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1. Uvod:

Tato prace se zamétuje na mikrovlnami generované plazma za ucelem c¢isténi povrchii
od aplikovanych necistot. Nejdiive je ¢tendf seznamen se zakladnimi pojmy tykajicimi se
plazmatu, diagnostiky plazmatu a nékterych metod pouzivanych k analyze ¢isténého povrchu.
Dale jsou v kapitole 6. uvedeny cile prace, na které se nasledn¢ zaméiuje praktickd cast.

Vsechny vysledky jsou uvedeny a diskutovany v kapitole 9.

2. Plazma:

Plazma mlzeme definovat jako kvazi-neutrdlni, ionizovany systém cCastic
s vlastnostmi tekutin a kolektivnim chovanim. Nékym je plazma dokonce nazyvano jako
ctvrté skupenstvi hmoty. Sklada se z volnych elektront, iontd a ¢asto i neutralnich ¢astic,

atomu ¢i celych molekul. [1]

Jedna se o velmi rozsitfeny stav hmoty, odhaduje se, ze 95 — 99% vesmiru je tvoieno
plazmatem. Na Zemi je vSak mnohem mén¢ zastoupeno. Plazma je mozné nalézt v ptirodé ve
formé bleski &i polarni zafe. Clovékem vytvofené laboratorni prostiedi umoziiuje zkouméni
plazmatu v riznych experimentech, a jeho dalsi primyslové vyuziti, kuptikladu v zafivkach.

(2]
K popisu plazmatu pouZivame tii zakladni parametry:
1) hustota ¢astic
pocet ¢astic na metr krychlovy
2) teplota jednotlivych slozek
tedy elektronil, iontl a neutrala

3) magnetické pole



Jakékoli dalsi vlastnosti jsou odvoditelné z téchto tfi parametrd. Tim mtize byt

napiiklad plazmova frekvence, Debyeova stinici délka ¢i jiné parametry. [3]

2.1. Debyeova stinici délka

Pro zavedeni pojmu Debyeovy stinici délky si pfedstavme oblak nabitych castic, které
se shlukuji kolem vlozeného naboje tak, aby jej svym vyslednym nébojem vyrusily, pficemz
naboj je dostate¢né silny, aby zabranil rekombinaci. Tento oblak ¢astic ma ur€ity polomér, a

ten hleddme. Kdyz uvazime pomér hmotnosti ionti a elektroni % jako velmi velké ¢islo, tak
e

se ionty za pusobeni setrvac¢nosti v ramci experimentu v podstaté nepohybuji. Hledame-li

potencial ¢, je v jedné dimenzi vyjadien Poissonovou rovnici:

Vg = _M, 1)
&

kde e je naboj elektronu, n; — n, rozdil poctu iontd a elektrond a &, je permitivita vakua. Tim,
Ze se ionty nepohybuji, vytvareji homogenni kladn€ nabité pozadi, a tedy hustota v dostate¢né

vzdalenosti n, je rovna hustoté iontd n;. Elektronova rozdélovaci funkce je pak:

—(%meu2+q<p) (2)
fwy=4e e

kde A je konstanta vyjadiena rovnici A = n, / (%), k je Boltzmannova konstanta, T, je

teplota elektronii, U je rychlost elektrond, q¢ je potencialni energie zvolené¢ho bodu. Tato
rozdé€lovaci funkce fikd, ze ¢im véEtsi je potencialni energie v néjakém misté, tim méné Castic

tam nalezneme.
Pokud rovnici (2) integrujeme pies vSechna U a uvazime ze ¢ = —e a

ne (@ = 0) = ny, vyjde Boltzmanntv vztah

ep
Ne = Ne,ekTe )

Ted’ je jiz mozno dosadit za n, a n; do rovnice (1):

d’¢ e ep
Lo_2, (1) ;
dx? eon (e @



Pro hodnoty |§

mnohem mensi nez 1 Ize exponencielu rozvinout do Taylorovy fady. Kdyz

ponechame pouze linearni ¢len Taylorovy fady dostaneme:

d?p e*ng

= _ 5
dx? &ykT, ¢ ®)
Pokud stanovime:
| (€0kTe
Ap = ( e’n ) ©)

kdyz za n,, dosazujeme n, lze vyfesit rovnici (5) jako:

x|

¢ = goe . %
Ap je v Debyeova stinici délka, a uruje tloustku stinici vrstvy okolo poruchy v plazmatu. Cim
vice roste hustota nabitych Castic, tim vice se zmenSuje délka stinéni, jelikoz na urcitou
poruchu je tieba vzdy urc¢ité mnozstvi nabitych ¢astic. To, Ze je vyssi hustota jen znamena, ze
jsou blize k sob&. Za hranici Debyeovy délky jiz povazujeme plazma za neporusené. Aby
stinéni plazmatu mélo smysl, je tieba, aby Debyeova stinici délka byla mnohem mensi nez

objem plazmatu. [4]

2.2. Kvazi-neutralita

Kvazi-neutralita znamena, Ze systém plazmatu se pfi pohledu na néj jako na celek ze
vzdalenosti mnohem vétsi, neZ Debyeova stinici délka zda byt neutralnim, ale dochézi k
mirnym fluktuacim v poméru nabojl. Pro Uplnou neutralitu plati, Ze pocet kladné€ nabitych

¢astic a zaporné nabitych Castic je stejny. Pro kvazi-neutralni systém vSak plati:

Ne = n;. (8)

Od tplné rovnosti musi byt fluktuace v poméru naboju v tolerovatelné mife, tedy:

anel _ 2o
Neo L

9)



kde An, je rozdil pocétu elektronit v dokonale neutralnim systému n,, a poc¢tu elektront

v plazmatu n,.

Kvazi-neutralita také vede k nékterym specifickym vlastnostem plazmatu, jako naptiklad to,
ze je elektricky vodivé. [1] [2]

2.3. Plazmova frekvence elektront

Pro vysvétleni tohoto pojmu je nejidealné;jsi simulovat poruchu v plazmatu vyvolanou
vngjsi silou piisobici na Castice tak, jak je naznaCeno v obrazku €. 1, ¢asti 2. S tim, Ze jsou
elektrony mnohem leh¢i nez ionty, je model reprezentovan statickymi ionty a pohyblivymi
elektrony. Casto se miizeme setkat v riizné literatufe s pojmem plazmova frekvence, ¢imz je

myslena pravé plazmova frekvence elektrontl.
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Obrazek 1: Plazmova oscilace [5]

Pokud sila, kterd zptisobila tuto poruchu zmizi, elektrony se vraci do pivodni polohy.
Stejné jako se zavazim na pruzin¢ vSak nedojde za podminek s nizkym tlumenim k zastaveni
elektrontl, pokracuji dale kolem iontd, ke kterym byly ptivodné ptitahovany. Toto vysledné
vede na opakovany jev tvorby nové poruchy a coulombickému pfitahovani iontd a oscilujicich

elektronu.

Matematicky Ize plazmovou frekvenci vyjadrit jako tlumené harmonické kmity:



(10)

Takovéto chovani plazmatu je pozorovatelné pouze v ¢asech t delSich nez perioda plazmatu,

v

- 1 o s « . L e ,
tedy 7, = —. Pokud je pfitomna vn&jsi sila ménici podminky s frekvenci vyssi nez plazmova
Wp

frekvence, pak je také znemoznéno studovani plazmové frekvence.

2.4. Rozdéleni plazmatu

Plazma mtiZeme délit podle teploty na:
- nizkoteplotni

- stupen ionizace je maly, obsahuje rychlé elektrony a

pomalé ionty a neutraly
-vysokoteplotni

- neobsahuje neutraly, vSechny ¢éstice jsou ionizovany, a

vSechny maji stejnou rychlost [1]

Toto rozdéleni je vidét na obrazku €. 2.



