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Anotace

Tato bakalai'ska prace se zabyva problematikou ptipravy tenkych vrstev HfO,
pomoci reaktivniho vysokovykonového pulzniho magnetronového naprasovani
(HIPIMS) a méfeni jejich vlastnosti. Byl zkouman vliv délky napétového pulzu na
parametry magnetronového vyboje, depozi¢ni rychlost a vlastnosti pfipravenych
vrstev pii zachovani pram&rné vykonové hustoty na ter&i <Sg> pfiblizng 30 W.cm™,
frekvenci f = 500 Hz, v atmosféte Ar + Oy, pfi tlaku argonu par = 2 Pa. Proménnym

parametrem depozic byla délka pulzu t;, s hodnotami 50, 100, 150 a 200 ps.

Bylo zjisténo, Ze s rostouci délkou pulzu roste depozi¢ni rychlost, a to
ze 110 nm/min na 194 nm/min. Dale byl zhodnocen vliv napousténi O, a zjistény
hodnoty fidici veli¢iny — tlaku, pti kterych dochazi k sepnuti a vypnuti kyslikového
pulzu. RTG analyza ukazala zavislost preferované orientace krystalové miize na
délce pulzu. Méfeni mechanickych vlastnosti ukazalo, ze s rostouci délkou pulzu se
hodnoty tvrdosti tenké vrstvy prakticky neméni a méfeni optickych vlastnosti
ukédzalo narast hustoty vrstvy s délkou pulzu a zéroven zachovani stechiometrie

vrstev.

Klic¢ova slova: HfO,, reaktivni magnetronové naprasovani, HiPIMS, délka pulzu



Abstract

This bachelor thesis deals with the preparation of HfO, thin films using
reactive high - power impulse magnetron sputtering (HiPIMS) and measuring of their
properties. The influence of a voltage pulse duration on parameters of magnetron
discharge, deposition rate and properties of prepared films were studied, while
maintaining average power density on the target <S4> approximately at 30 W.cm?,
frequency f = 500 Hz, in atmosphere of Ar + O, at a pressure of argon par = 2 Pa.
The variable parameter of depositions was the pulse duration t;, with values 50, 100,
150, 200 ps.

It was found out that with increasing pulse duration also the deposition rate is
increasing, from 110 nm/min to 194 nm/min. Furthermore, the influence of filling
with O, was studied and values of the control variable — pressure, which leads to
switching on and off the oxygen pulse, were observed. X-ray analysis showed the
dependence of the preferred orientation of the crystal lattice on the pulse duration.
The measurement of mechanical properties showed that with increasing pulse
duration, the values of hardness of the thin films are practically constant and the
measurement of optical properties showed an increase of density of films with

increasing pulse duration, while maintaining the stoichiometry of films.

Keywords: HfO,, reactive magnetron sputtering, HiPIMS, pulse duration
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Uvod

1 Uvod

Moderni materidlové inzenyrstvi neustale vyviji nové metody pfipravy materiali se
specifickymi parametry pozadovanymi ve vSech odvétvich priumyslu. Pravé pozadavky
na cilené vlastnosti a integraci v prumyslovych technologiich sméruji vyzkum k tvorbé
vysoce kvalitnich materialti s pozadovanymi mechanickymi, fyzikalnimi i chemickymi
vlastnostmi s ohledem na vyrobni rychlost a finanéni naklady. Tyto materialy nachazeji
uplatnéni jak v povrchovém inzenyrstvi, tak v mikroelektronice, optice, biomechanice,
mediciné a v dalSich odvétvich. Mezi mechanické vlastnosti téchto materiali patii
vysoka tvrdost, pevnost, houzevnatost nebo odolnost proti otéru. Dale pak optické,
elektrické, tepelné, biokompatibilni a antibakteridlni vlastnosti. Zasadni vliv na
vlastnosti materialu ma zptsob depozice. V poslednich pfiblizné dvaceti letech se do
poptedi dostavaji technologie vyuZzivajici vlastnosti plazmatu pifi depozici unikatnich

tenkovrstvych materialti.

Terminem plazma se oznacuje prostiedi s velkym poctem nabitych (ionizovanych)
I nenabitych cCastic, které navenek vykazuje elektrickou neutralitu. Mezi tyto cCastice
patii naptiklad elektrony, kladné ionty, minoritni zaporné ionty a neutralni castice.
Vzhledem Kk dobré elektrické vodivosti je plazma snadno ovlivnitelné elektrickym
a magnetickym polem, ¢ehoz se vyuziva pravé pii tvorbé tenkych vrstev pomoci

plazmovych zdroji.

PVD (physical vapor deposition), je metoda depozice vrstev a povlakti pomoci
odpraSovani nebo odpatovani zpevné faze. Na rozdil od CVD (chemical vapor
deposition) probiha PVD za niZsich teplot a tlakt, ale ¢asto s niz§i depozi¢ni rychlosti.
Mezi nejrozsifenéjsi zplisoby PVD patii napf. magnetronové naprasovani a obloukové
odpafovani. Ve vétsin€ pripadi se technologie zamétuji hlavné na tpravu povrchu
materidlu, protoze pravé povrchova vrstva je, pfedevSim u materidlu v primyslové
praxi, nejvice naméahana. Pfi tvorbé komponent minimélnich rozméra jsou metody PVD
schopné vytvaret naptiklad polovodiCové soucastky presnym nanaSenim jednotlivych

vrstev.



Uvod

Tato bakaldi'skd prace nastifiuje problematiku tvorby tenkych vrstev HfO, pomoci
reaktivniho magnetonového naprasovani, a to depozi¢ni technikou nazvanou HiPIMS
(High — Power Impulse Magnetron Sputtering), neboli vysokovykonové pulzni

magnetronove napraSovani.
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2 Soucasny stav problematiky

2.1 Diodové napraSovani

Ke tvorb¢ tenkych vrstev je hojné pouzivano magnetronové naprasovani, které je
odvozené z diodového naprasovani. Diodové naprasovani probihd za stalého
stejnosmérného elektrického napéti pfi velmi nizkém tlaku. Samotny naprasovaci
proces spoc¢iva v privedeni napéti na katodu, kterou tvoii ter¢ s rozprasovanym
materialem a anodu tvofi stény depozi¢ni komory, nebo (v pfipadé uzemnéni) i drzak
substratu. Cely proces probiha za ptitomnosti inertniho plynu, nejcastéji argonu. Mezi
anodou a katodou se po prilozeni napéti uzavie elektricky obvod a vznika doutnavy
vyboj. V plazmatu tohoto vyboje jsou kladné ionty pievazné inertniho plynu
pritahovany ke katod¢ a v dusledku nizkého tlaku v komote maji vysokou energii
dodanou elektrickym polem. Takto urychlené ionty prudce narazeji do terCe a predavaji
svou Kinetickou energii jeho atomum. Tim dochazi k vytrzeni atomi z terée a jejich
nasledné kondenzaci na substratu. Na povrchu terée vSak dochazi i k emitovani jinych
¢astic nez neutrdlnich atomt, jako napiiklad sekundarnich elektronti nebo dalSich
kladnych a zapornych iontl. Pfitomnost jak sekundarnich elektronti, tak iontti materialu
je pfinosna pro udrzeni ionizace plazmatu. Dal$im pfipadem muze byt radiofrekvenéni
(RF) naprasovani, pouzivané pii tvorbé elektricky nevodivych materiald za vyuziti

stiidavého napéti s velmi vysokou frekvenci [1].

2.2 Magnetronové naprasovani

Magnetronové napraSovani probiha velice podobné jako konvencni diodové,
navic je vSak vyuZzito magnetické pole. Vytvofenim magnetického pole uvnitt depozi¢ni
komory v okoli terée plisobi na nabité Castice kromé Coulombovy sily navic jesté
Lorentzova sila. Tim je mozné 1épe ovliviiovat tok plazmatu mezi terCem a substratem.
Zkiizené magnetické a elektrické pole nuti predevsim lehké elektrony prodluzovat své
drahy letu a tim padem napomahat k vétsi ionizaci plazmatu. Diky tomu je mozné
dosdhnout stejné ionizace jako v piipadé diodového naprasovani, ale pfi nizSim tlaku

aniz§im napéti. Je také mozno udrzovat plazma pobliz tere hustéjsi a tim vyrazné
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zvysit depozicni rychlost, coz je hlavni diivod pro¢ magnetronové napraSovani vytlacuje

klasické diodové naprasovani.

Planarni magnetron se sklada z terée a vhodné usporadanych magnett. Pfi depozici je
na né&j piivedeno zaporni napéti, plni tedy funkci katody. Pravé vhodnym usporadanim
magnetl 1ze dosdhnout pozadované kontroly nabitych &astic v plazmatu. Casto se

magnetrony rozdéluji na vyvazené (konvencni) magnetrony a nevyvazené magnetrony.
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Obr. 1: Schematické zobrazeni uspotfadani magnetického pole pro a) diodové
usporddani bez magnetil, b) vyvdzeny magnetron, c) nevyvazeny magnetron,

ptevzato z [2].

Vyvazeny magnetron vaze plazma do blizkosti terce a v disledku velké ionizace
plynu se pii této konfiguraci dosahuje vyssi depozicni rychlosti aZz vtadu desetin
mikrometru za minutu [3]. Naopak nevyvazeny magnetron nevaze plazma tak blizko
k ter¢i, a tak se muze koncentrovat blize u substratu, coz umoznuje lepsi kontrolu nad

mikrostrukturou vznikajici tenké vrstvy.

