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ABSTRAKT

Diplomové prace si klade za cil nalézt vhodnou metodu méteni tlouStky ultratenkych vrs-
tev deponovanych uc¢inkem plasmy na povrch vyrobku. Teoreticka ¢ast se vénuje v uvodni
fazi popisu principu samotné technologie depozice (jinak téZ nanaseni nebo nanosovani) a
zminuje kritické aspekty téchto technologii — mezi jinymi pravé problematika relevantniho
meéfeni nanesenych vrstev. Klicova ¢ast literarni reserSe shrnuje principy méficich metod
potencialné vhodnych pro praktickou ¢ast. Praktickd ¢ast DP definuje a interpretuje vy-
sledky méfeni pouzitymi metodami. Soucasné je v zavéru DP navrzen dal$i postup pro

vyuziti vysledkt ve zvazovanych industridlnich aplikaci.

Kli¢ova slova: Ultratenka vrstva, depozice, plasma

ABSTRACT

Presented diploma thesis propose to specify and find an proper method/technique for ultra-
thin layer — deposited on the surface of products — measurement. At the beginning of theo-
retical part the main principles of plasma deposition technology are described as well as
critical aspects of this process — just the issue of utra-thin layer measurement among
others. The key passage of the theory summarizes principles of individual methodes poten-
tially suitable for practical work execution. Experimental section defines and interperates
results of measurements from used methodes. In the conclusion of this diploma thesis are

results used as a base frame for some possible industrial application.

Keywords: ultra-thin layer, plasma, deposition,
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UvVOD

V soucasné dob¢ je v mnoha aplikacich vyzadovano specifické feSeni povrchovych vlast-
nosti plastovych vyrobkt. Od modernich vyrobku se o¢ekavaji $pi¢kové vlastnosti povrchu
— napt. odolnost viici pasobeni fyzikalnich nebo povétrnostnich vlivl, specifické chovani
povrchu vyrobku v kontaktu s dalsimi produkty nebo modifikace uzitnych vlastnosti pro-

dluzujici trvanlivost vyrobku.

Stavajici dostupné technologické postupy feSeni jsou zaméfeny bud’ na ekonomicky
méné vyhodné varianty, vychézejici z modifikace celé hmoty plastového vyrobku, kdy se
jednd o modifikaci pouzitého polymerniho materidlu nebo o samotnou vyrobu polymeri
s pozadovanymi vlastnostmi. Dal§im béznym feSenim je aplikace dodate¢nych heterogen-
nich ndnosii-na povrch findlnich produkti v navazujicich technologickych operacich (lako-
vani, potisk, laminace, kasirovani apod.). Proto jsou soucasné konvencni metody fesSeni
bud’ neekonomické (drahé suroviny a jejich velka spotieba), investicné naro¢né (kompli-
kované technologie) nebo v kone¢né fazi produkuji vyrobky s vyrazné heterogenni struktu-

rou, ¢imZ se vyznamné omezuje jejich zpétné vyuziti (recyklace).

Mezi vyuzitelné moderni technologické postupy se dale fadi koextruze profild,
dvoukomponentni vstiikovani vyrobk, ¢i jiz zminované dodatecné povrchové modifikace
pomoci nanosu pozadovaného materidlu na povrch vyrobku cestou konvenénich nanase-

cich technologii.

Mezi pouzivané technologie upravujici povrchové vlastnosti plastovych vyrobkt lze zata-
dit:
a) Modifikace vyrobku ve hmoté: Pozadovanych povrchovych vlastnosti finalniho pro-
duktu se dosahuje bud”:
- modifikaci vychoziho polymerniho materialu; nasledné¢ tak muze byt pfipraven vyro-
bek s pozadovanymi vlastnostmi nejen na povrchu, ale i v celém objemu, V némz tyto
vlastnosti nejsou zpravidla vyzadovany.
- modifika¢nimi pfisadami, které opét upravuji vlastnosti nejen na povrchu, ale v celé

hmoté

b) Koextruze nebo bikomponentni vstrikovani: Nevyhodou téchto feseni je, ze vyrobek

je sloZen z vice heterogennich vrstev s vysokym zastoupenim jednotlivych slozek. Toto
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feSeni je naro¢né z pohledu materidlového i technologického a omezuje zasadné konku-

renceschopnost vyrobku.

¢) NanaSeni povrchovych vrstev: Uvedeny zpusob feSeni modifikuje sice vyrobek pouze
na povrchu, ale deponovana vrstva ma tloustky casto pfedimenzované pro spravnou
funkci, ale predevs§im jde o vrstvy zcela nekompatibilni se zdkladnim polymerem. Za-

sadn¢ se tedy omezuje recyklovatelnost vyrobku.

Vsechny tfi uvedené konvenéni a soucasné ptistupy vychazeji sice vstiic pozadavkiim za-
kaznikd na aplikaci, ale nereflektuji trendy v oblasti snah o snizeni spoteb polymert, sni-
zovani hmotnosti vyrobkll a také legislativni pozadavky na zpétné vyuziti plastovych vy-

robku.

Proto se v posledni dobé stale vice orientuje vyzkum a vyvoj povrchovych vlastnosti plastt

na vyuZiti nizkoteplotni plasmy. Jako ptiklady lze uvést:

Jak je zfejmé z vySe uvedenych informaci, jsou pfedstavované aplikacni oblasti vyzkumu a
vyvoje povrchovych uprav plastovych produkti pomoci nizkoteplotnich plasmovych modi-
fikaci relativné riznorodé. Ve své podstaté se vSak stale jednd o obdobny zptlisob technolo-
gického teSeni. Pfedmétem navrhovanych modifikaci stavajici materidlové/technologické
situace jsou oblasti zajmu souc¢asného celosvétového intenzivniho aplikovaného a experi-

mentalniho vyzkumu a vyvoje, kdy se jedna zejména o:

e Vyvoj v oblasti zvySovani odolnosti plastovych produkti proti ptisobeni fyzikal-
né/mechanického naméahani. Vhodnym ptikladem zminovanych tprav je zvySovani
odolnosti vici poskrabani, abrazi, ¢i otéru. Cela tato oblast je v soucasné dobé do-
ménou zejména technologie lakovani, kdy se v dodatecnych technologickych kro-
cich nands$i na finalni produkt tenka vrstva laku. V zavislosti na technologii nana-
Seni se dosahuje tlousték vrstev od 10 do 200 mikrometri. Nevyhoda technologie
nanaSeni dodatecnych vrstev je spojena s nutnosti dostate¢ného snizeni viskozity

nanaSeného systému. ZajiSténi dostate¢né tekutého stavu byvéa dosazeno bud’to po-

uzitim dvou- ¢i vice- komponentnich kapalinovych systému ¢i pouzitim rozpousté-
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dlovych systémt, kdy pro fedéni pouzitého pojiva je vyuzito organickych rozpous-
tédel nebo v lepsim piipad¢ vodnych roztokd. V nasledujicim kroku je pak v rdmci
vytvrzeni nanasené vrstvy, podle pouzit¢ho typu této vrstvy, nutnd vzajemna ne-
vratna chemicka reakce pouzitych komponent viceslozkovych systémt, nebo odpa-
feni pouzitého rozpoustédla. Vedle nutnosti kombinace nékolika po sobé nésleduji-
cich procesnich krokl a piipadného odpateni pouzité¢ho syntetického rozpoustédla
je zfejmou nevyhodou této metody relativné zna¢na tloustka nanasené vrstvy odra-

zejici se tak ve vysokém ekonomickém zatizeni materialovych nékladi.

e Vyvoj v oblasti bariérovych vlastnosti koextrudovanych polymernich folii je vyvo-
lan rostoucimi naroky pro jejich vyuziti hlavné v potravinafském primyslu.
V soucasnosti je vyznamna ¢ast vyzkumnych aktivit zaméfena na nanaSeni tenkych
adhezivnich vrstev koextruzni technologii. Takovéa feSeni sice piindsi moznosti
modifikace pouze tenké povrchové vrstvy a vyhybaji se tak nutnosti modifikace ce-
1ého zpracovavaného objemu materidlu, avSak v praxi pfindsi vyznamné technolo-
gické problémy odraZejici se v mozné delaminaci vzniklych vicevrstevnych systé-
md, v nestabilitaich na rozmezi vrstev, souvisejicich s nestabilitou tloustkového
profilu koextrudované folie, v povrchovych nestabilitach zabranujicich vytvofeni
dostate¢né hladkému povrchu. Vedle téchto technologickych problémil vystupuje
jako dalsi negativni faktor opét nizka efektivita tohoto feSeni souvisejici s nutnosti
ptipravy vrstvy s nezanedbatelnou tloustkou v fadech jednotek az desitek mikrome-
tra.

e Vyvoj v oblasti zajisténi snadné drzby povrchu extrudovanych profilli zahrnujici
antigraffiti Gpravy, zvySeni odolnosti vic¢i Spinéni, ¢i usnadnéni omyvatelnosti je
V pievazné miie opét feSen technologii nanaseni dodatecnych vrstev. Jedné se po-
dobné¢ jako v ptipadé zvySeni fyzikalné/mechanickych odolnosti zejména o lakova-
ni ¢i potiskovani a podobné. Jak jiz bylo zminéno dfive, jsou 1 zde technologické
problémy souvisejici se zajisténim optimalizace n€kolika souslednych technologic-
kych krokli, doprovazeny nezanedbatelnymi ekonomickymi naroky souvisejicimi
S nutnosti naneseni patficné tloustky vrstvy, ¢i ekologickymi problémy souviseji-

cimi s odparovanim syntetickych rozpoustédel.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

13

. TEORETICKA CAST
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1 PRIPRAVA TENKYCH VRSTEV POD UCINKEM PLASMY

Modernim technologickym feSenim pro Gpravy povrchl je modifikace povrchovych
vlastnosti formou depozice ultratenkych funkc¢nich vrstev na povrchu vyrobkt za efektiv-
niho vyuziti nizkoteplotni plasmy. I kdyZ je povrchova tGprava povrchii plastovych produk-
ti pomoci plasmatu ¢i koronového vyboje jiz pomérmné znamou technologii, jeji pouziti se

vétSinou omezuje na aktivaci povrchu kratce pied dodate¢nymi povrchovymi Upravami.

Jednoznac¢né moderni je technologie aktivace s naslednou depozici funkéni vrstvy na
povrch — to mize probihat jednak ve vakuu nebo za snizeného tlaku v komote (vyhodou je
stabilita vyboje a homogenni distribuce plasmy i prekurzoru), ale nové také za atmosféric-
kych podminek pro kontinudlni technologie (zde jsou kritické parametry pravé homogenita

vyboje a davkovani prekurzoru).

Obr. 1. Vakuova komora LEYBOLD OPTICS.

Obr. 2. Priklad APPJ (atmospheric pressure plasma jet).
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Jak jiz bylo uvedeno aplikace nano-vrstev pod ucinkem plasmy na povrchy plastovych
vyrobki je obor vyznamné se rozvijejici hlavné v poslednich nékolika letech. Inicidtorem
prudkého rozvoje v tomto oboru je také jiz uvedend snaha o snizovani materidlovych na-
kladl, eliminaci heterogennich struktur ve vyrobku a v neposledni fad¢ také tendence

k vytvofeni a zavedeni novych efektivnich technologickych postupd.
V nasem konkrétnim ptipadé se jedna o tyto moznosti uplatnéni:

- Vyroba desek pro rizné aplikace s nanosem tvrdych povlaki SiOX v tenkych vrstvach
na povrchu — spotiebni zbozi, zasklivaci technika apod.

- Vyroba bariérovych folii pro ochranu vyrobkli ndnosem tenkych povlakl se snizenou
propustnosti pro kyslik a dalsi plyny — potravinaisky primysl, baleni pracich praskt
apod.

- Vyroba plastovych profild se samoomyvatelnym povrchem nanosem tenkych vrstev na

bazi sloucenin fluoru — protihlukové zastény, vybaveni vetejnych prostor a dalsi.

1.1 Technologie za sniZenych tlaki a vakua

Tenké vrstvy se ziskdvaji riznymi technikami. K velmi rozsifenym patii skupina metod
vakuovych a metod chemické depozice. Mezi vakuové metody fadime vakuové naparovani
a napraSovani. K metodam chemickym patfi 1 cela fada metod pro pfipravu epitaxnich
vrstev, kdy krystalograficky orientovana vrstva roste na krystalické podloZce. Jinou skupi-
nou technik pro ptipravu tenkych vrstev jsou metody elektrochemické. Téch se uziva
zejména k zesilovani vodivych vrstev pfipravenych chemicky, napt. pii aditivni technice

vyroby plo$nych spoju.

