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Abstrakt:

Tato bakalafskd prace je zaméfena na popis magnetronového naprasovaciho zafizeni
NP 12 pro depozici tenkych kovovych vrstev. V préaci je nejprve uvedena problematika
kovovych vrstev, nésleduje ptehled metod jejich vytvaieni a popis magnetronového
naprasovani. V praktické ¢asti doSlo k vytvofeni manualu k ovladani naprasovaciho
zafizeni a poté k realizaci deseti vzorkll. Naprasena byla méd’, hlinik a titan na sklenény a
kifemikovy substrat a zaroven byly zjiStény vhodné procesni parametry zafizeni. V zavéru
prace doslo k vyhodnoceni vzorkil z hlediska rovinnosti povrchu a Cistoty naprasenych
vrstev za pomoci AFM, SEM méfteni.

Kli¢ova slova:

Tenkeé kovové vrstvy, metody vytvofeni tenkych kovovych vrstev, magnetronové
napraSovani, naprasSovaci zatizeni, procesni parametry, AFM méfeni, SEM méfeni.

Abstract:

This bachelor’s thesis is focused on description of magnetron sputtering device NP 12 for
the thin metal layers forming. In this work is mentioned the issue of metal layers, is given
an overview of the methods of their forming and description of magnetron sputtering.
Practical part of this thesis describes creation of the NP 12 sputtering device controlling
instructions and creation of ten working samples. Copper, aluminum, and titanium layers
were sputtered on a glass and silicon substrate bases. An appropriate processing
parameters have been defined experimentally. The conclusion of this final work gives
analyzes of surface flatness and purity of the sputtered layers using AFM and SEM
measurements methods.

Keywords:

Thin films, methods of creating thin films, magnetron sputtering, magnetron sputtering
device, appropriate processing parameters, AFM, SEM.
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Uvod

V poslednich desetiletich popularita tenkovrstvych materiali rychle roste. Tenké vrstvy jsou
Siroce pouzivany jako rtzné funkéni povlaky pro zlepSeni pevnosti, odolnosti proti korozi a
také pro zlepSeni magnetickych a elektrickych vlastnosti materiali pouzivanych v letectvi,
strojirenstvi, medicin€, energetice a mikroelektronice. Pouziti tenkovrstvych materidli je
efektivni zpusob pro vyfeSeni problémt miniaturizace a snizeni mnozstvi potiebného
materialt pro zafizeni riznych uceld. Da se fici, Ze bez tenkovrstvé technologii dnes neni
mozné vyvinout mnoha technické zafizeni.

Piedkladana prace se nejprve zabyva teoretickym popisem tenkych kovovych vrstev, poté
zpusobem jejich naprasovani pomoci magnetronového naprasovaciho zafizeni NP 12. V
praktické Casti bakalaiské prace byly napraSovanim ptipraveny vzorky kovovych vrstev na
dvou podkladech. Doslo k napraseni médi, hliniku a titanu na sklo a na kiemikovy substrat.
Pro zkoumani vlivu teploty na tvorbu vrstvy byla naprasena méd’ za zvySenych teplot — 65 °C
a 100 °C.

Béhem praktického vytvareni tenkych kovovych vrstev doslo k seznameni s funkci a
osvojeni si ovlddani naprasovaciho magnetronového zatizeni NP 12. Byly zjisteny vhodné
parametry pro depozice kazdé z pouzitych kovovych vrstev a vytvoien navod pro ovladani
zatizeni NP12.

Zavérem byl prozkouman povrch vyslednych naprasenych vrstev pod SEM mikroskopem,
dale byla provedena prvkova analyza vzorki a analyza topografie povrchu pomoci AFM
mikroskopu. Ze ziskanych dat byla vyhodnocena rovinnost nanosu vytvofenych vrstev a
kontaminace realizovanych vrstev nechténymi prvky.



1. Tenkeé vrstvy
1.1.  Uvod do problematiky

Tenké vrstvy kovi, dielektrik a polovodict se uplatiuji v mnoha oblastech techniky,
predevsim v mikro a nanoelektronice. V podstaté jsou tona podlozku (substrat) nanesené
materialy s tloustkou v rozmezi od nékolika desitek nanometrti az po jednotky mikrometrti
viz obr 1.1. [1].

Pro srovnani je na obrazku 1.1. vlevo lidsky vlas, vpravo je nanesena vrstva na zakladnim
materialu — substratu.

5kv X1,200 10pm UMD SEM

Obr. 1.1. Tloustka lidského vlasu a tenké vrstvy Ti-Si-C [2].

Studium tenkych vrstev se t&€si velkému védeckému zajmu. Fyzikalni chovani tenkych
vrstev je jingé, néz u objemovych materiali. Divodem je vliv velmi malych rozméri. Zménu
téchto vlastnosti ovliviiuje pouzitd depozicni technologie, nebot probiha pfi
termodynamickych nerovnovaznych podminkach a iniciuje vznik metastabilnich fazi.
Z tohoto duavodu vznikaji vyznamné zmény ve fyzikalnich a chemickych vlastnostech
materialu, jakymi je odlisna elektrickd vodivost a hodnota termodynamickych parametri [1].

1.2. Mikrostruktura

Mikrostruktura vrstvy se muze zna¢né lisit od struktury pouzitych materiald o stejném
slozeni. Vlastnosti tenkych vrstev ve velké mife zavisi na jejich morfologii. Strukturalni
defekty objemového materialu, které nemaji Zadny vyznamny vliv na jeho vlastnosti, mohou
u tenké vrstvy vyrazné ovlivnit jeji chovani [1].

Prace se zabyva tenkovrstvymi materialy vytvofenymi za pomoci magnetronového
naprasovani. Hlavni faktory ovliviiujici mikrostrukturu takovych vrstev jsou [1]:

e pratok pracovniho plynu

e teplota substratu,

e depozi¢ni rychlost,

e chemické slozeni vrstvy,

e drsnost povrchu substratu,
e chemické slozeni substratu,



1.3. Uplatnéni a pouziti tenkych vrstev

Existuji dielektrické, vodivé, magnetové, supravodivé vrstvy, které maji ruzné funkce.
V elektronice se nejéastéji pouzivaji vodivé tenké kovoveé vrstvy [1].

Tenké kovové vrstvy se uplatiuji napiiklad v hybridnich integrovanych obvodech, kde se
tenkymi vrstvami tvoii rezistory, kondenzatory s malou kapacitou a civky. V integrovanych
obvodech (I0) se pouzivaji tenkovrstvé kontaktni plosky a cesticky [1]. Kovovymi vrstvami
jako je hlinik Al, zlato Au a méd’ Cu, se tvoti kontakty na polovodi¢ich a Schottkyho bariéry.

Témetr v kazdé pramyslové aplikaci jsou povrchy materiald pokryté néjakou tenkou
vrstvou, bud’ tmysIné nadeponovanou, nebo absorbovanou z okolniho prostiedi.

Ve strojirenstvi se pouzivaji velmi odolné vrstvy jako napiiklad TiNx, TiAINy
a C-diamant, které se nanaseji na fezné nastroje (vrtadky, frézky, pilky). Tim se
nékolikanasobné prodluzuje jejich zivotnost. Dale se také pouzivaji optické vrstvy k
antireflexnimu pokryti ¢oéek, na interferen¢ni filtry a k naneseni reflexnich vrstev zrcadel.

Pro své moznosti pouziti jsou velmi zajimavé prihledné vrstvy ve viditelné oblasti
spektra, které jsou piitom elektricky vodivé. Lze je pouzit k povrchové tGpravé skla, nebo
prahlednych f6lii jako odporové vrstvy slouzici k vyhtivani Jouleovym teplem, ke svadéni
nezadoucich elektrostatickych naboji z nevodivych povrchi, ¢i jako transparentni elektrody k
plochym zobrazovacim prvkiim a solarnim ¢lankim. Své uplatnéni naleznou i jako
infraervena zrcadla, ktera jsou vhodna napf. k oplasténi budov a sklenikd. Dilezitou aplikaci
téchto vrstev jsou kvalitni pfedni elektrody v plochych displejich, pfes které musi byt vidét
zobrazovand informace. Takové transparentni elektrody se pouzivaji v plochych
zobrazovacich prvcich zalozenych na principu kapalnych krystaltt (LCD), plazmatu (PD)
nebo elektroluminiscence (ELD) — napft. v digitalnich hodinkach, kalkulackach, pocitacich,
méficich pfistrojich, hracich automatech atd. K transparentnim a elektricky vodivym vrstvam
se fadi tenké vrstvy typu ZnO, SnOz2, In203, popiipade se vrstvy dopuji riznymi pfimésemi
pro zlepseni elektrickych a optickych vlastnosti, napf. ZnO:Al, ZnO:In, SnO2:F, SnO:Sb,
In203:Te, In203:Sn [11].