10 4 Non-thermal Plasma Thermal Plasma

Te (Electron) Te>Ta, Ti Te=Tu=Ti

w‘\/ /‘

Ti (lon)

N

Tu (Neutral)

T (Kelvin)
S

-l
(=]
(i
'

1 atm

3

>

—
<

10° 10° 10" 10° 10' 10° 10° 10°
Pressure (Torr)

Obrazek 2: Graf rozdéleni plazmatu dle teploty. [6]

V této praci se veénuji nizkoteplotnimu plazmatu a jeho praktickému vyuziti

Vv experimentu.

Jak jiz bylo zminéno vySe, nizkoteplotni plazma obsahuje pouze jeden typ rychlych
Castic, a to jsou elektrony. Maji vysokou primérnou hodnotu kinetické energie. Oproti
elektronim jsou ostatni pfitomné ¢astice pomalé, nizkoenergetické. Teplota elektront se Casto
také uvadi v jednotkich energie. [1]Perioda T, v plazmové frekvenci ndm dava ideu o délce
drahy oscilujici ¢astice. Délku této drahy nazyvame Debyeovou délkou. Od testovaciho
bodového néaboje nachazejiciho se uvnitt plazmatu miiZeme vytvofit sféru o poloméru

Debyeovy délky, a tu nazyvame Debyeovou sférou. [2]

V plazmatu se mize vyskytnou porucha, ktera vychyli status kvazi-neutrality. Jako
ptiklad Ize uvést vloZeny iont. Tato porucha polarizuje své okoli, a pro vyrovnani naboje se
elektrony a ionty plazmatu pieskupi, a tim poruchu odstini. V prostoru, kde se tento efekt déje,
nelze mluvit o plazmatu, a tento prostor je vymezen Debyeovou sférou o poloméru Debyeovy
stinici délky. [1] Difuzni pohyby nabitych ¢astic v plazmatu neovlivnéném vnéjSim polem
pozorujeme jako snahu o vytvofeni neutralli, nejcastéji na sténach aparatury. Elektrony se
snazi difundovat rychleji nez ionty, ale elektrostatické pole tvofené nahromadénim naboje

tahne ionty, a ty naopak zpomaluji elektrony. Tento jev nazyvame ambipolarni difizi. [3]



Situace v té€sné blizkosti stény aparatury je velmi specificka. Dle Shottkyho teorie
dochdzi na sténach k rekombinaci, mnohem castéj$i nez opakovana ionizace. Proto musi
existovat zdroj ionizace, jinak by doslo k zaniku plazmatu. Kvuli efektu ambipolarni difuze se
tedy nabité Castice pohybuji smérem ke sténé, ale tam dochazi k Debyeovu stinéni. To
zpomaluje prilétavajici Castice, a zpomaluje rekombinaci, tudiz zjemnuje situaci, kterou by

vytvofil pouze samotny Coulombiiv potencial.

zZ-e -r

= 2%
YO T amoggr € (11)

Takovyto potencidl ¢,y pobliz stény se nazyva Debye-Hueckeliiv, kde A, je Debyeova

stinici délka plazmatu. Rika, jak silng je nabita astice p¥itahovana &i odpuzovana sténou. [7]

Tvorba plazmatu je velice riznoroda. Mizeme pouzit elektrické pole, paprsky fotond,

nebo mikroviny.

Stejnosmérnym proudem indukované plazma dava nahled na typicky doutnavy vyboj,

ve kterém vidime charakteristické regiony, které pfi takovém vyboji vznikaji.

Staly proud je jedna moznost vyuziti stejnosmérného proudu k buzeni plazmatu, 1ze
vSak vyuzit 1 pulzli, coz umoziuje pracovat s vysSimi vykony, 1épe kontrolovat kvalitu

plazmatu a také minimalizovat tvorbu usazenin na aparatute.

Radiofrekvencné buzené plazma vyuZiva stiidavého proudu v rozmezi frekvence
1 - 100 MHz. Jedna se o metodu upravitelnou pro plejadu riznych konfiguraci, proto je hojné

vyuzivana v praxi. [1]

Pti pfesunu do jinych frekvenci a vlnovych délek se dostaneme do oblasti mikrovin.

Buzeni plazmatu mikrovlnami je jednim z kli¢ovych aspektt této prace.

Vinova délka 12,24 cm odpovida velikosti aparatury uréené pro ionizaci. Frekvence
elektromagnetickych vin se muze pohybovat od 0,3 az po 300 GHz, ale nejrozsifencji
vyuzivana frekvence v laboratornim prostredi je 2,45 GHz. Razné plyny maji nejvyssi
absorpci energie z mikrovinného zafeni pii rozdilnych tlacich. Naptiklad pro He se
pohybujeme v fadech tisicti az desetitisici Pascald, ale pro Ar to jsou nizsi tlaky, okolo 200 Pa.

[1]



3. Diagnostika plazmatu

Jedna se o soustavu metod pro uréovani parametrii plazmatu. Primarné je vyuzivano
n€kolik hlavnich metod. Jsou déleny na invazivni nebo neinvazivni, tedy zda narusi plazma,

¢i ne.

3.1. Invazivni diagnostické metody

Z invazivnich metod jSou nejznaméjsi Langmuirova sonda a jeji modifikace, nebo dalsi
typy sond. Langmuirova sonda je nejpouzivanéjsi prevazné z divodu jednoduchosti metody.
Jedna se o elektricky vodivy kovovy drat o praméru 0,1-1 mm vlozeny piimo do plazmatu,
kde funguje jako elektroda. Konec dratu je opracovan tak, aby mél specidlni vlastnosti, je tieba
aby nijak neovliviioval plazma nebo aby nedoslo k poSkozeni dratu, a tedy znieni sondy.
Nejcastéjsi typy materialti jsou wolfram ¢i platina, praveé pro velikou odolnost viici vysokym
teplotdm a naraztim rychle se pohybujicich ¢astic. Cely drat je obklopen keramickym obalem,
aby byla plazmatu vystavena pouze mala koncovéa ¢ast dratu, zhruba 2-10 mm délky.
Keramicky obal by mél zlstat co nejtenci, nejlépe méné nez jeden milimetr v priméru, opét
pro co nejmensi vliv na plazma. Na obrazku ¢. 3 Ize vidét rizna zakonceni Langmuirovy
sondy. Nej€astéji je pouzivana valcova forma, jelikoZ neni tfeba nijak dale opracovavat

zakonceni dratu.



a) b) c)

Obrazek 3: Konstrukce Langmuirovy sondy: a) rovinna b) valcova c¢) kulova 1 — sonda,

2 —izolator, 3 — sténa komory [8]

Langmuirova sonda méfi voltampérovou charakteristiku plazmatu, jelikoz funguje
jako elektroda. Pro spravnou funkénost sondy je zapotfebi mit spravné zapojeni sondy
Vv elektrickém obvodu. Uzavieny obvod muzeme zakoncovat vyuzitim elektrod uvnitt
vakuové komory, at’ by to byla anoda nebo katoda, nebo miZzeme mit ptipravenou dvojitou

sondu, tedy Langmuirovu sondu se zabudovanou referencni elektrodou.