Laboratorné se jako podlozek nejcastéji uziva skla, kiemenného skla, brousené¢ho
leSténého a glazovaného korundu, oxidovanych Si substratd, pro vysoce naro¢né aplikace
také safiru a fady dalSich materiald. V naSem ptipadé¢ jsme jako podlozku vyuzili konkrétni
vyrobek - extrudované desky z PS a SAN. Podlozka musi umoznit, aby k ni vrstva dobie
pfilnula, méla by mit definovany povrch vysoké kvality, koeficient teplotni roztaZznosti

blizky koeficientu roztaznosti vrstvy a méla by byt dostate¢né Cista.

Pro samotnou pfipravu vrstvy bylo vypracovano mnoho postupi, které jsou preferovany
riznymi laboratofemi a vyrobci v rizné mife. Plati také, ze kazdy ma vypracovanu nekte-
rou modifikaci obecné znamého postupu, ktera mu pro jeho piipad nejlépe vyhovuje a kte-

ré dava prednost. B€Znym postupem piipravy tenkych vrstev ve vakuu je mechanismus, pii
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némz se mezi elektrodu (na niz je umistén rozpraSovany material a kterd je katodou) a
anodu (na niz jsou umistény podlozky) vklada napéti fadoveé nékolik kV, tak aby vznikl
doutnavy vyboj a aby katodovy prostor tohoto vyboje byl ptiblizn¢ roven vzdalenosti kato-
da-anoda. Tonty pracovniho plynu dopadaji na katodu se zna¢nymi energiemi a vyrazeji
odtud c¢astice, které jsou z vEtsi ¢asti neutralni, z mensi ¢asti ionizované. Tyto Castice se
vzhledem k pomérné vysokému tlaku v systému nepohybuji ptimocaie k podlozkam, ale
vykonavaji v disledku srazek pohyb spise difuzniho charakteru. Cast z nich dopada na

podlozky a vytvari tam vrstvu rozpraSeného materialu.

V ramci jiného postupu (mimo jiného pouzitého pro ptipravu vzorku v ramci této
diplomové prace) se prekurzor transportuje do pracovni komory pomoci inertniho plynu.
Smés nosného plynu a prekurzoru je diky velmi nizkym tlakiim rovnomérné rozptylena
Vv pracovni komote a opét diky vySe popsanému mechanismu prekurzor ulpiva (navaze se)

na povrch anodovych podlozek, v naSem piipade vyrobkl/vzork.

1.2 Technologie za atmosférickych podminek

Postup bézné nazyvany APPJ (atmospheric pressure plasma jet) pracuje ve své podstaté se
stejnymi principy pfipravy plasmatu, ale d&j aktivace povrchu a/nebo depozice prekurzoru
je vystaven relativné béznym (atmosférickym) podminkam. Toto svym zpisobem kompli-
kuje cely postup, protoze jednak samotny vyboj ale i tvorba vrstvy probihaji za nestabil-
nich podminek. Pouze pro aktivaci nebo €isténi povrchil je tato technologie jiz béznym
standardem. V piipadé deposice vrstvy na jiz aktivovany povrch je tfeba feSit (hlavné

V provoznich podminkach) nasledujici dva problémy:

e Homogenita plo$na i Casova plasmatu — vliv na uroven aktivace povrchu a
tim padem reaktivitu povrchu.
e Homogenita ptivadéné smési plynu a prekurzoru — pracujeme v otevieném

prostoru a smés ma tendenci expandovat do okolniho prostiedi.

Uvedené dva problémy jsou vétSinou predmeétem vlastniho know-how vyrobcet a do-
davatell technologii. Reseni spo¢ivaji v konstrukei elektrod distribuujicich plasma vyboj
na povrch vyrobku a ve snaze vytvofit pracovni prostor alesponn ¢astecné uzavieny nebo

oddéleny od okolnich podminek.
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1.3 Vlastnosti tenkych vrstev

Pfi nanaSeni tenkych vrstev za pouZiti plasmy na plasty jsou Vyvolany zmény chemické
struktury povrchu a tim padem se méni vlastnosti po fyzikalni strance. Vlastnosti tenkych
vrstev jsou kromé tloustky nandsené¢ho materialu ovlivnény dalSimi faktory, kde vyraznou

ulohou je:

e Materidl vrstvy / podlozky

o kvalita podlozky

e (istota povrchu podlozky

e zpusobem depozice

e teplotni koeficienty vrstvy/ podlozky

e zpisob technologie pfi aplikaci tenkych vrstev.

Vlastnosti tenkych vrstev jsou ovlivnény jejich tlousStkou, kterd se fadové pohybuje od
jednotek nanometrti az po desitky mikrometrti. Tenké vrstvy lze aplikovat na rizné pod-
lozky a jejich pouziti ma funkci izolantli, vodict, ale také jako vrstvy optické ¢i dekorativ-
ni. Z hlediska technologického pfti ptiprave tenkych vrstev za pouZiti plasmy byla vyvolana
zména chemické struktury povrchu a tim padem se zménily vlastnosti po fyzikalni strance.
Tenké vrstvy maji s ohledem na svou strukturu spoustu vlastnosti, které se odliSuji od za-
kladniho materialu a mizeme sledovat jak optické vlastnosti, které analyzujeme pomoci
metod odrazové analyzy, nebo elektrické vlastnosti, které mizeme sledovat metodou Sig-

nalni analyzy.

Tloustka vrstvy — se pohybuje v nano a mikro oblasti a zavisi pfedev§im na homogenité
povrchu, struktutfe povrchu a na chemickych vlastnostech materialu. Tloustka tenkych

vrstev je spojena s jejich elektrickou a optickou stabilitou.

Adheze — neboli pfilnavost je stav, pii kterém jsou dva povrchy drzeny pohromadé, ma vliv

na kvalitu vrstev s hlediska trvanlivosti a stability.
Koherence — definuje soudrznost samotné vrstvy.

Homogenitu — mizeme specifikovat jako strukturu povrchu, ktera urCuje vady povrchu,

drsnost a necistoty.

Antireflexivni vlastnost - pii naneseni tenké vrstvy ziskame esteticky vzhled a ochranu po-

lymeru pfi jeho odolnosti viici svételnym vlivam.
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Vnitrni napéti — je vyvolano rozdilnosti teplotnich koeficientl vrstvy a podlozky. Vrstva
byva ¢asto deponovana za vyssi teploty nanaseného materialu, a tim dochézi k rozdilnosti

koeficientu teplotni roztaznosti vrstvy a podlozky (substratu).

Tvrdost — je vyznamnou vlastnosti vrstev pro pramyslové aplikace. Tenké vrstvy se pouzi-

vaji jako povrchové upravy za ucel zvySeni jejich kvality a tvrdosti.

Index lomu — je veli¢ina, ktera charakterizuje optické vlastnosti latky a je zavisly na vinové
délce, tato zavislost se projevuje pii lomu svétla, kdy dochazi k odlisnému ldmani rdznych
barevnych slozek svétla. Zavisi na druhu materialu, krystalické struktufe vrstvy, sloZeni

vrstvy a rozméru.

Chemické vlastnosti — patii sem chemicka stalost, odolnost vici agresivnim latkam, nizka

rozpustnost v rozpoustédlech a odolnost proti pisobeni vody a vlhka.

Vsechny uvedené vlastnosti jsou podstatné pro dané aplikace. Nicméné stile neni do-
statené efektivné FeSena problematika samotné tloust’ky vrstvy a jejiho méieni, jako
zakladniho parametru spolehlivosti vyrobniho procesu. Touto zaleZitosti — tedy meto-
dami méreni vrstev a definovanim vhodnosti metod — se zabyva tato DP v praktické
¢asti. V naslednych kapitolach jsou popsany mechanismy a podstata jednotlivych me-

tod, které byly vyuZity pro prakticka méieni v ramci DP.
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2 METODY PRO MERENI TLOUSTKY VRSTEV

Popis vhodnych laboratornich technologii pii méfeni nanesené tenké vrstvy za pomoci

plasmy.

2.1 Interferen¢ni mikroskopie

Interferen¢ni mikroskopie je jednou z vice zobrazovacich metod svételné mikroskopie a
podava velice spolehlivé informace o pozorovatelném objektu, ktery diky vysoké rozliso-
vaci schopnosti aplikuje studii o nerovnosti povrchu ve sméru optické osy. Ma vysokou
citlivost a diky obrazové analyze mizeme zjistit tloustku vrstev, index lomu a homogenitu.
Umoziuje sledovat nejjemngjsi reliéfy prihlednych nebo bezbarvych fazovych objekti (za
normalni situace nekontrastni, ve svételném mikroskopu tedy prakticky neviditelné, nebo
jen velmi $patné viditelné struktury). Velmi spolehlivé informace podava napt. o povrchu
pozorovanych objektli zejména diky vysoké rozliSovaci schopnosti pfi studiu nerovnosti

povrchl ve sméru optické osy mikroskopu. [7,8]

VétSina pozorovanych objektl, které se nelisi absorpci, ma vsak vzhledem k okol-
nimu prostiedi odli$ny index lomu, popt. odlisnou tloust’ku. Prave této vlastnosti vyuzivaji
mikroskopické metody zaloZzené na fazovém kontrastu, jde-li o objekty pomérné malych
rozméru, a interferenéni mikroskopie, jde-li 0 preparaty, ve kterych se vyskytuji objekty

velmi malé i rozlehlejsi. [9]

2.1.1 Princip interferen¢ni mikroskopie

Interferencni mikroskop je pfistroj, ktery v sobé kombinuje svételny mikroskop a néktery
typ interferometru (pfistroj méti na zaklad¢ interference zareni rizné fyzikalni veliCiny,
zejména délku). Jde v podstaté¢ o hodnoceni interference mezi odrazenym paprskem od
zkoumaného povrchu a paprskem odrazenym od povrchu srovnavaciho. VyuZziva se v ném
dvousvazkové interference, vicesvazkové interference, piipadné metody interference vyu-

Zivajici polarizace svétla. [8]

Vlozime-li zkoumany objekt do interferometru spojené¢ho s mikroskopem (viz. obr.
3) objevi se nasledkem zmény optické drahy paprsku, které prochazeji objektem, v interfe-
ren¢nim obraze bud’ zména kontrastu, nebo deformace interferen¢nich prouzka. Je-li ng
index lomu okolniho prostfedi a n je index lomu pozorované Eastice, je drahovy rozdil

obou paprski, které vchazeji do interferometru, definovan nasledovné:
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6 =(ny—n)d
1)
kde d je tloustka pozorované ¢astice.
Pouzijeme-li interferometrt, které pracuji s polarizovanym svétlem, je mozno interferenéni

metodou dosahnout odlisného zbarveni preparatu vzhledem k okoli. [8]

Obr. 3. Princip zkoumaného objektu [8].

METODA DVOUSVAZKOVE INTERFERNCNI MIKROSKOPIE

Mezi svazky koherentniho @ elektromagnetického zafeni dochazi v oblasti piekryti k inter-
ferenci. Interferenci si Ize predstavit jako zaznéje intenzity mezi svazky vinového charakte-

ru. Zazngje tvoti interferenéni plochy stfidaveé s maximalni a minimalni intenzitou.

Obr. 4. Dvousvazkova interference [9].

@ Koherence svetla: Mnohé optické mérici metody vyzaduji pro svou funkci kvalitni zdroje zareni. DiileZitym parame-
trem kvality zdroje zareni pro interferometrii, holografii, ale i pro jiné optické mérici metody je koherence zdreni. Za
koherentni zdroje Ize povazovat takové, jejichz frekvence zarent je stile stejna a rozdil fazi vyzarovanych paprskii se
nemeni. V literature se uvadi tzv. komplexni stupen koherence, ktery zahrnuje koherenci casovou a koherenci prostoro-
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VOU. ZlepSeni koherencnich vlastnosti Ize dosahnout zvysenim monochromaticnosti a ohranicenim velikosti zdrici plochy
zdroje. Monochromaticnost zdreni ovliviiuje koherenci ¢asovou a velikost zd¥ici plochy zdroje ovliviiuje koherenci pro-
storovou. [10]

U dvousvazkové interference se v prostoru $ifi dvé skalarni rovinné monochromatické viny
Up a Uy, které vyjadiime ve tvaru:

(wt.kq.m)
ul = Ul' el

)

-(wt.kz.r)
uz = U2. el

@)
Kde U; a Uy jsou amplitudy, frekvence o a s vinovymi vektory k; a kp, které lezi v roviné

0s (X, z) a pro které plati:

ky = <k. sin (5) 0,k.cos (%))

4)
o a a
k, = <—k. sin (E) 0,k.cos (§)>
)
Kde vektor r je soucasti soufadnicového systému (x, Y, z).
tx
e P(x, 1, 0)
k1
a2 R
0 a2 <
')
¥y

Obr. 5. Vinové vektory ky aky v souradnicovém systému [9].
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Predpokladame tedy, Ze vinové vektory ki a ky lezi v roviné (x, z) a rovina pozorovani je

(X, y) pak:

(6)
kde A je délka viny.