Na kazdou z aplikaci jsou kladeny odlisné naroky a kazdy material v kombinaci se
substratem vykazuje jiné optické, adhezni a korozni vlastnosti [1]. K dosaZeni pozadovanych
vlastnosti tenkych vrstev je proto nutné zvladnout a pochopit proces jejich vytvaieni. V ramci
této prace bude optimalizovan proces naprasovani tenkych kovovych vrstev prostfednictvim
magnetronového naprasovaciho zaiizeni NP12 na Ustavu elektrotechnologie, VUT.
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2. Zpisoby nanaseni tenkych kovovych vrstev

V soucasné dob¢ existuje vice zpusobu nanaseni tenkych vrstev, které muzeme rozdélit do
dvou skupin. Jsou to chemické metody CVD — Chemical Vapor Depositiona a fyzikalni
metody PVD — Physical Vapor Deposition [1]. Jejich pfiblizny princip a porovnani jsou
znazornéné na obrazku 2.1.

Physical Vapor Deposition Chemical Vapor Deposition
(FVD) (CVD)
= ;:EIY 1
-
H
] =
™ Substrat
* .
v
e ®

Substrat

Substrat

Obr. 2.1. Rozdéleni depozice tenkych vrstev [3].

Takové rozd¢leni piimo souvisi s podminkami, za kterych probiha depozice materialu.

2.1. Chemické depozice z plynné faze — CVD

CVD je technologicky postup vytvéieni tenkych vrstev, ktery vyuziva chemické reakce v
plynné fazi. Jedna se o reakce mezi vice prekurzory, nebo rozkladnou reakci jedné latky.
CVD probihd za zvySené teploty a vedlejsi produkty chemickych procesi jsou odsaty
vakuem, nebo odstranény proudem plynu [4]. Princip technologie CVD je znazornén na
obréazku 2.2.

hlavni proud reak¢nich plynd

=

=

....................................... n >

1) difiize “s)difuze vedlejsich
prekurzor( produktu

2)adsorbce na [4)desorpce

mezni vrsiva adsorbovaného

rozhrani

Obr. 2.2. Princip nanaseni technologii CVD [7].
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Proces nanaseni vrstev chemickou depozici z plynné faze v sobé zahrnuje [4]:

e piipravu smési prekurzori a inertniho nosného plynu

e transport ¢astic plynné faze na substrat

e absorbci ¢astic plynné fazi na povrch substratu

e rozlozeni prekurzorl na povrchu substratu a vytvoreni vrstvy
e odstranéni produktl reakce

2.2. Fyzikalni depozice z plynné faze — PVD

PVD je technologicky postup nanédseni tenkych vrstev kondenzaci par pevného materidlu na
ruznych povrsich. Jedna se o fyzikalni proces, ktery neni doprovazeny zadnou chemickou
reakci [4].

Podstatou fyzikalni depozice je vypafovani materidlu (vytvarejiciho vrstvu) ve vakuu
nebo rozprasovani ve vyboji udrzovaném =za nizkych tlakd. Proces nanaSeni vrstev
fyzikalnimi zptisoby v sob¢ zahrnuje [1]:

e pievedeni materialu do plynné faze
e transport par ze zdroje k substratu
e vytvaieni vrstvy na povrchu substratu

Nutnou podminkou této metody je vytvoieni vysokého vakua v pracovni komoie, aby se
zajistila preprava atomi do povrchu substratu a vyloucily vSechny jejich interakce s ¢asticemi
v plynné fazi. Proto se fyzikalni zpusoby tvorby tenkych vrstev také nazyvaji vakuové [1].

PVD technologie se zpravidla d€li podle pievedeni pevné faze do plynné. Zakladni
zpusoby nanaseni materidlu jsou [1]:

a) Naparovani - vysokoteplotni odpafeni ve vakuu pomoci odporového ohfevu [4].

b) Naprasovani — deponovany material je zapojen jako katoda a jeho povrch je
bombardovan ionty pracovniho plynu. Atomy deponované latky jsou takto
odpraSovany z povrchu terCe a vytvareji povlak na substratu. Jednou z nejéastéji
pouzivanych metod je magnetronové naprasovani (kap. 3), kterym se
bakalaiska prace zabyva [4].

-12 -



2.3. Srovnani pouzivanych metod

V tabulce Tab. 2.1. jsou shrnuty rozdily v pouzivanych technologiich.

Tab. 2.1. Porovnani technologii CVD a PVD [4].

CvD PVD
Tloust’ka vrstvy 5-10 um 2-5um
Teplota 750-1050°C 150-500°C
Tk Vel rozsah k. Napatoudn 10° - 109
10 Pa az jednotky Pa P

Naprasovani 102 —10°Pa

Vlastnosti vrstev

«+» Vynikajici odolnost vrstev
proti opotfebeni

«-» Energeticky a ¢asové velmi
narocna, prekurzory jsou casto
jedy nebo ekologicky zavadné

plyny

«+» Depozice probihaji pti
niz§ich teplotach a ptipravené
VIstvy maji mensi vnitini pnuti

«-» Horsi adheze vrstev
K substratu a horsi teplotni
stabilita

Skila materiald

Vybér substratl je omezen
vysokou teplotou procesu,
vybér deponovanych materidla
je omezen rozsahem prvki
majicich slouceniny v plynném
skupenstvi

Umoznuje nanaset celou fadu
materiald — kovy, slitiny, smési,
polovodice, supravodice,
polymery, Sir$i je i vybér
substrati

-13 -




3. Magnetronové naprasovani
3.1. Katodové odprasovaci stejnosmérné systémy

Proces naprasovani probihd za pomoci vyboje v plynu s tlakem v rozmezi od 102 Pa do 1 Pa.
Jako plyn se nejCastéji pouziva argon. Na katodu z vyboje dopadaji kladné ionty, které
zpuisobi rozvibrovani povrchovych vrstev a ¢ast povrchovych molekul tak ziska dostatecnou
energii K opousténi povrchu katody. Energie dopadajicich iontd je viadu nékolik set
elektronvolt. Energie Castic, které opousti povrch katody a dopadaji na substrat, je v fadu
jednotek elektronvolti. Zbytek energie se uvolni ve formé tepla.

Nevyhodou klasického naprasovaciho systému je pomémné mala odprasovaci rychlost.
Existuji omezené moznosti pro zvyseni rychlosti depozice a to jsou:

a) Zvyseni tlaku — v disledku zvétSeni proudu vybojem se zvétsi i mnozstvi iontl
dopadajicich na katodu. Odprasované castice se srazeji, tim se zmenSuje jeji
stfedni volna draha i energie, a nékteré z téchto ¢astic se odchyli ze své pavodni
drahy natolik, Ze na substrat vilbec nedopadnou. Srazky castic ovliviiuji kvalitu
naprasené vrstvy tim, ze pfi snizené energii odprasovanych molekul dopadajicich
na podlozku dochdzi k snizeni adheze.

b) Zvyseni napéti na elektrodach — dojde ke zvétseni proudu vybojem a energie iontl
dopadajicich na katodu. Pii vétSich energiich a rychlostech dopadajicich iontt se
vyrazn¢ zmensSuje vytéznost odpraSovani. Navic dochazi ke vzniku radiac¢nich
poruch.

Pro priimyslové ucely je nutné zvysit hustotu plazmatu ve vyboji jinym zptisobem. Jednim
ze zpusobu je zvyseni koncentrace elektronti ve vyboji prostfednictvim pomocné zhavené
katody (triodovy systém). Druhym zpisobem je prodlouzeni drahy elektroni pomoci
magnetického pole, disledkem je zvySeni pravdépodobnosti ionizace (magnetronovy systém)

[8].

