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Poznamky, pouzité symboly a zkratky

Poznamky, pouzité symboly a zkratky
Grafickd tGprava piedlozené prace vychazi z normy CSN 01 6910/2002, ktera

nahrazuje normu CSN 01 6910 z roku 1997. Citace literatury odpovida normé CSN 1SO
690/1996, ktera vychazi z normy CSN 010197/1970.

V prici je pouZito symbolii pro oznacovani fyzikalnich veli¢in jez pouzivé fyzika
plazmatu, soustava jednotek je SI. NiZe je uveden vyéet nestandardnich zkratek
s vysvétlivkami, které jsou piivodem z anglické terminologie at’ uz plazmovych technologii,
fyziky plazmatu nebo elektroniky a vypocetni techniky.

Piesto, pro pohodIngjsi orientaci ¢tenafe v textu prace, je vétsina zkratek a oznaCeni

veli¢in pfimo v textu opétovné popséna, respektive pieloZena.

B EOOR YO xR s R e S rychlost svétla ve vakuu
B G0? - 10 RO e e elementarni naboj, naboj elektronu
B e L I s o B e e naboj nabité ¢astice
L ARG e T B R AR R e hmotnost elektronu (klidova)
A R B LD W NS N R SRR R e b O R Sy S RS e 1 T T
R S D e e permitivita vakua
BRI 10 ke Boltzmannova konstanta
B e e A O el i o e e S vektor magnetické indukce
L nEedE Tt et e D IR e OB (CaR e magneticka indukce (hodnota)
 taEiis BEERGE CR e vektor intenzity elektrického pole
A R R S R B sl e stfedni hodnota energie ¢astice
g R RN L SRS e stfedni volné draha elektronu, iontu
R SR R S e e e polomér sondy
RIS W e e e | L polomér vrstvy prostorového naboje v okoli sondy
L e s R S R R e délka sondy
L SRS S LN RS RS e it L Debyeova stinici délka
BN kit 1 £ e s s o S AR S AR S ST R vektor driftové rychlosti
T W e P S, ) slozky rychlosti ¢astice v prostoru
% ,V. esrrsesesster s et s e e s s e naeraa e s s b BIOZKY TYChloSH

LR R SRR S S R R ok St S TR e L LR P SR variabilni konstanta

O
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s b R TR R e e e stupei anizotermicity
R e e bezrozmérny normovany potencial
B R A N o A e s Debyeovo Cislo
RS Sl R S e Knudsenovo ¢islo pro ionty nebo elektrony
R e R e T o koncentrace elektronii, ionti, nabitych ¢astic
B A p e R e s pocet srazek iontd, elektronii s neutralnimi ¢asticemi
B e Bl i e s LR R proud nabitych ¢astic
B R e s sondovy proud, jednosondové méfeni
e Rt O R elektronova slozka sondového proudu
B i s e e iontova slozka sondového proudu
B . i e sondovy proud pfi méfeni dvojici sond
e T o IR TS T S proud vyboje
R iontové slozky proudu pii méfeni dvojici sond
B elektronové slozky proudu pii méreni dvojici sond
L hRRR G T e doba zpozdéni pii postupném vzorkovani
L R e S I napéti na vybojovych elektrodach, anod¢ a katodé
R e e e potencial sondy pii méfeni dvojici sond
B v v s e s s s hodnoty napéti ziskané z extrapolace 7, 7, aU, =0
B e e o e L e e N R potencial sondy
I 15 5 S s i e S 3 Y0 potencial izolované sondy, plovouci potencial

L R AR N s e e SR S I D L L T T

. T s R SO R potencidl V =V, -V, V =V, -V,
L W O R LS tlak pracovniho plynu, nebo pracovni smési
e vykon generatoru nebo napéjeciho zdroje privadény do vyboje
B oiisnicnnee i ianives horizontalni soufadnice (radialni vzdalenost) ve vertikalni

0sov€ roviné prostoru pod magnetronem (vystupem trysky surfatronu)
LR R vertikalni soufadnice (axialni vzdalenost) ve vertikalni osové

roviné prostoru magnetronu (vystupu trysky surfatronu)

L0 T pritok pracovniho plynu (v piistrojové technice pouzZivané
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jednotce ,scem® - Standard Cubic Centimeter per Second), pro zachovani ilustrativnich
hodnot pritoku byly hodnoty priitoku v ,,scem® zachovany v textu a predevsim v popise os
grafickych zéavislosti a pro prevod do SI nasobeny, respektive déleny pievodni konstantou

1,69 - 107 [Pam’s™]

B A ternabnE COITENE o i e e i A PRE a0k Bl et S e T asa vt stfidavy proud
A/D, ADC, Analog - to - Digital Converter ..........c..ccceuveeunnnne analogové - digitalni pfevodnik
ASCII, American Standard Code for Information Interchange ......... standardni znakovy kéd
EREEBd,... MBd, Mega Baud ... ci..ccooinniinnmsnsinnannass prenosova rychlost toku dat, bit 5!

B oefficient of Transmission ;. i viosaisrasis st snssasuss dannnin koeficient pfenosu
D/A, DAC, Digital - to - Analog Converter .............c.cccevueennee. digitalné€ - analogovy prevodnik
BREL INTCCT CULTENL . oonvinar cvevinisava ot ssamssierssnnssssmssanssseassrassassonsanassassnsnsss SICIOSHICTRY PrOWA
Y. Generic ArraY LOZIC .......ccvoencvennsnpscones fada programovatelnych logickych obvodii
ISA, Industry Standard Architecture ............. 0znaceni prumyslové standardizované sbérnice

Mega, Kilo,... Samples per Second - jednotka rychlosti vzorkovani a pfevodu A/D
pievodniki za sekundu, respektive zapisu fidich slov (dat) do D/A pievodniki

MOCVD - Metal Organic Chemical Vapor Deposition ...depozice metal - organickych vrstev
PAVD, Plasma Activated Vapor Deposition - depozice vrstev s probihajici chemickou reakci

PEVD, Plasma Enhanced Vapor Deposition - depozice vrstev s probihajici chemickou reakci

). Programmable Logical Device ..........cccvviivvessvions programovatelné logické obvody
PVD, Physical Vapor Deposition ..................... depozice vrstev ve vyboji za nizkych tlaka
I Radio FIeqUency .....ccocoeemninrsnnnane vysokofrekvencni, radiofrekvenéni — signal, proud
BN Random Access MEMOrY ..o v iriinscesaaiiiananinisonss pamét’ s libovolnym pfistupem
SRAM, Static Random Access Memory ................. statickd pamét’ s libovolnym pfistupem
BTL, Transistor — Transistor — Logic ...........cccccviiennn. fada ¢islicovych logickych obvodi
B - 5 v ik e fada rychlych ¢islicovych logickych obvodi MOS s vystupni tirovni TTL

CMOS, Complementary Metal Oxide Semiconductor...obvody technologie MOS
s dopliikovymi MOS tranzistory
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1 UVOD A CILE PRACE