Vysledny rozruch v bod¢ pozorovani P soufadnicového systému (X, Y, z), je dan souctem

obou rozruchu kde:

u=u +u,
()
a z toho vyplyva, ze intenzita okularu v bodé P pak bude:
Inyy =L+ 1+ Zm. cos(kxa)
)

V roving pozorovani (X, y), budou tedy vidét interferen¢ni prouzky, které jsou rovnobézné
s osou y. Ale za piedpokladu, ze intenzity I = I, coz je v interferen¢nim mikroskopu prak-

ticky splnéno, pak maxima intenzity nastanou pro X, pro, nez plati:

a.k.x, =2.mm

9)
A vzdalenost prouzki AX lze vyjadfit rovnici:

Ax = _2m A

x_xm+1 xm_ak_a
(10)

] T _— ;
M T 0 - M
,--*"::_jﬁc::'-"-—--_

Obr. 6. Zavislost $irky interferencniho prouzku [9].
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Cim bude tthel o mensi tim budou interferenéni prouzky irsi, ale v piipadé, kdy o = 0,
bude rovina rovnomérné osvétlena. Abychom dosahli rovnomérného osvétleni zorného

pole okularu, musi byt vlnoplochy rovnobézné. [9,10]

2.2 Profilometricka metoda

Profilometr je pfistroj, ktery hrotem snima tvar a nerovnosti povrchu v fadu nanometra (za
ucelem zjisténi tloustky deponované vrstvy). Mechanicky profilometr je sofistikovany
piistroj ureny k méteni profilt — tedy k velmi pfesnému popisu povrchu z hlediska morfo-
logie. V soucasné dob¢ se profilometry hojné vyuzivaji ve strojaiském primyslu ke kon-
trole vyrobenych soucastek. Lze je vSak pouZit i v laboratornich podminkéch k urceni drs-
nosti, tloustky nepruhlednych vrstev, tvary vyleptanych struktur nebo jinych parametri

povrchu a to az v fadu nanometru. [12]

2.2.1 Kontaktni profilometrie

U mechanického profilometru dochéazi k ptimému kontaktu stylusu (hrotu) se vzor-
kem, pfitlacna sila mize byt nastavena (v profilometrii se udava v ekvivalentech mg a vét-
Sinou se pohybuje v rozmezi od 1 mg do 50 mg). Tento fakt je povaZzovan za vyhodu, pro-
toze zmirnuje vliv necistot na vysledky méfeni. Naopak muze dojit k mechanickému po-
Skozeni (poSkrabani) vzorkd, pokud je vzorek m&kky a sila neamérné velika. Pti pouZzivani
mechanického profilometru neni potieba provadét simulace méfeni, ani neni potieba roz-
myslet nad tim, jak vhodné sestavit aparaturu (na rozdil od RTG nebo optického méteni
parametri povrchu), jedna se o pfimou metodu zna¢né usnadnujici manipulaci a lehce po-

chopitelnou. [12]

Pfi méfeni spociva vzorek na podlozce a je v pfimém kontaktu se stylusem. Vzorek
se pohybuje vii¢i nehybnému stylusu, ktery vykonava jen vertikdlni pohyb, tedy méfi ne-
rovnosti na vzorku. U nékterych profilometri je tomu naopak — vzorek stoji na misté a

stylus se pohybuje ve vertikalnim i1 horizontdlnim sméru (tato varianta je vSak mén¢ Casta).
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Fixed Stylus
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Obr. 7. Schéma méreni profilometrem [13].
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Obr. 8. Princip méreni profilometrem [13].

Vystupem je sada naméfenych hodnot, které se pak dale mohou zpracovavat a lze tak ana-

Iyticky popsat morfologii povrchu.

2.2.2 Princip optické profilometrie

Opticka profilometrie je nekontaktni metoda, ktera poskytuje téméf stejné informace, jako
metoda predchozi. Existuje mnoho raznych technik, které jsou vyuzivané, napi. laserova
triangulace, konfokalni mikroskop (pro velmi male objekty), nizkokoherentni interferome-

trie a digitalni holografie.
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Vertikalni rozliSeni je obvykle na urovni nanometrq, lateralni rozliSeni je nizsi, protoze je
limitované vinovou délkou laseru. Rychlost skenovani je urovana svétlem odrazenym od
povrchu, proto je vyssi nez u kontaktnich profilometrt. Jelikoz jde o bezkontaktni metodu,

nemohou byt piistroje zniceny nerovnostmi povrchu nebo neopatrnosti obsluhy.

-

- Py

~~a Opticka osa

P
-

Bilé svétlo

Ohnisko  Ohnisko
modré cervené

Obr. 9. Princip optického profilometru.

Tento opticky senzor funguje na principu optické aberace ¢ocky, jak je znazornéno na ob-
razku 9. Diky chromatické vadé c¢ocky dojde po prichodu ,,bilého* svétla k lomu paprski s
raznymi vinovymi délkami do riznych ohniskovych vzdalenosti. Senzor vyhodnocuje pro-
fil vzorku v soutadnici z na zaklad¢ zjistovani vinové délky zpétné odrazenych paprskii od

povrchu vzorku. [12]

2.3 Spektroskopie

Spektroskopie je obor, ktery se zabyva studiem interakci latek s elektromagnetickym zate-
nim nebo vyzatovanym elektromagnetickym zafenim vzorkem. Z mnozstvi absorbovaného
zateni lze ziskat udaje o jednotlivych energetickych hladinach a z toho lze vyvodit podrob-

né informace o struktufe molekul nebo krystal®, jimz studovana spektra ptislusi.
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Typ zareni Frekvence Energie Interakce s hmotou

Zareni gama Preskoky jadernych éastic mezi

n energetickymi hladinami jadra
Rentgenové zafeni  10°-10°  3-10"°-310""  10°-10°  Ionizace

(RTG) .

Ultrafialové zafeni  10°-10°  3-10°-310"" 100-10°  Pfechody elektronf

UV) ,

Viditelné zafeni 100-10*  3102-310% 1-100 Pfechody elektroni
(VIS) ,

Infradervené 1-100 310"-3-10%  0,01-1 Vibrace a rotace molekul
zateni (IR) '

Mikrovinné zifeni 0.01-1 310%- 310"  107°-0.01 Rotace molekul

(MW)

Radiové zafeni 10%-0,00 310°-3-10°  10%-10" Pfechody jaderného spinu
(LW)

Obr. 10. Viastnosti elektromagnetického zareni [14].

V soucasné dob¢ se soubor téchto metod rozrostl o postupy pracujici s elektromagnetickym
zafenim v Sirokém rozsahu vlnovych délek, od zafeni rentgenového az po radiofrekvencni.
Spektroskopické metody jsou spojeny s absorpci, nebo spontanni ¢i stimulovanou emisi

elektromagnetického zafeni. [14]
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Obr. 11. Elektromagnetické spektrum [16].

V dal$im se budeme zabyvat jen reflexnimi spektrometrickymi metodami, pficemz spek-
troskopicky méfitelnou veliinou je intenzita svétla, ktera je definovana jako stfedni hod-

nota Poyntingova vektoru:
I(4) = (E x H)

(11)
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Spektroskopie kolmé reflexe poskytuje zjednoduseni ve vypoctech. Fresneliv koeficient
reflexe r, definovany jako pomér amplitudy odrazené a dopadajici viny, pro kolmy dopad z

prostiedi 0 indexu lomu ng do n;, nabyva zjednoduseného tvaru:

n, — Ny

n, + ng

(12)

Pro reflektivitu (odrazivost), definovanou jako pomér sttednich hodnot intenzity odrazené
a dopadajici viny, zfejmé plati:
R=rr
(13)

kde 7 oznacuje komplexné sdruzeny Fresneliv koeficient odrazu. [15]

Nejcastéjsim usporadanim spektrometru je schéma Czerny-Turner (obr. 12), které sestava z
disperzniho prvku, zdroje, detektoru a dvou zrcadel. Detekéni prvky ve vlaknovych spek-

trometrech detekuji reflexni signal S, pro ktery plati:

S=k IzdrojeCspektrometruszorku
(14)

Kde k, je konstanta zavisla na volbé jednotek, Cspekirometru j€ Citlivost spektrometru a Ryzorku
je odrazivost materialu, ze kterého je vzorek vyroben. V oblasti linearni odezvy muzeme
Cspektrometru @ Rvzorku POVazovat pro pevnou energii fotonu za konstantni. Namétenim spek-
tralniho prabéhu reflexniho signalu materialu, jehoz odrazivost zname, miazeme z poméru
reflexnich signalti od zkoumaného vzorku a referenéniho materialu uréit, za vyse uvede-

nych ptedpokladu, pro signaly odrazivost vzorku:

szorku

szorku = Rreference

Sre ference

(15)
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Obr. 12. Schéma Czerny-Turner spektrometru [17].

2.4 3D skenovani povrchu

2.4.1 Zakladni definice jakosti povrchu

Dulezitym ukolem technologie je zajisténi pozadované jakosti vyrobku rozmérem, tvarem
jeji drsnosti a vlnitosti povrchu. Pojem jakost v sobé zahrnuje vlastnosti povrchové vrstvy
a zmény, které¢ v povrchové vrstvé nastavaji. Definice struktury povrchu profilu chapeme
jako ¢ast geometrickych uchylek skute€ného povrchu s pomé&mé malou vzdalenosti sou-

sednich nerovnosti.

Mikronerovnost — je jemna nerovnost ,,drsnost povrchu®, ktera je dana stopami vzniklé pii

vyrobnim procesu.

Makronerovnost — je rozlehlejsi periodicka nerovnost ,,vlnitost povrchu®, ktera je zptisobe-

na vibracemi pfi vyrobnim procesu.

S hlediska obecného tvaru povrchu profilu kdy vylouc¢ime vinitost a drsnost, jsou
tyhle uchylky zptisobeny vnéj$imi a vnitinimi vlivy béhem vyrobniho procesu, at’ uz nedo-
stateCnou tuhosti, Spatnou primosti vodicich ploch, které zptisobuji tvarové deformace plo-

chy.

Drsnost — je souhrn nerovnosti povrchu s relativné malou vzdalenosti, které jsou vysled-

kem vyrobniho procesu. Do drsnosti se nepocitaji vady povrchu, ndhodné nepravidelné
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nerovnosti, které¢ vznikaji vadnym materidlem nebo jeho poskozenim pii vyrobnim proce-

su, tj. trhlinky, dalky, Skrabance.

VInitost — je ¢ast textury povrchu, na které je vytvoiena drsnost, jde o zakfiveni povrchu,
ktera vykazuje urcitou periodicitu (zvinéni). To mize byt zpisobeno riiznymi aspekty,
které jsou nevyhnutelné pii vyrobé a jsou spiSe povazovany za vliv stroje zpisobené chveé-

nim, nepfesnosti vodicich ploch a také jsou ovlivnény deformaci materialu.

Mezni vinové délky

Mezni vinova délka méfena délka charakterizuje zpusob filtrace k oddéleni drsnosti a vini-

tosti kde:
Lt — je celkova délka pohybu snimace snimajici uchylky tvaru povrchu.
Ln — je vyhodnocovana métend délka, ze kterého se ziska profil drsnosti.

Lr — je zakladni délka kde jdou definovany parametry drsnosti a odpovidaji mezni vinové

délce lc=Ac.

Rozbéhova délka Profil drsnosti Dobéhova délka

A A AA_A AM A AA /L\AAA /V\ M M /\Anf\
v“,l[ vva V.f Wv VVW V w VV}/

Obr. 13. Merené délky [19].

Drsnost povrchu
Kvalita povrchu, je mimo jiné hodnocena podle drsnosti povrchu s charakterizaci

jednotlivych parametrd:
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Ra — stfedni aritmeticka hodnota drsnosti posuzovaného profilu od stiedni ¢ary uvniti za-
kladni délky Ir [um].

zakladni délky Ir [um].
Rp — nejvétsi vyska vystupku profilu v rozsahu zakladni délky Ir [um].