Diilezité je podotknout, Ze jakakoli sonda v plazmatu vytvoti poruchu, tedy se kolem
ni utvoii stinici efekt o tloustce Debyeovy délky. Proto potiebujeme rozdil napéti v obvodu

sondy, aby nabité ¢astice m¢&ly Sanci projit skrz stinici vrstvu.
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Obrazek 4: Ideélni kiivka voltampérové charakteristiky [9]

Spravné fungujici sonda zobrazi voltampérovou charakteristiku plazmatu. Graf, jenz
vidime na obrazku ¢. 4 ndm fekne celou fadu dilezitych informaci ohledné zkoumaného
plazmatu. Ion saturation, nasyceni ionty, je region grafu, kdy aplikujeme napéti zaporné vici
potencidlu plazmatu, tedy Langmuirova sonda pfitahuje kladné ionty. Pii zvySovani napéti
dosdhneme bodu Vi, plovouciho potencidlu, kdy tok iont a elektronti je vyrovnan, a tedy
celkovy proud je nulovy. Od plovouciho potencidlu dale ke kladnym hodnotdm dopadaji na
povrch elektrody primarné elektrony. Nakonec Vs je potencial, kdy v plazmatu probiha
nasyceny elektronovy proud. Idedlni graf ukazuje, ze nasyceny proud elektronli se jiz
nezvysuje, v realném piipad¢ je tomu vSak jinak. Hodnota proudu se bude nadéle zvySovat, 1
kdyzZ jen velice pomalu, jelikoZ ne vSechny elektrony pronikajici do stinici sféry kolem sondy

jsou schopny kvili srazkam projit skrz. [8] [9]

Za zminku stoji také dal$i typ invazivni diagnostické metody, Faradaytv hrnek
(Faraday cup). Kovova soucéastka k zachytavani ¢astic, a je pouzivan k zjistovani proudu
nabitych ¢astic, nejCastéji iontd. Bo¢ni fez Faradayovym hrnkem je vidét na obrazku €. 6. Tim,
7e na stén¢ soucastky ulpi urcity pocet iontl, tak sténa nabude elektrického potencialu. Pti
zapojeni do elektrického obvodu dokaZeme zjistit, kolik ¢astic za jednotku ¢asu na sténu hrnku

dopada. To dokézeme zjistit z jednoduché rovnice:

(12)

10



kde N je pocet dopadajicich Castic, t je Cas trvani méteni, | je proud zméfeny v elektrickém
obvodu a e je naboj elektronu. S ménitelnym napétim dokazeme zjistit voltampérovou
charakteristiku plazmatu. Na obrazku ¢&. 5 je vidét stavba Faradayova hrnku. Casto je vyroben
Z material odolédvajicich vysokym teplotam, ze stejnych diavodii jako pro Langmuirovu

sondu.

water cooled
housing

thermally

. conductive insulator
suppression

electrode

entrance
aperture

measureme
cup

Obrazek 5: Faradaytv hrnek [10]

3.2. Neinvazivni diagnostické metody

Abychom zachovali plazma tak, jak jej vytvoiime, ale zaroven chceme provést jeho
diagnostiku, nabizi se Sirokd Skdla diagnostickych metod. Rozd€lujeme je na

vysokofrekven¢ni diagnostiku, optické metody a hmotnostni spektrometrii.

3.3. Vysokofrekvencni diagnostika

Jak nazev napovida, studujeme plazma pomoci elektromagnetickych vin o vysokych
frekvencich. Ty pak v plazmatu vyvolavaji reakci, kterou se snazime detekovat. Sledovanim
kritické frekvence lze zméfit plazmovou frekvenci, avSak tato metoda vyzaduje zdroj

s Sirokym pasmem ménitelnosti frekvenci. Druhou moZnosti je aplikace rezonatoru na komoru

11



s plazmatem. Rezonator dokdzeme aplikaci vysokofrekvenénich elektromagnetickych vin
rozladit a sledovat reakci plazmatu. Jediny problém je ten, ze nedokdzeme touto metodou méfit

koncentraci elektront lokaln¢, ale pouze globalné pro celé plazma.

3.4. Optické metody

Ve své podstate zde tfeSime spektroskopii plazmatu. Bud’ lze uvazovat pasivni
spektroskopii, tedy Ze sledujeme zaieni emitované plazmatem jako takovym, anebo aktivni,
kdy provadime buzeni, podobné jako pii vysokofrekvenéni diagnostice, ale zde v jinych

frekvencich a vlnovych délkach elektromagnetického spektra.

Pti pasivni optické analyze sledujeme fyzikalni jevy jako Starktv efekt, kdy sledujeme
rozd€lovani energetickych hladin emitovanych fotonii vlivem elektrického pole. Tim
uréujeme lokalni elektrické pole. Podobné jako vliv elektrického pole je zde Zeemaniiv jev

pro pole magnetické, opét ur¢ované lokalng.

Afp

Afy )

fo f

Obrazek 6: Rozsiteni spektralni ¢ary Dopplerovym rozsifenim, 1 — Gaussuv profil, 2 —

Lorentzav profil [8]

Pti studiu spektralnich ¢ar dopodrobna zjistime, ze z intenzity zafeni dopadajiciho na
detektor ve spektrometru dokdzeme zjistit teplotu plazmatu. To zplisobuje Dopplertiv efekt,
jak je naznaCeno v obrazku ¢. 6. Dopplerovo rozsifeni dle Gaussova Afp profilu uzijeme

V rovnici pro vypocet teploty:
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A T
A _ 5 16.10-7 | (13)

fo M,

kde f; je zakladni hodnota frekvence a M,, je relativni atomova hmotnost plynu, ze kterého
se plazma skldd4a. Musime vSak mit na paméti, Ze pro tuto metodu je nutné pouzivat velmi

pfesny pfistroj, jelikoZ Dopplerovo rozsiteni dosahuje pouze malych hodnot. [8]

Aktivni spektroskopie vyzaduje vnéjsi stimul pro provedeni méteni. Sledovanim ztrat
intenzity svétla prochdzejiciho skrz plazma zjistime absorpcni spektrum. To ndm fekne, jaké
chemické slozky jsou pfitomny v plazmatu a diky tomu dokazeme urcit chemické slozeni
plazmatu, aniz bychom narusili jeho integritu. Pomoci zmény vinové délky svétla ze
spektroskopu muizeme ladit na jakoukoli slozku pfitomnou v plazmatu, a nasledné jeji

vlastnosti.

Integraci optickych rezonator a interferometrii lze urcovat koncentraci elektronii
Vv plazmatu. Toto provadime ve vinovych délkach viditelného spektra elektromagnetického
zateni. To vSak ssebou nese jistou problematiku, ztracime piesnost a citlivost
vysokofrekvencnich metod. S roz$ifenim na vlnové délky do ultrafialové a infracervené

oblasti detekujeme deexcitaéné emitované fotony, a tim provadime spektroskopii plazmatu.

(8] [11]

Monochromator

A ]

Light Entrance Dispersive Exit
Source Slit Element Sl

Sample Detector

Obrazek 7: Komponenty UV-VIS spektrofotometru [12]

Jak je vidét na obrazku ¢. 7, pro aktivni spektroskopii v UV-VIS oblasti spektra
elektromagnetického zatfeni je zapottebi zdroje, monochromatoru, ktery vyselektuje jednu

vlnovou délku a detektoru. Nas vzorek je pravé zkoumané plazma.
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4. Mikrovlnami generované plazma

Tato prace se zamétuje na CiSténi povrchlil plazmatem. Na tvorbu plazmatu je na
vakuovou komoru nainstalovan Surfatron. Ten vyuziva mikrovinné zafeni pro vytvofeni a

udrzeni plazmatu pomoci povrchovych vin.

Pro generovani plazmatu mikrovlnami obecné zahrnujeme jakékoli frekvence
elektromagnetického zareni nad 300 MHz, v této praci vSak vystupuje pouze jeden

mikrovlnny zdroj, a to s frekvenci 2,45 GHz.

Interakce nabité Castice s mikrovinnym zafenim zpusobi oscilaci této nabité Castice.
V nizkoteplotnim plazmatu se specificky zaméfime na elektrony, a tedy plazmovou frekvenci
elektronii za Umyslem vynuceni rezonance. V momenté, kdy méme vysokoenergetické

rezonujici elektrony, dojde k ionizaci plynu a nasledné tvorbé plazmatu.