Aplikace plazmovych technologii jejichz &aste¢ny vycet je nasledné uveden, jsou
vyuzivany uz vice nez sedmdesat let od doby kdy doslo ve dvacatych letech minulého stoleti
k jejich rozvoji a $irsimu uplatnéni, predevsim v osvétlovaci technice a obloukoveém svareni.
Vice nez padesat let jsou tyto technologie vyroby pouzivany v elektrotechnice prevazné
v planarnich technologiich vyroby polovodi¢ovych soucastek, integrovanych obvodi
napriklad [1, 2, 3, 4]. Tyto technologické postupy ziskavaly a ziskavaji stale $irSi uplatnéni
v mnoha dal3ich oborech lidské ¢innosti, zv1asté v poslednich desetiletich dvacétého stoleti
a pocatkem jedenadvacatého stoleti. Principialné vyuzivaji elektrického vyboje, ktery svymi
uéinky vytvaii a ovliviiuje chemické a fyzikalni procesy, které probihaji ve vhodnych
prostiedich a technologickych konfiguracich. Pracovni prostredi vyboje mohou tvofit plyny,
pary riznych prvki, kovi, organickych i anorganickych sloucenin nebo jejich smési.
Vzajemnym ptisobenim vyboje a uvedenych smési za ur¢itych podminek vznikaji materialy
a specialni vrstvy, které nelze jinymi, klasickymi postupy bud’ viibec nebo jen ztézi vytvofit.
Vlastnosti vyboje je mozno také vyuzit k ¢isténi povrchu materialu nebo odstrafiovani
povrchovych vrstev materialu, které by byly chemicky opét velmi téZzko odstranitelné.
Ve vyboji, respektive plazmatu lze tedy povrch materidlu cistit, ¢i piesné zahlubovat dle
nanesen¢ matrice (plasma etching) [4, 5]. Plazmovych technologii je téZ stale vice vyuZivano
1 tam, kde byly dfive pouZivany klasické technologie reaktivnich chemickych a galvanickych
lazni. Technologie s aplikacemi plazmatu s sebou pfinaSeji téz ekologické aspekty vyroby.
Mohou uspofit energii, omezovat nebo uplné odstranit nekteré chemicko - technologické
postupy s toxickymi komponentami nebo meziprodukty, které zatézuji Zzivotni prostiedi.
V poslednich desetiletich jsou standardné pouZivany odlu¢ovace pevnych i plynnych slozek
exhalaci a v souc¢asnosti pomahaji plazmové technologie u¢inné likvidovat nebo neutralizovat
nebezpecné chemické latky a odpady [6]. Jako konkrétni piiklady [4, 5] je moZno uvést
depozice vrstev materidli s mimotradnymi fyzikdlnimi i chemickymi vlastnostmi, jako jsou
v nejjednodussim pripadé tenké vrstvy kovi a jejich slitin pfi procesu napraSovani
(sputtering), polovodivé ¢i tenké vrstvy vysokoteplotnich supravodiéi [7]. (MOCVD - Metal
Organic Chemical Vapor Deposition), dile polymerni vrstvy [8] vytvaiené ve vyboji (PECVD
- Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition) organického i anorganického charakteru
(PVD - Physical Vapor Deposition, PAVD - Plasma Activated Vapor Deposition), jejichz
produktem jsou vrstvy a slouc¢eniny, které nevznikaji klasickou chemickou reakei za béZnych

reak¢nich podminek. Tyto produkty jsou stale vice vyZzadovany v technickych, biologickych
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i medicinskych aplikacich napf. [9, 10]. Vy$e uvedené plazmochemické procesy jsou
nejéast&ji, jak v zakladnim vyzkumu, tak aplikovaném vyzkumu i ve vyrobnich technologiich
provadény v tak zvanych plazmochemickych reaktorech. Jsou to zpravidla kovové nadoby
o objemu nékolika litri aZ desitek krychlovych metrii, jeZ umoZiiuji pomoci pfipojené
vakuové aparatury a napoustéciho systému vytvaret vySe zminéné pracovni podminky —
pracovni tlaky a pfivadéni riiznych pracovnich smési plyni apar. V reaktorech vznika
piipojenim napajecich zdroji na rizné konfigurovany systém elektrod odpovidajici druh
vyboje. Fyzikalnich vlastnosti vybojem generovaného plazmatu je pak vyuZzivano k uvedenym
technologickym postupiim. Plazma vytvaiené vybojem miiZe byt v reaktorech pozadovanym
zplisobem ovliviiovano magnetickym polem, tento typ reaktori se nazyva magnetronovy
reaktor. TaktéZ Cerpaci vakuovy systém a napoustéci systém umoziuji rizna uspofaddani.
Reaktor miize byt osazen systémem jedné nebo vice trysek - dutych vybojovych elektrod,
ve kterych vznika intenzivni vyboj a navic proud piivadéného v trysce ionizovaného plynu je
usmérfiovan zadanym smérem. Tento systém se nazyva ,plasma jet“. Navic dochazi
k odprasovani materialu trysky, ktery pak mtze reagovat s pracovni naplni a vytvafet vrstvy
s pozadovanymi specialnimi vlastnostmi.

Pro vyvoj a dalSi zdokonaleni vyse uvedenych technologickych postupt je nezbytné
stale presnéji a, pokud mozno, v co nejkrat§im Case definovat optimalni podminky, pfi kterych
k uvedenym procesiim dochazi. Béhem projektovani technologického postupu vyroby je
potieba zjistit za jakych podminek je dosazeno nejlepsich pozadovanych parametrt ziskanych
produktii a téZz zabezpecit spolehlivou opakovatelnost vyroby téchto produkti. Definice
podminek pro opakovatelnost vyrobnich procesti a dosazené kvality vystupnich produktii
vyZaduje stanoveni pracovnich tlaki, druh pracovni naplné a pomér komponent reakénich
smesi, které jsou pouZity a dale urceni parametri plazmatu, respektive parametri vyboje
ve kterém uvedeny proces optiméalné probiha.

Pro 1ucely stanoveni parametrii plazmatu slouzi diagnostika plazmatu, ktera je
rozdélena dle pouZitych fyzikalnich principti na mikrovinnou, pfipadné radiofrekvenéni (RF)
diagnostiku (4, 5], optickou emisni spektroskopii a hmotovou spektrometrii, a tak zvanou
sondovou diagnostiku plazmatu [1, 5, 11, 12]. Sondova diagnostika, ktera je pouZivina piimo
v aktivnim prostiedi technologickych procesi je téZ nazyvana - in situ (In situ Diagnostics).
Pokud hovofime v nasledujicich souvislostech, mame na mysli pievazné sondovou
diagnostiku nizkoteplotniho plazmatu. Tato principiding jednoducha metoda spodiva

ve méfeni volt-ampéerové charakteristiky na systému dvou elektrod, sond, které jsou umistény
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do vyboje. Pokud ma jedna z elektrod mnohonasobné vétsi plochu nez druhd, nazyvame tuto
elektrodu zpravidla referenéni elektrodou a hovofime o jednosondovém méfeni, nékdy tez
o m&feni Langmuirovou sondou. Pokud je plocha elektrod - sond srovnatelné nebo stejna
a jejich rozméry jsou nepatrné ve srovnani s rozméry elektrod vyboje, respektive pracovni
nadoby vyboje, hovofime o metodé dvou sond nebo méfeni dvojici sond. Sondy mohou mit
riizny tvar, napiiklad kulovy, plochy nebo valcovy. Tvar sondy téZ ovliviiuje priibéh namérené
volt-ampérové charakteristiky. Nejéast&ji je pouZivana valcova elektroda, protoZe je jeji
vyroba relativné snadnid a zpravidla se jedna o drat z wolframu, tantalu nebo platiny
o priméru desitek az stovek mikrometri a délce nékolika milimetr.

Sondovou diagnostiku plazmatu popsali a vytvofili jeji zakladni teorii a metodiku pro
ureni parametri zkoumaného vyboje jiz ve dvacatych letech minulého stoleti Irving
Langmuir a Mott-Smith [11]. Tato teorie popisuje sondovou charakteristiku v bezesraZkovém
izotropnim plazmatu s Maxwellovskym rozdélenim energie ¢astic. Uvedend fundamentalni
teorie je vychozim a prvotnim voditkem pfi posuzovani naméfenych dat sondove diagnostiky
plazmatu, 1 kdyZ je s dostate¢nou presnosti pouzitelnd pouze v nékterych piipadech a to
prevazné za nizkych tlaki pracovniho plynu v nizkoteplotnim plazmatu bez pfitomnosti
magnetického pole. Proto byla béhem uplynulych vice nez osmdesati let stale rozsifovana,
dopliiovana a jeji platnost experimentalné ovéfovana celou fadou fyzikd. Piesto doposud
neexistuje univerzalni teorie, ktera by pokryvala celou $kalu parametri prostiedi, tlak,
pracovnich smési a procesii ve kterych je potfeba sondovou diagnostiku provadét
aumoziovala tak standardni a dostatecné presné vyhodnoceni naméfenych dat.
Pii technologickych procesech je nutné se pii sondové diagnostice pfizpisobit pracovnim
podminkam, napdjeni vyboje, chemicky aktivnim pracovnim naplnim, nestabilitim vyboje
irlznym jinym druhGm rudeni elektromagnetické podstaty, jehoZ zdrojem mize byt jak
zkouman¢ plazma tak i zdroje ciziho pilvodu. Tyto technologické podminky zpravidla
komplikuji nebo znemoZznuji ziskani validnich experimentalnich dat, ktera by byla dobie
zpracovatelna a poskytla tak parametry plazmatu, které odpovidaji diagnostikovanému vyboji
pfimo v technologickém procesu. PiedloZena habilitaéni prace si dava za cil prispét k feseni

téchto problémui.

