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Abstrakt

Prace se zabyvd pulznim reaktivnim magnetronovym napraSovanim Vrstev
Zn-Sn-0. Byly pfipraveny tfi série vrstev. Spole¢nymi depozi¢nimi parametry vSech sérii
byla: vzdalenost ter¢i od substrati ds.t = 60 mm, opakovaci frekvence f, = 20 kHz,
vybojovy proud v pulzu Ip = 1,2 A a vybojova hustota na ter¢i v pulzu W; = 20 W-cm™.
Prvni a druha série byly pfipraveny pii konstantnim tlaku v komoie pr = 1 Pa a pfi napéti
na magnetronu (v periodé) Up = 400 V. Proménnym parametrem prvni série byl parcialni
tlak kysliku po.. Substraty byly ohfivany na teplotu Ts = 500 °C a byly na plovoucim
potencialu. Prvni série ukazala, ze existuje velice Uizky pas hodnot parcialniho tlaku
kysliku (po. = 0,23 Pa), kde jsou vrstvy Zn-Sn-O zéroveii vodivé (p =~ 6,62-102 Q-cm)
| transparentni (T = 550 nm = 84 %), Vrstvy ale nevykazovaly odolnost proti vzniku trhlin —
to se snazila vylepsit druhd série zménou energie bombardu iontd do vrstvy Ep;. Substraty
byly pti druhé sérii ohfivany na Ts = 60 °C a napé&ti na substratu Us bylo ménéno v rozsahu
mezi -25 a -250 V. Parcialni tlak kysliku byl po. = 0,5 Pa. Bylo dokazano, ze depozice
pfi po. = 0,5 Pa je stabilni a Ze rostouci Ep; pozitivné ovlivituje kritickou zatézovaci silu Ly,
a kritické prodlouzeni & az do okamziku, kdy dochazi vlivem pnuti k delaminaci vrstvy;
rostouci Eyp; také pozitivné ovliviiuje mechanické vlastnosti vrstev. Vlivem malé vodivosti
vrstev muize pii depozici dochazet k mikroobloukiim na vrstv€, cozvede ke snizeni
transmitance vrstev. Resenim nestability vyboje se zabyva tieti série. Teplota na substratu
byla Ts = 60 °C, napéti na substratu Us = -150 V, energie bombardu iontt do vrstvy
Epi ~ 2,80 MJ-cm™. Proménnymi parametry depozice byly napé€ti na magnetronu v periodé
Up a parcialni tlak kysliku po.. Vysledky tieti série ukazaly, ze zménou fidiciho parametru
zvybojového proudu Ip nanapéti namagnetronu Up lze stabilné deponovat
v pfechodovém modu. Pomoci Up a po. lze ladit stechiometrii vrstev. Ta ovliviiuje
mechanické vlastnosti, makropnuti, vodivost i transmitanci vrstev. Kvuli vysokému pnuti
anizké adhezi vrstvy k substratu nevykazuje vrstva s H/E™ > 0,1 zvysenou odolnost proti
vzniku trhlin. Ostatni vrstvy tieti série vykazuji velkou odolnost proti vzniku trhlin — diky
dodané energii bombardu iontl Epi. Vysoka hodnota negativniho pnuti neni tedy nutnou

podminkou pro vysokou odolnost proti vzniku trhlin pfi indenta¢nim testu.

Kli¢ova slova: Reaktivni magnetronové naprasSovani, transparentni vodivé vrstvy,

Zn-Sn-0



Abstract

Subject of the thesis was pulse reactive magnetron sputtering of Zn-Sn-O thin
films. Three series were prepared. The common parameters of deposition were: distance
between targets and substrates dr.s = 60 mm, pulse repetition frequency f, = 20 kHz,
discharge current Ip = 1,2 A and power density W; ~ 20 W-cm™. The first and second series
were prepared under constant pressure in chamber pt = 1 Pa and magnetron voltage was
Up = 400 V. The variable parameter of the first series was partial pressure of oxygen po..
The substrates were heated to T; = 500 °C and they were on floating potential. The first
series resulted in finding very narrow zone of values of po. = 0,23 Pa in which the films are
conductive (p = 6,62:102 Q-cm) as well as transparent (T, = sso nm =~ 84 %). These films do
not exhibit resistance to cracking though — the second series has tried to improve this by
varying energy of ion bombardment Ey;. The substrates of the second series were heated
to Ts = 60 °C and substrate bias voltage Us was changed in range between -25 and -250 V.
The partial pressure of oxygen po. = 0,5 Pa. It was proved that deposition at po, = 0,5 Pa is
stable and increasing of Ey; results in incresing of critical load L, and critical extension &,
until the film delaminates as a consequence of stress. Increasing Ep; also positively
influences mechanical properties of films. It is possible that arcs occur on films during
the deposition due to low conductivity of films which results in decreasing of transmittance
of films. The third series deals with the discharge instability. The substrates were heated
to Ts = 60 °C, Us = -150 V, Ep ~ 2,80 MJ-cm™. Magnetron discharge Up and partial
pressure of oxygen po. were variable parameters of the third series. It has been shown that
it is possible to stabilize sputtering process in transitional mode by switching controlling
from Ip to Up. It is possible to tune the stoichiometry of Zn-Sn-O films by tuning Up
and po.. The stoichiometry influences mechanical properties, stress, conductivity
and transmittance of films. Due to high stress and low adhesion the film with H/E™ > 0,1
does not exhibit enhanced resistance to cracking. The other films of the third series do
exhibit enhanced resistance to cracking which is caused by increased Ep;. It has been

shown that enhanced resistance to cracking is not dependent on high value of stress.

Keywords: Reactive magnetron sputtering, transparent conductive films, Zn-Sn-O
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1 Uvod

Zdokonalovani materiala je dilezitym odvétvim experimentdlni fyziky. Ta se ¢im
dal vice zamétuje na vyvoj a aplikaci tenkych vrstev. Ty vyznamné ovliviluji fyzikalni
i mechanické vlastnosti pivodniho materialu, naptiklad tvrdost, adhezi, otéruvzdornost,
teplotni odolnost, pevnost, houzevnatost, optické a elektrické vlastnosti a v neposledni fad¢
biokompatibilitu. Vycet uvedenych vlastnosti napovidd, ze uplatnéni tenkych vrstev
je velice Siroké: vyuziti nachazi ve strojirenstvi, energetice, elektrotechnice, optice
¢1 Vv lékafstvi a biomechanice.

Pii vytvareni tenkych vrstev je velmi dalezita jejich pfiprava. Jednou z pouzivanych
technik je PVD (physical vapour deposition — tzv. depozice z pevné faze), pii které
se pevnd nebo kapalnd faze materidlu pfeménuje na plynny stav, ve kterém kondenzuje
na substratu a vytvari pozadovanou vrstvu. Tyto depozice probihaji ve vakuu: Castice
materidlu z terCe, pfipadné i z pracovniho plynu, dopadaji na substrat, kde vytvaii tenkou
vrstvu. Diky vakuu maji atomy v prostoru mezi ter¢em a substratem delsi stéedni volné drahy.
Ve vakuovém prostiedi se také redukuje plynova kontaminace beéhem depozic¢niho procesu
azvysuje se tak Cistota vytvorenych vrstev. PVD technika je velice univerzalni metoda
umoziujici pfipravit velké mnoZstvi kombinaci vrstev S riznymi vlastnostmi.

Tato prace se zabyva magnetronovym napraSovanim, které se fadi mezi PVD techniky.
Soustiedi se na naprasovani elektricky vodivych transparentnich vrstev (tzv. TCO —
Transparent Conductive Oxides). Jejich vyuziti se rozsifuje do dalSich a dalSich oblasti:
aplikuji se na skla inteligentnich oken, na elektrody pro solarni ¢lanky, na dotykové displeje
nebo naptiklad na luminiscentni zafizeni. Transparentni elektricky vodivé vrstvy zajimaji
védce uz od pocatku 20. stoleti, dlouhou dobu se vSak vyzkum zabyval pfedevSim vrstvami
na bazi india (tzv. 10 — Indium Oxides), to je ovSem velmi vzacné a tudiz i drahé. Proto je
snaha nalézt vhodné nahrady tohoto materialu. Slibné se jevi pravé materialy na bazi Zn-O,

kterym se tato diplomova prace vénuje.



2 Soucasny stav problematiky
Tato kapitola je rozd€lena do dvou casti. Prvni stru¢né pojednavéa o principu
magnetronového naprasovani a vyuziti pulzniho zdroje a dudlniho magnetronu
pfi vytvafeni tenkych vrstev.
Druhé cést se zabyva souCasnym stavem problematiky vytvareni transparentnich

vodivych tenkych vrstev.
2.1 Depozicni procesy

2.1.1 Diodové naprasovani

Mezi nejjednodussi PVD techniky se fadi diodové naprasovani. Probiha za stalého
stejnosmérného elektrického napéti pii velmi nizkém tlaku za pfitomnosti inertniho plynu —
nejcastéji argonu. Jeho princip spociva v zapaleni doutnavého vyboje mezi katodou
(ktera je tvofena terem s rozprasovanym materialem) a anodou (tu tvofi stény komory
a Vv ptipadé uzemnéni i drzak substratu). V plazmatu vyboje jsou kladné ionty pfitahovany
ke katod¢ a diky nizkému tlaku jim elektrické pole dodava vysokou energii. Tyto urychlené
ionty nardzeji do tere a vyrazeji znéj atomy. Ty nasledné kondenzuji na substratu.
Na povrchu terce dochazi souCasné také k emitovani jinych Castic nez neutrdlnich atomd,
napiiklad sekundarnich elektronti a dalSich kladnych i zapornych ionti. Tyto ¢astice jsou
dalezité pro udrzeni ionizace plazmatu. [1]

Z divodu nizké depozi¢ni rychlosti diodového naprasovani je pfi prumyslové vyrobé

tenkych vrstev Castéji pouzivano magnetronové naprasovani.

2.1.2 Magnetronové naprasovani

Magnetronové napraSovani bylo poprvé pouzito J. S. Chapinem v 70. letech 20.
stoleti. [2]

Je velice podobné diodovému napraSovani, oproti kterému vyuZzivd magnetront
ke zvySeni depozi¢ni rychlosti. Vytvofenim magnetického pole uvnitt depozi¢ni komory
Vv okoli terée plisobi na nabité ¢astice kromé Coulombovy sily navic jesté Lorentzova sila.
Diky tomu je mozné 1épe ovliviiovat tok plazmatu mezi teréem a substratem. Vlivem
Lorentzovy sily dojde k vyznamnému prodlouzeni drahy elektronti. V disledku toho
dochdzi k vétSimu poctu srazek, coz pii stejnych hodnotich napéti vede ke zvySeni
vybojového proudu a depozi¢ni rychlosti, navic Ize oproti diodovému naprasovani vyboj

udrzet za niz$ich tlakt (az 0,1 Pa). [3-4]



Magnetron se sklada z terce a vhodné uspofadanych magnetii. Magnetrony miizeme
rozdélit na vyvazené a nevyvazené.

Vyhodami pouziti vyvazeného magnetronu je vyssi depozicni rychlost, protoze
plazma je v takovém uspotadani vazano v blizkosti terée. Nevyvazeny magnetron nevaze
plazma tak blizko terée, umoziuje tedy lepsi kontrolu nad mikrostrukturou vznikajici tenké
vrstvy. [4]

Usporadani magnetického pole pii pouziti diodového vyboje, vyvazeného

a nevyvazeného magnetronu je zndzornéno na obrazku 2.1.
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Obrazek 2.1: Schematické zndzornéni: (a) diodového usporddani, (b) usporadani

S vyvdzZenym magnetronem, (c) usporddani s nevyvazenym magnetronem. [5]

2.1.3 Reaktivni magnetronové naprasovani

Pii reaktivnim magnetronovém napraSovani je Vkomote piitomen kromé
pracovniho plynu (nej¢astéji argon) jesté reaktivni plyn. Ten reaguje s rozpraSenymi atomy
terCe za vzniku oxidi (reaktivni plyn je O), nitrida (N>), karbidi (CHy), sulfida (H,S) aj.
Rozprasené Castice z terce, ktery je vétSinou z Cistého kovu, kondenzuji na substratu a tvoii
vrstvu. Regulaci parcidlniho tlaku reaktivniho plynu lze ovlivnit stechiometrii vznikajici
vrstvy. [5]

Pfitomnost reaktivniho plynu ale zptsobuje tzv. otraveni terce, coz je pokryti terce
¢asto nevodivou vrstvou reakéniho produktu. Se zvySovanim parcidlniho tlaku se na terci
zaCind vytvaret sloucenina a méni se depozi¢ni podminky. Tim se méni pomér poctu atomu
kovu Kk poctu atomu reaktivniho plynu a dochazi ke vzniku mikroobloukt (viz kapitola
2.1.3.2). [6]

Nasledujici odstavece popisuji hlavni omezeni reaktivniho naprasovani.