Rv — nejvétsi hloubka prohlubné profilu v rozsahu zakladni délky Ir [um].

v

vyhodnocované délky In [um].

Stiedni ¢ara profilu
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Obr. 14. Schéma profilu drsnosti zakladni délky Ir [19].

2.4.2 3D skenovani
Charakteristika snimaného povrchu

3D skenovani povrchu otevira nové moznosti pro komplexni hodnoceni textury povrchu.
Vysledkem je, Ze profil povrchu je sniman vyrazné rychleji v porovnani s klasickymi me-
todami a predevsim je ziskan popis textury podstatné vétsim poctem datovych udaja. Pro-
gramové zabezpeCeni se soustfed’uje nejen na pripravu a provedeni vlastniho méfeni, ale

predevsim na zpracovani a vyhodnoceni namétfenych hodnot.

Samotné méfeni a zpracovani dat, které vyhodnocuji prostorovy profil povrchu, se zamé&iu-
ji pfedevsim na hloubkovou analyzu textury kontrolovaného vzorku/povrchu. Kontrolova-
na textura povrchu a jeji vyhodnoceni nabizi riizné zobrazeni 2D/3D modelu, zpracovani

ve form¢ topografickych map nebo grafické zobrazeni profilu.
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Pravé rozsiteni moznosti kvantitativniho posuzovani funkénich vlastnosti povrchu, napft.
prubéhu opotiebeni, tfeni, podminek mazani, tnavovych vlastnosti, t€snéni stykovych
ploch, pfipravenosti povrchu pro nandseni povlaku a natéru, odrazovych vlastnosti, proce-
su starnuti, koroze, apod., patfi k hlavnim pfednostem prostorového hodnoceni struktury
povrchu. Hodnoceni struktury povrchu plochy muze pfispét k vysvétleni a feSeni rady pro-
blému v tribologii a vyrobni technologii. Umozni kvantitativni studium geometrickych a
rozmérovych zmén profilu povrchu v riznych etapach vyrobnich procesu soucésti, po je-
jich dokonceni i v pribé&hu jejich funkéniho vyuZiti.

Experimenty ukazuji, ze 2D systém je v souladu s 3D systémem, ktery odhaluje parametry
kvality povrchu, ale také odkryva dalsi charakteristické povrchové jevy 1épe, nez 2D zob-

razeni povrchu. [20]

Obr. 15. Barevné zobrazeni dat 2D a 3D hodnoceni profilu [21].

PRISTROJ TALYSURF CLI

Me¢ftici technika je vysoce zaméfena na kvalitu systému a pfistroji pro méfeni textury po-
vrchu. Software pro analyzy Talymap nabizi rozsahlé funkéni moznosti a vyuziva se u na-

sledujicich systémd.

Ptistroj provadi rychlé prostorové méfeni a hodnoceni povrchu s vysokym rozliSenim. Sys-
tém CLI, nabizi analyzovat povrch ve tfech osach soufadnicového systému, s vyuzitim
moznosti méfeni indukénim dotykovym zpisobem Form Talysurf, nebo bezdotykovym
zpusobem reprezentovanym laserovou triangula¢ni sondou a CLA konfokalnim snimac¢em
(Chromatic Length Aberration — CLA). Navic je systém CLI vybaven automatickym posu-

vem v osach (x, Y, z), s rychlosti snimani az do 30 mm/s, coz umoznuje rychlé automatické
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méfeni. Piipravenost pfistroje pro kontrolu Sirokého sortimentu soucasti dokumentuje i

velikost méticiho prostoru (max. 200 x 200 x 200 mm) a nosnost stolu (max. 20 kg).

Vynikd mimotadnou piesnosti pfi hodnoceni struktury povrchu métfeni v rezimu profilu
fezu 2D a profilu plochy povrchu 3D. Praktickou ptednosti Talysurf CLI je spojeni tradic-
niho 2D a prostorového hodnoceni 3D do jednoho vykonného pfristroje. I kdyz je systém
CLI specialné konstruovan pro méfeni 3D, je soucasné¢ vybaven mechanickym 1 analytic-
kymi prostfedky pro komplexni méfeni 2D. Lze tak jednim pfistrojem monitorovat vy-
zkum a vyvoj, provadét studijni analyzy (napf. opotiebeni), rutinni inspekci 1 fidit vyrobni
procesy. Vedle zfejmého ekonomického piinosu ma uzivatel stdle moznost porovnavat
vysledky méfeni se vSemi, ktefi jesté pouzivaji jen tradi¢ni méfeni 2D. Univerzalnost sys-
tému Talysurf CLI zaji$t'uje moznost vyuzit na jednom pfistroji az ¢tyfi riizné méfici hlavy

ke kontrole vS§ech kombinaci materialti a kvality povrchi soucasti.[20]

MERICI SYSTEMY

Laserovy triangulacni snimac - rychly bezkontaktni snimac.

Soutastka
s nabojovou
vazbou (CCD)

Polovoditovy
laser

Zobrazeni
svételného
bodu

Svételny bod

[ P |
MéFeny objekt

Laserovy snimacd

Obr. 16. Laserovy triangulacni snimac [21].

Rozsah méfeni
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CLA (Chromatic Length Aberration) snimac - Vysoce presny bezkontaktni snimac.

‘/CGD SeNZor
Vodié z optickych
vlaken
|_ Miizka
spektrometru
| Opticky
otvor
|
I
Rozdélovad
[
paprsku
Optika
spektralni
aberace
—
Zdroj bileho
svitla . Svételny bod
Rozsah méfeni
¥ 7
Mérany objekt
-y F L
CLA snimag

Obr. 17. Konfokalni snimac¢ CLA Tylor Hobson [21].

Indukcni snimac - kontaktni snimac s dobrou piesnosti.

Civka

Pruzné pfipojeni

Britové ulozeni

Hrot Induké¢ni snima¢

Obr. 18. Indukcéni snimac [21].
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2.5 Elipsometrie

Spektralni elipsometrie je optickd metoda pro charakterizaci a analyzu povrchu. Uréuje
nam optické parametry povrchu a rozhrani tenkych vrstev. Princip méfeni je zalozen na
detekci fazové zmény stavu elektromagnetické viny, ktera se odrazi od zkoumaného vzor-
ku nebo jim prochazi. Vyuziva Sikmy dopad monochromatického svétla a je zalozena na
zméné polarizace svétla po odrazu na rozhrani dvou riznych prostiedi. Pomoci této techni-
Ky mizeme nalézt optické parametry jedno i vicevrstvych systému tenkych vrstev a sledo-
vat jejich vyvoj v prabéhu experimentu. Vyhodou metody je pouziti pro méfeni ve vakuu,

nedestruktivnost a neovliviiovani strukturnich procest, které probihaji na vzorku.
Pomoci elipsometrie muzeme definovat:

e mgéieni tloustky tenkych vrstev (od nanometri az mikrometri)
e mgéieni optickych konstant materiala

e sledovat rust vrstev, povrchovou upravu

e analyza ochrannych vrstev (plazmatické depozice, polymery)

e méfeni drsnosti na povrchu atd.

PRINCIP ELIPSOMETRU
Elipsometrie je metoda, ktera zkouma zménu stavu polarizace svétla odrazeného na tenké
vrstve pii Sikmém dopadu. Méfenim zjiStujeme hodnoty elipsometrickych veli¢in popisu-

jici elipsometrické uhly y,A:

A= 6, — &
(16)
kde uhel A je zména fazového rozdilu kolmo na sebe polarizovanych vin p a s.
7]
tgy = =l
(17)

kde tihel y je pomér velikosti Fresnelovych koeficientd, které jsou komplexni ¢isla.


http://translate.googleusercontent.com/translate_c?depth=1&ei=tTRgUeL8G4f44QSy_oHwBQ&hl=cs&prev=/search%3Fq%3Dwikipedia%2Belipsometrie%26hl%3Dcs%26biw%3D1280%26bih%3D603&rurl=translate.google.cz&sl=fr&u=http://fr.wikipedia.org/wiki/Couche_mince&usg=ALkJrhjfo8kiCl0poHh3uuqr6GzmASbbuA
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Pomoci elipsometrickych thli y a A miZzeme uréit komplexni veli¢inu p, C0Z je pomér p a

s slozek Fresnelovych koeficientll v odrazeném svétle a definujeme ho:

Ty T, .
(18)
Vysledny vztah pro pomér Fresnelovych koeficientt vypada takto:
p=tgyp.e’
(19)

Existuje nékolik konfiguraci spektralnich elipsometrii, at’ uz se to tyka zdroje svétla, pola-
rizatoru, analyzatoru. Za zdroj svétla povazujeme predevsim lampy, které ndm na rozdil od
lasert poskytuji svétlo o mensi intenzit€¢ a umoziuji nam spektroskopicka métfeni. Zatim

co laserové méfeni nam dava paprsek s vétsi intenzitou. [24]

zdroj svétla detektor

polarizator .
analvzitor

Obr. 19. Schéma elipsometru s rotacnim analyzatorem [22].
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Obr. 20. Schéma spektralniho elipsometru.

Ze zdroje Z vychazi monochromatické nepolarizované svétlo, které vstupuje do polarizato-
ru P, z néhoZz vychazi ke kompenzatoru K svétlo linearné polarizované. V kompenzatoru K
se svétlo stava elipticky polarizované, které dopada a odraZi se od méteného vzorku. To
prochazi analyzatorem A a dopada do detektoru D. Pii méteni mize jeden z téchto elemen-
t rotovat, pak hovoiime o elipsometrii s rotujicim analyzatorem. Spektralni elipsometr

méti fyzicky dva parametry polarizacni stav svétla a intenzitu odrazeného zareni.

2.6 Interferenc¢ni sonda

Méfteni tenkych vrstev touto metodou a konkrétné pomoci pouzité reflexni sondy je uréeno
k méfeni tloustky vrstev v rozsahu od 10nm do 50 um. Je zalozeno na méfeni interference
bilého svétla na vrstvé a sniméani odrazeného svétla zpét k detektoru, kde se pomoci algo-
ritmu a znamych optickych konstant (indexu lomu a extinkéniho koeficientu materialu,

Z n¢hoz je vrstva nanesena) urci tloustka vrstvy.
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Obr. 21. Schéma usporadani a zapojeni interferencni sondy [27].

opticke
jadro (n,)

Obr. 22. Sonda pro méreni odrazivosti. [27].

Na spektroskopické aplikace se pouzivaji ,, multi — mode step index kiemikova vldkna pro
rozsahy tlousték 50 az 1000 mikroni. Jadro je vyrobeno z ¢istého kiemene (kiemiku), ne-
bo jsou vyrobeny z uréitych druht skla nebo plastu. Optické vlakno je vétSinou valcové
symetrie, jejiz podélny rozmér je mnohonasobné vétsi nez piicny. SloZena z optického
jadra o vy$sim indexu lomu n; a optického obalu n; o niz§im indexu lomu, kterd prenasi

svétlo ve sméru své podélné osy viz.(obr. 22).
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2.7 AFM

Mikroskopie atomarnich sil AFM ,,atomic force microscopy* je jednou z nejrozsifenéj-
Sich metod v oblasti SPM mikroskopie, ktera slouzi k zobrazovani topografie povrchu
vzorku a ziska pfehled o morfologii tenké vrstvy. Metoda dosahuje velmi vysokého rozli-
Seni a vyhodou této metody je vysoka zobrazovaci rychlost s relativni nenaro¢nosti na ¢is-
totu zkoumaného povrchu /vzorku. AFM lze pouzit nejen k zobrazovani, ale také k tvorbé
struktur €1 zpracovani povrchli v nanometrové oblasti, kde je mozno studovat jak vodivé,

tak i nevodivé vzorky.