1.1 Cile prace

Hlavnim cilem predkladané prace bylo prispét ke zdokonaleni sondové
diagnostiky plazmatu v systémech vyuZivanych v technologickych aplikacich, kde je jeji
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provadéni komplikované jak z hlediska napajeni vyboje, tak probihajicimi fyzikalnimi
a fyzikalné chemickymi procesy. Za tim ucelem bylo nutno provést:

1. Na zakladé ziskanych zkuSenosti s vyvojem méficich systému byla zdokonalena a rozsifena
méfici aparatura pro sondovou diagnostiku plazmatu autorem realizovana v roce 1996.

2. V roce 2000 byl zkonstruovan zcela novy, vykonngjsi a presn€jsi méfici systém,
s rozsitenymi moznostmi aplikaci a konfiguraci.

3. Pro oba méfici systémy naprogramovat odpovidajici obsluzné programové vybaveni dle
pozadavkii vychazejicich z vlastniho experimentu - typu vyboje a konfigurace méficiho
systému. Vytvofit a ovefit funkénost a spolehlivost novych programii pro fizeni obou méficich
systémi dle potfebnych reZzimi sbéru a predzpracovani dat. Ovéfit funkénost zdokonaleného
a rozsireného systému a funk¢énost a presnost nového méficiho sytému testovacimi méfenimi.
4. Oba mérici systémy pro sondovou diagnostiku plazmatu vyuzit pro studium
parametri plazmatu pfii experimentech, ve kterych bude pouzito riznych napajeni

vyboje a riznych pracovnich naplni, odpovidajici technologickym aplikacim.
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2 SONDOVA DIAGNOSTIKA PLAZMATU

Jak jiz bylo uvedeno v &asti 1. [1] sondova diagnostika plazmatu je znima a vyuZivana
témer 80 let. Presto dochazi v poslednich deseti letech k jejimu $irsimu uplatnéni, diky jeji
relativni jednoduchosti, prostorovému rozliSeni parametrii a moznosti soucasného ziskani
pomémné velkého poctu parametri plazmatu [2].

Princip méfeni volt-ampérové [3], respektive sondové charakteristiky ve zkoumaném
vyboji je patrny z obr.2.1. Uvedené schéma, pfevzaté ze [4] a upravené, vychazi
ze sou¢asnych méficich aparatur pro sondovou diagnostiku, fizenych zpravidla osobnim
poéitaéem. Vidime zde prostor vyboje, do kterého je umisténa sonda, diagnosticka elektroda
nebo téZ Langmuirova sonda. Do obvodu, ktery tvoii sériové zapojeni sondy, dvou zdroji
napéti a referencni elektrody, je vlozen zesilova¢ - pfevodnik proud/napéti. Uvedeny
pievodnik proud/napéti zde slouzi k prevodu proudu prochazejiciho obvodem sondy
na napéti, které je pak zesileno na hodnotu zpracovatelnou pouzitym ADC (Analog - to -
Digital Converter), nadale A/D pfevodnikem. Obvod mezi referencni elektrodou a sondou je
uzaviran diagnostikovanym plazmatem. Jeden ze zdroji napéti slouzi k nastaveni pevného

predpéti, které vyrovnava rozdil potencialii mezi sondou a referencni elektrodou.

Referencni  prostor uyboje
elektroda
: Langmuirova sonda

Generator
tvarového
signalu _,—‘r
Zdroj "4 Zesilovac Prevodnik
predpéti |

?
sondy D yo Ridici
" pocitac

i}

Obr. 2.1 Obvod pro méfeni sondové charakteristiky.

Druhy cislicové fizeny napétovy zdroj tvoii generator tvarového signalu vhodného
aru pro méfeni volt-ampérové charakteristiky, nej¢astéji linearné rostouciho schodovitého

napéti. Tento schodovity signal mize mit rizny tvar, symetricky nebo nesymetricky
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trojihelnik, v nékterych piipadech i harmonicky signal a jiné. Vlastni méfeni sondové, volt-
ampérové charakteristiky probiha tak, Ze na fizeném zdroji napéti je nastaveno napéti
ahodnota proudu prochazejiciho obvodem sondy je digitalizovana a zaznamenana.
Programové je pak zpravidla piifazena hodnota proudu prochazejiciho sondovym obvodem
vysledné hodnoté souctu pevného predpéti a nastavovaného schodovitého napéti druheho
zdroje. Takto ziskanou sondovou charakteristiku je pak nutno dle vhodné teorie a metodiky
zpracovat a vyhodnotit.

Pfi sondovém méfeni ziskame informace o vyboji pouze v nejbliz§im okoli sondy.
Sondova diagnostika je tedy metodou, ktera umozZiiuje méfit lokalni parametry zkoumaného
vyboje. Plocha sonda, pfipadné sonda specialniho tvaru poskytuje informace 1 o anizotropii
plazmatu a driftech nabitych cCastic. Pfesto, Ze se jedna o metodu relativné jednoduchou,
poskytuje moznost uréeni hned nékolika veli¢in. Jsou to napfiklad teploty nabitych Castic

elektronti a ionti 7, 7,, respektive jejich energie, koncentrace n,, n,, rozloZeni potencialu

ve vyboji a rozdélovaci funkce elektroni podle energie.

Jednou z nevyhod této metody je Castecné lokalni ovliviiovani parametrii plazmatu
v okoli sondy. Jinou nevyhodou je nemoznost presného urceni proudu, ktery vznika emisi
elektroni z povrchu sondy a zpiisobuje chybu sondového proudu. Dalsi nevyhodou této
principialné jednoduché metody je slozita fyzikalni teorie, jejiz volba je zavisla
na parametrech plazmatu. Nelze tedy predem zvolit odpovidajici postup vyhodnoceni méfeni.
Toto je moZné aZ po provedeni méfeni a subjektivnim posouzeni, kterému modelu odpovida
napiiklad tvar sondové charakteristiky, respektive jeji druha derivace (metoda postupnych
iteraci). Dalsimi nevyhodami pfi sondovych méfenich jsou komplikace pii pokryvani sondy
vrstvami vytvarenymi ve zkoumaném plazmatu nebo naopak odprasovani materidlu sondy
a nasledné zmenSovani povrchu sondy, pfipadné kontaminace vlastniho plazmatu materialem
sondy. Problémy pfi méfeni zplsobuje i zplsob napéjeni (stejnosmémy, stiidavy,
- vysokofrekvencni) a druh, respektive rezim vyboje (kontinualni, pulzni), coz vyzaduje

specialni pristupy.