2.1.3.1 Hysterezni efekt
Proces reaktivniho magnetronového naprasovani probiha v zavislosti na pritoku

reaktivniho plynu ve tfech modech — v kovovém, pfechodovém a reaktivnim (viz obrazek

2.2).
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Obrazek 2.2: a) Schematické zndzorneni zavislosti depozicéni rychlosti ap
na pritoku reaktivniho plynu ¢rg; b) Schematické znazornéni zavislosti pracovniho tlaku

Pre na pritoku reaktivniho plynu ¢re. [5]

V kovovém modu (interval A — B) se s rostoucim prutokem reaktivniho plynu ¢rg
nezvySuje parcidlni tlak plynu pre, protoze vsSechny jeho castice reaguji s Casticemi
materidlu terCe nebo substratu, piipadné se sténami komory. V tomto médu probiha
napraSovani konstantni depozi¢ni rychlosti ap«v, vznikajici (kovova) vrstva je vétSinou
slabé dotovana atomy reaktivniho plynu.

O prechodovém modu (interval B — C) mluvime po piekroceni kritické hodnoty
prutoku plynu, kdy dojde ke skokovému nartstu pracovniho tlaku prg 0 hodnotu tlaku
reaktivniho plynu. Stane se tak zdavodu nahromadéni plynu uvnitt komory.

4



Ten se hromadi proto, ze Castice plynu uz nereaguji pouze s rozpraSovanym materidlem
anasténach komory, ale pokryvaji povrch terée vice nez v ptipadé kovového modu.
V blizkosti bodu B dochazi k vySe zminénému otraveni terCe, depozi¢ni rychlost klesa
a vytvarejici se vrstva jiz nema kovovy charakter, ale vznika sloucenina.

Dojde-li k Gplnému otraveni terCe, depozi¢ni rychlost se ustali na konstantni hodnoté
apreacr @ Mluvime o reaktivnim modu (interval C — D).

Pokud za¢neme po jeho dosazeni snizovat pritok reaktivniho plynu, zacne se ter¢
oCistovat, coz znamend, ze se Vrstva odprasuje z povrchu terCe (interval D — E). Po jejim
uplném odstranéni piechazi systém znovu do kovového modu (interval E — F).

Rozdil mezi pracovnim tlakem prg pifi vykonu na ter¢ Py = O (magnetron
nepracuje) aPy > 0 (reaktivni depozice) je zpusoben getrovanim reaktivniho plynu
rozpraSenymi kovovymi atomy (viz obrazek 2.2 b).

Hystereze je nezadouci jev, ktery zpusobuje nestabilitu systému pii kritickych
pritocich ¢rg, proto se snazime hysterezi eliminovat snahou o zuZeni tzv. zakazaného
intervalu, kde takika neni mozné udrzet pracovni bod. MozZnosti eliminace hysterezniho
efektu je n€kolik, naptiklad se d& pouzit systém s Cerpaci rychlosti vyssi nez je dana
kritické Cerpaci rychlost nebo je mozné ptidat do atmosféry pii depozici vodik (viz dale).

[6]

2.1.3.2 Vznik mikroobloukii

Pokud je reakéni produkt nevodivy, vytvaii se na terci nevodivé oblasti.

Pti naprasovani ionty reaktivniho plynu bombarduji kovovy povrch terCe. Protoze
jena ter¢ pfivadéno zaporné napéti, kladné ionty se hromadi na nevodivych zonach.
Dtsledkem toho jsou nasledné na tyto oblasti pfitahovany elektrony z povrchu terce.
Dochézi ke vzniku kondenzatoru. K vybiti kondenzéatoru dojde bud’ v ptipadé€, Ze potencial
dielektrické vrstvy ziskéd stejnou hodnotu jako potencial plazmatu a vyboj vyhasne, nebo
kdyz potencial dielektrické vrstvy piekrocni hodnotu prurazu dielektrika a dojde
k lavinovému prarazu, pii kterém vznika mikroobolouk. Ten muize zpusobit uvolnéni
makrocastic z terCe, které mohou zpisobovat defekty ve vznikajici vrstvé. Pokud
je mikroobloukti mnoho, mize dojit také ke zhorSeni kvality povrchu terce (zvyseni
drsnosti).

Tvorbé mikrooboukt 1ze zabranit naptiklad pouzitim pulzniho zdroje pii depozici.

Doba pulsu je dostatecné kratkd na to, aby nedoSlo k nahromadéni kritického naboje



na terci, a tedy k ndslednému vzniku mikroobloukd. Dal$im zplGsobem potlaceni je také
pouziti dualniho magnetronu.[7 - 8]

Pulznimu magnetronovému naprasovani se vénuje kapitola 2.1.4.

2.1.3.3 Efekt mizeni anody

Anoda je Vvdepoziéni komoie tvofena piimo kovovou sténou komory.
Pti depozicich nevodivych sloucenin ale dochdzi k pokryti povrchu depozi¢ni komory
dielektrickou vrstvou a plocha anody se postupné zmensuje. Elektrony nemaji, kam byt
odvadény, impedance plazmatu se zvétSuje, tim se zvySuje také napcti a objevuje
se nehomogenita plazmatu. Proud se nema kudy uzavfit, coz mlize zpuisobovat nestabilitu
v procesech — napiiklad nerovnomérnou depoziéni rychlost. V krajnim piipadé muze dojit
i kK vyhasnuti vyboje.

Resenim tohoto problému miize byt napiiklad pouziti dualniho magnetronu. Princip
spociva ve specialnim zapojeni dvou magnetront, kdy se v jedné ¢asti periody pulzu jeden
magnetron chova jako anoda a druhy jako katoda a v druhé ¢asti periody pulzu se polarity
magnetroni vyméni. Diky tomu dochazi k cyklickému odstranovani nevodivé slouc¢eniny
Z povrchu ter¢e a nemuze dojit k mizeni anody. Stale dochazi k usazovani rozprasené¢ho
materidlu na sténach komory, ale diky magnetronim plnicim stfidavé funkci anody
nedochézi k vyhasinani vyboje.

Dalsim zpiisobem potlaceni mizeni anody je zavedeni piidavné anody do komory.
Tase po depozici mechanicky o€isti od deponovaného materidlu. Je dilezité zajistit,
aby se material pfidavné anody nerozpraSoval a nedoslo tim ke zméné slozeni plazmatu

a vysledné vrstvy. [7 - 10]

2.1.4 Pulzni napraSovani

Pouzitim pulzi lze docilit pomérné vysokého stupné ionizace plazmatu. To miize
mit vliv napfiklad na odstranéni anizotropie vrstev nebo na odstranéni nehomogenity
a porovitosti vrstev. [11]

Pulzni napraSovani spociva v pfivadéni stejnosmérného obdélnikového pulzu napéti
na ter¢. To probiha ve dvou rezimech. V prvnim je na katodu piivedeno napéti. Ter¢ je
bombardovan kladnymi ionty pracovniho plynu a dochazi k rozpraSovani teréového
materidlu. Ter¢ se pokryvéa nevodivou slouceninou, hromadi se na ném naboj. Ve druhém
rezimu je na ter¢i bud’ nulové napéti (v ptfipad€ unipolarnich pulzi — viz obrazek 2.3 a),

potom je naboj odvadén z nevodivé vrstvy plazmatem; nebo kladné napéti (bipolarni pulzy



— obrazek 2.3 b), pak jsou na katodu ptitahovany elektrony, které neutralizuji kladné naboje
na nevodivé vrstvé. [1, 3 - 4]
Diilezitymi parametry pulzniho napraSovani jsou predevsim frekvence pulzl, délka

pulzu, stfida, hodnoty napéti a proudu a proudova hustota. [1]
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0 t 0 t 0 t
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(a) unipolarni rezim (b) bipolarni asymetricky rezim (¢) bipolarni symetricky rezim

Obrazek 2.3: Schematické zndzornéni pribéhu napéti pri pulznim naprasovani. [3]

2.2 Elektricky vodivé transparentni tenké vrstvy

Soucasti diplomové prace je ptiprava elektricky vodivych transparentnich tenkych
vrstev Zn-Sn-0O. Tato kapitola se nejprve stru¢né zabyva historii piipravy transparentnich
vodivych oxidu (tzv. TCO), déle jsou zde diskutovany mozné zplisoby snizeni rezistivity
vrstev a nakonec uvadi konkrétni charakterizace jednotlivych elektricky vodivych

transparentnich materiald.

2.2.1 Prifez historii pripravy TCO vrstev

Elektricky vodivé transparentni oxidy jsou vrstvy, které vykazuji optickou
transparenci (v rozsahu viditelného a blizkého infracerveného spektra) a zaroven dobrou
elektrickou vodivost. Jsou uplatnitelné v riznych oborech: daji se pouzit naptiklad na skla
inteligentnich oken, na elektrody solarnich ¢lankt, na dotykové displeje, LCD a OLED
obrazovky [12]. Prvni elektricky vodiva tenka vrstva (Cd-O) byla vyvinuta v roce 1907.
[13] Tento material se dnes kvili toxicité ptili§ nepouziva. Prvni tenka vrstva Sn-O (TO)
byla vyvinuta v roce 1937. [14] Prvni tenka vrstva IO (oxid india) byla zaznamenana
v roce 1954. [15]

V 50. a 60. letech 20. stoleti se zacaly rozvijet tzv. ITO vrstvy: oxid indity
dopovany cinem, Iny03:Sn. Deponovany byly predev§im pomoci vakuového

napatfovani, DC diodového a RF naprasovani kovovych In/Sn ter¢ta. V 70. letech byl v [16]
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stanoven optimalni pomér slozeni terée In,O3/SnO,: 80/20 mol. % pro RF naprasovani.
Autor prace zduraznuje, ze kvili zvySenému odpraSovani naprasené vrstvy nemusi byt
sloZeni vrstvy totozné se slozenim terce. V roce 1972 v [17] byl stanoven ,,zlaty standard*
kombinace elektrickych a optickych vlastnosti pro nasledujici dekady: p = 1,77-10* Q-cm
(do té doby byla typické hodnota rezistivity TCO vrstev okolo 3-10™ ©-cm) a transmitance
T =85 % (ITO vrstvy deponovany pomoci DC diodového naprasovani).

Na konci 70. let byly zkoumany vrstvy Cd,SnO4 (CTO), navzdory dobrym
elektrickym 1 optickym vlastnostem se ale CTO vrstvy nikdy pfili§ nevyuzivaly, predev§im
kvuli toxicité Cd. [18-20]

V 70. letech byly také vyvinuty vrstvy ZnO:Al (ATO) [21] a nedopované vrstvy
ZnO [22] s dobrymi elektrickymi a optickymi vlastnostmi. V pocatcich nedoslo k rozsiteni
vrstev na bazi Zn-O z divodu tepelné nestability naprasenych vrstev. V 80. letech se ale
zacaly hojné zkoumat riizné mozné dopujici prvky a depozi¢ni metody pro vylepseni TCO
vrstev na bazi Zn-0. [23]

V 90. letech se zacaly vyvijet ternarni a vice prvkové oxidy, z ternarnich naptiklad
Zn,Sn0y4, Zn-Sn-03, Mgln,04, GalnOs, (Galn),03, ZNn,In,0s, INsSn301,; Z vice prvkovych
Zn0-Iny03, ZnO-Sn0O,. Ptredpokladalo se, ze by systém ZnO-SnO; mohl byt dobrym
analogem k Cd,SnQ,, ale u ZnO-SnO; nebyla prokazana nizka rezistivita (< 107%). [24]
optické a elektrické vlastnosti n€kterych byly téméf totozné s vlastnostmi vrstev ITO. [25]

Na konci 90. let byla vyvinuta vrstva CuAIO; se slusnou vodivosti (pfiblizné
1.S-cm™). [26]

Vroce 2001 byla vytvofena vrstva InyOs:Mo (IMO) s piekvapivé dobrymi
elektrickymi vlastnostmi: rezistivita p = 1,7-10* Q-cm. [27] Tento experiment inspiroval
dalsi studie (viz [28 - 31]).

Uspéchy IMO vrstev vedly k dalsim experimentiim zkoumajicim mozné dopujici
prvky 10 a ZnO z tad piechodnych kovl (napiiklad Ti a Zr). [32 - 34]

DalSim velkym uspéchem na poli vyzkumu transparentnich elektricky vodivych
oxidi byla vrstva Ti;xNbyO,. Vrstvy sx > 0,03 pripravené pomoci pulzni laserové
depozice pii 550 °C vykazovaly rezistivitu 2 — 3-10* Q-cm a transmitanci T ~ 98 %
V oblasti viditelného zateni. [35]

Pocatkem 21. stoleti se vyzkum zacal zaméfovat na aplikaci TCO vrstev na ohebné
substraty (displeje, elektronika). [36 - 37] Kritické prodlouzeni & bylo pro ITO vrstvy
(0 tloust'ce priblizné 100 nm) zjisténo okolo 1,5 %. [37]



2.2.2 Vodivost TCO vrstev a zpiisoby jejiho zvySovani

Vodivost TC vrstev je mozné rozd€lit na dva typy: vodivost typu N, ta mize byt
zpusobena bud’ vnitinimi miizkovymi poruchami — konkrétné¢ dopovanim zakladniho
materidlu jinym prvkem, nebo kyslikovymi vakancemi — ty mohou vznikat ptfiddnim
vodiku, na ktery se kyslik vaze. Druhy typ vodivosti ma tizkou spojitost s Krystalinitou
vrstev — zvySovanim krystalinity dochdzi ke snizovani rezistivity. Toho 1ze docilit bud’
zvySovanim teploty na substratu béhem depozice, nebo dodatecnym zihanim nanesenych
vrstev. Dojde-li ale Kk pfilisSnému ristu zrn, mize dojit ke zhorSeni mechanickych vlastnosti
vrstev, predevSim odolnosti proti vzniku trhlin pfi ohybu. U vSech vyjmenovanych

zpuisobl snizovani rezistivity je tedy vzdy nutno nalézt optimalni pomé&r parametru.