2.2.1 Reaktivni magnetronové naprasovani

Reaktivni napraSovani je proces, pii kterém je v depozi¢ni komote piitomen
kromé& inertniho plynu také dal§i plyn, ktery je reaktivni. Reaktivni plyn reaguje
S rozpraSenymi atomy terée za vzniku napiiklad oxidi (reaktivnim plynem je O),

nitrida (N»), karbidt (CHg4) nebo sulfida (H2S). Pfedev§im tvorba oxida a nitridd je
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dulezitd z hlediska uplatnéni téchto material v polovodi¢ovych technologiich [4].
Reaktivni naprasovani se pouziva jak u diodového napraSovani, tak u magnetronového

napraSovani.

Regulaci parcidlniho tlaku reaktivniho plynu uvniti depozi¢ni komory Ize
dosdhnout ruzného stupné dopovani materialu reaktivnim plynem - od lehce
dopovanych tuhych roztokli kovu az k pln¢ stechiometrickym vrstvdm. Pfitomnost
reaktivniho plynu vsSak zpuisobuje tzv. otraveni terée [5], coz je pokryti ter¢ového
materialu  Casto nevodivou vrstvou reaktivniho plynu a nasledny vznik

tzv. mikrooblouki. Tato problematika bude dale diskutovana v kapitole 2.2.1.2.

2.2.1.1 Hysterezni smycka pri reaktivni depozici

Krom¢ otraveni terCe dochazi pii reaktivnim napraSovani také ke vzniku
hysterezni kiivky v grafu zavislosti parcialniho tlaku reaktivniho plynu na jeho prutoku.

Zminéna zavislost je zndzornéna na Obr. 2.

prg A
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Obr. 2: Tlustrace  hystereze pii  reaktivnim  magnetronovém  napraSovani.
Na vodorovné ose je znazornén prutok reaktivniho plynu a na svislé ose

parcialni tlak reaktivniho plynu.
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Rostouci pritok reaktivniho plynu na intervalu A - B nezplsobuje nartst
parcialniho tlaku plynu, protoze vSechny castice plynu reaguji s ¢asticemi tercového
materialu, substratu nebo sténami komory a minimalné s povrchem terce. V této oblasti
je reaktivni naprasovani oznacovano jako kovovy modd. V tomto moédu je zachovana
pomérné vysoka depozicni rychlost, avSak vznikajici vrstvy materidlu jsou vétSinou

slabé dotovany atomy reaktivniho plynu.

Pokud se v bod¢ B zvysi prutok reaktivniho plynu, dojde ke skokovému narastu
parcialniho tlaku plynu z divodu hromadéni plynu uvniti depozi¢ni komory. Na Obr. 2
je tato skute¢nost znazornéna skokem zbodu B do bodu C. Hlavnim davodem
hromadéni plynu v komoie je skute¢nost, Ze castice plynu uZ nereaguji pouze
S rozpraSovanym materidlem a na st€énach komory, ale pokryvaji povrch terce vyrazngji
nez v pripadé kovového moddu. Pravé v blizkosti bodu B dochézi k jiz zmiiovanému
otraveni terce, a protoZe je rozpraSovaci vytézek kovu ze slouceniny na povrchu terce
niz8i nez vytézek z Cistého kovového povrchu, dochézi k vyraznému poklesu depoziéni
rychlosti. Otraveni terCe a nasledny pokles depozi¢ni rychlosti je u reaktivniho
naprasovani (piedev§im oxidl) problematicky, ale pro vznik slouceniny nezbytny.
Depozice za téchto podminek se Casto oznacuje jako naprasovani v reaktivnim nebo
slouceninovém modu. Na rozdil od kovového moddu jsou vzniklé vrstvy vétSinou
stechiometrické, ale snahy o zvySeni depoziéni rychlosti vedou k ptechodu do kovového

modu, a tudiz k tvorbé vrstev podstechiometrickych [6].

Pti dal$im zvySovani pritoku reaktivniho plynu (interval C - D), zlistava proces
Vv reaktivnim modu, depozi¢ni rychlost je pfiblizné konstantni, koeficient rozprasovani

je nizky a parcialni tlak plynu roste linearné.

Postupné snizovani pritoku plynu z bodu D do bodu C probiha linearng, ale
jakmile se tlak snizi pod hodnotu v bodé B, nenastava okamzity pokles parcialniho
tlaku, ale pokles probiha nadale ptiblizné€ linearné az do bodu E. Protoze je koeficient
rozpraSovani terée pokrytého slouceninou reaktivniho plynu nizky, dochéazi tak
k pomalému odstranovani slouceniny z povrchu terée. V bodé E dochazi k nartstu
depozi¢ni rychlosti a poklesu parcidlniho tlaku reaktivniho plynu do bodu F. V tom

okamziku uz povrch ter¢e neni pokryt slouceninou.
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Na Obr. 2 je znazornén jeSté nestabilni pfechodovy mdd, jako piechod mezi
kovovym a reaktivnim modem. Tento moéd kombinuje vlastnosti obou zminénych
modi, to znamend, ze lze vytvaiet stechiometrické vrstvy bez vyrazného poklesu
depozi¢ni rychlosti. Tim se pfechodovy mod jevi jako nejvhodnéjsi pro reaktivni
napraSovani, predevSim z divodu pomémné vysoké depozi¢ni rychlosti, kterda je
klicovym faktorem pii hodnoceni efektivity procesu v primyslové vyrobé. Na druhou
stranu je pfechodovy mod velmi nestabilni a bez vnéjsiho dynamického fizeni pratoku

reaktivniho plynu je prakticky nemozné ho udrzet.

V praxi se ke zpétnovazebné stabilizaci pracovniho bodu vyuziva nejéastéji
stabilizace sloZeni plazmatu nebo sledovani zmén impedance plazmatu. Stabilizace
slozeni plazmatu je obvykle zalozena na meéfeni optickou emisni spektroskopii nebo
hmotnostni spektroskopii [7]. Nevyhodou fizené depozice je ptedevS§sim financéni

naro¢nost. Vice o této problematice napiiklad v [8,9].

2.2.1.2 Problém mikrooblouku

V souvislosti s pokryvanim terée pii praci v pfechodovém nebo reaktivnim
moédu dochazi ke vzniku takzvanych mikroobloukd na teréi, které jsou negativnim
projevem reaktivni depozice a mohou vyrazné ovlivnit mikrostrukturu vznikajici vrstvy.
Kladn¢ nabité ionty pracovniho 1 reaktivniho plynu jsou ptfitahovany zdporné nabitou
katodou pfipojenou na ter¢. Sloucenina pokryvajici ter¢ je vétSinou nevodiva, chova se
tedy na povrchu ter¢e jako dielektrikum, které nedovoli efektivni odstranéni téchto
kladnych iontd ze svého povrchu a kladny naboj se zde hromadi. Po piekroceni hranice
kritického naboje dojde k elektrickému priirazu dielektrické slouc¢eniny na povrchu
ter¢e za vzniku mikrooblouku mezi nahromadénym kladnym nébojem a vodivou ¢asti
ter¢e. Diky mikroobloukiim dochézi k uvolnéni tzv. makro¢astic z povrchu terce, které

diky své velikosti mohou znehodnotit vlastnosti vznikajici vrstvy.

Existuje nckolik moZnosti, jak zabranit vzniku neZadoucich mikroobloukd.
Jednou z moznosti je vyuziti radiofrekvencéniho zdroje napéti, ktery diky vysoké

frekvenci v fadech MHz zabrani vzniku mikroobloukli. Tato metoda se zatim vyuziva
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prevazné v elektronickém primyslu, v ostatnich odvétvich vyraznéjSimu vyuziti brani

vysoka cena zdroje i chodu zafizeni a nizka depozi¢ni rychlost [7].

vvvvvv

napéti. Doba pulzu je dostateéné kratka na to, aby nedoSlo k nahromadéni kritického
naboje na ter¢i [10], a tedy k naslednému vzniku mikrooblouku. Pulznimu naprasovani

se bude vyrazné&ji vénovat kapitola 2.3.

Dalsi moznosti je vyuziti bipolarniho asymetrického pulzniho zdroje napéti.
Principem je pfivedeni zaporného pulzu napéti stejné jako u vySe zminéného
unipolarniho zdroje, ktery je vtomto piipadé¢ nésledovan kratSim pulzem kladného
napéti. Hodnota kladného napéti odpovida obvykle priblizné 10 % hodnoty zaporného
napéti (viz. Obr. 3b). To redukuje nebo odstrani kladny naboj hromadici se na povrchu

ter¢e béhem zaporného pulzu [11].

Uev f—  —
rev _I

Uon Uon

Obr. 3: Zavislost pulzniho napéti terée na Case pii pouziti a) unipolarniho zdroje,
b) bipolarniho asymetrického zdroje, c¢) bipolarniho symetrického zdroje

ptrevzato z [3].
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Z4dny ze zminénych principi vSak nedokaZe stoprocentné potladit vznik
mikroobloukd, a proto je tato problematika intenzivné zkoumdna. Prvotnim cilem je
detekce mikroobloukli pomoci elektroniky elektrického zdroje sledujici pribéh vyboje
a snaha o odvedeni energie mikrooblouku od ter¢e. Detekovat mikrooblouky je tieba co
nejrychleji, protoze jak ukazali Carter et. al. [12], vétSina energie pii vzniku
mikrooblouku je uvolnéna za Casovy usek nékolika malo ps. Mikrooblouk byl v této

praci detekovan jako pokles napéti vyboje o 20 % jeho hodnoty (viz Obr. 4).
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Obr. 4: a) Prab¢h napéti a proudu pii vzniku mikrooblouku, b) zavislost uvolnéné

energie pii vzniku mikrooblouku na Case, ptevzato z [12].
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2.2.1.3 Mizeni anody

Pfi reaktivnim naprasovani nevodivych sloucenin dochazi k tzv. efektu mizeni
anody. Anoda je pii téchto procesech tvofena sténami depozicni komory. Po zapaleni
vyboje dochazi ke kondenzaci nevodivé slouCeniny jak na substratu, tak na celém
povrchu komory. Plocha anody se tak béhem procesu zmensuje a méni se tak procesni
parametry vyboje a vlastnosti plazmatu. Jakmile je anoda pokryta dielektrikem, ,,mizi*
pro elektrony vyboje a proud se nema kudy uzavtit [11,13]. To ma vliv pfedevS§im na

nestabilitu vyboje. V krajnim piipadé miize dojit k iplnému vyhasnuti vyboje.