Magnetronové napraSovani je jednou z mnoha nandSecich metod, ale diky svym
vlastnostem umoziiuje nandSeni i takovych vrstev, které jsou ostatnimi technologiemi
nedosazitelné.

3.2. Princip magnetronového napraSovani

Metoda magnetronového naprasovani je zalozena na rozpraSovani pevného terce, ktery je tady
katodou, za pomoci iontil pracovniho plynu extrapolovanych z plazmatu doutnavého vyboje.
Vyhoj je lokalizovan pomoci magnetického pole v té€sné blizkosti katody. Elektrony plazmatu
se zachycuji v "tunelu" silocar magnetického pole a driftuji podél tunelu, tim se znacné
prodlouzi jejich draha, zvysi pocet srazek a vytvoii husta plazma. Kladné ionty dopadaji z
plazmatu na teré. Castice rozprageného tere prochazi plazmatem smérem k substréatu [3].
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Obr. 3.1. Princip magnetronového naprasovani [3].

Argon se ve vyboji disociuje na zdporny elektron a kladny iont, ktery je pfi zadporném
napéti na katodé urychlen smérem k ni, kde vyrazi ¢ast materialu targetu. Tento material se
rozprasi na podlozku i po celé komote. Pfiblizné 75% energie ionti Ar" se pfi dopadu na

target proméni v teplo [9].

Formovani elektronu a iontu:

e-4+ Ar = Art L 2e-
Formovani radikala:

e-+ N, N+ N+e-
Formovani svétla a tepla

e-+ Ar = Ar* + e-
Ar® = Ar + hvw,

kde Ar” je excitovany stav argonu a hv je energie fotonu.

),
),
()
(4),

Napraseny material se po dopadu na podlozku formuje do zrn. Tento proces se nazyva

nukleace viz obr. 3.2. [9].

2 formovani 3 formovani
1 Tvorbajadra ostruvku zrn
| 1
[ =] D 0 G%D I! et
0 C) o | lI .I
Ooo CDO ]]||'t!|. i
ArAmWivm

3.2. Etapy formovani zrn pfi procesu naprasovani [9].
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Parametry procesu, které ovliviiuji nukleaci [9]:

e Kvalita podlozky, na kterou se deponuje tenka vrstva
e Mezni tlak — ¢istota komory

e Teplota depozice

e Rychlost depozice

e Teploty nasledujicich procest

Vlastnosti vysledné vrstvy ovlivnéné nukleaci [9]:

e Me¢rny odpor
e Elektromigracni odolnost
e Pnuti vrstvy

Systém pro magnetronové napraSovani se sklada z jednoduché vakuové komory, ktera
je Cerpana na vysoké vakuum. Uvnitf komory je usazen ter¢ zvoleného sloZeni a umistén
drzék substratu (samotny povlakovany povrch). Konkrétni geometrie rozlozeni komory se u
jednotlivych zafizeni mize vyrazné liSit. Samotny ter¢ je zapojen jako katoda a na n¢j se
privadi napéti. Do komory se pfipousti pracovni plyn, nejcastéji argon. Pied terCem se po
privedeni napéti zapali v plynu doutnavy vyboj (plazma). Vyboj se projevi jako zdroj svétla.
Plynové ionty bombarduji povrch terce, materidl se rozpraSuje a je deponovan na substrat.
Pod materidlem terce je umistén silny magnet, ktery je chlazeny vodou. Pfitomnost

magnetického pole zlepSuje ionizaci plynu v plazmatu a disledkem je zlepSeni rozprasovani
[21].

V magnetronovém napraSovani 1ze magnetickym polem soustfedit pohyb elektroni na
urcitou oblast, ve které bude dochazet k nejvétsi ionizaci a tim k silnému rozprasovani terce

[1].

Vyhody: vysokd rychlost depozice, vysokd hustota plazmatu, prodlouzena draha
elektronti v blizkosti terée. Diky tomu lze udrzet vyboj pti niz§im tlaku i pfi niz§im napéti.
Vysledkem je vétsi Cistota naprasenych vrstev [8]. Magnetronové naprasovani umoziuje
nanaset i materialy z tézkotavitelnych latek [5].

Nevyhody se projevuji, pokud je ter¢ z feromagnetického materialu, pak musi byt velmi
tenky a bez dutin, aby byl material magnetickym polem nasycen a nedochazelo k nataveni, ¢i
praskani v okoli dutin [5].
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3.3. Piisobeni magnetického a elektrického pole na elektrony

Jak bylo uvedeno v kap. 3.1., rychlost depozice je mozné zvysit prodlouzenim drahy
elektrontt pomoci magnetického pole. Toho se docili umisténi permanentniho magnetu nebo
elektromagnetu za katodu — takové zafizeni se nazyva magnetron. Elektrony se v dusledku
Lorentzovy sily pohybuji po Sroubovici podél silo¢ar (Obr. 3.3.) [10]. Tim se vyrazné
prodluzuje jejich dréha v blizkosti terCe, prodluzuje se i doba jejich setrvani v oblasti vyboje a
zvysuje se pravdépodobnost ionizace dalSich atoma pracovniho plynu. To umoziuje udrzet
vyboj pii nizSim tlaku i pfi niz§im napéti. Zejména nizsi tlak se pozitivné projevuje ve vetsi
Cistoté vytvarenych vrstev [11].

i Magnetické
Elektrické silocary

pole

Cykloidalni draha
elektronu

Erozni zéna

3.3. Schematické znazornéni elektrického a magnetického pole pro magnetronové naprasovani
[10].

V oblasti plisobeni magnetického pole dochazi k intenzivnimu odpraSovani terce, které je
nejveétsi v ptipadé, Ze magnetické pole je kolmeé k poli elektrickému (viz obr. 3.4.).

3.4. Trajektorie elektronu pohybujiciho v elektrickém a magnetickém pole [10].

Takovym zplisobem na elektron pisobi Lorentzova a Coulombovy sily a dohromady
plati:

dr

f’=—e[§+ﬁ+§)=msﬁ (5),
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kde F - vektor sily, e - elementarni naboj, E - vektor intenzity elektrického pole, ¥ - rychlost,

B - vektor magnetické indukce, m_ — hmotnost elektronu.

Pomoci vhodného uspotfadani magneta lze vymezit zony (viz obr. 3.3.), kde je nejvétsi
ionizace v disledku nejvétsi hustoty elektront [10].

Magnetrony se dé€li podle sily vnitiniho a vnéj$iho magnetu na vyvazené a nevyvazene.
Rozdil u téchto dvou skupin je vtom, Ze u vyvaZzeného magnetronu je oblast hustého
plazmatu siln¢ vazana k ter¢i (viz obr. 3.5.a), naproti tomu u nevyvazeného magnetu se
plazma muze rozpinat k substratu (obr. 3.5.b) [10].

[ Substrat | l Substrat |

Tert

v N [s] [n) ? [ [s] [

3.5. Rozlozeni plazmatu u a) vyvazeného magnetronu b) nevyvazeného magnetronu [10].

Energie atomii, které se uvoliuji z povrchu targetu, se rovna poloving povrchové vazebné
energii - v zahrani¢ni literatufe Casto uvadéné jako Surface Bindind Energy — SBE
(obr. 3.6.a). SBE je definovana jako potfebna energie pro uvolnéni atomu z povrchu targetu
do vakua béhem rozprasovaciho procesu. Tyto atomy pak prochazeji komorou a kondenzuji
na podloZce (stejné jako i na sténach komory), kde tvofi tenkou vrstvu materilu [12].

a) b) ge—————

dN/JE

© Ariont

rozprasene
atomy

1
SBE/2 E

Obr. 3.6. a) Potiebna energie k rozprasovanych atomu z targetu; b) Zptisob odpraseni materialt pii
dopadu excitovaného argonu [12].