2.2.2.1 Dopovani zakladniho materidalu jinym prvkem
Vodivost materialu je zavisla na koncentraci n a pohyblivosti 4 volnych nosicu.
Je tfeba nalézt optimalni pomér dopujiciho prvku a zdkladniho materialu, kdy pohyblivost
nosicl neni brzdéna jejich piili§ vysokou koncentraci.
Ve studii [38] autofi zkoumali disledek dopingu zakladniho materidlu ZnO

hlinikem — viz obrazek 2.4. Optimalni pomér Al v ZnO jsou piiblizné 2 at.%.
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Obrazek 2.4: Zavislost rezistivity, Hallovy pohyblivosti a koncentrace nosicii

na obsahu Al v ZnO vrstvach. [38]

Dopujici prvek ovlivituje také transmitanci vrstev. Jak je vidét na obrdzku 2.5,
Vv praci [39] autofi zkoumali vliv dopujiciho Ta v ZnO vrstvach. S pfibyvajicim Ta dochazi
ke zméné rezistivity (a tedy 1 koncentrace a pohyblivosti nosi¢li naboje) a zaroven se meni

1 transmitance vrstev. Opét je nutné nalézt optimalni podil dopujiciho prvku, kdy rezistivita



je jesté nizka a transmitance vysoka. V tomto pifipadé byl stanoven na ptiblizné 1 at.% Ta.

Pti vysSich koncentracich Ta jiz dochazi ke zvySovani rezistivity a snizovani transmitance.
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Obrazek 2.5: Zavislost rezistivity, koncentrace a pohyblivosti nosici

a transmitance vrstev na koncentraci Ta v ZnO vrstvach. [39]

2.2.2.2 Kyslikové vakance
Kyslikové vakance mohou vzniknout pfidanim vodiku do ovzdusi, ve kterém
probihd depozice, protoze reaguje s kyslikem za vzniku hydroxyld, ¢imz uvoliuje kyslik
ze vznikajici vrstvy. Tato prazdnd mista mohou slouZit jako elektronové donory a vést tak
proud. [40]
Zavislost rezistivity vrstev ITO a koncentrace a pohyblivosti nosi¢ii na podilu

vodiku v atmosféfe, ve které probiha depozice, byla studovana v praci [40]. Na obrazku 2.6
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je patrné, ze s pribyvajicim podilem vodiku nejprve roste koncentrace nosicli, ¢imz klesa
rezistivita. Po ptekroceni kritického mnozstvi vodiku nicméné S rostouci koncentraci
nosicl klesa jejich pohyblivost a nariista rezistivita. Optimalni podil vodiku v atmosféie
depozice byl stanoven piiblizn¢ na 1 at.%. Na obrazku 2.7 je znazornéna zavislost
transmitance vrstev na podilu vodiku v atmosféte. Je zde vidét, Ze i transmitance vrstev je
nejlepsi pro vrstvy vzniklé pfi podilu vodiku okolo 1 at.%. S pfibyvajicim mnozstvi vodiku

pak transmitance klesa.
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Obrazek 2.6: Zavislost rezistivity ITO vrstev a koncentrace a pohyblivosti nosicii

na podilu vodiku v atmosfére probihajici depozice. [40]
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Obrazek 2.7: Zavislost transmitance ITO vrstev na mnozstvi pridaného vodiku

do atmosféry depozice. [40]

Ptfidani vodiku do atmosféry pii depozici muze ovlivnit také wvnitini pnuti
ve vrstvach a tedy i mechanické vlastnosti. Ve studii [40] autofi pozorovali s pfibyvajicim

vodikem sniZovani kompresniho pnuti (obrazek 2.8).

11



-
N

o
[N

@
s 10
(O]
— 08
=]
=
2, 06
“ p—t
&
o 04
=
£
2

o
o

2

3 4

Podil vodiku [%]

Obrazek 2.8: Zavislost velikosti vnitiniho pnuti v ITO vrstvach na podilu vodiku

V atmosfére depozice. [40]

Pfidanim vodiku do atmosféry pfi depozici je také mozno eliminovat hysterezni

efekt. V praci [41] je to ukazano pfi depozici vrstev TiOy reaktivnim naprasovanim.
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Obrazek 2.9: Zavislost hysterezni krivky pri reaktivnim naprasovani vrstev TiOy

na pribyvajicim vodiku v atmosfére Ar + O, pri depozici. [41]

Bez ptidan¢ho vodiku je kovovy mod charakterizovan nulovym parcidlnim tlakem

kysliku po.. S pfidanym vodikem po. linearné roste. Tento rozdil je zpisoben odlisSnym

reagovanim reaktivniho plynu (respektive plynt) s povrchem Ti. V prvnim pfipadé

se povrch Ti zcela pokryje TiO;, proto je po. = 0 — vSechen kyslik je adsorbovan
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na povrchu titanového terce, dochazi k otraveni terce, skokovému naristu po. a poklesu
depozi¢ni rychlosti ap (ptechodovy méd). S pridanym vodikem se na ter¢i déji jiné reakce.
Meéni se rozprasovaci vytézek produktu z terce (Ti, O, H), je rozpraSovano mensi mnoZzstvi
Ti, je tedy potiecba méné kysliku k vytvoreni TiOyx vrstvy, takze s rostoucim pratokem
kysliku ¢o, linearné roste pPo.. SKOK z kovového na prechodovy modd je mensi. Nizsi
hodnoty pratoku kysliku umoziuji nanaseni vrstev za vyssiho vykonu na magnetronu
a jsou tedy vyssi depozi¢ni rychlosti.

Z obrazku 2.9 je patrné, ze pii parcidlnim tlaku vodiku py, = 0,2 Pa je hysterezni
jev témét potlacen. Hodnota pp, zavisi na depozicnich parametrech, piedevsim

na vybojovém proudu Ip a na celkovém parcialnim tlaku pr.

2.2.2.3 VylepSovani krystalinity vrstev

Dals$i moznosti zvySovani vodivosti je vylepSovani krystalické struktury vrstev.
Toho lze dosdhnout bud’ ohfivdnim substratu béhem depozice, nebo ndslednym zihanim
vrstev.

Nejprve budou diskutovany disledky teploty na substratu.

Pii vytvateni vrstev slozenych z jednoho prvku (napf. SnO;), velikost zrn mensi
nebo stejné velkd jako stfedni volnd drédha elektronli omezuje pohyblivost nosici, tedy
i vodivost. S rostouci velikosti zrn nad stfedni volnou drahu elektronti toto omezeni mizi
a rezistivita klesa. Pti prilis vysoké teploté substratu mize S dalSim zvétSovanim velikosti
zrn dochazet k uvoliovani kysliku z vrstvy a K tvorbé kyslikovych vakanci (viz vyse),
ovSem v takové mife, Ze sniZuji povrchovou vodivost vrstvy. Tento efekt je zndzornén

na obrazku 2.10. [42]
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Obrazek 2.10: Zavislost krystalinity vrstev SnO,, velikosti zrn a rezistivity
na teplozé substratu behem depozice. [42]
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Pii vytvafeni vrstev dopovanych jinym prvkem (prvky) milzZe teplota substratu

pti depozici zlepSovat efekt dopingu. Toto bylo ukazéno ve studii [43] pfi nanaseni vrstev

ZnO dopovanych Al a Ga. Z XRD diagramu na obrazku 2.11 je patrné, Ze s rostouci

teplotou substratu pti depozici roste pik na pozici (002), coz autofi vysvétluji zlepSenou

orientaci zrn. Rostouci koncentrace nosicii je zptsobena zlepSenim dopingu vrstev ionty Al

a Ga. Pohyblivost nosic¢t roste diky zlepSené krystalinité a orientaci zrn. Tyto jevy jsou

pozorovany pro teploty mezi 150 °C a 350 °C. S dalSim zvySovanim teploty zacina

koncentrace i pohyblivost nosicl klesat a rezistivita stoupat. To je zplisobeno segregaci

Al;03 a/ nebo Ga,03 na hranicich zrn, coz zhorSuje doping a vytvaii potencialovou bariéru

pro piechod nosici.
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Obrazek 2.11: Zavislost krystalinity vrstev ZnO dopovanych Al a Ga, koncentrace

a pohyblivosti nosicii na teploté substrdtu behem depozice. [43]

Na obrazku 2.12 je vidét, ze i transmitance je nejvys$i pro vrstvu pfipravenou

Transmitance ( %)

Obrazek 2.12: Transmitance vrstev ZnO dopovanych Al a Ga. [43]
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Druhou moznosti vylepSeni krystalinity vrstev je jejich zihani po depozici.

V praci [44] byly studovany duasledky zihani vrstev ZnO dopovanych hlinikem.
Na obrazku 2.13 je vidét, Ze s teplotou zihani rostla krystalinita vrstev, coZ je zpusobeno
tim, ze vice iontli hliniku nahrazuje ionty zinku v krystalové miizce a ve vrstvach je mensi
pnuti. Rezistivita s rostouci teplotou zihani klesé, koncentrace i pohyblivost nosicl roste —
to muze byt zpusobeno rlstem zrn a zvySovanim krystalinity vrstvy, coz Gsti v mensi
rozptyl elektronli na hranicich zrn. Druhym divodem miize byt uvolnovani kysliku

a zvyseni vodivosti diky kyslikovym vakancim (viz vyse).
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Obrazek 2.13: Zavislost krystalinity a rezistivity vrstev ZnO dopovanych Al
a koncentrace a pohyblivosti nosicit na teploté zihani. [44]

Zihanim pfi ptilis vysoké teploté (v tomto ptipadé nad 450 °C) mlze zacit dochazet
k segregaci atomi kovu na hranicich zrn, ¢imz se z nich stanou neaktivni donory
vytvarejici potencidlovou bariéru nosi¢im naboje, tim se snizuje mobilita a koncentrace

¢astic a narusta rezistivita.

2.2.3 Charakterizace TCO vrstev
V tabulce 2.1 jsou uvedeny hodnoty rezistivity a transmitance (spolu s tloustkami

vrstev a zpiisobem jejich pfipravy) pro nékteré pouzivané TCO vrstvy.
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Tabulka 2.1: Hodnoty rezistivity, transmitance, tloustky a zpiisob pripravy
néekterych TCO vrstev. [42, 45-57]

Tloustka vrstev | Rezistivita | Transmitance
Material Piiprava vrstev, reference
nm p [Q-cm 0
h [nm] [Q-cm] T [%]
In,O3:Sn 5 TVA (Thermionic Vacuum
110 100 77
(ITO) Arc), [45]
3 Ultrazvukova rozpraSovaci
SnO; 696 9,19-10 70
pyrolyza [42]
Sn0O,:Sh 660 3,76-10™ 80 Rozprasovaci pyrolyza [46]
Sn,03 300 3,6-10 85 Magnetronové naprasovani
N:Sn,03 350 5,86-107 80 [47]
Fe:CdO 598 2,09-10™ 70 Rozprasovaci pyrolyza [48]
3 Sol-gel metoda s naslednym
Cd,Sn0Oq 160 2:10° 80
Zihanim [49]
Zn0O 395 107 85 Nereaktivni naprasSovani s RF
ZnO:Al 376 10 85 prepétim na substratech [50]
Zn-Sn-0 50 10" 80 RF naprasovani [51]
Zn-Sn-03 540 1,1-10° 80 RF naprasovani [52]
GaSnzZnO 250 19,5 90 RF naprasovani [53]
. Magnetronové napraSovani
InZnO 328 5,5-10° 80
[54]
4 DC magnetronové
Zn,In205 420 2:10° 85
naprasovani [55]
Zn0:Ga 100 1,410 85 RF naprasovani [56]
HGMZO
(ZnO dop. 4 DC magnetronové
1230 6,24-10° 79
Gaa Mg napraSovani [57]
za prit. Hp)
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2.2.3.1 Materialy na bazi Zn-O
ZnO je polovodi¢ typu N se Sirokym zakdzanym pasem (3,37 eV) a vysokou
vazebnou energii (60 meV). Vykazuje lepsi tepelnou 1 chemickou stabilitu nez vrstvy ITO

a Sn0,. Ma hexagonalni strukturu wurtzitu — viz obrazek 2.14. [58 - 59]

Obrazek 2.14: Hexagonalni struktura wurtzitu materialu ZnO.

