiO; vrstvou a/nebo nerovhnomérné rozprasSovani

vzorku a vytvareni konkavniho krateru.

Pfi srovnani obr. 23 a 24 je vidét, Ze pro kazdou vrstvu mohou byt idealni odprasovaci
podminky jiné. Na obr. 23 jsou ndbézné hrany Al témér rovné, na obr. 24 je vidét, Ze
druha ndbéind hrana Al sestupuje pomaleji. Na druhou stranu na obr. 23 jsou piky
pro vrstvu SiO; Spatné viditelné a slévaji se se signdlem od substratu, tento pik je Iépe

vidét na obr. 24.
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Hloubkovy profil Z31 - zvyseni tlaku a vykonu
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Obr. 24: Zobrazeni hloubkové profilu vrstvy Z31 (MgF>/Al/SiO;) pfi zvyseném vykonu a tlaku.
(parametry méreni: tlak: 620 Pa, vykon: 50 W, vysledny vykon: 18,75 W, frekvence=2500 Hz,
strida: 0,375).

Z namérenych grafli vyplyva, Zze zména frekvence (alespon v rozsahu 1000-5000 Hz)
nema zasadni vliv na rychlost odprasovani vzorku, ale je zasadni pro zménu intenzity
detekovaného signdlu. Naproti tomu stfida tim, Ze ovliviiuje vysledny vykon, tak

ovliviiuje také odprasovaci rychlost.

5.6 Opakovatelnost méreni

Pro spolehlivou charakterizaci materidlu je zasadni podminkou dobra opakovatelnost
méreni. Také je dulezitd pfi studiu ¢asové stability povrch(, kdy je tfeba vySetfovat

vzorky s ¢asovym odstupem.

Na obr. 25 je zobrazena opakovatelnost méreni pfi stejnych parametrech na stejném
vzorku sloZzeného z vrstev Au, Cr, Ti na sklenéném substratu. Prvni dvé méreni byla
provedena hned za sebou, tfeti méreni bylo provedeno po roce. Méfeni po roce se
odliSuje v tvaru piku zlata a ndbézné hrany kfemiku. Mirné posunuti hrany Si mohlo
byt zplUsobeno vyssi rychlosti odprasovani v dasledku jiného automatického
nastaveni RF prizpGsobovaci jednotky, jiné vzdalenosti anody od vzorku, pfipadné
dalSich efektl spojenych s opotfebenim anody. Nicméné bylo i po roce dosazeno

velmi dobré shody namérenych hloubkovych profild.
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Opakovatelnost méreni
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Obr. 25: Zobrazeni opakovatelnosti méreni pro vzorek sloZeny z vrstev Au, Cr, Ti
na sklenéném substrdtu (parametry méreni tlak=800Pa, vykon=30W ).

5.7 Analyza multivrstev

Velmi silnou strankou metody GDOES je jeji schopnost vysetiovat hloubkové profily
chemického slozeni povrchl. Typickou aplikaci je napriklad analyza optickych
multivrstev. Pro analyzu mutlivrstev je zasadni nalezeni optimalnich podminek, kdy
budou nejlépe viditelné piky jednotlivych prvk( zastoupenych ve vrstvach. To
znamena, Ze piky vrstev budou na ¢asové ose co nejvice rozliSitelné s co nejmensim
pfekryvem a budou mit co nejkolméjsi nabéiné hrany. Pro toto méreni byly
pfipraveny pomoci vakuového naparovani s vyuzitim elektronového déla a iontového
bombardu rostouci vrstvy dvé optické multivrstvy uloZené na sklenénych

substratech:

e 745 slozend z HfO2(23 nm)/ MgF2(25 nm)/ HfO2(23 nm)/ MgF2(25 nm)/
HfO2(23 nm)/MgF2(25 nm)AI (100 nm)/ SiO; ( 20nm)/ sklenény substrat 5 mm
e 731 slozena z: MgF; (60 nm)/ Al (100 nm)/ SiO2 (20 nm)/ sklenény substrat

