Vakuové naparovani tenkych vrstev
Uloha ¢&. 6

1. Teoreticky tvod

Jednou z technologickych aplikaci vakuové techniky je pfiprava tenkych vrstev vakuovym napafovanim.
Zakladem této metody je usazovani, kondenzace, par zadaného materialu na podlozce. Material se vypafuje ze
zdroje, kde je ohtaty na teplotu, pii niz je tlak jeho nasycenych par vétsi nez ~ 1 Pa. Cely proces probiha
v prostiedi o nizkém tlaku plynu, aby molekuly atmosféry nepiekdazely piimému pfenosu molekul materialu

nanaseného na podlozku. Tlak zbytkové atmosféry musi byt tak nizky, aby:

1. Stfedni volnad draha molekul napafovaného materidlu byla vétsi, nez vzdalenost podlozky od vypafovaciho
zdroje.
2. Hustota toku napafovanych molekul na podlozku vyrazné prevySovala hustotu toku molekul atmosféry.

3. Chemické reakce atmosféry s napafovanym materidlem a materidlem zdroje byly zanedbatelné.

To bézné piedstavuje pozadavek na tlak p < 1072 Pa, a &éim nizdf tento tlak je, tim lépe. Pii pozadavcich na
velmi ¢isté prostiedi se pouziva ¢erpani iontosorpénimi vyvévami se startem pomoci kryosorpénich vyvév, piip.
s pomoci sublimacni vyvévy. Bézné je aparatura pro vakuové napafovani ¢erpana kombinaci difuzni olejové
vyvévy a rotaéni olejové vyvévy, s pracovnim tlakem plynu zbytkové atmosféry kolem 10~2 Pa. V souéasnosti
se difuzni olejova vyvéva nahrazuje vyvévou turbomolekularni.

Recipient mensich a laboratornich zafizeni obvykle tvoii zvon, preklapény shora na rovnou zakladovou desku,
na niz jsou usporadény a dobie piistupny detaily napafovaci sestavy. Vétsi naparovacky mivaji recipient tvaru
skiiné s vnitinim prostorem dobie pristupnym velkymi odklapénimi dvermi.

Vypatovaci zdroje jsou v principu dvojiho typu:

1. s odporovym ohfevem prichodem proudu,

2. s bombardovanim materidlu elektronovym svazkem

Zdroje s odporovym ohfevem byvaji bud rizné tvarované wolframové draty priaméru 0,5 az 1,5 mm (ukazky
nékterych tvaru jsou na Obrézku [Th), nebo tenké pasky z wolframu, molybdenu nebo tantalu, tvarované jako
ruzné ,lodicky“, viz Obrazek [Ib), piipadné ,lodicky“ z grafitu, kterymi piimo prochdzi proud. Vypafovany
materidl se vklada bud piimo na tyto topné elementy nebo se vklada do nddobky é&i ,Jlodicky“ ze zaruvzdorné
keramiky (napf.: AloO3), nesené a vyhiivané kovovymi topnymi elementy. Vzdy je tieba dbat na mozné vzajemné
reakce! Zhavici pifkon, ktery byva dodavéan ze zhaviciho transformétoru s napétim fédu jednotek V, se pohybuje
od desitek watti do nékolika kilowatt.

Zdroje s elektronovym bombardovanim jsou univerzalngjsi. Pfi dosahovanych teplotach az 3500 °C, s
vykonem i pfes 10 kW, umoznuji odpatovani vSech materidli. Elektrony z termoemisni katody, urychlené
napétim az 10 kV, bombarduji odpafovany material a tim mu dodéavaji potiebny odpafovaci vykon. Elektro-
nova déla pro tyto ucely byvaji provedena s magnetickym polem tak, ze drahy urychlenych elektronu jsou
mezi katodou a dopadem na odpafovany materidl zakiiveny o 180 nebo 270 stupnu. Zdroj elektronu a drzak
odpafovaného materidlu (intenzivné chlazeny), jsou pfi tom umistény tésné vedle sebe, jak ukazuje schematicky
Obrazek

P1i nanaseni tenkych vrstev je dulezita ¢istota plochy, na kterou se vrstva napaiuje. Proto se povrch podlozky
pred napafovanim ruznymi zpusoby ¢isti. V kazdém piipadé musi byt dobfe odmastén a pak také zbaven
piipadnych zbytku pouzitych ¢inidel. Do vakua musi podlozka piijit zcela sucha! Jesté i ve vakuu je vhodné, aby
napafovand plocha byla zbavena adsorbované vrstvy plynt a par. To lze provést bud ohfatim podlozky na nékolik

set stupnu Celsia, nebo pusobenim doutnavého vyboje. Ten se vybudi v napafovacim prostoru, naplnéném pro
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Obrazek 1: Priklady vypafovacich zdroju s odporovym ohfevem

ten 1ucel plynem (napft. argonem) o tlaku fadu jednotek Pa. Pro vlastni napafovéni po takovém ocisténi ,in
situ“ nésleduje vycerpani recipientu na tlak fadové 1073 Pa. Odpafovany materidl také na pocéatku svého
ohfevu odplynuje a uvoliuje pripadné necistoty ze svého povrchu. Proto je vhodné pfed vlastnim napafovanim
vyhiét vypafovaci zdroj pii zakryté podlozce (aby se na ni nepfenesly uvoliiované necistoty) a teprve po chvili,

a7 se jeho povrch o¢ist{ (odplyni), exponovat napafovanou plochu.
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Obréazek 2: Principidlni schéma vypatrovaciho zdroje s ohfevem elektronovym bombardovanim; B — magnetické pole, K — katoda,

