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vrstev a diagnostiku jejichékterych ¢asti. V Gvodnicasti této prace jsou agdodreny
potreby vyuziti plasmatickych procgésve vyroke, dalSi kapitola pak popisuje
podstatné&asti miznych druli vybojia. Praktickacast se sklada z popsani jednotlivych
komponent aparatury, jejich instalaci a podminkyiakho rezimu. Vectvrté kapitole
pak vychazime z experimentéliziskanych dat, diky nimz pomoci statickych metod
interpretujeme dané vlastnosti specifiaiésti aparatury.



ProhlaSuji, Ze svoji diplomovou praci jsem vypraabvsamostath pouze
s pouzitim prameina literatury uvedenych v seznamu citované litematu

ProhlaSuji, Ze v souladu s 8§ 47b zakota111/1998 Sb. v platném &mi
souhlasim se zwejnénim své diplomové prace, a to v nezkracené poédaultou
elektronickou cestou ve gn¢ pristupné casti databdze STAG provozované
Jihateskou univerzitou ¥ eskych Budjovicich na jejich internetovych strankach.

V Ceskych BUBJOVICICN AN ..ccooiiiiiiiiiiies e



Dékuji touto cestou panu prof. RNDr. Petru Spatenk@@c. a Janu Prollovi za
cenné rady, podporu a tpsost pii vedeni této prace.



[ —

Uvod
2 Teoretickacast
2.1 Druhy plasmatickych vybibj
2.2 Nizkotlaké plasmatické vyboje
2.2.1 Stejnosrny vyboj
2.2.2 RF vyboj
2.2.3 MW vyboj
2.3 Atmosférické plasmové vyboje
2.3.1 Koroénovy vyboj
2.3.2 Dielektricky bariérovy vyboj
2.3.2.1.Atmosféricky doutnavy vyboj
2.3.2.2.Dielektricky bariérovy vyboj
2.4 oxidy titanu
2.4.1 vlastnosti Ti®
2.4.2 vlastnosti tenkych vrstev TjO
3  Experimentalni ¢ast
3.1 schématické zobrazeni vSech kompdregparatury
3.2 jednotlivé komponenty aparatury
3.2.1 obecné vlastnosti aparatury LAVAT AV 100
3.2.1.1 specifikace ovladaciho stojanu
3.2.1.2 specifikac&erpaciho stojanu
3.2.1.%erpaci proces
3.2.2 elektricky zdroj
3.2.2.1 proces zapaleni plasma
3.2.3 Ht60b a vyparnik
3.2.4 Hmotnostni itokomer
4  Statistické vyhodnoceni dat
4.1 Procesy probihajici veséch vakuovych systém
4.2 Statistické metody pro zpracovani dat

21
23
24
25
26
26
27
29
29
30

4.2.1 Zakladni statistické definice, charaktekispolohy a variability 30

4.2.2 Bodové a intervalové odhady

4.2.3 Parametrické a neparametrické testy
4.3 Mefeni velginy X

4.3.1 Mefenicislo 1

4.3.2 Mefenicislo 2

4.3.3 Mefenigislo 3

4.3.4 Zpracovani dat tykajicich se tltkygvrstvy
5 Zaer

6 Pouzita literatura

30
31
33

33
35
36
39
41
43



1 Uvod

V poslednich letech dochazi veésy¥ k nebyvalému rozmachu ve vyuzivani
plazmatickych vybaj, a to nejen v oblastdist¢ industrialni. S poznatky souvisejici
s procesy uvnit plazmatu a néaslednjejich aplikacemi se izeme setkat v mnoha
oborech. Napiklad v elektronice, vakuové technice, optice, las@ a supravodoveé
technice, ve strojirenstvi, automobilovém, leteckékosmické, chemickém a
textilnim praimyslu, ale i v medici a biologii. Diky préaci ¥dci jsme dnes pomoci
plazmatickych schopni:

1) ménit vlastnosti v poZzadovaném gno

2) vytvéret vrstvy a povlaky vhodnych vlastnosti a pararietr

3) upravovat starégi ptimo vyvijet nové technologické postup ve vyéob
s ohledem na Zivotni prastdi

4) povlakovani BZnych materidl a tim zefektiviéni jejich Zivotnostic¢i jinak
dulezitych parametr

5) realizace nové, efektiwsi a ekologétéjsi prvky, stroje, systémy.

Jedno z nejtSich ohnisek z4jiih dnednich ¥dct je depozice vrstev naizné
materialy a tim zlepSeni jejich vlastnosti, parameté. To napomohlo ve vyvoji
hlavré optoelektroniky a mikroelektroniky.

K véSi ndzornosti ve vyuzivani plazmatickych technolagiadim nasledujici
zatizeni, jejichz funknost ¢i vyroba je Uzce spjata s depozicemi vrstev:
mikroprocesory, velkokapacitni pa&tové prvky, supravodivé draty a prvky,
interferergni filtry, sluneni ¢lanky, tepelna zrcadla, zobrazovaci prvky, ultrahig
pocitace a nové elektronické, rentgenove, UV, optické faafervené systémy. Zcela
realnd je dnes najklad i moznost vyvinuti novych vysoce spolehlivyechotor
pracujicich v extrémnich podminkach s vysokou ziosti.

Vyvoj kazdé dobe fungujici technologie nanasSeni vrstev je veliéotny.
Vlastnosti vrstev je nutné srovnavat s podminkyakmiho procesu, stavem povrchu
tésn¢ pred depozici a mikrostrukturou vyttené latky. K tomuto &elu je vSak
zapotebi velmi gesnych a velice nakladnych diagnostickychizeni, k néteni:

1) zakladnich makroskopickych parametdepozéniho procesu, parametry
vyboje, makroskopické parametry pracovniho plyneikavy tlak a teplotu,
predpiti povlakovaného jedmetu (substratu), hustotu iontového proudu
tekouciho na substrat igdpsti)

2) mikroparametry plazmatu: elektronovou hustotu ddep stupé ionizace a
aktivace, mnozstvi a druh aktivovanyeastic.

3) vlastnosti vrstev: tlou¥ka vrstvy, fazové a chemické slozeni, makropnuti a
mikropnuti ve vrst¥, mikrostruktura a textura vrstev, rozny krystaliti,
hustota a poérovitost vrstvy, adhezi vrstev, mikrdbwst, otruvzdornost,
koeficient teni, korozivzdornost, tepelnou vodivost, elektriclploSny
odpor, optickou transparenci a reflexi dznych oblastech spektra fadu
dalSich vlastnosti slouZici k detai]ai specifikaci vrstvy.

Obecré nejnar@n¢jSi asi neteni vlastnosti vrstev. Dnes se vyuZivid spousta

metod a z#izeni na podrobnou diagnostiku. Pro zjit sloZeni vrstvy se vyuzZiva:
Augerova elektronova mikroskopie (AEM), Rutherfavd zpétny rozptyl (RBS),



detekce elasticky odrazenychbastic (ERDA), elektronova mikrosonda (EPMA),
jadernd rezonance (NRB), rtg fotoelektronova spedkopie (ESCA, XPS). A mnohé
dalsi.

Je tedy vidt Ze vyzkum v této oblasti jeasow a finarkné velice narany.
Navic jeSt plné¢ nejsme schopni chapat fyzikalni zdkonitosti plaiokgch proces,
ackoliv jejich podstatu usgsre jiz nekolik let aplikujeme a vyuzivame.



2 Teoretickacast

2.1 Druhy plazmovych vybéjpro nanéaSeni vrstev

Plasmovych procé&s se vyuziva hlav& k trojimu pouziti, a to nanaseni,
leptani a modifikace povréh Plazmové vyboje fizeme rozdlit do dvou velkych
skupin dle toho, za jakych podminek se odehravRizliSujeme tak nizkotlaké
vyboje a vyboje za atmosférického tlaku.

Nizkotlaké vyboje mizeme dale rozit do tii skupin, a to stejnosénny vyboj
(DC - direct current), radio-frekvéni vyboj (RF) a mikroviny vyboj (MW — micro
wave). Problémem nizkotlakych vylioje, Ze sowuasti aparatur, v nichZz je vyboj
zazehnut, musi byt vakuové itzeni, které je dosti nédkladné. Pracovni tlak
v nadobéach, kde je vyboj zapalen, je &olik fadu nizSi nez atmosféricky tlak.
Casto jen desitky pasdaal Podstatou vyuZiti takovéhoto systému je@mbanicastic
Z uzavené pracovni nadoby a tim sniZzeni koncentraceuslediku toho se odkolik
fada snizi i p@&et srazek meztasticemi a hlavé se zvySuje volna sdni draha
jakékoliv ¢astice. Tuto vlastnost zejména uvitame u nositedboje: elektroh a
iontt, jejichz volna stedni drdha se z mikrométprodlouzitadow na centimetry, az

Druhou velkou skupinou jsou vyboje za atmosférhkytlaki, které dale
roz¢lenujeme do dvou skupin: korénovy vyboj a dielektryckariérovy vyboj. Ten
jest dale rozliSujeme, a to jako atmosféricky doutnay$oj (APGD) a filamentarni
dielektricky bariérovy vyboj (FDBD).

Pro jednodusSi orientacidlenéni vybojia slouzi schématu. 1.

Nizkotlaky vyboj Vyboj za atmosférického tlaku
/\Di;ektricky
DC RF MW < Y
who  vjboj  vjbol Forona M
Atmosféricky Filamentarni dielektricky
doutnavy vyboj bariérovy vyboj
(APGD) (FDBD)
Schéema. 1

Plasmové vyboje se vyuzivaji k vyteni systému kladnych (iolt a
zapornych (elektroin) castic, které se pak dale vyuzivaji, mdgpad k naneseni
vrstvy, k vyvolani chemické reakag se gimo chemické reakce Zastiovat. Velky
potencial ve sdte strojirenstvi a gimyslu maji dnes TiOx vrstvy, jichZz se vyuzZiva
k ochrart materiati pred ne€istotami, mastnoty, tuky, ale i bakterii.



RozliSujeme dv zakladni usptadani co se te techniky nanaseni vrstev.
Prvnim z nich MiZzeme definovat tak, Ze vyrobek neni vystavegimgmu misobeni
vyboje a dopadani aktivnictastic je zaji&tno pracovnim plynem, ktery prochazi
vybojem. Toto uspiadani je nazyvano downstream (vyuziva se hiavn
mikrovinného vyboje).

DalSi moznosti je umishi vyrobku do pimého misobeni vyboje. Dokonce je
velmi casté, Ze vyrobek je jednou z elektrod celé apayatuije vystaven dopadu
aktivnich¢astic (tento postup je veliagasty u RF vyboje).



2.2 Nizkotlaké plasmatické vyboje

Velikou vyhodou &chto vyboji, je jejich nizka teplota, ktera je &pobena
nizkym tlakem (a tudiz i nizkym gtem ¢astic v jednotce objemu, koncentraci).