PRINCIP AFM

Metoda této mikroskopie je zaloZend na méfeni atoméarnich sil, ktera nam podéava trojroz-
mérné zobrazeni povrchu zkoumaného vzorku. AFM mikroskopy jsou mechanicky velmi
pevné a byvaji umistény na antivibracnich stolech, kde pohyb hrotem je zajistén piezoelek-
trickym skenerem. K detekci slouzi vzajemnd meziatomova pfitazlivost zmény atomarnich
sil mezi hrotem a povrchem zkoumaného vzorku. Pfesnost je podminéna t€snym piibliZze-
nim hrotu k povrchu, ktera zplisobi ohnuti nosniku /raménka, na némz je upevnén hrot.
Tyto odchylky jsou pak detekovany pomoci citlivého laserového svazku, ktery je ze zdroje
sméfovan na raménko, od n€¢ho se odrazi a dopada na fotodetektor. Pokud se zméni ohnuti
nosniku, zméni se i tthel dopadu laserového paprsku a proto svazek dopadne do jiného mis-

ta fotodetektoru.

fotodetektor

laser *\?'cadl‘;/’é EQ

) /
\'.
\‘.
ramenko :::Ve —hrot

vzorek

piezomanipulator

Obr. 23. Schéma mikroskopu AFM [30].


http://cs.wikipedia.org/wiki/Fotodetektor
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Obr. 24. Trojrozmérné zobrazeni povrchu [29].

Zakladem AFM je velmi ostry hrot, ktery se nachdzi na konci pruzného raménka, ten je
mirné vtlatovan do zkoumaného vzorku a nasledkem pusobicich sil je nosnik ohnuty. Bé-
hem méteni hrot snima povrchu vzorku a v pravidelném rastru se pohybuje tak, ze vyska
druhého konce nosniku je konstantni. Pokud je povrch vzorku nerovny, ma nosnik v riz-

nych mistech vzorku riznou velikost ohnuti.

Obr. 25. Ukazka pyramidového a konického tvaru hrotu [29].

Znaény vliv zavisi na pouZzitém matrialu ze kterého je hrot zhotoven, ale i jeho geometrie
V navaznosti na zkoumany vzorek. Mezi hrotem a zkoumanym povrchem pisobi nékolik
sil soucasné, obecné se uplatiiuje van der Waalsova sila, ktera zavisi na vzdalenosti atomu.
Pokud se hrot k povrchu piiblizi na vzdalenost, ktera je vEétSi jak rovnovazna, atomy se

mezi sebou odpuzuji, ale v ptipadé oddaleni se zacnou atomy ptitahovat. Celkova sila mu-
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ze byt jak odpudiva, tak i pfitazliva v zavislosti na vzdéalenosti hrotu s povrchem snimané-

ho vzorku.

F[uN]|

prerusovany _; pracovni rozsah

kontakt
" odpudiva sila
kontaktni
rezim .
//—
d[nm]

nekontaktni
rezim
pfitazliva sila

Obr. 26. Grafickd zavislost sil [30].

Podle toho zda AFM vyuziva ptitazlivé ¢i odpudivé sily rozliSujeme tii zakladni rezimy:
» Kontaktni reZim
Pfi snimani je hrot sondy v pfimém kontaktu se vzorkem. Kontaktni zpisob méteni
je vhodny pro tuhé vzorky. Nevyhodou této metody je, Ze hrot mize poskodit vzo-
rek. V kontaktnim rezimu piisobi mezi hrotem a zkoumanym vzorkem velké tieci

sily.

AT A AN A AN AN 4 45 45 &% 4

Obr. 27. Kontaktni rezim [28].

> Nekontaktni reZim

Pfi snimani u nekontaktniho rezimu neni mezi hrotem a vzorkem pfimy mechanic-
ky kontakt. Hrot a vzorek na sebe plsobi pifedevsim skrz pfitazlivé sily tak, ze je
nosnik rozkmitavan a misto jeho ohnuti se méfi velikost amplitudy oscilaci pfi in-
terakci hrot — povrch. Nekontaktni AFM je vhodny zejména pro mékké pruzné

vzorky, miiZze zobrazovat i drsnéjsi vzorky, ale sbér dat je pomalejsi.


http://cs.wikipedia.org/wiki/Amplituda
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r 7 7 7 7 7 7 7 7 77

Obr. 28. Bezkontaktni rezim [28].

» Poklepovy reZim
Hybrid mezi kontaktnim a bezkontaktnim rezZimem se pouziva hlavn¢ proto, aby se
zabranilo riziku posSkozeni vzorku. Nosnik zde vibruje a hrot se pravideln¢ dotyka

meétfeného vzorku, ¢imz se redukuji vedlejsi sily. Rovnéz je vhodny pro pruzné

<((

VA AW aw4 VA AV ARV AN AW 4

plastické vzorky.

Obr. 29. Poklepovy rezim [28].

2.8 Ramanova spektroskopie

Ramanova spektroskopie mé Siroké vyuZziti v lékaiském a chemickém odvétvi, at’ uz
k identifikaci riznych chemickych latek, analyzam a sloZeni materiald, polymeru atd. M-
zeme ji vyuzit k analyze pevnych, kapalnych i plynnych latek a ke zkoumani jejich struktur

a slozeni.

Ramanova spektroskopie je metoda, pii niz je sledovan jev mezi fotony dopadajiciho svét-
la s vibra¢nimi a rota¢nimi stavy atomt nebo molekul. Rozptylené zafeni ma jinou vinovou
délku ,,energii foton“ nez zafeni dopadajici. Metoda je zaloZena na pozorovani neelastic-
kého rozptylu monochromatického zafeni. Béhem tohoto déje se vymeénuje energie mezi
fotony a molekulou tak, ze rozptyleny foton ma vyssi nebo nizsi energii. Rozdil v energiich
vyvolava tento jev a zpusobuje zménu Vv rotaci a vibraci a ta nam dava informace o jejich

energii.
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Obr. 30. Zdkladni usporadani Ramanova spektrometru [33].

V Ramanové spektrometru je méteny vzorek osvicen paprskem laseru a rozptylené zateni
pronikéa do analyzatoru. Vnitini filtr odstrani zafeni o stejné vinové délceOjako ma laserovy
parsek a ponechd jen zafeni s odliSnou vlnovou délkou. Monochromator rozdé€li zafeni
podle vlnové délky a elektrooptické zareni je prevedeno na signal, ktery analyzuje pocitac

na kterém je grafické zobrazeni intenzity zafeni u kazdé vinové délky.

PRINCIP RAMANOVY SPEKTROSKOPIE

Princip Ramanového rozptylu je zafivy dvou-fotonovy prechod mezi dvéma staciondrnimi
vibra¢nimi stavy molekul. Kde energie E; a E; jsou vyvolany interakci s fotonem s dopa-
dajicim zafenim o frekvenci vy, provazenym vyzatenim fotonu rozptyleného zaieni o frek-
venci v,. Tento rozptyl si Ize predstavit jako absorpci fotonu budiciho zafeni molekulou,
kdy molekula ptechazi na virtualni energetickou hladinu, a emisi sekundarniho fotonu, za

splnéni podminek o zachovani energie:

hvr = hvo i (EZ + El)
(20)

kde h — Planckova konstanta.
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Pouziva se rozptyl laserového paprsku, kdy paprsek muze s elektrony interagovat tfemi

zpusoby:

Rayleighiiv rozptyl — laserovy paprsek excituje elektron v zakladnim stavu do virtualniho
stavu, a pfi navratu z virtualniho stavu zpét se vyzaii foton se stejnou vinovou délkou, ja-

kou mél ptavodni foton.

Stokesiiv rozptyl — je zateni s niz8i energii a vyssi vinovou délkou. Pokud se elektron po
excitaci do virtualniho stavu vrati do vyssi kvantové hladiny, nez z které¢ byl predchozi

elektron vyrazen, vyzaii se foton s vétsi vinovou délkou.
Anti-Stokesiiv rozptyl — ma vyssi energii s krat$im zafenim vinové délky. V tomto piipadé
je to naopak, pokud se elektron ptivodné nenachéazel v zakladnim stavu, ale na vys$si hladi-

né a vraci se na zakladni hladinu, vyzafi se foton s mensi vinovou délkou. [31]

Energy *T
AVirtual energy
level x T
AE, = -AE, =
AEi = h\t’g AEe = 'h\"g AEi = h\"g -h(VU'VV) AEi = h‘\,l'n 'h(VU+VV)
g et SEECES i B B P =i =g
1st excited A 4
vibrational state AE =hv,
Ground state A 4 i - . A
Rayleigh Stokes anti-Stokes
scattering scattering scattering

Obr. 31. Schéma Rayleighova, Stokesova, Anti-Stokesova rozptylu [33].


http://cs.wikipedia.org/wiki/Laser
http://cs.wikipedia.org/wiki/Rayleigh%C5%AFv_rozptyl
http://cs.wikipedia.org/wiki/Elektron
http://cs.wikipedia.org/wiki/Foton
http://cs.wikipedia.org/wiki/Vlnov%C3%A1_d%C3%A9lka
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Obr. 32. Spektrum elektromagnetického zareni a jeho molekularni efekty [33].
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Obr. 33. Grafické zndazornéni Ramanového spektra [33].

Srovndni vlnovych délek v Ramanové spektru — Rayleichovych, Stokesovych a Anti-

Stokesovych.
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2.9 Konfokalni 3D mikroskop

Konfokalni mikroskop je vysoce pfesny pro 3D optickou analyzu zkoumaného povrchu jak
Vv laboratornich podminkach, tak i v tovarnim vyuziti. Vyuzivaji se ve védeckych a pri-
myslovych oblastech a jsou uréeny zejména k prostorovému zobrazeni a K inspekci reliéfu
zkoumaného povrchu s rozliSovaci schopnosti v nanometrech. Vétsinou diky vykonném
softwarovém vybaveni umoziiuje velice rychlé bezkontaktni 3D méfeni a poddva nam ve-
lice spolehlivé topografické vysledky. Konfokalni 3D mikroskopy se hojné vyuZivaji
V automobilovém prumyslu, ale jejich uplatnéni je predevsim pro vyzkumné aktivity, které
se pohybuji v oblastech mikro — nano technologii.

3D optické zafizeni pro méfeni a analyzu povrchl z metrologického hlediska ndm dokaze

podat vysoké zvétSeni se zornym polem 160 x 160 mikrometrl, pficemz rozliSovaci

schopnost v soutadnicovém systému x a 'y je 1 mikrometr a v ose z 1 nanometr. [34]

E2sa3 §

1

¥

°' 3

Obr. 35. Grafické znazornéni struktury povrchu [34].
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PRINCIP KONFOKANIHO 3D MIKROSKOPU

Diky bodovému rastrovani laserového paprsku a konfokalnimu principu je dosazeno
3D/trojrozmérné zobrazeni povrchu. Konfokalni optika piedstavuje systém, kde je
vV misté opticky sdruzeném s polohou zaostteni (konfokalni rovina), umisténa clona se
Stérbinou. Tato Stérbina odstranuje svétlo pfichdzejici z mist mimo polohu zaostfeni
(obr. 36), tedy z mist mimo obrazovou rovinu objektivu. Diky tomu se ¢ast, kde bylo
svétlo na vzorku odstranéno, zcela zatemni a prostorovy vzorek je mozné rozd¢lit na
optické fezy - tedy snimat roviny zaostfenych bodi v optické ose (osa Z). Softwarovym
slozenim optickych tezli pak vznikaji vyskové obrazy. Naproti tomu v béZném optic-
kém mikroskopu se svétlo prichazejici z jinych ¢asti nez z roviny zaostieni prekryva se

svétlem tvoficim obraz a cely obraz se tim rozmazava.

H Fotonasobi¢

. Ay Stérbina v
H— konfokalni roviné

=N

va

\— D&li¢ paprsku

Objektiv

Hloubka praniku
paprsku

Rovina zaostfeni

Obr. 36. Schéma konfokalniho mikroskopu.
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3 CiLDP

Cilem DP je meéfeni tloustky nanesenych vrstev na pfipravenych vzorcich a porovnani
vysledkti méfeni mezi sebou, ale i popis jejich spolehlivosti, piesnosti a uplatnitelnosti
v ramci industridlnich aplikaci. Kone¢nym zévérem DP by mél byt navrh feSeni pro kon-

krétni situace v plastikatskych provozech, na jejichz ,,objednavku‘ vzniklo zadani této DP.
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II. PRAKTICKA CAST
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4 PRIPRAVA VZORKU

Pro ptipravu vzorku byla vyuzita vakuova komora LEYBOLD OPTICS za pomoci,
které jsme nanaseli monomer HMDSO ,,Hexamethyldisiloxane”, coz je organosilikonova
sloucenina s rovnici O[Si(CH3)s].. Tenké vrstvy se aplikovaly ve vakuové komoie na pie-
dem piipravené desky, kdy jsme polovinu vzorku zastinili/maskovali kryci folii LDPE.
RezZim naneseni vrstvy byl provadén ve dvou variantdch S proménnym parametrem doby
nanosovani 5 a 10 minut. Dlivodem byla snaha o pfipravu odliSnych tloust€k vrstev na

vzorcich. Ostatni parametry (potencidlné také ovlivitujici tloustku vrstvy byly konstantni).