Tomuto efektu lze zabrénit pouzitim dudlniho magnetronu. Princip spociva
ve specialnim zapojeni dvou magnetronti, kdy se béhem ¢asti periody pulzu jeden chova
jako anoda a druhy jako katoda a v druhé cCasti pulzu je tomu naopak. Tim nemiize dojit
ke zmizeni anody, protoze dochazi k cyklickému odstraniovani nevodivé slouceniny
Z povrchu tere. RozpraSeny material se stdle usazuje na sténach komory, ale diky

magnetronlim zastavajicim stfidavé funkci anody nedochazi k vyhasindni vyboje.

/Tdi stén reaktoru
nevodivou sloudeninou

substrat

Schéma je na Obr. 5.

ter teré |
T I ﬂ F N

(. 0

Obr. 5: Schéma dualniho magnetronu. Magnetrony oznacené na obrazku Cisly 1 a 2

behem pulzu stiidaji své napéti a predstavuji tak anodu nebo katodu.
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Dalsi moznosti je vlozeni pfidavné anody do depozi¢ni komory, kterd se po
depozici mechanicky ocisti od deponovaného materidlu. V ptfipadé pouziti piidavné
anody je tieba zajistit, aby nedochazelo k rozprasovani jejich ¢astic a vlivem toho ke

zméne Slozeni plazmatu a vysledné vrstvy.

2.3 Pulzni magnetronové napraSovani

Navzdory problematice mikroobloukii zminéné v kapitole 2.2.1.2 se pulzni
napraSovani vyuziva jako metoda depozice tenkych vrstev za znacné véEtsi hustoty
plazmatu nez u dc magnetronového naprasovani. Vyssi hustota plazmatu maze mit vliv
napiiklad na odstranéni anisotropie vrstev, nebo na odstranéni nehomogenity Cci

pérovitosti vrstev, ktera se vyskytuje u vrstev vytvorenych dc naprasovanim [4].

Metoda pulzniho naprasovani spodivd v  privadéni  stejnosmérného
obdélnikového pulzu napéti na teré. Rozlisuji se dva rezimy - ,,pulse on* a ,,pulse off*
[3]. V rezimu ,,pulse on* je zapnuto napé&ti (¢asto 200 - 2000 V) a pfivedeno na katodu.
Dochazi k bombardu terée kladnymi ionty pracovniho plynu a rozprasovani materidlu
terce. V ptipadé reaktivni depozice dochdzi k pokryvani ter€e nevodivou slouc¢eninou
a hromadéni naboje. Po tomto rezimu nasleduje rezim ,,pulse off™, pfi kterém je napéti
na katodé nulové, respektive kladné v pfipadé bipoldrniho reZzimu (viz. Obr. 3).
Nahromadény naboj je odstranén z povrchu ter¢e a cyklus se muize opakovat.
Dulezitymi parametry tohoto zptsobu depozice jsou napiiklad délka pulzu, frekvence,
stiida (doba ,,pulse on* / perioda cyklu), hodnoty napéti a proudu a s nimi souvisejici

proudova hustota [1].
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2.4 Vysokovykonové pulzni magnetronové naprasovani

2.4.1 Nereaktivni depozice

Jednim z hlavnich divodii pouzivani pulzni magnetronové depozice je, jak bylo
zminéno v kapitole 2.3, vyss§i stupen ionizace a hustoty plazmatu, a tim zlepSeni
vlastnosti vznikajici tenké vrstvy. Vysokovykonové pulzni magnetronové naprasovani
(High - Power Impulse Magnetron Sputtering) se od klasického pulzniho naprasovani
odliSuje pfedev§im malou hodnotou stfidy (€asto pod 10 %) a vysokou vykonovou
hustotou v pulzu (stovky aZ tisice W.cm™?) pfi srovnatelném vykonu jako u dc
napraSovani [14]. Vzhledem k rozdilnym depozi¢nim podminkam lze ocekavat i jiné

vlastnosti a chovani plazmatu nez u klasického pulzniho naprasovani.

Jako prvni se o HiPIMS zminuje Kouznetsov [15] v roce 1999. Jako teréovy
material byla pouzita méd’ a vykonovd hustota v pulzu dosahovala hodnot az
2,8 kW.cm™. To je hodnota vyrazn& vy$si neZ u klasického pulzniho naprafovéni.
Vlivem téchto vysokych hodnot vykonové hustoty dosahla ionizace teréovych Castic

ptiblizné 70 %, coz je opét znatelné vyssi hodnota nez u dc nebo pulzniho naprasovani.

2.4.1.1 Tonizace vyboje

Konven¢ni magnetron miize byt vyuzit k HIPIMS pfipojenim zdroje schopného
dodavat vysokovykonové pulzy v iadech nékolika kW.cm? a zaroveii zachovat
primérnou vykonovou hustotu srovnatelnou s dc naprasovanim (1 - 10 W.cm™®), aby se
zabranilo zni¢eni magnetronu [1]. Délka takového pulzu byva ¢asto 10 - 500 ps [16,17]
a frekvence se pohybuje od desitek Hz po n€kolik kHz [19,20]. Stejnosmérné napéti
ptivadéné zdrojem je obvykle kolem 500 - 1000 V a pikova proudova hustota mize
narist az na n&kolik A.cm™ [20], coZ je piiblizné tisickrat vice neZ u dc naprasovani. Na

Obr. 6 je znazornén typicky pribéh HiPIMS vyboje.
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Obr. 6: Napétova a proudova charakteristika typického HiPIMS vyboje. Tento vyboj
probihal pfi rozprasovani 6 Cu terce, tlaku argonu 1,33 Pa a proudova

hustota dosahovala hodnot okolo 1,6 A.cm?, pievzato z [1].

2.4.1.2 Depozi¢ni rychlost

Jednim z nejdiskutovangjSich parametri HiPIMS je depozi¢ni rychlost. Ve
srovnani s dc napraSovanim dochazi k poklesu depozi¢ni rychlosti typicky na 30 - 80 %
[21]. Jednou z hlavnich pfi¢in mize byt tok rozpraSenych ¢astic terCového materialu,

které jsou ionizovany a nasledné urychleny zpét na katodu.
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Obr. 7: Porovnani rychlosti depozice HiPIMS a konven¢ni dc napraSovani pro vzorek
kovovych materiald. Samuelsson et. al. provedli depozici pomoci HiPIMS pfi
tlaku Ar 0,67 Pa s pikovou proudovou hustotou 1,5 A.cm™. Obrazek prevzat
z [1], data pievzata z [21,22].

Podle Lundina et. al. [1] 1ze problém poklesu depozi¢ni rychlosti vyfesit zménou
délky pulzu vyboje. Pro délku pulzu < 50 ps jsou dominantnimi rozpraSujicimi
Casticemi ionty argonu, proto je omezen zpétny tok terCovych ¢astic na katodu a pokles
depozi¢ni rychlosti neni pfili§ vyrazny. Pro délku pulzu ptiblizné 50 - 200 s, ktera je,
vzhledem Kk dostatecnému casu na vytvofeni vysoké hodnoty proudu, nejéastéji
vyuZzivana, jiz dochazi k ¢astecnému zpétnému toku castic na ter¢, méné castic dosahne
K substratu a to ma za nasledek pokles depozi¢ni rychlosti. Pro vyssi hodnoty délky
pulzu dochazi k vyraznéjSimu zpétnému toku na ter¢ a vyraznému poklesu depozi¢ni
rychlosti. Toto je vSak v rozporu s jinymi publikacemi, napi. [23], kde byl prokazan
zcela opacny trend - Srostouci délkou pulzu depoziéni rychlost roste (pii stejném

primérném vykonu v period¢).
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2.4.1.3 SamorozprasSovani

Zpétny tok terCovych castic na katodu, oznacovany také jako samorozprasovani
(z angl. self - sputtering), ma negativni vliv na depozi¢ni rychlost a mozny pokles
ptilnavosti vrstvy k substratu [1]. Vznikajici vicenasobné ionizované atomy ter¢ového
materialu, které se v jinych typech magnetronovych vybojii objevuji jen minoritné,
participuji na udrzeni vyboje a pokracujicim bombardu terce. Jak ukazal Anderson
a Anders [24, 25] pro materidly s vysokym rozprasovacim vytézkem muze nastat
situace, kdy je vyboj udrzovan pouze ionizovanymi atomy terce a neni tedy vyzadovana
pfitomnost pracovniho plynu. Vyboj mize byt zapalen bez pracovniho plynu napiiklad

laserovym pulzem.
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Obr. 8: Schematické zobrazeni samorozprasovani. Cast iontl kovu vyrazenych ionty
plynu se podili na dal§Sim rozpraSovani terce (cyklus na obrazku vlevo),

pievzato z [26].
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2.4.1.4 Zredéni pracovniho plynu

Podobné jako u konven¢niho dc naprasovani, dochazi i u HiPIMS k lokdlnimu
ziedéni pracovniho plynu Vv prubéhu depozice, avSak u HiPIMS je tento efekt
vyrazngjii. Castice rozprageného materialu pedavaji svoji hybnost atomim pracovniho
plynu. Cast energie je vyuzita na lokalni zvyseni teploty, coZ vede k expanzi pracovniho
plynu a sniZeni jeho koncentrace v okoli terce. Nedostatek iontd pracovniho plynu ma
za nasledek pokles depozi¢ni rychlosti a snizeni hustoty plazmatu. Dalsim nésledkem

muze byt prudky pokles proudu v pulzu [27].