Vysoké teplota vybdj je nekdy nezadouci. Nagpklad pi modifikaci povrchi
polymerii ¢i jinych plasti. Obecr, teplo miZzeme odvadt z elektrod jejich
chlazenim, ale jak se v praxi ukazalo, je to matinda metoda. Naprosto nejpéi
vliv na vyslednou teplotu ma stav termodynamické&onaeovahy (viz obradzek.1).
To je stav, kdy teplota neutralnich (nabojpwastic a aktivnich iorit je podstati
mensi, nez-li teplota pohybujicich se elekitorPra¥ tato podminka je sp&ma
velmi dobre pro systémy s nizkymi tlaky. S rostoucim tlakemim
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Obrg.1:
Zavislost teploty aktivnich i neutralniclstic na tlaku

Je teba si u¢domit, Ze v systému mame z hlediska elektrickéhbopéctyri
druhy ¢astic. Jsou t@astice neutralni, neboli atom¥i, molekuly plynu. Pak se jedna
0 zaporné a kladné ionty a nakonec o elektrony. thmst elektronu jefradow
tisickrat mensi nez-li hmotnost samotnych alordiky tomu jsou elektrony vice
urychlovany elektrickym polem neZéstice neutrdini, neboé¢iké ionty a jejich
kineticka energie fevysuje kinetickou energii samotnych iént

Obecr® nejwtsSi mnozstvi energie v uzéeném systému dostanou vSakké
castice. Méalo pohyblivé ionty a neutraltdstice, na které nema elektrické pole vliv,
se srazeji s rychlymi elektrony, které jim narazgadaji svou energii. To, jaka bude
energiec¢astic a potazmo systému, je kréninych parameti hlavné zavislé na pétu
srazek. Je jasné, 2@m mére¢ ¢astic v systému bude, bude i néésrazek, protoze se
zvetSi stedni volna draha vSectastic (tedy i elektronu) a igdni vzdalenost mezi
casticemi. Elektron pak v elektrickém poli, diky sw&nsi hmotnosti oproti iontu,
ziska dostattnou rychlost, ktera igvySuje rychlost &kych ionti a my proto
maZzeme miluvit o stavu termodynamické nerovnovahy,rkteastal diky poklesu
koncentrace a tudiz i tlaku.

Pri stoupajicim tlaku se zvySuje p&t srdZzek a tim padem se zvySuje i teplota
celého systému. Aby plasma mohlo dosahnout termahycké rovnovahy, musi mit



dostatek ¢asu a prostoru na stabilizaci vSech parame(piikladem €chto
termodynamicky rovnovaznych vyhbpjjsou blesk¢i elektricky oblouk, oba dva
probihaji za atmosférickych podminek).

Ackoliv tato kapitola pojednava o nizkotlakych vyldaiji jen na okraj doglji
dal$i moZnosti, jak ovlivnit pmet srdZzek. Jednou Zahto moZnosti je vySe uvedené
snizeni tlaku. Druhou z moznosti je unidt vyboje do velmi malého prostoru, kde
pocet srazek elektrans ionty Zistane relativéd nizky, dokonce i za atmosférického
tlaku (nagfiklad korona). Posledni moznosti je omezeni dobwrif vyboje na dobu
kratSi, nez jetas, za ktery systémripde ze stavu termodynamické nerovnovahy do
stavu termodynamicky rovnovazného. Na tomto princjpou zaloZzeny atmosférické
vyboje typu DBD a APGD

2.2.1. Stejnosrrny (DC) vyboj

Je to wibec nejstarSi a nejzn&mi typ takzvaného doutnavého vyboje. Ten je
vytvaren mezi déma elektrodami, na které jeipedeno stejnosgrné nagti (odtud i
zkratka DC -direct current).

Doutnavého vyboje se hajnvyuziva v ptimyslu pro jeho luminiscemi
vlastnosti. Na obrazkwislo 2. jsou vyobrazenyuarzné oblasti a charakteristiky
samotného vyboje v naddélse snizenym tlakem.
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Obrazeke.2: Charakteristiky DC vyboje ve vybojce

Katoda je vyrabna z vodivého kovu, obvykle kruhového tvaru a byvéa
chlazend, tudiz nedochazi k termoemisi elekiroNa vyrobu takovéto katody jsou



vybirany ty materialy, které vykazuji vysoky kodBat sekundarni emise, ktera
v takovémto vyboji hraje velmitdezitou roli.

Astoniv temny prostor, hned napravo za katodou, je v poami se sloupcem
plasmatu velice uzky. Je charakteristicky svym wilnelektrickym polem, které je
zaporného potenciélu. Toto pole zpomaluje elektramychlované katodou. Diky
tomu se v této oblasti vyskytuji elektrony jen vidmanite. Navic jsou brz&hi timto
polem, ¢imZ ztraceji svou energii a pozbyvaji schopnostiewat (to znamené, Ze
pti srazce s neutrdlnim atomem plynu ve vybojceifedpji dostatek energie, aby
elektrony v atomovych obalech byly vypuzeny na geeéicky vysSSi hladiny a tim
mél atom WtSi energii) a ionizovat. Proto se nam tento proggei jako temny.

Katodovy sloupec. Pokud je ve vybojce vzduch, jexindm tento sloupec jako
oranZzovy nebocerveny. Je to zjsobeno emisi excitovanych at@muvolnénych
z katody nebo kladnymi ionty, které jsou odpuzovaklgpdné nabitou anodou a
ptitahovany zapor& nabytou katodou. Tento sloupec vykazuje relatiwysokou
koncentraci ioni. Jeho délka je zavisla na tlaku a na druhu plyru wybojce.
V n¢kterych gipadech katodovy sloupedifghd az k samotné katdd zastiuje tak
Astoniv temny prostor.

Crookav temny prostor, téZ katodovy temny prostor a neboé¢meckeé
literature uvadny Hittorfav prostor, je tvoen elektrickym polem s kladnym
potencialem a je charakteristicky vysokou koncecitianti.

Je nutno dodat, Ze prostor ginaje katodou a kaie pra¥ Crookovym
temnym prostorem je nazyvan jako katodova oblast.

Negativni sloupec je mozno popsat jako oblast ©kgs sw¥telnou intenzitou
uvnité vybojky. Jeho elektrické pole je nizké a délkaugice je srovnatelna s délkou
katodového sloupce. Pr&w\telnd intenzita je pat&jSi na técasti, ktera je blize
katot. Nositeli elektrického naboje v tomto prostoru@armo elektrického proudu,
jsou vesnss elektrony (koncentrace elektriorv tomto mist je 10°? na cni). Tyto
elektrony byly v katodové oblasti natolik urychlenye v prostoru negativniho
sloupce dochéazi kionizaci ip srazce elektronu s neutralnim atomem dochazi
k vypuzeni elektronu z atomu a vzniku kladného idntimz vyswtlujeme vysledny
swtelny efekt. Diky tomu, Ze se elektrony v této daltiasrdzZeji s atomy plynu,
ztraceji svou kinetickou energii a schopnost exx@ta ionizace. Je tudiz logickeé, Ze
za negativnim sloupcem bude&pemny prostor.

Faradayiv temny prostor je charakteristicky jiz vySe zrmriou nizkou
kinetickou energii elektrana navic poklesem jejich koncentrace diky rekombéa
(slowkenim elektronu a kladného iontu za vzniku neutt@d@niatomu a uvolni
energie). Diky tomu je i elektrické pole v této abli velmi nizké.

Kladny (v literatde téz uvadny positivni) sloupec je kvasineutralni
(quasi=téngt), to znamena, Ze koncentrace kladnzaporg nabitych¢éstic je téenst
stejna.

n, =nN_

Proto jej nazyvame taktéz plasmou, které je defam jako systéntastic,

kde koncentrace nabitych a zapornydstic je témit stejna a navic systém vykazuje

znamky kolektivniho chovéani (neboli se snazi udrsebji celkovou neutralitu).
V tomto prostoru je proto slabé elektrické pok&dow V/m ). Toto pole je vSak



natolik Siroké, Ze na konci blize katoddochéazi stale kionizaci. Obvykla
koncentrace elektran se pohybuje ¥adech od 1% do 1G? elektromi na cnf.
Energie elektroa je pak vrozmezi od 1 do 2 eV (elektronvolty). Bdkje ve
vybojce vzduch, barva takového sloupce jeuzaréla az modra.

Anodovy sloupec je koncovouasti kladného sloupce, kterd je blize ahod
Swételna intenzita je §Si, v porovnani se gtelnou intenzitou pozitivnhiho sloupce.
Ne u vSech plyf je tato oblast pozorovana.

Anodovy temny prostor vykazuje elektrické pole sgparnym potencialem,
které je o ®co wtsi, nez pole v kladném sloupci. Diky tomu udrz@gkektrony
s nizkou kinetickou energii v kladném sloupci, azdirty elektrony, které maji
dostaténé velkou energii na opu&ti tohoto sloupce.

Na okraj dodavam voltampérovou charakteristika tohovyboje za
atmosférického tlaku. Viz obrazek3.
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Obréazeke.3: Voltampérova charakteristika DC vyboje

Jak je z grafu patrné fippocateinim zvySovan nafii net&€e obvodem térx
zadny proud. To se zimi v oblasti Townsendovského vyboje, kdy sec¢rmau
z katody uvohovat elektrony, dojde k elektrickému tpazu a zn&nému zvysSeni
proudu. Vyboj v této fazi charakterizujeme jako setatny, nebt se dokaze udrzet i
bez @itomnosti ionizatoru (vysoké nap, dopadani UV zi&ni, nebo termoemise).



Pii dalSim zvySovani naji pak gechazime do oblasti koronového vyboje a nastedn
pak k subnormalnimu, normalnimu a abnormalnimu okdyému vyboji, kde
obvodem teéou jiz znatelné proudy i za relati¥mizkého nagti.

2.2.2 RF vyboj

Druhy tchto vybofi se od DC vyboje liSi tim, Ze na jednu z elektrad j
ptivadéno stidavé napti s budici frekvenci v rozmezi od 100 kHz do 30 MHKoz
odpovida budici frekvenci mezi iontovou a elektreow plazmovou frekvenci.

2
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Zde api a ape je v prvém pipad iontova a ve druhémifpad elektronova
plasmova frekvencege a ¢ je naboj iontu, pofipak naboj elektronu,n je
koncentrace danyctastic am; ame je hmotnost iontu¢i hmotnost elektronu. Az na
koncentracin jsou ostatni vetiny konstanty, proto si GZeme dovolit tvrdit Ze
kvadrat Ghlove rychlosti je tudizifno Umgrny koncentraci ngy =ah, kde

2 2
konstanta je pro elektrony rovr@ZL, proionty , = _%

EO |]ne EO []n '

Pii takto vysokych frekvencich nestihaji nabitdstice reagovat na zmy
polarity elektrického pole, a proto jejich kmitaypohyb mezi elektrodami pomalu
ustdva a stavaji se tém nepohyblivymi. Je i&jmé, Ze p zvySovani budici
frekvence, ona imobilita postihne nejpre@stce &Z5i, to znamend ionty, kdeZzto
elektrony budou vykonavat oscéiai pohyb mezi elektrodami dal.fiPznaném
zvysSeni budici frekvence se stanou nepohyblivytehké elektrony.

