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Abstrakt

Diplomové prace popisuje technologii pulzniho magnetronového naprasovani vrstev
Al,Os. Déle se tato prace zabyva navrhem depozi¢niho procesu a jeho testovanim pro novy
hlinikovy terc. Testovanim bylo urceno technologické okno nového terce. Diky tomu bylo
pomoci aparatury PLS 160 byly podrobeny testovani optickych vlastnosti pro ziskani
propustnosti vrstvy. Kromé optickych testi bylo provedeno vyhodnoceni mechanickych
vlastnosti a adheze. Ziskané vysledky zjednotlivych meéfeni byly vyhodnoceny.
Podle ziskanych vysledkl vlastnosti vrstev byl proveden navrh potencidlnich aplikaci,
pro které by bylo mozné vrstvu pouZzit.

Klicova slova

Reaktivni napraSovani, vlastnosti vrstev Al,Os, pulzni naprasovani, nadeponované
vrstvy Al,Os, optické vlastnosti, mechanické vlastnosti, adheze

Abstract

Diploma thesis describes technology of pulse reactive magnetron sputtering of Al,Os
coating. Furthermore it deals with design of deposition process and testing new aluminium
target. The technological window was determined by tests. As a result, it was possible
to create Al,O; coatings in the widest possible working range. The coatings created
by apparatus PLS 160 were tested for optical properties in order to obtain transmittance.
Besides the optical tests, the evaluation of mechanical properties and adhesion were
performed. The obtained results from measurement were evaluated. Based on the results,
some possible applications of the coating were suggested.

Keywords

Reactive sputtering, properties of Al,Os films, pulse sputtering, deposited films of Al,Os,
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Uvod

Pro nanaSeni velmi tenkych vrstev rtiznych materiali se pouzivaji dvé zakladni
technologie. Prvni zékladni technologii je chemicka depozice, kde je mozné nanéset tenké
vrstvy pomoci chemickych reakci plynt pii vysokych teplotach. Druhou zékladni skupinou
je fyzikalni depozice, kterd je zalozena na fyzikalnich principech, jako je napiiklad
odpraSeni nebo odpateni. Pro vytvafeni vrstev Al,O3 tyto metody lze také pouzit. Vrstvu
Al,O3 je mozné vytvofit napiiklad technologii katodového oblouku ve vakuu, pulzni
laserovou depozici nebo reaktivnim naprasovanim az po technologie, jako jsou sol-gel
proces nebo sprejova pyrolyza.

Reaktivni magnetronové naprasovani je fyzikélni a chemicky proces, pii kterém
se z povrchu terce odpraSuji atomy pozadovaného materialu a reaguji s reaktivnim plynem.
Tyto odprasované atomy dopadaji na stolek, kde jsou schopny vytvofit vrstvy od fadu
nanometrit az po jednotky mikrometrii. Na tomto stolku jsou umistény piredméty, které
maji byt pokryty pozadovanou tenkou vrstvou. Jako reaktivni plyn se pouziva napiiklad
kyslik nebo dusik. Diky témto plyniim pak vznikaji vrstvy oxidd, nitridd. Diky tomu, Ze je
proces reaktivniho magnetronového naprasSovani zavisly na mnoha faktorech, je mozné
vytvaret unikatni materialy, které by nebylo mozné vytvofit jinym zptisobem.

Cilem této prace je seznameni se s vlastnostmi tenkych vrstev Al,Os3 a technologii
reaktivniho magnetronového naprasovani pomoci aparatury PLS 160. Z dostupnych zdroji
byl vypracovéan ptehled vlastnosti vrstev Al,Os;. Dale je navrzen postup pro depozice
tenkych vrstev AlLO;, ktery je testovan. Diky vytvofenym referencnim vzorkiim je
stanovena depozi¢ni rychlost pro vytvofeni testovacich vzorkl. Vytvotrené testovaci vzorky
budou podrobeny méteni optickych vlastnosti, mechanickych vlastnosti a adheze. Tyto
vysledky budou déale vyhodnoceny. Podle ziskanych vlastnosti a parametrd budou uréeny a
navrzeny potencialni aplikace.
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2. Teoreticky uvod

V této kapitole jsou uvedeny metody pro vytvareni tenkych vrstev. Podrobnéji
je popsana technologie magnetronového napraSovani a hystereze pii vytvareni vrstev
Al Os. Daéle jsou v této kapitole uvedeny vlastnosti napraSovanych vrstev Al,Os3, popis
aparatury PLS 160 a méfici metody pro vyhodnoceni vlastnosti tenkych vrstev.

2.1. Metody pro vytvareni tenkych vrstev

Vytvareni tenkych vrstev se zaCalo uplatiiovat s rozvojem primyslu. Mezi hlavni
ukoly tenkych povlakid patii naptfiklad zvySeni Zivotnosti namdhanych nastroji
nebo spalovacich komor motorti. Kromé zvySené Zivotnosti se povlaky pouzivaji také
pro zlepSeni adheznich vlastnosti, naptiklad jako mezivrstvy mezi nastrojem a ochrannou
vrstvou, nebo pro odrazeni UV zafeni. Tenké vrstvy tedy maji celou fadu vyuziti
od aplikaci v mikroelektronice az po tribologii nebo optiku.

S vyvojem a pokroCilymi pozadavky vznikaji také vysSi pozadavky na fiditelnost
a presnost procesu. Pro vytvaieni tenkych vrstev se pouzivaji dva technologické procesy:
chemickd depozice (CVD - chemical vapor deposition) a fyzikdlni depozice
(PVD - phisical vapor deposition). Tyto skupiny se dale déli na jednotlivé modifikace
(viz Obr. 2.1). [1][2][3][5]

E—O—D Chemicka Pii atmosférickém tlaku

Prinizkém tlaku

Metal-organicka

Plazmaticky aktivovana

@—P Mikrovinni plazmaticka

o]

@—P| Pii stfednich teplotach

*—> Fyzikalni Napatovani

Naprasovani

Tontova implantace

Obr. 2.1. Rozdéleni metod CVD a PVD
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2.1.1. Chemické depozice

Chemické metody pro depozice vrstev se pouzivaji pro vytvareni vysoce kvalitnich
a pevnych materidlti. Chemické depozice funguji na principu odpafovani a chemickych
reakci. Tento proces se odehrava pii vysokych teplotach kolem 900 °C az 1100 °C.
Reaktivni medium je do procesu piivedeno v plynné fazi. Pomoci chemickych reakci dojde
k vytvareni slouCenin a jejich usazovani na zahtaty povrch substratii. Reaktivni plyn je
do pracovni komory pfipoustén spolu s nosnym plynem, ktery ovliviiuje rychlost rlstu
vrstev. Velikost vytvarenych vrstev miize dosahovat tloustky kolem 13 pm. [1][2][3]

Pro technologii chemické depozice se pouzivaji aparatury (viz Obr. 2.2),
které obsahuji jeden ze dvou typtl reaktorti. Jedna se o reaktor se studenou sténou a reaktor
s horkou sténou. Pti vyuziti reaktoru se studenou sténou dochéazi k reakcim,
které spotfebovavaji teplo (endotermické reakce). Stolek se substraty je vyhiivan,
zatimco stény pracovni komory jsou ochlazovany a nedochazi tak k usazovani povlaku
na stény. Pokud je pouzita metoda reaktoru s horkou sténou, je komora vyhiivéna.
Vytvafend vrstva se pii depozici usazuje na substratech i1 sténach komory, coz miize
ovlivnit vyslednou ¢istotu vrstev. Tento proces se tedy pouziva zejména pro exotermické
reakce. [2][3]

Cistié plynu

FIT Privod vody
Pec s pracovni komorou q—
=

s L
Ekologické
gisténi

Ar, Hy, Ny, CH,

Nosne a reaktivni plyny

N
N
l A |::|[>
>
— Vypamnik

l-» v
= Qdpadni voda
Kovovy halogenid | N

Obr. 2.2. Aparatura pro procesy chemické depozice [3]

Ptiklady metod chemické depozice:
- APCVD — chemické depozice pii atmosférickém tlaku
- LPCVD - chemické depozice pfi nizkém tlaku
- MOCVD — metal-organicka chemicka depozice
- PECVD - plazmaticky aktivovana chemicka depozice
- MPCVD - mikrovinni plazmaticka chemicka depozice
- MTCVD — metoda chemické depozice pii sttednich teplotach
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2.1.2. Fyzikalni depozice

Fyzikalni depozice se pouzivaji pro vytvaieni vrstev s pozadovanymi mechanickymi,
optickymi, chemickymi nebo elektronickymi funkcemi. Fyzikélni depozice jsou zalozeny
na fyzikalnich principech, jako jsou odpafovani nebo odprasovani materialt.
Tyto odparované nebo odpraSované materidly se usazuji na substratu a vytvaii tenkou
vrstvu. Tento proces je mozné snadno a jednoduse a pfesné reprodukovat. Tyto metody
patii mezi ekologicky Setrngj$i, nebot’ se zde nepouzivaji toxické latky. Vysoka cCistota
vyslednych vrstev zavisi na Cistoté pouzitych materidlti a vakuu. [2][3][4]

Béhem procesu fyzikéalni depozice se pouziva pracovni plyn, ktery ma za nasledek
udrzovani vyboje nebo reakce s kovovymi parami (naptiklad dusik). Slouceniny vytvotené
reakcemi se poté deponuji na substrat v podobé pfilnavé vrstvy. Cely proces fyzikalni
depozice probihd ve vakuu. Béhem procesu se pracuje v rozmezi teplot 150 °C az 500 °C.
RozpraSuje se material, ktery je uvoliiovan z tzv. ter¢li. Nanesena vrstva dosahuje obvykle
tloustky jednotek mikrometrt.

Velkou nevyhodou metod fyzikalni depozice je celkem slozity vakuovy systém
(viz Obr. 2.3). [2][3][4]

O R dk
uzaveér |— 4 podkladu
L—

iontovy
paprsek

£ elektronovy

e
paprsek

vstup
plynu

Obr. 2.3. Naparovani s elektronovym svazkem|[1]

Dal$i nevyhodou je tzv. stinovy efekt, ktery ma za nasledek nerovnomérné
vytvarejici se povlak zejména na mistech, kde neni povrch kolmo na smér pohybu castic.
Kviili tomu je pii procesu nutné se substraty pohybovat. [3]

Procesy fyzikalnich depozic Ize dale rozdélit:

- Napafovani
- Obloukové

- Naprasovani
- Doutnavym vybojem rovinné diody
- Magnetronoveé

- lontova implantace
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2.2. Technologie magnetronového naprasovani

Magnetronové napraSovani je technologie, kterd se vyvinula z katodového
naprasovani. V procesu magnetronového naprasovani je na magnetron privedeno zaporné
napéti. Do pracovni komory, ktera je vyCerpana na uroven vakua, je pripoustén pomoci
fizeného ventilu pracovni plyn. Timto pracovnim plynem byva obvykle argon. Tlak
v komote seudrzuje od 0,1 Pa do 2 Pa. Pomoci tlakové Spicky pracovniho plynu
nebo zvysenim zépalného napéti se v pracovni komote zapali doutnavy vyboj, plasma.
Diky vzniklému vyboji zacne probihat ionizace pracovniho plynu. Tyto kladné ionty
pracovniho plynu jsou pfitahovany k magnetronu, na kterém je pfipevnén ter¢. Pritomné
elektrony jsou ovlivilovany Lorentzovou silou. Diky tomu se elektrony pohybuji
po spirdlach  a zvySuji  pravdépodobnost dal§i ionizace v doutnavém  vyboji.
Poté co ionizovana Castice plynu narazi do terce, vyrazi atomy daného materidlu z terce.
Vyrazené atomy rozpraSovaného materialu se po uvolnéni z terCe deponuji na vnitinim
povrchu pracovni komory a také na ptipraveném vzorku, ktery je umistén na stolku uvnitt
komory (viz Obr. 2.4). Stolek byva obvykle odpojen, uzemnén nebo piipojen ke generatoru
s nastavenym piedpétim. [6][7]

[ —2
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Elektricke pole . © Argon
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= - - & O
e * n @ P | Magneticke pole
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= Q
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Pracovni plyn o
(Argon)
| o ©
> e Vivéva
o
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Obr. 2.4. Magnetronové naprasovani [1]
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2.3. Pulzni reaktivni magnetronové naprasovani

Reaktivni magnetronové naprasovani je technologii, kterd navazuje a rozSifuje
technologii magnetronového naprasovani. Hlavnim rozdilem béhem procesu je pripousténi
reaktivniho média, plynu, kterym muze byt napiiklad kyslik, dusik. Béhem procesu
depozice vytvaii tento plyn chemickou reakci a dochazi k vytvareni sloucenin, jako jsou
napiiklad oxidy, nitridy nebo karbidy. [7][9]

Vytvéteni téchto sloucenin ma uplatnéni i u pulzniho naprasovani nevodivych vrstev.
K tomu je zapotiebi pouzit vysokofrekvencni pulzni generator, jehoz pracovni frekvence
se pohybuje v rozmezi od 20 kHz az po 400 MHz. Béhem doby jednoho pulzu generatoru
je ter€ s rozprasovanym materidlem nejdiive odpraSovan (pulse - on), pfi¢emZ na terci
zéroven vznika dielektrickd vrstva diky reaktivnimu plynu. Na konci doby pulzu dojde
k otoceni polarity pulzu (viz Obr. 2.5) a vybiti akumulovaného naboje v dielektrické vrstvé
pres vodivé plazma v okoli terce (pulse - off). [8][9][10]

U:I M 1U%| Ud | t [S]
-L':I
pulse-on : pulse-off
T : tuﬁ

Obr. 2.5. Pulz vysokofrekven¢niho pulzniho generatoru[10]

Dobu naprasovani a vybijeni dielektrické vrstvy je mozné nastavit pomoci stiidy
(Duty cycle). Diky tomu je mozné napraSovat dielektrické vrstvy s velmi malou hodnotou
vodivosti. Pomoci pulzniho generatoru je nevodivy ter¢ stiidavé nabijen a vybijen
a nedochazi k nezadoucim mikroobloukim nebo mikrovybojim (viz Obr. 2.6). [9][10]

a) tyy = 0.dps b) tor = Sus
Obr. 2.6. Povrch vrstvy AL, Oz pro dobu vybijeni terce 0,4us a dobu Sps [10]
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2.4. Hystereze pulzniho reaktivniho naprasovani Al,O; vrstev

Proces pulzniho reaktivniho napraSovéani vrstev Al,Os neni jednoduché realizovat.
Hlavnim problémem je totiz hystereze zavislosti stavu povrchu tere na pritoku
reaktivniho plynu, kysliku. Na této hysterezni kiivce také zavisi, jaké vrstva bude
procesem vytvoiena. Hysterezni kiivka pro naprasovani vrstev Al,O; se sklada ze tii
zékladnich c¢asti. Tyto Casti jsou: kovovy (metalicky) mod, prechodovy moéd a mod
reaktivni (viz Obr. 2.7).[11][12]

Pti zvySovani pritoku kysliku béhem zapéleného doutnavého vyboje zacne dochézet
k pozvolnému snizovani napéti na ter¢i. V tomto ptipad¢ se naprasSuje v kovovém modu.
Pti dals$im zvySeni pritoku zac¢ne dochazet k nestabilité, kterou je mozné udrzovat.
V tomto piipad¢ je napraSovana vrstva nestechiometrického Al,Os;. Pokud je pritok
kysliku dale zvysen, napéti na ter¢i zacne prudce klesat. V tento okamzik se proces nachazi
v ptechodovém modu, ktery je velice nestabilni a vede do reaktivniho modu. [11][12]

Tento pfechod do reaktivniho médu ma za nasledek otraveni tere. Otraveni terce
je stav, kdy je povrch tere zcela pokryt vrstvou oxidu hlinit¢ho. Diky piechodu
do reaktivniho modu dojde k chemické reakci na povrchu tere, zméni se depozi¢ni
rychlost a zaéne se akumulovat ndboj ve vznikl¢ dielektrické vrstvé Al,Os na povrchu
ter¢e. Akumulovany naboj muze byt pfi¢inou zniceni deponovanych vrstev vlivem
mikrovyboje. Pokud je pritok kysliku v reaktivnim modu snizovan, zacne pozvolna rast
napéti na terCi. TerC prestavd byt piesycen reaktivnim plynem a zacne dochazet
k napraSovani pozadované vrstvy Al,O;. Pii napraSovani vrstvy Al,O; je proces blizko
druhého ptechodového modu. Velmi dilezité je dbat na kontrolu napéti. V ptipadé, ze je
napéti dale zvySeno, za¢ne dochazet ke skoku pres prechodovy moéd do moédu kovového.
V tomto ptipad¢ je napraSovana vrstva Al,Os jiZz nepouzitelnd, nebot’ do dielektrické vrstvy
AlLOj; byla naprasena vrstva vodivého AlxOy. [11][12]

Hysterezni efekt naprasovani AlJO;
Napéti na terdi
N

Kovovy mod

"""""

L 4

Pnitok reaktivnitho plynn

Obr. 2.7. Zavislost napéti na prutoku reaktivniho plynu[12]
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2.5. Vlastnosti naprasovanych vrstev Al,O;

Tenké vrstvy AlLOs; a jejich struktury jsou povazovany za velice zajimavy
a perspektivni material, ktery by v budoucnu mohl nahradit dielektrické vrstvy oxidu
kiemicitého (Si0;). Vrstvy Al,O3 nejsou tplnou novinkou, nebot’ na této technologii bylo
jiz v minulosti provedeno velké mnozstvi vyzkumné prace. Svéd¢i o tom velké mnozstvi
publikaci z poslednich n€kolika let.[17][18]

Jednotlivé vlastnosti vrstev AlLO; Ize urcit riznymi metodami. Zde jsou uvedeny
jejich jednotlivé vlastnosti pro technologii naprasovanych vrstev.

