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Abstrakt

Tato bakalarskéd prace je vénovana problematice AC pulzniho reaktivniho magnetronového
naprasovani vrstev Zr-Si-O za vyuziti dudlniho magnetronu, ktery pracuje v uzaviené
konfiguraci magnetického pole. Byl zkoumén vliv parcialniho tlaku reaktivniho plynu —

kysliku na depozic¢ni rychlost, mechanické vlastnosti, strukturu a prvkové slozeni.

Abstract

This thesis is dedicated to the reactive magnetron sputtering Zr-Si-O films using ac pulse dual
magnetron that operates in close magnetic field configuration. The partial pressures of
reactive gas — oxygen on deposition rate, mechanical properties, structure and elemental
composition of the obtained films have been investigated.
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1 Uvod

Pro lidskou spolecnost byl, je a bude vzdy typicky vyvoj a modernizace. Timto jevem
se zvySuji pozadavky pii hledani materidli se specifickymi vlastnostmi (pevnost,
houZzevnatost, odolnost viic¢i korozi, optické vlastnosti...). OvSem najit material, ktery by
splnoval vSechny tyto vlastnosti, je téméf nemozné. Proto v poslednich desetiletich doslo
k rozvoji technologie tenkych vrstev a vznikly otéruvzdorné a supertvrdé povrchy, tepelné
bariéry, vrstvy odolné proti korozi a chemicky agresivnim latkdm aj. Pfi vyuziti upravenych

povrcht se zvysuje zivotnost a spolehlivost soucastek za piijatelnou cenu.

Vyvinula se celd tada technik, jak pfipravit tenkou vrstvu na povrchu daného
materidlu. Mezi nejpouzivanéj$i metody fadime CVD (Chemical Vapour Deposition) a PVD
(Physical Vapour Deposition). Mezi vyhody PVD metod fadime ekologické hledisko, kdy pii
depozicich neni pouzito nebezpecného materialu jako u CVD metod, vysoké odolnosti vrstev,
moznosti vytvofit rizné druhy vrstev a moznost zrealizovani reakci, kterych neni mozné za
normalnich podminek dosdhnout. Vyhody CVD metod jsou piedev§im Vv jednoduchosti

zafizeni.

V dnes$ni dobé€ se stava reaktivni magnetronové naprasovani, které miiZeme zaradit
mezi PVD metody, velice rozsitenou technikou pro vytvateni tenkych vrstev. Touto metodou
jsme schopni pti vhodné zvolenych ter¢ich vytvaret Siroké skupiny riznych materialti (oxidy,
nitridy a karbidy). V poslednich letech pfi technice tzv. pulzniho napousténi reaktivnich plynt

nastala moznost vytvareni novych materialtt v kombinaci oxidi — nitridd.
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2 Soucasny stav problematiky

2.1 Plazma

Plazma je ionizovany kvazineutralni plyn, ktery vykazuje kolektivni chovani.
Kvazineutralita tik4, ze mnozstvi zaporné a kladné nabitych cCastic je stejné. Kolektivni
chovani poukazuje na schopnost vzajemného pusobeni nabitych ¢astic na vétsi vzdalenost.
Nabité Castice (nejcastéji zastoupeny elektrony a ionty) tak vytvaii elektrickd pole, ktera
ovliviluji i dalsi nabité ¢astice az do vzdalenosti tzv. Debyeovy délky (viz. Kap. 2.1.3). Dale
pak zptsobuji elektrickou vodivost, popiipadé odstinéni elektrického naboje vlozeného do

plazmatu [1].

2.1.1 Zpisob generovani plazmatu

Zakladni podminkou generovani plazmatu je tvorba nabitych castic. Ty prevazné
vznikaji dodanim dostate¢né velké energie pro uvolnéni elektronu z elektronového obalu
atomu, ¢i molekuly, tzv. ionizacni energie. V pifipadé¢ plazmatu je ionizacni energie
zprostiedkovana srazkami ¢astic (nejcastéji elektrond S atomy, ¢i atomu S ionty) s dostate¢né
vysokou kinetickou energii. U nabitych castic lze kinetickou energii zvysit pomoci
elektrického potencialu, jenz na nabité ¢astice pisobi odpudivou ¢i piitazlivou silou. Tento
jev nasledné zprostfedkované piisobi i na kinetickou energii neutrdlnich Castic, ktera je
zvySena diky srdzkdm mezi neutrdlnimi a nabitymi casticemi urychlenymi elektrickym

potencialem [1].

2.1.2 lonizace plazmatu

Stupeii ionizace plazmatu se urcuje jako podil poctu ionizovanych ¢astic k celkovému
poctu c¢astic. Zavisi predevSim na teploté a v prvnim piiblizeni jej mizeme odhadnout ze

Sahovy rovnice pro jedenkrat ionizované plazma v termodynamické rovnovaze [2]:

2 —U.
L =24x1021T%2. [—l] 2.1
n, P [Tt 1)

kde n; je koncentrace jednonasobnych iontd, n, je koncentrace neutralnich castic, U; je

ioniza¢ni energie plynu, k je Boltzmannova konstanta a T je teplota plazmatu.

4
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2.1.3 Debyeova délka

Debyeova délka udava vzdalenost, do které jsou naboje v plazmatu vnimany jako

nestinéné. Definuje se vztahem [2]:

1/2

2, = (eokTe) 2.2)

nez

Kde g je permitivita vakua, k Boltzmanova konstanta, T. teplota, n hustota nabitych ¢astic a e

naboj elektronu.

2.1.4 Vyuziti plazmatu

Plazmatu se vyuziva v mnoha pramyslovych odvétvich pies napt. ve strojirenstvi,
chemickém primyslu, ale i v medicin€ a spotiebni elektronice. Rozsah vyuZiti je tedy znacné
obsahly, nicméné jeho hlavni vyznam nachézime pti vyrob¢ a upravé materidlll v nizkotlakém
I vysokotlakém plazmatu, dale pak v novych zdrojich svétla, ¢i vypinacich vysokovykonnych
obvodu V elektrarnéch.

Vyroba, poptipadé Uprava materialli spociva ve vytvoreni tenké vrstvy na povrchu
objektu, u kterého chceme vylepsit pozadované vlastnosti jako tvrdost, otéruvzdornost,

odolnost proti korozi, atd. [3,4].