Ztraty nabitychc¢astic jsou zpisobeny difuzi nebo rekombinacemi. Vyhodou
tohoto vyboje je, Ze diky nepohyblivostéstic nedochazi k bombardovéani elektrod
téZkymi ionty a vyhneme se tak problému chlazeni glak

Nejcasgji pouzivanou frekvenci u RF vybibjje 13,56 MHz. Je to frekvence,
kdy ionty jsou nepohyblivé, av3ak elektrony jesstali reagovat na zgmy
elektrického pole.

~ Pokud ovsem maji elektrody rozdilnou velikost pdwrca alespd jedna

z nich je pipojena k RF generatoruig@s sériovy kondenzétor, vytkio se zde
pulzujici zaporné iedpeti, tzv. self-bias. To je zZjsobeno pra¥ vétsi pohyblivosti
elektroni vici nepohyblivym ionim. Po zapnuti prvnitde cyklu dojde k velkému
toku elektrori na elektrodu, na rozdil od malého toku ibntcyklu druhém (klad#
nabité castice, ionty, vSak nemohou zareagovat nacrmam elektrického pole ip
takové budici frekvenci). Proto se elektroda nabk§por a v nésledujicim cyklu



dojde ke zmenSeni toku elektionVznika tak gedpsti, které se ustali na hodrot
odpovidajici rovnosti toku elektronu a iantTato hodnota je velmi blizka amplitéd
ptivadéného vysokofrekvetniho nagti (viz obrazek 4).

|
A) B) '
prebytek
elektronového
- roudu
| B vyrovnany
| celkovy
| proud
] I |
__/r/_ _____ j | )
: iontovy U | U
proud
- [ ) -
C RF signal S samopiepéti

Obr.4: Vytvaeni zapornéhoipdpti na elektrod kapaciti spojené s RF generatorem

Jak jiz bylo zmigno velikost zaporneho ipdpti je zavisla na posru
velikosti elektrod. Pokud by aktivni plochy elekdrobyly shodné, symetricky
uspdadané, nedojde k vyt¥eni pedpiti. Ozna&ime-li rozdil potencial mezi
elektrodou a plazmovym potencidlemy Urespektive | a velikost aktivnich ploch
elektrod S a S, tak @i uvazovani homogenni plazmy, Ize vztah mezi aktivn
plochou elektrod a potencialem plasmy popsat nagiedrovnici.

4
Un_ [§j (rovnicec.3)
Us S

Z rovnice ¢.3 je jasrk vidét, Ze velikost pedpsti silné zavisi na poriru
velikosti aktivnich ploch. Vhodnou volbou velikostlektrod lze tedy nastavit
ptredpiti na pozadovanou hodnotu.

NejvétSi prednosti échto vyboji je, Ze jejich existence neni zavisla na
vodivosti naprasovaneho materialu nebo vyeré vrstvy.

2.2.3. Mikrovinny (Microwave) vyboj

Jestlize zvySime budici frekvenci nad hranici Bz i elektrony gestanou
reagovat na zemy polarity elektrického pole a stanou se &ratabilnimi. Jedna se o
frekvence, které jsou vySSi nez plasmova frekvetefenovand rovnictislo 2.

Logicky tak klesa poet srazek fipadajici na jeden elektron a &znych
empirickych pozorovani a vztalse zjistilo, Ze v takovémtoifpad® mérny vykon na
jeden elektron P jednotkovém tlaku pro udrzeni stabilniho vybojeda s tim, jak
roste budici frekvence, . Toto vede za danych podminkach k zvySeni intgnzit
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vyzarovaného s¥tla a ke zvysSeni efektivnosti excitace iGnad atoni, popipad
ionizace (Za timto zjighi stoji wdci Ferreira a Loureiro, kté zkoumali argonovy
vyboj, pozdji experimenty dokazaly, Ze ono tvrzeni je platnéo pjakykoliv
molekulovy plyn, nejen pro argon.)

Dilezitym poznatkem vSak je, Ze mikrovinné plasma jeoieno
vysokoenergetickymi ionty a diky tomu je v tomtoopttedi velmi vysoka efektivita
excitace a ionizaceifvadéného plynu.
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2.3. Atmosfeérické vyboje
2.3.1 Korbna

Koréna je trsovity vyboj, ktery vznikd v nehomogém elektrickém poli
okolo drafi, hran a hrat s vysokym potencialem, jestlize intenzita elektébo pole
je dostaténd pro vyvolani lavinovité ionizace jen v jejich jngzSim okoli.
Zpusobuje ztraty na vedeni velmi vysokého &t@@ mizeme se s ni setkat v silnych
atmosférickych polich i@d boukou na skalnich Utesech, sto@dodi, ¢i pii bource
na ostrych hranach ligt ¢i Spicek stron.

Je to relativa nizko energeticky bodovy vyboj, kde&tgéina energie se uvolni
do prostoru o malém objemu v blizkosti hran (vizagekc.5)

vysokonapétova
elektroda

Obr. 5 Riklad elektrod pro vytvieni korénoveho vyboje

V elektrickém poli mezi elektrodami jsou ionty delktrony urychlovany
elektrickou silou. Zmina kinetické energie nabitéastice mezi déma narazy na
neutralni molekuly je neptSi pii pohybu ve smdru pasobici sily. V takovém ippade
plati nasledujici vztarEk — e[E [ KdeE je velikost intenzity elektrického pole,je

velikost elementarniho naboje laje prokhnuta vzdalenost mezi narazy.i&ini
volna draha nabytéastice je za atmosférického tlaku velmi matadow 10° m), a
proto, mé-li ve vzduchu dojit k lavinové ionizacianazem, je ieba aby nilo
elektrické pole znénou intenzitu. Experimentatnbyla zjiS€na hodnota askp e

Vim.

Koronovy vyboj naSel své pmyslové vyuZziti a i dnes najde své uplkatn
Jeho nej¢tSi nevyhodou je ale mala rychlost zpracovani, &tgr dana jeho nizkou
energetickou hustotou.ifPsnaze zvysSit energii a tim vlastn velikost elektrického
pole dochazi k vypamvani hroti, ¢i Spicek a z koronového vyboje se stava vyboj
obloukovy. DalSi nevyhodou je dana vzdalenost vgbopd zpracovavaného
materialu, nebt tim se silk omezuje koncentrace aktivnickastic pisobici na
material.
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2.3.2 Dielektricky bariérovy vyboj (Dielectric Baer Discharge - DBD)

Hlavni charakteristikou tohoto vyboje je fakt, plna z elektrod je pokryta
dielektrikem. Vlastnostmi dielektrika je tim pademmezeno i mnoZstvi energie ve
vyboji. Na obrazkwislo 6 jsou schématicky nazteny faze vzniku vyboje.

1 vysokonapétova elektroda /

2 silocary el. pole nahromadéné elektrony
3 uzeména elektroda

3-tvorba katodového stitu

vodivy mikrokanal povrchovy naboj
2-vytvoreni mikrokanald 4-vyhasnuti vyboje

Obréazeké.6: Faze DBD vyboje

1-Townsendim mechanismus

Vyboj je zahajen Townsendovym mechanismem. ¢e€Ro elektrori
exponenciald vzristd bez rozéleni elektrického pole vytyi@ného mezi
elektrodami. Ve chvili, kdy je pt elektrori dostatény dojde k péirazu a vytvéeni
vodivého mikrokanalu. V dalSi fazi dochazi ke hral¥ra elektrom na povrchu
dielektrika, k formovani katodového sheatu a oslabi elektrického pole. V této
chvili dosahuje proud maxima a proudova hustotasijevnatelna s nizkotlakym
doutnavym vybojem. KdyZ intenzita elektrického pdiesne pod uiitou hodnotu,
dojde k vyhasnuti vyboje.

RozliSujeme dva druhy DBD vybbdj Atmosféricky doutnavy vyboj
(Atmosferic Pressure Glow Discharge - APGD) a fiemtéarni dielektricky bariérovy
vyboj (Filamentary Dielectric Barrier Discharge BBD).

2.3.2.1 Atmosféricky doutnavy vyboj (APGD)

Hlavnim charakteristickym znakem tohoto vyboje jadialni prostorova
homogenita. Nevykazuje tedy ani filamentarni amsioury charakter. Tento vyboj Ize
vytvorit nékolika zpisoby a jeho vlastnosti jsou ztr& odliSné v zavislosti nadelu
vyuziti. Jestlize ho pouzivame pro phi plynového laseru, tak je to pulzni vyboj
s amplitudou proudu aZz ¢kolik ampér. Zatimco pro plazmové zpracovani se
pouzivaji proudy v rozsahu desetin miliampér. Venf® prostorového vyboje naopak
nema pulzni charakter.
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Stabilizace tohoto vyboje je sloZj§i nez u korony nebo FDBD. Pro udrzeni
stabilniho vyboje je nutna vhodnéa atmosféra,ingisté helium a frekvence vy3si nez
1kHz. Pouziva se i nahrazeni jedné elektrodyzikou.

DalSi charakteristikou je jedna velmi kratkad proudoSptka na il cyklu.
Mimo Spicku je velikost proudu velmi mald, ale neni nuloWa za&atku vyboje se
zatne zvySovat hustota iobta to vede k vytvieni katodového spadu. Ten se
ztentuje az do dosazeni maximalniho proudu. Po dosaZgitky se z&ne katodovy
spad pomalu rozEbvat a naopak se zmenSuje kladny sloupec. Pokudbgtaténa
frekvence a vytvill se kladny sloupec, znamena to, Ze je zde dolstatektroni
k vytvoreni dalSiho vyboje ip slabém elektrickém poli. Toto je nutnd podminka p
vznik APGD. Maximalni hustota elektréra ionti ve vyboji jefadow 1011 na cm,
elektronova hustotassns pred zahajenim vyboje by &a byt wtsi neZ 106 na cin

Hlavni vyhodou tohoto vyboje je vySSi hustota emergez u korény nebo
FDBD vyboje. Vysledek zpracovéani je kvalitativnsrovnatelny s vysledkem
ziskanym pi nizkotlakém zpracovani. Hlavni nevyhodou jsou Siy$iaroky na
stabilizaci a udrzeni vyboje a citlivost n&itomnost néistot.

2.3.2.2 Dielektricky bariérovy vyboj

Hlavnim znakem tohoto vyboje, nazyvaného takéjtigkiboj, je filamentarni
(vldknity) charakter. B atmosférickéem tlaku se vytv¥b spousta velice tenkych
vlaken s polomrem okolo 100um, které se v dolnitasti rozStuji na povrchovy
vyboj s polomérem zhruba 0,5 cm. Tyto vlakna jsou nah&drozmistny po
zpracovavaném povrchu a navzajem se nedaviiv Vyboj lze stabilg udrZzet od
frekvence 50 Hz.

Naboje na dielektriku v mistech, kde dosSlo ke vzniklamenti vyboje,
zustavaji nahromathé a pokud pouzivdme vysokou frekvenci a maléstigprojevi
se vyrazg panetovy efekt. To znamena, Ze nové mikrokanaly se viitwa stejnych
mistech. B pouziti nizSich frekvenci neni patovy efekt tak vyrazny.