2,5mm

V nésledujicich obr. 26, 27 a 28 jsou ukazany profily pro jednotlivé prvky (O, Mg,
Al, Si) ziskané za rliznych podminek. Hlavnimi ménénymi parametry byly: tlak Ar,
vykon, stfida a frekvence zdroje. Je tfeba pfipomenout, Ze pouzit byl vidy RF

zdroj, pficemz RF signal byl aplikovan v pulzech.
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Na obr. 26 jsou zobrazeny hloubkové profily vzorku Z31. Podrobna analyza
jednotlivych profill ukazuje, Ze je velice obtizné najit optimalni parametry
odprasovani pro tuto multivrstvu nicméné po komplexnim zhodnoceni byly idedlni
podminky zvoleny nasledovné: tlak=420 Pa, vykon= 50 W, stfida=0,5, frekvence=

2500 Hz.

V pripadé multivrstvy Z45 bylo opét provedeno nékolik méreni za riznych podminek.
Pozornost byla vénovana zejména studiu vlivu pulzniho a kontinudlniho rezimu pfi
zméné klicovych parametrl méreni, kterymi byly tlak, vykon, pro kontinualni a pro
pulzni navic jesté frekvence a strfida pulzli. Na obr. 27 i 28 lze nazorné vidét
pfitomnost tfi po sobé jdoucich HfO; vrstev a kazdou vrstvu HfO, poté nasleduje
vrstva MgF,, za touhle sadou Sesti tenkych vrstev nasleduje vrstva Al, ktera byla opét

odprasovana zaroven s vrstvou SiOs.

Na obr. 27 je ddle vidét, pokud se zvysi tlak, pak se také zvysi intenzita signalu, na
druhou stranu, pokud se zvysSuje vykon, bude se prudce zvySovat odpraSovaci
rychlost, na kterou zména tlaku neméla zasadni vliv. Podobné je z obr. 28 zfejmé, ze
pokud zvySujeme frekvenci, zvySuje se intenzita signdlu a se zvysuijici se stfidou se
zvySuje odprasovaci rychlost (coZ je dané tim, Ze stfida ma primy vliv na vysledny
vykon v pulznim rezimu). Po srovnani obr. 27 a 28 je viditelné, Ze rovhomérnéjsiho
odprasovani dosahujeme pro pulzni rezim zobrazeny na obr. 28, kde jsou napf. pro

vrstvu MgF; jednotlivé piky dobfe rozliSitelné.

PFi srovnani obr. 28a) a 28b), je zobrazeno, Ze jednotlivé piky Si a Mg jsou viditelné
skoro zdroven. To by mohlo poukazovat na moZznou kontaminaci vrstvy MgF.. Pro
idedIni podminky odprasovani vrstvy Z45 byly zvoleny nasledujici parametry:
tlak=620 Pa, vykon= 60 W, vysledny vykon= 18,75 W, stfida=0,31 a frekvence=1000
Hz, prislusné hloubkové profily jsou zobrazeny na obr. 28a), b), c), d)-lll. Tyto
podminky byly zvoleny, protoze jsou v grafech viditelné viechny odprasované vrstvy
a jejich nabézné hrany jsou témér kolmé, az na kyslik, kde mohla kontaminace

povrchu vzorku zpUsobit zaobleni viditelné v prvnich par sekundach.
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Obecné pro ziskdvani hloubkovych profili na sklenénych substratech, hlavné
v pripadé multivrstev, je lepsi volit pulzni rezim oproti kontinudlnimu, protoze je
mozné zvysit vykony bez rizika prasknuti substratu, ¢imZ zvySujeme rychlost
odpraSovani a zlepsujeme jejich ¢asovy priibéh. Dale je nutné vidy uvaZovat tloustku

sklenéného substratu.
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Obr. 26: Zobrazeni hloubkovych profil(i vrstvy Z31 v pulznim reZimu za riznych parametri
odprasovani.
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Obr. 27: Zobrazeni hloubkovych profili vrstvy Z45 v kontinudInim reZimu za ruznych
parametri odprasovani.
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5.8 Priprava a analyza vrstev TiN