2.2 NapraSovani

Naprasovani je proces, pii némzZ se na substratu vytvari tenkd vrstva, kterd vznika
z materialu, jez pred procesem tvofil ter¢ (katodu). Proces probiha v depozi¢ni komoie, do
které se po vycCerpani napusti pracovni plyn (nejcastéji argon). Po ptivedeni napéti je terc
bombardovan ionty generované V doutnavém vyboji plazmatu. Bombardovani terce ionty
zpusobuje jednak presun atomu terce, které dopadaji na substrat a vytvareji tenkou vrstvu, a
dale pak vznik tzv. sekundarnich elektront. Sekundarni elektrony nasledné ionizuji neutralni

Castice, které dopadaji na ter¢ a proces se opakuje [5].

2.2.1 Diodové naprasSovani

Jde o zékladni metodu naprasovani tenkych vrstev. Princip této metody se totozni

s Kap. 2.2 NapraSovani. Tato metoda stoji na pocatku tvorby tenkych vrstev, avSak tento
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proces byl a stale je omezen nizkou depozi¢ni rychlosti, nizkou ionizaci v plazmatu a
zahfivanim substratu. Tyto podnéty vedly k hledani nového zptisobu tvorby tenkych vrstev,

jenz v roce 1970 vedlo k vynalezu magnetronové naprasSovani.

2.2.2 Magnetronové naprasovani

Magnetronové napraSovani vyuziva magnetického pole, které je vytvoieno v okoli
terCe pomoci elektromagnetu nebo permanentniho magnetu. Magnetické pole mé pievazné
vliv na elektrony z davodu jejich nizké hmotnosti oproti iontim, které magnetické pole téméf
neovliviiuje. Elektrony se vlivem Lorenzovy sily pohybuji po Sroubovicich v blizkosti katody.
Takto je prodlouzena jejich draha letu a zvySuje se pravdépodobnost ionizace. Pti vétsi
ionizaci se zvySuje intenzita bombardovani terCe ionty, které vede ke zvySeni depozi¢ni
rychlosti. Navic pfi vys$$i ionizaci je mozno udrZet vyboj proti diodovému napraSovani i za

niz§ich tlakd (typicky 10 mbar) a pfi niz8im napé&ti (typicky 500V).

Rozeznavame dva typy magnetronl, vyvazeny a nevyvazeny (viz Obr. 2.1). U
vyvazeného magnetronu se plazma s vyssi hustotou nachazi v blizkosti terce, typicky do
vzdélenosti 60 mm. Vznikajici vrstva je tak vystavena malym hodnotdm toku iontl
(< 1 mA/cm?), které nemaji vliv na strukturu vznikajici vrstvy. Energie bombardujicich iontl
Ize zvétsit zvySenim zaporného piedpéti na substratu. OvSem toto muze vést k riznym

defektlim v tenké vrstvé a ke zvySeni pnuti.

Pro depozici materialu bez vnitiniho pnuti jsou vyuzivany nevyvazené magnetrony
charakteristické vysokymi toky iontd (> 2 mA/cm?) a nizkou enrgii (< 100 eV). U
nevyvazené¢ho magnetronu jsou vné&jsi prstence magneti zesileny v ohledu na centralni pol.
V tomto ptipadé nejsou vSechny silocary uzaviené, ale nckteré smétuji pfimo na substrat.
Plazma tedy neni tak silné¢ vazano k terci, ale ma schopnost se pohybovat k substratu. Tak
muze nastat vysoky tok iontll z plazmatu, aniz by bylo potieba vysokého predpéti na substratu

[5].
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Substrat Substrat
( \ Plazma
Plazma
Teré Terc
N S N N S N
a) b)

Obr. 2.1: Schematické vyobrazeni a) vyvazeného a b) nevyvazeného magnetronu [5].

Jestlize chceme dosdhnout vyssi depoziéni rychlosti, je vhodné pouzit dualni
magnetron, ktery je tvofen dv€éma magnetrony. V zavislosti na polarit¢ magnetl rozliSujeme

magnetrony s opa¢nou polaritou magnett (viz. Obr. 2.2a) a souhlasnou polaritou magnet
(viz. Obr. 2.2b).

IN] s| [N
terc

terc

{(a) (b)

Obr. 2.2: Schematické vyobrazeni systému se dvéma nevyvazenymi magnetrony [5].
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2.2.3 Reaktivni naprasSovani

Reaktivni napraSovani mlzeme definovat jako napraSovani (viz. Kapitola 2.2), pfi
kterém je v depozi¢ni komote napustén kromé& inertniho plynu i reaktivni plyn. Reaktivnim
plynem je nejcastéji dusik nebo kyslik. V depozi¢ni komotie poté dochazi k reakci reaktivniho
plynu s ter¢ovymi atomy a nasledné k tvorb¢ nitridd, oxidd, jenZ nasledné vytvaii vrstvu na
substratu. Hlavni pfednosti této metody je moznost tyto materialy kombinovat a kontrolovat
chemické slozeni vrstev. Tim Ize vytvofit vrstvy, jenz by byly pro konvencni zplsob vyroby
prilis nakladné, nebo by je konven¢nimi metodami nebylo mozné piipravit. Na druhé stran¢ je
tento proces omezen hystereznim efektem (viz. Kap. 2.2.3.1), jenz zahrnuje skokovy piechod

mezi jednotlivymi rezimy depozice spolu s otrdvenim terce [6, 7].

2.2.3.1 Hysterezni efekt

Na Obr. 2.3 je znazornéna zavislost tlaku reaktivniho plynu prg na jeho pritoku @ge.
Pro nizké hodnoty pritoku plynu @re (interval AB) vSechen reaktivni plyn reaguje
S rozprasenym materialem terée a povrch terCe zlstava vodivy. Tento stav rozprasovani je
oznac¢ovan jako kovovy mod. Z Obr. 2.3 je dale pak ziejmy skokovy narist parcialniho tlaku
plynu pre (viz. bod B) a pokles depozi¢ni rychlosti ap (interval BC). Divodem je piekroceni
kritického pritoku plynu @gg, ndsledkem cehoz se vytvaii stechiometricky nevodivy material
na substratu a ter¢i. Parcialni tlak plynu pre Se tak zvySuje, nebot’ stejné mnozstvi reaktivniho
plynu reaguje s mensim mnozstvi rozpraSeného materialu. Zde hovoiime o tzv. pfechodovém
modu. S naslednym zvySovanim parcialniho tlaku reaktivniho plynu dojde k Gplnému
otraveni terCe, jenz ma za nasledek drastické snizeni depozi¢ni rychlosti (viz. Obr. 2.3 a)).

Tento stav rozprasovani oznacujeme reaktivni mod.