Obr. 37. Vakuova komora LEYBOLD OPTICS.

H3C\ /(:H3
0
s i

- -
- -

HiC-~ / \ “CHj3

H3C CHj3

Obr. 38. Monomer HMDSO.
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Obr. 39. Display vakuové komory — nastaveni podminek.

4.1 Identifikace vzorka

e Byly pfipraveny polymerni vzorky GPPS a SAN desek o rozmérech 30x50mm.

Obr. 40. Ndanosované vzorky GPPS a SAN.
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e Kiemikovy wafer 0 rozmérech 10x10mm.

Obr. 41. Nanosovany vzorek kremikovy \Wafer.

Pro snadngjsi identifikaci Vv jednotlivych kapitolach provadénych zkouSek budou vzorky

znaceny nasledovng:

»A“ —vzorek GPPS nanosovany 5 minut pi1 4 kW

,»B* — vzorek GPPS nénosovany 10 minut pti 4 kW
,»C*“ —vzorek SAN ndnosovany 5 minut pti 4 kW

D —vzorek SAN nanosovany 10 minut pii 4 kW
»E“ —vzorek Si waferu ndnosovany 5 minut pii 4 kW
»F“ —vzorek Si waferu ndnosovany 10 minut pti 4 kW

Nutno podotknout, ze ne pti vSech hodnocenich byly s technickych i ¢asovych divoda
zméfeny vSechny vzorky. Divodem byl prosty fakt, ze nékterymi metodami nelze méfit
ptimo rozhrani vrstvy a v ramci principu méfeni soucasné vyzaduji téméf idealni reflexi -
pravé v téchto piipadech byly pro zméfeni tloustky vrstvy pouzity pomocné kiemikové
wafery nanosované a piipravované V komoie za shodnych podminek jako vzorky primys-
lové vyradbénych desek. Konkrétné bylo nutno pouzit Si waferu jako pomocného média

Vv piipadé méfeni na interferen¢ni sond¢ a metodou AFM.
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5 VYSLEDKY A DISKUZE ZVOLENYCH METOD

Nasledujici kapitola se vénuje konkrétn€ pracovnim postuptim pouzitych metod, které jsou
popsany v teoretické ¢asti diplomové prace. RovnéZ jsou zde uvedeny zpracované vysled-

Ky méfeni a popsan proces jednotlivych metod s interpretaci vysledkd.

5.1 INTERFERENCNi MIKROSKOPIE

Me¢feni tloustek vrstev SiOy bylo provadéno na interferenénim mikroskopu Epival Interfa-
co. Byly analyzovany vzorky polymernich desek A, B, C, D, o velikost 30 x 50 mm. Vzor-

Ky byly z jedné strany napafeny reflexni hlinikovou vrstvou.

Obr. 42. Interferencni mikroskop Epival Interfaco [10].

Méteni tloustky vrstvy bylo provadéno na hrané deponované vrstvy v péti bodech
(obr.43). Jednotlivé pozice hodnoceni tlousték vrstev jsou uvedeny na snimcich (obr. 44 —
47).

hrana vrstvy méfene body
\ ' /

polymerni

S10,,
deska

Obr. 43. Znazorneni mérenych hodnot.
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Interferen¢ni prouzky péti namérenych hodnot vzorku A

67 nm 30 nm

54 nm

Obr. 44. Mérené hodnoty interferencnim mikroskopem vzorku A.
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Interferen¢ni prouzky péti namérenych hodnot vzorku B

52 nm 54 nm

73 nm 73 nm

30 nm

Obr. 45. Mérené hodnoty interferencnim mikroskopem vzorku B.
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Interferen¢ni prouzky péti namérenych hodnot vzorku C

35 nm 22 nm

20 nm

28 nm

Obr. 46. Mérené hodnoty interferencnim mikroskopem vzorku C.
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Interferen¢ni prouzky péti namérenych hodnot vzorku D

53 nm 48 nm

43 nm 54 nm

Obr. 47. Mérené hodnoty interferencnim mikroskopem vzorku D.
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Diky odectl na hranici citlivosti této metodiky bylo nutno k odectu tlousték pfistupovat
maximaln¢ dukladné. I kdyz méfeni bylo na hranici, o¢ekavané piesnosti se pohybovaly
+10 nm. V tabulce byly vy¢isleny hodnoty polymernich vzorka A, B, C, D, u jednotlivych
snimkd.

Tab. 1. Vysledky méreni tlousték vrstev interferencnim mikroskopem.

= 1 67 52 35 53
= 2 30 54 23 48
2 3 23 73 20 43
?g 4 54 73 17 54

5 45 80 28 67

80
70
60
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40
30

Tloustka vrstvy [nm]

20
10

A B C D

Hl H2 W3 m4 m5

Obr. 48. Grafické zndzornéni méreni interferencnim mikroskopem.
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Obr. 49. Primérna tloustka vrstvy — méreno interferencnim mikroskopem.

VYHODNOCENI VYSLEDKU:

e Vsechna méfeni vzorkli A aZz D prokazala pomé&mé vysoky rozptyl naméfenych
hodnot. U kazdého vzorku bylo provedeno 5 méfeni a piesnost se pohybuje v roz-
mezi 1 - 10nm.

e Vzorky A a B (GPPS) vykazaly vyssi tloustku deponované vrstvy ; naopak vzorky
C a D (SAN) tloustku nizsi. Zavislost tloustky vrstvy na dobé depozice byla tedy
zieteln¢ prokazana.

e Pii méfeni bylo mozno pozorovat nehomogenity v tloust’ce vrstvy u okraju desti-
¢ek/vzorkl - pravdépodobné zplsobené urcitou turbulenci plasmatu pravé v téchto
mistech — méni se rychlost a sméry proudéni a tim i depozi¢ni efekt.

e Také zplsob zamaskovani nendnosované strany vzorki mél vliv na homogenitu
vrstvy a na ostrost rozhrani. Pokud maska dostate¢né nepfiléhala, tak bylo rozhrani
postupné, neostré a ohyb interferencnich prouzka byl neostry.

e Celkove¢ lze konstatovat, Ze tato metoda poskytuje sice relevantni data a je bezpro-
blémové pouzitelné, ale jeji aplikace pti praktickych pouzitich je slozitd a Casové

pomérné naro¢na.
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5.2 PROFILOMETRICKA METODA

Profilometrické méfeni se uskute¢nilo u firmy Aep Technology, Inc., v USA na zafizeni
NanoMap -D. Bez nasi pfitomnosti se analyzovaly polymerni vzorky A, B, C, D. Méfeni
vzorkt E a F nebylo provedeno, protoze se jedna o metodu kontaktniho a optického méteni
na rozhrani vrstvy. Zafizeni NanoMap-D kombinuje mechanicky a opticky princip. Méteni
bylo provadéno na rozhrani vrstvy v tseku cca 1,2 mm, ktery piedstavuje osu x. Osa y neni
pro nas dilezitd, protoze se ndm nejednalo o kompletni zmapovani struktury povrchu na
rozhrani, ale pouze o stanoveni tloustky vrstev. Pfesto 1ze na obrazku 50. vidét strukturu
povrchu a rozhrani vrstvy i v plose cca 1,2 x1,2 mm. Zelend ¢ara potom oznacuje méteny
usek v ose X — tedy Usek pohybu hrotu mechanické ¢asti profilometru. Rychlost pohybu

hrotu byla pfi méfeni 100 um/s a frekvence odectu hodnot 100 za sekundu.
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Vzorek A

Vzorek C

Vzorek B Vzorek D

Obr. 50. 2D snimek povrchu snimanych vzorkit A, B ,C a D s vyznacenim méreného useku

pohybu mechanického hrotu.
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Obr. 51. Graficky pribéeh profilometrického méreni vzorku A.
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Obr. 52. Graficky priibéh profilometrického méreni vzorku B.
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Obr. 53. Graficky pribéh profilometrického méreni vzorku C.
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Obr. 54. Graficky prubéh profilometrického méreni vzorku D.
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Tab. 2. Vysledky mereni tloustky vrstvy profilometrickou metodou.

Vrorek A B C D
Tloust’ka vrstvy [nm] 75,4 140,7 23,2 52,7

160

140,7

140
120
100

80 75,4

60

Tloustka vrstvy [nm]

40

20

Obr. 55. Grafické vyjadreni ziskanych hodnot tlousték vrstev profilometrickou metodou.

VYHODNOCENI VYSLEDKU:

e Zvysledkl jednozna¢né vyplyva, ze tloustka deponované vrstvy roste s dobou ex-
pozice v komofe.

e 2D snimky povrchu pfi bliz§im prozkoumani ukazuji viditelné ptechodové rozhra-
ni mezi nanosovanou a zamaskovanou stranou vzorku. Nicméné je tieba po-
dotknout, Ze rozhrani neni zédsadn¢ ostré — toto mize byt zplisobeno jednak nedo-
konalosti zamaskovani nebo také jakousi turbulenci rozptyleného monomeru prave
na rozhrani maskovani.

e V relaci s vysledky interferencni mikroskopie byly naméteny vyssi tloustky nanosu

u vzorkli C a D (SAN) nez u vzorka A a B (GPPS).
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S ptihlédnutim k vyse uvedenému Ize mechanickou profilometrii (pfi vhodné zvo-
lené usekové délce méfeni) velmi vyhodné pouzit pro dané cilové aplikace ; navic
prabéh méteni je asove nenarocny a spolehlivy.

2D snimky (skeny) soucasné poskytuji dostatecné prikazné informace o kvalité a
struktufe prechodu, ale také pomérné dulezité poznatky (i kdyz jen neptilis zfetel-
né) o topografii povrchu.

Z grafu mechanické Casti profilometru mizeme také caste¢né usuzovat, ze doba
depozice (tloustka nanosu) ma vliv na samotnou strukturu povrchu. Jinymi slovy —
zda se, ze s rostouci tlouStkou deponované vrstvy dochazi k ur¢itému ,,zahlazeni*
povrchovych nerovnosti. Ale to je prozatimni dohad a bude tfeba jej ovéfit.

Pfi interpretaci vysledku je tieba brat v uvahu skutecnost, Ze z pochopitelnych di-
vodu bylo na kazdém vzorku provedeno jen jedno méfeni. Pro korektnéjsi zavéry
by bylo tfeba podstatné rozsahlejsiho zkoumani. To ale nic neméni na skutecnosti,
ze mechanicka profilometrie (nejlépe v kombinaci s optickym vyhodnocenim po-

skytuje vSechny potiebné informace.
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5.3 SPEKTROSKOPIE

Zakladni orientace ve spektrech vV ramci provadéného méreni

Me¢éieni bylo provadéno na ustavu kondenzovanych latek Masarykovy Univerzity Brno.
Ptistrojové vybaveni byl Sirokopasmovy vldknovy NIR/VIS/UV spektrometr Avantes
AvaSpec 2048. V ramci prvniho ndméru byl ndhodné vybran vzorek D, jehoz grafické

znazornéni je v nasledujicim obrazku.
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0.06
(v - ’
Mhetse
0.04
0.02
| vrstva klin
vrstva stred opac. strana 7
0.00 . ! 4 1 4 L :
1 2 3 g 5

PHOTON ENERGY (eV)

Obr. 56. Graficky pribeh spektroskopického mereni vzorku D.

K optimalnimu posouzeni bylo nejprve nutno vybrat tu ¢ast Sirokopasmového elektromag-
netického zafeni, které poskytuje co nejvyssi miru odrazivosti (reflektivity) na rozhrani
vrstev (materialil). Protoze pfedem nebyl parametr odrazivosti R znam, byl vzorek vysta-
ven zafeni v rozsahu energie fotonu 1-5 eV, coz odpovida vinovym délkam elektromagne-
tického zateni 175-3300 nm. Nejprve byla zméfend odrazivost strany vzorku - bez ndnosu
(Cerna kiivka); dale byla méfena nanosovana ¢ast vzorku a to z obou stran (modra a zelena
kiivka v obrazku); jako posledni bylo provedeno méfeni v nanosované ¢asti, ale v oblasti

vytvoteného zarezu/klinu.