Kromé samotné analyzy tenkych vrstev byla pozornost také c¢aste¢né vénovana
depozici tenkych vrstev TiN. Ty byly pfipraveny pomoci reaktivniho magnetronového
naprasovani. Béhem depozice Cistého Ti tere byl kromé pracovniho plynu (Ar)
pritomen také reaktivni plyn (N), podminky depozice vzorkl jsou zobrazeny v tab 4.
Vsechny vzorky byly pfipraveny pfi pokojové teploté, pomoci pulzniho
stejnosmérného proudu s frekvenci 50 kHz a pred depozici ¢iStény pomoci acetonu,
ethanolu a vody v ultrazvukové nadobé po dobu 5 min. Pfed depozici byla depozi¢ni
komora vyéerpana na tlak 5x10°° Pa. Nasledné byly provedeny depozice pfi riznych

pratocich N3 (viz. tab. 4), pricemz pritok Ar byl pro vSechny depozice stejny (15 sccm).

Tab. 4: Depozi¢ni podminky pro pFfipravu TiN vrstev.

Vzorek Substrat Vrstva Pratok N,, Tlak, DC vykon, DC proud, Cas,

[sccm] [Pa] [W] [mA] [min]
TiN-2 sklo/Si TiN 2 0,32 350 655 60
TiN-3 sklo/Si TiN 1 0,35 350 619 60
TiN-4 sklo/Si TiN 1.5 0,33 350 661 60
TiN-5 sklo/Si TiN 5 0,36 350 594 60
TiN-6 sklo/Si TiN 10 0,34 350 591 60
140 080
o, 0.75 %
= 130 ) S0 5
\(© =2
§ 120 A 070 =
& 0.65 %
g 10 060 £
% 100 055 2
QO >n
90 050 3
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Obr. 29: Relativni srovndni prubéhu krivek pro jednotlivé pritoky N, sccm.

56



Po depozici byla méfena tloustka vrstev pomoci kontaktniho profilometru Talysurf
Series 2 (FTS2). Shrnuti jednotlivych tlousték je uvedeno na obr. 29). Je patrné, ze
s rostoucim pritokem N; klesd tloustka vrstvy, tedy i rychlost depozice, coZ lze
zdUvodnit otravenim Ti terce TiN. Obecné plati, Ze koeficient rozprasovani TiN je nizsi
pro Ti (Pro TiN 4 nm/s s vykonem 600 ev, pro Ti 8hm/s vykonem 600 ev
[21]). Z porovnani tloustky vrstvy (uvedena na vedlejsi ose) s ¢asem odprasovanim
vrstvy, méreného pomoci hloubkové analyzy GDOES, je patrna dobrd korelace, kdy je
zifejmé, Ze nejtlustsi vrstva se odprasSovala za danych podminek nejdéle. Nicméné je
tfeba brat v uvahu také fakt, Ze ménici se prltok N2 ma vliv také na strukturu a

morfologii stejné tak i na sloZeni TiN vrstev.

Srovnani intenzity signalu N,

. 0.40
S
o
.E. 0.35
8
‘N 0.30
L% — -2 sccm
o
— 0.25 — -1 sccm
-1,5 sccm
0.20
— -5 sccm
0.15 — -10 sccm
0.10 .
0 20 40 60 80 100 120
cas [s]

Obr. 30: Zobrazeni hloubkového profilu TiN pro rizné pritoky N..

57



Intezita signalu v zavislosti pritoku N,
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Obr. 31: Zobrazeni zprimérovanych hodnot intenzity signdlu N, v zdvislosti na jeho pratoku.