Pt poklesu pritoku plynu @gg (interval DE) se zane zvySovat depozi¢ni rychlost ap,
jelikoz nevodivy materidl z povrchu terce postupné mizi. Po uplném odstranéni nevodivého

materidlu je ter¢ znovu vodivy (bod F) a cely proces se uzavie do tzv. hysterezni smycky
[6.7].
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Obr. 2.3: Grafické vyobrazeni hysterezni smycky v zavislosti a) depozi¢ni rychlosti ap na

pritoku reaktivniho plynu @gg, b) tlaku reaktivniho plynu pre na pratoku @gg [6].

2.2.3.2 Vznik oblouku

Pfi otraveni terCe vznikd na vodivém ter¢i nevodiva vrstva. Ta je nasledné

bombardovana ionty, které nejsou neutralizovany, a tim se na povrchu nevodivé vrstvy

akumuluje naboj. Kombinace ,,ter¢ - nevodiva vrstva - plazma‘“ tak pfedstavuje kondenzator

(viz. Obr. 2.4), ktery se nabiji pii dopadu iontti. Vznika tak napéti Uins, JeZ snizuje ptivodni

napéti v oblasti katody. Hodnota tohoto napéti je omezena hodnotou napéti na katod¢, dale

pak tzv. kritickou hodnotou pro prtraz. Pokud Uj,s dosahne kritické hodnoty napéti, dojde

Kk prirazu a ke vzniku oblouku, jenz vybije nevodivou vrstvu a proces se opakuje.
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Obr. 2.4.: Akumulovani naboje na otraveném ter¢i [7].

2.3 Tenké vrstvy

Tenkou vrstvou muzeme nazvat materidl, jehoz tloustka se pohybuje od nckolika
desitek nanometrd az po nékolik mikrometrti a ktery byl vyroben na zadkladnim materialu
(substratu). Tloustka vrstvy zavisi na pouziti, napt. tenké vrstvy v mikroelektronice jsou

mnohem tenci nez vrstvy pouzivané jako ochranné povlaky.

Vlastnosti tohoto systému zdkladni materidl — tenkd vrstva jsou zavislé jak na
vlastnostech vrstvy tak substratu. Jsou také ovlivnény vzdjemnou interakci, rozhranim i

depozi¢nimi podminkami. Tento systém muzeme rozdélit:

e Povrchova ¢ast vrstvy
e Objemova Cast vrstvy
e Rozhrani

e Substrat

10
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<«— povrchova cast vrstvy
<«— objemova cast vrstvy
<— rozhrani substrat — vrstva

<«— substrat

Obr. 2.5: Schematické vyobrazeni systému Substrat — tenka vrstva [8].

Kazda z casti tohoto systému zajiStuje ruzné vlastnosti a plni riznou funkci.
Povrchova ¢ast vrstvy je v kontaktu s okolnim prostiedim a urCuje napf. odolnost proti
opotiebeni nebo korozi. Objemova ¢ast urCuje vlastnosti jako pevnost, ¢i kiehkost nebo

vodivost. Rozhrani substrat-vrstva rozhoduje o adhezi vrstvy [8, 9].

2.3.1 Nanokompozitni vrstvy

Nanokompozitni vrstvy predstavuji nové druhy materialdl. Jsou tvofeny z minimalné
dvou odd¢lenych fazi s nanokrystalovou anebo amorfni strukturou. Tyto materialy v dasledku
velmi malych zrn (<10 nm) vykazuji jiné vlastnosti nez tradi¢ni materialy se zrny vét§imi nez
100 nm. V soucasnosti se nanokompozitni materidly vytvareji nékolika metodami: PACVD,
PVD a MSPLD [11].

2.3.2 Nanokompozitni vrstvy se zvySenou tvrdosti

Podle tvrdosti miizeme nanokompozitni materialy rozdélit do tfech skupin: (1) tvrdé
nanokompozitni materialy s tvrdosti H<40 GPa, (2) super tvrdé nanokompozitni materialy

s tvrdosti od 40 do 80 GPa a (3) ultra tvrdé nanokompozitni materialy s tvrdosti nad 80 GPa.

V soucasnosti nam jsou znamy dvé skupiny tvrdych a supertvrdych dvoufazovych
nanokompozitnich materialu:
e nc-MeN / tvrda faze (napf. a-SizNg4, a-TiB,)
e nc-MeN / mekka faze (napt. Cu,Ni, Y, Ag),

11
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kde cn- znamena nanokrystalova faze, a- vyjadfuje amorfni fazi a Me jsou napf. prvky Ti, Zr,
W, Cr, Mo, Al, které tvofi nitridy. Tvrdost H téchto vrstev mtize byt rizna (od 10 do 70

GPa), zalezi na depozi¢nich podminkach uzitych pfi jejich vyrobg.

Mechanické vlastnosti nanokompozitnich materialti jsou charakterizovany tvrdosti H,
Youngovym modulem E” a elastickou vratnosti We. Tyto veli¢iny mohou byt zjistovany

pomoci napt. mikrotvrdoméru Fisherscope H 100 [10].

O Al-Cu-N
0. Zr-Cu=N
| ZN

® Ti-Al-N
S TiMoN"T
A TN i

H [GPa]

100 200 300 400 500

E/(1-v?) [GPa]

Obr. 2.6: Mikrotvrdost vybranych tvrdych nanokompozitnich materiali a binarnich

nitridovych vrstev magnetronové naprasenych za riznych podminek [10].

Mnoho experimentti ukazalo, Ze nanokrystalické materidly slozené¢ z malych zrn
(<10 nm) vykazuji lepsi vlastnosti napt. mechanické (tvrdost), fyzikalni (tepelnd a elektricka
vodivost) a dale pak optické, magnetické a dalsi. Tyto zlepSené vlastnosti obecné nastavaji

napt., kdyz hranice zrn jsou porovnatelné nebo dominantni vii¢i celym zrnim.

ZlepSené vlastnosti ovSem nespliiuji normy smési. Naptiklad tvrdost dvoufazovych

nanokompozitnich vrstev Hy je dana nerovnici:
1
n

kde H;, Hy a Vi, V; jsou tvrdosti a objemy prvni, respektive druhé faze. V,, udava celkovy
objem nanokompozitni vrstvy. Maximalni hodnota zvySené tvrdosti mize byt az vice nez

dvakrat vétsi neZ hodnota nejtvrdsi casti nanokompozitu. Hlavni pfi¢iny zvétSené tvrdosti

jsou:

12
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e plasticka deformace
e vzijemné sily mezi atomy

e nanostruktura materialu

Hodnota tvrdosti zavisi na procesech, které nastavaji pii riznych velikostech zrn d.
Kriticka velikost zrn d: = 10 nm je hodnota, pti které je dosazeno nejvyssi tvrdosti (viz.
Obr. 2.7). V oblasti okolo maximalni tvrdosti Hmax dochazi ke spojitému piechodu procesi na
hranicich zrn a procesit uvnitt zrn. U procesti na hranicich zrn nastava dislokacni aktivita

popsana Hall-Petchovym zdkonem.

mezizreé procesy intrazrné procesy

d, =10 nm — d

Obr. 2.7: Znizornéni tvrdosti H na velikost zrn d.