Z diivodu tvorby dvojvrstvy pobliZ stény trubice mikroviny nedokazi projit do objemu
ionizované¢ho plynu, proto se odrdzi zpét ke sténé trubice, ve které vedeme plyn urceny
k ionizaci. Naslednymi odrazy putuje elektromagnetické zafeni ve sméru proudéni plynu ve
formé takzvanych povrchovych vin. Fenomén rezonance, ionizace a nasledné nepriichodnosti

pro mikroviny se opakuje az do bodu, kdy trubice vedouci plyn Gsti do vakuové komory.

Abychom dosahli prvotni rezonance, musi byt vyuzit rezondtor. V piipadé¢ této prace

se jedna o surfatron.
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Coupling &
C kondenzator _.* ’

Zdroj

\ Rezonancni
' dutina

Kiemenna trubice

Obrazek 8: Boc¢ni fez surfatronem, prevzato a upraveno z [13]

Jak je vidét na obrazku €. 8, cely rezonator je postaven okolo trubice z kiemenného
skla, kterd slouzi k vedeni reaktivniho plynu, jenz je pouzivan pro tvorbu plazmatu.
Konstrukce s dutinou, vlastni surfatron, je vyroben z kovu. Pevné télo a dva posuvné
soustiedné pisty tvoii rezonanéni dutinu. Zménou poloh téchto pistli Ize ménit tvar rezonanéni
dutiny tak, aby dochazelo k rezonanci mikrovln uvniti kiemenné trubice s plynem. Mikroviny
jsou ptivedeny od zdroje kabelem zakonfenym kapacitnim délicem, jinak nazyvanym

coupling kondenzator nebo coupler.

Pfi spravné nastavené velikosti rezonan¢ni dutiny je tvofeno plazma, ustici aZ do
prostoru vakuové komory. Tam se zacne plazma rovnomérné §ifit do prostoru a tvoii
takzvanou plazmovou bublinu. Tryskajici plazma lze nyni zkoumat ¢i méfit pomoci
diagnostickych metod, a také jej vyuzivat k experimentiim, jako je napiiklad ¢isténi povrchu

substratu od nedistot.

Je tfeba mit na paméti, Ze surfatron je soucastka operovana na vnéjsi stran€ vakuové
b
komory, jedina ¢ast pokracujici dale skrz sténu komory je kiemenna trubice s jiz vytvofenym

plazmatem. [14]
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5. Metody analyzy povrchu

Pfi ¢isténi povrchi je dilezité zjistit, zda byl Cistici proces opravdu Gspésny. Z toho
divodu je treba analyzovat povrch substratu s kontaminantem, aby mohlo dojit ke

kvantitativnimu porovnani stavii pied a po Cisténi.

K takovéto analyze povrchil se pouziva Sirokd fada metod, z nichz nékteré stézejni zde

budou uvedeny.

5.1. Elipsometrie

Prvni metodou je elipsometrie. Optickd metoda vyuZivajici odrazu svétla od vzorku.
Vlnovéa délka svétla pro tuto metodu je nejcastéji v UV/VIS regionu, lze ale také vidét
alternativni pfistroje vyuzivajici infraervenou ¢ast spektra. Méfime zménu ve vlastnostech
odrazeného svétla, specificky jeho polarizaci. Elipsometrie naléza vyuziti pfevazné u studia

vzorkd, které jsou ve form¢ velmi tenké vrstvy pokryvajici substrat.

Po provedeni méfeni madme v rukou dvé hodnoty, , coz je pomér amplitud, a 4, fazovy
rozdil. Z nich Ize vytvofit opticky model. Z néj ptes studium tloustky vrstvy nebo vypoctem
optickych konstant, jako jsou napiiklad absorpéni koeficient nebo komplexni index lomu,
dokazeme ziskat transmitanci a odrazivost. Podle pouzitého regionu vinové délky svétla je
umoznéno studium dalSich vlastnosti vzorku. Za pouziti svétla v UV/VIS rozsahu studujeme
délku vazeb, teplotu ¢i pomér chemickych slozek, kdyZ je vzorek viceatomarni. Elipsometrie
pomoci IR spektra ndm fekne vodivostni vlastnosti vzorku, specificky koncentraci nosict

naboje €1 jejich pohyblivost.

Aby mohlo méfeni spravné fungovat, nesmi byt vzorky pfili§ hrubé, jinak by povrch
Spatné odrazel svétlo, coz by vedlo k velké chybovosti méfeni. V takovych ptipadech se

pouzivaji jiné metody. [15]
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5.2. AFM

Druhou metodou je AFM, neboli mikroskopie atomarnich sil (atomic force

microscopy). Zde misto svétla hraje hlavni roli maly a velmi ostry hrot.

svételny
detektor

Zzpétnovazebni
E fotodioda laser smycka

piezoelektrické
nastaveni

X
8"

hrot nosnik

vzorek
podloZka

skener

Obrazek 9.: Schéma mikroskopu atomarnich sil [16]

V zavislosti na tvaru hrotu lze dosahovat rliznych rozliSeni. Na obrazku €. 9 je vidét
vyuziti laseru a fotodiody. S jejich pomoci dokdzeme sledovat pohyb hrotu, ktery mirné
vtlaCujeme do vzorku. Na hrot piisobi kombinace pfitazlivych a odpudivych meziatomarnich
sil. Jakakoli mala zména v poloze hrotu efektem téchto sil, a tedy celého cantileveru (pruzné
ty¢inky s hrotem), je zaznamenana fotodiodou. Postupnym skenovanim celého povrchu

ziskame 3D model povrchu vzorku.

Nevyhody méfeni metodou AFM jsou hlavné malad plocha pokryti a také relativné
nizka rychlost méfeni. Fyzicky kontakt hrotu se vzorkem také muliZe zpisobit deformaci

povrchu vzorku a jeho nenavratné poskozeni.

5.3. Infracervena spektroskopie s Fourierovou transformaci

Pro tuto praci byla zvolena metoda FTIR, Fourier Transform InfraRed spektroskopie,

tedy spektroskopie vyuzivajici infracervené zafeni, kdy je signal ze vzorku nésledné
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matematicky upraven pomoci Fourierovy transformace. Tim ziskame absorpéni ¢i emisni

spektrum vzorku. Vzorky mohou byt jak pevné, kapalné, tak i plynné.

Pro tuto metodu je diilezité znat, jak funguje interakce Castic s infraCervenym zarenim,
ajak tuto interakci lze nésledné interpretovat a méfit. V principu se jedna o absorpci. Molekula
je excitovana na vys$8i energetickou, vibra¢ni ¢i rotacni hladinu casti energie viny
elektromagnetického zafeni. Zména v intenzité dopadajictho a prochazejiciho zafeni je

zm¢étena a vyhodnocena.

Razné vinové délky svétla excituji rizné molekularni vazby, proto FTIR spektroskopy

vyuzivaji Sirokou cast infraCerveného spektra. Jednotlivé atomy neabsorbuji infracervené

zateni, jelikoZ nemaji chemickou vazbu. Symetrické vazby také neinteraguji s infracervenym

Infrared ~—"
radiation

zafenim, nemaji dipdlovy moment. [17] [18]

Beamsplitter

Detector

‘A =

Moving mirror
Sample

Fixed mirror

Obrazek 10: Michelsoniiv interferometr [19]

Pro pouziti riznych vlnovych délek je uzZito Michelsonova interferometru s
pohyblivym zrcatkem (moving mirror), jak je vidét na obrazku ¢. 10. Svétlo ze zdroje (source)
putuje ptes polopropustné zrcadlo (beamsplitter). kde se rozdé€li do dvou smérit. V jednom se
odrazi od pevného zrcatka (fixed mirror), a v druhém se nachazi pohyblivé zrcatko

(moving mirror).

