Laborator pfipravy nano a mikromaterialti

Naprasovani — [N]

(Pfemysl Fitl, Jan Vi¢ek, Eva Maresovd, Sdrka Havlovd)

1. Uvod

K depozicim kovl bude v ramci této prace vyuZito naprasovani, které nélezi ke skupiné
PVD (physical vapor deposition) technologii. Dalsi zastupci ztéto skupiny technik jsou
napr. katodovy oblouk, napafovani z lodi¢ky nebo pulzni laserova depozice.

2. Teorie

2.1. Princip magnetronového naprasovdni

Princip magnetronového naprasovani spociva vtom, Ze se na substratu ukladaji atomy
a klastry, které odlétavaji v dlsledku bombardovani zdrojového terce urychlenymi ionty
inertniho plynu. Provadi se za podminek vysokého aZ stfedniho vakua (desetiny aZ jednotky
Pa) nejcastéji vargonové atmosfére. Argon je vhodny z hlediska nizké reaktivity, relativné
vysoké relativni hmotnosti a dobré dostupnosti.

Bombardovani terce zajistuje doutnavy vyboj, ktery se zapali mezi katodou (ter¢em) a
anodou (vodivym stolkem se substraty). Magnetické pole tu hraje dulleZitou roli, nebot
zakfivuje prfimocary pohyb elektronl vyboje do spiral, a tak zefektiviiuje ionizaci pracovniho
plynu. Po zazehnuti vyboje vznikd z argonu svitivé plasma, smés prevaziné jednomocnych
kationt( a volnych elektron(. Ar* ionty jsou elektrickym polem urychlovany a smérovany na
terc. Z terce jsou pro svou znacnou kinetickou energii schopny vyrazet jednotlivé atomy Ci i
klastry materialu. Vyrazené c¢astecky prolétavaji prostorem a dopadaji na pevny podklad.

Nez zkondenzuji, mohou se v disledku jejich pomérné vysoké energie na povrchu cilového
substratu jesté kratkou dobu pohybovat. Prodleva pred usazenim je urcena rychlosti disipace
jejich kinetické energie.

NapraSovaci proces je kvantifikovan tzv. naprasovacim vytézkem, coZ je pocet
rozpraSenych atomu terce ku poctu dopadajicich ¢astic. Je nezdvisly na teploté terce i na
tom, zda bombardujici ¢astice jsou elektricky nabité nebo neutralni. lonty argonu v plasmé
mohou byt pred dopadem na terc¢ neutralizovany elektrony plasmy. NaprasSovaci vytézky jsou
obvykle zjistovany empiricky (viz tabulka niZe). Rychlost odprasovani terée R v nm/s je poté
dana:

R=6,23 -2
p

kde J je proudovd hustota iontl, v mA/cm?, sje vytéZek odpradovéni, M, je atomova
hmotnost v gramech a p je hustota terée v g/cm?.



Vytézky naprasSovani riznych material(l pfi pouZiti argonového pracovniho plynu
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Energie iontl eV
Tert 200 500 | 1000 2000 | 5000 10000
Vytézek naprasovani kovl
Ag 1,6 3,0 - - - 8,8
Au 1,1 2,8 3,6 3,6 7,9 -
Cu 1,1 2,3 3,2 4,3 5,5 6,6
Al 0,35 1,2 - - 2,0 -
Fe 0,5 1,3 1,4 2,0 5,5 -
2.2. Schéma procesu
zdroj napéti erpaci
ZX-

zdroj
Ar

RV

Schéma naprasovaciho procesu. NH je naprasovaci hlava (sputter head) a RV
regulacni ventil nastavujici optimadlni proud argonu. Oranzové prerusované pllkruznice
naznacuji silo¢ary magnetického pole, které zefektiviiuje ionizaci bombardovaciho média.
Naprasovaci hlava ma pfi depozicich zapornou polaritu, stolek se substraty i zbytkem komory
je nabit kladné.

2.3. PouZitelnost naprasovdni

DC magnetronové naprasovani je vhodnou technikou pro pfipravu tenkych vrstev
zvodivych materidl(, které neposkodi bombardovani vysokoenergetickymi casticemi.
Pouziva se tedy zejména v pripadé kovl. Naprasovani nevodivych materiall, napfiklad
keramik, je principielné moZné pouze v pfipadé, kdyZz se misto stejnosmérného napéti
aplikuje RF pole.

NaprasSovani obecné je mozno délit na reaktivni a nereaktivni. Nereaktivni verze je
popsana vyse. Reaktivni se odliSuje v tom, Ze k pracovnimu plynu se pripousti reaktivni plyn,
napriklad kyslik nebo dusik. Za vhodnych podminek Ize takto pripravovat oxidové respektive
nitridové vrstvy.
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3. Cil prace

1. Seznamte se s naprasovackou Denton DESK V, v€etné vakuového systému.

2. Dle pokynl pripravte a vycistéte substraty pro naprasovani — mikroskopova kryci skla.

3. Pripravené substraty vlozte dle pokynu na stolek do naprasovaci komory.

4. Vycistéte povrch substratd pred samotnym procesem naprasovani pomoci inverzniho
procesu, kdy je odleptdvan povrch substratu.