2.1 Konstrukce sond pouZzivanych pro méreni sondové charakteristiky

Jak jiz bylo zminéno v vodu, princip sondové diagnostiky plazmatu spo¢iva v méfeni
volt-ampérové charakteristiky obvodu s elektrodami, sondami, které jsou vloZeny
do plazmatu. Jednim z diileZitych poZzadavkii na parametry sondy jsou jeji rozméry. Sonda by

svou funkci sbéru nabitych ¢astic v plazmatu méla co nejméné ovliviiovat okolni plazma.
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Proto je potieba, aby rozméry sondy byly relativné malé. Aktivni ¢asti sond, to jest elektrody,
které jsou piimo ve styku s plazmatem mohou mit rizny tvar [3] viz obr. 2.1.1, kulovy,
plochy, z jedné strany izolovany nebo ve tvaru valce s velkym pomérem délky
[, ku priméru 2r . Elektroda je pfipevnéna na vodivém drzaku, ktery je od vyboje izolovan
plastém a umozZiuje zavedeni sondy tésnici priichodkou nebo zatavem do prostoru vyboje

napiiklad sténou reaktoru nebo vybojové trubice.

lp| —f=——7>

IZOLACHI PLAST

Obr. 2.1.1 Tvary elektrod méficich sond. K6ty definuji charakteristické rozmery sondy.

Tvar sondy vyznamné ovliviiuje i priibéh naméfené volt-ampérové charakteristiky. Napfiklad
charakteristika ploché sondy se vyzna¢uje vyraznym plato v oblasti nasycenych, saturaénich
proudi a mé téZ vyznamné ,,smérovy” Géinek, diky kterému je moZno méfit napriklad drifty
nabitych ¢astic v magnetickém poli nebo anizotropii plazmatu. Nevyhodou planarni sondy je
| tak zvany okrajovy jev. Diky deformaci elektrického pole na okraji sondy v prechodové
- oblasti vodic - dielektrikum (plazma) dochézi ke zmen3eni efektivniho povrchu sondy
- vurcitych oblastech sondové charakteristiky. To se projevi hlavné pii ur¢ovani parametri
: plazmatu z nasycenych proudi. Planarni sonda je ¢asto pouZivana tam, kde je obtizné pouziti
ostatnich typt sond, a to napriklad pro diagnostiku proudiciho plazmatu v misté substratu
- pfi méfeni za atmosférického tlaku nebo v pripadé silnych vysokofrekvenénich polich [5].

- Nejcastéji pouzivanou sondou je valcova sonda, protoZe ji l1ze nejsnaze zhotovit, V piipade
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diagnostiky nizkoteplotniho plazmatu je to zpravidla drat o tloustce nékolika desitek
mikrometri aZ jednotek milimetrii z vhodného materialu. Majoritnim rozmérem valcove
sondy je jeji délka; Celni priifez vélce, dratu, by mél byt zanedbatelny oproti povrchu valce.
Pozadavek na material sondy je rovnéz velka vystupni prace elektronii, aby dochazelo
k miniméalni sekundarni emisi, respektive k termoemisi zpusobené zahfivanim sondy.
Nejpouzivanéjsimi materialy na vyrobu sond jsou wolfram, platina nebo molybden pro svou
tepelnou odolnost i vhodné vlastnosti z hlediska chemické reaktivity a sekundarni emise
elektronti. Kromé uvedené metody jedné nebo dvou sond se pouzivaji 1 vicesondoveé
diagnostické systémy [6]. které jsou kombinaci nebo modifikaci jednosondového méreni nebo
mefeni dvojici sond. Na obrazku 2.1.2 je ukézka Langmuirovy vélcové sondy jednoduché
konstrukce se sklenénym dutym plastém spojenym s prostorem vyboje, pfipojovaci svorkou

a jeji montaze 1zolovanou vakuovou pruchodkou do prostoru vyboje.

Sténa nadoby

wibole Sklenény plast’

x : / Sonda
< /
i’ ;“ }*

Svorka: "

Prostor

Prichodka Drzak sondy vyboje

Obr. 2.1.2 Konstrukce a montaz Langmuirovy sondy.

Konstrukénimi modifikacemi diagnostickych sond jsou sondy pohyblivé, které
umoZiuji zménu polohy sondy v prostoru vyboje, ptipadné jeji otoceni a méfit tak lokalni
parametry plazmatu s prostorovym rozliSenim. Dal§imi typy sond jsou sondy ohfivané [7]
nebo emisni, aplikované a podrobnéji popsané v kapitole 4.2. Tyto zpravidla valcové, pfimo
Zhavené elektrody jsou konstruovany ve tvaru smycky, ktera umoznuje ohfev sondy
prochézejicim proudem z nezavislého zdroje. PouZivaji se i sondy s nepiimym ohfevem;
valcové, pripadné ploché, ve tvaru disku. Ohfev sondy zde slouZi ke kontinudlnimu &idteni
sondy pii méfeni nebo jednorazovému ¢isténi sondy pied méfenim. Jsou pouzivany tam kde

Je poZadovano trvalé monitorovani parametri plazmatu a kde dochazi k intenzivnimu
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pokryvani povrchu sondy vrstvami, jejichZ zdrojem mohou byt pfimo technologické procesy,
pritomnost nedistot v pracovni néplni nebo oboji. Tam, kde dochazi k pokryvu povrchu sondy
vrstvami vodivymi a téZko odstranitelnymi, musi mit sonda umisténou elektrodu v kryci
kapilafe, aby nedochazelo k jejimu rychlému zkratovani na pokoveny drzak sondy. Popis
sondy uréené pro méfeni v aplikacich pfi depozici vodivych nebo polovodivych vrstev je
uveden v kapitole 3.2. Jinym typem diagnostickych sond, respektive konstrukce obvodi, které
jsou k sondé pfipojeny, jsou sondy uréené pro méfeni ve vysokofrekvencénich vybojich [3].
Tyto sondy jsou piipojeny do sondového obvodu pres LC filtry, které diky vysoké impedanci
pro vysokofrekvenéni proudy snizuji vysokofrekvencni napéti na vrstvé prostorového naboje
v okoli sondy, kterd ma nelinearni voltampérovou charakteristiku. Toto vysokofrekvenéni
napéti detekované na nelinearnim prvku zpiisobuje stejnosmérny parazitni proud sondou,
ktery se neda odstranit pfi vyhodnoceni sondové charakteristiky. Existuji dal$i feSeni
sondovych obvodi pro vysokofrekvenéni aplikace, popsané a pouzité v 5. ¢asti prace.
Zvlastni konstrukci a umisténi vyzaduji sondy pro meéfeni vysokoteplotniho plazmatu

napiiklad v termojadernych reaktorech.

2.2 Vliv znedisténi diagnostické sondy a zpusoby jejiho ¢isténi

Na povrchu sondy se diky procesim ve vyboji vytvareji vrstvy. Tyto znecistujici
vrstvy mohou vznikat jednak na zakladé nedokonalosti systému napousténi nebo vakuového
systému, které¢ jsou pouzity. Napiiklad pronikajicimi olejovymi parami z difuznich nebo
rotanich vyvév, desorpci materiali ve vakuovém prostoru. Pii technologickych méfenich
v chemicky aktivnim plazmatu PECVD (Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition)
zpravidla prevazuji jako znecistujici faktor povrchu sondy vlastni procesy vytvaieni vrstev.
Tyto vrstvy maji rizné fyzikalni vlastnosti a vznikaji nejen na sondé&, ale i na vnitinich
sténach pracovni nadoby, vloZenych podpilimych zafizenich véetné referenéni sondy. Pokryv
sondy deponovanou vrstvou miZe zplsobit jednak zménu rozmérid, tedy i povrchu sondy
a dale vznikla vrstva ma rizné elektrické vlastnosti. V piipadé, Ze vrstva ma izolaéni nebo
polovodivé vlastnosti, miZe toto znecisténi v relativné kratké dobé zkomplikovat nebo tplné
znemoznit méfeni. Za ucelem omezeni vySe uvedeného pokryvani povrchu sondy nezadouci
vrstvou v prostoru vyboje, jsou sondy mimo ¢as méfeni zakryvany krytem nebo specialnim
pouzdrem nebo mohou byt z vyboje vysunuty. Pokud je vrstva pokryvajici sondu vodiva,
dochazi jejim nartistem k postupnému zvétSovani povrchu sondy. Pokud neni moné
definovat rychlost depozice vodivé vrstvy a tim se zvétSujici povrch sondy nebo kontrolovat