Pohybem tohoto zrcatka lze docilit efektu interference s druhym svételnym svazkem
zp&t na polopropustném zrcadle. Interferujici vlna pak pokracuje az do vzorku (sample), kde

se intenzita zafeni snizi diky absorpci nékterych meziatomarnich vazeb. Zbyvajici ¢ast viny
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prochazi az na detektor, kde je zaznamenan rozdil v intenzité oproti poc¢atecnimu stavu, ktery

je znam. [18]

Takto zaznamenany signal se nazyva interferogram. Jedna se o zévislost intenzity

signalu na detektoru na poloze pohyblivého zrcadla.

Interferogram
() 4 2a+b)Aci,

& (pm)

>

4 3 2 1 0 1 2 3 4

Obrazek 11: Piiklad typického interferogramu [20]

Data, jako jsou vidét na obrazku ¢. 11 jsou vSak mezikrokem k ziskani zddanych
informaci o zkoumaném vzorku. Interferogram je matematicky upraven Fourierovou

transformaci pomoci pocitace.

Fourierova transformace jakozto operace S v tomto piipadé vypada takto:

i2nnk

S(k-AD) = Z I(n-Ax)eC N ), (14)

kde I je intenzita, ¥ je vinové ¢islo, N je pocet diskrétnich bodi v digitalnim signalu jdoucim
z detektoru, n pocet diskrétnich bodut interferogramu, k pocet diskrétnich bodu spektra a Ax je

posun pohyblivého zrcatka.

Bézné je Fourierova transformace definovana pro spojité¢ funkce, avSak v piipadé

digitalni techniky s kone¢nym poctem méfenych hodnot Ize pouzivat pouze diskrétni hodnoty.

Po transformaci hodnot je vysledkem absorb¢ni €i transmisni spektrum, tedy zavislost
absorbovaného elektromagnetického zareni prochdzejiciho skrz vzorek na vlnovém cisle 7,

tedy lomené hodnoté vinové délky, protoze:
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Obrazek 12: Ptiklad typického absorpcniho spektra [21]

Vysledek je tieba porovnat spivodné naméfenymi hodnotami absorbanci
infraderveného spektra vzorku a ty odecist. Vysledné spektrum nasledné muze vypadat jako
na obr. ¢. 12. Porovnavanim peakt odectenych z absorpéniho spektra s tabulkovymi
hodnotami Ize pfifadit kazdému peaku urcity typ vazby, tedy v jakém regionu infracerveného
spektra tato vazba absorbuje fotony. Pokud zkoumame spektrum jako celek a porovnavame

jej s jiz ovétenymi spektry, 1ze velmi piesné definovat chemické slozeni vzorku. [18]

V této praci je pro zkoumani kapalnych vzorkd uzZito specifické formy FTIR
spektroskopie, a to za pomoci ATR krystalu. Zkratka ATR znamena Atteunated Total
Reflectance, tedy zeslabeny uplny odraz. Tento krystal je nejCast&ji vyroben z germania,
kfemiku, ZnSe nebo i z diamantu. Diamanty jsou ovsem mén¢ ¢asté kviili vysoké pofizovaci
cené. Oproti transmisni metod¢ je uzito odrazu od zadni strany krystalu, kdy je vzorek

Vv pifimém kontaktu s povrchem krystalu.
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Obrazek 13: ATR krystal se vzorkem [22]

Z obrazku €. 13 je vidét, jak lze sledovat zménu v zafeni prochéazejici krystalem.
Dochazi k nékolikanasobnym odrazim paprsku, a pfi kazdém kontaktu se vzorkem dojde
Kk odrazu, avSak ten neni dokonaly. Paprsek projde piiblizné 3 um do kapalného vzorku a vzdy
je absorbovana urcita ¢ast energie z paprsku. Absorbovana energie se $ifi vzorkem formou
takzvanych prchavych vin (evanescent waves). Oproti transmisnim spektrim jsou ATR
spektra mirn€ odlisnd, protoze delsi vinové délky snadnéji pronikaji hloubé&ji do vzorku. Po
tomto kroku se vSe odehrava stejné jako v bézném FTIR spektroskopu, jen je pii vypoctu

zohlednéna kompenzace pro delsi vinové délky svétla.

Hloubka priniku je dana rovnici:

A

n,
dp = . , (16)

! 2anin2® — (Z—i)z

kde ni je vlnova délka infracerveného zateni v krystalu, a tedy n; je index lomu krystalu. © je
1

pak tedy uhel dopadu zafeni a n, je index lomu vzorku.

Diky nepfili§ velké hloubce prirazu do objemu vzorku je tato metoda idealni i pro

vzorky ziskatelné pouze v malych mnozstvich. [17]
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6. Cile prace

e C(ilem této bakalaiské prace je pfiprava a optimalizace procesu pro Cisténi povrchu

materidli a také jejich upravu pomoci reaktivniho plazmatu.

e Jako hlavni ukol prace je nauceni se pracovat s vakuovym systémem a obsluhovat na

ném nainstalovany surfatron, tedy zdroj reaktivniho plazmatu.

e DalSim cilem prace je provést a vyhodnotit diagnostiku plazmatu, ve kterém je

experiment provadén.

e C(Cilem prace je také méfit povrchové zmény na vzorku pomoci FTIR.
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7. Popis aparatury

Experiment probihal na vakuové komote postavené z dilti Z nerezové oceli. Objem celé
komory je ptiblizné€ 200 L. Jednotlivé segmenty komory jsou spojeny CF piirubami s tésnénim

z médénych krouzkt od firmy Kurt J. Lesker.

Vakuum je vytvafeno pomoci systému dvou vyveév. Primarni scroll vyvéva Edwards
XDS 35i je urcena pro Cerpani z atmosférického tlaku az po jednotky pascald. Nasledné je
piepojen systém tak, aby obsahoval i sekundarni vyvévu Pfeiffer Vacuum HiPace 700. Mezni

tlak komory tak dosahuje p¥iblizné 6-10° Pa.

Hodnoty tlaku byly kontrolovany tlakovymi mérkami Pfeiffer Vacuum PKR 251

funkénimi v plném rozmezi tlakt od 1-10% po 5:10”° hPa.

Surfatron, vyroben francouzskou firmou Sairem, mé vySku vnitini dutiny 47 mm a jeji
pramér je 22,5 mm. Vnitini areta¢ni Sroub ma dolni piesah 14 mm. Trubice z kiemenného
skla je vyrobena s vnitinim primérem 3,3 mm a vné&j§im 6 mm. Uprostied této trubice je
vytvofena plocha urena ke stabilizaci trubice a piiléha na tésnéni z obou stran. Nahled do

vnitiniho pritezu surfatronu je vidét na obrazku ¢. 14.

Obrazek 14: Vnitini dutina surfatronu, pohled shora
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Zdroj mikrovinného signalu pro buzeni vyboje od firmy Sairem ma frekvenci 2,45

GHz a maximéalnim vykon 300 W.

FTIR spektroskop pouzivany pro analyzu povrchi, byl vyroben firmou Bruker a je

operovan softwarem OPUS.

Jako findlni necistota byl vybran olej do difuzni vyvévy Kurt J. Lesker 705BB. Presné

chemickeé slozeni je trimethyl-pentafenyltrisiloxan.

Vsechny pouzité plyny maji ¢istotu 99,999% a byly davkovany pratokomeéry a tidici
jednotkou mks 647C.

Voltampérova charakteristika plazmatu byla métena Langmuirovou sondou Impedans

ALP 150.

Optické spektrum plazmatu bylo méfeno optickym spektrometrem Andor SR-500i-
B1-R a ICCD senzorem Andor IStar.