Pomoci analyzy protonového rozptylu lze sledovat pfitomnost vodiku ve vytvofené
vrstvé a také urcit jejich atomovy pomér. Bylo vypozorovéno, ze pomér pro vrstvu Al,Os
vuci vodiku je roven 1 : 0,03. [13]

Mezi dal$i znaky napraSovanych vrstev Al,Os patii také mikrostruktura. Tu je mozné
zkoumat napiiklad pomoci transmisni elektronové mikroskopie nebo rentgenové difrakéni
analyzy. Fotografie (viz Obr. 2.8) je pofizena z transmisniho elektronového mikroskopu,
kde byla pozorovana amorfni krystalicka faze Al,O(OH), na uhlikové mtizce. Na obrazku
je mozné pozorovat vznikly difraktogram struktury Al,Os;. Tloustka pozorované vrstvy
je 150 nm. [13]

Obr. 2.8. Difraktogram vrstvy Al,O3 [13]

Dalsi velkéa skupina pozorovani Al,O; vrstev je vénovana elektrickym vlastnostem.
Mezi tyto pozorované vlastnosti patii C-V charakteristiky, hodnota dielektrické konstanty,
prirazné napéti a rezistivita. Zkoumana vrstva Al,Os byla napraSena na kiemikovou desku
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dotovanou fosforem. Tloustka oxidu hlinité¢ho byla 190 nm. Uvedena C-V charakteristika
(viz Obr. 2.9) byla métena pii frekvenci 1 MHz. [13]
Kapacita [pF]
160 —

140 |-

120 —

100 |~

80—

20 | | | | | | |
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Napéti [V]

Obr. 2.9. C-V charakteristiky pifechodu Al,O; a P-Si substratu [13]

Z C-V charakteristiky je dale mozné urcit 1 hodnotu dielektrické konstanty, kterd ma
obvyklou hodnotu pfiblizné¢ 10. Z C-V charakteristik byla jeji hodnota uréena na 9,96.
Vrstva AlLOs; ma také Siroky zakdzany pas, jehoz hodnota se pohybuje
kolem 8,8 eV - 9 eV. Hodnota priirazné¢ho napéti vrstvy Al,O; se pohybuje kolem hodnoty
4 MV/cm®. Rezistivita, ktera byla méfena pii napéti 50 V a proudu piiblizné 10 nA, byla
rovna piiblizng 1x10'* Qcm. [13][14][15][16]

Mezi dalsi dulezité parametry pozorované u vrstev Al,Os patii optické vlastnosti.
Do této kategorie spadd predevSim index lomu, ktery je pfiblizné roven 1,66
pro stechiometrické vrstvy pro tloustku kolem 500 nm. Kromé¢ indexu lomu patii mezi
dal§i zajimavé vlastnosti vrstev Al,Os propustnost v infracerveném a ultrafialovém
spektru. V infraervené oblasti maji vrstvy Al,O3; propustnost kolem 80 % od vlnoc¢tu
1000 cm™. Podtuto mez je propustnost v infradervené oblasti piiblizng 30 %.
V ultrafialovém spektru se propustnost vytvotené vrstvy pohybuje od 10 % pii vinové
délce 200 nm az po 95 % propustnost pii 350 nm. [13][14][16]

Vrstvy  AlLOs; vytvofené naprasovanim maji vysokou pevnost a tvrdost,
ktera se pohybuje od 7,9 GPa do 21 GPa (naptiklad: 12,5 GPa pro atomovy pomér 60 %
kysliku a 40 % atomového poméru hliniku ve vrstvé Al,O3). Hustota naprasovanych Al,Os
vrstev se pohybuje kolem 3970 kg/m’. Vrstvy dale maji vysokou teplotu tani
(ptiblizné 2000 °C — 2100 °C). [15][16][17][18]

Tenké vrstvy AlOs jsou tedy vysoce izolacni, opticky transparentni a chemicky
stabilni material. [17][18]
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2.6. Vlastnosti fazi tenkych vrstev AL,O;

Vrstvy AlLOs; lze také rozdélit podle fazi, kterych je pftiblizné dvacet.
Kazda z jednotlivych fazi ma své unikatni vlastnosti, diky kterym se pouzivaji v Sirokém
spektru aplikaci. Nejdialezitéjsimi fazemi Al,Os; vrstev jsou: a-fize a metastabilni
struktury, jako jsou: y-faze, k-faze a 0-faze. Formovani fazi je zavislé na metodé procesu
naprasovani a teplot¢ substratu.[17][18]

Féze o ma z uvedenych vrstev nejvétsi termodynamickou stabilitu v celém teplotnim
spektru. Fazi o je mozné vytvofit pomoci chemické depozice. Aby doslo k Gplnému
zformovani a-faze Al,Os je nutné vrstvu vystavit teploté pies 1000 °C. Pro tak vysoké
teploty je mozné jako substrat pouZzit pouze n¢kolik malo materidli. Faze o ma klencovou
(trigondlni) krystalickou mftizku (viz Obr. 2.10), je transparentni, stabilni s velkou Sifkou
zakazan¢ho pasu 8,8 eV. Al,Os vrstva se pod teplotou 400 °C vyskytuje jako amorfni.
Protoze je Al,O3 velmi zajimavym a dilezitym materidlem pro dielektrické aplikace, je
nutné si uvédomit, ze se amorfni filmy 1isi ve svych elektrickych vlastnostech v zavislosti
na zpusobu jejich piipravy. Naptiklad depozi¢ni rychlost vypafovaného filmu ma zasadni
vliv na hodnotu dielektrické konstanty.[17][18][19][20]

Obr. 2.10. Trigonalni, klencovy model krystalografické struktury[28]

Féze y patii mezi metastabilni faze tenkych vrstev Al,O;. Tuto fazi je mozné vytvofit
pomoci pulzni laserové depozice za nizSich teplot (400 °C — 600 °C) nez u faze a.
V této oblasti niz§ich teplot je tvoieni faze y dominantni. Epitaxni tenkd vrstva y-Al,O3 ma
kubickou krystalografickou mftizku, kterd je podobnd perovskitim nebo spinelim
s ferroickymi nebo multiferroickymi vlastnostmi. Hustota vrstvy y-Al,Os; se pohybuje
kolem 3700 kg/m’. Sitka zakdzaného pasu mé hodnotu kolem 7,2 eV. Tuto fazi lze zménit
zihanim na fazi o pfi teploté 800 °C — 1200 °C po dobu dvanacti hodin. Faze y ma Siroké
uplatnéni jako povlak, adsorbent nebo mékké abrazivo.[19][21][22][23][24][25]

Féaze « patii mezi metastabilni faze Al,Os3. Je mozné ji vytvofit pomoci chemickeé
depozice nebo fyzikalni depozice zplynné faze. Faze k méa kosoctverecnou
(orthorombickou) krystalickou miizku. Dale ma mens$i pérovitost, jemnéjsi velikost zrna
aniz8i tepelnou vodivost. Metastabilni fazi k lze pievést na stabilni fazi o tepelnym
zahtivanim v pribéhu depozice nebo zahiivanim po depozici. Faze x se pod teplotou
800 °C vyskytuje jako amorfni. Prednosti faze k je vyssi tvrdost ve srovnani s o-fazi.
[19][26][27][29]
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Féaze 0 se fadi do skupiny metastabilni faize Al,O;. M4 jednoklonnou prostorovou
miizku (viz Obr. 2.11). Dale méa niz§i porovitost nez faze y. Sitka zakdzaného pésu
se pro fazi O pohybuje okolo 7,4 eV. Teplota tani této ma hodnotu pfiblizn¢ 1050 °C.
Pfi této teploté zaCne dochéazet ke zméné na fazi a. Hustota vrstvy 0-Al,O3 se pohybuje
kolem 3600 kg/m>.[19]

Obr. 2.11. Jednoklonna krystalicka miizka[28]

Vrstvy AlLOs je mozné pfipravit nékolika rGznymi zpisoby. Kromé samotného
pulzniho reaktivniho napraSovani lze tyto vrstvy piipravovat napiiklad pomoci chemické
depozice, sol-gel procesem, sprejovou pyrolyzou, odpafovanim elektronovym svazkem,
katodovym obloukem ve vakuu nebo pulzni laserovou depozici, ktera je pro vytvaieni
vrstev Al,O3; nejvyhodné;jsi.

Pouziti vrstev AlL,O; méa tedy vysoky potencidl k tomu, aby nahradila nyni
pouzivanou dielektrickou vrstvu SiO;. Al,O3 vrstvy jsou pouzivany v rtiznych oblastech,
jako jsou optoelektronika, mikroelektronika, tribologie nebo optika. Al,Os vrstvy
se vyskytuji také v transparentnich vrstvach korundové keramiky, obrazovkach OLED,
solarnich selektivnich povlacich, ve cteckach carovych koda, optickych cockéach
nebo ochrannych vrstvach oken, zaruvzdornych povlacich, antireflexnich vrstvach
nebo v optickych vlnovodech. Z uvedenych ptikladl je patrné, ze se jedna opravdu
o moderni konstrukéni material. VSechny uvedené aplikace maji velmi dalezity pozadavek,
kterym je perfektni homogenita vrstvy, mald povrchovéa drsnost s moznosti kontrolovat
tloustku tenké vrstvy pii jejim vytvaieni. [19]
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2.7. Aparatura PLS160

Aparatura PLS 160, na které je mozné deponovat vrstvy Al,Os, se sklada z nékolika
riznych externich a wvnitinich pfistroji. Uvnitf aparatury se nachdzi membranova
a turbomolekularni vakuova vyvéva, orientacni mérka vakua v komote, modul Quido,
vnitini elektronika pro fizeni vakuovych vyvév a boc¢ni panel pro zapinani Cerpacich
zafizeni. Bo¢ni panel dale obsahuje indikator chladiciho okruhu. Jako chladici kapalina je
zde pouzivana voda, kterda je potfeba pro chlazeni vakuovych vyvév a magnetronu.
Mezi externi zafizeni patii Ctyfi pritokoméry znacky Alicat, RF generator Cesar 136,
pulzni generator Pinnacle, MKS Baratron Typ 627D (viz Obr. 2.12) s pfevodnikem
PR4000B-F a Piraniho mérka piedvakua.

Pted zapocetim procesu reaktivniho pulzniho naprasovani je nutné zapnout chladici
okruh a nechat vycerpat komoru aparatury pomoci membranové a turbomolekularni
vyvévy. Pomoci vakuovych vyvév je mozné aparaturu vycerpat na tlak blizici
se k 0,1 mPa. Jakmile tlak v pracovni komote klesne pod 13 Pa, je mozné otevftit ventil
Baratronu, aniz by doslo k jeho poSkozeni. Ventil Baratronu je nutné nechat otevieny,
aby doslo k ustdleni mérky pred zacatkem depozice. Diky tomu je mozné zabranit
zkresleni ziskanych udaji tlaku. Pomoci ptfevodniku PR4000B-F je mozné sledovat
velmi presné hodnotu tlaku uvnitt pracovni komory.
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Obr. 2.12. MKS Baratron typ 627D
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Jakmile je aparatura vyCerpana na pozadovany tlak (alespont 0,1 mPa - 0,3 mPa)
je mozné dokonclit piipravu depozice. Pomoci ovladaciho software v LabView lze
inicializovat generatory, pritokoméry, modul Quido a Baratron s pfevodnikem. Pomoci
modulu Quido je potieba nastavit spravné propojeni generdtord (viz Obr. 2.13)
s magnetronem nebo stolkem. Pfipojeni generatort je mozné také ovladat pomoci bo¢niho
panelu aparatury. Jakmile je generator pfipojen na magnetron, je mozné provést nastaveni
vykonu, doby zapnuti generdtoru, nastaveni vyrovnavacich kapacit, ndbchu vykonu
a dalSich pottebnych parametri. Pokud je potieba pouZit pro depozici pulzni generator
je potieba nastavit dostatecny vykon, frekvenci a dobu preklopem pulzu (vybijeni terce).
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Obr. 2.13. Vysokofi'ekvenéni generator Cesar 136 a pulzni generator Pinnacle plus

Po nastaveni generatorti je nutné nastavit potiebny pritok pozadovaného plynu.
K tomu slouzi ¢tyfi pratokoméry Alicat, na které je pfipojen kyslik, dusik, argon a metan.
Pred zacatkem depozice je déale nutné vynulovat pievodnik Baratronu PR4000B-F
(viz Obr. 2.14). Nulovani se provadi diky plovouci nule, kterou je mozné na Baratronu
nastavit. Diky tomu obsluha nemusi pfepocitavat veSkeré ziskané udaje z depozi¢niho
procesu. Jakmile jsou nastaveny prutokomeéry, generatory i Baratron, je mozné zacit proces
reaktivniho napraSovani.

Obr. 2.14. Pfevodnik mérky Baratronu PR4000B-F

Pted zapalenim doutnavého vyboje je nutné vytvofit tlakovou Spicku pomoci ventili.
Diky tomu, Ze je po zapnuti vystupu generatoru do aparatury vpusténo vysSi mnozstvi
pracovniho plynu, je mozné snadno doutnavy vyboj =zapalit (viz Obr. 2.15).
Béhem depozice je mozné pomoci pritokoméri ménit pratok pracovniho plynu. Pomoci
prizptisobovaciho ¢lenu (vyrovnavacich kapacit) generdtoru je zapotiebi nastavit zpétné
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odrazeny vykon na nulu. Diky Baratronu mizeme v programu graficky sledovat zmény
tlaku uvnitt komory. VSechny depozi¢ni udaje béhem procesu zpracovava obsluzny
program do textovych souborl, aby byla mozna reprodukce procesu. Zapis dat je velice
vyhodny, nebot’ je mozné zpétné hledat chyby v procesu, jako je naptiklad necekané
zhasnuti vyboje nebo neocekavané vypnuti generatoru.

Obr. 2.15. Zapaleny doutnavy vyboj uvnitf komory aparatury PLS160

Cely proces pulzniho reaktivniho napraSovani je casové naro¢ny zejména diky
dlouhé dobé Cerpani aparatury. Diky obsluznému programu (viz Obr. 2.16) je mozné

dostate¢né rychle reagovat na zmény béhem depozice. Dale je mozné dostavovat depozi¢ni
parametry.
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Obr. 2.16. Ovladaci program aparatury PLS160
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2.8. Mérici metody

Pro vyhodnoceni vlastnosti tenkych vrstev se pouzivd velké mnozstvi méfticich
metod. Podle typu vrstvy je mozné urcit optické vlastnosti, jako jsou propustnost nebo
absorpce. Kromé optickych vlastnosti je dualezité zjistit také mechanické vlastnosti vrstev.
Mezi tyto vlastnosti patii predevSim tvrdost a modul pruznosti, které lze ziskat pomoci
vtiskovych zkouSek. Dalsim zkoumanym parametrem vytvofenych vrstev je adheze,
kterou je mozné ur€it pomoci vrypové zkousky.

2.8.1. Spektrofotometrie

Spektrofotometrie je jedna z metod pro stanoveni optickych vlastnosti materiald.
Mezi vlastnosti, které je mozné urcit pomoci spektrofotometrie, patii naptiklad propustnost
a absorpce. Tyto vlastnosti jsou ureny ve vybraném rozpéti vinovych délek. Princip
metody spociva v absorpci elektromagnetického zareni béhem priichodu pozorovanym
vzorkem. V oblasti viditelného spektra je kazda barva spojena s urcitym rozsahem vinové
délky. Vzorky s valencnimi elektrony, které lze vybudit do vyssi energetické hladiny,
mohou absorbovat zafeni o urcité¢ vlnové délce. Tato vlnova délka nésledné odpovida
rozdilu energii mezi elektronovymi hladinami. Pokud je vlnova délka pohlcena v oblasti
viditelného spektra, vzorek bude pro lidské oko barevny. Méfici pfistroj, ktery umoznuje
ziskat zévislost propustnosti, piipadn¢ absorpce na vlnové délce, se nazyva
spektrofotometr (viz Obr. 2.17). [30][31]
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Obr. 2.17. Ilustra¢ni schéma spektrofotometru [30]

Spektrofotometr se skladd z nckolika zakladnich casti, jako jsou zdroj svétla,
monochromator, detektor a dalsi optické prvky. Jako zdroj svétla je mozné pouzit v oblasti
viditeln¢ho spektra naptiklad halogenovou Zarovku nebo xenonovou vybojku. Pro oblast
infraCerveného zareni se pouziva napiiklad wolframova lampa, lasery nebo vysokotlaké
rtutové vybojky. Zafeni ze zdroje svétla dadle dopada na monochromator, ktery zaroven
plni funkci optické miizky. Diky naklonéni monochrométoru je mozné spojité menit
vlnovou délku. Mezi kyvetou a monochromatorem se nachazi Stérbina. Tato Stérbina
uruje rozsah vlnovych délek, které prochazi smérem ke kyveté s umisténym vzorkem.
Zateni nakonec dopada na detektor, kterym muze byt naptiklad fotodioda. [30][31]
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2.8.2. Vtiskova zkouska

Vtiskova zkouska patii mezi metody, diky kterym je mozné stanovit mechanické
vlastnosti tenkych vrstev. Princip metody spocivda v méfeni hloubky vniknuti hrotu
do vzorku a pozorovani nariistu a poklesu zatizeni v prubéhu celého méteni. Toto méteni
je mozné provést pomoci indentoru. Podle typu zkousky je nutné pouzit vhodny indentacni
nastroj, kterym je obvykle diamantovy hrot. Tvar hrotu je dale uréen podle typu zkouSky
(podle Vickerse, Brinella, Rockwella, Knoopa). [33][35]