5. Napraste na povrch substratt kovovou vrstvu zadaného kovu.

6. Ukoncete proces naprasovani a po bezpecném zastaveni vyvév a zapusténi
napraSovaci komory na atmosféricky tlak vyjméte pripravené vzorky kovovych vrstev.
7. Vypoctéte o kolik se zeslabil kovovy ter¢ v pribéhu naprasovani kovové vrstvy.

4. Popis zarizeni
4.1. Zakladni pokyny pro prdci s naprasovackou/ leptackou Denton DESK V HP TSC

IPfed zapocetim jakékoliv prace s naprasovackou, otevieme tlakovou lahev s argonem!
Dodrzujeme prisnou Cistotu-se vzorky i sou¢astmi zafizeni pracujeme v rukavicich, aby
nedoslo ke kontaminaci a zbytecnému znecisténi-predevsim vnitrnich casti!

4.2. Postup - LEPTANI (etching)

Zapnete naprasovaci zafizeni tladitkem zapnout/vypnout ze zadni strany. Viko otevfit do
horizontalni polohy viz obr. 1. POZOR !l. pokud je viko pod thlem, mohlo by spadnout,
musi byt ve VODOROVNE poloze viz obr. 1.

Clonu zavirate pomoci oto¢ného knofliku ,Shutter”. KdyZ je clona zaviena je ndpis Shutter
vodorovné. KdyzZ je zavérka otevrenad je napis kolmo. POZOR!! KdyZ clonu zavirdme je nutné
ji otocit az do krajni polohy a pak se vratit zpét, aby byl napis vodorovné-takto je zakryty cely
stolek. Rozsah zaveérky si Ize zkontrolovat pred uzavienim vika.

Obr. 1.: Spravna poloha otevieného vika komory

3
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Vlozite vzorek na stolek a zavrete viko. Na aktivnim dotykovém displeji nasledné stisknéte
volbu , System start” viz obr. 2.

Obr. 2.: Displej po zapnuti pfistroje

Stisknete ,Screens” viz obr. 3.

Obr. 3.: Displej po spusténi ,, Systém start”. V pravém hornim rohu je ve schematickém nakresu je to
o je zapnuté zvyraznéno tmavym zabarvenim.

Stisknete v nabidce ,,Manual Etch”. Pozn.: MoZnost , Timed Etch” pro tcely laboratorni prace
nepouZivejte!
Nasledné zavrete jehlovy ventil.

Pfepnete na ,,Mechanical Pump On“ Tim spustite rotacni olejovou vyvévu. Po spusténi pole
ztmavne viz obr. 4.
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Obr.4.: Displej po spusténi rotacni olejové vyvévy

Po poklesu tlaku pod 1 Torr, je moZno otevtit ventil ,Gas
Valve”. Pfepnutim na , Gas Valve On“ pole ztmavne. Ventil
nékdy nelze otevfit napoprvé. Po pokusu o otevieni tlak
vystoupd na >1Torr. Pak je nutné vyckat, az tlak poklesne
opét pod 1Torr a znovu se pokuste o otevieni.
Aby mohl byt spustén rezim leptani, musi tlak dosahnout
hodnoty 0,21+0,01Torr. Regulaci tlaku provadime pomoci
jehlového ventilu viz obr. 5.

Mezitim si nastavite prochdzejici proud pomoci
,Etch Setpoint”, kdy se pomoci zobrazené dotykové
kldvesnice nastavi hodnota leptaciho proudu (1-10 mA).
Uprostfed displeje je zobrazen skutecny prochazejici
proud: ,DC Current (mAmps)“ v mA. KdyZ bylo spusténo
»,Etch Power On“, je nutné vizualné zkontrolovat, jestli
neni vyboj nestabilni (neblikd). Dikazem nestalosti vyboje
je také nestabilita mérfeného leptaciho proudu
(problikdvani 0 mA). Pfi spusténi leptani se tato
nestabilita mlzZe projevit, ale béhem kratké doby (5s) by
se méla hodnota prochdzejiciho proudu ustdlit. Pokud se
hodnota proudu neustali, je nutno vypnout , Etch Power
Off“, nechat ustdlit tlak a poté zkusit znovu spustit
leptani ,,Etch Power On“.

Obr.5.: Sipka ukazuje na jehlovy
ventil, kterym lze zvysit nebo
snizit pritok argonu a tim ménit
pracovni tlak v komore
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Obr. 6.: Displej po spusténi procesu leptani

Proces leptani je ¢asové omezen a to na 10minut. Pokud tuto hodnotu prekrocime,
hrozi poskozeni pristroje v dlsledku prehrati.
Leptdni slouzi v naSem pripadé predevsim k ¢iSténi vzorku (substratu) pred naprasovanim. Po
odstranéni necistot leptanim lze spustit Zddany proces naprasovani.