Energie fotonu do zhruba 1.9 eV spadaji do blizké infracervené oblasti (NIR), 1,9-3 eV je
oblast viditelna (VIS), nad 3 eV ultrafialova (UV). Ve spektrech pod 3,1 eV se pro vzorky
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C aD (apod 4,25 eV pro vzorky A a B) objevoval schodek reflektivity R, zptsobeny (ne-
koherentnimi) odrazy od zadni strany vzorku. Méfeni propustnosti tuto identifikaci potvr-
dilo. Reflexni spektra v mistech pokrytych vrstvou ukazaly zietelnou interferenci, index

lomu vrstvy byl o¢ividné mensi nez index substratu.

Odrazivost vypoctena z tabulkovych hodnot indexu lomu pro material SAN-vzorek D
(zméfena v propustné oblasti metodou minimdlni deviace) je vyznacena krouzky. Jako
,Kklin“ je oznaceno misto na okraji vzorku, kde byla strana odvracena od méfici sondy

zbrousena do klinového tvaru, aby byly omezeny reflexe na zadni stran¢.

Nasleduji grafické vysledky reflexnich spekter zbyvajicich vzorkli A, B a C zméfené na

vice mistech vzorku:
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Obr. 57. Odrazivostni spektra namérend v riznych mistech vzorku C.
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Obr. 58. Odrazivostni spektra namérend v riiznych mistech vzorku B.
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Obr. 59. Odrazivostni spektra namérend v riznych mistech vzorku A.

Rozbor dat na téchto vzorcich vedl k zavéru, ze pro dalsi zpracovani je vhodna ultrafialova
oblast, ve které je substrat nepropustny a data nejsou ovlivnéna (Spatné definovanymi) od-

razy na zadni stran¢ vzorku.
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Tloust’)ky vrstev na ¢tyfech vzorcich z reflektivity v ultrafialové oblasti

Byla proméiena reflektivita zpisobem popsanym v piedchozi ¢asti pro Ctyfi vzorky, vzdy
ve stfedu plochy pokryté vrstvou, na stran¢ se siln€jSim pokrytim. V obrazku jsou namére-
né a modelové reflektivity, davajici tloustky vrstev uvedené v tabulce. Nejistota v uréeni
tloustky z jednotlivych spekter je zhruba £2 nm, vzorky jsou ovSem nehomogenni a vy-

sledky zavisi na méteném miste.

0.08 T T T T T T T T T a
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Obr. 60. Zmeérend (plné cary) a modelova (¢arkované cary) reflexni spektra v oblasti, ve

které je substrat neprithledny vzorku A, B, C, D.

Segmenty namétfenych spekter z obrazku v ultrafialové oblasti byly proloZzeny modelovymi
zavislostmi, ve kterych byla proménnd tloustka a parametry Lorentzova modelu optické

odezvy vrstvy.

Tab. 3. Vysledky tloustky vrstev spektroskopickou metodou.

\Vzorek
Tloust’ka vrstvy [nm] 62 122 41 92
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Obr. 61. Grafické znazornéni tlousték vrstev - méreno spektroskopickou metodou.

VYHODNOCENI VYSLEDKU:

e Spektra byla analyzovana pomoci programii vyvinutych na Ustavu fyziky konden-
zovanych latek. Tloustky a opticka odezva substrati a vrstev vychdzeji z proloZeni
(fitu) datovych soubori pomoci modelu tenké vrstvy na polonekone¢ném substratu.

e Meéfeni v UV oblasti jednotlivych vzorki ukazala relativné vysokou nehomogenitu
deponovanych vrstev.

e Opct (stejné jako u profilometrického méteni a u interfenéni mikroskopie) bylo
prokazano, ze vzorky A a B (GPPS) vykazuji vyssi tloustku nanosu nez vzorky C a
D (SAN); zda se pravdépodobné, ze GPPS substrat je vice citlivy na aktivaci pfi
srovnatelnych podminkach a Ize tedy deponovat vice monomeru na povrchu vyrob-
ku.

e Citlivost k hledanym parametrim je velmi dobra. Statisticka nejistota hodnoty
tloustky je pfi urovni Sumu dosazené v téchto métenich zhruba 2 nm a vyrazné kle-
s4 az pii tloustkach vrstev pod 30 nm.

e Nameéfené a dopoctené tloustky vrstev se u vzorkii A a B (GPPS) pomérmné dobfte
shoduji s vysledky z profilometrického métfeni. U vzorkii C a D (SAN) neni sice
shoda hodnotova, ale alesponi bylo potvrzeno, Ze tloustka deponované vrstvy roste

s dobou depozice ve stejném pomeru.
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e Celkové a s ohledem na vysSe uvedené lze konstatovat, Ze tato metoda je spole¢né
s profilometrickym méfenim vhodna pro zvazované aplikace v rdmci industridlniho
feSeni. Také citlivost a tedy dosazené piesnosti métfeni jsou na velmi vysoké trov-

ni.

5.4 3D SKENOVANI POVRCHU

Mg¢tilo se na ptistroji Taylor Hobson - Talysurf CLI 500 viz.(obr.62), na kterém lze prova-
dét prostorové méfeni 50x50x50 mm s délkou posuvu 50 mm. Piistroj disponuje vlastni
kalibraci na zacatku pozadovaného méfeni. Byly skenovany polymerni vzorky A, B, C, D
bezkontaktnim zptisobem, pficemz plocha analyzovaného vzorku byla 4 x 4mm
Vv soufadnicovém systému X, y S krokem 25 x 25 um a rychlosti snimani 500 pum/s viz
(obr.63). U analyzovanych vzorki nebylo méfeni provadéno na rozhrani vrstvy, nybrz
vzdy na ndnosované a nenanosované stran¢ zvIlast. Divodem bylo, Ze u vzorki A a C
(kratsi doba depozice tedy predpokladané nizsi tloustka vrstvy) nebylo viibec mozno za-
chytit nebo zméfit rozhrani vrstvy samotné. U vzorkii B a D jsme rozhrani jiz zachytit
schopni byli, ale méfeni nebylo i tak mozno provést. Tato metoda podala dobré vysledky

ve smyslu topografie povrchu, ale nedokazala vy¢islit tloustku deponované vrstvy.

Obr. 62. Pristroj Talysurf CLI 500.
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Obr. 63. Display zadanych podminek méreni.
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Obr. 64. 2D zobrazeni povrchu vzorku B.
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Obr. 65. 3D zobrazeni povrchu vzorku B.

Obr. 66. Detailnejsi zobrazeni nanesené Vrstvy vzorku B.
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Obr. 68. 3D zobrazeni povrchu vzorku D.
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Obr. 69. Detailnejsi zobrazeni nanesené vrstvy vzorku D.

VYHODNOCENI VYSLEDKU:

e Zvysledkt jednoznacné vyplyva, ze 3D skenovanim povrchil nelze urcit tloustku
deponované vrstvy. Pouze jsme ziskali kvalitni informace o topografii povrchu
zkoumanych vzorkd.

e 2D/3D snimky alesponi prokdzaly, ze s rostouci dobou depozice roste i tloustka
vrstvy, cozZ se ukédzalo na vyssi viditelnosti rozhrani na snimcich.

e 2D zobrazeni nam poskytla informace o struktufe povrchu desek respektive nam
ukazaly prehled o konkrétnim povrchu, kde na snimcich miizeme pozorovat drsnost
a vinitost profilu.

e 3D snimek na obr.69 napiiklad ukazuje, Zze nanosovana ¢ast vzorku vykazuji nizsi
drsnost povrchu jako takového — jinymi slovy nanesenim vrstvy SiOx jsme ,,zahla-
dili* vétsinu piirozenych nerovnosti povrchu. Naopak jsou zde vidét drobné piky,

které jsou zptisobeny nehomogenitou povrchu vznikajici z dosud neznamych pficin.
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5.5 ELIPSOMETRIE

Elipsometricka méfeni byla (pouze doplikove) provadéna na pracovisti tstavu kondenzo-
vanych latek Masarykovy Univerzity Brno. Ve spektralni oblasti, kde je substrat nepro-
pustny, je mozné urcit tloustku vrstvy a index lomu ,,bod po bodu®, tedy bez predpokladu

o modelu optického chovani.

Tloustka byla vypocitana ze spektralni intenzity odrazené¢ho svétla v rozsahu vinovych
délek 200-2000 nm. Jedna se o malé tloustky, ve srovnani s vinovou délkou, navic s nepa-
trnym rozdilem v indexu lomu mezi vrstvou a podlozkou, je odrazené svétlo jenom slabé
modulovano interferenci a proto nasledné fitovani odrazu je nejednoznac¢né. Nicméné bylo
dosazeno relativné dobré shody ve srovnani s méfenim spektroskopickym nebo na interfe-

renénim mikroskopu.

Tab. 4. Hodnoty tloustky vrstev elipsometrického méreni.

30 52 38 53

0 . I . I . I .
A B C D

Obr. 70. Grafické znazornéni tlousték vrstev hodnocenych elipsometricky.
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Obr. 71. Priklad grafického zobrazeni elipsometrického méreni vzorku C (SAN/5 min.).

VYHODNOCENI VYSLEDKU:

e Shoda s reflexnimi vysledky ze spektrometru je dobra. Pouzity elipsometr dovoluje
méfit hloubé&ji do UV nez reflexni spektrometry, coz je ptizniva okolnost zejména
pro vzorky se substraty nizsich tlousték.

e Mg¢feni bylo provedeno pouze jako doplitkové pro spektroskopickou metodu.
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5.6 INTERFERENCNI SONDA

Mg¢feni probéhlo na Univerzitnim institutu ve Zlin¢ na vlaknovém spektrometru Avantes
AvaSpec 2048 obr. 72. Spektralni rozsah byl 400 — 750 nm. M¢éfeni bylo provadéno na
vzorcich E, F — divodem byla nutnost pokryti reflexni vrstvou a toto nebylo mozno na
vzorcich v ramci UTB provést. Vzorky A az D tedy méfeny nebyly. Nicméné i pro prak-
tické vyuZiti je mozno zvazovat wafery jako pomocné substraty pro hodnoceni funkénosti

nanosovacich technologii.

Na zaklad¢ znalosti optickych vlastnosti materialu SiO, (indexu lomu a extink¢niho koefi-
cientu uloZenych v materidlové databazi softwaru) byla zméfena tloustka deponovanych
vrstev. Pfi méfeni byl zvolen integracni ¢as 15 [ms] a primérovani 20x kde matematickou
rovnici software vyhodnotil tloustku deponované vrstvy. Méteni vzorkll E, F bylo velice

rychlé a mohli jsme si dovolit opakované méfeni a tim 1épe vyhodnotit tloustku vrstev.

Obr. 72. Interferencni spektrometr AVANTES 2048.
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Obr. 73. Reflexni interferencni sonda.
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Obr. 74. Graficky pribéh reflektance Si waferu / bez vrstvy.
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Obr. 75. Graficky pribéh reflektance vzorku E.
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Obr. 76. Graficky pribéh reflektance vzorku F.
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Tab. 5. Vysledky méerent tloustky vrstev interferencni sondy.
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Obr. 77. Primeérna tloustka vrstvy- meéreno interferencni sondou.

VYHODNOCENI VYSLEDKU:

e 1kdyz bylo méfeni provedeno na pomocnych waferech, lze touto metodou ziskané
vysledky bezproblémove pouzit v rdmci zvazovanych aplikaci. Pouze by bylo po-
tteba vytvoftit korelaci mezi tloustkou vrstev nanesenymi na wafer pii riznych

podminkach (interferen¢ni sonda) a tloustkou vrstev na vyrobku samotném (napt

wewr
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e Opct se prokazala zavislost tloustky nanesené vrstvy na dobé depozice.
e M¢éfenim touto metodou jsme ziskali pomérné uzky rozptyl naméfenych hodnot a

ukazuje se jako velmi spolehlivé.

5.7 AFM méreni

AFM méieni probihalo na UTB ve Zliné - fakulta technologicka - Ustav fyziky a materia-
lového inzenyrstvi. Byl pouzity multifunkéni ptistroj NTEGRA-Prima, s AFM sondou pro
nekontaktni mody NSG10, ktera byla pouzita pti identifikaci nanostruktur zkoumaného
waferu. Méteni byla provadéna u vzorka E, F kdy maximalni mozna velikost rastrované

plochy byla 50x50 um s maximalnim posuvem v 0se Z 10 um.