Meéfeni pomoci vtiskové zkousky l1ze rozdélit na dvé ¢asti. V prvni ¢asti je provedeno
fizené postupné zatézovani. V pribéhu zatézovani je na indentor postupné aplikovana
nastavend zatézovaci sila. Ve druhé casti méfeni dochédzi k odlehéeni. Toto odlehceni
je zpiisobeno postupnym snizovanim sily piisobici na indentor. Mezi zatézovani
a odlehcovani je mozné vlozit ¢asovou prodlevu. Tato Casova prodleva zptlisobi, ze je
vzorek vystaven nejvySSimu zatizeni. Diky tomu je mozné zjistit tzv. teCeni materialu
(creep). V pribéhu meéfeni je zaznamenavana hloubka vtisku. Protoze se jedna
o destruktivni metodu méfeni, vtisky na vzorku zlstdvaji. To umoziuje ziskat parametry,
jako jsou napiiklad tvrdost a modul pruznosti. Pokud dojde v priibéhu meéteni kromé
plastické deformace také k deformaci elastické, bude vyslednd maximalni hloubka nizsi
nez skute¢nd. Tento jev je mozné pozorovat na indentani kiivce (viz Obr. 2.18)
zaktivenim prub¢hu pii odlehCovani. [32][34][35]
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Pmax
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Odleh¢ovani
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Obr. 2.18. Indentaéni kiivka vtiskového testu [35]
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2.8.3. Vrypova zkouska

Vrypova zkousSka patfi mezi nejrozsifenéjsi metody pro méfeni adheze. Tato metoda
se pouziva predevsim v oblastech primyslu a védy, dale také v oblasti vyzkumu ve vyvoji
novych depozi¢nich technik. Vrypova zkouska byla plivodné pouzivana ke zjiStovani
tvrdosti pomoci Mohsovy stupnice. Krom¢ méfeni tvrdosti se diive vrypova zkouska
pouzivala naptiklad k ur€ovani abrazivnich vlastnosti pomoci opakovaného testu. Princip
vrypové zkouSky spociva v pohybu vzorku nebo hrotu a postupném zatéZovani hrotu.
Indentor je mozné zatézovat skokové nebo plynule. Postupnym zatéZovanim se indentor
dostane az na hranici vrstvy a substratu. Zde vlivem indentoru zacne dochazet
ke zvySovani pnuti mezi testovanou vrstvou a nosnym substratem. Sila, pfi které nastane
odtrzeni vrstvy od substratu, se nazyva kritické zatizeni. Toto zatizeni charakterizuje miru
adheze vrstvy k substratu. [32][33][34]

Provedeni samotného meéfeni je spojeno s pfipravou vzorku. Vzorek musi byt
dostate¢n¢ hladky, aby v prabéhu zkousky nedoslo ke zkresleni vysledkii. Z tohoto diivodu
je u nekterych vzorkl potieba provadét lesténi povrchu a tim odstranit nezddouci drsnost.
Lesténi vrstvy je nutné provést takovym zpisobem, aby nedoSlo k vytvoteni trhlin
nebo prasklin pted za¢atkem méfeni.[35][36]

Vyvoj deformace vrstvy v priabéhu zkousky je mozné rozdélit do ctyi zakladnich
¢asti. V prvni ¢asti ve vrstvé dojde k vytvoreni plastickych deformaci. Pfi zvySeni pfitlaku
indentoru ve druhé casti zacnou vznikat trhliny. Tyto trhliny se mohou vytvofit pifimo
ve vrypu nebo v jeho okoli. Pfi dal§im zvySenim sily za¢ne dochazet k odlupovani vrstvy
v podob¢ tiisek. Pod plnym zatizenim pak dojde k uplnému odlupovani vrstvy kiehkym
lomem (viz Obr. 2.19).[36]

Fy

i

Smér pohybu vzorku

Obr. 2.19. Tlustracéni schéma vrypového testu s deformaci vrstvy [33]
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3. Prakticka cast

V této kapitole jsou postupné popsany jednotlivé kroky, které bylo nutné provést
pro vytvoieni testovanych vrstev. Jedna se o ndvrh procesu pro novy ter¢ a testovani
nového terce. Dale je zde uveden postup ptipravy vzorkt. V této kapitole je také popsano
technologické okno starého a nového hlinikového terce. Pro novy ter¢ byly ziskdny
hodnoty depozic¢nich Cast a byly vytvoreny testovaci vrstvy Al,Os.

3.1. Navrh realizace vrstev ALL,O;

Novy navrh realizace vrstev Al,O3 byl vytvofen kvili vyméné staré¢ho hlinikového
terce (viz Obr. 3.1). Na tomto terci se postupnym provozem vytvofila vyrazna erozni zona.
Stary hlinikovy ter¢ byl déale poskozen ze strany chladiciho okruhu. Pokud by byl ter¢
dale pouzivan, mohlo by dojit k mikrotrhlindm v ter¢i. Tyto mikrotrhliny by mély
za nasledek prosakovani vody do komory aparatury, mohlo by dojit i k zaplaveni
aparatury. Z tohoto divodu byl stary ter¢ vyménén za novy hlinikovy terc, ktery byl
pripajen na médénou podlozku. Kvili rozdilné velikosti nového a starého terce je nutné

znovu navrhnout, upravit a ovétit pouzivany proces reaktivniho naprasovani vrstev Al,Os.

Obr. 3.1. Stary posSkozeny hlinikovy ter¢

Aby bylo mozné vrstvy Al,Os; znovu napraSovat, bylo nutné zjistit procesni
parametry staré¢ho ter¢e. Diky tomu byly navrzeny parametry depozice pro novy ter¢. Bylo
velmi dilezité prozkoumat data z laboratorniho deniku aparatury PLS160. Z laboratorniho
deniku bylo zjiSténo, ze proces depozice Al,O3 se sklada ze tii ¢asti: CiSténi podlozky,
CiSténi ter€e a napraSovani.

Pied zadatkem depozice byla aparatura vy&erpana na tlak v fadu 0,1 mPa. Cisténi
podlozky bylo uskute¢néno pomoci vysokofrekvencniho generatoru, ktery byl pfipojen
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na stolek. Generator byl nastaven na vykon Pg=20 W, pfi hodnotach vyrovnavacich kapacit
CL=13,4 % a Ct= 65 %. Napéti na stolku se pohybovalo kolem Ugyg = -285 V. Hodnota
odrazeného vykonu byla Pg = 0 W. Priitok argonu byl nastaven na hodnotu 38400 (hodnota
na vstupu pievodniku regulatoru pratoku), coz odpovida 30 sccm. Parcidlni tlak uvniti
komory byl 0,420 Pa-0,414 Pa. D¢lka procesu cisténi podlozky byla nastavena
na 4 minuty.

Druhou casti depozice bylo Cisténi terce. Béhem této ¢asti procesu bylo piivedeno
na magnetron 300 W vykonu z pulzniho zdroje Pinnacle Plus. Generator m¢l dale
nastavenou frekvenci na hodnotu 150 kHz a dobu vybijeni ter€e 1 ps. Napéti
na magnetronu béhem ¢isténi terce bylo Uyag =-394 V a proud byl roven Iyag = 0,76 A.
Pritok argonu byl nastaven na hodnotu 10 sccm (12800 pro regulator pratoku). Parcialni
tlak uvnitt komory byl p = 0,145 Pa. Doba ¢isténi terCe byla nastavena na 2 minuty.

Po cisténi ter¢e byl do komory piipoustén reaktivni plyn, v tomto piipadé kyslik.
Hodnota pritoku kysliku byla stanovena na 11,72 sccm (hodnota 15000 pro vstup
regulatortt pratoku). Pritomnost kysliku bylo mozné zpozorovat i diky zméné barvy
plazmatu. Pii hodnoté pritoku 11,72 sccm byl ter¢ v reaktivnim modu a doSlo k jeho
otraveni. Hodnota pritoku byla déle snizovédna az k hranici pfeskoku do kovového modu.
Minimalni mozny pritok kysliku pii zaviené cloné v reaktivnim médu naprasovani byl
3,13 sccm. Pii tomto priitoku se napéti magnetronu nastavilo na hodnotu kolem -270 V.
k napraSovani vrstvy Al,O3 na pfipravené vzorky.

Béhem posledni ¢asti procesu naprasovani byl po otevieni clony regulovan pratok
kysliku. Jako indikator naprasovaciho modu slouzilo odecitané napéti na magnetronu.
Po otevieni clony doslo ke zméné napéti na hodnotu kolem Upag =-250 V. SniZzenim
pratoku se bylo mozné pfiblizit jeste¢ blize ke kolenu pieskoku do metalického moddu.
NapraSovani v blizkosti kolena, resp. pieskoku do metalického médu ma zejména vyhodu
v lepsich vlastnostech napraSovanych vrstev a vyssi depozi¢ni rychlosti. Hodnota pratoku
pro argon byla béhem naprasovani 10 sccm. Velikost pritoku kysliku byla regulovéna tak,
aby se napéti magnetronu pohybovalo kolem Uyag = -275 V. Pritok kysliku se pro toto
napéti na magnetronu v prubé¢hu depozice pohyboval vrozmezi od 1,72 sccm
az po 1,95 sccm, napéti na magnetronu pii procesu mirné rostlo. Parcialni tlak v komote
se pohyboval kolem p=0,173 Pa. ZvySenim pratoku bylo mozné napéti na magnetronu
zpétné doladit na ur¢enou hodnotu. Diky tomu byl ter¢ ve stejném stavu v prubéhu
naprasovani. Depozice naprasované vrstvy Al,Os byla stanovena na 15 minut od otevieni
clony. Tlak v komote po ukonceni naprasovani byl roven 1,1 mPa. Z téchto parametra bylo
nutné vychdzet, aby bylo mozné proces znovu navrhnout.

Pro novy ter¢ (viz Obr. 3.2) byla navrZena stejna procesni posloupnost operaci:
¢isténi podlozky, Cisténi terCe a napraSovani. Pro cCisténi podlozky byly navrzeny
parametry pro vykon generatoru Pr =20 W, hodnoty vyrovnavacich kapacit nebylo mozné
bez spusténé¢ho procesu dostateCné piesné urCit. Proto byly navrzeny ptvodni hodnoty
kapacit CL =65 % a Cr= 13,5 %. Tém¢t jistym predpokladem je nutnost doladéni kapacit
tak, aby se nevytvaiel zpétné¢ odrazeny vykon. Hodnota pratoku argonu byla ponechéna
na 30 sccm. V piipadé zhasnuti vyboje bude nezbytné doutnavy vyboj znovu zapalit
a pratok zvysit. Dobu ¢isténi podlozky byla stanovena na 4 minuty.
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Pro operaci ¢iSténi terce bylo navrzeno pouziti pulzniho generatoru Pinnacle, jehoZ
vykon bude nastaven na hodnotu P =300 W, frekvenci f= 150 kHz a doby vybijeni terce
Tose = 1 pus. Tyto plivodné optimalizované hodnoty nebudou zménény. Velikost pritoku
pracovniho plynu (argonu) byla ponechdna na hodnoté 10 sccm. Béhem ¢isténi terée bude
nutné sledovat, zda nedoSlo ke zhasnuti doutnavého vyboje. V pfipadé, ze dojde
ke zhasnuti vyboje, bude nutné pritok zvysit. Dobu pro Cisténi terce bude nutné pro prvni
depozici prodlouzit na 5 minut. Diky tomu by mélo dojit k odpraseni necistot na povrchu
ter¢e do clony.

Obr. 3.2. Novy hlinikovy ter¢ nainstalovany k magnetronu

Pted otevienim clony bude dale nutné zjistit, jak vypada hysterezni kiivka pro novy
ter€. Poté, co bude zjisténa hysterezni kiivka, bude mozné zjistit, pro jakou hodnotu
pratoku kysliku se proces nachazi v reaktivnim a metalickém modu. Nez bude clona
oteviena, bude zapotiebi zjistit také pratok pro otraveni terce. Otraveni terce by mélo byt
uréeno podle napéti na magnetronu. Otraveni terCe probéhne v dobé, kdy se proces
naprasovani dostane z metalického do reaktivniho modu. Tento skok by se mél projevit
prudkym poklesem napéti magnetronu. Jakmile bude zjisténa hodnota pratoku pro otraveni
terCe, bude snizovan pratok, dokud se bude proces nachazet v reaktivnim modu. Oblast,
které¢ by mélo byt dosazeno, se vyskytuje tésné pred zpétnym skokem do kovového modu.
Jakmile bude zjisténa hodnota pratoku kysliku pro tuto oblast, bude mozné otevtit clonu
a zaCit napraSovat reaktivni vrstvu ALOs.

Pro dosazeni co nejlepsi stechiometrie povrchu se bude béhem naprasovani pratok
kysliku déale dostavovat. Po otevieni clony dojde k mirnému poklesu napéti. Pritok kysliku
bude nutné velice opatrné snizovat tak, aby nedoSlo ke skoku do kovového modu.
K indikaci bude opét slouzit napéti na magnetronu. Pro proces naprasovani budou pouzity
stejné hodnoty vykonu, frekvence a doby vybijeni tere. Velikost priitoku argonu bude
10 scem.
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3.2. Testovani aparatury a hystereze pro naprasovani vrstev Al,O;

Pro novy hlinikovy ter¢ byly provedeny depozice podle névrhu. Diky tomu byly
ziskany parametry pro naprasovani. NejlepsSim zpusobem jak zjistit depozi¢ni parametry
bylo ovéteni celé hysterezni kiivky pro napraSovani Al,Os.

Aparatura byla vyCerpana na tlak 0,17 mPa. Pfi prvni ¢asti procesu Cisténi podlozky
bylo zjisténo, Ze se pii pivodnich hodnotich nastaveni kondenzatori (Cp=65 %
a Cr=13,5 %) objevil zpétné odrazeny vykon. Aby doslo k potlac¢eni odrazeného vykonu,
bylo nutné vyrovnavaci kapacity preladit na hodnoty Cr = 68 % a Cr = 13,7 %. Pfi pratoku
30 scem argonu byl parcidlni tlak v komote aparatury p =0,416 Pa - 0,420 Pa. Napéti
na stolku bylo rovno Ugyg =-294 V. Pro srovnani procesu se starym teréem doslo
k nartistu napéti na stolku pfiblizné o 10 V.

V dalsim kroku bylo provedeno ¢isténi terce. K tomu byl pouzit pulzni generator,
na kterém byl nastaven vykon P =300 W, frekvence f=150 kHz a doba vybijeni terce
1 us. Do aparatury bylo piipousténo 10 sccm argonu, pficemz parcidlni tlak v komote
aparatury byl p = 0,145 Pa. Napéti magnetronu bylo rovno Uyag = -484 V a proud roven
Imac = 0,62 A. Ve srovnani s procesem, kdy byl pouzivan stary ter¢, doslo ke zvySeni
nap¢ti na magnetronu o 90 V a poklesu proudu o 0,14 A.

Po dokoncenti €isténi terce byl do aparatury pfipoustén reaktivni plyn, kyslik. Behem
regulace kysliku bylo zjisténo, Ze k otraveni ter¢e dojde pfi pritoku 11,72 - 12,5 scem.
Pti téchto hodnotach napéti na magnetronu klesne na hodnotu -260 V az -265 V. Poté bylo
mozné provést otevieni clony a hledat nastaveni pratoku pro naprasovani vrstev Al,Os.

Béhem hledani optimalni oblasti pro naprasovani vrstev Al,O3 byla proméfena cela
hysterezni kiivka. Diky tomu lze vzajemné porovnat ptivodni 1 novy ter¢ (viz Obr. 3.3).

Zavislost absolutni hodnoty napéti na magnetronu na
prutoku reaktivniho plynu
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Obr. 3.3. Zavislosti absolutni hodnoty napéti na magnetronu na pritoku kysliku
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Z hysterezni kiivky pro novy ter¢ je ziejmé, ze celkové doslo ke zvySeni napéti
na magnetronu a k mirnému zvySeni pratoku reaktivniho plynu. Ze ziskanych dat pro novy
ter€ je patrné, Ze po otraveni terce, snizeni pritoku a otevieni clony je nutné déle snizovat
prutok idealn¢ pod hranici 2,5 sccm kysliku pfi Umag =-284 V, parcidlnim tlaku
p=0,180 Pa. Skok do metalického moédu nastal pifi pritoku pod 1,8 scem kysliku
pii Upag =-301 V, parcidlnim tlaku p = 0,169 Pa. Pro stary hlinikovy ter¢ se tyto hodnoty
pohybovaly od pratoku 2,2 sccm pii Upmag =-266 V a parcidlnim tlaku p=0,174 Pa
pro 1,65 scem pii Uyag=-291 V a parcidlnim tlaku p=0,155Pa, kdy dochazelo
k pteskokiim do metalického médu.

Pti skoku do metalického médu doslo podle predpokladil k prudkému nartistu napéti,
kdy byla naprasovdna vrstva AlxOy (viz Obr. 3.4). Hodnota napéti na magnetronu
pronovy ter¢ byla rovna Upag=-500V, zatimco pro stary ter¢ se tato hodnota
pohybovala kolem -410 V.

Obr. 3.4. Naprasena vrstva AlyOy na sklenéném substratu

Proto, aby byl proces vracen zpét do reaktivniho modu, bylo nutné zacit zvySovat
pratok kysliku. Diky postupnému zvySovani kysliku dochazelo k poklesu napéti na terci.
Velmi zajimava zde byla oblast pied skokem do reaktivniho moédu, kde bylo mozné
napraSovat nestechiometrické¢ vrstvy Al,O;, které nejsou transparentni a maji tmave
modrou az ¢ernou barvu. Tyto vrstvy by bylo mozné novym terem realizovat pii poklesu
napéti kolem Upag=-440V pii pritoku 3,13 sccm kysliku a parcidlnim tlaku
p = 0,160 Pa. Pro stary ter¢ se tato oblast pohybovala kolem Uypag = -370 V pfi 3,08 sccm
kysliku a parcidlnim tlaku p=0,159 Pa. Pro stary ter¢ bylo tyto hodnoty velmi tézké
udrzovat, nebot’ se nachazi v preskoku do reaktivniho mdédu. Aby je bylo mozné realizovat,
bylo by nutné pieladit vyrovnavaci kapacity. Tlak v aparatuie po skonceni depozice byl
0,078 mPa.
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3.3. Priprava vzorki

Pro naprasovani vrstev bylo nezbytné pfipravit vzorky. Tyto vzorky, substraty byly
béhem procesu naprasovani vrstvy Al,O; umistény v pracovni komote na stolku.
Jako substraty byly vybrany vzorky kiemiku a mikroskopickych sklicek.