Pro celou aparaturu vakuové komory a pfidruzenych zatizeni byl vytvofen nakres na

obrazku ¢. 15.
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Obrazek 15: Schéma aparatury
8. Postup experimentu
8.1. Aplikace necistot

Jako prvni krok vramci experimentu bylo tifeba vyfesit, jak budou necistoty
aplikovany. Toto vedlo k n€kolika dil¢im experimentim. Diraz byl také kladen na ptipadnou

replikovatelnost podminek experimentu.
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Volba substratu byla dilezita z divodu uziti metody FTIR pro sledovani povrchovych
zmén necistot. Proto jakykoli substrat vykazujici problematické vysledky byl vytazen
z vybéru. V tomto dil¢im experimentu bylo uzito dvou substrati, kiemenné desticky a
hlinikové folie. Kfemenna desticka vykazovala neredlné hodnoty, tedy absorpéni spektrum
naprosto neodpovidajici tabulkovému spektru kiemiku, a to z divodu priisvitnosti materialu
pro svétlo v infracerveném spektru. Z toho divodu byl zbytek experimentu provadén
s hlinikovou folii jako substratem. Hlinikova folie byla ustfizena do pozadované velikosti a

nasledné mirn¢ ohnuta na jednom konci pro snaz$i manipulaci.

Druhym krokem byla tvorba systému pro aplikaci necistot. Byl sestaven systém
naklonéné roviny, kde je substrat po aplikaci Spinidla umistén na saci material. Jako saci
material byla zvolena bunic€ina jakozto nejidealngjsi typ k dispozici. Vzorek byl pak nasledné
prikryt odstfizkem buni¢iny jen o malo vétsim nez samotny vzorek. Mala pfitlacna sila, kterou
pusobilo valcovité zavazi pusténé po naklonéné roving, zpusobila absorpci prebyteéného

mnozstvi §pinidla. Nahled na aplikacni systém je na obrazku €. 16.

Obrazek 16: Systém aplikace necistot

(naklonénd rovina, valcové zavazi, substraty, bunicina, $pinidlo)

Byl proveden vedlejsi experiment, ktery mél za kol zjistit, kdy je tieba prestat
S odsavanim, aby na substratu zlistala takovéa vrstva Spinidla, kterd ani po vloZeni do FTIR

pfistroje, v tomto piipadé€ ptitisknuta na ATR krystal, nebyla zménéna.
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Z dat tohoto vedlejSiho experimentu vychdzelo osminasobné odsati. To zajistilo
dostate¢nou opakovatelnost vstupnich vlastnosti vzorkd pro jednotlivé experimenty. Takto
pfipravena vrstva jiz byla pfipravena pro samotné ¢isténi plazmatem. Jako posledni krok bylo
tteba zméfit vlastnosti vrstvy Spinidla pomoci FTIR pro stanoveni vychozich podminek pro

tento konkrétni vzorek.

8.2. Experiment CiSténi reaktivnim plazmatem

Jako prvni krok je samotna pfiprava aparatury, zapnuti potfebnych ptistroju, pfivedeni
pracovnich plynii k vakuové komote a ptipadné pieladéni ptistroji pro specifikaci podminek

aktualné provadéného experimentu.

S takto pfipravenou aparaturou je jiz mozné zapocCit experiment. Pfipraveny vzorek je
vloZen do prostoru vakuové komory. Pro zrychleni a zjednoduseni piistupu k vakuu byl na
vakuovou komoru nainstalovan systém load-lock, tedy mensi oddélena vétev komory. V ném
se nachdzi magneticky manipulovand ty¢, na jejimz konci je stolek. Ten slouzi k umisténi
vzorku, a jeho nasledné manipulaci ve vakuu. Po upevnéni vzorku na stolek, jak je vidét na
obrazku ¢. 17, je load-lock z&erpan, aby bylo mozné otevtit oddélovaci ventil a tudy vsunout

vzorek pod télo surfatronu. Vzdalenost vzorku od Usti surfatronu byla 1 cm.

Obrazek 17: Vzorek umistény na posuvném stolku
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Obrazek 18: Vzorek vystaven plazmovému vyboji

Po zapaleni plazmového vyboje je tfeba zkontrolovat, zda-li je vyboj dostatecné
kvalitni, v ptfipad¢ potieby lze doladit pomoci aretacnich Sroubt na téle surfatronu. V tento
moment jiz probihd samotné ¢isténi, pokud se vzorek nachazi ptimo uvnité plazmatu
tryskajiciho z ktemenné trubice. Experiment je nasledné proveden po pozadovanou dobu, po
jejimz skonceni je plazmovy vyboj vypnut. Probihajici experiment mize vypadat jako na

obrazku ¢. 18.

V tento moment je jiz mozné vzorek vyndat z komory, tedy posunout stolek se
vzorkem zpét do prostoru load-lock systému, oddélit od hlavniho téla vakuové komory a

zavzdusnit.

Tento proces se opakuje pro kazdy vzorek, pouze podminky jako ¢as ¢iSténi, vykon

zdroje ¢i slozeni pracovniho plynu se méni dle aktualniho kroku v experimentu.
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8.3. FTIR diagnostika povrchu

Vzorek jiz vystaven reaktivnimu plazmatu je povazovan za vycistén, je tedy tieba
zm¢éfit, jaké zméeény ve vlastnostech Spinidla se udaly béhem ¢isticiho procesu a ptipadné jaké

mnozstvi Spinidla ziistalo.

K tomu je nejdiive tieba ptipravit FTIR do aktivniho stavu. FTIR je fizeno pomoci
ptipojené¢ho pocitace, na kterém je ptitomen ovladaci software OPUS, urcen k operovani se

spektrometrem.

V tento moment je jiz mozné zkoumat vzorky. Ty jsou umistény na ATR krystal a
ptitlaéeny uchycovacim mechanismem, podobné jako na obrazku ¢. 19. V ptipad¢ potieby lze
areta¢nim Sroubem doupravit vysku pfitlaéného hrotu, ale pro tloustku vzorkl z expermientii

provadénych v této praci staci naladit vySku pouze pied prvnim méfenim.

Obrazek 19: Vzorek ve FTIR spektroskopu

Spusténim méfeni absorpéniho spektra ziskdme graf, jako je naptiklad vidét na
grafu ¢. 1, na hodnotach “Zaklad“. Nasledné lze porovnat hodnoty absorbance po méfeni

S piivodnimi hodnotami pfed méfenim nactenim souboru a prekrytim obou grafii.
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Graf 1: Piiklad vyslednych absorpénich spekter vzorku

Porovnani hodnot Ize provést kvalitativné, pohledem na podobnost kiivek obou
absorpcnich spekter, kdy sledujeme, zda-li se spektrum méni jako celek, ¢i jsou urcité peaky
ovlivnény separovan¢. Druhd moznost je exportovanim souboru s naméfenymi udaji, lze tak
ziskat exaktni ¢iselné hodnoty pro kazdy bod grafu, vybrat nejvyraznéjsi peak a ten nasledné

sledovat, jak se méni hodnota absorbance v daném bod¢.

8.4. Diagnostické metody plazmatu

Jako posledni ¢ast experimentu bylo zjistit, v jakych podminkéch ¢istici proces
probihd. K tomu bylo uzito metod Langmuirovy sondy a optické spektroskopie. Kombinace

téchto metod byla vybrana za ucelem komplexni diagnostiky plazmatu.