Hlavni vyhodou tohoto vyboje je snadna stabilizacgonerné jednoduché
zatizeni. Hlavni nevyhodou je nerovnémé pokryti povrchu. Rimérna hustota
energie ve vyboji je nizsi nez u APGD.
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2.4 Oxidy titanu

2.4.1 Vlastnosti TiQ

ptechodové prvky skupiny IV B. Jeho sk®niny jsou znamy svymi minf@dnymi
fyzikalnimi vlastnostmi. V pirodé je ho mozné né€pstji nalézt ve forné oxidu
titani¢itého TiO, a to v fiznych podobach: né&aseji jako rutil, méré ¢asto jako
anatas a brookit.

Rutil svou strukturou odpovida tetragonalntihce (viz obrazekt.7). je to
vysokoteplotni modifikace Ti® s hustotu 4230 Kg/fh Rutil je stibiits Sedy,
cervenohrdy, hnédy azcerny, casto scervenym azervenofialovym odstinem. Jeho
tvrdost na stupnici tvrdosti se pohybuje v&l¢ od 6 — 6,5, je kehky, pongérn¢ dobie
Stépny, jeho lom je nerovny, lasturnaty. Co sédychemického slozeni, titan ttio
59,94 % a kyslik 40,06 % celku. Je nerozpustny setynach. Jeho oddou je
sagenit, jenz v firod¢ nalezneme v podabjehlickovitych krystati tvorici miizkové
prorostlice v biotitu nebo vilemenu.

Obréazeke. 7: Tetragonalni dizka rutilu a jeho podoba

Struktura anatasu (viz obrazek 8) odpovida tétatgtnalni niizce, ale na
rozdil od rutilu je to nizkoteplotni modifikace TiGs menSi hustotou, a to 3900
kg/m*. Nazev pochazi reckého anatasis, coZ znamena protazen, thighw krystaly
jsou vice protazené, nez tomu byva u jingthereinych nerosi.

Jeho fyzikélni vlastnosti jsou nasledujici: Tvrdés5-6, kKehky, dolie SEpny
s lasturnatym lomem. Z hlediska chemického slojentitan zastoupen z 59,94 % a
kyslik 40,06 % v celku (stegnjako v rutilu), nerozpustny v kyselinach. Barva je
(tmavo)modra, Zluta,éervend, hida az cerna, vzaca témetr bezbarvy. Lesk
diamantovy, mastny, polokovovy. #rlednost: prosvita az nedrledny, vryp bily.
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Obrézeke. 8: Tetragonalni iizka anatasu a jeho podobarirqede

Brookit ma na rozdil od anatasu a rutilu rombickoizku, je trimorfni
s rutilem a anatasem. Akcesoricky mineral v ZzZildalpského typu. Déale v
hydrotermalnich  Zilkach metamorfnich zén, v magmiaich a silg
metamorfovanych horninach (ruly, svory). Protoze qgdolny proti zétravani,
nachazi se také v rozsypech

Fyzikalni vlastnosti: Tvrdost 5,5-6,Fdhky, hustota 4100 kgfin dohkie
Sttpny, lom pololasturnaty. Optické vlastnosti: Ban#@utohrédd, ¢ervenohida az
cerna. Lesk diamantovy, polokovovy. tPlednost: piihledny az pitsvitny, vryp
Zlutobily. Chemické vlastnosti: Slozeni: Titan 59,%, kyslik 40,06 %, fimési Fe,
Nb, Ta. Nerozpustny v kyselinach.

Obrazeke.9: Rombicka struktura brookitu a jehoimdni podoba
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2.4.2 Vlastnosti tenkych vrstev TiO

Tenké vrstvy TiQ, kde x utuje stechiometrii, maji Siroké vyuziti a uplamm
v praimyslu. Mezi nejvyznamgjSi vlastnosti pai:
1) tvrdost €chto vrstev spojené s&hkosti
2) vynikajici odolnost proti atru a korozi
3) nizky koeficient teni
4) chemickd inertnost
5) moznost vytvéet bohaté mnozstvi nestechiometrickych gkmin
6) polovodiova vodivost
7) selektivni optické vlastnosti — transmise ve vithteoblasti sétla a
reflexe v oblasti infréerveného spektra
8) fotokatalytické vlatnosti a superhydrofilita

To, jaké vrstva titanoxidu bude mit vlastnosti, el na spoust vstupnich
parameté vyrobniho procesu (ndjklad na druhu vyboje ktery pouzijeme, na pddil
slozek pracovniho plynu, poZzadované tltesS vrstvy apod). Rzné nepatrné zémy
téchto parametr maji za nasledek roziné a odliSné vrstvy. Ne@Sim problémem
téchto proces8 spaiiva v sestrojeni aparatur pro upmyslové vyuziti, nebo
podminek, jakych docilime pomoci laboratorni apamat nemusime dosahnoutip
snaze o daleko vysSi produkci, nehldeda naroky ohled® kvality produktu, jeho
mnoZstvi agasovou investici.ReSeni spdiva ve velmi detailnim studiu procies
vyroby a samotnych vrstev.

Z mnoha experimeitvyplynulo, Ze vlastnosti samotnych vrstev Gzcewssiu
s jejich mikrostrukturou. Byl proto vypracovan kitativni model o vyvoji
jednotlivych mikrostruktur zaloZzeny nargrsta¥ existenceitech zén vrstvy. Tento
model vychazi z fedpokladu, Ze v kazdé zére urity typ adsorbovanych atain
tvorici povrch rostouci vrstvy. Tyto atomy se od selldiSuji pouze zpsobem, jak
jim byla dodana energie.

Model prvni vrstvy byl vypracovan pro namaané vrstvy a vychazi tak pouze
z tepelt indukované povrchové pohyblivosti. Model druhé iatit zony vychazi
z nerovnovaznych depaziich proceg (naprasovani, aktivované naprasovani,
iontové platovani) a ukazuje, jak se vyviji miknegdtura @i tepelrg indukované
povrchové  pohyblivosti v interakci s pohyblivosti ndukované iontovym
bombardovanimiizenym gedpstim substratuUs, ¢i tlakem pracovniho mediar.
V aktivovanych plazmochemickych procesech se kropovrchové pohyblivosti
indukované teplem a iontovym bombardovanim upl@t i tzv. chemicky indukovana
povrchova hybnost, kde se principidljedna o zminu mnozstvi, pofipad druhu
adsorbovanych¢éstic a tim i ovliveni jejich mezivazebnich sil vidledku
chemickych reakci a interakci.na povrchu rostoucstwy. Chemické procesy
probihajicich prd¥ v tomto prostoru zatim neumiddje tento jev zahrnout do
strukturniho modelu. Chemicky indukovana povrch@udyblivost rovez ovliviiuje
mikrostrukturu a tim i vlastnosti vrstvy.
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3 Experimentalngast

3.1 Schématické zobrazeni veSkerych kompohaptratury

Jednim z ukal této diplomové prace bylo sestaveni aparatury epodici
tenkych vrstev oxid titanu za nizkého tlaku v pracovni kokeopri piivedeni puls
stejnosmérného napti na budici elektrodu. Jednotlivé komponenty cef@ratury
budou detailgji nastininy v nasledujicich podkapitolach.

Samotné aparatura se skldda z nasleduji¢adti. Ristroj LAVAT AV 100
slouzi k vytvdaeni prostedi o nizkém tlaku (vysoké vakuum). Zdroj piulz
stejnosmérného napti se sklada z jednofazového autotransformatoruenegatoru
pulzi stejnosmrného napti vodivé spojenym s elektrodou aparatury LAVAT.

DalSi z komponerit je programovatelny teplotni regulator typu Ht60d&ery
ovlada a nastavuje poZzadovanou teplotu vyparnikuekurzorem pfivadénym do
pracovni komory (v naSemftipad titanisopropoxidem). Saasti vyparniku je i
topny pas, ktery ativa trubici spojujici vyparnik a komoru Zidodu nezadouci
kondenzace par titanisopropoxidem za pokojovychatep

Pomoci hmotnostniho prokomeéru privadime do komory s vysokym vakuem i
pracovni plyn v naSemifpad kyslik, je ale mozné i argon, ptipad smés plyni).
Pro pehlednost uvadim schéma na obrazkslo 10.

vyparnik Zdroj pulzd
+ | stejnosmérné
Li60b —>] LAVATAV 100 €& ho napéti
hmotnosti
pritokomeér

Obr.¢. 10: Schéma aparatury
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3.2 Jednotlivé komponenty aparatury

3.2.1 Obecné vlastnosti aparatury LAVAT AV 100

LAVAT AV 100 je jedna z nejdlezit¢jSich komponent &bec. Je ufena
k odcerpavani uzaieného vakuatsného prostoru, za podminky absence agresivnich
latek chemického razu a mechanickyckistot v prostoru odlerpavané komory.

Aparatura samotna umndje ziskat a udrZzet ¥erpaném objemu nizky tlak
(neboli vysoké vakuum) po dobu pebnou k provedeni pozZadované technicke
aplikace. Nizkého tlaku dosahujeme pomoci difuznirodaini olejové vywvy.
Vakuovy rozvod s vyuZitim obtokového potrubi jefeSen s vyuZitim
elektropneumaticky a elektromagneticky ovladanyentia. Tlak v dilezitych bodech
samotné aparatury je sniman pomoci vakuoimBtrani a Pening.

Cerpaci vakuovy proces je automatickizen a zabezgen podle pedem
zvoleného programu. Aparatura ma vlastni elektriakévody, rozvod tlakového
vzduchu a chladici vody. Je vybavena ventilatorem goochlazovani diftzni vywy
pii odstaveni. PIni nasledujici funkce - ¢edpavani na nizké nebo vysoké vakuum

odstaveni aparatury z rezimu niz., vys. vakua
zvlastni provoz s manualnim zasahem
zavzduseni

Aparatura je rozélena do dvou celk umisgénych na samosta¢npojizdnych
stojanech. Na jedno stojanu jsou umist vakuometry, programator a hlavni vypéna
Je oznden jako ovladaci stojan.

Na druhém stojanu jsou umdsty vywveévy, ventily, vakuovy rozvod a rozvod
tlakového vzduchu, chladici vody, ventilatoru a samd oderpavana komora. Oba
stojany jsou spolu propojeny desetizilovym silovymdicem a kabely k vakuovym
mérkam a teplomiram. Ozn&ujeme ho jakocerpaci stojan. Nezbytnou stasti je |
kompresor, ktery zajidije funknost elektropneumatickych ventil

Pro gehlednost a snazSitgdstavu pikladam nasledujici orientai schéma
(obrazeke.11) a fotografie.

ovliadaci stojan Gerpaci stojan
programator rotaéni vyvéva
méraky vakuometr(i iZilowy S
y desetiZilovy kabel bdcerpavand -
) komora ventilova
Pening Pirani soustava
kompresor
o chladicf diftizni vyvéva
hlavni vypina¢ systém

Obr.¢. 11: Schéma LAVAT AV100
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Obr. ¢. 13: Cerpaci stojan Obk. 14: Oderpavana komora
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3.2.1.1. Specifikace ovladaciho stojanu

Obr.¢. 15: Programator

Programovaci panel n&erpacim stojanu f@Zeme rozdlit do dvou ¢asti. Prvni
¢ast tvdai soustava diod a jimifslusné symboly, které svym rozsvicenim (fppc
zhasnutim) upozawji na aktivni (popipac pasivni) ¢innost danécasti oznaené
specifickym symbolem do rezimu, ktery jsme si zliosymboly a jim uvedené
zkratky popisujici dané okruhy aparatury jsou Wany podrobg v manudlu).