2.3 Energie dodana do vrstvy
Energie dodana do vrstvy ma zasadni dopad na jeji strukturu, fazové slozeni

a mechanické vlastnosti. Energie mize byt do vrstvy dodana:

e piivedenim tepla na substrat,

e konverzi kinetické energie bombardujicich ionth (Ep) a rychlych
neutralnich ¢astic (E) dopadajicich na povrch vrstvy: Ep = Eyj + Esy

e teplem wvzniklym tvorbou slouenin — tedy energii uvolnénou
v exotermickych chemickych reakcich (Ecp)

e teplem od rozpaSovaného ter¢e na magnetronu, ktery neni vzdy dokonale
chlazen (Emy)

e tepelnou radiaci z plazmatu (Eraq).

Celkova energie dodana do vrstvy Er mliZe byt vyjadfena nasledujicim vztahem:

Er = E(Tstg) + Ep(UsisadetD) + Eqp(Tstg) + )
+ Emt(WdtddS—T) + Erad (td)’
kde Ts je teplota na substratu, ty je ¢as depozice, pr celkovy tlak smési

. ; o Udlq . , . <
rozpraSovacich plynta, Wy = — J° vykonovd hustota na ter¢ na magnetronu,
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Uq je vybojové napéti, Iy je vybojovy proud, Sje obsah terée a ds.t je vzdalenost
mezi substratem a teréem.
Ve zjednoduSseném piipadé bezesrazkového, plné zionizovaného plazmatu,
kdy Ef = 0, mGizeme vyjadtit Ep nasledovné:
Ep = Ep; = % Nimax: )
D
kde Nimax je mnozstvi ionti dopadajicich na substrat s maximalni energii eUs

(e je elementarni naboj). Tato hodnota je dana nasledujicim vztahem:
L
Nimax = e %, @)
kde L je tloustka plazmatu a J; je stiedni volna draha iontd.
V prvnim piiblizeni, kdy uvazujeme bezesrazkové plné zionizované plazma,
je mozno tento ¢len zanedbat a energii dopadajicich iontd 1ze pak urcit ze vztahu:

US .S
Ey = == (@)

ap

[60 - 61]
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3 Cile diplomové prace

Cile diplomov¢ prace jsou:

1. Prostudovat soucasnou literaturu tykajici se vodivych a vysoce transparentnich
oxidovych tenkych vrstev a charakterizace jejich vlastnosti. Ziskané poznatky

shrnout v teoretické ¢asti prace.

2. Seznamit se s experimentdlnim zafizenim pro depozici tenkych vrstev

a s vybranymi pfistroji pro analyzu jejich vlastnosti.

3. Pfipravit 3 série vrstev Zn-Sn-O reaktivnim magnetronovym naprasovanim
a prozkoumat vliv depozi¢nich podminek na jejich fyzikalni, mechanické a optické

vlastnosti.
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4 Metody zpracovani

4.1 Experimentalni zarizeni

4.1.1 Depozi¢ni aparatura

Na obrazku 4.1 je znazornéno schéma depozi¢ni aparatury.

pulzni DC zdroj

piivod

plynu

derpaci

. systém
] nevyvaZzeny
|| magnetron

clona
drzak
substratu

predehiev a zaporné
napéti na substratu

Obrazek 4.1: Schéma depozicni aparatury.

Sklada se z valcové komory z nerezové oceli o pruiméru 500 mm a vysce 400 mm.
Je vybavena dvéma pohyblivymi magnetrony, které sviraji s osou uhel 20° a je na né
ze zdroje privedeno pulzni napéti. Uspofadani pola jednotlivych magnetli odpovida
konfiguraci s uzavienym magnetickym polem. Komora ma polohovaci stolek, ktery slouzi
jako drzak substratu. Vzdalenost substrati od terct se da regulovat polohovacim stolkem

a polohou magnetronti.
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Stolek miize byt vyhfivan a mize na n¢j byt pfivedeno zaporné napéti, od komory
je elektricky odizolovan.

Ke sledovani teploty odporové ohfivaného stolku slouzi termoclanek typu K
(Ni+Cr/Nit+Al) s méficim rozsahem -200 =+ 1250° C a chybou 2,2° C nebo 0,75 %
naméfené hodnoty, pricemz plati vyssi z hodnot.

Magnetrony jsou v nevyvazené konfiguraci, magnetické pole je vytvareno vnéjsimi
Nd-Fe-B magnety. Magnetrony jsou pfimo chlazeny vodou. Kruhové terée maji pramér
36 mm. Substrat lze zakryt clonou (pouziva se pii CiSténi terét a pii nastavovani

depozi¢nich podminek).

4.1.2 Elektricky zdroj

Pro napéjeni magnetronti v prubéhu depozice byl pouzit elektricky zdroj RMP 10 DC
generator od firmy Hiittinger Electronic o maximalnim vykonu 10 kW. Je slozen ze dvou
hlavnich ¢asti: samostatného stejnosmérného zdroje RMP 10, ktery dodava proud
az 125 A pti napéti do 800 V, respektive 25 A pii napéti do 400 V; a oddilu
pro modifikaci vystupniho napéti na pozadovany tvar (kontinudlni, pulzni obdélnikovy,
pulzni lichobéznikovy) a prubéh (bipolarni, unipoldrni). Hodnoty uvadéného proudu
V pulznim moédu odpovidaji primérné hodnoté proudu v pulzu. Zdroj mlize pracovat jesté
ve specialnim rezimu, ktery je pfizpisobeny pro zapaleni vyboje. Dale je soucasti zdroje
jednotka uréena k detekci a eliminaci obloukd.

Pulzni rezim lze ménit v rozsahu frekvenci 4 — 100 kHz. U unipolarniho rezimu mutze

Ta+ T

T
pomer ?A nabyvat hodnot 20 — 80 %, u bipolarniho rezimu nemiize byt pomér

vys$si nez 95 %; T4 je doba trvani kladného pulzu, Tp je doba trvani zaporného pulzu a T

je celkova perioda.

4.1.3 Cerpaci systém a kontrola tlaku
Pii depozicich pomoci reaktivniho magnetronového napraSovani se hodnota tlaku
pohybuje fadové mezi 107 a 1 Pa. Pred vpusténim plyndi je nutno komoru vy&erpat na co
nejniz§i mozny tlak, aby se piredeSlo kontaminaci vrstvy plyny z atmosféry.
Tzv. zékladniho tlaku po se Vv komote efektivné dosdhne pouzitim dvojstupiiového
Cerpaciho systému — dvou sériové zapojenych vyvév. Na obrazku 4.2 je schematicky
znazornén cerpaci systém pouzity pro piipravu vrstev v ramci této diplomové prace.
K ziskani hrubého vakua se vyuziva rotaéni olejova vyvéva LAVAT VRO 25-23
s Gerpaci rychlosti 25 m*h™ a meznim tlakem = 5-10™ Pa.
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Obrazek 4.2: Schematické znazorneni cerpaciho systéemu: 1 — depozicni komora,
2— privod plyni, 3 — kapacitni meérka MKS, 4 — kapacitni meérka Pfeiffer,
S — zavzdusnovaci ventil komory, 6 — Piraniho merka (tlak v komore), 1 — deskovy ventil,
8 — Penningova mérka, 9 — Piraniho mérka, 10 — turbomolekuldrni vyvéva, 11 — Piraniho
meérka (predvakuum), 12 — olejova rotacni vyveva, 13 — vystup plynii z membrdanové

VYVEvy.

Druhym stupném ¢Eerpaciho systému je turbomolekularni vyvéva Pfeiffer Vacuum
TMH 521 P. Ta funguje tak, Ze je hybnost pfedavana ¢asticim plynu ve sméru Cerpani. [62]
Cerpaci rychlost této vyvévy je 510 I's™, nominalni rychlost je 50 000 otacek za minutu
a maximalni pfipustny tlak na vystupu 1300 Pa. V kombinaci s membranovou vyvévou je
schopna dosahnout tlaku <10 Pa. [63]

Depozi¢ni systém je dale vybaven nékolika druhy mérek pro kontrolu tlaku.

Piraniho mérky Pfeiffer Vacuum Compact Pirani Gauge TPR 280 umoznuji méfeni
tlaku v rozmezi 5-10% — 10° Pa. Piesnost zavisi na velikosti tlaku. V rozsahu tlaki
0,1 —10" Pa odpovida piesnost 15 % naméfené hodnoty, pro rozmezi 5102 - 0,1 Pa
a 10° — 10° Pa je hodnota tlaku urgena s piesnosti 50 %. Ud4avané hodnoty také zavisi
na druhu plynu. Pokud jsou mérky kalibrovany na smés plynu jako je vzduch, O,, N, nebo
CO, pak pti napusténi komory smési argonu a reaktivniho plynu nemusi udavané hodnoty
odpovidat skutecnosti.

K méfeni tlaki pod rozsahem Piraniho mérky je pouzivana Penningova mérka
Pfeiffer IKR 251. Namétena hodnota tlaku také zavisi na typu plynu (mérky se opét
kalibruji pro vzduch,02, N2, CO), protoZze mérky tohoto typu stanovuji tlak podle velikosti
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proudu ionizovanych &astic plynu. M&ici rozsah odpovida 2-107 — 1 Pa, nejlepsi piesnost
(30 % namé&fené hodnoty) se udavé v rozmezi 10° — 10 Pa.

Déle se pro méfeni tlakti této depozi¢ni aparatury pouzivaji kapacitni mérky.
Udévana hodnota tlaku nezavisi na druhu plynu. Pouzivané mérky jsou: MKS Baratron
627A (méfici rozsah 5 A, presnost 15 % naméfené hodnoty tlaku) a Pfeiffer Vacuum
Compact Capacitance Gauge CMR 275 (rozsah tlakd 102 — 11 Pa, presnost 15 %
namétfené hodnoty).

Tlak v systému je mozno ménit zménou polohy deskového ventilu nebo pomoci
dvou pratokomérdt MKS Mass-Flo Controller (slouzi k nastaveni prutoku reaktivniho

a pracovniho plynu).

414 Terce
Pro vytvatreni vrstev byly pouzity zinkové terCe prekryté cinovym krouzkem. Model
terce je zndzornén na obrazku 4.3.
Diusledkem casticového bombardu dochazi béhem depozice k ohfevu terct, je tedy

nutné je chladit vodou.
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Obrazek 4.3: Schematické znazorneni pouzitych tercu.
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4.2 Analyza tenkych vrstev

4.2.1 Meéfeni tloust’ky tenkych vrstev
Tloustka tenkych vrstev se stanovuje pomoci pocitacem fizeného
elektromechanického profilometru Dektak 8 od firmy Veeco Metrology Group
s vertikalnim rozlienim od 1 A. Méficim prvkem je diamantovy hrot, ktery se pohybuje
urcitou piitlacnou silou po povrchu vzorku a na zakladé vertikdlni polohy hrotu pievodni
jednotka vytvaii odpovidajici signal. Aby nebylo méteni ruseno otfesy, nachazi se pfistroj
na vzduchovych polstarich o tlaku 6-10° Pa.
Rozsah profilometru Dektak 8 je 6,5 um - 1 mm a vertikalni rozliSeni je 0,1 nm.
[64]
Pti depozici je vzdy cast substratu zakryta, ¢imz vznikd na vzorku schod, ze kterého
je odecitana tloustka vrstvy h. Z tloustky h a doby depozice tp se pocita depozi¢ni rychlost

ap [nm-min™] podle vztahu:

ap = —. ®)

tp

Nasleduje vycet parametrt pouZzitych pii méteni tlousStky tenkych vrstev:

e zatézovaci sila diamantového hrotu: 10 mg
e délka scanu: 4000 um

e doba scanu: 30 s

e vertikalni rozliseni: 10 A

e horizontalni rozliSeni: 0,444 um

4.2.2 Meéreni vnitinich pnuti tenkych vrstev

Vnitini pnuti se v tenkovrstvych materialech vyskytuje z nasledujicich pticin:

¢ vlivem neshody mfizkovych parametrti u epitaxniho ristu,
e fazovymi transformacemi a chemickymi reakcemi,
e rozdilnymi koeficienty teplotni roztaznosti substratu a deponovaného

povlaku.

U tenkych vrstev se objevuje zbytkové pnuti bud’ tahové (konvexni tvar - kladné
hodnoty), nebo tlakové (konkavni tvar - zaporné hodnoty). Vysoka pnuti mohou nepiiznivé
ovlivnit rostouci vrstvu — mohou zpusobit jeji zhorSenou adhezi k substratu, v krajnim

ptipad¢ jeji uplné odloupnuti. V nékterych piipadech mlize tlakové pnuti zabranovat tvorbé
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a rustu povrchovych trhlin. Vnitini pnuti také ovliviiuje tvrdost tenkych vrstev — zatimco
tlakova pnuti tvrdost zvySuji, tahova pnuti tvrdost vrstev snizuji.
Vnitini pnuti Ize urcit ze Stoneyho formule [65]:

Esh?

o= —5 (6)

6hyR(1-vg)’
kde Es je Youngiv modul substratu, hs tloustka substratu, vs Poissonovo ¢islo substratu,
hy je tloustka vrstvy a R je polomér kiivosti vzorku. Polomér kiivosti zavisi na prihybu

vzorku ¢ a za predpokladu, Ze 6 << R, plati nasledujici vztah:
> 68
= — - 7
R= =+~ ()
kde L je délka skenu.
Pro ptesnou hodnotu poloméru kiivosti R musime zapocitat prihyb substratu

pied depozici:

R = Rpfed ' Rpo

(8)

Rpfed_Rpo’

kde Ryiqa je polomér kiivosti substratu pred depozici a Ry, polomér kiivosti vzorku
pted J€ P p P po P
po depozici.