V materialech slozenych z malych zrn (d < 10 nm) je mnozstvi atomil na hranicich zrn
asi o 10% ve&si nez mnozstvi atomll uvnitf zrn a dislokace se jiZ nemohou vytvafet a
nanostruktura materidlu zac¢ina mit dulezitou roli. Vlastnosti téchto materiali jsou silné

zavislé na [10]:

o velikosti zrn
e chemické slozeni
e krystalografické orientaci

e struktufe miizky.

13
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3 Cile bakalarské prace

1. Prostudovat souCasny stav problematiky reaktivniho magnetronového naprasovani
oxidovych tenkych vrstev materiala a vysSetfeni jejich mechanickych vlastnosti.

2. Seznamit se s procesem reaktivniho magnetronového napraSovani a ptislusnymi analyzami
tenkych vrstev.

3. Vyhodnotit vliv depozi¢nich podminek na mechanické vlastnosti, strukturu a chemické
slozeni nanokompozitnich vrstev Zr-Si-O pfipravené pomoci reaktivniho magnetronového
napraSovani.

14
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4 Metody zpracovani

4.1 Experimentalni zarizeni

4.1.1 Depozi¢ni komora a magnetrony

Zakladni ¢asti depozi¢niho zafizeni pouzitého k piipravé tenkych vrstev reaktivnim
magnetronovym naprasovanim je depozi¢ni komora, ktera je schematicky zobrazena na Obr.

4.1.

drzak stolku
0 500 mm s piedpétim Ug a moZnosti ohfevu

izolant
piivod plyni
stolek se substraty
— B I
= -_: :::} = z A
400 mm dt-g = 80 mm ~lonka Cerpaci systém
tere ‘ ‘ —
magnetrony
I I 1l 1 I

Obr. 4.1: Schéma depozi¢ni komory.

V depozi¢ni valcové komote z nerezové oceli je umistén dualni magnetron v uzaviené
konfiguraci magnetického pole a polohovaci stolek, na kterém jsou uchyceny substraty béhem
depozice. Terce podrobné vykreslené na Obr. 4.2 jsou sloZzené ze dvou materialti — zirkonu a

kfemiku.

Magnetron byl napajen AC pulznim zdrojem napéti DORA MMS-10 s vykonem 10
kW. Opakovaci frekvence pulzi byla f, = 2 kHz (frekvence uvnité pulzi byla 56 kHz).
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Magnetronovy vybojovy proud byl fizen ,,duty cycle* 1/T, kde t oznacuje délku pulzu a T =

1/f; udava obnovovaci frekvenci pulzu.

Nastavenim polohovaciho stolku nebo magnetronti mizeme upravovat vzdalenost
terée od substratu dis. Pfi provedenych depozicich byla nastavena vzdalenost di.s = 80 mm. Na
polohovaci stolek odizolovany od uzemnéné depozi¢ni komory lze piivést predpéti, nebo je
mozno ho vyhfivat az na teplotu Ts = 800 °C, kterou miuzeme zméfit pomoci privedeného
termoclanku. Dalsi soucast depozi¢ni komory je otocna clonka, kterou pouzivame k zakryti

substratl pii zapalovani vyboje a nastavovani pracovnich parametra.

Zr

) -\ ) : N
- .m.

v\\\Q\\\\\\\\\\ j

si ——

Cu f¢28,5

Y i

Obr. 4.2: Rez teréem.
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4.1.2 Cerpaci a vakuovy systém

Pro depozici tenkych vrstev reaktivnim magnetronovym napraSovanim je nutné
dostate¢né vysoké vakuum, které jsme schopni zrealizovat pomoci systému vyvév. Pred
procesem depozice se musi tlak v depoziéni komote vyderpat Fadové na cca 1 - 10° Pa,
abychom ptedesli kontaminaci deponované vrstvy plyny s atmosféry, které se do depozicni
komory dostanou napf. pfi vklddani vzorkG. To lze zajistit pouZzitim dvoustupfiového
cerpaciho systému, schematicky zobrazeného na Obr. 4.3, tj. dvou sériové zapojenych

cerpacich prvka:

e rotaCni vyvéva,

e difuzni vyvéva.

Rota¢ni vyvéva pracuje v rozsahu od atmosférické¢ho tlaku az po nékolik Pa. Pti
nizsich tlacich tato vyvéva ztraci na vykonu a neni mozné dale snizovat tlak. Proto rota¢ni
vyvévu pouzivame k vyCerpani depozi¢ni komory na tlak, od kterého je mozno Cerpat difuzni

vyvévou, jenz béhem provozu musi byt pfed¢erpavana. Princip vyveév popisuje napt. [14]

Cerpaci a vakuovy systém je vybaven nékolika mérkami tlaku - Penningova mérka,
Piraniho mérky a kapacitni mérka. V systému se také pouZzivd pritokomér MKS, s jehoz
pomoci se v systému reguluje mnozstvi inertniho nebo reaktivniho plynu. V aparatuie musi
byt zavzdusiovaci ventil, kterym vyrovnavame tlak mezi komorou a okolnim prosttedim, coz

nam umozni oteviit depozic¢ni komoru.

17



Martin Vonasek Bakalarska prace

5 6 7
2 = V nV
1
3 1
8 9
7

1. depozi¢ni komora 6. deskovy ventil
2. ptivod plynt 7. Piraniho mérka
3. kapacitni mérka 8. difuzni vyvéva
4. Pennigova mérka 9. rotacni vyvéva
5. zavzduSnovaci ventil

Obr. 4.3: Schématické znazornéni Cerpaciho systému.