Druhou ¢asti programovaciho panelu jétptlacitek s popsanymi rezimy, a to
PUMPING (oderpavani ), VENTING (zavzdusni), FORE VAC (rezim, ktery nam
umozni ziskat nizké vakuum), HIGH VAC (vysoké vakyy STOP (zastaveni
jakéhokoliv procesu). Detaiépsi pouziti Gznych program bude vypracovano
v podkapitole (erpaci proces proifpravu podminek na vyt¥eni tenkych vrstev
titan oxidu“

Ukazatel tlaku k vakuometru Pirani Ukazatel tldkuakuometru Penning
Obrazeke. 16
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Obr.¢. 17: Dva vakuometry typu Pirani a jeden vakuontgpru Penning umighé na
cerpacim stojanu

Vakuometr Pirani spada do skupiny tepelnych vakeinin Jedna se o odporovy
vakuongr, které jsou zaloZzeny nagnosu tepla (tepelna vodivost plynu zavisi na tlaku
plynu). Piraniho vakuo®r se sklad4 z by, do niz je zataveno tenké kovové vlakno.
Pii prachodu proudu se tento odporovy dratek elektrickyivd asi na teplotu 200
stupiu celsia, pitom se neporuSuje stavba molekuéi@ného plynu. Mira ochlazovani
dratku plynem, ktera zavisi na tlaku, se pa&imdvéma zpisoby. Ten prvni spdva
v tom, Ze se udrzuje konstantni teplota dratkujétpo odpor) a $ ochlazovani dratku
plynem je nutné dodavatiiron na udrZeni stabilni teploty dratku. Mirou tliaje pak
hodnota elektrickéhoifkonu. Toto je nejastjSi feSeni ndfeni. Druhd metoda funguje
opané. Udrzuje se stalyifkon a mira ochlazeni je pak mirou tlaku.

Vakuometr Penning p&tdo skupiny vybojovych manométr Sklada se zerit
elektrod. D¢ z nich jsou tefové a jsou vodi¥ spojené (fi napeti nékolika kilovolt) a
jedné valcové anody umésté mezi nimi tak, aby osa sondy prochazetadgm katod.
Systém elektrod je umigt ve sklegné bace a cely manometr je vloZzen do
magnetického pole ( o magnetické indukci 0,1 — Ugkla) tak, aby jeho sit@ry
prochazely rovnokn¢ s osou elektrodového systému. Elektronyiisgbenim
Lorenzovy sily konaji dlouhé drahy tvaru epicyklpidTento pohyb je dopkm
kmitanim ve smiru osy anody mezi afma katodami a probihéa tak dlouho, nez elektron
dopadne na anodufiBom jiz dostaténé ionizuji plyn a vznika Penningy vyboj.

Na panelu, kde jsou oba ukazatele tlaku jsou revérstra umistna dw
tlacitka. Jedno z nich je MAINS a jeho aretace spiénnost oba dva ®&faky. Druhé
tlacitko slouzi k pepinani vakuometru do prostoru cedpavané komory nebo do
prostoru navazujiciho na difuzni wmu.

Rozsah vakuometru Pirani se pohybuje od hodnobstérického tlaku, az po
hodnoty desetin pascalu. Vakuometr Penning slouzingieni velmi vysokého vakua.
Jeho rozsah je od 1107 pascai.

22



3.2.1.2 Specifikaceerpaciho stojanu

Stzejnimi komponentyerpaciho stojanu jsou vyvy. Prvni z nich je roténi
Soupatkova vydva, ktera pracuje na principuémiciho se pracovniho objemu. Véwa
se skladé& z valcové pracovni komory, v niz s€iotalcovy rotor. Osa ot&ni je v ose
rotoru, avSak mimo osu valcové komory. Rotor je siim tak, aby byl vzdy ve styku
s komorou. Rotor mé v s¢ébmezeru, v niZz se pohybuji &vopatky. Pruziny je stale
piitlacuji ke stné¢ komory. Prostor komory je tim roZkkn na d¥, respektive nait
casti, jejichz objem se dtlaw zvétSuje a zmenSuje. Jedna se o periodicky proces.
Soupatkovéa rotni olejova vywva typu VRO 15-20 slouzi k werpani komory do
mezniho laku 30 pasdalPripravuje tak vliasté podminky proginnost diftzni vyevy.
Difazni vyweva pracuje na principuifpnosu impulsu. V naSentipad se jedna
o vywvévu typu DIFBLOK typ DB 100 P. Jedna se o komoruyparnikem a tryskou.
Pracovni latkou je mineralni olej, ktery ve varnikah‘ivame na teplotu 200 stip a
zahtaté molekuly olejové pary vedené tryskou dodavajk pnpuls molekulam plynu
v komae. Dochazi tak k transportu molekul ve&mcerpani. Mezni tlak této vywvy
je 10 pascat

Obr. ¢. 18: Obrg&. 19:
DIFBLOK DB 100 P Olejova rotani vyvéva VRO 15-20
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3.2.1.3 Cerpaci proces proifpravu podminek na vyt¥eni tenkych vrstev TiOx

Po zapnutim hlavniho spi#e na ovladacim stojanu je nutné aretovat ditka
MAINS u ukazatele tlaku vakuo¥nu a tim je uvézt do chod@.erpaci proces zahajime
aretaci tlgitek ozna&ujici program PUMPING a FORE VAC. Na ukazateli tlak
méraka Pirani pak pozorujeme pokles tlaku jak v kamotak v pracovnim prostoru
difuzni vywvy. Zvolenému programu odpovida i rozsviceni dical programatar
(bliz§i seznameni s danou problematikou je v manwaljeho piloze). Po #kolika
malo minutach dosjjeme k meznimu tlaku Soupatkové réxtéa vyveévy 30 pascalm,
ktery je nutnou podminkou &nnosti difuzni vywvy, jiZz mizeme aktivovat pouze
v pripad tlakufadow desitek pascal

Po dosazeni mezniho tlaku rond Soupatkové vygwy muzZzeme pejit
k programu oderpavani na vysoké vakuum. Aretaci ¢ftkta HIGH VAC na
programovacim panelu dojde k zarmni mineralniho oleje ve vyparniku difazni
olejové vywvy. Je nezbytné uvést amnost chladici systém spivajici v privodu
vody. Nestane-li se tak, rozsviti se signalida dioda na programovaci panelu
s napisem WATER a upozorni tak uzivatel&ehBm dvaceti minut po zahajeni rezimu
cerpani na vysoké vakuum dostoupi teplota mineralrdleje dvou set stuji celsia,
coz signalizuje rozsviceni diody na programovaciamgdu s napisem 200 °C. Je-li
dostaténé nizky tlak v pracovnim prostoru difuzni v§wy (tento prostor je f@derpan
rotatni olejovou vy¥vou pi rezimu FORE VACUUM), trojcestny ventil se
automaticky pesune do takové polohy, kdy je¢mnosti vyfazena roté&ni olejova
vyvéva a do procesuerpani se zapoji difuzni vgva. Sodasre dochazi k dalSimu
poklesu tlaku v o8lerpavané komi@ a vcinnost se uvede i citligjSi manometr zney
Pennig. Bhem rekolika malo minut je moZné dosahnout tlaku v hodwmtt 103
pascal. Dostateén¢ nizky tlak je nutnou podminkou Kipraw titanoxidovych vrstev
(k hlubSimu seznameni s chodem aparatury odkazajmanual k soupra&vLAVAT
AV 100).
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3.2.2 Elektricky zdroj

Elektricky zdroj se sklada ze dvasti. Z jednofazového autotransformatoru,
a generatoru puis stejnosmirného napti. Z elektrické sit je piivedené gtidave
napiti usmernéno a pFivedeno pes reguladtor na generator elektrickych pgulz
Samotny obrazek pulsie parizen pomoci osciloskopu na obrazku nize.

Obrazeki. 20: Pulsy na oscilatoru Obt. 21: Transformétor

Jednofazovy autotransformator je zabudovancedmého kovového kvadru, je
opafen spindem, jistcem, displejem ampérmetru, displejem voltmetru, up&m na
napajeni ze sita konektorem na propojeni s generatorem (publsz obr. ¢. 21).
Jedna se o jednofadzovy autotransformator typu RADEFPOO, ktery je uten pro
napajeni pipojenych zaizeni vrozsahu 5 — 230 V. maximalni édbproudu je
stanoven na 10,0 A (blizSi seznameni odkazuji nauaAbhRA1F250.100).

Generator puls stejnosmirného napti PG-2K-07 je zasazen do kovového
kvadru stibrné barvy (viz obrazek 22). Jeho napajecidtiaje stanoveno na 8-10V ,
odebirany proud 7 — 55 mA. Kmittovy rozsah je od 0,22 Hz az 2,5 MHz.ri&i
impulsi je mozno mdnit z hodnot 250 ns az 4,5 s. Je to zdroj o vyk@kW. Na
zadni stras je vstup na fipojeni z elektrické sét konektor na propojeni generatoru
a regulatoru, vystup puisstejnosmérného napti a dw pojistky. Na gedni stran je
hlavni vypind, tlac¢itka start a stop, dvswtelné kontrolky upozatujici na aktivnici
pasivni stav (zapojeni do &jtprovoz), a panel na nastavenfeSa kmit@et pulsu.
K bo¢nim s€nam jsou pidany chladici ¥traky (Pro detailajSi seznameni odkazuji
na manual).

Obr.¢. 22: Generator puis Obr.¢. 23: Nastavovaci panel
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3.2.2.1 Proces zapéaleni plasma

Zdroj elektrického nafi je napojen na elektrodu vyvedenoucerpané
komory na zéizené LAVAT AV 100. Samotna komora je vodigpojena se zemi.

Po zapojeni v8ech komponéntdroje do sit a jejich zapnuti je nejvhodjsi
pted spu&tnim procesu vyboje na panelddipuldi nastavit rozmezi 550 ns az 1%
(viz obr. 23 ). Rozsah kmitbu zvolime v rozmezi 2 kHZ az 18 kHz. Na detaji
doladéni pouzZijeme tlaitka s napisy ,jemé".

Poté je nutné na regulatoru opatavySovat napti. NejoptimalrgjSi je hodnota
odpovidajici vychylce voltmetru fiplizn¢ 200 V. Ri zvySovani napti je nutné
neustéle sledovat vychylku ampérmetru, nelhdnota protékajiciho proudu nesmi
ptekrait 5 V. pti hodnotach vySSich hrozi zm@ni zdroje.

Pokud jsou pulsy napi privadény na elektrodu otkrpané komory (tlak uvnit
komory by nEl byt fadow v desitkdch Pasadgl, je mozné prosklenym otvorem
pozorovat namodralou & vyboj (viz obrazek 24).

Obrazelké.24: Haici plasma

3.2.3 Ht60b a vyparnik

Ht60b je jednoduchy PID dvoupolohovy regulator. dluje teplotni regulaci
na konstantni teplotu, méa jedenéitici vstup, dva vystupy, komunikai linku,
rampovou funkci a uZivatel siide zvolit mezi automatickym a manualnim rezimem.