2.4.2 Reaktivni depozice

Oproti dc naprasovani nebo klasickému pulznimu magnetronovému naprasSovani
je reaktivni depozice za pouziti HIPIMS zna¢né odlisna. Nejvétsim problémem tohoto
procesu je vznik mikrooblouki na ter¢i popsanych v kapitole 2.2.1.2. Pravé zabranéni
vzniku mikroobloukl nuti proces probihat za snizeného vykonu, coz vede K vyraznému
poklesu depozi¢ni rychlosti. Diky vysokym hodnotam proudové hustoty v pulzu
a dalSim specifikim HiPIMS se v prubé¢hu depozice vyskytuji jevy nepozorované
pii nizkovykonové depozici. Jde napiiklad vysoky stupenn disociace a ionizace

reaktivniho plynu [29].

Jako u klasického reaktivniho napraSovani dochazi i pfi HiPIMS ke vzniku
hysterezni kiivky. Konkrétné¢ vznikem hysterezni smycky pii reaktivni HiPIMS
depozici oxidi se zabyva Kubart et. al. [30]. Autoii deponovali Ti v atmosféie Ar + O,
a vysledky srovnavali s jejich pfedchozim méfenim oxida hliniku [31]. Depozice
probihala po vy&erpani depoziéni komory na mén& nez 10° Pa. Cistota Ti terée byla
99,995 %, tloustka terce byla 6 mm a primér 10 mm. Ar byl napoustén do komory
rychlosti 20 sccm az do ustaleni hodnoty tlaku v komote na hodnotu 0,8 Pa. O, byl
napoustén variabilni rychlosti a jeho parcialni tlak byl sledovan hmotnostnim
spektrometrem. Hodnoty napéti byly nastaveny tak, aby byl zachovan primérny vykon
na ter¢ konstantné na 400 W a délka pulzu byla pro vSechny experimenty nastavena na
50 us. Proces hystereze byl vyhodnocovan jako zavislost napéti, parciadlniho tlaku O,

a depozi¢ni rychlosti na rychlosti pfitoku O,. Za téchto podminek byla provedena jedna
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série depozic se snahou o uplné odstranéni hystereze. Nasledovaly tii série depozic
s rozdilnou frekvenci pulz a to 500 Hz, 1 kHz a 2 kHz a poc¢tem pouze péti pulzi
nasledovanych delsi dobou pied dalsim vybojem (3 ms). Délka pulzu byla 100 ps
apocet. Snahou bylo zjisténi vlivu zpétného toku reaktivniho plynu v okoli terce
a opétovného nacerpani O, do blizkosti terCe po zapnuti napétového pulzu. Zjisténo
bylo, ze hysterezi se 1ze pti vhodné zvolenych podminkéach dokonale vyhnout. Ve tfech
sériich s rozdilnou frekvenci pulzii bylo zjiSténo, ze vhodnou volbou frekvence lze
hysterezi pouze minimalizovat, coz muze znacit pravé vliv zpétného toku reaktivniho

plynu nebo vliv jeho opétovného napousténi.

2.5 Deep oscillation magnetron sputtering

Variantou zabranéni vzniku mikroobloukti je pomérné nova metoda tzv. ,,deep
oscillation magnetron sputtering (DOMS)“. Jedna se o modifikaci vysokovykonové
pulzni magnetronové depozice. Rozdil klasického HIPIMS a modifikovaného DOMS
spociva Vv distribuci pulzii napéti. Jednotlivé pulzy jsou slozeny z ,balik(® pulzl
o frekvenci desitek az stovek Hz, kde jednotlivé oscilace maji délku mensi nez 20 ps.
Takto nizka hodnota délky oscilace zabrani nahromadéni néboje na terc¢i, a tim jeho
otraveni a naslednému prurazu. Vykon Vv pulzu zistava srovnatelny s HiPIMS, proto je
také hustota plazmatu pomérné vysoka. Frekvenci oscilaci je tfeba udrZovat na

desitkach az stovkach Hz z davodu tepelného pretizeni terce [32].

Srovnanim klasického pulzniho napraSovani a DOMS pii piipravé vrstev TiO;
[32] zjistili autofi, ze vrstvy pfipravené pomoci DOMS mély vyrazné vyssi tvrdost a
soucasn¢ depozicni rychlost byla o 10 - 40 % nizsi nez u klasické pulzni depozice.
Vrstvy pfipravené klasickou pulzni depozici vykazovaly pouze anatdzovou strukturu,
kdezto u DOMS S$lo strukturu fidit $pickovou hodnotou proudu, a tim vytvaret Skalu
struktur od cisté anatazové az po Cisté rutilovou. Hlavnim piinosem bylo zjisténi
srovnatelné stability procesu a po¢tu mikroobloukt pti DOMS 1 pii klasickém pulznim
magnetronovém naprasovani, coz mize mit v budoucnu velky potencidl napf. pii

depozici dielektrickych vrstev.

17



Soucasny stav problematiky

2.6 Oxid hafnicity

Oxid hafni¢ity je v posledni dobé¢ velmi zadanym materidlem s vysokym
potencialem uplatnéni prevazné v mikroelektronice a polovodi¢ové technice. Neustale
se zvySujici naroky na vlastnosti materialti pii vyrob¢ polovodi¢ovych soucastek maji za
nasledek vyrazngjsi snahu nalézt materialy s lepSimi vlastnostmi nez v dnesni dobé
nejpouzivanéjsi SiO,. HfO, je materialem, ktery by mohl byt, pfedevs§im diky vyssi
dielektrické konstanté, v budoucnu pouzivan na vyrobu dielektrickych vrstev v
tranzistorech a jinych polovodi¢ovych soucastkach. Jeho pouzitim by mohlo dojit
K jesté vétsi  integraci tranzistorovych obvodi a vést k mohutnéjSimu rozvoji
nanoelektroniky, kde by tloustka béaze tranzistoru mohla klesnout pod hodnotu 45 nm

[33].

HfO, se za nizkého tlaku vyskytuje ve tiech fazovych strukturach; jednoklonna
(m-HfO;) az do teploty 1900 K, tetragonalni (t-HfO;) Vv rozmezi teplot
1900 - 2500 K a kubicka (c-HfO2) pii teplotach vyssich nez 2500 K. Pti vysokém tlaku
je navic pozorovana ortorombicka struktura [34]. Z hlediska elektroniky je vhodné
pouziti HfO; s kubickou nebo tetragonalni strukturou a to pravé diky vyssi dielektrické

konstanté (29 - 70) ve srovnani s jednoklonnou strukturou (16 - 18) [4].

Choi et. al. [33] ptedpokladaji, ze idealni dielektrikum pro vyrobu bazi
polovodi¢ovych soucastek by mélo mit hodnotu dielektrické konstanty v rozsahu
10 - 30 a energii zakazaného pasu Eg vétsi nez 5 eV. HfO, spliiuje nejen oba tyto
pozadavky. Hodnota dielektrické konstanty se pohybuje kolem 25 a energie zakazaného
pasu Eg je pfiblizné 5,7 eV. Oxid hafni¢ity ma rovnéz dobrou chemickou i tepelnou
stabilitu na kifemiku. Navzdory témto vlastnostem je realita nahrazeni dosavadnich
bazovych materialu oxidem hafni¢itym zatim vzdalend, pfedev§im kvili nedokonalému
fazovému rozhrani s kfemikem, kterym je tvofena drtivd vétSina polovodicovych

soucastek.

Depozice wvrstev oxidu hafnic¢itétho pomoci reaktivniho magnetronového
napraSovani probihd z hafniového terce nejcastéji v atmosféfe Ar - O,, nebo Casto také
v atmosféie Ar - O, - N, kde N je pfidavan z divodu stabilizace pfechodového modu.

Severin et. al. [35] ukazali na depozici vrstev ZrO,, které¢ jsou strukturalné¢ velmi
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podobné jako HfO,, v atmosféte s kyslikem a dusikem, Ze takto vytvofené vrstvy byly
podstechiometrické a obsahovaly pfiblizné 10 atomovych % N. Sarakinos et. al. [4]
provedli depozici z hafniového terée pomoci dc naprasovani v atmosféte Ar - O, - N,
asledovali vliv N, na stabilizaci pfechodového moddu za pokojové teploty. Vzniklé
vrstvy mély krystalovou strukturu kubickou a navic byly eliminovany nezadouci
vysokoenergetické ionty O pouzitim Cu prstence mezi teréem a substratem, slouzicim

jako $tit zachytavajici tyto ¢astice [36].

Pro srovnani provedli Sarakinos et. al. [4] také depozici s vyuzitim HiPIMS.
Depozice probihala na kifemikovém substratu bez jeho vnéjsiho zahiivani. Praimér Hf
terce byl 90 mm a distota dosahovala 99,9 %. Vakuova komora byla vyCerpana na
zékladni tlak pfiblizng 10 Pa. Zdroj pulzniho napéti dodaval konstantn& pramérny
proud 0,8 A za parcialniho tlaku N 0,1 Pa a parcialniho tlaku O, a Ar udrzovaném tak,
aby pracovni tlak byl 0,8 Pa. Toto uspofaddni umoznovalo depozici jak metodou
HiPIMS, tak konven¢nim dc napraSovanim. Pro metodu HiPIMS byla pouzita pouze
atmosféra Ar - O, na rozdil od zminéné Ar - O, - N, pfi dc naprasovani. Efektivni
rychlost pratoku kysliku byla 38 Is*, doba ,,pulse on* byla 50 ps a ,,pulse off* 450 ps.
Pfi pomérné vysoké rychlosti pritoku kysliku bylo dosazeno bezhysterezniho
a stabilniho pfechodového moédu i bez vyuziti N, kfizeni procesu, zatimco dc
naprasovani pii stejné rychlosti pritoku vykazovalo hysterezni chovéani a nestabilni

pifechodovy mod.