Obr. 78. Pristroj NTEGRA -PRIMA.
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Obr. 79. 2D zobrazeni metodou AFM — vzorek F / bez vrstvy.
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VYHODNOCENI VYSLEDKU:

e Mectoda AFM nam podala vysledky ve smyslu struktury/topografie povrchu Si —
waferu, ale nedokazala vy¢islit tloustku nanesené HMDSO vrstvy. Pficinou nena-
lezeni rozhrani deponované vrstvy byla piili§ mala rastrovaci plocha, kterou je mi-
kroskop AFM schopen vyhodnocovat. Dospéli jsme k zavéru, Ze tahle metoda neni

vhodna pro zkoumani tloustky deponovanych vrstev.

5.8 JINE ZVAZOVANE METODY

V ramci feSeni DP byly provedeny méteni také na Ramanové spektrometru a na zatizeni
ur¢ené pro konfokalni 3D mikroskopii. Ani jedna z téchto metod ale neni vhodna a nebylo

jimi dosazeno zadnych vysledk.

5.8.1 RAMANOVA SPEKTROMETRIE

Me¢fteni bylo provedeno ve spolecnosti BAS Rudice, kterd vlastni Ramantv spektrometr
FirstGuard viz. (obr.81). Ruéni Ramaniiv analyzator je vybaven laserem v rozsahu vinové
délky 1064nm. Typické pouZiti analyzatoru se spiSe zamétuje na identifikaci latek, nicmé-
n¢ bylo provedeno méteni vzorkd A, B, C a D se zdpornymi vysledky. Namétené data ne-
bylo mozno vyhodnotit, jelikoz analyzator pfi né¢kolika méfenich vykazoval riznou - ne-
smyslnou - hodnotu (tloustku). Dospélo se k zavéru, ze tato metoda neni vhodna pro mé-

feni tloustky deponovanych vrstev v rdmci zvaZzovanych aplikaci.

Obr. 81. Spektrometr FirstGuard 1064 nm. [32].
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5.8.2 KONFOKALNI 3D MIKROSKOPIE

Polymerni desti¢ky byly zaslany do Némecké firmy NanoFokus AG, kde provedli méteni
vzorku A, B, C a D. Ani zde se nepodafiilo analyzovat tloustku nanosovanych vrstev. Kon-
fokalni 3D mikroskop nebyl schopen zachytit transparentni deponovanou vrstvu na zkou-
maném vzorku. Z Némecké firmy nebyly dodany vysledky, jelikoz nedokéazali vy¢islit
tloustku deponované vrstvy. Byla moznost vyhodnotit strukturu povrchu vzorku A — D, ale
Z nasi strany nebyl zajem (i z finan¢nich divodit) dale pokracovat v méfeni, jelikoz jsme se

zabyvali touhle problematikou u metody 3D Skenovanim povrchu.
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6 SHRNUTI VYSLEDKU

U jednotlivy metod byla vyhodnocena tloustka deponované vrstvy a bylo provedeno gra-
fické vyhodnoceni a porovnani analyzovanych dat u vzorkti A, B, C a D. Tloustka nanoso-

vané vrstvy na polymernich destickach byla vyhodnocena ¢tyfmi metodami viz. (Tab.6).

Tab. 6. Vysledky tloustky vrstev jednotlivych metod vzorku A — D.

\Vzorek A B C D
Interferen¢ni mikroskop [nm] 44 66 25 53
Profilometrickd metoda [nm] 75,4 140,7 23,2 52,7
Spektroskopicka metoda [nm] 62 122 41 92
Elipsometricka metoda [nm] 30 52 38 53
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Obr. 82. Grafické porovndni metod vzorku A — D.
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ZAVER

V soucasné dobé probiha v ramci VaV spoluprace mezi UTB a plastikarskymi firmami
nekolik rozvojovych projekti zamérenych na technologii depozice tenkych vrstev pod
ucinkem plasmy na povrch vyrobkd. Cile a Gcel dil¢ich projektd jsou sice znamy a pracuje
se na definovani vhodnych technologii a podminek, ale doposud nebyla fesena problemati-

ka kontroly vrstev takto pfipravenych. A tato oblast byla prave cilem v ramci feSeni DP.

V pribéhu provadéni praktické ¢asti DP bylo postupné pouzito celkem 9 metod potencial-
n¢ vhodnych pro méfeni tloustky deponované vrstvy. Nékteré se ukazaly jako zcela ne-
vhodné a jiné jako sice relevantni, ale z riznych divodi nevyuzitelné pro nasi aplikaci ;
nicmén¢ nékolik metod poskytlo zddané informace a vysledky a jejich vyuziti v ramci

konkrétnich projektil je vice nez opodstatnéné.

Pro zvazované aplikace nelze vyuzit metodu AFM, Ramaniiv spektrometr nebo/a konfo-
kalni 3D mikroskop. Neposkytuji zadané informace a nelze jimi v zddném ptipadé zodpo-

védné méfit tloustky takto ptipravenych vrstev.

Jako zajimavou se ukdzala metoda 3D skenovdni povrchu na pracovisti UTB. Sice jsme
nebyli schopni nalézt vhodné podminky pro zmétfeni samotné vrstvy, ale data a projekce
nam davaji velmi dobry piehled o topografii povrchu nanesené vrstvy. Toto bude zcela
jisté v dalSim slouZit jako jeden z hodnoticich parametrli pro posuzovani efektivity, kvality
a dalSich aspektl pfi ndnosovani samotném. Vystupy ze 3D skeneru ndm umoznuji jednak
modifikovat proces depozice samotny, ale také poskytuji zpétnou vazbu K vyrobé substratu

(vyrobku) — tedy vazba na kvalitu a spolehlivost technologii.

Meéfieni na interferencni sondé (UTB) poskytlo relevantni vysledky s nizkym rozptylem
naméfenych hodnot. Bylo ale provadéno na pomocném substratu — konkrétné kiemikovém
waferu, ktery byl na povrchu deponovan za stejnych podminek a stejnou vrstvou jako plas-
tové vzorky (vyrobky). Lze konstatovat, ze tato metoda je vyuzitelnd v realnych podmin-
kach. Pouze by bylo potieba v ramci kontrolnich odbéri ve vyrobé vzdy pouzit pomocny
substrat jako kontrolni vzorek pro laboratof a soucasné predem vytvoien vztahové piepoc-
ty mezi tloustkou nanosu na pomocném waferu a realném vyrobku. To ale nemusi byt za-

sadni piekazkou uplatnéni této metody v praxi.

Dalsi metodou (pouze v ramci dopliikkového méfeni) byla elipsometrie. Bohuzel nebylo

mozno provést rozsahlej$i soubor méteni, ale 1ze konstatovat, ze metodicky je elipsometrie
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vyhovujici a poskytuje zddané vysledky. Stoji za tivahu, zda ve vyvoji v této oblasti dale

nepokracovat.

V nadchézejicim textu popsané 3 metody jiz lze povazovat za realny podklad pro zakom-

ponovani do vyrobnich a kontrolnich procesti.

Interferencni mikroskopie (VUT, Brno) poskytla nejen potfebnéd data, ale také dulezité
informace o deponované vrstvé ve smyslu jeji homogenity a rozloZeni na plose vyrobku
(testovaného vzorku). Jeji nevyhodou je ¢asova naroc¢nost: Odebrany vzorek je tieba nej-
prve napafit hlinik a teprve potom provést méfeni; to bude zcela jisté zpiisobovat problémy
pii poskytovani zpétné vazby z kontrolniho pracovisté do vyrobniho procesu. Navic by
investice do samotného mikroskopu a periferni naparovacky dosahla vyse 1,5 az 2 mil. K¢.
S metodikou bude dale pocitano, ale pravdépodobné nebude nejoptimalnéjSim feSenim pro

zvazované aplikace.

Profilometricka méteni nam poskytla zcela adekvatni a potfebnd data. Navic je metoda
velmi rychld, spolehliva a exaktni (pfi splnéni potfebnych podminek méteni). Jedinou ne-
vyhodou je investi¢ni naro¢nost v fadek jednotek mil. K& podle Grovné a vybavenosti me-
ficiho aparatu. V dal§im vyvoji bude probihat diskuse s vyrobci a dodavateli méficich jed-
notek tak, aby specifikace pfistroje odpovidaly pozadavkim konkrétni aplikace (vyrobni

technologie, firmy) a soucasn¢ zohlednovaly ekonomickou tspornost feSeni.

Nejvhodnéjsi cestou pro dalsi projektovani se jevi vyuziti spektroskopickych metod. Obdr-
zime zde spolehlivé vysledky (mimo jiné korespondujici s vysledky z jinych méfeni) ve
velmi kratké dobé€ a navic jiz bylo s pracovistém pii Masarykové Univerzité diskutovano 1
zahajeni testovani za podminek in-situ/in-line. Bude jesté tieba optimalizovat nékteré pa-
rametry méteni (rozsah vinovych délek pouzitého zdroje a pracovni postupy pro frekvenci
odectil), ale z praktického pohledu je tato metoda nejvhodnéjsi pro dokonceni ,,designova-
ni“ na jednotlivé aplikace. Pro uplatnéni in-situ bude jesté tieba konstrukéné dofesit umis-
téni méfici sondy a zabezpeceni jeji spravné funkce. Vhodné zdroje jsou nyni jiz definova-
ny a méfici sonda bude pochazet ze standardni nabidky dodavateli. Navrh celé koncepce
by mél byt ze strany MU poskytnut v horizontu 1-2 mésicti v¢etné finaln¢ alokovaného

rozpoctu pro investici ve vySi odhadem nekolik set tisic K¢.

Uplnym zavérem lze konstatovat, Ze cile DP byly naplnény a sekundarné bylo rozpoznano

nekolik aspektii pro dalsi zkoumani v oblasti ndnosovani ultra-tenkych vrstev, které si jisté
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vyzaduji pozornost. Podklady a zavéry vyplyvajici z DP budou slouzit pro finalni projek-

tovani aplikaci v konkrétnich industrialnich podminkach.
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SiOx
SiO;
kV
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u, Uy, U2

Uy, Uy

K, ks, kz

I, 12

AX

(E *H)

Diplomova prace

Atmospheric pressure plasma jet
Polystyren

Univerzalni polystyren
Kopolymer styren-akrylonitril
Oxidy kifemiku

Oxid kfemicity

KiloVolt (jednotka elektrického napéti)
Index lomu okolniho prostiedi
Index lomu pozorované ¢astice
Tloust’ka pozorované Castice
Drahovy rozdil obou paprskt
Rovinné monochromatické viny
Amplitudy

Frekvence

VInové vektory

Vektor

Délka viny

Soufadnicovy systém

Pi

Intenzita okularu

Intenzita

Vzdalenost prouzk

Intenzita svétla

Intenzita elektrického a magnetického pole
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Ra
Rz
Rp
Rv
Rt
2D
3D

CLA

o » X

=~

Koeficient reflexe
Koeficient odrazu
Reflektivita
Reflexni signal
Celkova délka snimani povrchu
Vyhodnocovana délka profilu drsnosti
Zakladni délka profilu drsnosti
Mezni vinova délka profilu
Aritmetickd hodnota drsnosti posuzovaného profilu
Maximalni vyska profilu - vystupu a ryhy zékladni délky Ir.
Nejvétsi vyska vystupku profilu
Nejvétsi hloubka prohlubné profilu
Maximalni vyska profilu — vystupu a ryhy uvnitt vyhodnocované délky In
Dvourozmérny prostor
Ttirozmérny prostor
Konfokalnim snima¢em ,,Chromatic Length Aberration*
Elipsometrické thly
Komplexni veli¢ina Fresnelovych koeficientli
Féazové rozdily
polarizované viny
Zdroj
Polarizator
Kompenzator
Analyzator
Detektor

Extink¢ni koeficient



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

95

AFM

Ei, Bz

Vo

Vi

h

pm

nm

HMDSO
O[Si(CHa)3]2
LDPE

A

o O w

m

NIR

VIS

uv

eV

MU

uTB

Mikroskopie atomarnich sil ,,zatomic force microscopy*
Energie

Frekvence dopadajiciho zafeni
Frekvence rozptylené¢ho zareni
Planckova konstanta

Mikrometr

Nanometr

Monomer Hexamethyldisiloxane
Rovnice monomeru HMDSO
Nizkohustotni polyethylen

Vzorek GPPS nénosovany 5 minut
vzorek GPPS nanosovany 10 minut
vzorek SAN nanosovany 5 minut
vzorek SAN nanosovany 10 minut
vzorek Si waferu nanosovany 5 minut
vzorek Si waferu nanosovany 10 minut
Blizka infracervena oblast svétla
Viditelna oblast svétla

Ultrafialova oblast svétla
Elektronvolt — jednotka energie
Masarykova Univerzita

Univerzita Tomase Bati
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