4.2 Analytické metody

4.2.1 Méreni tloust’ky vrstev a pnuti

Pomoci pocitatové fizeného elektromechanického profilometru Dektak 8 od firmy
Veeco lze stanovit tlouStky vrstev, jejich pnuti a rychlost depozice. Méfi se tzv. kontaktni
metodou, kdy se diamantovym hrotem se Spickou o poloméru 12,5 um pohybuje po povrchu
vzorku. Nerovnosti vzorku zpusobuji posuv hrotu ve vertikdlnim sméru, coz vybudi
analogovy signal, ktery je pfeveden analogové-digitalnim prevodnikem do pocitace, kde se

vyobrazi graf. Méfici rozsahy pfistroje jsou:

e vertikalni méfici rozsah: 25 kA — 2620 kA
e vertikalni rozliSeni pfi daném rozsahu: 1 A/65KkA, 10 A /655 kA, 40 A /2620 kA

e délka skenu: 50 pm —50 mm
e doba skenu: 3-100s
e zatizeni hrotu: 1-15mg
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Pti depozici tenkych vrstev byva ¢ast vzorku zakryta, tim vznikne oblast, kde neni
napraSena tenkd vrstva. Pfi méfeni pfes rozhrani pfipravené tenké vrstvy a samotného
substratu je mozno z grafu vycist tloustku tenké vrstvy h. Ze vztahu (4.1) lze spocitat

depozi¢ni rychlost ap, kde t je doba depozice tenké vrstvy [15].

h
. 4.1)

ap =
Pomoci pouzitého profilometru mizeme také zjistit pnuti o v pfipravené vrstveé

pomoci Stoneyho rovnice.

4.2.1.1 Stoneyho rovnice

Budeme se zabyvat dvouvrstvym (substrat, napraSend vrstva) pravouhlym vzorkem
sdélkou Ly a Sitkou Ly. TlouStku napradSené vrstvy ozna¢ime hj, analogicky tloustka
substratu hy. Predpoklddame, Ze vrstvy se chovaji jako homogenni izotopické linedrni
elasticky materidl. Vlastnosti vrstev jsou popsany Youngovymi moduly E;, Poissonovymi
poméry v; a koeficienty tepelné roztaznosti ai, kde i = 1 a 2 pro naprasenou vrstvu, resp.

substrat. Materialové vlastnosti predpokladame za teplotné nezavislé.

z ; Poiies o s e . et . St i, Yt e \-\\\: AT
7 v
‘ %y \\\\
| 7 v a & 8
X
h;’ Ez vy &
L,

Obr. 4.4: Geometrie vzorku [12].

Pro vyjadieni vztahu mezi deformaci a zakfivenim potiebujeme zavést dvé
bezrozmérné veli¢iny. Pomér tloustky napraSené vrstvy a substratu

tr_h_
2

(4.2)
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a pomgér efektivnich Youngovych moduli.

_Ei(1—-vy)

ey )

Obvykle se pouzivaji dvé geometrie vrstvy - pfimkova a ploSna. Jestlize Ly > Ly,
hi+hy a Ly jsou porovnatelné, pouzivd se pfimkova geometrie. V tom piipadé¢ mizeme
aproximovat pnuti pouze v jednom sméru. V ptipadé¢ Ly, Ly > hy + hy je vhodna plosna

geometrie, kde pnuti uvazujeme ve vSech smérech.

Pnuti a deformace jsou obecné funkci teploty a geometrie. Pnuti 6™ je definovano

T 1-v

*

o

" (4.4)

JestliZze vrstva je tenkd v porovnani se substratem, tj. hy < hy, je deformace ¢ zavisla

na zakfiveni vrstvy K

1

m;ty

*

1
=76

hyk. (4.5)

Dosadime-li z pfedchozi rovnosti (4.4) do rovnosti (4.5) a predpokladame-li Ze k =

|-

vyjde nam zndma Stoneyho formule, jenzZ je nezédvisla na vlastnostech zkoumané vrstvy [13]

0" = —g@h—lﬁ (46)

Pro méfeni tenkych vrstev je nutné, aby pomér t, byl dostate¢né maly. Pro béZznou kalkulaci

pnuti ve vrstvach je nutné splnit podminku t; < 0,01.

Zakitiveni vrstvy muze byt zjisténo pomoci profilometru nebo optickym zatizenim. V

ptipadé€ pouziti profilometru mizeme vyjadiit polomér zakfiveni substratu

2,8

R=gsnt2 (47)
m

kde hledame maximalni odchylku &, od Gsecky dlouhé Ly, (viz. Obr. 4.5)
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(5]

|
R=—
K

Obr. 4.5: Zaktiveni dvouvrstvého vzorku [12].

4.2.2 Méreni tvrdosti

4.2.2.1 Zkousky tvrdosti

Tvrdost definujeme jako ,,0dolnost povrchovych oblasti materialu proti mistnimu
poruseni cizim télesem.* [16] Tyto zkousky miZeme rozdélit do n€kolika kategorii: zkousky

vrypové, zkousky statické a zkouSky dynamické.

Vrypové zkouSky vyuzivaji Moshovu stupnici, ve které je sefazeno deset nerostl
(mastek, stl kamenna, vapenec, kazivec, apatit, zivec, kifemen, topaz, korund a diamant), kde
kazdy nerost s vys$i tvrdosti mize udélat vryp do vSech piedchozich nerostli. Presnost je

ovSem velmi mald, proto se Casto tvrdost urcuje podle Sitky vrypu, ktery vytvoii diamant.

Zkousky statické oznacujeme také jako vnikaci, kde indentor (geometricky definované
téleso) je vtlacovan silou kolmo do povrchu méfeného télesa. Podle typu indentoru jsou
zkousky déleny do nékolika metod — Brinellova, Rockwellova, Vickersova, Knoopova a
dalSich. Protoze existuje mnoho metod méteni, je nutné do vysledku uvést, jaka metoda byla

pouzita a jaka byla velikost zatéZovaci sily.

Dynamické zkousky mtizeme rozdélit na vnikaci zkouSky, kde postupné zatézovani je

nahrazeno rdzem, a zkousky méfeni velikosti odrazu indentoru, ktery na zkousSeny vzorek
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dopada s urcitou energii. Pro métfeni dynamickych vnikacich zkousek se pouzivaji Poldi nebo

Baumanovo kladivko [16, 17].

4.2.2.2 Mikrotvrdost

Mikrotvrdost patii mezi jednu ze zékladnich mechanickych vlastnosti tenkych vrstev.
Mikrotvrdost oznacuje tvrdost, kdyz je zatizeni fadové desitky mN. Pro méteni mikrotvrdosti
tenkych vrstev se obvykle pouziva Vickersova metoda. Pfi tomto méfeni je indentor Ctyfboky
diamantovy jehlan s vrcholovym thlem stén 136°. Vnikaci télisko je vtlaceno do tenké vrstvy
pii zatizeni F, nasleduje odlehceni a zméfeni uhlopti¢ek vtisku, kde u je primérna hodnota
uhlopticky [16].