Vlastnosti vrstev vytvofenych pomoci HiPIMS se zna¢né liSily od téch
vytvofenych dc naprasovanim. XRD analyza ukazala kombinovanou strukturu
kubického a tetragondlniho uspotadani vrstvy vytvorené v prechodovém moédu. Vrstvy
vytvofené v reaktivnim modu mély jednoklonnou strukturu. Zkoumani chemického
slozeni vrstev ukazalo, ze pii depozici v pfechodovém modu vznikaji vrstvy s obsahem
kysliku ptiblizn€ o 5 atomovych % menSim neZ pii stechiometrickém uspofadani.
Nicméné nejvétsi vyhodou pouziti HiPIMS zlstava udrzeni stabilniho ptechodového

modu bez hystereze a bez nutnosti vyuziti N, ve vybojové atmosfére.

Choi et. al. [33] nabizi srovnani riznych metod depozice HfO,. Mezi hlavni
vyhody naprasovani patii velmi nizké znec€iSténi vzniklé vrstvy, dobra kontrola procesu

rustu vrstvy, moznost deponovat za nizkych teplot a tlakti, variabilita vzniklych fazi
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materidlu a strukturdlni konzistence vrstev. Mezi nevyhody patii pomérné nizka

depozi¢ni rychlost a znecisténi vrstev v ptipadé nezabranéni vzniku mikroobloukd.

Mezi dalsi zajimavé moznosti vyuziti HfO, patii naptiklad aplikace tenkych
vrstev tohoto materidlu jako antireflexivni vrstva. Touto problematikou se zabyvali
Khoshman et. al. [37]. Pomoci radiofrekvenéniho reaktivniho magnetronového
naprasovani deponovali vrstvy HfO, na kfemikové substraty pii teplotach
nepievysujicich 52 °C. Vysledkem byly vrstvy vykazujici amorfni strukturu. Pomoci
spektroskopické elipsometrie byly pii vilnovych délkach 200 - 1400 nm proméfeny
optické vlastnosti, hodnoty indexu lomu se pohybovaly v rozmezi 1,86 - 2,15 a hodnoty
extink&niho koeficientu v rozmezi 0,07 - 2,6.10°. Mgfeni polarizovanych optickych
vlastnosti ukazalo vysokou propustnost (82 - 99 %) a velmi nizkou reflexivitu (méné
nez 8 %) pro témét vsechny uhly dopadu zareni ve viditelném a téméf infracerveném
spektru. Dale bylo pro deponované vrstvy provedeno zihani, které probihalo pfi teploté
1000 °C po dobu 1,5 h v Ar atmosféfe. Takto modifikované vrstvy mély monoklinickou
strukturu a zihani zptsobilo pokles propustnosti a narust reflexivity oproti ptuvodné
deponované amorfni vrstvé. Pfi zihani dale doslo k nardstu energie zakédzané¢ho pasu
z 5,68 eV pro amorfni strukturu na ~ 6 eV pro strukturu monoklinickou a to z divodu

krystalizace HfO..
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3 Cile bakalarské prace

1. Seznamit se s problematikou a soucasnym stavem vysokovykonového pulzniho
magnetronového naprasovani se zaméfenim na reaktivni depozici oxidovych

vrstev.

2. Seznamit se s experimentalnim zafizenim pro pfipravu a analyzu tenkych vrstev

na Katedte fyziky.
3. Podilet se na piipravé vybrané série vrstev HfO, a na jejich charakterizaci.
4. Kuvalitativné vySetfit vztahy mezi parametry magnetronového vyboje, depozi¢ni

rychlosti a vlastnostmi pfipravenych vrstev pro rizné délky napétového pulzu

pfi stejné hodnoté primérné vykonové hustoty na ter¢i béhem depozice.
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4 Experimentalni zarizeni

4.1 Depozicni aparatura

Vsechny vrstvy HfO, byly pfipraveny ve standartni nerezové vakuové komote
o0 pruméru 507 mm a délce 520 mm. Depozicni soustava obsahuje zdroj napéti
pfipojeny na magnetron s ter¢em, ktery slouzi jako katoda, ptfivody pracovniho
a reaktivniho plynu spolu s pritokoméry fidicimi tok plynd, kapacitni mérku tlaku,
vstup pro Cerpani pomoci vakuového systému a drzédk substratu. Blokové schéma
popsané aparatury je na Obr. 9. Plast’ komory je mozno zahtivat pomoci topného dratu
a efektivnéji se tak pfi Cerpani zbavovat zbytkovych adsorbovanych plynil na sténéch,

nebo naopak chladit studenou vodou béhem depozice.
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]
;
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CERPANI

Obr. 9: Blokové schéma zafizeni pro vysokovykonovou pulzni magnetronovou

depozici pouzivaného na Katedte fyziky, ptevzato z [7].
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411 Zdroj

Jako zdroj napéti pro depozice byl pouzit vysokovykonovy pulzni dc zdroj
HMP2/1 od firmy Hiittinger Elektronik s maximalnim vystupnim napétim U = 2000 V,
maximalni hodnotou proudu I = 1000 A, maximalnim vykonem v periodé P = 20 kW,

nastavitelnou frekvenci f, v rozsahu 2 - 500 Hz a rozsahem délky pulzu t; 1 - 200 ps.

4.1.2 Vakuova aparatura

Na Obr. 10 je schematicky znazornén Cerpaci systém pfipojeny na vakuovou
komoru. K primarnimu ¢erpani komory je pouzita rota¢ni olejova vyvéva (3) s rychlosti
Cerpani az 8,33 1/s. K ¢erpani dochazi ptes otevieny ventil (13) a to az na hodnotu
10 Pa. Nésleduje cerpani difuzni olejovou vyveévou, ktera je pouzitelnd az pii tlaku
maximalné desitek Pa. Na obrazku je difuzni vyvéva oznacena Cislem (2) a Cerpani
probiha pies ventil (12) a deskovy ventil (10). Rychlost ¢erpani dosahuje az 2000 1/s
a vyvéva vy&erpa komoru na tlak 10 Pa. Poté je do komory pieCerpavan Ar, dokud
hodnota tlaku nedosahne 2 Pa, coz je pfiblizn¢ hodnota, pii které probiha depozice.
Stény difuzni vyvévy jsou chlazeny vodou z diivodu zchlazeni oleje, ktery stece zpét do

vyparniku a z divodu sniZeni adsorpce oleje na st€néach.

Celkovy tlak v aparatufe byl méfen kapacitni mérkou BARATRON (5)
srozsahem O - 5 Pa, pratok pracovniho plynu (Ar) i reaktivniho plynu (O,) byl
nastavovan prutokoméry MKS Instruments s rozsahy 0 - 100 sccm a 0 - 50 sccm.
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Obr. 10: Schéma vakuové komory s ¢erpacim systémem: 1 - komora, 2 - difuzni vyvéva,
3 - rotacni vyvéva, 4 - zéasobnik ,predvakua“, 5 - kapacitni tlakova meérka
BARATRON, 6, 8, 9 - Piraniho mérky, 7 - Penningova mérka, 10 - deskovy
ventil, 11 - Skrtici clona, 12, 13 - ventily, 14, 15 - zavzdusSiovaci ventily,

ptevzato z [7].

4.1.3 Magnetron

Pro depozici vrstev zkoumanych v této praci byl pouzit silné nevyvazeny
magnetron tvofeny permanentnimi magnety. Magnetron je nutno chladit vodou
a zabranit tak ztraté feromagnetickych vlastnosti permanentnich magnett pfi piekroceni
Curieovy teploty. Magnetron tvoii spole¢né s kovovym teréem o priméru 100 mm
a tloustce 6 mm katodu, je na néj ptivedeno zéporné napéti ze zdroje. Kladné napéti
bylo pfivedeno na plast komory a ten byl uzemnén. Cistota pouzitého hafniového terde

byla 99,9 %.
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4.1.4 Substrat

Ve vzdalenosti 100 mm od terce je kK nému rovnob&zné umistén drzak substratu,
jak je znazornéno na Obr. 9. Na drzdk je mozno piivést predpéti a zaroven je mozné
pomoci topné spirdly substrat ohiivat, nebo chladit pfivodem vzduchu. Substrat je
Vv pribéhu depozice na plovoucim potencidlu. Substratem byly ve vSech ptipadech
kiemikové desticky s orientaci (100). Pro kazdou depozici byly pouzity dvé kiemikové
desticky pro porovnani tloustky vrstev vzhledem k poloze na drzéku a jedna sklenéna
desticka ke hrubému zjisténi transparence vrstev. Substraty jsou pred depozici ocistény

V acetonu pomoci ultrazvuku.