Regulator, ktery je saisti této aparatury, je zasazen do plastového pauzd
Na horni straéd ma dva displeje. V automatickém rezimu, po zapmetjulatoru,
mazeme pomoci if tlagitek zvolit pozadovanou teplotu, v naSentipac 60 °C.
V hornim displeji se nam objevi teplota, kterou gsmvolili, v dolnim displeji pak
aktualni teplota, kteradhem rekolika minut dostoupi teploty poZzadované. Prasv
nazornost viz obraze&islo 25.
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Obr. ¢. 25: Ht60b

Teplotni regulator je propojen s vyparnikem, kdefrivan prekurzor (v naSem
ptipact titanisopropoxid). Vyparnik je namontovan c&rpaci komeée aparatury
LAVAT AV 100 a titanisopropoxidové pary se odvgd dovnitt komory. Trubici,
opatené na dolnim konci jehlovym ventilem, je nutné ila&t topnym pasem,
z davodu nezadouci kondenzace par prekurzoru.c8stil vyparniku je i dalSi otvor na
ptivod jiného pracovniho plynu ( v praxi gestji argon). Podrobéii viz obrazek 26 a
27.

Obr.¢. 26: Vyparnik Obre. 27: Topny pas

3.2.4 Hmotnostni piitokomegr (massflowmeter)

Hmotnosti pédtokomeér je zaizeni, které pes tfidici jednotku reguluje bitok
plynu. V naSem fipad® se jedna o hmotnostnitokomer od firmy MKS instruments,
typ 179A Mass-Flo, s jednim vstupem fidici jednotku a déma vstupy pro fivod
plynu. Vystupy jsou kompatibilni, krom jinych, se@gi od firmy SWAGELOCK.
Pomoci hmotnostniho prokongru piivadime do oderpané komory pracovni plyn,
v naSem pipac kyslik. Pfitokomeér je schopen korigovat fitok az do hodnoty 1000
ccm. Pro detail&Si priblizeni viz obrazek 28.
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Obr.¢.28: 179A Mass-Flo

Ridici jednotka tohoto fitokoméru je typ PR 4000 od firmy MKS instruments.
Jeji displej je roz8len do dvowasti. Horni¢ast nam ukazuje aktualni hodnotuifmku
a dolni¢ast nami nastaveny pozadovany udaj v kubickychigesitech krychlovych
za sekundu. Celkové ovladani je jednoduché. Pontlagitek se symboly Sipek
nastavime nami poZzadovanou hodnotu, kterou potwedstisknutim tlaitka ENTER.
Dale st&i jen potvrdit Zadost pomoci tldka ON a pokud je mitokomeér pripojeny
k plynové bomB s ote¥enym ventilem, térr okamzi€ prochazi pitokomérem
poZadovana hodnotaiaoku. Pro detail§jSi priblizenitidici jednotky viz obrazek 29.

| o S A4 B A AL AR DO S S, o~

Obr. ¢. 29: Ridici jednotka PR 4000
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4 Statistické vyhodnoceni dat

4.1 Procesy probihajici veésiach vakuovych systéin

Hranice oderpavané komory odtuje vakuovy systém od prostoru, kde je
atmosféricky tlak. Rozdil tlakna obou stranach hranicetizmbuje proud plya jejimi
netsnostmi a tim i¢asovou zminu koncentrac&astic plynu uvnit systému. To je
ptipad gimé souvislosti mezi objemovymi procesy a procegyitit hranice systému.

Uvniti pevné latky tvéici s€nu vakuového systému mohou byt kanalky a
Strbiny rizného tvaru, priezu a délky. Vznikaji bdi nasledkem chybné vyroby, nebo
nasledkem nespravného zpracovani latkii photovovani vakuovych systém
Netésnostmi pak proudi plyn z okolniho prostoru do vakého systému. Nezadoucim
nasledkem je u vakuového uzamého systému postupny dat tlaku, ¢i u stale
cerpanych systétvzrist mezniho tlaku a&Si zatizeni vydvy.

Jednou z vetiin ktera charakterizuje vakuovy systém jako celgknatékani.
Ozname jiy. Vypocet pro hodnotu vetiny y je velmi jednoduchy (viz rovnice.3).

_AplV  (rovnices. 3)
At
Zde Ap je rozdil tlaki za dobuAt, a Vje objememcerpané nadoby, tudiz

konstanta. Nutnou podminkou k provedenitemi je uzaienost vakuového systému,
to znamend, Ze neprobiha Zadwdgrpaci, ¢i zavzdudovaci proces. Jeigjmé, Ze
jednotkou ] = Pa-I-s%.

Mereni velkiny y probéhla za ti riznych nastaveni podminekerpaciho
procesu. Prvnim z nich bylo &eni po oderpani difazni vy¥vou na hranici jejiho
mezniho tlaku, aniz by &erpaci komeée byl @ipojen vyparnik a rychlospojka
s konektorem naifvod pracovniho plynu.

Druhé z n&teni probihalo za totoZznych podminek s tou¢mou, Ze ke komie
jsme gidali vyparnik (se zatenym jehlovym ventilem).

Tieti méfeni se od pedchoziho odliSuje. S@dasti aparatury byl jak vyparnik,
tak i rychlospoj. Mieni samotné probihalo tak, Zze jsm&emgbali komoru az na mezni
tlak pouze pomoci rotai vyvévy. Poté jsme zastavili rezim FORE VAC &iii tak
veli¢inu x v jiném tlakovém intervalu, neZ jaky jsme mohliozikmat u vyevy difazni.

Ve vSech mifeni jde v podstét o statisticky popis procesu transfeéastic
z okolniho prostoru diky n&nostem ve sghach systému do prostoru vakuové
komory, kde systém je uz#geny a dcerpaci reZzim zastaven. Veéina y tak
charakterizujedsnost aparatury jako celku.
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4.2 Statistické metody pro zpracovani dat

4.2.1 Zakladni statistické definice, charakteristiky poyoa variability

Statistickym souborem nazyvame mnoziniegmeta roztiidénych z hlediska
jejich urité spol&né vlastnosti. Rednety paftici do statistického souboru nazyvame
prvky souboru. Znak, jehozizné hodnoty, poppad obmeény, nachazime u vSech
prvki daného souboru a jenz je zvolen za podklad fdgni téchto prvki, nazyvame
argumentem souboru. Celkovy qa vSech prvik uvazovaného oboru nazyvame
rozsahem souboru.

Pravdpodobnostni chovani nahodné ¢ally je jednoznané urceno distribéni
funkci. Jedny z charakteristik, které popisuji vhassti rozaleni statistického souboru
jsou charakteristika polohy a charakteristika viatigy. DalSim dilezitym pojmem je
median y, coZ je prvek statistického souboru, ktery seémnvyskytuje nejastji
(s nejvyssicetnosti).

Charakteristiky polohy, neboli igdni hodnoty, jsou né&gstji zastoupeny
aritmetickym (rovnicec¢.4), geometrickym (rovnice.5) a harmonickym pimérem
(rovnice 6). Pro naSe ¢dly budeme vyuZivat pouze aritmetickyapr@r, kde n
predstavuje poéet prvki ve statistickym souboru ije k-ty prvek.

Aritmeticky pramér X = 12” X, (Rovnicec.4)

ﬁ k=1

Geometricky fmer X, =n/x Ok, mm, (Ronice.5)
ickV s o _ 1 11 el
Harmonicky pamér X, :_’A:_z_ (Rovnice¢.6)
A N X,

Charakteristiky variability jsou zastoupeny hl@vrozptylem a srrodatnou
odchylkou. Rozptylem, neboli dispergi statistického souboru o rozsahpnazyvame
aritmeticky pamér kvadratickych odchylek(xk - X)? hodnot argumentuX od
aritmetickeho pikméru 3 . Klasicky rozptyl je tedy definovan rovni¢i7, ale v praxi
se nefasgji pouziva vzorec popsany Vv rovni¢i8, protoZze se ukazalo, Ze klasicky
rozptyl mirré podhodnocuje.

Klasicky rozptyl 2 _ 1o _ )2 Rovnicec.7
yrozptyl g _sz:l(xk X) ( ¢.7)

Rozptyl - 1o Zx Rovnice.8
ozpty sz_n__lzk:l(xk X)? (Rovnice.8)

4.2.2 Bodové a intervalové odhady

Bez ujmy na obecnostiideme tvrdit, Zex je nestranny odhadistdni hodnoty

u a$ je nestranny odhad hodnoty rozptyfl Veli¢iny 4 a ¢° nazyvame bodovymi
odhady, jednad se o veiny teoretické. Dalekocasgji se vyuZziva intervalovych
odhadi, neboli odhad spolehlivosti na gaké hladiré a. Cislo a se voli zamirné malé,
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nejcaseji 0,05 a koeficientem spolehlivosti je pakislo q=1- «a, které nizeme
definovat tvrzenim, Ze 95% vysleillpii testovani rozptylug¢i stredni hodnoty spada
do naseho intervalového odhadu.

Samotné ufeni intervalu je mozZno stanovit &ma metodami. Jednou z nich je
intervalovy odhad pro parametry normalniho réedi a jak uz sam néazev napovid4,
dalezitym predpokladem je normalita roZikni. Pokud nevychazime z normalniho
rozkleni, ale mame dostatey pocet hodnot, niZzeme vyuZit metody intervalového
odhadu pomoci centréini limitni¢ty. V naSem pipad budeme aplikovat druhou
metodu.

Predpokladejme, Ze mame dostaté mnoZzstvi hodnot (optimalni je et
pievySujici¢islo 20, ale i 15 hodnot posia Méme pakXy,.....,Xnnahodny vybr
z rozatleni s konénou hodnotou: a ¢°. potom dle centralni limitni &y ma vztah
¢islo 9 asymptoticky normované roddni.

%g/ﬁ L L ®=N(0)
Vztah¢islo 9

Podle definice kritické hodnoty normovaného réleai plati rovnicetislo 10.
XM u(l—%)) “1-a-

[
Rovniceg.10

P(—u(l—%) <

Kde u je kriticka hodnota normalniho rogeni, a je hladina spolehlivosti,
je aritmeticky pémér, x4 je naSe hledana igtdni hodnota aSje odmocnina
z nestranného odhadu hodnoty rozptyluteWpdadanim pedchoziho vztahu tak
dostaneme interval o spolehlivodt a. Viz rovnicecislo 11.

o a,_S o a, S
X—u(l——)EI—,X+u(1——)—>
< 2" n 2" \n

Rovnicecdislo 11

4.2.3 Parametrické a neparametrické testy

Ve wdeckém vyzkumu i v aplikacich se problémy dasjgji formuluji ve tvaru
hypotéz. Statistickd hypotéza je tvrzeni, kterdyk& pravé&podobnostniho rozdeni,
ptipadrée parameti nahodné vetiny. Kazda uloha testovani hypotéz je formulovana
tak, Ze proti sob stoji dw hypotézy, a to hypotézd, proti alternativniH;. O tom, zda
plati dle gedem stanovenych kritérii &itd hypotéza, rozhodujeme &pna hladig «,
které volime zarkrné malé.