velikost povrchu sondy béhem méfeni, stava se depozitni proces, respektive zveétSovani
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povrchu sondy dal§im zdrojem chyb pii vyhodnocovani méfeni, protoze je pak dosazovana
nespravna hodnota plochy povrchu sondy. Navic, deponovanéa vrstva miiZe zpusobit zkrat
sondy na jeji nosnik. Tento zkrat je vytvofen vodivym mostem mezi elektrodou sondy a jejim
drzékem, protoZe vodivou vrstvou je téZ pokryvan i nevodivy drzék sondy. Jinym procesem,
ke kterému v plazmatu dochdzi je odpraSovéani povrchu sondy dopadajicimi Casticemi.
Na tibytku materialu sondy se miize podilet i cileny technologicky proces zahlubovani,
respektive leptani nebo plazmového ¢isténi povrchi. Takto je sonda postupné
opotiebovavana, v chemicky aktivnim plazmatu mtiZe byt i korodovéana a uveden¢ jevy opet
méni povrch sondy respektive rozméry plochy i fyzikalni vlastnosti jejiho povrchu.

Viechny vySe uvedené procesy pusobici na diagnostickou sondu, respektive jeji
povrch, se v plazmatu uplatiiuji soucasné a vysledny efekt je ovlivnén prevazujicim
procesem, Kktery je zpravidla i technologickym cilem.

Pro spravnou funkci diagnostické sondy je zcela nezbytnou podminkou ¢istota jejiho
povrchu. Povrch sondy je proto nutno pfed zahdjenim méfeni Cistit. Cisténim sondy zpravidla
nazyvame bombardovani povrchu sondy nabitymi téZkymi ¢asticemi — ionty. Tato procedura
se téZ nazyva dle anglického originalu ,jon bombardment”. Proces ¢isténi provadime
pfivedenim napéti zaporné polarity na sondu typicky ve vyboji v inertnim plynu. Dopadajici
¢astice rozruSuji a odstranuji z povrchu sondy vrstvy vzniklé z divodi piitomnosti necistot
ve vyboji nebo vytvofené probihajicim technologickym procesem. Neékteré druhy vrstev
vytvofenych na sondé lze odstranit napfiklad ohratim sondy na vysokou teplotu [7, 8]. Toho
je téZ mozné dosahnout bombardovanim sondy elektrony, tedy pfipojenim kladného napéti
na sondu vzhledem k potencialu plazmatu. Jinym zplisobem ohfevu je pfimé Zhaveni proudem
prochazejicim sondou ve tvaru smycky. Ohfev mize byt kontinudlni, zpravidla na niz3i
teploty pfi soucasném snimani sondovych charakteristik nebo je mozno sondu jednorazové
rozzhavit na vy33i teplotu a sondova méfeni jsou provedena aZ po vychladnuti sondy. Emisni
sondy, tj. sondy ohiaté na teplotu pfi niz dochazi k podstatné termoemisi se pouzivaji jako
plovouci k urceni potencialu plazmatu [9].

Samotny proces ¢isténi sondy je téZz zdrojem dalsich komplikaci. Casté a intenzivni
bombardovéni sondy ionty, jeji ohfev, ¢i Zhaveni, zptisobuji odprasovani vlastniho povrchu
sondy. Dochazi tak k jejimu opotiebeni a k dalsim nedefinovanym zménam jejiho povrchu.
Vysledky méfeni tak mohou byt opét ovlivnény vypoctem s nespravnou hodnotou plochy
povrchu sondy pfi vyhodnocoviani sondovych charakteristik. Sondu je proto nutno po urdité
dobé vyjmout ze studované¢ho systému, zkontrolovat stay jejiho povrchu, preméfit jeji

rozméry, pripadné vyménit.
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2.3 Vliv nestabilit plazmatu a dalSich st¥idavych slozek proudi na sondova méreni

Vliv stiidavych slozek proudii diagnostickou sondou se nejvice projevuje
u jednosondového méfeni. Volt-ampérova charakteristika Langmuirovy sondy je nelinearni
apodoba se charakteristice vakuové diody. Je - li na takovyto ¢lanek snesymetrickou
vodivosti ptiveden signal se stfidavou slozkou, je stfidava slozka tohoto signalu usmérména
a vysledkem je nenulova stfedni hodnota této slozky, ktera je superponovana k pivodnimu
signalu. V piipadé sondovych méfeni se tato nenulova stiedni hodnota proudu vznikla
usmérnénim stiidavé slozky sondového proudu prochazejiciho obvodem sondy projevi jako
chyba, respektive narist elektronové slozky sondového proudu [3]. Timto nariistem je
zpilisobeno, Ze jsou nespravné uréeny potencial izolované sondy, potencial plazmatu
i nasycené, saturaéni proudy, coZz jsou pro spravné vyhodnoceni sondovych charakteristik
signalu, které¢ se objevuji v sondovém proudu. Mohou to byt nestability plazmatu a dalsi
jednorazové procesy, jako je prtraz katodovych skvrn. Dalsim zdrojem stiidavych slozek
signalu v sondovém obvodu miiZe byt napajeni vyboje. Stejnosmérné zdroje uréené k napéajeni
vybojii v plazmovych technologiich mivaji diky nedostatecné filtraci a stabilizaci zvInéné
vystupni stejnosmémé napéti stiidavou slozkou 50 Hz a 100 Hz a takeé jejich stabiliza¢ni nebo
regulacni obvody mohou samy generovat kmity vys$Sich frekvenci. Taktéz u vysoko-
frekvencnich generatorti, uréenych pro napéjeni vyboje v plazmochemickych reaktorech mize
byt vystupni napéti technickych kmito¢ti 13,56 MHz, 27,12 MHz nebo jinych, amplitudové
modulovano kmito¢tem sit€¢ 50 Hz nebo 100 Hz. Tato ,,obalka“ pak prochazi pouzitymi
vysokofrekvenénimi filtry a znehodnocuje vysledky sondovych méfeni. Pro ucely napéjeni
vybojii v technologickych aplikacich uvedené nedostatky napajecich zdroji nejsou nebo
nemusi byt na zavadu. Hlavnim zdrojem neZadouciho rusivého signalu velké intenzity pro
sondova méfeni je v tomto pripad¢€ a v pfipadé napajeni vyboji zdroji v pulznim rezimu jak
stfidavymi, tak stejnosmérnymi, samo napajeni vyboje v ¢ase se ménicimi proudy. Dal3im
nezadoucim jevem je rudeni, které pronika do vyboje a nasledné do obvodu sondy z rozvodu
energetické rozvodné sité. Toto ruSeni je zplisobeno vyzafovanim pulznich zdroji spotiebni
elektroniky, vypocetni techniky i laboratornich pfistrojii a dal§imi silnoproudymi zafizenimi.

Vyse uvedené jevy rlzného plivodu a vlivy napajeni vyboje tedy mohou, at’ uz jako
Jednotlivé plisobici nebo riizné kombinované vyznamné ovlivnit vysledky sondovych méfeni,
pfipadné vlastni méfeni sondovych charakteristik komplikovat. PfedloZena price predstavuje

piispévek k feseni vyse uvedenych problémii.
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2.4 Sondové teorie pro nizkoteplotni plazma

Langmuir a Mott - Smith vypracovali jako prvni teorii [1], jak z naméfené volt-
ampérové charakteristiky sondy ur¢it zakladni parametry plazmatu v blizkém okoli sondy.
Tato teorie popisuje pouze plazma ve kterém se neuplatiuji vlivy magnetického pole
anedochazi ke srazkdm nabitych ¢astic s neutralnimi casticemi v okoli sondy.
Za predpokladu, Ze elektronova distribuéni funkce odpovida Maxwellovskému rozdéleni, je
mozné uréit potencial plazmatu, koncentraci a teplotu elektronti a koncentraci iontd. Pokud
tento piedpoklad neplati, je moZné ur€it elektronovou distribu¢ni funkci a stredni energii
elektront [1, 10].