Vysledky analyzy GDOES jsou uvedeny v obr. 32, kde jsou samostatné zobrazeny
prubéhy (hloubkové profily) zvlast pro Ti a N. Pokud bychom uvaZovali konstantni
rychlost rozprasovani, potom bychom teoreticky méli dostat i odpovidajici hloubkové
profily. V obr. 32 jsou zobrazeny pomoci Usecek jednotlivé délky odprasovani pro TiN
vrstvy s rlznymi pratoky dusiku. Nejdéle byla odprasovana vrstva s pritokem N; =
1 sccm. Z dlvodu zachovani stejnych podminek odprasovani pro vsechny vrstvy je
mozné Fict, Zze tato vrstva méla nejvétsi tloustku, coz koresponduje s obr. 32.
Na obr. 30 je z hloubkového profilu N, viditelné, Ze pritok 10 sccm (modie) ma
nejvétsi intenzitu (mnozstvi molekul), v prvnich nékolika desitkach milisekund byla
odprasena kontaminace na povrchu, toto zobrazuje prvni pik na vSech ¢asovych
prabézich pro dusik. Nasledné byla odprasovana samotna tenka vrstva TiN. Této

oblasti odpovida témér konstantni signal dusiku.
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Obr. 32: zobrazeni riiznych dob odprasovdni pri riiznych pratocich Na.

V tab. 5 jsou porovnany SEM snimky struktur povrchli deponovanych TiN, odkud je

’

zfejmé, Ze vrstva deponovand pfi nejnizsim pratoku vykazuje nejvyssi drsnost.

’

S rostoucim pritokem N, postupné dochazi ke sniZovani porozity vrstvy
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1,5 sccm

SEM HV: 5.0 kV WD: 6.38 mm VEGAS TESCAN SEM HV: 5.0 kV WD: 8.28 mm | VEGAS TESCAN

SEM MAG: 40.0 kx Det: SE 2 pm SEM MAG: 40.0 kx Det: SE 2 pm
BI: 3.00 Date(m/dly): 07/22/20 KEF UPOL BI: 3.00 Date(m/dly): 07/22/20 KEF UPOL

SEM HV: 5.0 kV WD: 6.20 mm | VEGA3 TESCAN _SEI -0 KV WD: 8.23 mm VEGAS TESCAN

SEM MAG: 40.0 kx Det: SE 2um = 40 Det: §E 2 pm
BI: 3.00 Date(m/d/y): 07/22/20 KEF UPOL ;3. Date{m/d/y): 07/22/120 KEF UPOL

10 sccm

SEM HV: 5.0 kV WD: .07 mm VEGAS3 TESCAN

SEM N : 40.0 kx Det: SE 2 pm
BI: 4.00 Date{m/d/y): 07/22/20 KEF UPOL

Obr. 33: Charakteristické SEM snimky povrchi vrstvev pripravené za riiznych pritoku No.
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5.9 Neobvyklé vyuziti GDOES

GDOES je moziné kromé samotné analyzy chemického slozeni také vyuzit pro ziskani
informace o tloustce tenkych vrstev. Toto Ize demonstrovat pro hybridni anorganické
vrstvy pfipravené sol-gel metodou pfti riznych rychlostech tazeni, viz tab. 5. Tyto
vrstvy byly po naneseni na substrat tepelné polymerovany pfi teploté 150 °C po dobu
2 hodin. Vrstva obsahovala skupinu —Si(CHs)s a byla nanesena na ocelovém substratu
AlSI 304 (Cr 18%, Ni 8%, C 0,08-0,15%, Mn 0,8-1,5%, Si 0,8% + Fe). Z divodu mozné
kontaminace povrchu vzorku uhlikem a vodikem byl pro hloubkovou analyzu vrstvy

zvolen Si a pro detekci substratu byl zvolen signal od Ni.