Oba piistroje, po nainstalovani do vakuové komory, byly zapnuty a k nim i pfislusny
software na pocitaci. Langmuirova sonda je po synchronizaci se softwarem plné funkéni,
avSak opticka sonda vyzaduje dalsi kroky. Je tieba pockat na dostatecné chlazeni snimaciho
1CCD ¢ipu, a také sondu spravné naladit. To se provadi zkuSebnim zmétfenim spektra
intenzivniho vyboje. V tomto spektru se nasledné vyhleda nejvyrazngjsi peak, pfi aktivnim
snimani je zaméteno na tuto specifickou oblast a pomoci aretacniho Sroubu pfitomného na téle

pristroje je ménéna velikost vstupni Stérbiny spektrometru tak, aby byl sledovany peak stale
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vysoky, avSak tenky. To zajisti, aby byla emisni spektra méfena s dostate¢nym rozliSenim a
zaroven aby nedoslo k saturaci iCCD senzoru. Takto naladéna opticka sonda je jiz pfipravena

na méteni optickych spekter zkoumanych vybojt.

Obrazek 20: Opticka sonda (vlevo) a Langmuirova sonda (dole) uvniti aparatury

Pii aktivnim vyboji je Langmuirovou sondou proméfovana voltampérova
charakteristika plazmatu. Pomoci ni byly softwarem spocteny parametry plazmatu, jako
napiiklad potencial plazmatu V;,, teplota elektronii T, a koncentrace elektronti a iontli ne a n;.
Postup meéfeni Langmuirovou sondou byl na zadkladé nastavenych podminek plazmatu

pribé&zné optimalizovan pro ziskani parametri s co nejmensi chybou.

Opticka sonda je jiz schopna spravné naméfit spektrum pomoci step-and-glue postupu,
tedy spektrum je proméfeno po mensich krocich s mirnymi pfesahy a softwarové navazano

V jednolité spektrum. Toto spektrum bylo métfeno v rozmezi 365 — 950 nm.

Umisténi Langmuirovy sondy 1 optické sondy ve vakuové komote je vidét na obrazku

¢. 20.

Po exportovani dat z obou diagnostickych pfistroji je méfeni dokonceno.
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9. Vysledky a diskuse

V této sekci budou prezentovany vysledky ziskané provedenim experimentli pomoci

surfatronu a diagnostickych metod.

Vsechny vysledky byly porovnavany pomoci rozdilu absorbanci mezi plvodni
hodnotou vzorku pied ¢isténim a néasledné po Cisténi. Je dulezité podotknout, ze procentualni
tloustka vrstvy Spinidla nemusi pfesné zdviset na procentudlnim pomeéru absorbance. Tato

relace neni soucasti této prace.

V testovaci fazi experimentu byly provadény kalibracni otéry vzorki pro standardizaci
vrstvy neporusSitelné méfenim pomoci FTIR spektroskopu. Tam vychazelo osminasobné

otfeni, dale se jiz vystupni spektrum neménilo a bylo identické pro vSechny vzorky.

V hlavni ¢asti experimentu byly stanoveny standardni hodnoty casu, tlaku plynu,
vykonu a sloZzeni plynu, kdy kazda ztéchto veliCin je nésledné ménéna separované pro
komplexni sledovani zavislosti kvality Cistictho procesu na ménicich se podminkéch.
Standardni hodnoty byly voleny na zaklad¢ testovacich experimentti v ptipravné fazi. Jejich

hodnoty jsou uvedeny v tabulce ¢. 1.

Tabulka 1: Standardizované hodnoty pro experiment

Cast 4 min
Tlak plynu P 5 Pa
Vykon p 160 W
Slozeni plynu 150 sccm Ar
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Graf 3: Zavislost rozdilu absorbanci na dase

Jako prvni ¢ast experimentu bylo sledovani zavislosti efektivity Cisticiho procesu na
délce vystaveni vzorku plazmovému vyboji. Z toho vychézela exponencialni zévislost, jak je
vidét na grafu ¢. 3. Lze piedpokladat, ze pfi velmi dlouhém ¢ase by nezbylo $pinidlo zadné,
avsak to by mohlo byti oznaceno jako neefektivni. Avsak jak ukazaly prvotni experimenty,
efektivita Cistictho procesu miize byt vyrazné zvysena priblizenim substratu k usti kfemenné

trubice, kde I1ze ocekavat vyssi hustotu plazmatu.
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Graf 4: Zavislost rozdilu absorbanci na vykonu
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Druha sledovana veli¢ina byl vykon, s vysledky zaznamenanymi v grafu ¢. 4. Zde
linearni zavislost pfimo odpovida zvyseni doddvaného vykonu, stupni ionizace v pracovnim
plynu, tedy silngj$imu plazmovému vyboji. Vyssich vykonu nebylo mozné dosahnout
z n¢kolika diavodii: vysoka teplota, ktera by mohla ohrozit integritu kiemenné trubice a

nestabilni vyboj nevhodny pro ¢istici proces.
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Graf 5: Zavislost rozdilu absorbanci na tlaku

V grafu ¢. 5 1ze vidét nejdfive pokles procentualniho zbytku Spinidla na substratu az
k hodnot¢ 20 Pa. Od tohoto bodu je jiz opét narust, tedy absorbance se zvySuje a

proporciondlné k tomu se snizuje kvalita ¢isténi.
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Graf 6: Zavislost rozdilu absorbanci na sloZeni pracovniho plynu

V piipad¢ posledni zavislosti bylo zvoleno variabilni slozeni pracovniho plynu.
Vsechna méteni byla provedena pouze jako ptimés tak, aby byl zachovan priitok 150 scem
plynu. Pfimés byla vzdy v poméru 145 sccm Ar a 5 scem jiného plynu. Pfi vysSich pritocich
pfimési dochazelo k rapidnimu zhorSeni vyboje ¢i naprostému vypnuti. [ mald zména slozeni
pracovniho plynu vSak méla za nasledek razantni zmény na vysledky cisténi, jak je videt
v grafu ¢. 6. Kyslik se ukazal jako nejidealnéjsi pti pouhych 17% absorbance oproti hodnoté
namétené pied zapocetim Cisticiho procesu. Naopak dusik snizoval kvalitu vyboje a zhorSoval

ionizaci natolik, Ze vyslednd hodnota ¢isténi byla jesté¢ mén¢ kvalitni nez v Cistém argonu.

Pro lepsi pochopeni d&jti uvniti plazmového vyboje a jejich vlivu na efektivitu ¢isténi
byla provedena diagnostika plazmatu, a to Langmuirovou sondou a optickou emisni
spektroskopii. Z dlivodu zmény geometrie aparatury musely byt zménény podminky na nizsi
vykon a tlak, zde 80 — 120 W a 0,5 — 2 Pa. V téchto mezich v§ak bylo mozné provozovat vyboj

obdobné kvality a ziskat tak napovédu, jak urcit efekt jednotlivych parametrii plazmatu.

V ramci Argonu byla provedena meéteni pro sledovani zmén fyzikalnich konstant
Vv zavislosti na tlaku a vykonu zdroje dle nové stanovenych limit. Tyto konstanty byly ¢teny

z voltampérové charakteristiky plazmatu a jeji druhé derivace, jak je popsano v kapitole 3.1..