VSechny testy na posuzovani hypotéazeme rozdlit do dvou velkych skupin.
Tou prvni skupinou jsou parametrické testy, kteyéhazeji z pedpokladu normalniho
roz&kleni. Mezi nimi je napiklad jednovykrovy t test, test o rozptylu normalniho
rozdkleni, parovy t test, dvouvyovy t test, test shodnosti dvou rozptyl
porovnavani sednich hodnot { nestejnych rozptylech a dalSi. Pokud hodnoty
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nesphuji hodnotu normalniho rozteni, ale mame dostatey paiet nangienych
hodnot, gechazime k tetn opirajici se o centralni limitniétu (CLV). Jednim
z takovych test je nagiklad test o gedni hodnat pomoci CLV.

MuZze se vSak objevit takovy statisticky soubor, ktemgjenZe nesplje
normalni rozdleni, ale navic neméa dostdty pactet prvki. V takovém pipad
ptechazime k druhé skupintesti, a to tesim neparametrickym. Mezi én pati
napiklad znaménkovy test (testuje hypotézu zda medé&rmrroven danémuwislu),
jednovykErovy Wilcoxoniv test (zkouma, zda je distribni funkce symetrickd kolem
nuly) a dvouvylkrovy Wilcoxoniv test (testuje shodnost dvou distrélmich funkci na
urc¢ité hladirg a)

Pti naSem mdfeni negaseji budeme pouZzivat testu otfstini hodnat pomoci
CLV. V piipad, Ze nahodné valiny nesphuji normalitu, nemizeme pouzit klasické
parametrické testy. Je-li vSak v@h dostatény poiet, mizeme pak vyuZzit centralni
limitni véty, kterd vlasta fika, Ze sotiet wWtSiho p@&tu nahodnych vetin se chova
jako normalni rozdéleni. Pro aproximaci pomoci CLV se obvykle dopane 20
namétenych hodnot.

Mg&me X,.....,Xnnahodny vybr z rozdsleni s konénou hodnotou: a ¢°. Je
tteba testovat hypotézHy : ,u:,uoprOti hypotézeH;: UE Uy kde cislo 'uoje nami

odhadovana sedni hodnota. Podle centralni limitni¢ty ma statistika popsana
vztahemcislo 12 za platnostiy asymptoticky normované rogini.

T:Mg/_ . P=N(0))
UO

Vztahé. 12

V tomto pgipad je oo rovno $. Podle definice kritické hodnoty normovaného
roz&kleni je asymptoticky rovno dvou vztam vypsanych niZze, neboli hypotétiy
zamitneme na hladén, jestlize plati:

p(|-|-| < u(l—%)) -1-q Vztah¢.13

Tzua-9) Vztah¢.14
2
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4.3 Meteni veltiny X
4.3.1 Métenicislo 1

V tomto meteni zji¥ujeme velikost veliiny natékani y, pficemz samotna
odéerpavana komora je prosta jak vyparniku, tak ryshtje pro konektor nafjvod
pracovniho plynu. Tento fakt je veliceilézity, protoZze jakykoliv dal§i komponent
zabudovany ke konte zvySuje jeji netsnost (je to dsledkem celkového z¥Seni
povrchu sén vakuového systému a ®ehostmi materidl, z nichZz jsou komponenty
zhotoveny ), jak seipswd¢ime v nasledujicich aieni.

Po prolghnuti ¢erpaciho rezimu HIGH VAC, kdy jsme dosahli diky wihi
VYVEVeE, jeZ byla pedserpana vywvou rotani, tlaku 2102 Pa, jsme uko&ili cerpaci
proces. Pokud by byla komora dokonale termodynagniékolovana a prosta
netsnosti, rdicka vakuometru PENNING by nezaznamenala Zadnou Jkahtlaku.
V realu vSak Bhem kratké doby dochazi k postupnému zvysSeni tlakd,je z naprosté
vétSiny disledek netsnosti. Zadchto podminek byla nezéavisle na gqgirovedena d¥
métfeni, @icemz vime Ze objenv ¢erpané komory j&/=9,456 | tlak v ni jep, 4p je
rozdil dvou po sobnameétfenych hodnot tlaku z&asAt.

n Tis] | ppa] | ap[ral | atgs] | X [Pamcs™|
0 0 0,02 X
1 10 0,20 018 10 0,170208
2 20 035 0,15 10 014184
3 30 0,40 0,05 10 0,04728
4 40 0,50 0.10 10 0,09456
5 60 0,60 0.10 20 0,04728
6 80 0,70 0.10 20 0,04728
7 100 0,80 0.10 20 0,04728
8 120 0,90 0,10 20 0,04728
Tabulka¢.1
-1
n tis] | pral | appay | atgs) | X [Pans?]
0 0 0,02 X
1 10 0,30 028 10 0,264768
2 20 035 0,05 10 0,04728
3 30 0,50 0,15 10 014184
4 40 0,60 0,10 10 0,09456
5 60 0,70 0.10 20 0,04728
6 80 0,80 0.10 20 0,04728
7 100 0,90 0.10 20 0,04728
8 120 1,00 0,10 20 0,04728
Tabulkag.2

33



Mame tedy k dispozici celkem Sestnact géemych hodnot vetiny y, ktera
srovhame do tabulky a vypame aritmeticky prmér % (bodovy odhad sedni
hodnoty), rozptylS’, nasleds i intervalovy odhad pro gdni hodnotu (viz taks. 3) a
test o stedni hodnat pomoci CLV.

] x|lPams™| (X =x)?

1 0,17021 0,007042902
2 0,14184 0,003086247
3 0,04728 0,001521468
4 0,09456 6,84591E-05
5 0,04728 0,001521468
6 0,04728 0,001521468
7 0,04728 0,001521468
8 0,04728 0,001521468
9 0,26477 0,031855824
10 0,04728 0,001521468
11 0,14184 0,003086247
12 0,09456 6,84591E-05
13 0,04728 0,001521468
14 0,04728 0,001521468
15 0,04728 0,001521468
16 0,04728 0,001521468

X 0,08629
SZ
0,01639
Intervalovy
odhad % | (002357014903

Tabulkac.3

Pro lepSi pedstavu uvadim dva grafyiiglusné obma mefenim, zobrazujici
velicinu xy v case a kde je vySrafovanotiarou znazorén i intervalovy odhad
nameienymi hodnotami weny.

Zavislost veli €iny x na c¢ase (tabl)
X1 [Pa.l/s]
0,2
0,18 -
0,16 - x
0,14 - X
0,12
0,1 x
0,08 -
0,06 -
0.04 | X X X X X
0,02 - - T T T -
0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 20 40 60 80 100 120 140
t[s]
Graf¢.l
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Zavislost veli €iny x na €ase (tab2)
X1 [Pa.l/s]
0,2 -
0,18 -
0,16 -
0,14 - X
0,12 -
0,1 - x
0,08 -
0,06 -
0,04 | X X X X X
0,02 - T T T T T T T T
0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 20 40 60 80 100 120 140
t [s]
Graf¢. 2

Na zavr bych dodal, Ze test oisdni hodnat, jiZ jsme poloZili rovnu naSemu
aritmetickému pikméru, nevyvratil na hladi® a hypotézuHp a tudiz i tento test
potvrzuje na dané hladéniei je rovno 0,0862% 5% -

Jak je z grafu patrné, na&mené hodnoty od nulté az do dvacaté sekundy
vykazuji oproti ostatnim rozdil, kdezto pa@&jid namétené hodnoty jsou vicemén
stejné. Je to dano tim, Ze v okamziku zastavenicgmo ¢erpani dochazi vlivem
netsnosti a desorpce k strmému zvySeni koncentt@aseic ve vakuové konte. A
poreévadz @i vypoctu veliciny natékani vychazime &asového rozdil tlaka, jsou prvni
hodnoty znang zkreslujici.

4.3.2 M¢trenicislo 2

U tohoto n&feni jsme pouzivali oft difazni vywvu, kter4 oderpala systém az
na hranici svého mezniho tlaku. K vakuové kdendyl nainstalovan i vyparnik. Po
dosazeni hragni hodnoty tlaku, jsme vypnuli rezim FORE VAC a poavali na
vakuometru Pirani jfedpokladany ndist tlaku. Z empirickych poznatk miZzeme
ptedpokladat, Ze valina y vzroste, neb® hranini povrch aparatury se rozrostl o
povrch nainstalovaného komponentu, jehoZz materigkazuje také nesnosti.
Vysledky daného @ieni zpracovava tabulksdslo 4.

-1
n tis] | piral | appay | At P [Pans?|
0 0 0,05 X
1 10 0,10 0,05 10 0,04728
2 20 2,00 1,90 10 1,79664
3 30 3,00 1,00 10 0,9456
4 40 3.50 0,50 10 04728
5 60 4.00 0,50 20 02364
6 80 5.00 1,00 20 04728
7 100 6,00 1,00 20 04728
8 120 7.00 1,00 20 04728

Tabulka¢. 4
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Z danych hodnot valiny y mizeme stanovit sédni hodnotu a rozptyl (viz
tabulka¢.5) a nésled& zobrazit zavislost valiny y nacaset (viz graf¢.3). Vzhledem
k tomu, Ze druh& naghena hodnota ve sloupgi nékolikanasobg prevySuje ostatni,
mazeme ji ve statistickém souboru zanedbat, aby rest@vala vypoet rozptylu a
stredni hodnoty.

Stredni
hodnota x 0,445783
Rozptyl x 0,52008
Tabulkac¢. 5
Zavislost veli €iny x na ¢ase (tab4)
X1 [Pa.lis]
0,92 X
0,82
0,72
0,62
0,52
042 | X X X X
0,32
0,22 X
0,12
002 X : : : | ‘ |
5 25 45 65 85 105 125
t[s]
Graf¢.3

Jestlize porovname toto &feni s gedchozim, je zcelafejmé, Ze veliina y
vzrostla vice jak @krat. Onen narst souhlasi sigdpokladem zvySeni natékani
aparatury, ke které byl nainstalovan vyparnik. Dikynu, Ze jsme zvySili celkovy
objem a povrch aparatury i faktor gehosti vzrostl. Je nutné navidifdédnout
k tomu, Ze samotny vyparnik ma dva ventily a jeakuovou komorou spojen pomoci
rychlospoje, coz silkbkoresponduje se zvySenim vghy natékani.

Jako v pedchozim miteni, i zde prvni nagtené hodnoty se zda¢ liSi od
pozdji naméfenych hodnot, a to ze stejnéhévddu jako v ndieni ¢islo jedna. Proto
bychom je mohli zanedbat a vychazet ze&émydatrejSich pozdji namétenych hodnot.

4.3.3 M¢ienicislo 3
Toto meteni probihalo za nasledujicich podmingkerpaci proces probihal

pouze pomoci rotai vyvévy za rezimu FORE VAC. V okamziku, kdy jsme dosahli
mezniho tlaku, zastavili jsme procasrpani a pozorovali nast tlaku. NaSim
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ptedpokladem bylo, Ze se natékani vakuové komory izv@sky vyparniku a
rychlospoji pro konektor naifvod pracovniho plynu. Navic do celého procesu teby
zakomponovéana difuzni vgva. Nangfené hodnoty tlaku v rozmezich diteho
c¢asového intervalu jsou uvedeny v tabuétglo 6.