F

_ 4.8
4 konst - u? (48)

Pti méfeni mikrotvrdosti tenkych vrstev se v soucasné dobé vyuziva mikrotvrdomeéry,
které kontroluji postupné zatéZzovani do maximalni hodnoty. Pti zatéZzovani a odlehcovani lze

pozorovat kiivky - viz. Obr. 4.6.

F
l:max

zatézovaci kiivka

odleh¢ovaci kiivka

h f hma.\: h

Obr. 4.6: Zatézovaci a odleh¢ovaci kiivka [16].
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Na Obr. 4.6 je vidét, Ze nejprve zatézujeme indentor az do velikosti Frmax. Dochazi tak
k maximalnimu proniknuti indentoru do tenké vrstvy - hmax. Poté indentor, ktery odlehcujeme,
charakterizuje odlehcovaci ktivka. Hodnotou h¢ urcuje hodnotu hloubky proniknuti indentoru

po odleh¢eni pomoci niz lze charakterizovat plastickou deformaci [18].

Pti méfeni mikrotvrdosti tenkych vrstev je nutné splnit nékolik podminek, abychom

nam¢fili tdaje zatizené co nejmensi chybou [8]:

e hloubka vtisku indentoru miize byt maximalné 10% tloustky tenké vrstvy (z divodu
mozného vlivu substratu na vrstvu)

¢ hloubka vtisku indentoru by méla dosahovat minimaln¢ desetindsobek drsnosti vrstvy,
abychom ptedesli vlivu povrchu tenké vrstvy.

e Jednotlivd méfeni se musi provadét dostatecné daleko od sebe a od okraje tenké

vrstvy.

4.2.3 Rentgenova difrak¢éni analyza XRD

K uréeni fazového slozeni tenkych vrstev se vyuziva rentgenova difrakéni analyza.
Princip vychazi z ozafovani vzorku elektromagnetickym zéafenim s vlnovou délkou A. Pfi
dopadu rentgenového zareni na vzorek fotony rozkmitaji elektrony v draze Sifeni na stejnou
frekvenci jako ma dopadajici vlna a tim se stanou novymi zdroji vinéni. Kdyz jsou atomy
V materidlu uspofadany pravidelné, dochazi v ur¢itych smérech k zesileni rozptyleného zateni,
¢imz muzeme ve vysledku pozorovat difraktogram, ktery je charakteristicky pro kazdou

krystalickou latku. Tento jev miizeme schematicky znazornit na Obr. 4.7.

Obr. 4.7: Odraz zafeni na rovinach krystalu [20].
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K zesileni dochazi, kdyz rozdil drah paprski odrazenych ze dvou rozdilnych rovin se

rovna celému nésobku vinové délky, viz vztah 4.9
(AB + BC) = 2 AB = n4, (4.9)

kde n uréuje fad difrakce a A ptedstavuje vinovou délku dopadajiciho zafeni. Z geometrie

pravouhlého trojihelniku ABD dostavame rovnici pienasobenou dvéma (vztah 4.10)
2 AB = 2 BD siné, (4.10)

kde 6 oznacuje Bragguv thel a BD mezirovinnou vzdalenost. SloZzenim rovnic (4.9) a (4.10)

dostavame znamou Braggovu rovnici (4.11).
nA = 2d sinf (4.11)
Kdyz je Braggova rovnice splnéna, zafeni se zesili a miizeme jej zaznamenat.

Pro rentgenové zafeni je typicka pronikavost hluboko do materidlu, abychom zptesnili
méfeni difrakce tenkych vrstev, vyuzivame rentgenovou difrakci pod malymi thly — Grazing
Incidence X-ray Diffraction (Obr. 4.8). V dusledku toho dochazi k prodlouzeni drahy RTG

zéfeni v tenké vrstvé, ¢imz se zvySuje intenzita difrakénich pikii z analyzované vrstvy.

detektor
monochromator

e "‘

goniometr

zdroj RTG
zafeni '
I ——
” vzorek
divergentni
clona

Obr. 4.8: Systém pro méfeni fazové slozeni pod malymi thly [19].

Vysledkem je difraktogram zavislosti intenzity difraktovaného zéafeni na Braggové
uhlu, ktery se porovnava se standarty.
Rentgenova difrakéni analyza byla provedena na pfistroji PANalytical X’Pert PRO,

kde je vyuzivano zateni CuKa o vinové délce A = 0,1540562 nm.
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4.2.4 Rentgenova fluorescencni spektroskopie XRF

Zkoumanim tenké vrstvy rentgenovou fluorescencni spektroskopii je urovéano

prvkové slozeni. Analyza probéhla na pfistroji PANalytical XRF spektrometru MagiX PRO.

Rentgenova lampa ozatuje atomy vzorku, kde dochazi k vyrazeni elektronu na jeho
vnitinich hladinach (K a L). Vznikly prostor je ihned zaplnén elektronem z vyssi energetické
hladiny. Tento proces emituje charakteristické rentgenové zafeni o vlnové délce rozdilu
energetickych hladin, mezi kterymi doslo k pfeskoku, a mizeme podle n¢ho urcit jednotlivé
prvky obsazené v tenké vrstveé. Charakteristické zareni prochdzi kolimatorem na analyzujici
krystal, kde se difraktuje do riznych smérid. Detektorem nasledné zjistujeme intenzity
jednotlivych difraktovanych paprski. Z vysledného spektra mizeme urcit prvkové slozeni

tenké vrstvy.

Rentgenova g
lampa

Analyzujici E ~\/
krystal

Obr. 4.9: Schéma rentgenového fluorescenéniho spektrometru [20].
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4.2.5 Méreni transmitance

K urceni transmitance vrstvy byl pouzit spektrometr Specord M400, ktery je schopen
urcit propustnost zkoumaného materialu v rozsahu 185 — 900 nm. Pti méfeni jsou pouzivany

lampy ultrafialového a viditelného zareni.

Transmitance je definovana:

I
T =—-100, (4.12)
Iy

kde T je vysledna transmitance uvadéna v %, lp udava intenzitu dopadajiciho zafeni a I
oznaduje intenzitu zafeni zjisténou po priichodu vzorkem. Cim je transmitance vysi, vrstva

propousti vice svétla a vrstva je vice transparentni.
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5 Vysledky a diskuze

5.1 NaprasSovani ZrSiO vrstev

5.1.1 Pracovni parametry depozi¢niho procesu

Kazdy vzorek byl pfipraven Vv systému popsaném kapitolou 4.1 na dvé kiemikové
desticky Si (100) a desticku ze sodného skla pomoci reaktivniho magnetronového naprasovani
S pouzitim 2 terct slozenych ze zirkonu a kifemiku. Magnetrony v dudlnim rezimu byly

umisténé proti vzorku pod nulovym uhlem a pracovaly s opakovaci frekvenci f; = 2 kHz.