Znazornéni priuhybu materidlu zptsobeného vnitinim pnutim je zobrazeno

na obrazku 4.4.

Rpfed Rpo

Obrazek 4.4: Prithyb materidlu zpiisobeny vnitinim pnutim.

Méfeni vnitinich pnuti probihalo opét na profilometru Dektak 8. Pro méfeni

pruhybu vrstev byly pouzity vzorky o velikosti 30 x 5 x 0,625 mm?>.
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Pfi méfeni prihybu tenkych vrstev byly pouZzity nasledujici parametry:

e zatézovaci sila diamantového hrotu: 15 mg
e dé¢lka scanu: 2000 pm

e doba scanu: 30 s

o vertikalni rozliseni: 2,222 A

e horizontalni rozliSeni: 0,444 um
4.2.3 Meéreni mechanickych vlastnosti tenkych vrstev

4.2.3.1 Mikrotvrdost

Tvrdost je mechanickd vlastnost materialu, vyjadfujici odpor proti vnikani
(zkusebniho) télesa do povrchu. Zkousky tvrdosti rozdélujeme na zkousky vnikaci,
vrypové a odrazové, ptipadné podle pisobici sily na statické a dynamické. Nejcastéji
pouzivané jsou zkouSky vnikaci - Vickers, Rockwell, Brinell. ZkouSeni spoc¢iva v tom,
ze vnikaci télisko (indentor) je vtlateno urcitou vnikaci silou do povrchu materidlu a poté
je méfena hloubka vtisku. V piipad¢ tenkych vrstev se pouzivd vhodné zvolend mala
zatézovaci sila - méfime mikrotvrdost tenkych vrstev, aby se zaroveil s tvrdosti tenkych
vrstev neméfila také tvrdost substratu.

Schéma indentace podle Vickerse je znazornéno na obrazku 4.5.

= /vtisk
hs
h,
[ e
Pi1 zatézovani

\/ [ o h.
A'c 2

Po zatézovani

Obrazek 4.5: Schéma indentace podle Vickerse. [66]

Mikrotvrdost byla stanovena pomoci mikrotvrdoméru Fischerscope H100,
ktery pouziva Vickersovu metodu — do povrchu tenké vrstvy se vtlacuje diamantovy hrot
tvaru ctyfbokého jehlanu s vrcholovym uhlem 136 °. Fischerscope H100 umoziuje proméfit

celou zatézovaci, resp. odleh¢ovaci kiivku (zavislost hloubky vpichu na zatézovaci sile — viz
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obrazek 4.6) a wurcit tzv.univerzalni tvrdost H. Dale automaticky provadi korekci
na nedokonalosti hrotu. Zatézovaci silu lze volit z rozsahu 0,4 — 1000 mN.

U kazdé vrstvy se méfeni provadélo 16 vpichy (matice 4 x 4) se zatiZzenim
Fmax = 20mN a kiivky, které mély vyraznou odchylku, byly vyfazeny z vypoctu.

Indentaéni tvrdost H se urcuje ze vztahu:

Frmax
H - Ap ! (9)

kde Fmax je zatizeni, tedy maximalni pfitla¢na sila, a A, je obsah plochy promitnuté
do roviny povrchu vzorku (viz obrazek 4.6). Pro Vickerstv hrot je A, = 26,43h%, kde h. je
korigovana hloubka vniku do vzorku. Tato hloubka je ur¢ena vztahem:

Re = nax — €(hmax — hs), (10)
kde hmax je maximalni hloubka vniku, hs plasticka hloubka urcenad prisecikem teény
k odleh¢ovaci kiivce na ose hloubky vniku (viz obrazek 4.6) a ¢ je korekéni faktor zavisly

na tvaru hrotu indentoru. Pro jehlan ¢ = 0,75.
4

-
I
1

¢
o 1
= Zatizeni !
® !
= \ -
[ 1
g 2 Odlehéeni :
E - /2 : Pu'..\\
= s
& 4 :
1
/
E > I
’ 1
/ 1
’ 1
04 — L I S E—
0 20 40 60 80 100
hy

= hnmx =

Hloubka vtisku h [nm]

Obrazek 4.6: Zatézovaci, respektive odlehcovaci krivka indentace. [67]

4.2.3.2 Efektivni Youngitv modul
Efektivni Youngiiv modul E  je dalsi dilezitou materidlovou konstantou.

Pro objasnéni jeho vyznamu mizeme vyjit z vyrazu pro indentacni modul E;r:

. = 1-v2
IT =1 1% (11)
Er Ej

kde vs je Poissonova konstanta méfené vrstvy, v; je Poissonova konstanta indentoru
(pro diamant v; = 0,07), E; je redukovany modul indenta¢niho kontaktu a E; je modul

indentoru (pro diamant E; = 1,14 - 106 N-mm™).
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Pro E, plati:

po_1¥T_1 1

B 2 /245th; (12)

kde S je faktor korekce zavisly na geometrii indentoru, he” je korigovana hloubka vniku

dh
E) Fnax*

do vzorkua Cs = (
Protoze ne vzdy zname Poissonovu konstantu vs vytvoiené vrstvy, zavadi
se efektivni Youngv modul [67]:
1
E* = ——,
1 _1—Vl2 (13)
Er Ej

kde v; je Poissonova konstanta indentoru (pro diamant v; = 0,07), E; je redukovany modul
indentagniho kontaktu a E; je modul indentoru (pro diamant E; = 1,14 - 106 N-mm).
Hodnotu efektivniho Youngova modulu ziskame pii méfeni tvrdosti tenkych vrstev

pomoci mikrotvrdoméru Fischerscope H100.

4.2.3.3 Elasticka vratnost
Plocha pod zatézovaci kiivkou (viz obrazek 4.6) vyjadiuje celkovou praci Wh.
Elasticka cast této prace We odpovida plose pod odlehcovaci kiivkou. Podilem téchto
veli¢in ziskdme parametr, ktery se nazyva elastickd vratnost a urcuje elasticitu daného

materialu. Je dana vztahem [68]:

_Wel
W, =
t

; (14)
4.2.4 Meéreni odolnosti proti vzniku trhlin
Odolnost vrstev proti vzniku trhlin byla studovdana dvéma zpiisoby: vyuzitim

ohybového testu a indenta¢ni metodou.

4.2.4.1 Ohybovy test
Ohybovy test probihal nazafizeni vyvinutém na katedie fyziky na Fakulté
aplikovanych véd na ZCU v Plzni. Princip ohybového testu je zndzornén na obrazku 4.7.
Toto zafizeni disponuje dvéma kotouci, jednim stacionarnim a jednim pohyblivym.
Mezi né je uchycen méfeny vzorek — molybdenovy substrat s naprasenou tenkou vrstvou.

Nasledné je pohyblivy kotou¢ ptetazen kolem stacionarniho, ¢imz dojde k ohybu vzorku.
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Obrazek 4.7: a) Schematické zndzorneni ohybového testu, op je primér
pohyblivého kotouce, os je prumér staciondrniho kotouce. b) Detailni zndzornéni
geometrie vzorku po ohybu, rp je polomér pohyblivého kotouce, rs je polomér
staciondrniho kotouce, r¢ je celkova vzddlenost mezi stiredem stacionarniho kotouce
a povrchem vzorku, ro je vzdalenost mezi stredem staciondrniho kotouce a osou vzorku,
hs je tloustka substratu a hy je tloustka tenké vrstvy.

Po ohnuti byl povrch vrstev studovan na optickém mikroskopu.

V ramci této prace byly priméry pouzitych staciondrnich kotouct 30 mm, 25 mm,
20 mm, 15 mm a 10 mm.

Relativni prodlouZeni je tim vétsi, ¢im je primér stacionarniho kotouce mensi.
Je dano nésledujicim vztahem:

__ro— ¢l
E = m— (15)

kde ro je vzdalenost od stfedu stacionarniho kotouce k ose vzorku a r¢ je celkova
vzdalenost od stfedu stacionarniho kotouce k povrchu vzorku (viz obrazek 4.7 b).
Po jednoduchych tupravéach ziskavame nasledujici vztah:

hs+ hy,

" Qi+ het By’ (16)

29



kde hs je tloustka substratu, hy je tloustka tenké vrstvy a og je prumér stacionarniho
kotouce. Vezmeme-li v potaz, Ze tloustka substratu je mnohonasobné vétsi (hs = 0,64 mm)
nez tloustka tenké vrstvy (hy = 2,5 um), mizeme ve vzorci 16 zanedbat ¢len h,.

Hodnoty prodlouzeni ¢ pfislu$né jednotlivym primérim stacionarnim kotouc¢tim o

jsou uvedeny v tabulce 4.1.

Tabulka 4.1: Relativni prodlouzeni & pro jednotlivé priméry staciondrnich

kotoucii o«.

Prumeér stacionarniho kotoude gy

30 25 20 15 10
[mm]
Relativni prodlouZzeni ¢ [%] 0,67 0,79 0,99 1,32 1,96

4.2.4.2 Indentacni metoda
Indentacni test pfi vysokych zatézich probihal na mikrotvrdoméru Fischerscope
H100 s Vickersovym diamantovym indentorem stejné jako méfeni mechanickych
vlastnosti vrstev. Vrstvy pouzité pro indentacni test byly deponované na monokrystalicky
Si (100). Byla pouzita zatizeni v rozsahu L = 250 mN, L = 500 mN, L = 750 mN
a L = 1000 mN. Pro kazdou zatéz byly provedeny tii indentace. Pozice kazdé indentace
byla vybrana samostatné tak, aby se zamezilo ptipadné interakci s povrchovymi defekty.

Povrch vrstev po testu byl opét vyhodnocovan za vyuZiti optického mikroskopu.

4.2.5 Meéreni elektrickych vlastnosti tenkych vrstev
Elektrickd vodivost neboli konduktivita se znaci y [S-m'l]. Jednd se o konstantu
amérnosti, vyjadfujici vztah mezi proudovou hustotou j a intenzitou elektrického pole E
v dané mikroskopické oblasti latky:
j=YE, (17)
Prevracend hodnota konduktivity je rezistivita, znacena p [Qm)]:

1
Jedna z nejrozsitenéjSich metod méteni rezistivity, a zaroveil metoda, jeZ byla pouzita
V této praci, je tzv. ctyfbodova metoda. V roce 1954 ji vypracoval L. B. Voldée.
Jeji vyhody tkvi pfedevsim v jeji jednoduchosti. Pfed méfenim neni tieba sondy nijak
specidlné pfipravovat, pouze jsou pfitisknuty na vzorek. Také neni nutné znat vSechny

geometrické rozméry vzorku, pocita se pouze s tloustkou.
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Obrazek 4.8: Princip ¢tyrbodové metody. [69]

Princip metody (viz obrazek 4.8) spocivda v kolmém pfitlaeni ctyt hrotl
k méfenému vzorku presné danym tlakem. Vzdalenost s mezi kontakty je konstantni.
Dvéma krajnimi hroty je do vzorku ptivadén proud | z vnéjsiho stejnosmérného zdroje.
Na vnitinich hrotech métime rozdil potenciala U.

Pro vypocet rezistivity se pouziva nasledujici vztah:

p = ~bFCK,K,, (19)

kde U je napéti mezi hroty 2 a 3, | je proud mezi hroty 1 a 4, b je tloustka vzorku,

F korekce na tloustku b, C korekce na plosny rozmér vzorku, Ks korekce geometrickych

rozméru hlavice a K; korekce na teplotu mistnosti. [69]

4.2.6 Tribologie

Tribologie je védni obor, zabyvajici se popisem d&ji pii pohybu povrchii
ve vzajemném kontaktu (valivé loZisko — hfidel, pneumatika — asfalt). Tribologické
vlastnosti jsou charakterizovany koeficientem tfeni a koeficientem otéru.

Hodnoty koeficientu tieni a otcéru jsou vysledky stejného procesu - nizky koeficient
tieni je obvykle spojen s nizkym otérem a naopak.

Pohybuji-li se po sobé dvé télesa, ktera jsou k sobé pfiitlacovana silou N, potom
pusobi v tecné roviné jejich dotyku proti jejich vzajemnému pohybu sily treni F.
Koeficient tfeni Ize vyjadfit nasledujicim vztahem:

F;
p= - (20)

Tteni je komplexni proces zavisejici na:

e meficich podminkéch (zatéz, rychlost atd.),

e drsnosti povrchu,
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e stavu povrchu (pfitomnost oxidl atd.),
e poméru tvrdosti vrstvy a substratu,
e tloust’ce vrstvy,

e chemickém slozeni vrstvy.