V ramci magnetronového napraSovani je nutné brat v potaz nékolik zavislosti, které
dokazi charakterizovat proces vytvareni tenkych vrstev. Jednou znich je vztah mezi
Cerpadlem vzduchu (vakuové vyvévy) a rychlosti ¢erpani. Od pouzitého Cerpadla se odviji
rychlost vyCerpani pracovni komory a moznosti vycerpat komoru od piebyte¢nych plynti pred
zapocetim procesu naprasovani. Plyn, ktery je odCerpavan z pracovni komory za jednotku
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¢asu (Q), mé zpravidla linearni zavislost na Cerpaci rychlosti (S) a na vysledném parcialnim
tlaku (P) viz. rovnice (5) a obr. 3.6. a).

Q =PXS§ (5)
O a) b).»'—‘g T —
c
=
=) 2
= Cerpadlo
:% rozprasene d1I
a atomy
5 S .
Q)
o d2
< d2>d1

Parcialni tlak , P

Obr. 3.7. a) Zavislost od¢erpavanipiebyte¢ného plynu na jeho tlaku; b) Umisténi podlozky a
rozptyl ¢astic pfi rozdilném umisténi substratu [12].

Rychlost depozice a jeji smér ptimo souvisi se vzdalenosti substratu od targetu a tlaku,
pfti kterém proces depozice probiha. Vztah mezi umisténim substratu a tlakem, ptimo urcuje
mnozstvi energie, ktera se ztraci pfi napraSovani Castic, kdyz ptrekonavaji vzdalenost od
targetu do substratu. Na obrazku 3.7. b) bude mit substrat, ktery se nachazi ve vzdalenosti d,
niz$i depozi¢ni rychlost v disledku vétsiho rozptylu deponovanych ¢astic [12].

3.4. lontové zdroje

Pod pojmem iontovy zdroj se rozumi zafizeni, které je vyuZivané K tvorb¢ iontl. Existuje
velké mnozstvi iontovych zdroju, které jsou zalozené na raznych konstrukcich a kde jsou
pouzité odlisné principy jejich funkce. Mnohé iontové zdroje se pouzivaji i ve vesmirnych
zafizeni, v atomove a jaderné fyzice [14]. Nasledujici kapitoly se budou zabyvat nejéastéji
vyuZivanymi zdroji u magnetronového naprasovani:

3.4.1. Penninguv zdroj ionti

Tento zdroj patii do skupiny zdroju se studenou katodou. Na obrazku 3.8. je znazornéni
uspofddani Penningova zdroje iontd. Mezi anodou a katodou hoii elektricky vyboj.
V mezielektrodovém prostoru jsou urychlované elektrony, které ptisobenim ionizuji molekuly
pracovniho plynu. Tento systém je umistén v magnetickém poli kolmém k poli elektrickému.
V disledku pasobeni magnetického pole se prodlouzi draha elektrond, elektrony jsou tak
nucené K cirkulaci a zvysi se tim pravdépodobnost ionizace pracovniho plynu. Vzniklé ionty
bombarduji povrch katody a vyrazeji tak dalsi elektrony [15, 8].
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Obr. 3.8. Penningtv zdroj ionta[16].

Vyhody: jednoduchd konstrukce, vysoka Zivotnost, prodlouzeni drahy elektront vede ke
zvySeni pravdépodobnosti ionizace.

Nevyhody: pii vysokych napétich a proudech dochédzi k odpraseni katody, coz znecist'uje
iontovy svazek. Také zména anodového napéti ovliviiuje proud ionti a jejich energie.

3.4.2. Kaufmaniiv zdroj iontii

Tento zdroj se fadi do skupiny iontovych zdroji se zhavenou katodou, ¢imz se zisk& co
nejnizsi tlak v pracovni komote. V dusledku termoemise ze Zhavené katody se elektrony
dostavaji do vyboje. ZvySeni pravdépodobnosti ionizace vtomto piipadé také zajistuje
magnetické pole. Elektrony jsou urychlené na krat$i draze mezi katodou a hranici plazmy,
kterd ma potencidl anody (viz obr. 3.9). lonty se pohybuji difzi k hranici plazmatu a
extraktuji elektrickym polem [8, 15, 17]. Extrakce probiha za pomoci elektrodového systému,
ktery v sobé zahrnuje stinici elektrodu a extrakéni elektrodu. Stinici elektroda brani
bombardovani a nechténému odprasovani extrakéni elektrody. Extrakéni elektroda urychluje
extraktované ionty stinici elektrodou a urychluje je [8, 15, 17].

anoda Ua g

| 7 VIT I TSI i mldndidndindindind

Hranice puisobent % iontovy

magnetickeho pote_t

Hranice plazmy_ | E?mrakéni
‘ elektroda
s

inici
elektroda

katoda

Obr. 3.9. Kaufmaniv zdroj iontt [15].

Vyhody: nizky tlak v pracovni komote, velky stupen ionizace pracovniho plynu, nizké napé&ti
vyboje, minimalni odpraseni katody, zvysena pravdépodobnost ionizace.
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Nevyhody: kratka Zivotnost katody, moznosti zne¢i§téni iontového svazku.
Existuji 1 dalsi pouzivané zdroje ionti, jakymi naptiklad jsou

e magnetronovy zdroj — pro zvySeni pravdépodobnosti ionizace vyuziva zpusob
magnetronového fizeni pohybu elektront. Tento zdroj patii K nejvykonnéjsim
iontovym zdrojim,

e Freemanuv zdroj — vysokoproudovy zdroj se Sirokym svazkem. Vyznacuje se kolmou
exktrakci iontt k ose plazmy.

Vsechny vySe popsané zdroje slouzi k vytvafeni plazmatu v magnetronovém
naprasovacim zafizeni.

3.5. Zaklady plazmatu

Plazma je shromazdéni nabitych a neutralnich ¢astic, které se nachazeji v riznych kvantovych
stavech. Prostorovy naboj tohoto shluku je pfiblizné roven nule, tj. kvazineutralni. Plazma se
nachazi v riznych forméch. V ramci této bakalaiské prace bude popsana plazma v oblasti
doutnavého vyboje. Tato oblast je definovana tlakem od 0,67 Pa do 67 Pa (5-500 mTorr) a
poétem &astic 10 az 10 ¢astic/m® [9, 18].

Dilezité parametry, tykajici se plazmatu [9, 18,19]:
e Hustota neutrélnich castic:
_F
ny, = LT (6)!
kde p — je tlak, k — je Boltzmannova konstanta, T — teplota.

e Stuperi ionizace:

v . ) mnozstri positivnich iontl
Stupeti ionizace x = - — @)
suma viech atomu (molekul)

Stupeii  ionizace se dé&li podle hodnoty na slabé ionizovanou plazmu
(x << 1) a siln€ ionizovanou plazmu (x ~ 1). K prvni skupiné patii vétSina technickych
aplikaci, ke druhé — slunce, nukleéarni fuze, blesk [9].

e Teplota plazmatu — vyjadiena kinetickou energii elektronti

my’ = kT (8),

kde Ee — je energie elektronu (stfedni hodnota energie jedné Castice), Ve — je hodnota stfedni
kvadratické rychlosti elektront [9].
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4. Magnetronové naprasovaci zarizeni NP12

4.1. Pouziti a parametry

Pro vytvéreni vzorkd bylo pouzité vakuové magnetronové naprasovaci zafizeni s oznac¢enim
NP 12 (viz obr. 4.1.), které je vyrabéné na zakazku firmou KWS s.r.o. Toto napraSovaci
zafizeni je urCené k vytvafeni tenkych vrstev na rdznych typech substrati a to
magnetronovym nebo reaktivnim naprasovanim [6]. Zafizeni se déli na pracovni komoru
(obr. 4.1.a) a ovladaci ¢ast (obr. 4.1.b).

Obr. 4.1 Naprasovaci zafizeni NP 12: a) pracovni komora; b) ovladaci panel [6].

Pracovni komora piedstavuje kvadraticky systém s oteviracim vikem a kulatym
okynkem, které umoziiuje pozorovat proces depozice. Uvniti komory se nachazi pracovni
stolek, na ktery je pokladan substrat. Nad stolkem je umisténa hlavice s magnetrony, kterd
obsahuje targety z pozadovanych materiali a kterou je mozné posouvat pomoci tlacitek na
panelu zafizeni. K dosazeni vysokého vakua uvnité komory je pouzitda rotaéni a
turbomolekularni vyvéva.
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Obr. 4.2. Zobrazeni komory uvnitf zatizeni: 1 — stolek; 2 — magnetronova hlavice; 3 — targety; 4 —
QCM,; 5 — sklenény substrét.