V tabulce ¢islo 7 jsou vyhodnoceny hodnoty, jejich statistické zpracovani
v tabulce ¢islo 8 a nasledh i graf (vychazejici z hodnot tabulky.8), kde jsou
vyobrazeny gedni hodnotyy (v jednotlivych ¢asovych intervalech) v zavislosti na
case.

p p p p p p p p p p smérodatna
t[s] [Pa] | [Pa] | [Pa] | [Pa]][Pal] [Pa] |[Pa]][Pa]][Pa]] [Pa] | primér| odchylka
0 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50 50 0,00
2 60 | 60 | 70 | 60 | 60 | 60 | 70 | 60 | 70 | 70 64 5,16
4 90 | 80 | 90 | 90 | 90 | 85 | 80 | 80 | 90 | 90 | 86,5 4,74
6 100 | 100 | 100 [ 100|100 | 100 | 100|100 |100| 100 | 100 0,00
8 120 | 150 | 120 | 150 | 120 | 120 | 120 | 110|150 | 150 | 131 16,63
10 210 | 200 | 200 | 190|180 | 180 |160| 170|200 | 190 | 188 15,49
12 230 | 220 | 220 | 200 | 200 | 200 | 200 | 200 | 250 | 220 | 214 17,13
14 300 | 300 | 300 | 250 | 250 | 250 | 280 | 280 | 300 | 300 | 281 22,83
16 400 | 400 | 400 | 300 | 320 | 300 | 320 | 350 | 400 | 350 | 354 43,00
18 500 | 500 | 500 | 400 | 400 | 380 | 420 | 400 | 480 | 470 | 445 49,27
20 600 | 600 | 550 | 490 | 500 | 490 | 520 | 490 | 550 | 530 | 532 42,64
Tabulkac.6
smérodatna
n 1 2 3 4 5 6 7 8 9 | 10 |primér| odchylka
47,7 | 47,7 |95,4 |47,7| 48 | 47,7 | 95 |47,7]| 95 |95,4] 66,8 24,6
143 | 95,4 |95,4| 143 |143| 119 | 48 |95,4| 95 |95,4] 107,3 30,3
)([Pa[ll Bs-lj 47,7 1 95,4 |47,7|47,7| 48 | 71,6 | 95 |95,4| 48 |47,7] 64,4 22,6
95,4 | 239 |95,4|239 | 95 | 95,4 | 95 |47,7|239| 239 | 147,9 79,3
429 | 239 | 382|191 |286| 286 |191| 286 |239| 191 | 271,9 81,2
95,4954 |95,4|47,7| 95 | 95,4 (191|143 |239| 143 | 124,0 56,0
334 | 382 | 382 | 239 [239| 239 | 382| 382 |239| 382 | 319,6 71,3
477 | 477 | 477 | 239 |334| 239 |191| 334 |477| 239 | 348,2 119,1
A77 | 477 | 477 | 477 | 382 | 382 | 477|239 |382 | 572 | 434,1 91,2
A77 | 477 | 239 | 429 |477| 525 |477| 429 |334| 286 | 415,0 95,5
stfedni
hodnota | 262 | 262 [ 239 || 210 |[[215( 210 || 224 210 ||239| 229
Roptyly ]1052]1052|73,7| 401 |233] 401 | 33 |]401| 74 |0,91

Tabulkag.7
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Nasledujici hodnoty jsou vyt¥eny z piimérnych hodnot nagtenych vel€in:

t[s] 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

XlPaD]Bs_lJ 66,78 | 107,33 | 64,40 |147,87| 271,89 | 124,02 | 319,59 | 348,21 | 434,07 | 414,99

Stredni
hodnota x 229,914

Smérodatna
odchylka x 20,34
Tabulkac.8

Zavislost veli €iny natékani na €ase
X [Pa.ls]

450,00
400,00 - X
350,00 - X
300,00 -
250,00 -
200,00 -
150,00 X
100,00 - X

50,00 - X X

0,00 : ‘ ; ‘

t[s]

Graf¢. 3

Oproti dwema pedchozim mfeni miZzeme v tomto pozorovat strmyiimo
abnormalni narst veliiny natékani. Tento jev ovliwje rekolik faktorad najednou.
Netéstnoti v rychlospojich, kteréfpeviuji k vakuové komite zadané komponenty,
netsnosti ve stnach samotnych komponéntéerpaci rychlost a mezni tlak rdéta
VyVvEvy, negsnosti ve stnach komory, desorpagstic ze sin a dalsi.

NejmarkantgjSi podil na vziistu velginy natékani ma vSak v tomtofipack
ptipojeni konektoru na fivod pracovniho plynu. Vakuova komora je takinpo
spojena s deset métdlouho plastovou trubici (\Si pramér 8 milimetni, vnitini 5
milimetra), jiz se vede f®s hmotnostni mtokomer pracovni plyn. Tim se markarin
zvySi celkovy povrch vakuového systému. Dale jenéubrat v potaz materialové
vlastnosti samotného konektoru a trubice. Jednaznwosti, jak tento problém o$if
by byla instalace ventiluifmo za konektor.
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4.3.4 Zpracovani dat tykajicich se tlailg vrstvy

Z Technické Univerzity v Liberci jsem dostal k dozici data tlougky vrstvy
ze dvou fiznych proces depozice. Mym ukolem bylo statisticky zpracovadaay
material. Util jsem tak pimérnou hodnotu, rozptyl a intervalové odhady. Je outn
poznamenat, Ze jsem pouZzil postup vyuZzivajici viasti CLV (pra¥ na odhad
intervalu spolehlivosti na hladéne = 0,05), &koliv jsem nEl omezené mnoZstvi dat a
tudiz vysledky nemusi byt takgsné, jako v fedchozich zpracovanich.

Vzorky prvniho souboru depozic (viz tabulk®) byly ziskany za nasledujicich
nastavenych paramétrvykon — 1W, pedpsti ~-50V, doba depozice - 2 hod, tlak —
8Pa, reakni plyn — Q 25 ccm, vyparnik — 50°C.

tloustka [um]

1,0

1,0

0,6

0,6

0,4

0,4

0,3

0,7

0,6

0,3
Priimér 0,488
Rozptyl 0,021
Interval |<0,368;0,608>

Tabulka¢.9

O |Nog|dw]|[N |- 2

=
o

Druh& sada depozic (viz tabulkal0) byla ziskana za nasledujicich pararietr
vykon — 100W, teplota - ~260°C, doba depozice od,hlak — 6Pa, vyparnik — 65°C.

tloustka [um]
1,5
2,1
1,5
1,6
2,5
1,8
1,6
1,5
2,0
1,6
11 1,0
Priimér 1,700
Rozptyl 0,154
Interval <1,46;1,94>
Tabulkac¢.10

Oo|No|g|dw|N(F|[Z

=y
o
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Jak jsem jiz podotykal, ze statistického hlediggaryhodné ziskat alespol5
vrstev. Ri tomto pcatu statistickych Ud@ mame moznost &Siho vykEru tesfi na
zkoumani zasadnich paramefpopisujici a ujasujici soubor dat.
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Zaver

Jednim z cil této diplomové prace bylo sestaveni aparatury pobadepozice
tenkostnnych titanoxidovych vrstev zatipomnosti kysliku v procesu depozice. Tato
problematika je komplethvypracovana v kapitol&islo 3: Experimentalndast.

Béhem sestavovani a instalace igdinych komponeiitna vakuovou komoru je
nutno gihlizet k faktu, Ze s kazdou dalSitipojenou sodasti aparatury LAVAT
AV100 zvySujeme oderpavany povrch aparatury a tim i natékaniusgbené
nettsnostmi. Je nutné brat na tuto problematiku ohfgdtoze podminkou kvalitniho
procesu depozice je stabilni nizky tlak cité hodno¥ ve vakuové komie. Z toho
davodu je nutné jakykoliv komponenttipésnit ke komde co nejkvalitgji a pokud
mozno jej od systému navic add i kvalitnimi ventily.

S ohledem na nutnost nizkého tlaku ve vakuové Kenmousime bratietel i na
teplotu ve vyparniku, kdeiznym teplotam odpovidaizna tenze par prekursoru a tim
i transferc¢astic do komory a nasledné zvySovani tlaku. Daleyéné se vdrstajici
teplotou, & uz vyparniku,¢i spojovaci trubice, fohlizet k desorpci¢astic, & uz
titanisopropoxidovych, ¢i jinych, zjejich s&n, kde vlivem teploty dostavaji
adsorbované&astice dostatmou energii na desorpci a tim se aktivmapojuji do
pracovniho cyklu probihajiciho v korfe

Druhym z citi této diplomové prace byla statistickd diagnostikali¢iny
natékani za tznych podminek. Jak se uk&zaloiegpoklad, Ze s kazdym dalSim
komponentem bude tato veéina vziistat, se potvrdila. V gfeni ¢islo jedna jsme se
mohli pteswd¢it, Ze minimalni hodnoty natékani vakuové komoryngs dosahli za
stavu, kdy Zadny z pozf piidanych komponerit (viz podkapitola 3.2) nebyl
instalovany a aparatura tak byla resj;Si.

V méteni ¢islo dva jsme provedli ten samy experiment s tinzditem, Ze
sowasti aparatury byl i vyparnik a ze statistickéhaoazjpvani jasé vyplyva, Ze se
hodnota natékani zvysila vic jaktgrat.

A konein¢ tieti méteni vykazovalo oproti f@dchozim dvou nést veliiny
natékani oii rady. To, Ze vetiina vzroste bylo v fedvidatelné v tisledku toho, ze
k aparatiie byl gipojen jak vyparnik, tak rychlospoj na konektor guidvod plynu a
do ¢erpaciho cyklu byla aktivovana pouze ratavyvéva. Navic musime brat v potaz
desorpcicastic titanisopropoxidu po samotném procesu de@ozic necistot, které
vznikly béhem tohoto procesu. AvSak abnormalnitsdrtéto velkiny spise poukazuje
na defekt v materialu,tau néjakého ventilu,¢i trubice spojujici vakuovou komoru
s kyslikovou bombou.

Na zaer uvadim, Ze nasledujici experimenty ohledmatékani budou
provadc&ny vzdy ged samotnou depozici a naslédnpo ni, abychom zjistili, jak
samotny proces ovliwje veliinu natékani. Z grdf je patrné, Ze pa@terni hodnoty
vykazuji oproti ostatnim hodnotam rozdil, a proto\jhodrjSi v budoucich ré&eni
vzdy brat za swrrodatné hodnoty veliny y az po ukitém casovém intervalu
(napriklad az po 100 sekundach).

Hodnota, o kterou se zvySuje uefia natékani vzdy zavisi na materialu,
z¢hoz je dany komponent vyroben, na jeho objemu, ofépla jinych
termodynamickych parametrech, které ho charaktg@riZdale je nutné fihlizet i ke
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kvalité tesneéni, kvalit ventili a jinych spojovacich material Obecr |ze tici, Ze¢im
jednodusSsi aparatura, tim je i menSi natékani va&io systému a tim i hramii tlak
dosaZzenycerpacim procesem v ko ktery je nutnou podminkou nizkoteplotnich
vybojt.
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