Terminem otér je oznaovan proces odstrailovani materialu z pevného télesa jako

vysledek pohybu dvou téles po sobé. Druhy otéru se rozdéluji na:

e Adhezivni
- dotyk nerovnosti vytvari adhezivni spoje; pohyb zpusobuje oddéleni
povrchové ¢asti meékcéiho materialu od jeho objemové Casti
- dulezitou roli hraji povrchové vlastnosti materialu a kontaminanty
- miuZe hrat dominantni roli pfi velkém zvySeni teploty,

e Abrazivni

- plastické teceni mek¢iho materidlu okolo tvrd$iho — zplsobuje drazky
a Skrabance v mékéim materialu,
- muze dojit také k deformaci nerovnosti — kolize dvou nerovnosti
vedouci k plastické deformaci a odstranéni materialu z nerovnosti,
e Unavovy
- opakované zatézovani povrchu vede ke vzniku a rlistu unavovych trhlin
a nakonec k odstipnuti vétsich ploch,
e Chemicky
- vyvolany skodlivymi chemickymi reakcemi zptsobenymi kombinaci
vlivu prostiedi a mechanickych procesi,
- oxida¢ni otér pti zvySené vlhkosti prostiedi — tvorba oxidacni vrstvy je

rychlejsi nez jeji odstraniovani.

4.2.7 Meéreni transmitance tenkych vrstev

Transmitance se pouziva k popisu optickych vlastnosti latky. Je definovana jako:

T = i: e~ad, 1)

kde | predstavuje intenzitu svétla, ktera proSla vzorkem, lp pFedstavuje intenzitu
dopadajiciho svétla, a je absorpéni koeficient a d je tloustka vrstvy. Cim jsou hodnoty

transmitance T vyssi, tim vrstva propousti vice svétla a tim jsou vrstvy vice transparentni.
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Transmitance byla métena spektrofotometrem Cary 7000 od firmy Agilent Technologies

v rozmezi vinovych délek 400 - 800 nm.

4.3 Priprava vzorki
Pro pfipravu tenkych vrstev Zn-Sn-O byly pouzty kiemikové, sklenéné
a molybdenové substraty. Pred vloZzenim do depozi¢ni komory byly vSechny cistény

acetonem Vv ultrazvukové isticcee.

4.3.1 Kremikové substraty
Z ktemikového waferu s krystalovou orientaci Si(100) byly substraty rucné
nafezany na rozmery 20 x 20 x 0,64 mm? (pro urcovani tloustky, mechanickych vlastnosti,
odolnosti proti vzniku trhlin indenta¢ni metodou a otéruvzdornosti) a 5 x 30 x 0,64 mm?

(pro uréeni makropnuti).

4.3.2 Sklenéné substraty
Pro meéfeni transmitance byly pouzity sklenéné substrdty o rozmeérech

20x 20 x 1 mm°.

4.3.3 Molybdenové substraty
Pro méteni ohybu vrstev byly pouzity molybdenové substraty 0 rozmérech

48,8 x 10 x 0,2 mm®. Tyto molybdenové substraty byly ru¢ng lestény brusnym papirem.
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5 Vysledky a diskuze
V ramci této diplomové priace byly na experimentdlnim zafizeni popsaném
Vv kapitole 4.1 pfipraveny tfi série tenkych vrstev Zn-Sn-O. V kapitole 5 jsou pospany

depozi¢ni parametry, vysledky a zavéry jednotlivych sérii.
5.1Série 1: Vliv parcialniho tlaku kysliku

5.1.1 Parametry depozice série 1
Pti pfipravé prvni série tenkych vrstev Zn-Sn-O byl proménnym parametrem

parcialni tlak kysliku po. pfi depozici. Konstantni parametry jsou uvedeny v tabulce 5.1.

Tabulka 5.1: Konstantni pracovni parametry depozice prvni série tenkych vrstev

Zn-Sn-0.

Teplota na substratech Ts =500 °C
Vzdalenost teré¢u od substratu ds.t =60 mm
Celkovy tlak pr=1Pa
Napéti na substratech Us = Uy
Opakovaci frekvence fr =20 kHz
Nap¢ti na magnetronu (v period¢) Up =400V
Vybojovy proud (v pulzu) b=12A
Vykonova hustota na terci (v pulzu) W~ 25 W-cm™

5.1.2 Vysledky série 1

V tabulce 5.2 jsou shrnuta namétena data série 1, tedy vliv parcialniho tlaku kysliku
Po. pii depozici na tloustku vrstev h, depozi¢ni rychlost ap, mechanické vlastnosti (tvrdost
H, efektivni Youngiiv modul E”, elasticky modul vratnosti We a pomér H/E"), makropnuti
o, rezistivitu p a transmitanci T; = 550 nm VIStev Zn-Sn-0O.

U dvou vrstev (pfipravenych pii po. = 0,23 Paa po. = 0,5 Pa) byla také zkoumana
odolnost proti vzniku trhlin. V tabulce 5.3 jsou kromé vySe vypsanych veliin navic
uvedeny kritické zatézovaci sily Ly a kritické prodlouzeni e;.

V dalSich ¢astech této kapitoly jsou vysledky popisovany graficky a diskutovany.

34



Tabulka 5.2: Viiv parcialniho tlaku kysliku po. pri depozici na: tloustku vrstev h, depozicni rychlost ap, mechanické viastnosti (tvrdost H,

efektivni Youngitv modul E, elasticky modul vratnosti We a pomeér HIE), makropnuti o, rezistivitu p a transmitanci T,  55p m» Vrstev Zn-Sn-O.

Poz h ap H E We H/ E" e P T3=550 nm
[Pa] [wm] | [nm'min™] | [Gpa] | [GPa] [96] [GPa] [Q-cm] [%%6]
01 | 225 321 9,2 120 52 | 008 | -021 | 293107 19
0,17 | 1,48 246 11,6 143 50 0,08 | -003 | 552107 57
023 | 2,10 263 11,8 137 53 0,09 | -022 | 6.62:107 84
025 | 342 228 12,6 135 56 009 | -019 | 81610° 78
0,5 1,8 60 17,3 154 67 011 | -001 | 5.1910° 78

1 1,55 25 12,7 134 57 0,10 | -049 | 18910 81

Tabulka 5.3: Viiv parcialniho tlaku kysliku po. pri depozici na: tloustku vrstev h, depozicni rychlost ap, mechanické viastnosti (tvrdost H,
efektivni Youngiiv modul E, elasticky modul vratnosti We a pomer H/E*), makropnuti o, kritickou zatézovaci silu Ly, kritické prodlouzeni &,

rezistivitu p a transmitanci T, = 559 um dvou vybranych vrstev Zn-Sn-O.

Poz h ap H E We H/ E* o I—kr Ekr p Tk =550 nm
[Pa] [um] [nm-min'l] [Gpa] [GPa] [96] [GPa] [mN] [%%6] [Q-cm] [9%6]
0,23 2,10 263 11,8 137 53 0,09 | -0,22 1000 0,99 6,62:107 84
0,5 1,8 60 17,3 154 67 0,11 -0,01 500 0,99 5,19-10° 78

35



5.1.2.1 Depozicni rychlost, makropnuti
Na obrazcich 5.1, respektive 5.2, je vynesena zavislost depozi¢ni rychlosti ap,

respektive makropnuti ¢, na parcialnim tlaku kysliku po..

330 -
300 -
270 § - otravovani terce
240
210
180
150
120
90
60
30
o]

ap [nm/min]

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
0,0 0,1 0,2 0,3 04 0,506 0,7 0,8 0,9 1,0 1,1
Po2 [Pa]

Obrazek 5.1: Zavislost depozicni rychlosti ap vrstev Zn-Sn-O na parcialnim tlaku

kysliku po. p7i depozici.

0,5
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_0,3_'
0,4
0,5
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00 0,10203040506 07080910 1,1
Po2 [Pa]
Obrazek 5.2: Zavislost tlakového makropnuti o vrstev Zn-Sn-0 na parcialnim tlaku

kysliku po. p7i depozici.

Depozi¢ni rychlost ap Srostoucim parcialnim tlakem kysliku klesa. Pokles
depozi¢ni rychlosti lze vysvétlit reakei kysliku s povrchem terce (otrdvenim terce), ¢imz
byl sniZzen rozprasovaci vytézek. Stejny trend byl popséan v [70].
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Vsechny vrstvy vykazuji tlakové pnuti. Jeho hodnoty jsou velmi malé, pnuti tedy

pro tuto sérii nema zadny zasadni dopad na mechanické vlastnosti vrstev.

5.1.2.2 Optické a elektrické vlastnosti
Na obrazku 5.3 jsou hodnoty rezistivity p a transmitance T, - sso nm VYNeseny
v grafu. Naobrazku 5.4 jsou znazornény zavislosti transmitance na parcialnim tlaku
kysliku pro jednotlivé vrstvy.
Z dat je patrné, Ze sniZovani po, na 23 % vede na snizovani p z 1,89-10" Q-cm
(pfi po. =1Pa) na 6,62:10% Q-cm (pfi po. = 0,23 Pa). Snizovani po. na 23 % ma
zanedbatelny dopad na hodnotu transmitance T = sso nm = 80 %. Je mozZné pftipravit
za stabilnich podminek vrstvu pfi po. = 0,23 Pa, kterd vykazuje vysokou hodnotu
transmitance Ty, - ssonm ~ 84 % a p ~ 6,62:10% Q-cm.
Vrstvy pfipravené pii Po. nizSim nez 0,17 Pa vykazuji vyS§i vodivost
p =~ 29102 Qcem (pfi po. = 0,1 Pa), ale hodnota transmitance vyrazng klesa:

TXISSO nm < 57 %.

okou transmitanci

107 vodivé VrStVy S Vys/. - 100

t |
100 g - 90
10° A A reo
= 10° - [ 60
E -50 -
g 10 40 S
ST 7 (izka oblast pruniku [ 20
10° A L 20
-1 B
10 r"é 10
10-2 T 7T T 71 0

T T T T T T T T T T
0,0 0,10,20304050,60,708091011
Po2 [Pa]

Obrazek 5.3: Zavislost rezistivity p a transmitance Ty - ss0 nm VIStev Zn-Sn-O

na parcialnim tlaku kysliku po. pri depozici.
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Obrazek 5.4: Zavislost transmitance T vrstev Zn-Sn-O na parcialnim tlaku kysliku

Po. PFi depozici.

5.1.2.3 Mechanické vlastnosti
Na obrazku 5.5 je graficky ukazana zavislost tvrdosti H a efektivniho Youngova
modulu E” na parcialnim tlaku kysliku po. pfi depozici. Se zvySovanim po, na 50 % roste H
na 17,3 GPa, coZz ma za nésledek mirné zvyseni H/E" na 0,11, které ale nevede ke zvyseni
odolnosti proti vzniku trhlin méfenych ohybovym testem. To miZe byt vysvétleno

(1) vrstvy vykazuji nizké kompresni pnuti, (ii) vrstvy vykazuji kolumnarni strukturu.
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Obrazek 5.5: Zavislost tvrdosti H a efektivniho Youngova modulu E

na parcialnim tlaku kysliku po. p¥i depozici.

5.1.3 Zavéry série 1

Existuje velice uzky pas hodnot parcidlniho tlaku kysliku pfi depozici
(Po: ® 0,23 Pa), kde jsou vrstvy Zn-Sn-O vodivé (p = 6,62:107% Q-cm)
a zaroven transparentni (T = 550 nm =~ 84 %0).

Pomér H/E™ pro vrstvu pfipravenou pii parcialnim tlaku po, = 0,5 Pa je v&tsi
nez 0,1.

Energie bombardu ionti E, nebyla dostate¢né navySena, coz ma

za nasledek vznik trhlin po zatézovych testech.
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5.2 Série 2: Vliv energie bombardu ionti na odolnost proti vzniku trhlin

Pro druhou sérii byla jako vychozi vybrana vrstva deponovana pii parcialnim tlaku
kysliku po, = 0,5 Pa, ktera se jevila nadéjné pro zlepSovani mechanickych vlastnosti diky
poméru H/E™ > 0,1. Pomoci prepéti byla zvySovana energie bombardu iontii Ep; a byl

zkouman jeji vliv na odolnost proti vzniku trhlin.

5.2.1 Parametry depozice série 2
Proménnym parametrem druhé série tenkych vrstev Zn-Sn-O byla energie

bombardu iontt Ep;. Konstantni parametry depozice jsou uvedeny v tabulce 5.4.

Tabulka 5.4: Konstantni pracovni parametry depozice druhé série tenkych vrstev
Zn-Sn-0.

Teplota na substratech Ts=60 °C
Vzdalenost teré¢u od substratu ds.t =60 mm
Celkovy tlak pr=1Pa
Parcidlni tlak kysliku po. 0,5 Pa
Parcialni tlak kysliku par 0,5 Pa
Opakovaci frekvence fr =20 kHz
Nap¢ti na magnetronu (v periodg) Up =400V
Vybojovy proud (v pulzu) b=12A
Vykonova hustota na terci (v pulzu) W, ~ 20 W-cm™

5.2.2 Vysledky série 2
V tabulce 5.5 jsou uvedena data naméfena pro sérii 2, reprezentujici vliv energie
bombardu ionti na tloustku vrstev h, depoziéni rychlost ap, tvrdost H, efektivni Youngtv
modul E*, elasticky modul vratnosti We, pomér H/E*, makropnuti o, kritickou zatézovaci

silu Ly, kritické prodlouzeni &, rezistivitu p a transmitanci T;, - 550 nm VIStev Zn-Sn-0O.
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Tabulka 5.5: Viiv energie bombardu ionti (respektive zaporného napéti na substratu Us, proudové hustoty is) na: tloustku vrstev h,

depozicni rychlost ap, tvrdost H, efektivni Youngiiv modul = elasticky modul vratnosti We, pomer H/E, makropnuti o, kritickou zatézovaci silu

Lr, kritické prodlouzeni gy, rezistivitu p a transmitanci T; - 559 ., Vrstev Zn-Sn-0.