A — anoda, C — vodou chlazeny kelimek, E — vypafujici materiél

Pii definovaném napaiovani se mé¥i tloustka napaiené vrstvy obvykle tak, Ze se soub&zné napaiuje vrstva
na kiemenny krystal v oscila¢nim obvodu. Zména jeho rezonanéni frekvence je pak pfimo imérnd hmotnosti
vrstvy, napaiené na krystal. V praxi se tak detekuj{ vrstvy o hmotnosti fadu 1078 9/,,2. Rychlost napaiovani (v
poctech atomu na jednotku plochy za jednotku casu) je také mozno méfit pies hustotu toku par vyparovaného
materidlu, které se nechaji prochdzet vhodnym ionizdtorem. Je to obdoba méfeni tlaku (lépe hustoty) plynu

ioniza¢nim manometrem.

2. Napaiovani tenkych vrstev

V tomto cvi¢eni bude pouzita napafovacka, upravend na vakuové aparatuie AV 63, sestdvajici z difuzni a
rotacni olejové vyvévy, s automatickym programovanym fizenim. Schema vakuové aparatury a vlastni napatovaci
sestavy je na Obrazku Bl Pro napafovéni lze pouzit nékolik riznych typu odporové vyhiivanych vypafovacich
télisek (W-drét, Ta-lodicka, wolframovym dratem vyhiivand lodicka z Al2Os, ... ). K dispozici je literatura
s piiklady ruznych vyparovacich télisek, vlastnostmi jednotlivych napafovanych materidli a k nim materidly

télisek pro vypafované materidly (firemni materidl firmy Balzers).
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Obrazek 3: Schéma napafovaci vakuové aparatury

Ukol 1: Vakuovd aparatura AV 63

Seznamte se s aparaturou fyzickou prohlidkou a prostudovdnim ndvodu k obsluze (str. 27 - 30).
Podle ndvodu uved’te aparaturu do chodu, éerpejte do oblasti vysokého vakua a sledujte funkci aparatury
podle schématu.

Po dosazeni tlaku ~ 1072 Pa vyzkouSejte zavzdugnéni recipientu.

Ukol 2: Priprava Ag drdtku a sklenéngch podloZek

Stiibro je voleno proto, abychom meéli z pohledu na odpafovany vzorek informaci o teploté vyparovaného

materidlu. Stifbro ma bod tani 961 °C, zhruba na dolni hranici intervalu vhodné teploty pro jeho napafovéni.

Prechod z pevného do kapalného stavu nam d& signdl pro napafovani, viz nize. Pro napafovani stiibra bude

zvolena vanicka ze slinutého korundu Al,O3.
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Spoctéte délku stiibrného dratek (prumeér 0,5 mm), ktery potfeba pfipravit na napafeni polopruhledné
10 nm vrstvy stiibra, pokud vite, ze vzdédlenost od vanicky ke sklicku je 125 mm.

Predpoklddejte izotropni vypafovani do horniho poloprostoru nad vanickou!

Pfipravte si sklenéné podlozky (podlozni sklicka).

Ocistéte viditelné necistoty.

V kadince smichejte 100 ml destilované vody a nékolik kapek saponatu, sklicka do ni opatrné vlozte.
Takto pfipravenou kddinku se sklicky vlozte do ultrazvukové pracky na 2 - 3 minuty.

Poté sklicka vyjmeéte (pouZzijte pinzetu), opldchnéte destilovanou vodou a zbytek vody stdhnéte tamponem.
Pted vlozenim do napafovacky jesté sklicko ocistéte acetonem.

Sklicko do napafovacky musi pfijit suché!

Ukol 3: Napareni poloprihledné vrstvy stribra

Vlozte pripraveny stiibrny dratek do Al,Og vanicky v recipientu.

Zakryijte dratek oto¢nou clonkou!

Vlozte pripravené sklicko na podlozku do recipientu.

Naparovacku uzaviete sklenénym zvonem a ptripadné ocistéte jeji vnitini plochy, aby bylo mozné pozorovat

déje uvnitt recipientu.
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Zacnéte cerpat do vysokého vakua.

Po dosazeni tlaku 0,1 Pa nastavte na regula¢nim trafu 20 dilki. Méli byste vidét jak wolframové dratky,
drzici vani¢ku, za¢nou zhnout. Keramika se za¢ne vyhiivat a odplynovat.

Po dosazeni tlaku iddu 103 Pa zvyste napéti trafa na 40 dilkd.

Teplota se bude pomalu blizit teploté tani stiibra. Pockejte nékolik minut a zvySte napéti na 50 dilka —
stiibrny dratek se postupné smrskne do kulicky.

Odstrante clonku a sledujte keramickou vanicku. Jakmile kulicka zmiz{ (sti{bro se odpafilo) stahnéte
napéti na nulu a nékolik minut pockejte na vychladnuti horkych ¢ésti.

Zavzdusnéte recipient, sejméte sklenény zvon a vyjméte opatrné sklicko.

V dalsim se presvédcéite o vlivu necistoty na napafovani.

Na dalsi ocisténé sklicko otisknéte palec a opakujte napafovaci proces.

Dalsi sklicka muzete zkusit napafit pfes masku z alobalu.

3. Pozadované vysledky

1.
2.
3.
4.

Popis vakuové napafovaci aparatury.
Vypocet délky stiibrného dratku.
Komentujte vliv necistot na napafovani a pripadné dalsi pozorované jevy béhem méfeni.

Volitelné: piilozte fotografie napafenych sklicek.
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