Celkovy tlak v depozi¢ni komote byl sloZen z parcidlniho tlaku reaktivniho plynu
(kysliku) po, @ z parcidlniho tlaku inertniho plynu (argonu) py4,. Pracovni tlak byl udrzovan
na konstantni hodnoté 1 Pa. Vzdalenost ter¢l od substratu byla nastavena na dis = 80 cm.
Vrstvy byly napraSovany na substrat o teploté Ts = 500 °C a bez pouZiti predpéti, tj. vzorky
byly na plovoucim potencialu (Us = Ug). Dalsi parametry byly vybojovy proud I =1 A a
Vv ptipad¢ vykonu zdroje jsme se pohybovali pfiblizné P =1 + 1,2 kW.

Tab. 5.1: Konstantni parametry depozice

vzdalenost teré — substrat | dis =80 cm

pracovni tlak p=1Pa

predpéti na substratu Us = Uy

teplota substratu Ts=500 °C

vybojovy proud I=1A

Tab. 5.2: Sledované, méfené a pocitané depozi¢ni parametry

vybojové napéti Uga
doba depozice t
tloustka vrstvy h
depozi¢ni rychlost ap

Ptipraveno bylo pét tenkych vrstev, které byly ocislovany a vzestupné sefazeny
v tabulce 5.3 podle parcialniho tlaku reaktivniho plynu — kysliku - py,. Rychlost depozice ap

byla ziskdna ze vztahu 4.1.
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Tabulka 5.3: Depozi¢ni podminky

¢islo Po2 tD h ap
vrstvy [Pa] [min] [nm] [nm/min]
1 0,03 31 3600 117
2 0,04 41 3300 81
3 0,05 30 2300 77
4 0,07 61 2000 33
5 0,1 140 4200 30

5.1.2 Zavislost depozi¢ni rychlosti na parcialnim tlaku reaktivniho
plynu
Pro reaktivni naprasovani je typicka zavislost parcialniho tlaku reaktivniho plynu na

depozi¢ni rychlosti. Tuto zavislost zndzorfiuje Obr. 5.1, kde je vyobrazena depozi¢ni rychlost

jako funkce parcidlniho tlaku reaktivniho plynu ap = f(pg2).

120

100 +

(0]
o
|

a, [nm/min]
3
|

40 -
i
4
20 . i -
kovovy méd ; pfechodovy méd
0 y T — T T T T T T T 1
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12
Po, [Pa]

Obr. 5.1: Zavislost depozi¢ni rychlosti na parcidlnim tlaku reaktivniho plynu.

28



Martin Vonasek Bakalarska prace

Z grafu na Obr. 5.1 lze vy¢ist, Ze depozi¢ni rychlost s rostoucim parcidlnim tlakem
reaktivniho plynu klesd. Ztéto zévislosti je mozno odhadnout oblasti kovového a

pfechodového modu.

Oblast kovového modu, pii némz dochazi k pozvolnému poklesu depoziéni rychlosti,
mizeme vymezit parcialnim tlakem reaktivniho plynu py, = 0 <+ 0,035 Pa. Poté dojde
v disledku pozvolného otraveni terCe reakénim produktem (oxidy zirkonu a kiemiku)
k prudkému sniZeni depozi¢ni rychlosti. Tuto oblast oznacujeme jako pfechodovy méod. Pro
oblast reaktivniho médu je charakteristicky jesté¢ vyznamnéj$i pokles depozi¢ni rychlosti.
Tento diivod vedl k vynechani oblasti reaktivniho médu, ktery by zapfi¢inil nizkou tloustku

vrstev pro analyzu riznych vlastnosti napt. mechanickych.

5.1.3 Mechanické vlastnosti vrstev

Pii métfeni mikrotvrdosti na pfistroji Fischerscope H100 byly nastaveny parametry

zatézovych testl:

e Zatézovaci sila Frax = 20 mN
e Doba zatéZovani a odleh¢ovani t=20s

e Pocet vpichlin =36

Tabulka 5.4: Mechanické vlastnosti vrstev

*

¢islo Po2 H E W, H/E* o)
vrstvy [Pa] [GPa] [GPa] [%] [GPa]
1 0,03 16 174 64 0,092 0,16
2 0,04 17,6 176 68 0,100 0,26
3 0,05 18,2 178 69 0,102 0,2
4 0,07 19 175 69 0,109 -0,66
5 0,1 20 171 70 0,117 -0,2

Zavislost tvrdosti H na parcidlnim tlaku reaktivniho plynu py, je vynesena na Obr. 5.2.
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Obr. 5.2: Zavislost tvrdosti na parcidlnim tlaku kysliku.

Z grafu na Obr. 5.2 je patrné, ze se zvySujicim se parcialnim tlakem reaktivniho plynu

dochazi ke zvySeni tvrdosti. Z namétenych dat pro 5 zkoumanych vrstev bylo dosaZeno

nejvyssi tvrdosti H = 20 GPa pfi parcidlnim tlaku kysliku py, = 0,1 Pa.

Pfi porovnani svrstvami Si3ZrsOgs [22] dosahuji pfipravené vrstvy v dusledku

vyskytu krystalické tetragonalni faze ZrO, (viz. Obr. 5.6) vyssi tvrdosti.

Na Obr. 5.3 je vyobrazena zavislost efektivniho Youngova modulu na parcialnim tlaku

kysliku. Pfi méfeni byly hodnoty rozptyleny do péti procent. Nejvyssi hodnotu E* = 178 GPa

dosahl vzorek ¢. 3, nejniz§i hodnotu E* = 171 GPa vykazoval vzorek ¢. 5. V porovnani

S vrstvami zkoumanych v [22] nase vrstvy dosahovaly dvojnasobnych hodnot.
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Obr. 5.3: Zavislost efektivniho Youngova modulu na parcialnim tlaku kysliku.

Na Obr. 5.4 je ukazéana zavislost elastické vratnosti a faktoru H/E* na parcialnim tlaku
kysliku. Je vidét, ze ¢im veétsi je parcialni tlak kysliku, tim vétsi je pomér H/E* a elasticka
vratnost. Nejvyssiho poméru H/E* = 0,117 dosahoval vzorek €. 5, coz zajistila prevazné vyssi

tvrdost nez u ostatnich métenych vzorkd.
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Obr. 5.4: Zavislost elastické vratnosti a faktoru H/E* na parcialnim tlaku kysliku.