Ptiprava vzorkl kfemiku je nasledujici:

v

Ryhovani kfemikové desky diamantovym hrotem (miizka cca 1x1 cm)
Cisténi kiemikové desky deionizovanou vodou

Rozlamani desky na kifemikové vzorky

Cisténi jednotlivych vzorkdi vroztoku gisticiho piipravku Simple green
a deionizované vody

Oplach vzorku deionizovanou vodou

Ofouknuti, osuseni vzorku pomoci stlaceného dusiku

Kontrola ¢istoty na mikroskopu

Ptiprava mikroskopickych sklic¢ek je nasledujici:

Cisténi jednotlivych vzorki v roztoku C¢isticiho piipravku Simple green
a deionizované vody

Oplach vzorku deionizovanou vodou

Ofouknuti, osuseni vzorku pomoci stla¢ené¢ho dusiku

Kontrola ¢istoty na mikroskopu

Béhem cisténi je velmi dulezité provést operace oplachu a osusSeni co nejrychleji,
nebot’ dochdzi k postupnému zasychéani vodnich kapek na povrchu vzorku. Tyto usuSené
kapky mohou byt potencidlnim vznikem poruch, coz je nezaddouci. Mohou napiiklad
ovlivitovat adhezi mezi substrdtem a napraSovanou vrstvou, nadeponovana vrstva poté

nemusi na substratu drzet. Cisté vzorky byly dale umistény na hlinikovou podlozku
a oznaceny popisovacem (viz Obr. 3.5).

Obr. 3.5. Vzorky, substraty umisténé na hlinikové podloZce
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3.4. Technologické okno starého terce

Se starym hlinikovym ter¢em bylo vyhodné provést ovéteni jiz dosazenych vrstev
z ptedchozich let. Vyhodou byla pfedevsim aktualizace depozi¢nich dat a nalezeni
parametrd pro nov¢ nainstalovany generator Cesar 136.

Pro prvni testy po hysterezni kiivce byla pouzita pouze mikroskopicka sklicka
(24 x 24 mm). V jednotlivych testech byly postupné na substraty napraSovany: vrstva
AlxOy, vrstva nestechiometrického AlLO; a vrstva stechiometrického Al QOs.
Predpokladanym  vysledkem je leskla vrstva AlxOy, netransparentni vrstva
nestechiometrického Al,O; a transparentni vrstva stechiometrického Al,Os.

Vrstva AlxOy byla naprasovana po testovani metalického modu pii depozicnich
parametrech: Upag=-410V, pratoku argonu 10 sccm, prutoku kysliku 1,56 sccm
a parcialnim tlaku v komote p = 0,155 Pa. Vysledkem této depozice byla leskla vrstva.

Na druhy vzorek byla naprasovana vrstva nestechiometrického Al,Os. Tato depozice
byla provedena v oblasti pied skokem do reaktivniho modu. Ziskané depozi¢ni parametry
byly: Umag =-374 V, pritok argonu 10 sccm, prutok kysliku 3,07 sccm a parcidlni tlak
v komote p=0,158 Pa. Béhem depozice bylo mozné i bez spektralniho analyzatoru
pozorovat zménu vyzafovan¢ho spektra plazmatu zrizového do tmavé fialového.
Po depozici byla napodlozce a vzorku napraSena tmavé modra az cCernd vrstva,
coz by mélo odpovidat nestechiometrickému Al,O; (viz Obr. 3.6).

Obr. 3.6. Vrstva AlxOy na skle a vrstva nestechiometrického Al,O; na skle

Na tfetim vzorku byla napraSovédna vrstva stechiometrického Al,Os. Depozice byla
provedena se startem v otradveném modu terce. Parametry pii depozi¢nim procesu byly
nasledujici: Uyag = -274 'V, pritok argonu 10 sccm, prutok kysliku 1,72 sccm a parcialni
tlak v komote p= 0,172 Pa. Vysledkem depozice byla transparentni vrstva na skle.
Timto byly potvrzeny zakladni tidaje z laboratorniho deniku.

Diky ovéfenym parametrim depozice na hysterezni kiivce, bylo mozné pokracovat
v napraSovani vrstev Al,Os. Jako dalsi test bylo zvoleno napraSovani stechiometrickych
provedeny depozice pro napéti na magnetronu: Upag = -255 V; -265 V; -275V; -285 V.
Zména napéti na magnetronu byla dosaZzena pomoci rozdilného pritoku reaktivniho plynu
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(kysliku) béhem jednotlivych depozi¢nich procest. Vysledkem jednotlivych depozic byly
transparentni vrstvy (viz Obr. 3.7).

E |

Obr. 3.7. Vrstva stechiometrického Al;Oz — depozice Al,O;_151007

Tyto transparentni vrstvy byly zkoumany pod mikroskopem, kde bylo provedeno
pozorovani naprasené vrstvy pred cisténim (viz Obr. 3.8) a po cCisténi v ultrazvukové
Sisti¢ce (viz Obr. 3.9). Cisténi ultrazvukem bylo nutné provést kvili nanesené kapce
z popisovace. Po odstranéni této kapky byla zméfena tloustka nadeponované vrstvy.

Obr. 3.8. Detail stechiometrické vrstvy ALLO;_151007 s kapkou na ki‘emiku
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Obr. 3.9. Detail stechiometrické vrstvy Al,O; 151007 po ¢isténi ultrazvukem

Béhem pozorovani jednotlivych vrstev Al,Os bylo zjisténo, Ze pro depozici pti napéti
na magnetronu Uypag =-255 V byly v naprasené vrstvé Al,O; defekty. Tyto defekty byly
diky mikroskopu a pozorovanym interferencnim prouzkiim vyhodnoceny jako bublinky
(viz Obr. 3.10). Velikost bublinek byla pfiblizné 15 um.

Obr. 3.10. Detail vrstvy Al;O3;_151005 s bublinkami
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Vrstvy stechiometrického Al,O; byly dale méfeny pomoci profilometru Talystep.
Data ziskana z profilometru byla zpracovana pomoci pocitace. Vysledkem kazdého méteni
byl profil povrchu na rozhrani napraSené vrstvy a substratu (viz Obr. 3.11).
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Mean height -53.3nm
Width 00205 mm

Obr. 3.11. Profil povrchu vrstvy Al,O;_151007 na ki‘emiku p¥i zesileni 200 000

Z naméteného profilu byla urcéena tloustka, respektive velikost naprasené vrstvy,
dsi= 53,3 nm. M¢éfeni kazdé vrstvy bylo provedeno ttikrat. Vysledna tloustka vrstvy byla
urcena jako primér z naméfenych hodnot.

Meéreny byly jak vzorky kfemikového substratu, tak vzorky mikroskopickych
sklicek. Tyto vysledky byly pouzity k porovnani dalSich vrstev Al,Os, vytvofenych pomoci
nového hlinikového terce.
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3.5. Technologické okno nového terce

Otestovanim hystereze procesu naprasovani Al,Os nebylo dostate¢né piesné urceno
technologické okno pro napraSovani pozadovanych vrstev znového hlinikového terce.
Z hystereze je patrné, ze horni mez technologického okna bude déna ptreskokem
do metalického modu. Dolni hranici bude nutné zjistit. Dale by bylo velmi vyhodné
provést depozice vcelém rozsahu technologického okna pro naprasovani
stechiometrickych vrstev Al,O3, aby byla zjisténa depozi¢ni rychlost. Jako substraty byly
zvoleny kiemikové vzorky a mikroskopickéd sklicka. Diky tomu bude mozné porovnat
depozi¢ni rychlosti staré¢ho a nového terce.

Pro prvni testovani byly zvoleny 15 minutové depozice, kazdd z depozic byla
provedena pfi jiném pratoku kysliku. Tim by méla byt zjisténa Sife technologického okna.
Depozice byly provedeny pro napéti na magnetronu: Upag = -255 V, -265V, 275 V,
-285V, -294 V. Raznych napéti na magnetronu pii jednotlivych depozi¢nich procesech
bylo dosazeno rozdilnymi pratoky reaktivniho plynu. Vrstvy, které byly vytvoieny
pii depozicich, byly vzdy transparentni a jednalo se o vrstvy stechiometrického Al,Os.
Na obrazku nize (viz Obr. 3.12) je mozné vidét naprasenou vrstvu Al,O3 na kfemikovém
substratu a na skle, umisténé na hlinikové podlozce.

F

Obr. 3.12. Vrstva Al,O;_ 151112 vytvoiena pomoci nového hlinikového terce

Tyto nadeponované vrstvy stechiometrického Al,O3 byly dale podrobeny zkoumani
pod mikroskopem, kde byly pozorovany vrstvy pifed ciSténim a po ¢iSténi pomoci
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ultrazvuku (viz Obr. 3.13 a Obr. 3.14). Cisténi bylo provadéno kvili tomu, aby byla
odstranéna nanesena kapka barvy z popisovace. Tyto ocisténé vrstvy byly dale méfeny
na profilometru.

Obr. 3.13. Stechiometricka vrstva Al;O; 151112 na ki‘emiku

Obr. 3.14. Stechiometricka vrstva Al,O;_151112 na ki‘femiku po ¢i$téni ultrazvukem
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Tloustka vrstev byla méfena pomoci profilometru Talystep. Diky tomu by méla byt
ziskéna relevantni data pro porovnani s vrstvami vytvoifenymi pomoci starého terce.

Dolni mez technologického okna byla stanovena pro Upmag=-255V, pritok
kysliku 9,77 sccm, prutok argonu 10 sccm a parciélni tlak p = 0,241 Pa. Vrstva, vytvoiena
pii uvedenych parametrech, obsahovala ve svém povrchu bublinky (viz Obr. 3.15).
Bublinky se na mikroskopu projevovaly lomem svétla a vytvafenim interferencnich
prouzku. Velikost bublinek byla maximaln¢ 35 um.

Obr. 3.15. Vrstva Al,O;_151125 s bublinkami
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3.6. Depozicni rychlosti

Z namétenych vysledkl jednotlivych vrstev byl vytvoren graf zavislosti velikosti

tloustky naprasenych vrstev na pratoku reaktivniho plynu (viz Obr. 3.16)

Zavislost velikosti tloust’ky naprasenych vrstev na

d [nm] prutoku reaktivniho plynu

Zz e === Novy terc¢
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12 . Ozl[sccm]
0 2 7

Obr. 3.16. Zavislost depozi¢ni rychlosti na pritoku kysliku

Ze zavislosti depozi¢ni rychlosti na pratoku reaktivniho plynu je patrné,
ze se celkova depozicni rychlost pro novy ter¢ zvysila. Kromé vyssi depozicni rychlosti je
také patrné, ze je mozné naprasovat vrstvy Al,O3 ve vEétSim rozmezi pro nastaveni pratoku
kysliku. Konkrétné¢ pro stary ter¢ bylo mozné napraSovat stechiometrické vrstvy
od pratoku 1,64 sccm pii Uyag =-284 V az po pratok 2,23 sccm pii Upag =-265 V.
U nového terCe je mozné napraSovat Al,O; od pratoku 1,95 scem pii Uyag =-294 V
az po prutok 7,03 sccm pti -265 V (viz Tabulka 1 a Tabulka 2).

Tabulka 1: Depozi¢ni parametry pro stary ter¢

0, Uwmac dsi dsio
[sccm] V] [nm] [nm]
2,66 -255 52,6 46,4
2,23 -265 55,1 52,1
1,71 -275 69,6 64,8
1,64 -285 81,1 76,8

Tabulka 2: Depozi¢ni parametry pro novy ter¢

0, Uwmac dsi dsio
[sccm] V] [nm] [nm]
9,77 -255 40,8 39,1
7,03 -265 49,6 46,9
4,69 -275 58,9 55,4
2,34 -285 69,1 66,4
1,95 -294 77,8 75,5
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V tabulkach jsou uvedeny priimérné hodnoty prutoku, pti kterych byly jednotlivé
vrstvy realizovany, napéti na magnetronu a naméfené tloustky vrstev na kiemiku a skle.
Pratok kysliku nebyl pfi depozici vzdy konstantni. Se sniZzujicim se napétim bylo nutné
dostavovat pritok kysliku pro udrzeni konstantniho napéti na magnetronu.

Z namétenych vysledkl jednotlivych vrstev je dale patrmé, Zze depozi¢ni rychlost
na sklenénych substratech je nizsi nez na substratech kiemikovych. U nového terce jsou
rozdily mezi vrstvami na skle a kifemiku nizsi.

Diky ziskanym vysledkim z jednotlivych depozi¢nich procesit je mozné
dale vypocitat dobu depozic tak, aby mohly byt vytvofeny vrstvy o stejné tloustce.
Tyto ¢asy budou pro dalsi testovani vrstev Al,O3 klicové. V tabulce nize (viz Tabulka 3)
jsou uvedeny piiblizné casy depozic pro vytvoreni vrstvy 70 nm na kiemikovém
a sklenéném substratu.

Tabulka 3: Depozi¢ni ¢asy vrstvy ALLO; pro kifemikovy a sklenény substrat

Uwmac d ts tskio
V] [nm] [min] [min]
-265 70 21,17 22,39
275 70 17,83 18,95
-285 70 15,20 15,81
-294 70 13,50 13,91
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3.7. Depozice testovacich vzorki

Pro depozice testovacich vzorkd bylo nutné vybrat vhodné substraty. Jako vhodny
podkladovy material bylo vybrano podlozni mikroskopické sklo a kiemik.
Kromé uvedenych vzorki bylo do aparatury vlozeno také kryci mikroskopické sklo.
Podlozni mikroskopické sklo bylo pied depozici rozifezano na rozméry 25 mm x 25 mm,
kvali optickym métenim. Tyto vzorky jsou vhodné nejen pro nasledné testovani optickych
vlastnosti, ale také pro vtiskové a vrypové zkousky. Po dokonceni rozmérovych uprav
vzorkli bylo provedeno cisténi vzorki. Nasledné byly vzorky vlozeny do aparatury
na hlinikové podlozce. Dostatecnd tloustka napraSené vrstvy na substratu byla vzhledem
k méficim schopnostem pfistroji nejprve stanovena na hodnotu kolem 120 nm.
Odhadovana doba cisté depozice se pro tuto tlousStku pohybovala od 25 minut do 39 minut.

Prvni depozice byla provedena podle otestovaného navrhu. Nejprve doslo
k vyCerpani aparatury na tlak kolem 0,2 mPa. Poté bylo mozné =zacit s procesem
naprasovani. V prvni ¢asti bylo provedeno ¢isténi podlozek, umisténych vzorkti na stolku
aparatury. Pro CiSténi byl pouzit generator Cesar s nastaveni kondenzatori Cp = 68 %
aCr=13,5% pii pratoku 30 sccm argonu. Parcidlni tlak v komoie aparatury byl
kolem p = 0,415 Pa — 0,422 Pa. Napéti na stolku se pohybovalo kolem Ugyg =-290 V.
Cisténi probihalo po dobu &ty minut. Po dokonéeni &i§téni vzorkd bylo nutné provést
CiSténi terce.

Cisténi terée bylo provedeno pomoci pulzniho generatoru Pinnacle Plus
s nastavenymi parametry: vykon P =300 W, frekvence f= 150 kHz a doba vybijeni terce
1 us. Do aparatury bylo pfipousténo 10 sccm argonu. Parcidlni tlak uvnitt aparatury byl
p = 0,145 Pa. Napéti magnetronu bylo rovno Uyag = -482 V a proud roven Iyag = 0,62 A.
Doba disténi tere byla 2 minuty. Ve srovnani stestovanymi parametry doslo
jen k nepatrnym zméndm.

Po dokonceni ¢isténi terce bylo do aparatury pfipousténo 12,5 sccm reaktivniho
kysliku. Tato hodnota podle ovéfené¢ho testu zarucené zpusobi otrdveni terce. Nasledné
bylo mozné provést snizeni prutoku kysliku az na hodnotu kolem 3,9 sccm. Pii této
hodnot¢ dosahlo napéti na magnetronu hodnoty Upag =-279 V. Pii dalSim snizeni pratoku
doslo ke skoku kovového mddu, coz by bylo nezddouci. Nastavenim napéti na hodnotu
blizkou ke skoku je mozné eliminovat piipadné problémy s bublinkami,
které se na vzorcich vyskytly pfi vysSich pritocich kysliku. Po dokonceni nastaveni
a ustaleni podminek v komote bylo mozné provést otevieni clony.

Po otevieni clony zacalo probihat naprasovani vrstvy Al,Os na vzorek podlozniho
a kryciho mikroskopického skla a kfemiku. Pro cast naprasovani byl pouzit pulzni
generator Pinnacle Plus, na kterém byl nastaven vykon P =300 W, frekvence f= 150 kHz
a doba vybijeni ter¢e 1 ps. Pritok kysliku byl snizen na hodnotu kolem 2 sccm. Napéti
na magnetronu dosdhlo hodnoty kolem Upmag=-292 V. Parcidlni tlak uvnitf komory
se v prubéhu depozice pohyboval kolem p =0,169 Pa. Hodnota napéti a prutoku kysliku
ovSem nebyl v prabéhu celé depozice konstantni. Proces byl totiz fizen programem
pro automatické dostavovani hodnoty pratoku kysliku v zdvislosti na napéti
na magnetronu. Cilem bylo stabilizovat nastavenou hodnotu napéti, pii kterém depozice
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probiha. Stabilizaci napéti bylo nutné udrzovat z divodu blizkého ptechodu do kovového
modu (kolem 300 V — 305 V). Doba naprasovani trvala ptiblizn€ 25 minut.

Po vytvofeni prvniho vzorku vrstvy ALO; a jejim zkuSebnim méfeni pomoci
spektrofotometru se ukazalo, ze tloustku vrstvy bude nutné témét zdvojnédsobit na hodnotu
kolem 230 nm. Podle ziskanych depozi¢nich rychlosti bylo mozné provést novy odhad
doby naprasovani. Ta byla stanovena pro depozice od 45 minut do 74 minut pro napéti
na magnetronu od -294 V po -265 V.