Béhem procesu vytvafeni tenké vrstvy je mozné sledovat rychlost rustu vrstvy a jeji
tloustku za pomoci QCM méfict umisténych uvnitt komory (viz obr. 4.2.-5). QCM vyuziva
metodu kmitajiciho kifemenného krystalu, ktera je zalozena na zméné frekvence krystalem
fizeného oscilatoru v dusledku pfiristku hmotnosti krystalu [13].

Ovladaci panel je umistén vpravo od pracovni komory (viz obr. 4.1.) a je vybaven
displejem s dotykovou obrazovkou a ovladacimi tla¢itky pod displejem. Programové
vybaveni celého zafizeni zajiStuje pln€ automaticky provoz s moznosti ukladdni vSech
parametrl procesu.

Parametry magnetronového naprasovaciho zatizeni NP 12 [6]:

* 3 vakuové prichodky na kazdé strané zatizeni

* turbo-molekularni vyvéva, rotaéniho vyvéva

* 4 QCM krystaly pro nastaveni a fizeni tlouStky vrstvy

+ velikost povlakovaného substratu mize byt az 250x450 mm

* 3 targety umisténé nad substratem na pohyblivém systému

* moznost definovaného ptipousténi 3 plynt (v¢. pracovniho Ar)
* moZznost ohfevu substratu az do teploty 320 °C

* moznost plazmatického CiSténi substratu

« targety k dispozici: Al, Ti, ITO, Cu, Sn

* fidici systém — nastaveni vSech parametri depozice (tloustka, rychlost posuvu,
nastaveni plazmatického vyboje), ulozeni parametri do paméti.
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4.2. Ovladéani a uvedeni zafizeni do provozu pii napraSovani vzorku

Nasledujici text by mél slouzit jako jednoduchy navod k uvedeni magnetronového
napraSovaciho zafizeni NP 12 do provozu tak, aby bylo mozné vytvofit pokusné vzorky.

Pied uvedenim zafizeni do chodu je k nému nutné piivést a zapojit patiiéné plyny. Jako
pracovni plyn je vyuzivan argon viz obr. 4.3. a). Pfisun argonu je nutné zajistit ovladacim
ventilem umisténych v laboratofi u naprasovaciho zafizeni viz obr. 4.3. b).

a) b)

Obr. 4.3. a) Argonova lahev; b) Ovladaci ventily plynt pfipojenych k naprasovacimu zafizeni.

K tomu, aby bylo mozné vlozit vzorek do komory je nutné komoru zavzdusnit. To se
provede tlacitkem ,,Zavzdu$néni komory“ viz obr. 4.4. Po ulozeni vzorku do komory se
tlacitkem ,,Start™ (Obr. 4.4.) spusti vakuovani komory. Nastaveni potfebnych parametri pro
naprasovani je mozné az po spusténi tlacitka start na displeji (obr. 4.4.). Tato zalozka slouzi
k odblokovani vsech funkénich procest.

Obr. 4.4. Zakladni ovladani rezimt zafizeni.

Pro zapaleni vyboje je nutné nastavit pracovni vakuum pfipousténim plynu argonu. Tento
krok se nastavi v zaloZce ,,Vakuum a plyny*“ viz obr. 4.5. a). Po nastaveni je nutné spustit
,Regulaci vakua®.
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Obr. 4.5. a) Zalozka "Vakuum a plyny"; b) nastaveni pojezdu hlavice.

Dale se piejde na dalsi zalozku ,,Pojezd hlavice®. Zde se nastavuje poloha magnetronové
hlavice a to pomoci tlacitek na ovladacim panelu (obr. 4.5. b).

Na zalozce ,Naprasovani® (viz obr. 4.6.) se zvoli magnetron a nastavi se nominalni
hodnota ionizace. Nasledn¢ se zapne chod zdroje.

Jsou — li spravné nastaveny procesni parametry, mélo by v této chvili dojit k zapéleni
vyboje a bombardovéani targetu ionizovanymi atomy inertniho plynu argonu. Rozprasovany
materidl se poté deponuje na (i vn¢) substrat uloZzeny v komoie. Rychlost napraSovani,
tloustku nandSené vrstvy je mozné sledovat bud’ na extern¢ ptipojeném QCM metru, nebo
rozkliknutim moznosti ,,Depozice vrstvy* na zaloZce ,,Naprasovani®.

Obr. 4.6. Rizeni procesu napraSovani/ ionizace.
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Jak bylo uvedeno v popisu naprasovaciho zafizeni, je mozné vyuzit i funkci ohfevu stolku.
Tato funkce se zapina v zalozce ,,Rizeni ohfevu a piedpéti stolku® (viz obr. 4.7.) a umoZiiuje
deponovat material pti riznych teplotdch substratu. Teplota ovliviiuje zejména nukleaci zrn,
viz kap. 6.1.1. préace.

uum a plyny

Obr. 4.7. Rizeni a pedpéti stolku.

Az proces napraSovani skonci, ptejde se do zalozky ,,Vakuum a plyny*, kde se vypne
regulace vakua. V zalozce ,,Hlavni okno* se zvoli ,,Stop procesu® a na ovladacim panelu se
zméckne tlacitko ,,Zavzdu$néni komory*. Po dosazeni atmosférického tlaku je mozné oteviit
viko pracovni komory a vyjmout naprasené vzorky. V konecné fazi se ptistroj opét vyvakuuje
a vypne hlavnim vypinacem.
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5. Priprava vzorku médi, hliniku a titanu naprasovanim

Jako podkladovy material byl zvolen kiemikovy a sklenény substrat, viz obr. 5.1. Kfemikovy
z divodu ptedpokladaného jednoprvkového slozeni vzhledem K zjistovani Cistoty
naprasenych vrstev a sklenény z divodu zjistovani tloustky pomoci SEM méfeni z profilu.

Obr. 5.1. Podkladovy material pro naprasovani médi, hliniku a titanu. Vlevo kiemikova desticka,
vpravo sklenény substrat

Celkem bylo na magnetronovém napraSovacim zafizeni NP 12 napraseno deset vzorkd —
méd’ (Cu), hlinik (Al) a titan (Ti) na sklenéném a kiemikovém substratu. U naprasovani
médénych vrstev byla ménéna pracovni teplota komory z 35 °C na 65 °C a posléze 100 °C a
to z divodu pozorovani vlivu teploty na nukleaci zrn médi. Vytvofené vzorky jsou uvedeny
na obr. 5.2.

Obr. 5.2. Vytvotené vzorky Al, Ti a Cu na skle a kiemikovém substratu.

Pfed vloZenim do pracovni komory byly substraty vyc¢istény. V piipadé kiemikového
substratu doslo k ocisténi povrchu isoprophylalkoholem, sklenény substrat byl nejprve
odmastén vodou s jarem a poté isoprophylalkoholem. V kone¢né fazi byly substraty ususeny
proudem vzduchu. Pro minimalizaci rizika zne¢i$téni substratu a poté i naprasenych vzorkd,
s nimi bylo manipulovano v ochrannych rukavicich.
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5.1. Piiprava médi na kiemikovém a sklenéném substratu.
Nejdiive doslo k napraseni médi na kiemikovy (Si) a sklenény substrat.

Pied zahajenim procesu naprasovani byla komora vyvakuovana na hodnotu od 0,00328 Pa
do 0,00367 Pa. Teplota komory bez zapnutého pfedehievu pracovniho stolku byla 35 °C.
V zéalozce ,,Vakuum a plyny*“ byla poté nastavena hodnota pfipousténi plynu argonu na
50 sccm.

Po tomto kroku byla nastavovana regulace pracovniho vakua na hodnoty od 0,5 Pa do
3 Pa v intervalech po 0,5 Pa. Po zapnuti chodu zdroje v procesu naprasovani se pti 0,5 az 2 Pa
nepodatilo vytvofit plazmu. Po zvySeni regulace vakua na 3 Pa se do komory pfipustilo vice
molekul plynu a doslo k zapéleni vyboje (Obr. 5.3.).