Dalsi veli¢ina popisujici mechanické vlastnosti tenkych vrstev je vnitini pnuti o, které
bylo spocteno pomoci Stoneyho formule, viz. kap. 4.2.1.1. Ziskané hodnoty jsou uvedené
Vv tabulce 5.4 a nasledné byl z téchto hodnot sestrojen graf v zavislosti na parcialnim tlaku

kysliku na Obr. 5.5.
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Obr. 5.5: Zavislost vnitiniho pnuti na parcialnim tlaku kysliku.

Z grafu je vidét, ze vrstvy €. 1, 2 a 3 vykazuji tahové pnuti téméf stejné velikosti. S
rastem parcialniho tlaku kysliku se pnuti méni v tlakové. Dlvodem je zvySujici se podil
obsahu oxidii Zr a Si, jenz maji jinou teplotni roztaznost nez Cisté Zr ve srovnani se
substratem tvofenym Si. Vrstva €. 4 za py, = 0,07 Pa vykazuje nejvyssi tlakové pnuti

c = 0,66 GPa.

5.1.4 XRD analyza a struktura vrstev

Pfi analyze fazového slozeni vrstev byla pouzita RTG difrakce. Na difraktogramech na
Obr. 5.6 jsou vyobrazena fazova slozeni jednotlivych vrstev. Na vSech difraktogramech jsou
znatelné piky na pozicich 20 = 30°,50°. Takto popsané reflexe odpovidaji t-ZrO,, konkrétné
rovindm (101) a (200). U vzorkl ¢. 1, 2 a 3 mizeme piky pozorovat i na pozicich 26 =
35°,60° odpovidajicim rovinam (110) a (211). Ve vSech vrstvach tedy doslo k vytvofeni
krystalické faze t-ZrO,. Mimo to, v dusledku obsahu Si v opticky transparentnich vrstvach

(viz. Obr. 5.6 a kap. 5.1.5), opticky transparentni vrstva obsahovala i amorfni Si-O fazi.
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Obr. 5.6: XRD analyza.

5.1.5 Prvkové slozeni

Pouziti Si substratu obecné znemoziuje pouziti XRF analyzy bez ptedeslé kalibrace
(napt. pomoci RBS analyzy), kterd by odstranila vliv substratu. Kalibrace XRF je bohuzel
Casové velmi narocna, a proto byla vyuzita kalibrace pro vrstvy se stejnymi depozi¢nimi
podminkami, ale s jinym sloZenim terce (vnitini primér Zr terée byl 20 mm). XRF analyza
byla provedena na vrstvé piipravené pii parcialnim tlaku kysliku po, = 0,1 Pa. Vysledny

obsah prvkt v atomarnich procentech jsou: Zr = 27 %, Si =6 %, O =67 %.
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5.1.6 Optické vlastnosti — transmitance

Zavislost transmitance na vlnové délce byla provedena pro vrstvy €. 2 a 3. Ziskana
zavislost je zobrazena na Obr. 5.7. Protoze vzorek €. 3 byl nehomogenni, transmitance byla
nameétfena v tmaveé, piechodové a prahledné ¢asti vzorku. Nehomogenitu by mohl zpisobit
piitok kysliku do depozi¢ni komory, ktery byl umistén v blizkosti vzorku. V ¢asti vzorku
Vv blizkosti pfitoku kysliku pozorujeme vys$s$i hodnoty transmitance blizici se, z divodu

formovani stechiometrickych oxidu, k transmitanci skla.

—Vistva €. 2
100 vrstva €. 3 - svétla ¢ast
& i vrstva €. 3 - pfechodova ¢ast
] vrstva €. 3 - tmava ¢ast
80
70
R 604 y
8 4
C 50 4
8 ! I
E 404 Fd
[z |
B 30
20
10 -
0 | . | L I 4 | ’ |
200 400 600 800 1000

vinova délka [nm]

Obr. 5.7: Transmisni spektrum vrstvy €. 2 a €. 3.
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6 Zaveér

V zadani této bakalarské prace byly stanoveny tii cile. Prvni cil, prostudovat soucasny
stav reaktivniho magnetronového napraSovani tenkych vrstev, byl shrnut v kapitole ¢. 2.
DalSim cilem bylo seznamit se s procesem reaktivniho magnetronového naprasovani a
prislusnymi analyzami tenkych vrstev. Tento cil byl dlouhodobé€ plnén v pribéhu uplynulého
roku na katedie fyziky pod odbornym dohledem Ing. Josefa Sklenky. Tteti cil je vztaZzen na
vlastni depozice a nasledné analyzy vlastnosti tenkych vrstev. Této problematice je vénovana

kapitola ¢. 5, kterou 1ze nasledovné shrnout.

Metodou reaktivniho naprasovani byla pripravena série vrstev Zr-Si-O V zavislosti na
parcialnim tlaku kysliku pp,. Naslednou analyzou ziskanych dat byly zjistény dvé
charakteristické oblasti naprasovani, tzv. kovovy a ptechodovy méd napraSovani. V piipade
kovového, resp. pfechodového, modu napraSovani dosahovala depozi¢ni rychlost hodnoty

ap = 117 nm/min, resp. ap < 81 nm/min.

Pii analyze mechanickych vlastnosti Zr-Si-O vrstev bylo zjisténo, Ze s rostoucim
parcialnim tlakem kysliku po, se zvySuje mikrotvrdost H. Nejvyssi mikrotvrdost byla
nameétena pro vrstvu ptipravenou pii Po; = 0,1 Pa (H = 20 GPa). Efektivni Youngtiv modul se
pro vSechny vrstvy pohyboval v rozmezi 5% (E* = 171 + 178 GPa). Elasticka vratnost i
pomér H/E roste s parcialnim tlakem kysliku po, (We = 64 + 70 %; H/E* = 0,092 = 0,117).
Pti analyze pnuti bylo zjiSténo, ze vrstvy pfipravené pii po, < 0,05 Pa maji tahové pnuti, a
VIstvy S po; > 0,05 Pa maji pnuti tlakové. Nejvyssi hodnotu pnuti (v absolutni hodnot¢)

|a| = |—0,66] GPa vykazuje vrstva piipravena pii po, = 0,07 Pa.

Analyzou rentgenové difrakce bylo zjisténo, Ze vSechny vrstvy obsahuji krystalickou

fazi t-Zr0O,.

Vyuzitim kalibrace XRF analyzy byl stanoven obsah Zr a Si ve vrstvé ptipravené pii
Po: = 0,1 Pa. Tato vrstva obsahovala vice Zr nez Si (konkrétn¢ v atomarnich procentech
Zr =27 %, Si =6 %, O =67 %).

Podékovani

Tato prace vznikla v rimci projektu GA CR & GAP108/12/0393.
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