*

Ebi Us is h ap H E We H/E* o Lkr Ekr P Tx =550 nm
[MJ-cm®] | [V] | [mA-cm?] | [um] | [nm'min™] | [GPa] | [GPa] | [%] [GPa] | [WN] | [%] [Q-cm] [9%6]
0,25 -25 1,03 73 61 10,3 112 57 | 0,09 | 1,39 250 | 067 | 1,0510° 81
0,55 -50 1,25 8,2 68 9,9 108 57 | 0,09 | 0,13 250 1,32 10" 71
248 -100 1,82 53 44 14,5 121 68 | 012 | -2.25 | >1000 | 1,96 | 8,54:10° 81
2,77 -150 2,03 7.9 66 14,5 126 66 0,12 | -1,16 | >1000 | 1,32 1,47-10° 48
4,68 -175 1,49 4,0 33 13,7 116 70 | 012 | -190 | 750 | >1,96 | 2,11-10° 81
5,93 -200 2,06 5,0 42 12,3 113 65 | 012 | -1.83 | 500 | >1,96 | 1,78:10° 56
15,01 -250 2,47 3,95 25 12,5 113 68 0,11 | -0,84 | <250 | >1,96 7,38-10° 75
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5.2.2.1 Depozicni rychlost, makropnuti

Na obrazku 5.6, respektive 5.7, je znazornéna zavislost depozi¢ni rychlosti ap,
respektive pnuti ¢, na energii bombardu iont.

Depozicni rychlost ap S rostoucim prepétim klesa, protoze se se zvysujici se energii
bombardujicich iontl Ep; zac¢ind projevovat odprasovani nanesené vrstvy.

Makropnuti vrstev ¢ S rostouci energii bombardu ionti Ep; roste do zapornych
hodnot, coz zplisobuje zvyseni kritického prodlouzeni &y, po prekroceni kritické hodnoty

Euni=4,5 MJ-cm® dochazi k delaminaci, tim material relaxuje, a dochdzi ke snizeni pnuti.
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Obrazek 5.6: Zavislost depozicni rychlosti ap na energii bombardu iontii Ey;.
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Obrazek 5.7: Zavislost makropnuti o na energii bombardu iontii Ey,;.
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5.2.2.2 Optické a elektrické viastnosti
Na obrazku 5.8 je znazornéna zavislost transmitance Ty = 550 nm @ rezistivity p vrstev
na energii bombardu iontii Ep;.
Energie bombardu iont Ep; nema vliv na kyslikové vakance, a tedy ani na vodivost
a transmitanci vrstev. Pozorované kolisani hodnot rezistivity a transmitance muze byt
disledkem vzniku mikroobloukt na substratu vlivem malé vodivosti vrstev.
Na obrazku 5.9 jsou ukazany prubéhy transmitance T V zavislosti na energii

bombardu iontd Ep; pro jednotlivé vrstvy.

10" 4 m - 100

10 A‘ \A [ 80

0] A \ —& [0

" B / I

- 10° A - 60
e ), (50 -
% 10 L 40 =

10" _—30

10" _—20

- 10

10_3| T T T T T T T T T T T T T T T T 0

0 2 4 6 8§ 10 12 14 16
Epi [l\/lchmS]

Obrazek 5.8: Zavislost rezistivity p a transmitance Tj - ss0 nm VIStev Zn-Sn-O

na energii bombardu iontii Ey;.
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5.2.2.3 Mechanické vilastnosti

Na obrazku 5.10 je graficky ukazana zavislost tvrdosti H a efektivniho Youngova
modulu E* na energii bombardu iontd Ep;. S rostouci energii bombardu ionti Ep; roste
pomér H/E .

Na obrazku 5.11 je znazornéna zavislost zatéZzovaci sily Ly a kritického
prodlouzeni & na energii bombardu iontl Epi. Vrstvy pfipravené s prepétim Us = -100
a-150V (Epni=2,48a2,77 MJ~Cm3) pii indenta¢nim testu nevykazuji vznik trhlin. S dalSim
zvySovanim Ey; rezistivita proti vzniku trhlin klesa, protozZe roste tlakové pnuti. To naopak

napomahd odolnosti proti vzniku trhlin pfi ohybovém testu.
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114 £ - | k110
104 § L 100
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0 2 4 6 8 130 12 14 16
Obrazek 5.10: Zavislost tvrdosti H a efektivniho Youngova modulu E na energii

bombardu iontit Ey;.

Vrstvy vystavené energii bombardu iontii Eyi = 0,25 MJ-cm™ a Ey; = 2,48 MJ-cm™
byly podrobeny také tribologickému testu — byla testovana jejich otéruvzdornost.

Vysledky testu jsou shrnuty spolu s velikosti makropnuti ve vrstvé a s obrazky
z indenta¢niho testu v tabulce 5.6. Z tabulky vyplyva, ze pii depozici s nizkou energii
dodanou do vrstvy je (tahové) pnuti pomérné malé a doslo ke vzniku trhlin pfi indentacnim
testu, ale k delaminaci pfi tribologickém testu nedoslo. Naopak, kdyz je energie dodana
do vrstvy vyssi, (tlakové) pnuti ma také vyssi hodnotu, ke vzniku trhlin nedochazi,

ale k delaminaci pfi tribologickém testu ano.

45



1000 - A A 20
- 1,8

' [ 1,6

750 L 1.4
- \ F1,2

A
z
™
E 500 n 1.0 3
_|$E B 0,8 =
£ 0,6
2504 m oblast navySeni ] [ 0.4
odolnosti proti vzniku L
trhlin 0.2
o T T I T T T T O’O

— T T T T T
2 4 6 8 10 12 14 16

O_

Obrazek 5.11: Zavislost kritické zatézovaci sily Ly a kritického prodlouzeni ey

na energii bombardu iontii Ey;.

Tabulka 5.6: Viiv energie bombardu iontii na odolnost proti vzmniku trhlin

pri indentacnim testu, na velikost makropnuti ve vrstvée a otéruvzdornost.

Epi = 0,25 MJ-cm™ Ep = 2,48 MJ-cm™

Indentaéni test:

Lkr =250 mN Lk > 1000 mN

‘,

10 e (

Makropnuti ve vrstvé:

o =1,39 GPa o=-2,22 GPa

Tribologicky test:

Bez delaminace; d > 1000 m Delaminace; d =49 m
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5.2.3 Zavéry série 2

e Depozice pii parcialnim tlaku kysliku po. = 0,5 Pa je stabilni.

e Rostouci energie bombardu iontii Ep; pozitivné ovliviiuje kritickou zatézovaci silu
Lkr a kritické prodlouzeni &, az do okamziku, kdy dochézi vlivem pnuti
k delaminaci vrstvy.

e Rostouci energie bombardu iontd Ep; pozitivné ovliviiuje mechanické vlastnosti.
Je-li energie dostatené navysena, pomér H/E~ prekro¢i hranici 0, 1.

e Vlivem malé vodivosti vrstev muze pii depozici dochazet k mikroobloukim
na vrstveé, coz vede ke snizeni transmitance.

e Pro potlac¢eni mikroobloukti na substratu je nutné zvysit vodivost filmu. Toho je
mozné dosdhnout nasledujicimi zpiisoby:
- je tfeba snizit parcidlni tlak kysliku po..
- je tfeba deponovat v piechodovém maddu.

- je tfeba vyfesit problém s nestabilitou vyboje — viz tfeti série.

5.3 Série 3: Navrh na fizeni stechiometrie vrstev

Na obrazku 5.3 byla ukazana uzka oblast parcialnich tlakt kysliku, ve které je mozno
pfipravit vrstvy vodivé a soucasné transparentni. Tato oblast existuje v pfechodovém modu
(mezi reaktivnim a kovovym modem). Aby bylo mozné piipravit vodivé a transparentni
tenké vrstvy, je nezbytné udrzet set point v pfechodovém modu. Je tedy dilezité najit
zpusob, jak depozici stabilizovat.

Problém nestability depozi¢niho procesu je zndzornén na obrazku 5.12. Pfi snizovani
priatoku kysliku @o, klesa mnozstvi kysliku na povrchu otraveného terCe, coZz ma
za nasledek zvySeni napéti na magnetronu Up. Vybojovy proud Ip je konstantni, vykon
vyboje tedy se zvySovanim napéti roste. Diky tomu dochdzi ke zvySeni toku kysliku
z otraveného terce (dochazi k ¢isténi terce). To vede k dalsimu zvySovani Up a k dal§imu
¢isténi terCe a je diivodem nestability depozi¢niho procesu. Po dosazeni kritické hodnoty,
dochazi ke skoku do kovového modu. Aby bylo mozné vratit proces zpét do prechodového
modu, je potieba zvysit parcialni tlak kysliku. ZvySeni pritoku kysliku vede k opétovnému
otravovani terce. Diky této nestabilité pritoku kysliku je obtizné udrzet depozi¢ni proces

Vv pfechodovém modu.
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Obrazek 5.12: Problém nestability vyboje v prechodovéem modu pri Fizeni procesu

vybojovym proudem |p.
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Obrazek 5.13: Stabilizace vyboje v prechodovém modu, je-li vyboj Fizen vykonem

Wp = 200 W.

Problém nestability vyboje 1ze vyfesit zménou fidiciho parametru z vybojového
proudu Ip na napéti na magnetronu Up. Z obrazku 5.13 je jasné vidét, Ze je-li vyboj
kontrolovéan na konstantni vykon, dochézi pii ptfechodu z kovového modu na mod reaktivni
k poklesu napéti, tedy k nartistu proudu (vykon je konstantni po celou dobu depozice).

Tedy bude-li vyboj kontrolovan na konstantni proud, je mozné vyboj udrzet
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v pfechodovém modu, nebot’ se vyboj sam stabilizuje. Pokud se proces dostane
do kovového modu (kvuli poklesu pritoku kysliku), Ip klesne (Up zlstava konstantni).
Tomé za nasledek pokles vykonu vyboje, tedy mensi cisténi tercCe. Proto se proces
automaticky vrati zpatky do ptfechodového modu. Dusledkem zvysSeni pratoku kysliku
ptejde rezim do reaktivniho moédu, Ip vzroste (Up zistava stale konstantni). To vyusti
ve zvySeni vybojového vykonu, tedy k vétSimu ¢isténi terCe, coz vede k vraceni procesu

do pifechodového modu.

5.3.1 Parametry depozice série 3
V tabulce 5.7 jsou uvedeny konstantni parametry tieti séric. Na rozdil od druhé
série bylo napéti na substratu Us konstantni. Stechiometrie vrstev byla fizena (i) velikosti

napéti na magnetronu Up, (ii) parcialnim tlakem kysliku po..

Tabulka 5.7: Konstantni pracovni parametry depozice treti série tenkych vrstev

Zn-Sn-0.

Teplota na substratech Ts=60 °C
Vzdalenost ter¢t od substrata ds.T = 60 mm
Opakovaci frekvence fr =20 kHz
Napéti na substratu Us=-150V
Energie bombardu iontil Epi ~ 2,80 MJ-cm™
Vybojovy proud (v pulzu) b=12A
Vykonové hustota na terci (v pulzu) W, ~ 20 W-cm™

5.3.2 Vysledky série 3

V tabulce 5.8 jsou data naméfena pro sérii 3, reprezentujici vliv fidicich parametri -
napéti na magnetronu Up a parcialniho tlaku kysliku po, na tloustku vrstev h, depoziéni
rychlost ap, tvrdost H, efektivni Youngtiv modul = elasticky modul vratnosti We, pomér
H/E*, makropnuti o, kritickou zatéZovaci silu Ly, kritické prodlouZeni &, rezistivitu p
a transmitanci T = 550 nm VIStev Zn-Sn-O. U vrstev s tloustkou h < 1 pm nebyly provedeny
mechanické testy, protoze by jejich hodnoty byly ovlivnény substratem.

Graficka znazornéni vysledku tieti série jsou vynesena v zavislosti na stechiometrii
vrstev, zde reprezentované rezistivitou vrstev p. Vrstvy s mensim podilem kysliku vykazuji

vétsi vodivost nez vrstvy s vétsim podilem kysliku.
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Tabulka 5.8: Tloustku vrstev h, depozicni rychlost ap, tvrdost H, efektivni Youngiiv modul E’, elasticky modul vratnosti We, pomér HIE
makropnuti o, Kriticka zatéZovaci sila Ly, kritické prodlouzeni ey, rezistivita p a transmitance T, - 559 um VIStev Zn-Sn-O V zdvislosti na napéti
na magnetronu Up a parcidalnim tlaku kysliku po,. U vrstev s tloustkou h < 1 um nebyly provedeny mechanické testy, protoze by jejich hodnoty

byly ovlivnény substratem. Behem pripravy vrstvy o tloustce h = 0,17 um se neudrzel vyboj, a proto hodnota depozicni rychlosti ap nemusi byt

presna.