V dalsi depozici (s oznacenim Al,Os 160127) bylo cilem vytvofit vrstvu o tloustce
230 nm pii napéti na magnetronu Upag =-294 V. V prubéhu depozice byly nastaveny
totozné parametry pro CciSténi vzorkl, ter€e 1 samotné napraSovéani. Prub¢h doby
naprasovani byl nastaven misto pavodnich 25 minut na dobu 45 minut. V prib¢hu
napraSovani bylo mozné pozorovat nepatrné zmény pritoku kysliku (viz Obr. 3.17).

Casova zavislost priitoku kysliku v priibéhu depozice
pro Uy =-294V
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Obr. 3.17. Casova zavislost priitoku kysliku v pritbéhu depozice pro Uyc =-294 V

Z Casové zavislosti prutoku kysliku v pribéhu napraSovani je mozné pozorovat
nejprve nabéh prutoku smérem k ocekavané hodnoté 1,9 sccm. Déle lze pozorovat mirné
zvyseni a nasledné postupné snizovani pratoku. Zacatek stabilizované depozice probihal
pii 1,85 scem kysliku. V depoziénim case kolem 15 minut dochazelo k nepatrnému
zvySovani prutoku na 1,9 scem. Na konci depozicniho procesu bylo pro udrzeni napéti
Umac =-294 V potieba pfipoustét do komory piiblizné¢ 1,8 sccm kysliku. Rozdil
mezi maximalni a minimélni hodnotou béhem naprasovani byl piiblizné¢ 0,1 sccm.
Rozdilny pratok kysliku béhem depozice mél za nasledek mirnou zménu depozicni
rychlosti. Vysledna vrstva méla tloustku 233 nm. Depozicni rychlost pro prvni testovaci
vzorek tedy Cinila 5,18 nm/min.
hodnoté napéti Uyag = -265 V. Cilova tloustka vrstvy byla opét 230 nm. Parametry béhem
procesu ¢isténi vzorka na stolku a terce byly stejné az na minimalni rozdily v parcidlnim
tlaku: £ 0,003 Pa. Po otevieni clony bylo nutné priatok kysliku nejprve snizit z hodnoty
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3,9 sccm na hodnotu 3,67 sccm. Pii této hodnoté pritoku bylo Uyag = -265 V. V pribéhu
procesu bylo nutné pro udrZeni konstantni hodnoty napéti na magnetronu zvysit hodnotu
pratoku kysliku az na 8,28 scem. Od této hodnoty déle dochazelo k pozvolnému poklesu
prutoku kysliku na hodnotu 6,72 sccm. Rozdil mezi maximalni a hodnotou byl vice
nez dvojnasobny (4,61 sccm). Parcidlni tlak v komotfe aparatury se béhem procesu
pohyboval od 0,192 Pa do 0,255 Pa. Po dokonceni naprasovani bylo pfi pozorovani
na konfokalnim mikroskopu patrné, ze je vrstva poskozena (viz Obr. 3.18).

Obr. 3.18. Defekty pozorované na vrstvé Al,O; 160203

Ze snimku potizeného na konfokalnim mikroskopu je patrné, ze na kiemiku doslo
v prub¢hu depozice k loupani vrstvy (defekt vlevo). Tyto defekty se vyskytovaly témét
po celém povrchu vzorku a nejspiSe byly zptsobeny pfili§ velkym mnoZzstvim kysliku
v prub¢hu depozice (az 8,28 sccm). Velké mnozstvi kysliku s nejvétsi pravdépodobnosti
vytvofilo ve vrstvé lokalni defekt, bublinu, diky které se ¢ast naprasené vrstvy v prabéhu
depozice uvolnila a dopadla na povrch substratu (modra oblast vedle bubliny). V pravé
¢asti snimku je mozné pozorovat bublinku o priméru kolem 30 um, kterou lze rozeznat
podle pfitomnych interferencnich prouzkt. Vedle bublinky je dale odloupnuta ¢ast vrstvy.

Kromé pozorovani kiemikového vzorku byly pozorovéany také vzorky ptilozenych
mikroskopickych skel. Béhem pozorovani nebylo odhaleno tak zdvazné poskozeni vrstvy.
Pouze na krycim mikroskopickém skle bylo mozné pozorovat defekt, kde doslo
k odloupnuti vrstvy. Vzhledem ktvaru bylo zfejmé, Ze na povrchu vzorku byla
pred zacatkem depozice necistota, kterd v prubehu depozice odpadla spolu s nanesenou
vrstvou. Krom¢ tohoto poskozeni vlivem necistoty nebyl na povrchu kryciho
mikroskopického skla jiny defekt. Diky pozorovani na konfokalnim mikroskopu bylo
zjisténo poskozeni vrstvy na kiemiku. Vzhledem k tomu nebylo mozné vrstvy vytvorené
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pii Umag = -265 V zahrnout do zkousenych vzorkii. U této poskozené vrstvy by nebylo
mozné provést relevantni méteni propustnosti, tvrdosti, modulu pruznosti a adheze.

Pro nasledujici depozici (Al,O3; 160208) bylo cilem wvytvofit vrstvu 230 nm
pii napéti Upag =-275 V. Odhadovana doba samotného napraSovani byla stanovena
na 58 minut. Depozicni kroky byly provedeny podle jiz nékolikrat otestovaného postupu.
Parametry se v prabéhu ¢isténi vzorkt a ter¢e pohybovaly v obvyklych hodnotach. Pro ¢ast
naprasovani bylo nastaveno napéti Upmag=-275V. Béhem 58 minut samotného
napraSovani bylo opét nutné dostavovat prutok kysliku nejprve z 3,9 sccm na 2,58 scem.
Poté pro udrZeni stabilniho napéti na magnetronu bylo potieba zvysit pritok kysliku
na 5,39 sccm. Nasledné byl priitok postupné sniZzen na 3,83 sccm.

Vysledkem depozice byla vrstva ALO; (viz Obr. 3.19), ktera byla zkoumana
na konfokalnim mikroskopu. Zde béhem pozorovani nebyly odhaleny zadné defekty
ve vytvofené tenké vrstv€é. Po dokonceni Cisténi pomoci ultrazvuku bylo mozné provést
méfeni tloustky pomoci profilometru. Vysledna tloustka vrstvy se pohybovala
kolem 200 nm. Z této hodnoty byla nasledn¢ urcena depozi¢ni rychlost 3,45 nm/min
(ptivodni hodnota pro 70 nm vrstvu byla 3,93 nm/min). Diky zjisténi tloustky vrstvy bylo
mozné urCit, ze pratok kysliku mél zcela zdsadni vliv na depozi¢ni rychlost v prubéhu
procesu, coz se u vrstvy o tloustce 70 nm neprojevilo. Bylo tedy nutné podle téchto dat
upravit délku naprasSovani a provést novou depozici na Cisté vzorky.

Obr. 3.19. Substraty s vytvoienou vrstvou ALO; 160208

Dalsi pokus o vytvoreni vzorkl (Al,O; 160210) byl proveden pro Upag =-285 V.
Vzhledem k okolnostem, které byly zjistény pfedchozi depozici pro Uyag =-275V, byla
provedena zkusebni depozice. Tento krok byl zvolen kvili o¢ekdvanému vykyvu pritoku
v pribé¢hu napraSovani. Doba naprasovani byla podle ptivodniho odhadu 52 minut,
oc¢ekavana tloustka vrstvy byla kolem 230 nm. V prubéhu Ccisténi vzorkli a terce
se nevyskytly zaddné vyrazng€j$i zmény. Doslo pouze ke snizeni napéti na magnetronu
béhem Cisténi podlozek Ugyg =-290 V. V prabéhu cisténi terCe pokleslo napéti
na magnetronu na hodnotu Upag =-481 V a parcialni tlak byl p=0,143 Pa. V prabéhu
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samotné¢ho naprasovani vrstvy Al,O; se projevila zména pritoku v zavislosti na cCase.
Nejprve byl pritok snizen z 3,9 scem pii otevieni clony na 2 sccm. Poté byl pratok kviili
stabilizaci napéti zvySovan na 2,25 sccm. Zhruba v poloviné depozi¢niho procesu bylo
nutné zacit pritok postupné snizovat k hodnoté kolem 2,1 sccm. Rozdil prutoku kysliku
beéhem napraSovani tedy pro Umag =-285 V nebyl pfili§ vyrazny. Naméfena tloustka
vytvofené vrstvy AlOs ¢inila 208 nm. Depozi¢ni rychlost tedy byla kolem 4 nm/min.
Po dokonceni depozi¢niho testu bylo mozné znovu upravit dobu samotné depozice
pro Upag = -285 V na 58 minut a pro Uyag =-275 V na 66 minut. Podle aktualizovanych
udajii by vzorky po depozici mély mit tloustku pozadovanych 230 nm.

Depozice pro vytvoreni druhého testovaciho vzorku (Al,O; 160215) byla provedena
podle ptedchoziho testu. Pro Upmag =-285 V byla nastavena doba samotného naprasovani
na 58 minut. V pribchu ¢isténi terce a podlozek doslo opét jen k minimdlnim zméndm
napéti a parcidlniho tlaku. Béhem napraSovani vrstvy bylo mozné pomoci ovladaciho
programu op¢t sledovat zmény pratoku kysliku (viz Obr. 3.20).

Casova zavislost priitoku kysliku v priibéhu depozice
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Obr. 3.20. Casova zavislost priitoku kysliku v pritbéhu depozice pro Uyc =-285V

Jakmile doSlo k prvni stabilizaci pozadované hodnoty napéti na magnetronu, pritok
byl 1,9 sccm. Dale bylo nutné pritok zvySovat az na 2,25 sccm do doby 20 minut
od zapéleni doutnavého vyboje. Tato hodnota pritoku byla konstantni az do 38 minuty
naprasovani. V tuto dobu musel byt pritok pozvolna snizovan, jinak by nebylo mozné
stabilizovat napéti na magnetronu. Na konci depozice byl prutok kysliku tésn€ pod hranici
2 sccm. Tyto zmény, ke kterym doslo v pribéhu depozice, bylo mozné také pozorovat
pomoci Baratronu. Parcidlni tlak uvnitf komory se meénil v zdvislosti na pratoku
od hodnoty 0,169 Pa smérem k 0,180 Pa pii pozvolném snizovani na 0,178 Pa. V prib¢hu
depozice se podafrilo stabilizovat napéti na magnetronu pro celou délku napraSovani
s presnosti na =2 V. Tloustka vrstvy Al,O; po provedeni méfeni pomoci profilometru
mela 235 nm, coz odpovidd pozadavkim pro dalsi testy. Po dokonceni této depozice
stacilo vytvofit posledni testovaci vrstvu pro napéti Uyag =-275 V.
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Pro vytvofeni posledniho vzorku (Al,Os; 160217) byly nastaveny parametry
Umac =-275 V po dobu 66 minut. Pro ¢isténi podlozek a terce byl zvolen stejny postup
jako v ptedchozich ptipadech. Béhem c¢isténi podlozek doslo ke snizeni napéti na stolku
na hodnotu Ugyg =-287 V bez viditelné zmény parcialniho tlaku uvniti komory. Pii ¢isténi
ter¢e doslo také k dalSimu poklesu napéti na Upag =-480 V a zvySeni parcidlniho tlaku
na p = 0,146 Pa. Casovou zavislost pritoku kysliku v pribéhu depozice je na obrazku nize
(viz Obr. 3.21).

Casova zavislost priitoku kysliku v priibéhu depozice
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Obr. 3.21. Casova zavislost pritoku kysliku v pritbéhu depozice pro Uy, =-275 V

Z Casové zavislosti prutoku kysliku v pritbéhu depozice je patrné, ze doslo opét
k vys§imu vykyvu nez v ptfedchozim piipadé. Pritok pro prvni stabilizaci napéti
Umac =-275 V na magnetronu byl tésné pod 3 sccm. Déle bylo nutné zvySovat priitok
kysliku na 5,6 sccm v pribéhu 20 minut ¢asu samotného naprasovani. Poté doslo k ustaleni
zhruba do doby kolem 35. minuty. Pritok bylo dale nutné snizovat az na 3,8 sccm
do konce casu samotné depozice (66.minuta). Dostavovani pratoku béhem depozice
se projevilo na parcialnim tlaku uvnitf komory nejprve zvysenim z 0,179 Pa na 0,220 Pa
apozvolnym snizenim na 0,208 Pa. V prib¢hu depozice se podafilo velmi dobie
stabilizovat napéti na magnetronu a to i piesto, ze doslo k pomérné vyznamné zméné
pratoku reaktivniho kysliku. Po dokonceni depozice byly vytvotfené vrstvy Al,Os
pozorovany na konfokdlnim mikroskopu. Dale bylo provedeno méteni tloustky pomoci
profilometru. Vysledna tloustka vrstvy byla 227 nm, coz by mélo byt pro ucely dalsiho
testovani dostacujici.

Diky tomu, Ze byly vytvofeny tfi vzorky na kifemikovém a sklenéném substratu
pii riznych hodnotach pritoku, bude zajimavé sledovat rozdily v parametrech jako je
tvrdost nebo modul pruznosti. Ocekéavana je niz$i tvrdost vrstev vytvorenych pfi vysSim
pratoku kysliku (nepatrné se zméni pomér Al a O, ve vytvorené vrstve).
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4.Vysledky testovani vrstev Al,O;

V této Casti jsou postupné popsany vysledky jednotlivych testt, které byly provedeny
na vytvoienych testovacich vzorcich. Jednalo se pfedevsim o méfeni optické propustnosti,
kter¢ bylo provedeno na podloznim mikroskopickém skle s vytvofenou vrstvou.
Dal$im métfenim byla vtiskova zkouska, ze které byl zjistén modul pruznosti a tvrdost
vytvofenych vrstev na skle i kifemiku. Poslednim méfenim byla vrypova zkouska,
diky které byla zjisténa adheze vytvofené vrstvy Al,Os.

4.1. Optické vlastnosti

Tti vytvotené vzorky vrstev AlL,O; na podloznim mikroskopickém skle byly
podrobeny testu propustnosti pro viditelné a infraervené spektrum. K tomuto méfeni byl
pouzit spektrofotometr Varian Cary SE UV-VIS-NIS. Vysledky zpracovaného méteni
vrstvy Al,O; 160127 je mozné vidét nize (viz Obr. 4.1). Pivodni naméfena maximalni
hodnota byla 91,4 %. Ziskana zéavislost propustnosti na vlnové délce byla upravena
podle maxima propustnosti skla, kterd je 92 %. O tento rozdil (0,6 %), ktery byl zplisoben
s nejvetsi pravdépodobnosti rozptylem nebo absorpci, bylo nutné provést prepocet dat.
V opacném piipadé by nebylo mozné provést odpovidajici vyhodnoceni propustnosti
a pfipadné zjistit index lomu a jeho zévislost na vlnové délce. Méfeni bylo provedeno
v rozsahu vinovych délek 350 nm — 1500 nm.

Zavislost propustnosti vrstvy AL,O,_ 160127
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Obr. 4.1. Zavislost propustnosti vrstvy A,O3;_160127 na vinové délce

Z vysledku méteni propustnosti vrstvy Al,O; 160127 je patrné, Ze v infracervené
oblasti se propustnost snizuje z 92 % na 90,5 %. Na hranici mezi viditelnym
a infracervenym spektrem kolem vlnové délky 750 nm — 800 nm se nachdzi maximum

50



meéfené¢ho pribéhu propustnosti, které ¢ini 92 %. Ve viditelné oblasti je patrné sniZeni
propustnosti na hodnotu tésné¢ pod hranici 90 %. Dalsi Gtlum vyskytujici se kolem
A =350 nm je zpisoben pfechodem do oblasti hluboké absorpce. Z naméfeného prabéhu
propustnosti je mozné podle polohy maxima a minima urcit pfibliznou tloustku vrstvy.
Podle vypocetniho programu by méla byt tloustka vrstvy mezi 240 nm a 250 nm. Skute¢na
tloustka naméfena pomoci profilometru byla ovSem 233 nm. Tento rozdil mohl byt
zpusoben velmi malou tloustkou vrstvy v kombinaci s vyrobnim procesem.

Na dal§im obrazku (viz Obr. 4.2) je mozné pozorovat zavislost propustnosti
na vlnové délce pro vrstvu Al,O3; 160215. Po dokonéeni méfeni bylo zjisténo, ze doslo
k vytvoteni nespojitosti v oblasti kolem A =850 nm. Tato nespojitost byla zpisobena
nutnym prepnutim zdroje a detektoru, coz zptisobilo kromé& nespojitosti také velky rozkmit.
Tyto problémy byly odstranény prolozenim kiivky. Mé&feni této vrstvy bylo provedeno
v mddu s polarizatory, kde bylo mozné vice eliminovat vliv piepnuti zdroje a detektoru.
Ziskan4 data bylo nutné piepocist k maximdlni hodnoté propustnosti skla na 92 %
z pivodnich 91,5 %. Méfeni propustnosti bylo provedeno v rozsahu A ~ 350 nm - 1500 nm.

Zavilost propustnosti vrstvy ALO; 160215
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Obr. 4.2. Zavislost propustnosti vrstvy A,O3;_160215 na vinové délce

Z naméfené zavislosti propustnosti na vlnové délce je patrné, Ze ma kiivka
podle o¢ekavani podobny charakter jako v pfipadé métfeni prvni vrstvy. V infracervené
oblasti dochézi k postupnému poklesu z 92 % na hodnotu pod 91 %. Hodnota propustnosti
v oblasti nad A=1000nm je vyss§i proti vysledkiim prvniho vzorku, coz mohlo byt
zpusobeno rozdilnym pratokem kysliku v prubéhu depozice. Kromé poklesu je viditelny
rozkmit naméfenych hodnot v oblasti kolem 850 nm. Ten byl zptisoben jiz zminénym
prepnutim zdrojem zéfeni a detektoru. Ve viditelné oblasti dochazi k postupnému poklesu
propustnosti od maxima 92 % na hodnotu pod hranici 90 %, které by se dalo urcit
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jako minimum. V oblasti pod 350 nm dochazi k hluboké absorpci. Tloustka vrstvy zjisténa
pfi méfeni by opét odpovidala 240 nm — 250 nm, pficemz tloustka vrstvy je 235 nm.
Pricina této odchylky mohla zpiisobena velmi malou tloustkou vrstvy v kombinaci
s vyrobni technologii.