Na obr.2.4.1 je uvedena volt-ampérova charakteristika valcové sondy malych
rozmérid, kterd byla vloZena do dohasinajiciho nizkoteplotniho plazmatu v argonu, které
obsahovalo jen elektrony a kladné ionty jednoho druhu [11]. Volt-ampérova charakteristika
sondy byla méfena oproti referen¢ni elektrodé. Povrch sondy byl mnohonasobné mensi nez
povrch referenéni elektrody, a proto hovoiime o jednosondové technice méfeni.
Charakteristika je zobrazena v semilogaritmickém meéfitku, které dovoluje vynést jen
absolutni hodnoty proudu. V levé ¢asti obrazku je kladny proud iontii, v pravé ¢asti zaporny
proud elektront. Pfi potencidlu sondy vétsim nez potencial plazmatu tvoii sondovy proud
prakticky pouze elektrony. Kladné ionty jsou odpuzovany kladnou sondou a v jejim okoli se
vytvaii vrstva zaporného prostorového naboje. Pokud je potencial sondy sniZovan a stava se
zapornéj$im, neZ je potencial plazmatu, elektrony museji pronikat brzdnym polem, které
zabrani nizkoenergetickym elektronim proniknout a dopadnout na sondu. Kolem sondy se
vytvaii vrstva kladného prostorového naboje tvofena kladnymi ionty. Elektronova slozka
proudu sondou rychle klesa se zvySujicim se zapornym piredpétim sondy. Pii ur¢ité hodnoté
tohoto napéti dochazi k vyrovnani elektronové a iontové slozky sondového proudu a sondovy

proud je nulovy. Tato hodnota napéti ¥, na sondé viz obr.2.4.1, je nazyvano plovouci,

wiloating™ potencial, nebo téZ potencial izolované sondy. Pro dostate¢né vysoky zaporny
potencial sondy se elektronova slozka sondového proudu zmen3uje, aZ je vzhledem k velikosti
kladného iontového proudu zanedbatelna. Tento kladny iontovy proud zavisi dle elementarni
teorie Langmuira a Mott - Smithe na koncentraci ionti. Jeho zéavislost na napéti sondy je
relativné slaba a proto se ¢asto hovoii o iontovém nasyceném proudu. Tato slaba zavislost
iontového proudu na napéti sondy se projevuje nejvice u valcové a kulové sondy a souvisi se
zménou rozmérii vrstvy prostorového niboje v okoli sondy. Podobna situace nastava, kdy» je

sonda dostate¢né kladna oproti plazmatu. Zde je sondovy proud tvofen vyhradné elektrony
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a je analogicky nazyvan elektronovy nasyceny proud nebo proudem v akceleraénim rezimu

pro elektrony, respektive pro ionty.
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Obr. 2.4.1 Sondovi charakteristika v semilogaritmické zavislosti sondového proudu J ,»dle
[11] na potencidlu sondy V,, ¥, - plovouci potenciél, ¥, , V., - potencial plazmatu, uréeny

dvéma riiznymi metodami (viz text).

Aby bylo mozno vyjadfit grafickou zavislost elektronového proudu jako funkci
zaporného potencialu sondy v piechodové oblasti, kde elektronovy proud je srovnatelny se
sloZkou iontového proudu, je nutno iontovou slozku proudu od elektronového proudu oddélit.
Oddéleni 1ze provést pomoci extrapolace iontového proudu napiiklad lineami funkeci.
Po korekei na iontovy proud je elektronova ¢ast proudu sondy prakticky exponencialné

zavisla na predpéti sondy - elektronovy proud klesa s hodnotou zaporného piedpéti sondy

, | 1V, ~V
Jako funkce exp(-7) . Vzhledem k tomu, Ze normovany potencial 7 = g(—;———‘z , J& moZno
-T >

e

ze ,,sklonu* takto ziskané ptimky (v semilogaritmickém métitku) v prvni iteraci urdit teplotu
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elektronii 7. Zpiesnéni hodnoty 7, je mozné ve druhé iteraci tim, Ze iontovy proud

extrapolujeme podle vztahu J, =J,,(1+7)", kde J,, je iontova sloZka sondového proudu

v potencialu plazmatu. Pak korigujeme naméfeny sondovy proud touto zpfesnénou metodou,
viz obr. 2.4.1. Pokud jsou splnény piedpoklady Langmuirovy teorie, méla by se hodnota
exponentu x blizit 1/2.

Potencial plazmatu se nejjednodussim zplsobem uréuje ,,metodou tecen”,

sl
vynesenim prise¢iku proloZenych teCen k elektronovému proudu v akceleracnim
aretardaénim rezimu na osu potencidlu sondy. Alternativni metoda urceni potencialu

plazmatu V,,, je jeho vypocet z plovouciho potencialu z implicitni rovnice
Joexp(-n,)=J,,(1+n,)", kde za J,, dosazujeme obvykle naméfeny sondovy proud

v potencialu plazmatu ur¢eném metodou te¢en. Predpokladem této metody je Maxwellovska
rozdélovaci funkce elektronti. Obrazek 2.4.1 ukazuje, Ze v tomto pfipadé (dohasinajici plazma
— ,afterglow”) se skute¢na rozdélovaci funkce elektroni blizi Maxwellovské, a proto si jsou
obé takto uréené hodnoty potencialu plazmatu velmi blizké. Dalsi alternativni metodu urceni
potencialu plazmatu je jeho ur€eni z prvni, respektive druhé derivace sondové charakteristiky
popsané dale v kapitole 2.4.5.

Dalsim faktorem, ktery vyznamné ovliviiuje vysledky sondového méfeni jsou srazky
nabitych castic s neutrdlnimi Casticemi ve vrstvé prostorového naboje v okoli sondy se

kterymi souviseji pracovni rezimy sondy.

2.4.1 Pracovni rezimy sondy

Pro vyhodnoceni parametrii plazmatu, respektive volbu odpovidajiciho modelu toku
nabitych Céastic na sondu je potfeba téz urcit pracovni rezim sondy napiiklad dle [3).
V nasledujici ¢ésti jsou popsany pracovni rezimy sondy, pro jejichZ uréeni jsou vychozimi
parametry stfedni volna draha elektroni A, a stfedni volna draha ionti A rozméry sondy

R,, koncentrace elektronii n,, teplota elektronii 7, . Z téchto parametrii pak mizeme vyjadiit

nejprve Debyeovu stinici délku A ,, jako:

gkl
R P e il (2.1)
”l'q(}

kde ¢ , je permitivita vakua, & Boltzmannova konstanta, ¢, elementarni naboj.
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Podle velikosti Debyeovy stinici vzdalenosti, respektive tloustky stinici

vrstvy A , v okoli sondy a rozmérii sondy R,, pro piipad Ze stfedni volné drahy elektroni
aiontii A ,, jsou vzhledem k tloustce vrstvy velké, tedy pro 4, >> 4 ,, miZeme ur¢it dva

pracovni rezimy sondy. Oba rezimy jsou bezesrazkové, to znamend, ze nepredpokladaji
srazky nabitych ¢astic s neutralnimi ¢asticemi ve vrstvé prostorového naboje v okoli sondy.

Za podminky Ze A, >> R, nazyvame tento pracovni rezZim OML (Orbital Motion

Limit). V tomto pfipadé se nabité ¢astice pohybuji v tlusté vrstvé prostorového naboje v okoli
sondy. Tento pracovni rezim sondy je nejCastéji vyuzivan pii sondové diagnostice
nizkoteplotniho plazmatu.