Pomoci GDOES byla provedena analyza hloubkového profilu vrstvy zobrazend na
obr. 33 a 34. Vzorek byl odprasovan, dokud nebylo jisté, Ze je tenkd vrstva zcela
odprasena (tj. signal Si na intenzitni ose nebyl na Urovni Sumu). Nasledné byly vzniklé
kratery 3D mapovany s vyuzitim laserového skenovaciho konfokalniho mikroskopu
LEXT 5000 (Olympus) a kontaktniho profilometru Talysurf PGl Optics. Nakonec byla
ze znalosti rozméra krater a hloubkovych profilG koncentrace Ni ze substratu a Si z
vrstvy stanovena tloustka jednotlivych vrstev. Pfitom bylo predpokladano, Ze
odprasovani probihd rovnomérné a pro vSechny atomy stejné. Bez tohoto
predpokladu by vSak nebylo mozné timto zpisobem vibec usuzovat o tloustce vrstvy.
Kazdopadné se z namérenych dat dd usuzovat na dobrou shodu s pfedpokladanymi
vysledky, toto je zobrazeno v obr. 36 a tab. 5. Porovname-li totiz relativni poméry
tloustky vrstvy vzhledem k tloustce nejtenci vrstvy (vzorek 1) uvedené v poslednim
sloupci tab. 5 se semi-empirickymi zavislostmi rychlosti tazeni a tloustky vrstvy
(relativni tloustka), dostavame velmi podobné hodnoty. Stejné tak platii pro relativni

¢as detekce Ni a Si z GDOES signalu, viz obr. 34 a 35.

Tab. 5: Srovndni vypoctenych relativnich pomérii a zmérenych pomoci GDOES.

Rychlost Relativni Cas detekce Tloustka
tazeni  tloustka
[em/min] Si[s] Nil[s] (Si) [nm]
vzorek 1 2 d 1.2 1.2 1.0 41 1.0
vzorek 2 4 dx1.4 1.7 1.7 1.4 58 1.4
vzorek 3 6 dx1.7 2.1 2.1 1.8 81 2.0
vzorek 4 15 dx2.7 3.6 3.7 3.0 103 2.5
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V nasledujicich grafech se nachazeji hloubkové profily provzorky 1, 2, 3 a 4 v zavislosti

na Case. Z téchto grafli byl odecitan cas, kdy Si mél intenzitu signdlu na Urovni Sumu

(pozadi) a intenzita signalu pro Ni byla v saturaci.
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Obr. 34: Zobrazeni hloubkového profilu Si.

Hloubkovy profil Ni
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Obr. 35: Zobrazeni hloubkového profilu Ni.
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Srovnani relativnich tloustky vrstvy

vzorek 1 vzorek 2 vzorek 3 vzorek 4

35

3.0

2.5

2.0

1.

(€]

1.

o

0.

Normalizace vzhledem ke vzorku - 1
(9]

0.

o

M Ideal ... rychlost taZeni / tloustka m Cas detekce - normal. W Tloustka - normal.

Obr. 36: Srovnani relativnich pomért tloustky vrstvy vzhledem k tloustce vzorku 1.

Sofistikovanéjsim pristupem pfi méreni tloustky tenkych vrstev je uvazovani také
rychlosti odprasovani a hustoty jednotlivych vrstev. Proto, je vSak nezbytné
provedeni velmi presné kalibrace. Nazornym prikladem muze byt vrstva Cr nanesena
na skle. Na obr. 36 je zobrazena analyza této vrstvy s nominalni tloustkou vrstvy 0,32
um. Analyzou GDOES signalu byla uréena tloustka 0,38 um. Rozdilnost
predpokladané a namérené tloustky vrstvy lze vysvétlit neidealné zvolenou rychlosti

odprasovani béhem GDOES analyzy.

TotéZ bylo provedeno pro jinou Cr vrstvu s tloustkou chromu 0,15 um, kde byla
namérena hodnota 0,20 um. Obé tyto vrstvy byly naneseny na sklenény substrat,
proto byly na obr. 37, 38 analyzovany také signaly Na, Ca a Si, jejichZz signaly

charakterizuji pfechod z vrstvy na substrat.
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Méreni tloustky vrstvy Cr vrstva s nominalni tloustkou 0,32

120

100

80

60

Intenzita [ hmotnostni %]

40

20

0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1

Cr Ca (o] Na Si Hloubka [um]

Obr. 37: Analyza tloustky vrstvy Cr na sklenéném substrdtu (nomindlni hodnota 0,32 um,
namérend hodnota 0,38 um).