4.2 Ridici systém

Pro ucely efektivniho fizeni depozic tenkych vrstev metodou reaktivniho
vysokovykonového pulzniho magnetronového napraSovani byl na katedfe fyziky
spole¢né s firmou Hiittinger Elektronik vyvinut fidici systém. Cilem tohoto fizeni je
zvysit stabilitu vyboje a zéaroven dosdhnout co nejvysSich depozi¢nich rychlosti.
Predpokladem fizeni procesu je nalezeni fidici veli¢iny. Tou je bud’ hodnota celkového
tlaku v komote, nebo hodnota primérného proudu v periodé. Volba zavisi na odezvé
téchto veli¢in na pulzni zapnuti nebo vypnuti toku reaktivniho plynu (v pfipadé této
prace - kysliku). Veli¢ina, kterd lépe charakterizuje stav vyboje béhem kyslikového
pulzu je vyuzita jako fidici. Konkrétni hodnota fidici veli¢iny je stanovena sérii

kalibra¢nich depozic pii urcitych depozi¢nich podminkach [7].

V piipadé vrstev zkoumanych v této praci byl jako fidici veli¢ina pouzit celkovy
tlak v depozi¢ni komote a nastavené hodnoty pro fizeni se nepatrné lisily pro kazdou

vrstvu. Tyto hodnoty jsou uvedeny v Tab. 2 v kapitole 5.2.
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4.3 Analyza tenkych vrstev

4.3.1 Meéieni napéti a proudu v pulzu

Sbér dat o Casovém prubéhu napéti a proudu béhem pulzu probiha na
pfipojeném pocitaci s osciloskopickou kartou, do které jsou data pfivedena ze sond.
Napétova sonda snimd napéti na magnetronu. Data jsou zpracovana programem

a jednotlivé pribehy jsou primérovany a ukladany.

4.3.2 Depozi¢ni rychlost

Depozi¢ni rychlost byla stanovena vypoctem ze zndmych hodnot délky depozice
a tloustky vrstev. Tloustka vrstev se stanovuje pomoci profilometru Dektak 8 nebo
presnéji pomoci elipsometrického métfeni. Tloustky vrstev v této praci byly zméteny

spektroskopickou elipsometrii, jejiz mé&feni bude diikladné&ji probrano v kapitole 4.3.5.

4.3.3 Strukturni analyza

Struktura tenkych vrstev byla ur¢ena pomoci fdzového sloZeni vrstev méfeného
rentgenovou difrakci. Difrakce se zakldd4d na interakci elektromagnetického zafeni
s atomy krystalové miizky materialu a pomaha tak urcit polohu atomt, jejich
vzdalenosti a uhly mezi jednotlivymi atomy. Vzhledem k velikosti atomli pohybujici se
tadové kolem 10°m, musi i dopadajici zafeni mit obdobnou vlnovou délku, aby
nedoslo ke ztraté rozliSovaci schopnosti. Takové podminky spliiuje rentgenové zareni
(RTG). Vznik takového zafeni pouzivaného pro rentgenovou difrakci znazornuje
Obr. 11.
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Obr. 11: Schéma vzniku rentgenového zareni v elektronce.

Zhavena katoda produkuje vysokoenergetické elektrony, které jsou elektrickym
polem urychleny ke kovové anodg. Jejich vysoka energie pfejde po dopadu na anodu
vV RTG zafeni. Toto zafeni pak po prichodu materidlem vytvoii difrakéni zdznam, ze
které¢ho je poté identifikovana struktura latky, jednd se tedy o metodu nepfimou.
Difrakéni zaznam vznika pii rozptylu RTG zafeni na atomech krystalové miizky, pokud

je splnéna Braggova rovnice ve tvaru:

nA = 2dsin© [1]

kde n je pfirozené Cislo, které odpovida interferenénimu maximu n-té¢ho fadu, A je

vlnova délka, d je mezirovinna vzdalenost a 8 je thel difrakce.

e A

i
F "M\_‘
..

Obr. 12: Schematické zobrazeni odrazu zafeni na atomech krystalové mfize.

27



Experimentalni zafizeni

K analyze vrstev uvedenych v této praci byl pouzit multifunkéni praskovy
rentgenovy difraktometr X Pert Pro MPD od firmy PANalytical. Ptistroj je vybaven
médénou rentgenkou a fazové slozeni bylo urceno v Bragg - Brentanové usporadani
znazornéném na Obr. 13. Vzorek je umistén na pohyblivy stolek, ktery se rovnoméerné
otaci. Na vzorek dopadd z rentgenky zarfeni a po dopadu snima intenzitu rozptylené¢ho
zateni pohyblivy detektor, ktery se pohybuje po kruznici dvakrat rychleji nez stolek se

vzorkem, ¢imz se zachovava symetri¢nost thlu dopadu a odrazu.

rentgenka

pohyblivy

ete Ktor

Obr. 13: Schéma difraktometru s Bragg - Brentanovo uspotfadanim, ptevzato z [38].

4.3.4 Mechanické vlastnosti

Tvrdost je materidlova vlastnost definovana jako schopnost materidlu odolavat
lokalnimu vnikani ciziho télesa do povrchu. K pfesnému popisu je tieba znat geometrii
vnikajiciho télesa a zatéZnou silu. Nejedna se o fyzikalni veli¢inu, protoze je zavisla na
mnoha faktorech, naptiklad na:

- velikosti plsobici sily

- elastickych vlastnostech materidlu - Youngiiv modul

- plastickych vlastnostech materialu - mez kluzu, mez pevnosti
- teploté materialu

- vnitinim pnuti materialu
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Obecné lze zkousky tvrdosti délit podle nékolika hledisek. Podle principu
provedeni je d€lime na zkousky vrypové, vnikaci a odrazové. Vrypové se provadéji
pomoci diamantového hrotu, ktery pod urcitym zatizenim ptejizdi po materialu. Tvrdost
se urcuje z Sitky vrypu (Martens). Vnikaci zkousky jsou nejcastéji pouzivané a spocivaji
ve vtlacovani ptesné geometricky daného indentoru z tvrdého materidlu do zkouseného
vzorku. Tvrdost se stanovi méfenim hloubky vpichu. Piikladem jsou zkouska podle
Brinella, Knoopam Rockwella nebo Vickerse. Odrazové zkousky jsou pouzivané
u velmi tvrdych materialti. Dopadajici zkusebni téleso preda cast své kinetické energie
na elastickou deformaci povrchu a zbytek energie odrazi téleso zpét do urcité vysky,

ze které se ur¢i tvrdost materialu.

V ptipad¢ tenkych vrstev je vzhledem k jejich tloust’ce nutné pouzit pro zkousku
tvrdosti mensi zatéznou silu, obvykle od 10 mN do 10 N - jednd se tedy o meéfeni
mikrotvrdosti. Mg¢éfeni mikrotvrdosti se na Katedie fyziky provadi pfistrojem
Fisherscope H100 metodou podle Vickerse. Jedna se 0 metodu statickou a vzhledem
k velikosti ovlivnéné oblasti, ji lze z makroskopického hlediska povazovat za
nedestruktivni. Jako indentor pouziva diamantovy hrot ve tvaru pravidelného
ctyibokého hranolu s vrcholovym uhlem 136°. Schéma indentoru pii zkouSce je
zobrazeno na Obr. 14. Zatézovaci sila musi byt volena tak, aby hloubka vpichu
nezasdhla pfili§ hluboko do tenké vrstvy a nedoSlo tak k ovlivnéni vysledki tvrdosti

substratu.

tvar vtisku po

indentor _ odejmuti indentoru

tvar vtisku pri b fit

nepyssi zatézi

Obr. 14: Schéma Vickersova hrotu pfi indentaci, ptevzato z [38]
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Vsechny vrstvy byly méfeny pii hodnoté zatizeni F = 20 mN a na kazdém
vzorku bylo provedeno 25 vpichl. Zatézovaci sila postupné naristala a po dosazeni
hodnoty 20 mN opét klesla, coz je pocitatem graficky zaznamenavano jako zatéZovaci
kiivka. Piiklad takové kiivky je uveden na Obr. 15. Pribéh zatéZovaci kiivky popisuje
vtlacovani hrotu do vrstvy materidlu za vzniku elastickych a plastickych deformaci.
Z téch lze stanovit celkovou praci W; vykonanou indentorem, ktera se sklada z elastické
slozky We a plastické slozky Wp. Hodnoty elastické a celkové prace miZzeme graficky
odecist ze zavislosti zatizeni na hloubce vpichu jako obsahy ploch pod zatézovaci
kiivkou resp. odlehéovaci kiivkou. Jejich pomér We/W; se oznaCuje jako elasticka

vratnost We.

Na prvni pohled Ize z tvaru indenta¢nich kfivek poznat, zda se material chova
spise plasticky nebo elasticky. Cim vice se odleh¢ovaci kiivka shoduje s kiivkou

zatézovaci, tim vétsi elastickd vratnost a tim vice prevlada deformace elasticka.

Dalsi materialova konstanta ziskand méfenim je Youngiv modul E. Jedna se
0 parametr uplatiovany pii zkoumani pruznosti, ktery popisuje elastické vlastnosti

materialu. Je odvozen z Hookova zakona

o,=E-¢ [2]
kde o, je normalové napéti, E je Youngliv modul a € je relativni prodlouzeni. Jeho

hodnotu 1ze uréit z linearni ¢asti odlehCovaci kiivky. Pocetné Ize Younguv modul

vyjadfit za pomoci Hookova zédkona nasledovné:

1-v?
1 1-v2 [3]
Er- Ei

E=

kde 1 je Poissonova konstanta méfené vrstvy, v; je Poissonova konstanta indentoru, E;
je Youngtiv modul indentoru a E; je redukovany modul indenta¢niho kontaktu.
Vzhledem ke skute¢nosti, Ze v praxi vétSinou nezname Poissonovu konstantu tenkych

vrstev, je casto vztah pro Youngtiv modul upraven do tvaru:
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[4]
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hloubka vniku
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Obr. 15: Schéma zavislosti velikosti zatizeni na hloubce vpichu, pievzato z [39].