Za podminky Ze R, >> A , nazyvame tento pracovni reZim SCHL (Space Charge

Limit). V tomto pripad¢€ se nabité castice pohybuji v tenké vrstvé prostorového naboje v okoli
sondy. Pracovniho rezimu ,,SCHL” je pfi experimentalnim méfeni méné Casto vyuZzivano,
protoze sondové proudy jsou relativné velké a pfi vlastnim méfeni sondovych charakteristik
mize dochazet k ovliviiovani zkoumaného plazmatu.

Jak vyplyva z vySe uvedeného ur€eni bezesrazkového reZimu sondy, vychazi tento

postup z poméru, respektive relaci mezi 4,;, 4 ,,, R,. Pro poméry téchto charakteristickych

e,i?
,»delek” plazmatu byly zavedeny parametry pro stanoveni pracovniho reZimu sondy a nazyvaji

seE

Knudsenovo cislo K, ,, které je pomérem mezi stfedni volnou drahou iontd nebo elektroni

a rozméry sondy dle:

K-., 51 e,i : (22)

kde A ,, je stiedni volna draha elektroni ionti nebo iontii a R, jsou rozméry, respektive

polomér sondy.

Dal$im urcujicim parametrem pracovniho reZimu sondy je Debyeovo &islo D .» které

udava pomér mezi rozméry sondy R, a Debyeovou stinici vzdalenosti A , dle:

RP
Dy W (2.3)

D
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Dalsim parametrem ktery ovliviiuje tok &astic na sondu je stuperi anizotermicity

plazmatu 7 . Jedna se o pomér mezi teplotou elektronovou 7, a teplotou ionti 7 :

T= (2.4)

e B

Pro zkoumané vyboje, respektive plazma uvedené v této praci je pfedpoklddana

anizotermicita plazmatu r >> 1, to znamena, Ze elektronova teplota je mnohonasobné vyssi
nez teplotaiontd 7,>> T, .

Dal$im parametrem pro uréeni pracovniho rezimu sondy jsou vySe zminéné srazky,
respektive pocet srazek elektroni X, a iontd X, s neutrdlnimi Casticemi ve vrstve

prostorového naboje v okoli sondy.

Jelikoz Knudsenovo ¢islo K, , predstavuje pomér stiedni volné drahy elektronti nebo
sttedni volné drihy iontii ku rozmérim - poloméru sondy, je sou¢in X,, =(D,-K,,)"
umérny poctu srazek téchto nabitych ¢astic s neutralnimi atomy nebo molekulami ve vrstvé
prostorového naboje v okoli sondy. Vzhledem k tomu, Ze se tlouStka vrstvy prostorového
~ ndboje v okoli sondy méni v zavislosti na potencialu sondy, je sou¢in X, , =(D, -K,,)"' také
funkci potencialu sondy. Pro dany potencial sondy lze pocet srazek elektroni a iontd
s neutralnimi atomy ve vrstvé zobrazit dle [12], jako grafickou zavislost D, na K,. Tato
zavislost pro D, na K, je zobrazena na obr.2.42. pro n = 15, kde 7 je tak zvany

normovany, bezrozmérny potencial sondy, vyjadieny vztahem:

QU(VP_VJ)
= e
U v 2.5)

kde g, je néboj elektronu, ¥, potencidl sondy, V; potencial plazmatu, & Boltzmannova

konstanta a 7, teplota elektronli. Parametr D, <3 vymezuje podle Laframboise [13] oblast,
kde Ize popsat sondovy proud dle modelu OML (Orbital Motion Limit). V tomto piipadé se
| predpoklada bezesrazkovy pohyb nabitych ¢astic v tlusté vrstvé prostorového naboje v okoli
sondy. Jak je vidét na této zavislosti, pracovni rezim sondy miize byt rozdélen piiblizné do ti
oblasti, kter¢ jsou oddéleny ¢arami, vyjadiujicimi pocet srazek elektrond a iontd s neutralnimi
€asticemi ve vrstve prostorového nboje, v piipadé Ze plati X, , = 0,1. V takovém piipade lze
ofekavat, Ze relativni chyba méfeného elektronového a iontového proudu zplisobena srazkami

ve vrstvé prostorového naboje v okoli sondy nepiekro¢i 10 %, coz je pro dosahovanou
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presnost vétsiny sondovych méfeni, respektive ziskanych parametri plazmatu, piijatelna

chyba.
10 p—r—rrr e
D[ XF0AN X=01 5
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Obr. 2.4.2 Zavislost D, na K, pro Ar, = 15, tfi pracovni rezimy sondy, dle [12].

V pracovnim reZimu sondy, jeZ pfedstavuje oblast oznacena na obr. 2.4.2 jako I, kde

X,, 0,1, je mozno vliv srazek elektroni a ionti s neutralnimi &asticemi ve vrstvé

prostorového naboje v okoli sondy zanedbat. Pokud se sonda nachéazi v tomto pracovnim
reZimu sondy l1ze pouzit bezesrazkovy model pro elektronovy i iontovy proud.

V pripadé, Ze X, 20,1 a X, <0,1 viz oblast II na obr. 2.4.2, miZe byt elektronovy
proud popsan bezesraZkovym modelem, ale uz by nemély byt zanedbany srazky ionti
ve vrstvé prostorového naboje v okoli sondy pro oblast iontového proudu.

Za podminek, Ze spada pracovni rezim sondy do oblasti III na obr.2.4.2, kde

X;.20]1, museji byt do modelu sondového proudu zahrnuty korekce pro srazky jak

elektroni, tak i ionti.

PredloZena prace se zabyva aplikacemi sondové diagnostiky v nizkoteplotnim
technologickém plazmatu a tak jsou popsany pracovni reZzimy sondy se kterymi se miZzeme
v nizkoteplotnim plazmatu s relativné nizkymi koncentracemi ¢&astic pievazné setkat.
Pro Gplnost, pfi pouziti sondové diagnostiky za vysSich tlakd existuji jest¢ dalsi pracovni
rezimy sondy (napiiklad kontinualni reZzim), které zde vzhledem k zaméfeni prace nejsou

uedeny.
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2.4.2 Model sondového proudu pro bezesrazkovy pracovni reZim sondy

Langmuir a Mott - Smith vypracovali prvni teorii sondové diagnostiky pro
bezesrazkovy rezim sondy [1]. Tato teorie umoziiuje vypocet parametri plazmatu
z naméfenych sondovych charakteristik, aviak pouze pro plazma ve kterém se neuplatiiuji
vlivy magnetického pole a je mozno zanedbat vliv srazek nabitych castic s neutralnimi
¢asticemi ve vrstvé prostorového naboje v okoli sondy.

Tok nabitych ¢astic, elektront nebo ionti, na sondu J je dan rovnici:

o andeujuduvjdej Fluv W, 2.6)
0

L1 Vi W

kde dS je element plochy vrstvy prostorového naboje, A, je plocha vrstvy prostorového

naboje okolo sondy, u je rychlost ve sméru normaly k dS, f(u,v,w) je izotropni
distribu¢ni funkce na povrchu vrstvy prostorového naboje, ¢ je velikost naboje Castic, n je

koncentrace nabitych ¢astic a w,, u,, v,, v,, w,, w, jsou integra¢ni meze rychlostniho

~intervalu ve kterém zkoumané ¢astice dosahuji povrchu sondy.

Pii experimentalnich méfenich byly pouzity vyhradné valcové sondy a tak je
prezentovan pouze model proudu tekouciho na valcovou sondu.
Pro vélcovou sondu s osou rovnobéZznou se smérem rychlosti w a pii oznaceni

rychlosti kolmé a te¢né k povrchu sondy u, v, miZzeme vyjadiit proud J tekouci na sondu

jako:

Ay U4 vy
J=qyn _[dS Iudu IG(u,v)dv ) (2.7)
0 1y v
kde funkce G(u, v) je rovna:
G(u,v) = If(u,v, w)dw . (2.8)

V zékladni teorii je vypocet sondového proudu dle (2.7) mozny za piedpokladu, Ze
tlak plynu je tak nizky, Ze je pocet srazek nabitych ¢astic s neutralnimi molekulami nebo
atomy ve vrstvé prostorového naboje obklopujiciho sondu zanedbatelnd maly. Langmuir
a Mott - Smith také predpokladali, Ze zména potencialu probihd pouze uvnitf vrstvy a proto
- mimo vrstvu je plazma kvazineutralni (dokonalé stinéni). Za vySe uvedenych predpokladi byl
vypocten proud nabitych ¢astic na sondu pro urychlujici i brzdny potencial mezi sondou

~ aplazmatem, jak je uvedeno v nasledujicim odstavei.