Vysledek zpracovaného méteni vrstvy Al,Os 160217 je mozné vidét na obrazku nize
(viz Obr. 4.3). Méfeni tohoto vzorku bylo provedeno nejprve bez pomocnych polarizatort.
Po dokonceni méteni byla bohuzel zjiSténa nespojitost pii prepinani zdroje a detektoru.
Tento problém bylo mozné ¢astecné eliminovat pouZzitim polarizatort. Vysledek méteni
bylo nutné piepocist k hodnoté propustnosti skla z ptivodnich 91,5 % na 92 %. M¢teni
bylo provedeno v rozsahu vinové délky 350 nm — 1500 nm.

Zavilost propustnosti vrstvy ALLO; 160217
na vinové délce
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Obr. 4.3. Zavislost propustnosti vrstvy A,O3;_160217 na vinové délce

Z vysledku méteni po pfepoctu je patrné, ze maximum se nachazi v oblasti kolem
A =800 nm. Minimum lezi v oblasti kolem A =450 nm a téméf navazuje na oblast hluboké
absorpce. V oblasti viditelného spektra je viditelny pokles z maximélni hodnoty 92 %
pfi A =800 nm na 89,7 % pii A =450 nm. Na rozhrani mezi viditelnym a infraervenym
spektrem je viditelny vys$i rozkmit zplisobeny piepnutim zdroje zéafeni a detektoru.
Rozkmit se projevil i piesto, ze byly pouzity polarizatory. V infratervené oblasti mimo
rozkmit dochazi k pozvolnému poklesu propustnosti smérem k 91 %, coz je opét vice
nez v piredchozim ptipadé¢.

Z namétenych vysledkl jsou zifejmé nekteré zmeény métené propustnosti v zavislosti
na prutoku kysliku pfi vytvareni vrstvy. Prvni zména se nachéazi v oblasti infracerveného
spektra, kde s ptibyvajicim pritokem kysliku (obsahem kysliku ve vrstv€) dochazi
ke zvySovani propustnosti signdlu. Kromé této postupné zmény v oblasti infracervené
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oblasti dochézi také ke snizovani hodnoty druhého maxima pted oblasti hluboké absorpce.
Tato zména se vyraznéji projevuje s pribyvajicim obsahem kysliku ve vrstvé Al,Os.
Pro vrstvu s nejvyssim prutokem kysliku druhé maximum témét zanika. Mimo meéfeni
propustnosti bylo zvazovano také méfeni absorpce vrstvy. Vzhledem k vysledkiim
propustnosti a transparentnim vlastnostem vrstvy nebylo meéfeni absorpce provedeno.
Diivodem bylo neamérné zvyseni slozitosti méfeni a vyhodnoceni. Vzhledem k tomu,
zZe propustnost je nad hranici 90 %, bude absorpce vrstvy velmi nizka.

Ziskana data byla dale zpracovana nad rdmec zadani za ucelem zjiSténi indexu lomu
vrstvy. K tomuto tcelu byl pouzit program Filmstar. Pomoci tohoto programu mély byt
zjistény koeficienty disperzni rovnice, ze kterych by mélo byt mozné sestavit zavislost
indexu lomu na vlnové délce. Po vlozeni pritbéhu propustnosti a zdkladnim nastaveni
programu byl zjistén zéasadni problém. Timto problémem byl velky rozkmit Sumu
méieného pribéhu. Béhem vyhodnocovéani vrstvy v programu Filmstar byla opakované
nespravné urc¢ena hodnota maxima a minima. To mélo za nasledek nesmysIné vysledky
indexu lomu vrstvy. Nakonec byla zvolena jind metoda pro vyhodnoceni indexu lomu.
Ta byla realizovana pomoci programu TFCalc vytvorenim teoretické kiivky. Kfivka byla
vytvofena pomoci interpolace jiz optimalizované zéavislosti tenké vrstvy Al,Os (vytvofené
pomoci vakuového napatfovéani) na vinové délce. Teoreticka kiivka byla nastavena tak,
aby co nejlépe pokryla naméfend data propustnosti vrstvy pii stejné tloustce vrstvy
(viz Obr. 4.4).

T [%] Porovnani namérenych dat s teoretickou krivkou
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Obr. 4.4. Porovnani naméfenych dat propustnosti s teoretickou krivkou

Ze zavislosti propustnosti na vinové délce pro naméfena data a teoretickou kiivku je
viditelny posun ve viditelném spektru. Tento posun mohl byt zplisoben typem procesu,
pii kterém byla vrstva vytvofena. Teoretickd data byla totiz vytvofena a optimalizovana
pro tenké vrstvy vytvofené pomoci vakuového napafovani. 1 pfesto, ze byla vrstva
vytvofena jinou technologii, je chyba mezi teoretickou a namétenou kiivkou velmi mala,
pohybuje se kolem 1 %. Namétfena data jsou tedy v dobrém souladu s teoretickou kiivkou.

53



Pro vytvofeni zavislosti indexu lomu na vinové délce byla pouzita Cauchyho
disperzni rovnice (viz vztah (4.1)), kde byly pouzity dva koeficienty:
Ay
A2’

kde n(A) je index lomu; Ao, A; jsou koeficienty kvadratické Cauchyho disperzni
rovnice; A je vinova délka v nm. [37]

Pomoci teoretické kiivky byl vytvofen hruby odhad pro uvedenou kvadratickou
zavislost. Vysledna rovnice (4.2) se ziskanymi koeficienty disperzni rovnice pomoci
programu TFCalc byla:

n(d) = 4, + (4.1)

6000
n(d) = 1,57 +

- (4.2)

Dosazenim vlnové délky do této rovnice lze ziskat zdvislost indexu lomu tenké
vrstvy pro viditelné a infracervené spektrum (viz Obr. 4.5).

ol Zavislost indexu lomu vrstvy Al,O; na vinové délce
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Obr. 4.5. Zavislost indexu lomu vrstvy Al,O; na vinové délce

Ze zavislosti indexu lomu na vlnové délce je patrné, ze index lomu je v oblasti
infraCerveného spektra téméf konstantni. Pohybuje se od 1,575 do 1,58. V oblasti
viditelného spektra dochazi ke zvySovani indexu lomu od 1,58 ke hranici 1,62.

Ziskané hodnoty indexu lomu jsou velmi blizké k predpokladané hodnoté
kolem 1,6 — 1,65.

54



4.2. Mechanické vlastnosti — tvrdost

Pro méfeni tvrdosti byl pouzit piistroj triboindentor Hysitron TI 950. Tvrdost byla
zjisténa vtiskovou zkouskou. Na obrazku nize (viz Obr. 4.6) je hloubkovy profil tvrdosti
systému vrstva — substrat.
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Obr. 4.6. Hloubkovy profil tvrdosti systému Al,O;_160127 — ki‘femikovy substrat

Pro vyhodnoceni tvrdosti vrstev se pouziva empirické pravidlo. Toto pravidlo urcuje
hloubku pro relevantni vysledky na pomér 1:10 (vrstva - substrat). Lepsi variantou
je zobrazeni celého méfeného hloubkového profilu a podle pribéhu urcit oblast
pro odecteni tvrdosti vrstvy. Z naméfeného hloubkového profilu systému vrstva
Al,O3; 160127 — kiemikovy substrat je patrné, Ze se vliv podlozniho materidlu zacne
projevovat az od kontaktni hloubky kolem 80 nm. Od této hloubky se jiz za¢ina projevovat
tvrdost kiemiku, kterd je vyssi. V oblasti mezi 20 nm az 80 nm je tedy mozné pomérné
presné urcit tvrdost vytvotrené vrstvy Al,Os 160127. Tato tvrdost se pohybuje mezi 8 GPa
az 8,5 GPa. V kontaktni hloubce 20 nm az 80 nm je také patrny mirny pokles tvrdosti.
Ten mohl byt zpiisoben vyssim priitokem v pribehu depozice, coz by vysvétlovalo pokles
tvrdosti. Na konci depozice bylo pfipousténo do aparatury méné kysliku a tim se tvrdost
vysledné vrstvy zvySila. Kromé zvinéni v nizké kontaktni hloubce je mozné pozorovat
nizky rozptyl opakovanych méfeni. Nizky rozptyl jednotlivych méfeni poukazuje
na dobrou homogenitu vytvofené vrstvy. Maly rozptyl naméfenych hodnot v oblasti
kontaktni hloubky nad 120 nm — 140 nm poddva informace o dobré adhezi vrstvy
s kifemikovym substratem. Diky malému rozptylu je zfejmé, Ze béhem méfeni pomoci
vtiskové metody nedoSlo k delaminaci nebo vytvoteni prasklin ve vrstvé. Tyto defekty

by se na méfeném hloubkovém profilu projevily velkym rozptylem hodnot pravé v oblasti
vy$si kontaktni hloubky.
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Kromé méfeni hloubkového profilu tvrdosti vrstvy Al,Os; 160127 na kiemikovém
substratu bylo provedeno také méteni na sklenéném substratu. Vysledny hloubkovy profil
je na obrazku nize (viz Obr. 4.7).
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9,0
8,5
8,0 1=
£ 4
7,5 —
LR T T
+ F EF R L £ 2 %L £ & 4 n
- t F ¥ % B e % % k£ L &
7,0 =T -+ T = T '__‘.11_ _Jr__
6,5
h, [nm]
6,0 T T T T T T T T T 1
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220

Obr. 4.7. Hloubkovy profil tvrdosti systému Al;O3;_160127 — podloZni sklo

Pro hloubkovy profil tvrdosti systému vrstva — substrat bylo provedeno méieni
v celém rozsahu, aby bylo mozné ur¢it vhodnou oblast pro odecteni spravné hodnoty
tvrdosti vrstvy. Z tohoto hloubkového profilu tvrdosti vrstvy Al,O3 160127 je patrny velky
pokles tvrdosti ve srovnani s méfenim na kifemiku. Z namétfeného pribéhu je ziejmé,
ze nejlepsi oblast pro urceni tvrdosti vrstvy Al,O; 160127 na skle je blizko povrchu,
v oblasti kontaktni hloubky 20 nm — 40 nm. V tomto rozmezi kontaktni hloubky se tvrdost
pohybuje mezi 7,5 GPa az 8 GPa. Pro kontaktni hloubku od 40 nm do 220 nm hodnota
tvrdosti klesa na 7,5 GPa az k hodnoté kolem 7,0 GPa. Pfi¢inou tohoto poklesu byl
rostouci vliv niz§i tvrdosti podlozniho mikroskopického skla. Tento vliv byl
zpusoben plastickou deformaci skla v prubéhu méfeni. Diky tomu jsou vysledky méteni
tvrdosti na podloznim skle znacné zkreslené. Z tohoto divodu je pouziti podlozniho
mikroskopického skla pro méfeni hloubkového profilu tvrdosti nevhodné. Z naméfeného
pribéhu hloubkového profilu je dale patrny maly rozptyl hodnot opakovanych méfeni.
Tento vysledek poukazuje na velice dobrou homogenitu vytvotené vrstvy Al,O; 160127
na skle. Kromé dobré homogenity 1ze ¢aste¢né vyhodnotit z naméfeného pribéhu adhezi
vrstvy k substratu. Vzhledem k tomu, Ze se v kontaktni hloubce nad 100 nm neprojevilo
zvyseni rozptylu hodnot, nedoslo k vytvoteni prasklin nebo delaminaci vrstvy.
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Dalsi testovanou vrstvou, kterd byla podrobena vtiskové zkousce pro ziskdni hodnoty
tvrdosti, byla AlLbO; 160215. Naméfeny pribéh hloubkového profilu tvrdosti systému
vrstva — substrat je na obrazku nize (viz Obr. 4.8).
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Obr. 4.8. Hloubkovy profil tvrdosti systému Al,O;_160215 — ki‘femikovy substrat

Pro hloubkovy profil tvrdosti vrstvy Al,O; 160215 na kiemikovém substratu bylo
provedeno opakované¢ meéfeni. Diky tomu je mozné se vyhnout empirickému pravidlu
tloustky vrstvy a substratu (1:10) a urcit optimalni oblast pro vyhodnoceni vysledkd.
Tato oblast byla ur¢ena pro kontaktni hloubku mezi 20 nm — 80 nm. V tomto rozsahu
kontaktni hloubky je mozné urCit tvrdost vrstvy Al,O; 160215, ktera se pohybuje
v rozmezi 7,2 GPa— 7,6 GPa. Pokles tvrdosti v oblasti kontaktni hloubky 40 nm — 70 nm
mohl byt zplisoben vyssim pratokem kysliku v pribehu depozice. V kontaktni hloubce
nad 80 nm se za¢ne projevovat vliv kiemikového substratu. Diky tomu se méfend tvrdost
vrstvy vlivem kiemiku zvySuje az k 10 GPa. Tato vyslednd hodnota tvrdosti je vice
ovlivilovana tvrdosti samotného kiemiku namisto métené vrstvy Al,O; 160215.

Ze ziskaného hloubkového profilu tvrdosti vrstvy Al,Os 160215 na kiemikovém
substratu je patrny maly rozptyl hodnot ve vyssi kontaktni hloubce. Diky tomuto malému
rozptylu hodnot lze urcit, ze v pribé¢hu méfeni nedoSlo k poSkozeni vrstvy vlivem
delaminaci nebo prasklin. V ptipadé¢ jejich vyskytu by se tyto defekty projevily zvySenim
rozptylu naméienych dat. Adheze vrstvy s kiemikovym substratem je tedy velmi dobra.
Déle je znaméienych dat patrny maly rozptyl hodnot pro jednotlivd méfeni
(provedeno 8 meéteni). Diky tomuto zjiSténi byla potvrzena velmi dobra homogenita vrstvy
v celém méfeném rozsahu.
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Meéfteni hloubkového profilu tvrdosti bylo provedeno také pro vrstvu Al,O; 160215
vytvofenou na podloznim mikroskopickém skle. Ziskany vysledny hloubkovy profil
tvrdosti je na obrazku nize (viz Obr. 4.9).
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Obr. 4.9. Hloubkovy profil tvrdosti systému Al;O3;_160215 — podloZni sklo

Meéfteni hloubkového profilu tvrdosti vrstvy Al,O; 160215 bylo provedeno v celém
rozsahu tak, aby bylo mozné provést ureni nejlepsi oblasti pro vyhodnoceni tvrdosti.
Z vysledkli méfeni je zfejmy celkovy pokles tvrdosti vrstvy na sklenéném substratu
ve srovnani se substratem kiemikovym. Tento celkovy pokles byl zplsoben plastickou
deformaci podlozniho skla. Ztoho plyne, Ze oblast pro urceni tvrdosti vrstvy
Al,O3 160215 je blizko povrchu. Tvrdost této vrstvy byla urcena pro kontaktni hloubku
od 20 nm do 40 nm, kde se jeji hodnota pohybuje mezi 7,0 GPa az 7,2 GPa. Ve srovnani
s ktemikovym substratem je hodnota tvrdosti niz$i. V kontaktni hloubce nad 40 nm
se tvrdost vrstvy AlLO; 160215 snizuje na hodnotu kolem 6,6 GPa az 6,8 GPa.
V této oblasti bylo méfeni velmi ovlivnéno substratem.

Velky rozptyl hodnot v kontaktni hloubce kolem 20 nm byl zptsoben plastickou
deformaci sklenéného substratu, ktera se projevovala od zacatku méfeni. Z prabéhu
hloubkového profilu tvrdosti je vidét zmensSujici se rozptyl hodnot pro kontaktni hloubku
nad 40 nm. Homogenita vytvoiené vrstvy Al,O; 160215 byla dobra, coz potvrzuje pravé
maly rozptyl hodnot. Na povrchu je ovSem rozptyl vyssi. Tento vyssi rozptyl mohl byt
zpusoben prave plastickou deformaci skla. Adheze této vrstvy s podloznim
mikroskopickym sklem je podle vysledkli méfeni velmi dobra. Tento vysledek potvrzuje
maly rozptyl naméfenych hodnot pro kontaktni hloubku nad 120 nm. Pro vrstvu
Al,O3 160215 bylo provedeno na sklenéném substratu celkem osm meéteni.
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Posledni testovanym vzorkem byla vrstva Al,Os 160217, vytvotena na kiemikovém
substratu. Naméfeny hloubkovy profil tvrdosti systému vrstva — substrat je na obradzku nize
(viz Obr. 4.10).
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Obr. 4.10. Hloubkovy profil tvrdosti systému Al,0;_160217 — kifemikovy substrat

Meéfeni hloubkového profilu tvrdosti posledni testované vrstvy Al,O; 160217 bylo
opét provedeno tak, aby odecteni tvrdosti vrstvy bylo provedeno z optimdalni oblasti.
Diky tomu je mozné se vyhnout pravidlu pro pfiblizny pomér vrstva — substrat 1:10.
Ze ziskaného hloubkového profilu tvrdosti vrstvy Al,Os; 160217 na kiemiku je ziejmé,
ze optimalni oblast se nachazi v rozmezi kontaktni hloubky 20 nm — 70 nm. V této hloubce
se totiz neuplatni vliv kiemikového substratu. Hodnota tvrdosti v uvedené kontaktni
hloubce dosahuje 6,9 GPa — 7,3 GPa. V kontaktni hloubce nad 70 nm se v naméfeném
prubéhu viditelné¢ projevuje vliv tvrd$iho kiemikového substratu rostouci hodnotou
tvrdosti. V kontaktni hloubce 40 nm — 60 nm je viditelny pokles tvrdosti ve srovnani
s tlouStkou v kontaktni hloubce kolem 30 nm. Tento pokles mohl byt zpisoben velkym
rozdilem pratoku reaktivniho kysliku v pribéhu depozice.