4.3.5 Optické vlastnosti

Ke zjistovani optickych vlastnosti materidlu, jeho tloustky, uniformity

adrsnosti povrchu se vyuziva spektroskopické elipsometrie. Jedna se o optickou

metodu, kterd méii zménu stavu polarizace zafeni po odrazu nebo po prichodu

materidlem. Méfenim jsou uréeny elipsometrické hly Ya A: p=r1,/ 15 = tan V. el

kde pje zména polarizace po odrazu r, je Fresneluv koeficient odrazu p-slozky (slozka

v roviné dopadu) a rsje Fresneliv koeficient odrazu s-slozky (slozka kolma na rovinu

dopadu). Uhly ¥a A se méni v zavislosti na uhlu dopadu a energii polarizovaného

svétla. Interakce zareni na rozhrani se popisuje bud’ komplexni relativni permitivitou,

nebo komplexnim indexem lomu ve tvaru:
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E=¢g t+ig [5]
n=n+ik [6]
€ = g;+ig, = n? = (n+ik)? [7]

kde & je komplexni relativni permitivita, n je komplexni index lomu a Kk je extink¢ni
koeficient. Index lomu n a extinkéni koeficient k jsou oznaCovany jako optické

konstanty a zavisi na hustoté materialu a vinové délce zafeni.

Na katedie fyziky se k méfeni spektroskopické elipsometrie pouziva elipsometr
VASE spolecnosti J. A. Woolam jehoz schematickd konfigurace je na Obr. 16. Ze
zdroje svétla je paprsek ptiveden do polarizeru, kde dochazi k linearni polarizaci zareni.
Polarizovany paprsek dopada na vzorek materidlu a po odrazu prochazi analyzerem
a dopada na detektor. Pro méteni se voli thel dopadajiciho svétla a interval energie

zareni.

zdroj svétla detektor

polarizer "B analyzer

Obr. 16: Schéma konfigurace elipsometru pti méfeni, 6 je uhel dopadu zafeni.
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Naméiend data zavisi na vlnové délce dopadajiciho zafeni, a proto dostavame
pro N hodnot vlnovych délek 2N+1 nezndmych pro 2N rovnic. Tento problém se
Vv praxi feSi numericky pomoci tzv. disperznich vztahli, za ptedpokladu vhodné
zvoleného modelu. Pfi zpracovavani naméfenych hodnot sestavime pomoci disperznich
vztahti ptredpokladany profil méfeného materidlu a pro porovnani tohoto modelu
Snaméfenymi  daty zaCneme  parametry  disperznich  vztahi  numericky
dopocitavat - fitovat. Vyhodnocovani nabizi Siroké spektrum parametrti zahrnutelnych
do vypoctu jako je napiiklad odraz svétla od zadni strany vzorku uzivany pro materialy
leSténé z obou stran, moznost zapo€itdni neuniformity tloustky, nebo moznost

provedeni tzv. uniqueness fit, ktery dovoluje piesnéji vypocitat konkrétni parametr.
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5 Vysledky

5.1 Parametry depozice

Tab. 1: Parametry depozice.

Vysledky

t;(us) | U(V) | 1(A) | <S> (W.cm™) | <S> (W.cm?) | d(nm) | f(Hz) | t/T(%) | pas (Pa)
50 950 | 2,51 30,29 976,27 1323 500 10 2
100 740 | 3,45 32,50 589,83 1022 500 20 2
150 700 | 3,64 32,41 364,9 1389 500 30 2
200 670 | 4,14 35,31 328,25 1361 500 40 2

V Tab. 1 jsou uvedeny parametry depozice vrstev HfO,, kde t; je doba pulzu,
U je napéti na magnetronu, | je elektricky proud, <S4> je stiedni vykonova hustota na
teréi pii depozici, <Sya> je stfedni vykonova hustota na ter¢i v pulzu, d je tloustka
deponované vrstvy, f je frekvence pulzt, t1/T je stfida a par je tlak argonu v komoie

behem depozice.

5.2 Vliv napousténi O,

Dtlezitym procesem pii depozici je napousténi reaktivniho plynu do depozi¢ni
komory a jeho vliv na pokryvani terce, stim spojenou depozi¢ni rychlost a vznik
mikroobloukll. Schéma napousténi reaktivniho plynu do komory je znazornéno na Obr.
9. Snahou je dosdhnout takového napousténi, pii kterém nebude dochazet k pokryti
tere vrstvou oxidu a zaroven deponovana vrstva bude stechiometricka. K tomu bylo
vyuzito pulzni napousténi kysliku a fidici veli¢inou pro zavieni nebo otevieni
pratokoméru byl celkovy tlak. Zapnuti 1 vypnuti pritoku nastalo vzdy pfi stejné hodnoté

tlaku. Konkrétni hodnoty v zavislosti na délce pulzu jsou v Tab. 2.

Tab. 2: Hodnoty spinani a vypinani ptitoku kysliku v zavislosti na délce pulzu.

t1 (us) 50
p (Pa) 2,06

100
2,08

150 200
2,09 2,1
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Detailni pohled na realizaci napousténi je na Obr. 17 az 20. Z nich je patrné,
ze se vV okamziku poklesu tlaku pod hodnoty zminéné v Tab. 2 otevie prutokomér a
kyslik se napousti konstantni rychlosti. Nedojde vSak k okamzitému ustaleni tlaku a
jeho naslednému naristu, je patrné ptiblizné 1 s zpozdéni. To je zpusobeno naptiklad
rychlosti sepnuti pritokoméru, délkou ptivodniho potrubi nebo rychlosti reakce kysliku

s ter¢em.

Z trendu proudu lze sledovat, jak se méni impedance plazmatu v zavislosti na
koncentraci kysliku ve vyboji. Zde je patrny pokles impedance plazmatu s rostouci
koncentraci kysliku. To zavisi pfedev§im na vlastnostech vrstvy oxidu na povrchu terce,

kterd ma odli$né vlastnosti nez ¢isté¢ kovovy povrch.
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Obr. 17: Zavislost proudu I, pritoku kysliku @y a tlaku p na ¢ase t pii depozici
s délkou pulzu 50 ps.
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Obr. 19: Zavislost proudu I, pritoku kysliku @y a tlaku p na Case t pii depozici
s délkou pulzu 150 ps.
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Obr. 20: Zavislost proudu I, pritoku kysliku @y a tlaku p na ¢ase t pii depozici

s délkou pulzu 200 ps.

Na Obr. 20 je nejvice patrné, ze s rostouci délkou pulzu roste rozkmit hodnot jak

proudu, tak tlaku a také, ze nartst nebo pokles proudu je vzdy nepatrné opozdén za

zménou tlaku a to u vSech vzorkll. Zpozdéni mize byt zpisobeno nenulovou dobou

mezi napousténim kysliku do komory a jeho reakci ve vyboji. Stiedni hodnoty proudu

a tlaku béhem stabilni depozice jsou znazornény na Obr. 21 a 22 spole¢né s odchylkou

od stfedni hodnoty zplisobenou rozkmitem. V zavislosti na délce pulzu roste stiedni

hodnota proudu a také oscilace kolem stiedni hodnoty. To mutize byt zptisobenou delsi

dobou, po kterou se napoustény kyslik uc€astni vyboje. Pro hodnoty tlaku je rostouci

trend obdobny, az na vzorek s délkou pulzu 200 us, kde je ovSem nejveétsi rozkmit

kolem stfedni hodnoty.
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Obr. 21: Zavislost stiedni hodnoty proudu Is véetné rozkmitu béhem stabilni depozice

na délce pulzu.
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Obr. 22: Zavislost stfedni hodnoty tlaku ps véetné rozkmitu béhem stabilni depozice na

délce pulzu.
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5.3 Pribéh napéti a proudu

Na Obr. 23 az 26 jsou znazornény prubéhy proudové hustoty (a) a napéti (b)
béhem jednoho pulzu pro délky pulzu 50, 100, 150 a 200 ps. Byly vybrany pouze
kiivky s nejniz§i (modrd) a nejvyssi (Cervena) proudovou hustotou a k nim jejich
odpovidajici napétové kiivky a to z divodu oscilace proudu v pribéhu depozice prave
mezi minimalni a maximalni hodnotou proudu, potazmo proudové hustoty. Rozdilnost
predevs§im proudovych pribéhi je zpusobena riznou vodivosti plazmatu, Souvisejici
S pulznim napousténim Kkysliku, které bylo pfiblizeno v ptedchozi kapitole. Z prib¢hu je
patrné, ze s vétsi hodnotou délky pulzu klesaji pikové hodnoty proudové hustoty
i napéti. U prabeéht s délkou pulzu 150 ps a 200 us je pozorovan vyraznéjsi pokles

proudové hustoty jesté pred koncem napétového pulzu.

2,0
y (@)
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1,0 <
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0 ey
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iy || T— (b)
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Obr. 23: Zavislost maximalni a minimalni proudové hustoty v pulzu J; (2)a

odpovidajicich hodnot napéti U (b) pfi depozici s délkou pulzu 50 ps.
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Obr. 24: Zavislost maximalni a minimalni proudové hustoty v pulzu J; (a) a

odpovidajicich hodnot napéti U (b) pti depozici s délkou pulzu 100 ps.
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Obr. 25: Zavislost maximalni a minimalni proudové hustoty v pulzu J (a) a

odpovidajicich hodnot napéti U (b) pti depozici s délkou pulzu 150 ps.
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Obr. 26: Zavislost maximalni a minimalni proudové hustoty v pulzu J; (a) a

odpovidajicich hodnot napéti U (b) pti depozici s délkou pulzu 200 ps.