Na zalozce ,,NapraSovani“ byl nastavovan vykon zdroje nominalni hodnoty ionizace
v rozmezi od 0,3 kW do 1 kW. Vyboj se podaftilo zapalit pii 0,4 kW (Obr. 5.4. a) — zelena
kiivka) vrezimu PVD I. — rezim pro naprasovani Cist¢ého kovu. Rezim PVD I. vyuziva
elektrického zapojeni, kdy se do magnetronu ptivadi zaporny potencial (katoda) a na stolek
(anodu) potencidl kladny.

K zapaleni vyboje u zafizeni NP 12 je tedy knaprasovani médi nutna hodnota
pracovniho vakua alespon p = 3 Pa a vykon zdroje P = 0,4 KW.

NapraSovani Pojezd hlavice Ohfev a piedpéti

Obr. 5.3. Nastaveni pracovniho prosttedi v komote pti naprasovani médi.

Na obréazku 5.4. b) je zavislost efektivniho a odrazeného vykonu na ¢ase. Efektivni vykon
urcuje energii, kterd byla predana pro odprasovani targetu. Efektivni a odrazeny vykon slouzi
pro kontrolu reaktivniho procesu odprasovani a &istoty povrchu targetu. Cim je odrazeny
vykon vyssi, tim se target hiife odprasuje.
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Obr. 5.4. a) Nastaveni zdroje pro naprasovani médi; b) Hodnoty zdroje pro napraSovani.

5.1.1. Napraseni médi na kiremikovy a sklenény substrat pri zvySené teploté pracovni

komory

Pro nastaveni pfedehfevu substratu v zalozce ,,Ohfev a predpéti® (viz obr. 5.5.) byla nastavena
teplota 65°C a 100°C. Hodnota aktualniho vakua v komofe byla nastavena pro obé teploty

2,9 Paavykon 0,4 kKW.

Naprasovani Pojezd hlance Vakuum a plyny

Obr. 5.5. Rizeni ohfevu a piedpéti stolku.
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Na obrézku 5.6. jsou vysledné vzorky s naprasenou médénou vrstvou pii zvySené
teploté — a) 65°C a b) 100°C. Na prvni pohled zadny rozdil mezi vzorky naprasenymi pii
standardni teploté pracovni komory (mezi 30 — 35 °C) neni. Rozdil je patrny az pii analyze
vzorkli pomoci AFM méteni, viz kap. 6.1.1., kde teplota vyrazné ovliviiuje nukleaci vrstev.

Obr. 5.6. Vytvotené vrstvy médi na skle a kiemikovém substratu pii teploté: a) 65°C; b) 100°C.

5.2. Piiprava hliniku na kiemikovém a sklenéném substratu.

Dalsi série vzorkl se zabyvala zpisobem napraSeni hliniku na kfemikovy a sklenény substrat.
Naprasené vzorky jsou zobrazeny na obr. 5.7.

Pfed procesem naprasovani hliniku byla pracovni komora vyvakuovana na hodnotu
0,00449 Pa. Poté byla v zalozce ,,Vakuum a plyny* nastavena hodnota ptipousténi plynu
argonu na 50 sccm.

Pti depozici hliniku byla nastavovana hodnota pracovniho vakua od 0,5 Pa do 4,2 Pa,
nejdiive s krokem 0,5 Pa, nad hranici 4 Pa poté s krokem 0,2 Pa. Plazmu se podafilo vytvofit
pii hodnoté¢ aktudlniho vakua 4,2 Pa.

Vykon zdroje nominalni hodnoty ionizace byl nastavovan od hodnoty 0,2 kW aZz po
hodnotu 1 kW vzdy po 0,2 kW. Vyboj se podafilo zapalit pii hodnoté zdroje 0,8 kW.

Vystupem pokusu je zjisténi, Ze zafizeni NP 12 umoziuje naprasovat hlinik pti hodnoté
pracovniho vakua p = 4,2 Pa a vykonu zdroje P = 0,8 kW.
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Obr. 5.7. Vysledné vzorky napraseného hliniku na sklenéném substratu (vlevo) a
ktemikovém substratu (vpravo).

5.3. Pfiprava titanu na kiemikovém a sklenéném substratu.
Jako posledni vzorky byly ptipraveny substraty s naprasenym titanem viz. obr. 5.8.

Hodnota aktualniho vakua v komote byla pfed procesem naprasovani 0,00424 Pa.
Mnozstvi pfipousténi inertniho plynu argonu byla nastavena jako v ptedchozich piipadech na
hodnotu 50 sccm.

Pracovni vakuum bylo tentokrat krokovano po 0,4 Pa od pocatecni hodnoty 1,8 Pa.
Plazma se zapalila pii hodnoté¢ 4,2 Pa.

Hodnota vykonu zdroje byla zvySovana od 0,4 kW po 0,1 kW. Jiz pti 0,5 kW se podatilo
vyboj zapalit a zacal proces naprasovani.

Titan je mozné u magnetonového naprasovaciho zafizeni deponovat pii parametrech
pracovniho vakua p = 4,2 Pa a vykonu zdroje P = 0,5 kW.

Obr. 5.8. Vysledné vzorky napraseného titanu na sklenéném substratu (vlevo) a
kifemikovém substratu (vpravo).
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5.4.

Shrnuti parametri potiebnych k napraseni vzorki u magnetronového
napraSovaciho zatizeni NP 12

K depozici médi, hliniku a titanu magnetronovym napraSovacim zafizenim NP12 jsou
potiebné odlisné parametry procest z divodu jinych vazebnych energii odprasovanych prvku,
oxidace targetu ovliviiyjicich zapaleni vyboje.

Souhrn ziskanych poznatki pro optimalni naneseni tenkych kovovych vrstev je
uveden v Tab. 5.1.

Tab. 5.1. Nastavené parametry pro depozice jednotlivych vrstev.

Aktudlni Aktualni Nominalni | Nominalni Proud Vysledna
vakuum vakuum hodnota teplota targetu tloust’ka
Vrstva pred béhem ionizace pracovni vrstvy —
naprasenim depozice komory méfeno QCM
Pored [Pa] p [Pa] P[kW] v[*C] I[A] h [nm]
Meéd Cu 0,00348 3 0,4 35 - 80
Hlinik Al 0,00449 4,2 0,8 35 1,41 100
Titan Ti 0,00424 4,2 0,5 35 0,84 70
Meéd Cu 0,00328 2,9 0,4 65 0,73 100
Med Cu 0,00367 2,9 0,4 100 0,76 102
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6. Vyhodnoceni naprasenych vzorki
6.1. Analyza substratu prostiednictvim AFM mikroskopu

Mikroskopie atomarnich sil, zkracené AFM z anglického ndzvu Atomic Force Microscopy,
umoziuje zobrazovat zkoumany povrch atomérnim rozliSenim pomoci mechanického pohybu
sondy na povrchu materialu [20]. V praci byla tato metoda pouzita k analyze napraseného
povrchu z hlediska kvality deponovanych vrstev, zejména jejich rovinnosti.

Nutno podotknout, ze nanesend tenkd vrstva je ovlivnéna topografii pivodniho
povrchu kiemikového substratu, proto byla nejdiive udélana analyza AFM podkladového
substratu — kiemiku (viz obr. 6.1.). Z obrazku je patrné, Ze zkoumany povrch je pro posouzeni
naprasenych kova dostate¢né rovinny — ma jenom jednu ostrou $picku.

a)

0.0 ym 0.2 0.4 0.6 0.8 b)
0.0

Obr. 6.1. a) 2D snimek kiemikového podkladu; b) topografie povrchu kiemiku (Gwyddion)

Pro vyhodnoceni nerovnosti na povrchu kiemiku byl v programu Gwyddion, uréeném pro
zpracovani ziskanych dat z AFM, vynesen profil $pi¢ky a vrstvy nachazejici se mimo ni
(viz obr. 6.2.). Jak je z obrazku vidét, jedna se jen o nepatrnou nerovinnost o cca 15 nm vysce,
ktera miZze byt zpisobena nedostate¢nym osetfenim kiemikového substratu pii jeho vyrobé.
Predpoklada se, Ze u ostatnich Si substratu bude rovinnost podobna.