Reprodukovatelnost méfeni byla velmi dobrd. Rozptyl naméfenych pribéha byl
minimalni a potvrzuje dobrou homogenitu vrstvy Al,Os; 160217 na kfemikovém substratu.
Pro urCeni pfiblizné adheze vrstvy s kifemikovym substraitem je mozné piihlédnout
k malému rozptylu hodnot mezi jednotlivymi pribéhy v kontaktni hloubce nad 120 nm.
Tento maly rozptyl je dikazem dobré adheze vrstvy. Pokud by v pribéhu méteni doslo
ke vzniku deformaci ve vrstvé nebo na rozhrani vrstva — substrat, byl by tento rozdil
znatelné viditelny ve vysledném prabéhu. Deformace by se projevila napiiklad skokovou
zménou hodnoty tvrdosti nebo zvySenym rozptylem v oblasti vy$$i kontaktni hloubky.
Pro vrstvu Al,O; 160217 na kiemiku bylo provedeno celkem dvanact méfeni.

59



Posledni méteni tvrdosti bylo provedeno pro vrstvu AlLO; 160217 vytvofenou
na sklenéném substratu. Vysledny hloubkovy profil tvrdosti systému vrstva — substrat
je na obrazku nize (viz Obr. 4.11).
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Obr. 4.11. Hloubkovy profil tvrdosti systému Al,0; 160217 — podlozni sklo

Ze ziskaného hloubkového profilu tvrdosti systému vrstva AlLO; 160217
na podloznim mikroskopickém skle je patrny celkovy pokles tvrdosti ve srovnani
s kifemikovym substratem. Z naméfeného prubéhu je patrné, Ze doSlo opét k plastické
deformaci podlozniho skla. Proto je mozné provést urceni tvrdosti vrstvy pouze v oblasti
malé kontaktni hloubky indentoru. V prvni ¢asti naméteného pritbéhu se tvrdost pohybuje
kolem 6,8 GPa az 6,9 GPa pro kontaktni hloubku 20 nm — 40 nm. Pro kontaktni hloubku
nad 40 nm se daleko vice projevuje vliv podlozniho skla poklesem tvrdosti na hodnotu
kolem 6,5 GPa.

Rozptyl naméfeného pribehu neni piili§ velky, coz je znakem velmi dobré
homogenity métené vrstvy Al,O; 160217 na skle. Nizky rozptyl ve vétsi kontaktni
hloubce je vysledek dobré adheze vrstvy se sklenénym substratem. K nezadoucim
defektim jako jsou delaminace nebo vytvofeni prasklin v pribéhu meétfeni nedoslo.
Vyskyt defekti by se projevil zvySenim rozptylu hodnot nebo skokovou zménou
v naméfeném prubéhu tvrdosti. Pro vrstvu Al,O; 160217 na podloznim mikroskopickém
skle bylo celkem provedeno osm vtiskd.

Porovnanim tvrdosti jednotlivych vrstev bylo zjisténo, Ze s pfibyvajicim kyslikem
pii depozici klesa tvrdost vrstvy, coz odpovida ptedpokladim. Kromé toho bylo
u méfenych vrstev zjisténo, ze tvrdost se pohybuje od 6,9 GPa po 8,5 GPa. Tyto hodnoty
odpovidaji amorfni vrstvé AlLOs;. U méfenych vzorkli s kiemikovymi substraty
1ze pozorovat vliv kiemikového substratu od kontaktni hloubky nad 80 nm. Diky tomu,
ze byl ziskan hloubkovy profil tvrdosti, bylo mozné stanovit tvrdost podle naméteného
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priabéhu. Nebylo tedy nutné pouzit empirické pravidlo, které urcuje pomér vrstvy
a substratu na 1:10. Tvrdost vrstev Al,O; na kiemikovych substratech byla diky tomu
urcena v oblasti kontaktni hloubky 20 nm — 80 nm. Pro vzorky vytvofené na sklenéném
substratu bylo méfeni tvrdosti daleko vice zkreslené. Zkresleni pribéhu tvrdosti bylo dano
plastickou deformaci. Ziskané hodnoty tvrdosti pii pouziti sklenénych substrati
se pohybovaly v rozmezi 6,8 GPa az 8§ GPa. Ve srovnani s kfemikovymi substraty byly
hodnoty tvrdosti vzdy nizsi. Navic na hloubkovém profilu tvrdosti pro sklenéné substraty
nebyla viditelnd oblast, ve které by bylo mozné jasn¢ a zfetelné urcit tvrdost vrstvy.
Jiz od nizké kontaktni hloubky bylo méfeni ovlivnéno plastickou deformaci. Pouziti
sklenénych substratii pro méteni tvrdosti tedy nebylo vhodné.

Homogenita vSech testovanych vrstev byla velmi dobrd. Tento vysledek potvrzuje
velmi maly rozptyl hodnot opakovaného méfeni nariznych mistech vzorku.
Kromé homogenity bylo mozné dale jesté urcit adhezi vrstvy k jednotlivym substratim.
Rozdil mezi adhezi na kiemikovém a sklenéném substratu se v pribéhu méfeni neprojevil.
V prabéhu méteni nedoslo k poSkozeni vrstvy. Trhliny, praskliny ani delaminace nebyly
behem méfeni zpozorovany ani v méfeném hloubkovém profilu tvrdosti.

Na obrazku nize (viz Obr. 4.12) je naskenovany vtisk do vrstvy ALO;
na kfemikovém substratu. Tento snimek byl pofizen pifimo pomoci hrotu a snimanim
soufadnic pomoci ovladaciho programu.
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Obr. 4.12. Naskenovany profil vtisku ve vrstvé Al,O; na ki‘emikovém substratu

Z naskenovaného 3D profilu je viditelna kompaktnost vrstvy. Na povrchu ani v okoli
vtisku neni viditelny naznak delaminace nebo trhliny. Kromé toho je mozné pozorovat
vytlaceni materialu v okoli vtisku. Hladky povrch vrstvy znaci dobrou homogenitu vrstvy
a velmi dobrou rovinnost kiemikového substratu.
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Na dalsim obrazku (viz Obr. 4.13) je naskenovany 3D profil vrstvy ALO;
na podloznim mikroskopickém skle.

Obr. 4.13. Morfologie povrchu vrstvy Al;Oz; na podloZnim skle v okoli vtisku

Z naskenovaného 3D profilu jsou viditelné povrchové defekty skla, které jsou
pokryty vytvofenou vrstvou. Sklo bylo pfed depozici oc€iSténo, ale brouseni u vzorkt
provedeno nebylo. Vysledna vrstva tedy kopiruje povrch mikroskopického skla. Dalsi
zajimavou ¢asti je bily ndbéh vytlacené ¢asti v soutfadnicich: 1,8 um; 1,8 pm. Tento bily
nab¢h je zacinajici delaminace na povrchu vrstvy. Vzhledem k tomu, Ze se delaminace
vyskytuje velmi blizko vtisku, byla s nejvétsi pravdépodobnosti zpisobena samotnym
vtiskem. Skenovani a méfeni bylo provedeno pomoci diamantového hrotu, v priabéhu
meéfeni byla na vrstvu aplikovana sila 10 mN.
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4.3. Mechanické vlastnosti — modul pruznosti

Modul pruznosti byl méfen pomoci pfistroje Hysitron TI 950, pouzita byla vtiskova
zkouska a metoda Olivera - Pharre. Z méfeni byly ziskany hodnoty pro indentacni,
respektive efektivni modul pruznosti. Metodou Olivera — Pharre totiz neni mozné piimo
ziskat hodnotu Youngova modulu pruznosti. Indentacni modul pruznosti lze piepocitat
na Youngiv modul pruznosti pomoci vztahu (4.3): [33][35]

E
E*= 1_—#2 (4.3)
kde E* je indentacni modul pruznosti, E je Younglv modul pruznosti a p je
Poissontiv pomér.

Pokud by bylo nutné urcit pfimo Youngiv modul pruznosti, bylo by nutné dosadit
do vztahu za Poissoniiv pomér hodnotu od 0,15 (pro kiemen viz [38]) do 0,3 (pro kovy
viz [39]). Dosazenim hodnoty do vztahu ur¢ime Younglv modul pruznosti, ale s odhadem
Poissonova poméru bude vnesena do vysledku dals$i chyba. Z tohoto divodu jsou
v této kapitole vysledky orientovany na indentac¢ni, efektivni modul pruznosti.

Vysledky méteni indentacniho modulu pruznosti vrstvy Al,Os; 160127 na kiemiku
a na skle je mozné vidét na obrazku nize (viz Obr. 4.14)

E* [GPa] Efektivni modul pruzneosti vrstvy Al,O, 160127
180

170

WET: +! y % 144 Fpespire’
140 -g;

130

kifemik

120

110

100 e
TN sklo

90 =, B i S T S TR

80 T T T T T hc [nm]

20 60 100 140 180 220

Obr. 4.14. Naméi'ena zavislost efektivniho modulu pruznosti vrstvy Al,0;_160127

Ze zavislosti efektivniho modulu pruznosti vrstvy AlLO; 160127 na kontaktni
hloubce je patrné, ze se hodnota modulu pruznosti vrstvy na kifemikovém substratu
pohybuje mezi 135 GPa az 150 GPa. Na sklenéném substratu je hodnota efektivniho
modulu pruznosti vrozmezi 105 GPa az 110 GPa. Z naméteného pribéhu je patrné,
ze se hodnota modulu pruznosti vrstvy Al,Os; 160127 nachazi v bod¢, kde se naméfené
piimky protnou. Odhadem je hodnota efektivniho modulu pruznosti urcena
na 125 GPa - 130 GPa. M¢feni efektivniho modulu na kiemiku bylo ovlivnéno vyssi
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hodnotou modulu pruznosti kiemikového substratu. Diky tomu doSlo ke zvySovani
hodnoty modulu pruznosti na 155 GPa — 162 GPa. Naopak priibéh naméfenych hodnot
modulu pruznosti na sklenéném substratu ma klesajici tendenci (smérem k hodnotam
mezi 88 GPa — 90 GPa). V tomto piipad¢ se projevila plasticka deformace substratu a nizsi
hodnota modulu pruznosti skla. Velky rozptyl hodnot modulu pruznosti vrstvy
na kfemikovém substratu byl zplsoben tim, ze méfend vrstva byla pfili§ tenka.
ZmensSovani rozptylu v zavislosti na kontaktni hloubce je dano zvySujicim se vlivem
kfemiku, ptipadné skla.

Dalsim testovanym vzorkem byla vrstva Al,O; 160215. Pro tuto vrstvu bylo
provedeno indenta¢ni méteni efektivniho modulu pruznosti v zavislosti na kontaktni

hloubce (viz Obr. 4.15).
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Obr. 4.15. Naméi'ena zavislost efektivniho modulu pruznosti vrstvy Al,0;_160215

Ze zavislosti efektivniho modulu pruznosti vrstvy Al,O; 160215 je zifejmé,
ze na kiemikovém substratu se hodnota modulu pruznosti pohybuje v rozmezi 135 GPa
az 150 GPa pro kontaktni hloubku 20 nm — 40 nm. Na sklenéném substratu se hodnota
modulu pruznosti vytvorené vrstvy pohybuje mezi 95 GPa az 105 GPa v kontaktni hloubce
20 nm — 40 nm. Protazenim pfimky z naméfené¢ho prubchu pro kiemikovy a sklenény
substrat je mozné ziskat bod, ve kterém se piimky protnou. Tento bod ma pfibliznou
hodnotu kolem 125 GPa, coz je vysledna hodnota efektivniho modulu pruznosti vrstvy
Al,O3 160215. Efektivni modul pruznosti vrstvy na kiemikovém substratu roste s vétsi
kontaktni hloubkou. Tento riist je zptisoben vysSi hodnotou modulu pruznosti kiemiku.
Rozptyl hodnot v kontaktni hloubce 20 nm — 60 nm byl zptisoben tim, ze pro méieni byla
pouzita velmi tenkd vrstva (kolem 230 nm). Méfeni efektivniho modulu pruznosti na skle
ma klesajici tendenci. Tento postupny pokles byl zptisoben niz$i hodnotou modulu
pruznosti skla a jeho plastickou deformaci. Snizeni rozptylu v oblasti vysSi kontaktni
hloubky je zptsobeno rostoucim vlivem podkladového materilu.
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Poslednim méfenym vzorkem byla vrstva Al,Os; 160217. Pro tuto vrstvu bylo
také provedeno meéteni efektivniho modulu pruznosti v zavislosti na kontaktni hloubce.
Vysledek méteni je na obrazku nize (viz Obr. 4.16).
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Obr. 4.16. Naméiena zavislost efektivniho modulu pruznosti vrstvy Al,0;_160217

Z naméiené zavislosti efektivniho modulu pruznosti vrstvy Al,Os 160217 je patrné,
ze se efektivni modul pruznosti pro vrstvu na kiemikovém substritu pohybuje
kolem 135 GPa - 145 GPa vrozmezi kontaktni hloubky 20 nm — 50 nm. Pro vrstvu
na sklenéném substratu se v kontaktni hloubce 20 nm — 50 nm efektivni modul pruznosti
pohybuje mezi 95 GPa az 105 GPa. Protazenim pifimky naméfeného praubchu
pro kiemikovy a sklenény substrat je mozné ziskat piibliznou hodnotu efektivniho modulu
pruznosti. Tento efektivni modul pruznosti byl stanoven na hodnotu kolem 120 GPa
az 125 GPa. S rostouci kontaktni hloubkou se zvySoval vliv substratu na méteny pribeh
jeho zvySenim v piipadé kiemiku a snizenim v piipadé skla. Rozptyl namétenych hodnot
nebyl v tomto méteni tak vyrazny, i kdyz byl pouzit vzorek s tloustkou vrstvy 227 nm.

Z porovnani jednotlivych vrstev ALO; je ziejmé, Ze pro niz$i hodnoty pritoku
reaktivniho kysliku byl efektivni modul pruznosti vy$s$i. Hodnota efektivniho modulu
pruznosti s pfibyvajicim priatokem kysliku klesala zhodnoty 125 GPa az 130 GPa
na hodnotu 120 GPa az 125 GPa. Na méfeném pribéhu pro kiemikovy i sklenény substrat
se stejné jako pti méfeni tvrdosti projevoval vliv podkladového materialu. Tento vliv mél
za nasledek rostouci modul pruznosti pro kiemikovy substrat a klesajici hodnotu modulu
pruznosti pro sklenény substrat.
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4.4. Adheze vrstvy ALLO;

Adheze vrstev Al,O3 byla méfena pomoci triboindentoru Hysitron TI 950. Pouzit byl
vrypovy test srostoucim zatizenim a s konstantnim zatizenim. Vysledky méfeni
jednotlivych vrstev AlL,Os; 160127, Al,Os; 160215 a Al,O; 160217 byly totozné.
Z vysledki méfeni nebyl zjisStén zadny zasadni rozdil mezi jednotlivymi vzorky.
Z tohoto diivodu je uveden vzdy pouze jeden vysledek, odpovidajici méfenym pribéhiim
veskerych testovanych vzorkd. Prvnim pozorovanym parametrem byla zavislost rostouci
normalové sily na normdlovém posuvu (viz Obr. 4.17). V pribéhu méfeni byla
na testovanou vrstvu zvySovana aplikovana sila az k hodnoté 1,5 mN.
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Obr. 4.17. Zavislost normalové sily na normalovém posuvu vrstvy Al,O;

Z vysledkli méfeni vrypového testu je ziejmé, ze adheze vrstvy Al,Os na sklenéném
substratu je velmi dobrd. Ze zavislosti normalové sily na normalovém posuvu je patrné,
ze se zvySujici se silou dochazelo ke zvySovani hloubky vniknuti hrotu. Pfi aplikaci
normalové sily o velikosti 1,5 mN byl normélovy posuv roven 285 nm. Vzhledem k tomu,
ze je tloustka vrstvy kolem 230 nm, byl hrot pod trovni rozhrani vrstva — substrat.
Ze zévislosti normélové sily na normélovém posuvu je patrné, Ze k poskozeni vrstvy
nedoslo. Pokud by byla vrstva poskozena mikrotrhlinami nebo prasklinami, projevil by
se defekt zménou charakteristiky namétené zéavislosti. Citlivost méticiho systému je velmi
vysokd a ptipadny vyskyt defektli by byl jasné viditelny rozkmitem hodnot a naklonénim
méiené charakteristiky. V tomto piipadé ke zméné charakteristiky méfeného pribéhu
nedoslo, zcela zfejmy je konstantni rst v prubéhu celého méteni. Tento vysledek udava,
ze se projevila elasticka deformace vrstvy a plastickd deformace skla, pii které doslo
k prohnuti vrstvy pod troven rozhrani. Nedoslo tedy k Gplnému proniknuti hrotu
skrze vrstvu na substrat. Zhodnoceni prvniho méteni udava, ze vytvorena vrstva ma velmi
dobrou adhezi s méfenymi substraty. V pritbéhu méreni nedoslo k delaminaci a poSkozeni
vrstvy. Vytvorena vrstva dale vykazovala velmi dobrou lomovou houzevnatost.
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Kromé zdvislosti normélové sily na normalovém posuvu bylo mozné z prvniho
méieni ziskat zavislost koeficientu tieni na normalové sile (viz Obr. 4.18).
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Obr. 4.18. Zavislost koeficientu tfeni na normalové sile

Ze zavislosti koeficientu tieni na normalové sile je mozné pozorovat snizeni jeho
hodnoty po ndb&hu na troven 0,25. S dalsSim zvySovanim normalové sily nad 80 uN zacalo
dochazet ke zvySovani koeficientu tieni. Pro normdlovou silu 200 uN byla hodnota
koeficientu tfeni 0,6. Nad hodnotou 500 uN byl koeficient tfeni roven 0,7.

Na obrazku nize (viz Obr. 4.19) je mozné pozorovat naskenovany 3D profil
po dokonceni jednoho z vrypi diamantovym hrotem do vrstvy Al,Os. Na ziskaném profilu
nejsou patrné zadné znamky deformaci vrstvy.