Porovnani vysledku vlastnosti plazmatu pro separované zmény vykonu, tlaku a slozeni

plynt jsou uvedeny v tabulkach ¢. 2,3 a4..
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Tabulka 2: Hodnoty vlastnosti plazmatu pro Ar, 1 Pa, variabilni vykon

80 W 100 W 120 W

Plazmovy potencial Vp (V) 16.2704 15.7576 15.7176
Plovouci potencial Vr (V) -16.5821 | -35.6238 | -33.1521
Teplota elektronti kTe (eV) 8.34628 14.2023 | 14.1511
Hustota elektronového proudu Je (A/m?) 2921.14 3194.35 2987.78
Hustota elektronti ne (1/m?3) 3.80- 10% | 3.18-10% | 2.98- 10
Hustota ionti ni (1/md) 5.99 - 10* | 4.74-10% | 5.12- 10

Tabulka 3: Hodnoty vlastnosti plazmatu pro Ar, 100 W, variabilni tlak

0,5 Pa 1Pa 2 Pa

Plazmovy potencial Vp (V) 17.7153 15.7576 | 14.5948

Plovouci potencial Vt (V) -35.1025 | -35.6238 | -18.0567

Teplota elektronu kTe (eV) 13.4627 14.2023 | 8.83545

Hustota elektronového proudu Je (A/m?) 3475.48 3194.35 | 2403.25
Hustota elektront ne (1/m?3) 3.56-10™ | 3.18- 10 | 3.04 - 10'°
Hustota ionti ni (1/m?) 4.34-10% | 4.74-10% | 543-10%

Tabulka 4: Hodnoty vlastnosti plazmatu pro rizné plyny pii 100 W, 1 Pa,
145 sccm Ar + 5 sccm plynu
02 N2H> H> Ar N2
Plazmovy potencial Vp (V) 16.5538 145419 | 16.4337 | 15.7576 | 10.0115
Plovouci potencial Vs (V) 453317 5.00874 6.13775 | -35.6238 | -62.4253
Teplota elektront kTe (eV) 3.16244 2.68104 2.9167 14.2023 | 3.45723
Hustota elektronového 224.479 503.992 432.532 3194.35 18.8548
proudu Je (A/m?)

Hustota elektront ne (1/m®) | 4.74-10" | 1.16 - 10% | 9.51-10% | 3.18 - 10'° | 3.86 - 10
Hustota iontd ni (1/m3) 1.05-10% | 2.11-10% | 1.49-10% | 4.74 - 10' | 2.59 - 10*

36




Z hodnot vykonu v tabulce ¢. 2 je nejvice patrna zména teploty elektrond, ktera je
umérna vykonu. Také ale s ristem vykonu dochazi k poklesu ne. Srovnanim s grafem ¢. 4 lze
vyvodit ptredpoklad, ze za zvySenou efektivitou Cisticiho procesu s rostoucim dodédvanym
vykonem je praveé zvySena energie elektronti dopadajicich na povrch vzorku. Tyto elektrony
mohou vést k rozkladnym reakcim necistot na povrchu substratu. Mensi vykon produkuje

mensi KTe a tedy hife Cisti substrat od necistot.

Hodnoty parametrii plazmatu pro variabilni tlak jsou uvedeny v tabulce ¢. 3. Také
ukazuji vyznam iontl pro Cistici proces. Zatimco teplota a hustota elektronli s rostoucim
tlakem spiSe klesaji, hustota ionti roste. Jak bylo uvedeno v grafu €. 5, je vidét razantni pokles
procentualnich rezidui necistot na povrchu substratu s rostoucim tlakem az k hodnoté 20 Pa,
kde je nésledné trend obricen v mirny nartst. Pfedpokladany davod je ten, Ze pii velmi
nizkych tlacich je v plazmatu pfili§ nizka koncentrace iontti urychlovanych smérem k povrchu
vzorku, a tedy nedochézi k tak efektivnimu odprasovani necistot. Naproti tomu pii prili§
vysokych tlacich je sice vysSi koncentrace iontil, ale také dochdzi k Castéj$im srazkdm
neutrdlnich 1 nabitych €astic, coz vede ke ztraté¢ energie iontl i elektronii dopadajicich na

vzorek, a tedy nedokdzi dostatecné efektivné narusovat vrstvu nanesené necistoty. To

odpovida vysledkim v grafu €. 5 i vysledkiim diagnostiky plazmatu uvedenym v tabulce ¢. 3.

Zajimavé vysledky ptedstavuje tabulka €. 4, kde je vidét vliv reaktivnich piimési na
parametry plazmatu. Ve vSech ptipadech doslo k vyraznému poklesu hodnot teploty elektrona
i hustoty elektronti a iontl oproti ¢istému argonovému vyboji. Presto ve tfech ptipadech,
pfimés Oz, N2H2 a Ha, byla vykazana vyrazn€ vyssi efektivita ¢isténi oproti €istému argonu,
viz. graf €. 6. To nasvédcuje vyrazné odliSnému mechanismu ¢isténi. Zatimco pii pouziti
¢istého argonu je CiSténi zaloZeno na odpraSovani necistot argonovymi ionty a rozkladnymi
reakcemi vyvolanymi dopadem elektronti s vysokou energii, v pfipadé piimési je tieba
zahrnout 1 vliv vznikajicich vysoce reaktivnich radikali, které chemicky reaguji s necistotou
nanesenou na povrch substratu, pfi¢emz produkty téchto reakci jsou odvedeny cerpacim
systémem vakuové komory. Zaroven vznik téchto radikal zptisobuje pokles energie a hustoty
nabitych Castic v plazmatu, protoze Cast energie dodavané do vyboje je spotfebovana na

disociaci a ionizaci molekul pfimési.

Grafy €. 7 a 8 obsahuji zvétSené sekce optického spektra vSech plazmovych vybojt
S riznym slozenim plyni. Tyto dvé sekce jsou jedind mista, kde nejsou peaky shodné ve tvaru,

az na intenzitu. Graf ¢. 7 ukazuje samostatny peak pro vodik o vlnové délce 655 nm. Dle
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databaze atomarnich spekter [23] se S nejvétsi pravdépodobnosti jedna o jednou ionizovany

vodik. Podobn¢ v grafu ¢. 8 Ize vidét peak pro jednou ionizovany vodik, a to o vinové délce
776 nm.

Zbyvajici kiivka optického spektra je pro vSechny plyny shodn4, jen intenzity jsou pro
viechny piimési niz§i. Zadny peak se oproti ostatnim disproporcionalné neméni, aZ na oba

vyse uvedené.
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Graf 7: Priblizeni optického spektra plynti na 640 — 660 nm
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Graf 8: Priblizeni optického spektra plynti na 768 — 780 nm
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10. Zavér

Diky této praci jsem byl uveden do svéta experimentalni fyziky. Pochopil jsem na
jakych fyzikalnich principech funguje plazma. Naucil jsem se operovat s vakuovym
systémem, pochopil principy tvorby plazmatu pomoci mikrovin, obsluhoval FTIR
spektroskop a provadél komplexni diagnostiku plazmatu. Takto ziskana data jsem se naucil

porovnavat a vyhodnocovat pomoci integrovanych programii a tabulkovych hodnot.

Ladéni a optimalizace funk¢éniho vyboje ze surfatronu se s cvikem stdvala rychlejsi a
presngjsi. Data, ktera jsem ziskal, jsou dobrym krokem k pfipadnému pouzivani surfatronu a
mikrovlnami generovaného plazmatu jakozto Cisticiho principu substratl nejen v laboratofi,

ale i v primyslu, coz bylo také cilem této prace.

Vysledky odhalily zkvalitnéni Cisticiho procesu zvySovanim vykonu, prodluZzovanim
doby ¢isténi a nastavenim specifické limitni hodnoty tlaku. Pfimési plynti maji také velky vliv
na Cistici proces, avSak chemické procesy vlivem piimési méni podstatu procesu ¢isténi
plazmatem, kde tyto efekty byly odhaleny provedenim diagnostiky plazmatu Langmuirovou

sondou a optickou spektroskopii.

Jako dal$i mozné pokracovani experimentu bych uvedl zménu vzdalenosti konce
kifemenné trubice od vzorku, uziti jinych substrati a Spinidel, ¢i rozdilnou variaci

diagnostickych metod.
Vsechny vytycené cile prace jsem splnil.

Dle mého nazoru je jesté¢ velmi mnoho dalSich moZznosti, jak tento projekt obohatit,
avSak dokonalé porozuméni a prozkoumdani vSech permutaci zapojeni, slozeni plynt ¢i

diagnostickych metod by mohlo trvat roky ¢i dekady.
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