5.4 Depozicni rychlost

Na Obr. 27 (a) je znazornéna zavislost depozi¢ni rychlosti a primérného pritoku
kysliku na délce pulzu. Je patrné, Ze s rostouci délkou pulzu roste také depozicni
rychlost (ze 110 nm/s na 194 nm/s). Srostouci délkou pulzu roste vliv
samorozpraSovani, tudiz méné ¢astic dosahne substratu a to ma vliv na strmost nartistu
depozi¢ni rychlosti, kterd neni linedrn¢ zavisla na délce pulzu. VSechny vrstvy byly
pfipraveny za pifiblizné stejné primérné vykonové hustoty na ter¢i pfes celou dobu
depozice a to pfi <S¢> = 30 - 35 W.cm™. S v&tsi délkou pulzu roste priméma spotieba
kysliku a zaroveinl roste depoziéni rychlosti. Pomér depozi¢ni rychlosti a primérného
prutoku kysliku ap/<@y> charakterizuje ucinnost vyuziti kysliku na tvorbu vrstvy.
Z Obr. 27 (b) je patrné, ze kromé depozice s délkou pulzu 200 ps Gcinnost pienosu

kysliku z plazmatu do vrstvy rostla s délkou pulzu.
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Obr. 27: Zavislost depozi¢ni rychlosti ap, pratoku kysliku @y (a) a poméru ap/ Doy (b)

na délce pulzu béhem depozice.

5.5 Strukturni slozeni vrstev

Pomoci rentgenové difraktografie (provedeno Ing. R. Cerstvym) bylo zjisténo,
ze vSechny deponované vrstvy mély krystalickou strukturu s monoklinickou miizkou
HfO,. Na Obr. 28 lze vidét, Ze intenzita jednotlivych pika se 1i$i v zavislosti na délce
pulzu. Nejvétsi rozdil je pro délky pulzu 150 a 200 ps, kdy intenzita piku 2 dosahuje
nékolikandsobku intenzity v piipadé délky pulzu 50 nebo 100 ps. Pro délky pulzu 150
a200 ps je preferovana orientace vyjadfena Millerovymi indexy (111), pro 100 ps
(111) a casteéné (002) a pro 50 ps jsou piiblizné stejné zastoupeny orientace
(111), (200) a (002). Nejvyrazn&jsim poznatkem je, ze dlouhé pulzy (150 ps
a 200 ps) maji vyrazné preferovanou orientaci (111), naproti tomu kratké pulzy (50 ps

a 100 ps) tuto orientaci preferovanou nemaji.
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Obr. 28: Spektra rentgenové difrakce pro délky pulzu 50, 100, 150 a 200 ps.

5.6 Tvrdost a Youngtiv modul

Na Obr. 29 je zavislost tvrdosti vrstvy H na délce pulzu béhem depozice.
S rostouci délkou pulzu Ize pozorovat nepatrny narust tvrdosti (14,2 GPa na 16,3 GPa).
Nicméné hodnoty nejsou ptili§ odlisné, coz potvrzuje piedpoklad, ze ve vSech ptipadech
se jedna o strukturné pfiblizné stejnou vrstvu. Hodnoty modifikovaného Youngova
modulu E” jsou pro viechny deponované vrstvy piiblizné stejné (piiblizng 163 GPa),
u elastické vratnosti W, lze pozorovat narust (z 58,8 % na 67,8%) s rostouci délkou
pulzu. Zajimavou charakteristikou je pomér tvrdosti a modifikovaného Youngova
modulu ve tvaru H¥/E™ definovany jako odolnost materialu proti plastické deformaci.
Podle Obr. 31 srostouci délkou pulzu odolnost proti plastické deformaci roste a to
z hodnoty 0,10 na 0,158. Elasticky charakter vrstev je tedy rozdilnou délkou pulzu

ovlivnén vice nez tvrdost.

43



24

22]
20 4
184
164
14
124
104
8
6
.
2.

H (GPa)

}/i

Obr. 29: Zavislost indenta¢ni tvrdosti H na délce pulzu béhem depozice.
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Obr. 30: Zavislost efektivniho Youngova modulu E~ a elastické vratnosti W, na délce

pulzu béhem depozice.
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Obr. 31: Zavislost odolnosti materialu proti plastické deformaci H*/E 2 na délce pulzu

behem depozice.

5.7 Optické vlastnosti

Na Obr. 32 jsou znazornény hodnoty indexu lomu n a extinkéniho
koeficientu k ziskané elipsometrickym méfenim pii vinové délce dopadajiciho svétla
550 nm (provedeno doc. Ing. J. Houskou, Ph.D.). Pro vyhodnoceni naméfenych dat byl
pouzit Cauchyho disperzni vztah, vhodny pro prihledné materidly se Sirokym
zakazanym pasem. Hodnoty extinkéniho koeficientu k pro materidly deponované
s riznou délkou pulzu se pohybuji v fadu 10, coz jsou dostate¢né nizké hodnoty pro
dokonale pruhledné vrstvy. Rostouci index lomu n (z hodnoty 2,06 na hodnotu 2,12)
zna¢i veétsi hustotu vrstev Vv zavislosti na délce pulzu. Mezi hodnotami indexu lomu
a extink¢éniho koeficientu neni patrna zadna korelace. V piipadé€ rostouciho extinkéniho
koeficientu zaroven s rostoucim indexem lomu by nastala nejistota, zda je nartst indexu

lomu zptisoben vétsi hustotou vrstvy nebo poklesem stechiometrie.
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Obr. 32: Zavislost indexu lomu n a extinkéniho koeficientu k na délce pulzu béhem

depozice.
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6 Zavér

Tato bakalaiska prace méla Ctyfi cile shrnuté v kapitole 3. Prvni cil - seznamit se
s problematikou vysokovykonového pulzniho magnetronového naprasovani - byl splnén
vV kapitole 2 srovnanim diodového a magnetronového napraSovani, shrnutim
problematiky reaktivni depozice jako je hysterezni smycka, vznik mikroobloukil, mizeni
anody a samorozprasovani. Dale jsou v této kapitole uvedeny vyhody a nevyhody
pulzniho magnetronového naprasovani a vlastnosti tenkych vrstev HfO, S moznosti

jejich vyuziti.

Splnéni druhého cile - sezndmit se s experimentdlnim zafizenim pro pfipravu a
analyzu tenkych vrstev - bylo dosazeno spole¢n¢ s tietim cilem - podilet se na piipravé
vrstev HfO, a na jejich charakterizaci - ucasti na depozicich, podilenim se na méfeni a
vyhodnocovani mechanickych vlastnosti a vyhodnocovanim vlivu metody fizeni
depozice na vlastnosti vrstvy. Popis experimentalnich zafizeni a zafizeni na analyzu

vlastnosti tenkych vrstev je uveden v kapitole 4.

Ctvrty cil - kvalitativng vySetiit vztahy mezi parametry magnetronového vyboje,
depozi¢ni rychlosti a vlastnostmi pfipravenych vrstev pro rizné délky napétového
pulzu - byl splnén v kapitole 5. Tloustky vSech vrstev HfO, piipravenych pii pramérné
vykonové hustotd <Sg> 30 az 35 W.cm™ se pohybovaly od 1022 do 1389 nm. Pro
hodnoty pulzu 50, 100, 150 a 200 us byla vypocitana depozi¢ni rychlost 110, 128, 174
a 194 nm/min, uréeny hodnoty prutoku kysliku a zhodnocen pomér depozi¢ni rychlosti
a pramérného pritoku kysliku ap/<@y>, ktery az na hodnotu odpovidajici délce pulzu
200 ps rostl. Dale bylo pro stejné hodnoty délky pulzu zjisténo, ze zapnuti nebo vypnuti
kyslikového pulzu probihd vzdy pii stejné hodnoté, kterd se 1isi podle délky pulzu.
Srostouci délkou pulzu je také patrny narGst amplitudy i stfednich hodnot tlaku
a proudu a také jejich rozkmit. Narast stiednich hodnot proudu Ize vidét u vSech vzorkad,
Vv ptipad¢ nartstu stiednich hodnot tlaki je pro vzorek s délkou pulzu 200 us patrny
pokles. Prubéhy napéti a proudové hustoty béhem pulzu byly zkoumany z hlediska
rozdilné vodivosti plazmatu béhem jednotlivych pulz. Bylo ukazéno, Ze s rostouci
délkou pulzu klesaji pikové hodnoty proudové hustoty i napéti. Strukturné byly vSechny
vrstvy krystalické s monoklinickou miiZzkou. Pomoci RTG difraktografie bylo zjiSténo,

ze vrstvy deponované s délkou pulzu 150 a 200 ps maji vyraznou preferenci orientace
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(111), ve srovnani s vrstvami s délkou pulzu 50 a 100 ps, u kterych neni zadna vyrazna
preference orientace. Tvrdost H métfena mikroindentorem byla pro vSechny vrstvy
piiblizn& konstantni a to 16 GPa, hodnoty modifikovaného Youngova modulu E se
pohybovaly kolem hodnoty 163 GPa. Elastickd vratnost materialu W, a pomér H¥E™,
definovany jako odolnost materidlu proti plastické deformaci, prokazovaly mirné
rostouci trend. Méfeni optickych vlastnosti spektroskopickou elipsometrii ukazuje
narust indexu lomu n z hodnoty 2,06 na hodnotu 2,12 v zavislosti na délce pulzu.
Vzhledem k tomu, ze mezi hodnotami indexu lomu n a extinkéniho koeficientu k neni
patrna zadna korelace, je narist indexu lomu zpusoben zvySenim hustoty vrstvy pii

zachovani stejné stechiometrie.
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