-5
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Obr. 6.2. Profil kiemikového podkladu: ¢erné — povrch pies Spicku; cervené — povrch pod Spickou.
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6.1.1. Analyza médenych vrstev

Na obrazku 6.3. je mozné vidét hranice zrn vytvorené vrtsvy médi. Vysledna data z analyzy

AFM se shoduji s teoretickym piedpokladem formovani zrn médéné vrstvy (zejména 4. etapy,
obr. 3.2.).

217 ym

2.00
1.80
1.60
1.40
1.20
1.00
0.80
0.60
0.40

0.20
0.00

Obr. 6.3. 2D snimek tenké vrstvy médi v rozliseni 50x50 pum.

0.0 ym 0.2 0.4 a) 0.6 0.8 b)

Obr. 6.4. a) 2D snimek tenké vrstvy médi (35°C); b) topografie médéné vrstvy (35°C).

Rovinnost napraSené vrstvy pii teplot¢ komory o = 35°C osciluje mezi 5 az 18 nm,
viz. topografie médéné vrstvy na obr. 6.4. b) a detail profilu na obr. 6.5. Vzhledem
k maximalni nerovnosti kiemikového substratu cca 15 nm, lze naprasenou vrstvu médi, pii
parametrech procesu pracovniho vakua p = 4,2 Pa a vykonu zdroje P = 0,8 kW, povazovat za
rovnomeérnou.
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Obr. 6.5. Obrazek topografii profilu médéné vrstvy (35°C).

Na obrazku 6.6. a 6.8. jsou snimky médénych vrstev, které byly naprasené pii vysSich
teplotach. Pii zvySené teploté podlozky dochazi k odlisné nukleaci a krystalizaci zrn. Obecné
se zvySuji rozméry jednotlivych ostrivkl v disledku zvySené povrchové a objemové difuze.
Tvorba zrn vSak prochazi pies nékolik fazi ristu — ptes sloupcova zrna, vlaknitd zrna, az po
vetsi ostruvky nukleace [20]. Ziskané meéfeni pomoci AFM nejsou zcela prikazna a
neumoznuji tak zcela urcit vliv teploty. Podle teoretického ptredpokladu jsou rozméry zrn u
vzorku s ohfatou podlozkou vétsi (co od objemu, tak i vySky), néz u vzorku bez predehievu,
nebo s nizsi teplotou ohievu. To jde alespon ¢astecné vypozorovat z profild obr. 6.7. pro
teplotu Si substratu » = 65°C a obr. 6.9., pro teplotu Si substratu » = 100°C.

b)

19.7 deg

Obr. 6.6. a) 2D snimek tenké vrstvy médi (65°C); b) topografie médéné vrstvy (65°C).

Z topografii na obr. 6.6. b) pro teplotu substratu 65°C a obr. 6.8 b) pro teplotu
substratu 100°C je patrné, ze nerovinnost povrchu dosahuje az 35 nm rozméru.
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Obr. 6.7. Obrazek profilu médéné vrstvy (65°C).

a) b)

0.0 pm 0.2 0.4 0.6 0.8

-10.0

-15.0

—-20.0

-25.6

Obr. 6.8. a) 2D snimek tenké vrstvy médi (100°C); b) topografie médéné vrstvy (100°C).
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Obr. 6.9. Obrazek profilu médéné vrstvy (100 °C).

Z vyslednych profilt povrcht tenkych médénych vrstev (viz obr. 6.5. 6.7. 6.9.) je vidét,
ze jsou odlisné od ptivodni topografii podkladu — maji vyrazné&jsi nerovinnosti zvysujici se s
teplotou.
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6.1.2. Analyza hlinikové vrstvy

Obdobnym zptisobem byla provedena analyza AFM vzorkt s naprasenou hlinikovou vrstvou.
Na obrazku 6.10. b) je topografie povrchu hlinikové vrstvy. Rovinnost povrchu této vrstvy se
pohybuje v rozmezi od 0 nm do 66 nm, coz vzhledem k topografii podkladového materialu
(viz obr. 6.1. b) neodpovida rovnomérné naprasené vrstve.

Nerovnomérnost nanosu muize souviset s kruhové tvarovanym vybojem, nedostate¢nymi
procesnimi parametry, nelplnym oSetienim substratu pfed napraSenim [20]. Rovinnost
hlinikove vrstvy by bylo pravdépodobné mozné zlep$it naprasenim materidlu posuvem pies
target a dikladnéjSim ocisténim substratu.

b)

32.3 deg
30.0

25.0

15.0

10.0

Obr. 6.10. a) 2D snimek tenké vrstvy hliniku; b) topografie hlinikove vrstvy.
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Obr. 6.11. Obrazek profilu hlinikové vrstvy.
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6.1.3. Analyza titanové tenke vrstvy

Pti porovnani topografii titanové vrstvy (viz obr. 6.12. b) s AFM podkladového Si substratu
(viz obr. 6.1.b) je mozné vidét shodny reliéf. Z toho plyne, Ze titanova vrstva se naprasila
rovnomérné. To podtvrzuje i profil titanové vrstvy (viz obr. 6.13.), coz znamena, Ze proces
napraSovani titanu je tedy nastaven dobfte.

b)

29.7 deg

16 nm

0nm

0.0

Obr. 6.12. a) 2D snimek tenké vrstvy titanu; b) topografie titanové vrstvy.
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Obr. 6.13. Obrazek profilu titanové vrstvy.
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6.2. Prvkova analyza vzorku

Kurceni slozeni naprasSenych vrstev se vyuzilo elektronového disperzniho spektrometru
(EDS) v rdmci skenovaciho elektronového mikroskopu (SEM).

6.2.1. Prvkova analyza vzorku s médeénou vrstvou

Prvkovou analyzou se prokazalo, ze vytvoieny vzorek obsahuje jen méd a kifemik bez
nadbyte¢nych piimési (Obr. 6.14.). Z toho plyne, Ze se podafilo vhodné vycistit target médi
(pfed najetim targetu nad substrat bylo provedeno jeho caste¢né odpraseni) a piipravit
samotny podkladovy material (¢isténi izopropylalkoholem, proudem vzduchu). Znamen4 to i
spravné nastaveni procesnich parametra pro depozici médéné vrstvy.

cps/eV

45
404
355
3073
25 |

204 Cu Si Cu

0_|1| rrrto | rrrryrrrrjrrrrrrrr[rrrrrrr 11t 1]

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
keV

Obr. 6.14. Prvkova analyza médéné vrstvy na kiemikovém substratu bez zaznamenanych necistot.
6.2.2. Prvkova analyza vzorku s hlinikovou vrstvou

Na prvkové analyze vzorku s hlinikovou tenkou vrstvou (viz obr. 6.15.) je vidét, ze kromé
hliniku Al a kiemiku Si se ve vzorku objevuje kyslik O a uhlik C. To mtize byt ovlivnéno
nedostateCnou Cistotou terée, pracovni komory pii depozici vrstvy, nebo naslednou
kontaminaci vzorku pii ptenosu (kyslik se rychle vaze na hlinik).
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Obr. 6.15. Prvkova analyza hlinikové vrstvy na kiemikovém substratu.
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6.2.3. Prvkova analyza vzorku s titanovou vrstvou

U vzorku s titanovou tenkou vrstvou se také objevuji nechténé prvky — kyslik, uhlik a dusik
(viz obr. 6.16.). Vyskyt dusiku lze vysvétlit piedeSlymi experimenty s reaktivnim
napraSovanim v zafizeni NP12 a nedostate¢nému vyvakuovani pracovni komory pted
ptipravou depozice titanu.

_cps/eV

40

35-
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255 O

iN

203¢ Si Ti
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keV
Obr. 6.16. Prvkova analyza titanové vrstvy na kiemikovém substratu.

Prvkove analyzy k uréeni ¢istoty vzorku prokazaly, jak je dalezité pred zahajenim procesu
naprasovani vycistit pracovni komoru magnetronového napraSovaciho zatfizeni NP 12
(kontaminace vzorku titanu dusikem) a zaroven se vyvarovat piiliSného vystaveni hlinikové
vrstvy vnéjSimu prostfedi (kontaminace kyslikem). K odstranéni piebytecnych prvki ze stén
komory muze jest€ pred samotnym vyvakuovanim pfispét zvySeni teploty uvnitt zafizeni (Ize
nastavit v menu).