Méreni tloustky Cr vrstvy s nominalni hodntou 0,15um
120

Intenzita [ hmotnostni %]

ot
VLR

0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1

Cr Ca o Si Na Hloubka [um]

Obr. 38: Analyza tloustky vrstvy Cr na sklenéném substrdtu (nomindini hodnota 0,15 um,
namérend hodnota 0,20 um).
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Zaver

Opticka emisni spektroskopie doutnavého vyboje (GDOES) je velmi efektivni a rychla
technika pro vysetfovani prvkového sloZeni povrchi, proto je vhodna nejen pro
méreni objemovych materiall, ale i tenkych vrstev. Pomoci této techniky je mozné
mérit velmi malé koncentrace prvkl, hloubkové profily tenkych vrstev nebo
multivrstvych systém(. Je vSak tfeba pouZit optimalizované nastaveni pfistroje.
Zasadni je zejména kontrola rozprasovaciho procesu zkoumaného povrchu vzorku,
toho je velmi obtizné dosahnout zejména pro multivrtsvy. V pfipadé multivrtsvy
svelmi malymi tloustkami jednotlivych vrstev je nutné zajistit homogenni
odprasovani jednotlivych vrstev, aby je bylo mozné odlisit. Pokud tento predpoklad
neni splnén, pak neni mozné rozlisit mezi dvéma efekty, a sice vzajemnou difuzi
atom0 mezi jednotlivymi vrstvami a soucasnym odprasovanim dvou sousednich
vrstev. To znamen3, Ze neni mozné urcit, jestli doslo k prolnuti jednotlivych velmi
tenkych vrstev na zakladé difuze v samotném procesu depozice nebo relaxace vrstvy,
atedy o jeji vlastnost, nebo jestli se v dlisledku neoptimalnich podminek odprasovani
formuje krater s konkavnim nebo konvexnim charakterem a jednd se o artefakt

metody.

| presto, Ze se jedna o velmi jednoduchou a univerzalni metodu pro ziskani prvkového
sloZzeni povrch(, vidy je zasadnim predpokladem dostatecna soudrznost povrchu.
V pfipadé tenkych vrstev se jednd o dobrou adhezi k substratu, nebo v pfipadé
vicevrstvych systémuU mezi o dobrou adhezi sebou. Pokud tento predpoklad splnén
neni, dochazi k odloupdavani vrstvy do vnitifniho prostotu GD lampy, kde se v daném
okamziku objevi velké mnoZstvi atomd, které budou ionizovany a excitovany, pfi
jejich nasledné de-excitaci, se emituje charakteristické zareni. Toto zareni je nakonec
detekovano a po vyhodnoceni jsou na casovém vyvoji intenzity zobrazeny

nereprezentativni profily prvkového sloZzeni daného materialu.

Pomoci GDOES byly méreny hloubkové profily prvkového sloZzeni pro rizné druhy
tenkych vrstev, popfipadé vicevrstvych systém(, deponovanych prevazné na
sklenénych substratech. Dale byly touto metodou charakterizovany vrstvy TiN

pfipraveny technikou reaktivniho magnetronového naprasovani s rlznymi
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pratoky N,. Nasledné bylo z hloubkovych profilt uréeno, Ze se zvySujicim se pritokem
N2 klesa tloustka vysledné vrstvy. To bylo ovéfeno na kontaktnim profilometru.
Zaroven bylo z intenzity signdlu dusiku ovéreno, Ze s rostoucim pritokem N, béhem
depozice vrstev rostl také obsah dusiku ve vysledné vrstvé. Nakonec byla metoda
GDOES testovana pro uréovani tloustky tenkych vrstev. Experimentalné uréené
hodnoty ukazuji na relativné dobrou shodu s nominalnimi tloustkami vrstev uréenymi
komplementarnimi technikami. Metoda GDOES je vhodnd zejména pro rychlé
orientacni urceni tloustky vrstvy, pro pfesna méreni je nutnd presna kalibrace

pfistroje a zajisténi idedlnich podminek odprasovani.
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