5. Postup prace

5.1. NAPRASOVANI (sputtering)
Vypnete leptani: , Etch Power Off“.
»,Gas Valve On”“, ten nevypinate, pouze musite zavtit jehlovy ventil.
Pres tlacitko ,Screens” se vratte do hlavniho menu a zvolte polozku ,Manual Sputter”.
Nasledné je nutné zapnout turbomolekularni vyvévu (TMP) pfepnutim na ,Turbo Pump On“.
Spusténi TMP lze poznat pomoci rychle klesajiciho tlaku. (Je i dobte slySet). To, Zze TMP
pracuje na plny vykon nam doklada rozsviceni ndpisu ,, Turbo Speed @"“.

np

Obr.7.: Turbomolekularni vyvéva(TMP) je soucéasti naprasovaciho zafizeni
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Pfed zahdjenim procesu napradovani je nutné dosdhnout minimalné tlaku 5-103Torr.
Jakmile se TMP roztoci na plny vykon, zaéne tlak v komore prudce klesat. Pracovni tlak Ize
zvysit pripousténim Argonu, ktery je pro proces naprasovani pracovnim plynem. MnoZstvi
pripousténého plynu je mozno fidit pomoci jehlového ventilu.

Proud pro naprasovani nastavite prostrfednictvim voli¢e ,Sputter Setpoint” napfriklad
na 40 mA. Readlny proud protékajici vybojem je opét indikovdn na panelu (hodnota
prochazejiciho proudu muize byt nizsi neZ je hodnota nastavend (napf. pfi nastaveni lsput=40
mA, prochazi redIné pouze 38-39 mA).

Obr. 8.: Displej po spusténi procesu naprasovani

K napraSovacimu zafizeni je pfipojena krystalova mérka SQM-160, kterd méri tloustku
naprasené vrstvy na QCM senzoru. Pred startem naprasovani je nutné ji vynulovat pomoci
tlacitka ,,ZERO“. Na mérce lze zaroven sledovat dobu napraSovani, kterd by neméla také
presahnout 10 minut.

Pozn.: MoZnost , Timed Sputter” v rdmci prace nepouZivejte.

Obr.9.: Krystalova mérka po spusténi procesu naprasovani
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Zapnete naprasovani ,Sputter Power On“ a zaroven oteviete clonu. Zapocne
naprasovani na vlozené substraty. Rychlost naprasovani a tloustka vrstvy jsou méfeny
pomoci krystalové mérky Inficon SQM-160 viz obr. 9.

Doba napraSovani je omezena také na maximalné 10 minut, obzvlasté pfri maximalnim
vykonu (Maximalni vykon naprasSovaciho zafizeni je 40 W, pracovni proud 100 mA (max),
napéti zdroje 400 V.)

Po naneseni pozadované tloustky vrstvy proces ukondite prepnutim na ,Sputter
Power Off“.
Ihned poté vypnete turbomolekularni vyvévu prepnutim polozky , Turbo Pump Off“. Nyni je
nutné pockat 600 sekund (10minut), odpocitavani bézi na displeji pristroje po sekundach.
Nasledné je moiné vypnout rotacni olejovou vyvévu (turbomolekuldrni pumpa je jiz
zastavena). Rotacni olejovou vyvévu vypnete prepnutim polozky ,, Mechanical Pump Off“. A
soucasné se automaticky vypne i ventil ,Gas Valve Off“. Po vypnuti se pracovni komora
zatne automaticky zapoustét atmosférou z laboratofe.

Pfed otevienim vika je nutné chvili pockat na vyrovnani tlaku. Zapousténi aparatury
trvd cca 30-60 sekund. Viko musi jit nadzvednout bez pouZiti hrubé sily aby nedoslo
k poskozeni gumového tésnéni.

Obr.10.: Vzorek uvnitf komory po ukonéeni naprasovani

DULEZITE:

Po kazdém uUplném ukonceni cinnosti u naprasovaciho zafizeni olistété okno do
komory (pozn. z vnitini strany) hadiikem namocenym do isopropylalkoholu. Naprasovanim
kovl se okno zanasi a neda se pres néj vizualné kontrolovat zazehnuti a stabilita vyboje viz
obr. 11. Pokud je okno Cisténo pravidelng&, neni nutné pfistroj zbytecné rozebirat. Tenkou
vrstvu kovu je mozné ocistit snadnéji. Pokud bude zaneseni pfilisS velké, je zde moZnost
pouzit k mechanickému ocisténi diamantovou pastu, ktera je v laboratofi k dispozici.
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Obr. 11. Vizudlni kontrola pribéhu vyboje pfi naprasovani

Po ukonceni prace pfistroj vypneme tlacitkem na zadni strané. TaktéZz vypneme
krystalovou mérku SQM-160. Nezapomeneme zavfit pfivod argonu na tlakové lahvi!

V PRIPADE JAKYCHKOLIV NEJASNOSTi NEBO NESTANDARTNiIHO CHOVANI PRISTROJE
ZAVOLEJTE VYUCUJICIHO ASISTENTA!