6.3. Méfeni SEM

Pouze pro ukazku byly udélany obrazky z bo¢ni strany vzorkd na sklenénych podlozkéch.
SEM méfeni z profilu je neprikazné, protoze tloustka vrstev je pro zobrazeni pod jeho
rozliSovaci schopnosti. Pro prikaznéj$i méfeni a piipadné urceni tloustky napraSenych
materiali by byla vhodnéjsi transmisni elektronovd mikroskopie (TEM), kterd bohuzel neni
na Ustavu elektrotechnologie VUT dostupna.

a)

——

Obr. 6.17. SEM méfeni vrstev: a) médeéna, b) hlinikova, c) titanova.
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7. 7Zavér

V rdmci bakalaiské prace bylo provedeno sezndmeni se s metodami vytvéaieni tenkych
kovovych vrstev a teoreticky byl popsan proces magnetronového naprasovani. Rovnéz doslo
K popisu magnetronového naprasovaciho zatizeni NP-12, na kterém byly poté vytvofeny
vzorky médi, hliniku a titanu na kiemikovy a sklenény substrat. V ramci kapitoly 4.2. byl take
uveden jednoduchy manudl na ovladani naprasovaciho zafizeni pro depozici tenkovrstvych
kovovych struktur.

Prakticka cast této prace se tykala osvojeni si ovladani napraSovaciho zafizeni NP-12.
V ramci tohoto Ukolu bylo vyzkouseno naprasovani médi pii teplotach 35 °C, 65 °C a 100 °C
substratu, dale hliniku a titanu na dva povrchy a to sklo a kiemikovy substrat. Sklenény
substrat byl vybran z divodu SEM analyzy zprofilu vzorku a kiemikovy z dtvodu
predpokladaného jednoprvkového slozeni substrdtu vzhledem Kk zjistovani Cistoty
naprasenych vrstev. Celkem bylo vytvoieno 10 vzorkda.

Béhem depozice kovovych vrstev se zjistily vhodné procesni parametry zapéleni vyboje a
napraSovani na magnetronovém zafizeni NP 12 (shrnuto v Tab. 5.1., kapitola 5.4.):

o depozice médi Cu: tlak pracovniho vakua alesponn p = 3 Pa a vykon zdroje P = 0,4

kW;

o depozice hliniku Al: tlak pracovniho vakua alespon p = 4,2 Pa a vykon zdroje
P =0,8 kW;

o depozice titanu Ti: tlak pracovniho vakua alesponn p = 4,2 Pa a vykon zdroje
P =0,5kW.

Nasledné byla provedena analyza povrchu prosttednictvim AFM mikroskopu, kde bylo
viditelné formovani zrn kovi pii procesu jejich vytvareni na substratu. Z topografii povrchi
naprasenych kovovych vrstev bylo mozné porovnanim analyzy podkladového substratu
posoudit rovinnost napraseni. Rovinnost naprasené vrstvy médi (kap. 6.1.1.) pfi teploté
pracovni komory » = 35 °C oscilovala mezi 5 az 18 nm. Vzhledem k maximalni nerovnosti
kifemikového substratu (cca 15 nm kap. 6.1.), Ize napraSenou vrstvu médi povaZovat za
rovnomérnou. To neplati pro méd’ deponovanou pii vyssich teplotach substratu » = 65°C a
v = 100°C . Ztopografii na obr. 6.6. b) a obr. 6.8 b) je patrné, Ze nerovinnost povrchu
dosahuje az 35 nm rozmérl a vzrista s teplotou substratu.

Rovinnost hlinikové vrstvy (kap. 6.1.2.) se pohybuje v rozmezi od 0 nm do 66 nm, coz
vzhledem Kk topografii podkladového materialu neodpovida rovnomérné naprasené vrstve.
Nerovnomérnost miiZze souviset S nedostatecnymi procesnimi parametry, umisténim vzorku,
neuplnym oSetfenim substratu pred napraSenim.

Pfi porovnani topografii titanové vrstvy (viz obr. 6.12. b) s podkladovym Si substratem
(viz obr. 6.1. b) je mozné vidét shodny reliéf. Titanova vrstva se naprasila rovnomérné.

V zavéreéné fazi praktické casti se provedla prvkova analyza vzorki, pomoci které byla
zjisténa pritomnost (u vzorku s titanovou vrstvou a hlinikovou vrstvou) a nepfitomnost
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(u vzorkli s médénou vrstvou) nepatiiénych prvka. Na prvkové analyze vzorku s Al vrstvou
(viz obr. 6.15.) je vidét, ze krom¢ hliniku Al a kiemiku Si, se v ném objevuje Kkyslik a
uhlik. To mize byt ovlivnéno nedostate¢nou Cistotou terce, pracovni komory pii depozici
vrstvy, nebo naslednou kontaminaci pfi pfenosu. U vzorku s titanovou tenkou vrstvou se
vyskytuje kyslik, uhlik a dusik (viz obr. 6.16.). Piitomnost dusiku lze vysvétlit piedeslymi
experimenty s reaktivnim naprasSovanim v zatizeni NP12 a nedostate¢nému vyvakuovani
pracovni komory pied pripravou depozice titanu.

Snizeni kontaminace nechténymi prvky by bylo mozné zabranit pomoci pfedehfati komory
pfed procesem vyvakuovani, aby se uvolnily nadbyte¢né prvky (zejména kyslik). Pred
depozici je také mozné dukladné&ji vydcistit substraty, napi. Vv ultrazvukové lazni. Dal$im
zpusobem je zapnuti funkce iontového ¢isténi targetu piimo V napraSovacim zatizeni, nebo
mechanické odstranéni necistot pred zahdjenim napraSovani.

V zavéru praktické casti jsou uvedeny SEM méfeni z profilu vzorka (kap. 6.3.). Toto
méfeni je bohuzel neprikazné, protoze tloustka vrstev je pro potiebné zobrazeni pod jeho

rozliSovaci schopnosti. Pro urc¢eni tloustky naprasenych materiald a ovéfeni méficich krystald
QCM uvnitf zafizeni, by byla vhodnéjsi transmisni elektronova mikroskopie (TEM).

v

V ptipadé¢ navazujici prace je mozné rozsifit techniku naprasovani kovovych vrstev o
optimalizaci posunu magnetronovych hlavic pfes substraty a provést podrobnéjsi analyzu
ziskanych vrstev (ptilnavost materialt, TEM méfeni vrstev). Dale by se bylo vhodné zaméfit
na vliv pracovniho tlaku uvniti komory a detailnéji prozkoumat vliv teploty na substrat.
Zajimava je také moznost reaktivniho napraSovani, které magnetronové napraSovaci zafizeni
NP 12 umoziuje.
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Seznam symbolii, veli¢in a zkratek

10
LCD
ELD
CvD
PVD
Ar
Ti

Al
Cu

Si

T4

= Lry)

sl

Integrovany obvod

Liquid crystal display, displej z tekutych krystalt
Elektroluminiscen¢ni displej

Chemical Vapor Deposition, chemicka depozice z plynné faze.
Physical VVapor Deposition, fyzikalni depozice z plynné faze.
Argon.

Titan.

Hlinik.

Med.

Ktemik.

Vektor sily.

Elementarni naboj.

Eektor intenzity elektrického pole.

Rychlost.

Vektor magnetické indukce.

Hmotnost elektronu.
Surface Bindind Energy, povrchova vazebna energie.
Odcerpavany plyn.

Parcialni tlak.

Cerpaci rychlost.

Tlak.

Boltzmannova konstanta.

Teplota.
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Ee

Ve
QCM
AFM
EDS
SEM

TEM

Energie elektronu (stfedni hodnota energie jedné Castice).
Hodnota stfedni kvadratické rychlosti elektrond.

Quartz crystal microbalance, kmitajici kiemenny krystal.
Atomic Force Microscopy, mikroskopie atomarnich sil.
Elektronovy disperzni spektrometr.

Skenovaci elektronovy mikroskop.

Transmisni elektronova mikroskopie.
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