Obr. 4.19. Morfologie povrchu v okoli vrypu s rostoucim zatiZenim
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Druhym typem testd, ktery byl na vzorcich s vrstvou Al,O; proveden, byl vrypovy
test s konstantnim zatizenim. Tento test byl proveden se zatizenim 100 puN, 250 uN
a 500 uN. V nésledujici tabulce (viz Tabulka 4) jsou uvedeny naméfené hodnoty
normalové sily, norméalového posuvu a koeficientu tfeni spolu se smérodatnou odchylkou

Tabulka 4: Naméfené primérné hodnoty pro vrypovy test s konstantnim zatiZenim

Fu N fr Fu
[1N] [nm] [-] [1N]
100 + 0,013 22+3,7 0,26 +0,14 26 +14
250 + 0,012 58 +5,6 0,60+ 0,10 150 + 25
500 + 0,014 113+8,5 0,67 0,15 336+ 75

Z vysledkll vrypového testu s konstantnim zatizenim lze vycist, Ze koeficient tfeni
pro normélovou silu 100 uN klesl na nejniz§i naméfenou hodnotu. Primérnd hodnota
koeficientu tieni byla 0,26 + 0,14. Primérné hodnoty koeficientu tfeni pro normalovou silu
250 uN a 500 uN odpovidaji hodnotdm z méfeni pii postupném zatizeni. Primérna
hodnota normalového posuvu je nizsi vlivem nerovnomérného povrchu uvniti vrypu.

Na nésledujicim obrazku (viz Obr. 4.20) je mozné pozorovat 3D profil druhého testu.
Z profilu je patrné, Ze nedoslo k ndhlému odtrzeni vrstvy, loupani nebo jejimu popraskani.
Povrch vrstvy je mimo oblast vrypt hladky a celistvy. Defekty nebyly zaznamenany
ani v oblasti mezi jednotlivymi vrypy.

Obr. 4.20. Morfologie povrchu vrypovych testi s konstantnim zatiZenim
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4.5. Aplikace vrstvy

Vysledky jednotlivych meétfeni a testi byly kromé tvrdosti a modulu pruznosti
s minimalnimi rozdily. Pokud by méla byt vybrana vrstva z testovaného rozmezi, bylo by
nejlepSi pouzit vrstvu vytvofenou pii napéti na magnetronu Upag =-294 V s pratokem
reaktivniho kysliku kolem 1,9 sccm. Tato vrstva méla nejvyssi tvrdost 8 GPa — 8,5 GPa
amodul pruznosti 125 GPa az 130 GPa. Kromé& lepSich parametri tvrdosti a modulu
pruznosti je nutné pfipomenout, ze se jednalo o nejkrat$i depozici z testovanych vrstev.

Z vysledkti méfeni optickych vlastnosti, mechanickych vlastnosti a adheze byl
proveden nédvrh potencialnich aplikaci. Z vysledki je patrné, ze by bylo mozné vrstvu
pouzit jako filtr ultrafialového zafeni. V oblasti ultrafialového zateni dochéazi k poklesu
azna hranici propustnosti kolem 10 %. Propustnost vrstvy 90 % - 92 9% v oblasti
viditelného spektra je velmi vysoka. Dalsi aplikaci pro vytvoiené vrstvy by mohla byt
jako antireflexni a zaroven pasivacni vrstva pro solarni ¢lanky. Jako kryci a ochrannou
vrstvu by bylo mozné pouziti naptiklad pro vybojky, kde by vrstva zajistovala chemickou
ochranu s minimalni absorpci zdroje svétla. Vrstva by mohla byt pouzita
také jako antireflexni a ochranny vicevrstvy film u optickych ¢oc¢ek napiiklad fotoaparaty.
Mezi potencidlni aplikace vrstvy AlLO; lze zatadit také vicevrstvé systémy, kde by vrstva
méla snizit mechanické namdhani a zvysit mechanickou odolnost. Vrstva by mohla mit
také vyuziti pro polymery, jako ochranny film diky vysoké mechanické odolnosti a dobré
lomové houZevnatosti. Dalsi potencialni aplikaci by mohla byt kryci ochranna vrstva
displeje. Krom¢ displeje by bylo mozné pouzit vrstvu pro optické vinovody. Vzhledem
k vysledkim vrypové zkousky lze vrstvu pouzit také jako adhezni mezivrstvu.
Jako adhezni mezivrstva by mohla byt pouzita v optickych aplikacich nebo jako spojovaci
medium vzdjemné nepfilnavych vrstev. Diky dobré lomové houzevnatosti, respektive
velkému odporu vrstvy vici vzniku trhlin, je vrstva odolnd vaci kiehkému lomu, coz je
vyhodné pro uveden¢ aplikace.
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5.Parametry pouzitych pristroju

V této kapitole byl vytvofen vypis zafizeni, piistroji a dalSich nezbytnych
komponent. Tyto pouzité pfistroje, zafizeni ¢i komponenty byly béhem této prace
pouzivany k vytvoteni vrstev Al,O; a jejich vyhodnoceni.

5.1. Aparatura PLS 160

Parametry: ptevzato z [40]

- Primér magnetronu: 76 mm

- Ter¢: hlinik

- Cistota terée: 5.0 (99,999%)

- Pracovni plyny: Ar, O,, CHy

- Cistota argonu: 5.3 (99,9993%)
- Cistota kysliku: 5.1 (99,9991%)
- Cistota metanu: 5.5 (99,9995%)

5.1.1. Napajeni

Parametry:
- Sitova frekvence: 50/60 Hz
- Kontrolni napéti: 220 V AC/ 24 V AC
- Vstupni napéti: 3 x 240/400 V + 5%

5.1.2. Turbomolekularni vyvéva

Parametry:
- Nominalni rychlost otacek: 60 000 ot/min.
- Udrzovaci rychlost otacek: 40 000 ot/min.
- Mezni tlak turbomolekularni vyvévy: 1x10™ mbar; 1x10° Pa
- Mezni tlak aparatury: 0,1 mPa

5.1.3. Orienta¢ni mérka tlaku v komore

Parametry:
- Pracovni teploty: 5 az 55 °C
- Ttida pfesnosti: 30 %
- Méfici mody: studend katoda / Piraniho mérka
- Maximalni dovolena vlhkost: 80 % pfti 31 °C
- Rychlost méteni: 100 za minutu
- Rychlost displeje: 4 vzorky za minutu
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5.2.

Vstupni napéti: 240 V AC

Vstupni proud: 5 A

Vstupni zdanlivy vykon: 1200 VA
Maximalni napétové zatizeni: 200 V DC
Maximalni proudové zatizeni: 5 A
Maximalni vykonov¢ zatizeni: 40 W

Regulatory priitoki Alicat

Parametry: prevzato z [41]

5.3.

Komunikaéni rychlost 10 ms

Maximalni pratok: 50 sccm

Operacni teploty: -40 °C az +50 °C

Ttida ptesnosti: +0,8 % hodnoty + 0,2 % z méfitka
Typ ptipojeni: RS232, RS485

Vstupni napéti: stejnosmérné: 12 V

Vstupni proud: max. 800 mA

MKS Baratron Typ 627D

Parametry: prevzato z [42]

5.4.

Casova odezva: max. 40 ms
Hardwarova nula: £20 %

Meéfici rozsah: do 13 Pa (0,1 Torr)
Nulovaci potenciometr: +1 %
Operacni teploty: 15 °C az 40 °C
Ttida ptesnosti: £0,25 %

Vstupni napéti: stejnosmérné: 15 V
Vstupni proud: max. 250 mA

Prevodnik PR4000B-F

Parametry: prevzato z [43]

Operacni teploty: 15-40 °C

Ttida ptesnosti: 0,01 % =+ 1 Digit

Typ pfipojeni: RS232

Vstupni napéti: 85 - 265V (47 - 63 Hz)
Vystupni napéti: £15 V

Vystupni proud: 1,5 A

71



5.5. Generator Cesar 136

Parametry: prevzato z [44]
- Maximalni odrazeny vykon: 200 W
- Maximalni vystupni vykon: 600 W
- Operacni teploty: 5 - 35 °C
- Ptikon: 1050 VA
- Sitova frekvence: 50/60 Hz
- Sitové napéti: stiidavé: 230 V
- Sitovy proud: 4,6 A
- Uginik: 97 - 99 %
- Uginnost: 65 %

5.6. Generator Pinnacle Plus

Parametry: ptevzato z [45]
- Maximalni vystupni vykon: 5 kW
- Operacni teploty: 0 - 40 °C
- Pfesnost vystupnich parametrii: 1 %
- Sitova frekvence: 50 — 60 Hz
- Uginik: 95 %
- Vstupni napéti: 180 - 229 V (AC)
- Zvinéni vystupniho napé€ti: méné nez 2 %

5.7. Mikroskop Olympus Lext

Parametry: prevzato z [46]
- Laser: vlnové délka A =408 nm + 5 nm
- Posuv: 150 mm x 100 mm
- Napgjeni posuvu: 100 V/115 V/120 V AC; 3 A/1,3 A; 50/60 Hz
- Objektivy:
- MPLAPO100X
-  MPLFL50XBD
-  UMPLFL20XBD
-  UMPLFL10XBD
-  UMPLFL5XBD
- Pohybové rozliseni: 0,01 um
- Napajeni svételné jednotky:
- 100 V-120V (AC); 3 A; 50/60 Hz
- 200V -240V (AC); 1,8 A; 50/60 Hz
- Svételny zdroj: LED s filtry pro Gipravu barevného spektra
- Napgjeni kontroléru: 100 V - 120 V AC /220 V-240 V AC; 2 A/ 0,9 A; 50/60 Hz

72



5.8. Profilometr Taylor-Hobson (Talystep)

Parametry: prevzato z [47]
- Meérici jednotka
- Pritlak jehly: 10 — 30 uN
- Typ jehly: standartni kénicka
- Pti¢ny posuv: = 1 mm od stiedu
- Pfi¢né rychlost: 0,0025 mm/s
- Pracovni stolek
Velikost: 140 x 165 mm v ramci 0,025 mm
Koordinovany pohyb: 13 mm; krok 0,01 mm
Vzdélenost mezi jehlou a stolkem: 48 mm
Maximalni vySka jehly nad stolkem: 20 mm
- Opticky mikroskop
- ZvétSeni: 10 x
- Zomé pole: 12 mm
- Elektronicka jednotka
- Zesileni vertikdlniho momentu: 5 000 x az 2 000 000 X
- Filtr: 25 Hz; 8 Hz; 2 Hz
- Napgjeni: 95 V-130V AC; 190 V—-260V AC; 50/60Hz
- Pracovni teploty: +5 °C az +45 °C
- Pfesnost systému
- Podle zesileni: 1 % (5000 x) az 4 % (2 000 000 %)

5.9. Spektrofotometr Varian Cary SE

Parametry: prevzato z [48]
- Lampa
- UV (D)
- VIS (Q])
- Volny slot pro rtutovou lampu

- WG 320
- 0G530
- RG 780
- Kiemikovy interferencni filtr
- Germaniovy interferencni filtr
- Monochromator
- Velikost posuvu: 70 mm x 45 mm
- Uhlovy posun: 10,3 ° (NIR) 8,5 ° (UV)
- Disperze:
- 0,98 nm / mm (UV-VIS)
3,92 nm / mm (NIR)
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- Pocet fadka:
- UV — VIS mtizka: 1200 fadkt / mm
- NIR miizka: 300 fadka / mm

5.10. Triboindentor Hysitron TI 950

Parametry: ptevzato z [49]
- Testovaci médy
- vtiskova zkouska
- vrypova zkouska
- nanootér
- ZatéZovaci Cast
- Rozliseni: <1 nN
- Sum: <30nN
- Kontaktni sila: <70 nN
- Posuv
- Presnost: < 0,02 nm
- Sum: <0,2 nm
- Rychlost: < 0,05 nm/sec
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Z.aver

V této diplomové praci byl podle piredchozich zprav z laboratorniho deniku testovan
stary ter¢. Krom¢ opakovani testu byla zaznamenéna hystereze pro naprasovani Al,Os.
Dale byl navrzen proces reaktivniho magnetronového naprasSovani pro nové nainstalovany
hlinikovy ter¢. Tento navrh byl také ovéfen. Kromé ovéfeni navrzeného procesu byla
zjisténa 1 hysterezni zavislost napéti na magnetronu na pritoku kysliku pro novy terc.
Technologické okno nového terce bylo stanoveno podle limitd reaktivniho moédu
hysterezni zavislosti. Dolni limit napéti na magnetronu byl stanoven podle povrchu vrstvy
ALO; na kiemiku, kde doslo k vytvofeni bublinek vlivem vysokého pratoku kysliku.
Horni limit napéti na magnetronu byl stanoven tésn¢ pred skokem do metalické casti
hysterezni kiivky. Vytvofené vrstvy byly po sledovani mikroskopem méfeny pomoci
profilometru Talystep. Ze ziskanych hodnot namétené tloustky vrstev Al,O3 na sklenénych
a kfemikovych substratech byly stanoveny depozi¢ni rychlosti Al,O3 z nového hlinikového
terCe. Z téchto depozicnich rychlosti pro vrstvy Al,Os; byly urCeny pfiblizné casy
pro napraSovani vrstev o tlouSt’ce d = 70 nm.

Ze ziskanych dat depozi¢nich rychlosti pro jednotlivé depozice byly dale vytvoieny
testovaci vrstvy o tloustce 120 nm. BohuZzel jiz pii optickych testech se ukazalo,
ze tloustka neni dostacujici. Z tohoto divodu bylo nutné provést nové depozice
na magnetronu a prutoku kysliku. Diky tomu, Ze doSlo ke zvySeni tloustky vrstvy, bylo
nutné prodlouzit dobu depozice. Pii prodlouzené depozi¢ni ¢asti napraSovani bylo zjisténo,
ze dochazi kvelkym zméndm pritoku kysliku. Naprasovani totiz probihalo
pii konstantnim napéti a pratok kysliku byl dostavovan. Diky dostavovani doSlo ke snizeni
pracovniho rozmezi, nebot u vrstev s niz§i hodnotou napéti doSlo k velkému narastu
kysliku. Tento nartist kysliku se projevil loupanim vrstvy a vytvafenim bublinek ve vrstve.
Celkem byly vytvofeny tfi testovaci vrstvy s tlouStkou 230 nm pro napéti na magnetronu
Umac =-275V, -285V, -294 V. Tyto vrstvy byly podrobeny méieni optickych vlastnosti,
mechanickych vlastnosti a adheze.

Vysledkem optickych méteni bylo ziskani zavislosti propustnosti na vlnové délce.
Propustnost vrstvy se pohybovala mezi 90% az 92% pro vlnovou délku
od A ~400 nm - 1500 nm. Rozdily mezi jednotlivymi prabéhy byly minimalni.
Ze ziskaného priibéhu propustnosti byla nad rdmec zadani stanovena také zavislost indexu
lomu na vlnové délce. Index lomu se pohyboval v rozmezi 1,58 az 1,62 pro vlnovou délku
od 350 nm - 1500 nm. Z vysledki mechanickych vlastnosti je dale patrné, Zze tvrdost
jednotlivych vrstev s rostoucim prutokem kysliku klesala z hodnoty kolem 8 GPa
na 7 GPa. Hodnota efektivniho modulu pruznosti s rostoucim pratokem kysliku také
klesala od 125 GPa - 130 GPa na 120 GPa - 125 GPa. Ze ziskanych zavislosti hloubkového
profilu tvrdosti jednotlivych vrstev bylo mozné pozorovat velmi maly rozptyl naméfenych
hodnot. Diky tomu bylo mozné vyhodnotit homogenitu vrstvy, ktera byla velmi dobra.
Kromé homogenity vrstvy bylo mozné hrubé urcit adhezi vrstvy. Diky absenci skokovych
zmén naméfenych pribéhli byla ofekdvana velmi dobra adheze vrstvy se substraty.
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Tento vysledek byl potvrzen pomoci vrypové zkousky, kdy nedoslo k delaminaci
¢i odtrzeni vrstvy od substratu.

Podle vysledkli optickych, mechanickych vlastnosti a adheze byly navrzeny
potencialni aplikace pro vytvofené vrstvy. Mezi aplikace by bylo mozné zaradit naptiklad
filtr UV zafeni, antireflexni a pasivacni vrstvu pro solarni Clanky, vicevrstvé systémy,
kde by méla vrstva Al,O3 snizit mechanické namahani a zvysit mechanickou odolnost
nebo jako adhezni mezivrstva pro nepiilnavé povrchy.

Kromé provedenych testi by bylo velmi zajimavé provést zihdni danych vrstev,
opakovani méfeni a provést vyhodnoceni. Pfi teplotdch nad 500 °C az 1100 °C by m¢lo
dojit k rekrystalizaci vrstvy na jednu z fazi Al,O;. Diky tomu by nejspiSe doslo ke zménam
mechanickych vlastnosti, kdy by mohlo dojit ke zvySeni tvrdosti. Nevyhodou by mohla byt
ztrata lomové houzevnatosti a snizeni odolnosti vii¢i lomu vrstvy.
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Seznam zKkratek

CL Load capacity, paralelni vyrovnavaci kapacita

Cr Tune capacity, sériova vyrovnavaci kapacita

E Young modulus of elasticity, Younglv modul pruznosti

E* Efective modulus of elasticity, efektivni modul pruznosti

fr Friction, koeficient tfeni

Fp Lateral force, lateralni sila

Fn Normal force, normalova sila

hc Contact depth, kontaktni hloubka

hy Normal depth, normalova hloubka

H Hardness ,Tvrdost

Imac Magnetron current, proud magnetronem

n Refractive index, index lomu

Pr Forward power, dopfedny vykon

Pr Reflected power, odrazeny vykon

sccm Standart cubic centimeter per minute, standartni kubicky centimetr
za minutu

T Transmittance, Propustnost

Uwmac Magnetron voltage, napEti na magnetronu

u Poisson constant, Poissonova konstanta
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