Up Po: h ap H E* We H/E* c Lkr Ekr P Ty =550 nm
[V] [Pa] | [um] [nm-min'l] [GPa] | [GPa] | [%0] [GPa] | [mN] | [%0] [Q-cm] [9%6]
300 | 0,05 | 0,17 9 - - - - 238 | 250 | >196 | 614107 74
315 | 0,056 | 0,40 27 - - - - 380 | 250 | >1,96 | 1.26:10" 64
315 | 0,06 | 2,90 48 135 | 121 | 68 | 011 | -1,75 | 1000 | >1,96 | 2,28:10° 77
320 | 0,05 | 2,65 44 10,6 | 119 | 58 | 0,09 | -1,95 | 1000 | >1,96 | 1,06:107 18
335 | 0,04 | 2,87 48 9,1 114 | 56 | 0,08 | -0,76 |>1000 | >1,96 | 2,69-10" 0
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5.3.2.1 Optické a elektrické viastnosti
Na obrazku 5.14 je ukazana zavislost transmitance T - 550 nm Na rezistivité vrstev p.
Je patrné, Ze zvolené tidici depozicni parametry napéti na magnetronu Up a parcialni tlak

kysliku po. jsou vyborné pro ladéni vodivosti a transmitance vrstev uvnitt piechodového

modu.
Na obrazku 5.15 je znazornén vliv rezistence vrstev p na transmitanci T
jednotlivych vrstev.
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Obrazek 5.14: Zavislost transmitance T). = 550 om VIStEV Zn-Sn-O na rezistivite
vrstev p.
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Obrazek 5.15: Zavislost transmitance vrstev Zn-Sn-O na rezistivité vrstev p.

5.3.2.2 Mechanické viastnosti

Na obrazku 5.16 je graficky ukazana zavislost tvrdosti H a efektivniho Youngova

modulu E” na transmitanci vrstev T - sso nm. Na vrstvé s pomérem H/E™ vys§im nez 0,1

se objevily trhliny pfi kritické zatézovaci sile Ly, = 1000 mN, zatimco vrstvy s pomérem

H/E" niz&im nez 0,1 projevily odolnost proti vzniku trhlin (Ly, > 1000 mN).
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Obrazek 5.16: Zdvislost tvrdosti H a efektivniho Youngova modulu E

na transmitanci vrstev T ; = 550 .

V tabulce 5.9 je znazornén vliv depozi¢nich parametrii na odolnost proti vzniku
trhlin pfi indentaénim testu, makropnuti ve vrstvach, pomér H/E" a na transmitanci vrstev
Ty = 550 nm- Z tabulky vyplyva, Ze je mozné ptipravit vrstvu, kterda ma malou hodnotu pnuti
a zaroven vykazuje odolnost proti vzniku trhlin (levy sloupec). Nicmén¢ tato vrstva neni
transparentni (kvili malému obsahu kysliku ve vrstveé): Ty = sso sm = 0 %. Vrstva
Vv prostiednim sloupci vykazuje dobrou adhezi k substratu — pfestoze ma vyssi hodnotu
pnuti, také vykazuje odolnost proti vzniku trhlin. Tato vrstva ma diky veét§Simu mnozstvi
kysliku hodnotu transmitance vyssi, ale stale dost nizkou (T = 550 nm = 18 %). Z diivodu
Spatné adheze vrstvy k substratu se projevily trhliny na teti vrstvé v tabulce. Ta vykazuje
nejvyssi hodnotu transmitance Ty = 550 nm = 77 %.

MozZnosti zlepSeni odolnosti proti vzniku trhlin pfi indenta¢nim testu se jevi sniZeni

velikosti pnuti ve vrstvé.
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Tabulka 5.9: Viiv depozicnich parametrii (napéti na magnetronu Up a parcialniho
tlaku kysliku po,) na odolnost proti vzniku trhlin pri indentacnim testu, na velikost

makropnuti ve vrstvé, na pomer H/E" a na transmitanci vrstev T; - 550 um.

Up = 335V Up = 320V Up = 315V
po. = 0,04 Pa po. = 0,05 Pa Po. = 0,06 Pa
Indentaéni test:

Ly > 1000 mN Ly > 1000 mN Ly = 1000 mN

Makropnuti ve vrstve:

o =-0,76 GPa o=-1,95 GPa o=-1,75 GPa
Pomér H/E
H/E™ = 0,08 H/E™ = 0,09 H/E" = 0,11
Transmitance:
Tor=550nm =0 % To=550nm = 18 % Ta=5500m =177 %

5.3.3 Zavéry série 3

e Zménou fidictho parametru zvybojového proudu Ip na napéti
namagnetronu Up lze stabilné deponovat v pfechodovém mddu
a stechiometrii vrstev (vodivost a transmitanci) ladit pomoci parametri
depozice — napéti na magnetronu Up a parcialniho tlaku kysliku pti depozici
Po2.

e Stechiometrie ma vliv na mechanické vlastnosti, transmitanci, vodivost
i makropnuti vrstev.

e Do vrstev tfeti série byla doddna energie bombardu iontil
Epi = 2,80 MJ -cm'3, coz mé za nasledek zvySenou odolnost proti vzniku
trhlin pfi ohybovém testu (viz druhd série). Vrstvy vykazuji velké kritické

prodlouzeni gy >1,96.
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e Vrstva s HE > 0,1 nevykazuje zvyienou odolnost proti vzniku trhlin.
Tato vlastnost neni zptisobena nedostate¢nym navySenim energie bombardu
iontl do vrstvy Eyp;, ale vysokym pnutim a nizkou adhezi vrstvy k substratu.

e Je mozné pfipravit vrstvu s malym pnutim a soucasné¢ velkou kritickou
zatézovaci silou Ly, — tedy vysoka hodnota negativniho pnuti neni nutnou
podminkou pro vysokou odolnost proti vzniku trhlin pfi indentacnim testu.

e Je mozno pripravit vrstvy, které jsou vodivé a zdroven transparentni.
Tyto vrstvy ale zaroven vykazuji velké pnuti a nizkou adhezi k substratu. Je
tedy nutné nalézt zptsob, jak navysit energii bombardu ionti Ep; tak, aby

nedochézelo ke zvySovani pnuti ve vrstvach.
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6 Zavér

Diplomova prace méla tii cile. Prvnim bylo prostudovat soucasnou literaturu
tykajici se vodivych a vysoce transparentnich oxidovych tenkych vrstev. Tomu se vénuje
kapitola 2, kde je nejprve shrnut princip reaktivniho magnetronového naprasovani vcetné
jeho principialnich omezeni. Dals§i c¢ast kapitoly se vénuje elektricky vodivym
a transparentnim materialim. Krom¢ stru¢né historie vyvoje tzv. TCO vrstev diskutuje
kapitola mozné zpisoby snizeni rezistivity vrstev a kone¢né uvadi konkrétni charakterizace
jednotlivych elektricky vodivych transparentnich materiald.

Druhym cilem bylo sezndmit se s experimentalnim zafizenim pro depozici tenkych
vrstev a s vybranymi piistroji pro analyzu jejich vlastnosti, coZz je obsazeno v kapitole 4.
V prvni ¢asti kapitoly je popséna depozi¢ni aparatura a princip jejiho fungovani. V druhé
¢asti kapitoly jsou potom prostudovany jednotlivé analyzy tenkych vrstev: méteni tloustky
a vnitinich pnuti na pfistroji Dektak 8, meéfeni mechanickych vlastnosti
na miktrotvrdoméru Fischeroscope H100, méieni odolnosti proti vzniku trhlin indenta¢nim
1 ohybovym testem, meéteni elektrickych vlastnosti ctytbodovou metodou a méfeni
transmitance vrstev na spektrofotometru Cary 7000.

Tretim cilem bylo pfipravit 3 série vrstev Zn-Sn-O pulznim reaktivnim
magnetronovym naprasovanim a prozkoumat vliv depozi¢nich podminek na jejich
fyzikalni, mechanické a optické vlastnosti. Tomu se vénuje pata kapitola.

Spole¢nymi depozi¢nimi parametry vSech sérii byla vzdalenost terct od substratl
ds.t = 60 mm, opakovaci frekvence fr = 20 kHz, vybojovy proud v pulzu Ip = 1,2 A
a vybojova hustota na ter¢i v pulzu W; = 20 W-cm?,

Prvni série byla deponovana pfi teploté¢ na substratu Ts = 500 °C, na plovoucim
potencialu Us = Uy, pfi napéti na magnetronu (v period€) Up = 400 V a pii celkovém tlaku
Vv komote pt = 1 Pa. Proménnym parametrem prvni série byl parcidlni tlak kysliku po.
pti depozici. Bylo dokazano, ze existuje velice uzky pas hodnot parcialniho tlaku kysliku
(Po: = 0,23 Pa), kde jsou vrstvy Zn-Sn-O zérovei vodivé (p =~ 6,62:10% Q-cm)
I transparentni (T), = 550 nm = 84 %). Vrstvy pripravené v prvni sérii nevykazovaly odolnost
proti vzniku trhlin, coz je zplisobeno nedostatecné navySenou energii bombardu iontd Ep;.
Byla vybrdna vrstva pfipravend pii po. = 0,5 Pa, kterd vykazuje nejlepsi mechanické
vlastnosti (tvrdost H = 17,3 GPa, efektivni Youngtv moddul E" = 154 GPa, elasticka

vratnost We = 67 % a pomeér HIE" > 0,1). Depozi¢ni parametry nastavené pii piiprave
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této vrstvy byly pouzity jako vychozi pro druhou sérii, kde byl zkouman vliv energie
bombardu iontu Ey;.

Teplota na substratu byla pii depozici vSech vrstev druhé série Ts = 60 °C, napéti
na magnetronu v periodé¢ Up = 400 V, celkovy tlak v komote byl pr = 1 Pa. Parcialni tlak
kysliku byl stejny jako parcialni tlak argonu po. = par = 0,5 Pa. Proménnym parametrem
druhé série byla energic bombardu iontii Ey;, reprezentovana zménou zaporného napéti
na substratu Us. Bylo dokazano, Ze depozice pii parcialnim tlaku kysliku po, = 0,5 Pa je
stabilni a Ze rostouci energie bombardu iont Ep; pozitivné ovliviuje kritickou zatézovaci
silu Ly, a kritické prodlouzZeni & az do okamziku, kdy dochazi vlivem pnuti k delaminaci
vrstvy. Rostouci energie bombardu iontd Ep; také pozitivné ovlivituje mechanické
vlastnosti. Je-li energie dostate¢né navysena, pomér H/E piekro&i hranici 0,1. Vlivem
malé vodivosti vrstev mize pii depozici dochazet k mikrooblouktim na vrstvé, coz vede
ke snizeni transmitance vrstev. Tvorbu mikroobloukl 1ze potladit snizenim parcialniho
tlaku kysliku po,, deponovanim v ptechodovém moédu a vyiesenim problému S nestabilitou
vyboje. Tim se zabyva tfeti série.

Pfi deponovani vrstev tieti série byla teplota na substratu opét Ts = 60 °C, napéti
na substratu Us = -150 V, tedy energie bombardu iontd do vrstvy Ep =~ 2,80 MJ-cm™.
Proménnymi parametry depozice byly napéti na magnetronu v periodé Up a parcialni tlak
kysliku po.. Néaplni tfeti série bylo ukéazat vliv stechiometrie vrstvy na jeji vlastnosti.
Zavery tieti série dokéazaly, Ze zménou fidiciho parametru z vybojového proudu Ip
na napéti na magnetronu Up Ize stabilné deponovat v ptechodovém moédu a stechiometrii
vrstev (vodivost a transmitanci) ladit pomoci napéti na magnetronu Up a parcialniho tlaku
kysliku pifi depozici po2. Bylo dokazano, Ze stechiometrie vrstvy ma vliv na jeji
mechanické vlastnosti, vodivost, transmitanci i makropnuti. Kvili vysokému pnuti a nizké
adhezi vrstvy k substratu nevykazuje vrstva s H/E~ > 0,1 zvysenou odolnost proti vzniku
trhlin. Ostatni vrstvy tfeti série vykazuji velkou odolnost proti vzniku trhlin — diky dodané
energii bombardu iontt Ep;. Bylo dokazano, Ze vysoka hodnota negativniho pnuti neni
nutnou podminkou pro vysokou odolnost proti vzniku trhlin pfi indentacnim testu.

Zavérem lze fici, Ze je mozno pfipravit vrstvy, které jsou vodivé a zaroven
transparentni. Tyto vrstvy ale zarovenl vykazuji velké pnuti a nizkou adhezi k substratu.
Budouci experimenty by se tedy mély zaméfit na nalezeni zpusobu, jak navysit energii

bombardu ionth Ep; tak, aby nedochazelo ke zvySovani pnuti ve vrstvach.
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