Sondova diagnostika plazmatu

2.4.3 Tok nabitych ¢astic na sondu v akceleraénim potencialu sondy

V akceleraénim kladném nebo zaporném potencialu sondy vzhledem k potencialu
plazmatu, dochézi k urychlovani nabitych ¢astic smérem k povrchu sondy, coZ se projevuje
naristem odpovidajici elektronové nebo iontové slozky sondového proudu. Pro

experimentalné pouzitou valcovou sondu jsou meze slozek rychlosti: u, =0, u, ==, pro

v,=—v av,=v,kde v’ jerovno:
& 29, =F)
L] 3 m
Ve % : 2.9)
=1
Rp

kde u, je slozka rychlosti kolma k ose sondy na povrchu vrstvy prostorového naboje v okoli
sondy, ¥, je potenciél sondy, V, potenciél plazmatu, ¢ je elektricky naboj dopadajici ¢astice,
m je hmotnost dopadajici ¢astice na sondu. R_ je polomér valcové vrstvy prostorového
naboje a /  je polomér valcové sondy.

Pro Maxwellovskou rozdélovaci funkei rychlosti nabitych ¢astic plati:

m m@u’ +v?)
G(u,v) =———exp| -———— |, :
) 2 kT p[ 2kT } ety
kde T je teplota nabitych ¢astic plati napt. dle [13] Ze proud
J=Aper’ (211)

2

R R
Elde F = R’ 1/erffl)+e"(l—,/e*rj‘"(cb%hr;r)), (I)+77=R2—’R2, n je bezrozmémy sondovy
]

p

potencial normovany na elektronovou teplotu ve voltech ¥, je roven:

5

v, kT,

U pO LA

n (2.12)

5. 5 Y : : el o R .
erf(x) = - Ie je chybova funkce, A, je plocha sondy, j, = znv Je tok nabitych ¢astic
0
na jednotku  plochy  povrchu  vrstvy  prostorového naboje  kolem  sondy

- ’SkT oy o % : .
(v =_|— jenejpravdépodobnéjsi rychlost nabitych &astic).
Tm ;

- -
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Jak bylo uvedeno v kapitole 2.4.1, existuji zde dva pracovni rezimy sondy, respektive
limitni ptipady:
a) Rozméry vrstvy prostorového naboje v okoli sondy jsou velké ve srovnani s rozméry sondy
(R, >> R,) a Debyeovo ¢islo D, — 0.
b) Rozméry vrstvy prostorového naboje v okoli sondy jsou malé ve srovnani s rozmeéry sondy
(R, —R,) << R, a Debyeovo ¢islo D, — .

V piipadé a), kdy rozméry sondy jsou malé (R, >> K,) vzhledem k rozmérim vrstvy
prostorového naboje a D, — 0, pracuje valcova sonda v popsaném rezimu ,,OML"™ a pro

normovany potencial 7 >> 1 miZeme z rovnice (2.11) dostat:

o Jn. (2.13)
T
Z rovnic (2.11) a (2.13) vyplyva pro valcovou sondu, Ze druhd mocnina proudu
v nasycené oblasti, vynesena jako zavislost na potencialu sondy, bude pro velka 7 >>1
linearni.

Smémice zavislosti J* na V, miiZe byt vyuzita pro urCeni koncentrace n nabitych

¢astic dle vztahu:

Al 2 .
[M ]:FA;-"i-nz. Q. 14)

Za podminek rezimu sondy ,,OML" plyne z rovnice (2.13), Ze nasyceny iontovy proud

je roven:

Jio =Ju(1+n)", (2.15)
kde J,, je extrapolovany iontovy proud v potencialu plazmatu pro n =0, x je piiblizné
rovno pro valcovou sondu 0,5, jeho hodnota se pohybuje v rozmezi 0,5 + 1. Parametry J

a k z rovnice (2.15) ziskdme z aproximace pribéhu iontového proudu v intervalu napéti
sondy, kdy elektronova slozka sondového proudu v retardaénim reZimu je zanedbatelna

vzhledem k velikosti iontového proudu.
V pfipadé b), kdy rozméry vrstvy prostorového néboje jsou relativné malé vzhledem
k rozmériim sondy (R, - R,) << R,, D, - a vélcova sonda pracuje ve vy§e popsaném

rezimu ,,SCHL", nabyva funkce F tvaru:

F

I

R, ,
R, : (2.10)

aLsl
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Ze vztahii (2.11) a (2.16) vyplyva, Ze pro vypocet koncentrace nabitych ¢astic je
potieba stanovit polomér R, vrstvy prostorového naboje obklopujictho sondu. Velikost
sondového proudu se bude Fidit tiipolovinovym zakonem a bude dana velikosti prostoroveého

néboje. Pro valcovou sondu je moZno vypocitat rozméry vrstvy (7, je délka sondy), respektive

R, z nasledujici rovnice:

3
- 52*—8ﬁza iy L
= ; : ,

R 9 7 R

P

(2.17)

Zavislost koeficientu B ° na poméru B, R je tabelovana a lze ji nalézt napiiklad v [15].
p

2.4.4 Tok elektroni na sondu v retarda¢nim potencialu sondy

V této ¢asti se budeme zbyvat elektronovym proudem v oblasti, kde je potencial sondy
zaporny vuci plazmatu. V této oblasti se elektrony pohybuji smérem k sondé v brzdném poli,
které zabranuje nizkoenergetickym elektrontim dosahnout povrchu sondy a kolem sondy se
vytvaii vrstva prostorového naboje tvorena kladnymi ionty.

V tomto pfipadé je téZ mozné pro valcovou sondu vyjadiit elektronovy proud

% 2q,V
J. =244, [y'GO) [1-—Ldy (2.18)
Vv mey

2q,V :
kde y* =u’+v*, v'=_|—", G(y) je elektronova distribu¢ni funkce, n, koncentrace

(-4

z rovnice (2.7) jako:

elektronti, g, naboj elektronu, m, hmotnost elektronu.

Pokud je elektronové rozdélovaci funkce Maxwellovska, je moZno ziskat vztah pro

elektronovy proud z rovnice (2.18):

kT, q.V,
J. =An € lexpl ———=|.
=4, {2;[ mc] 1:{ chJ (2.19)

Semilogaritmicka zdvislost elektronového proudu na potencidlu sondy je pak linearni.

Sklon, respektive smérnice linearni zavislosti pak miize byt vyuzita k uréeni teploty elektrond.
Pokud odpovida elektronova rozdélovaci funkce modelu dle Druyvesteyna [1, 16], pak

- je vyjadfena vztahem:

F(c) = ]’943 cxp(-—ﬂj] > (2.20)
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kde c, je nejpravdépodobnéjsi rychlost, W energie a W, nejpravdépodobnéjsi energie

elektronti, pak je mozno elektronovou slozku sondového proudu vyjadrit dle [16] :

J,= %cpqoup Wzlo ) - ya -0}, (2.21)

4V _exp(-y)

|
, ®(Y)=— |e™ dx,
2w, ) \/E_{e ) Jr

sondy a potencialu plazmatu, n, koncentrace elektronii, ¢, elementarni niboj elektronua 4,

kde y= , V=V, -V, je rozdil potencialu

plocha sondy. Navic se ukazuje, Ze pro potencialové rozdily, které spliuji podminku:

V2w, (2.22)

V> .
qo

blizi se graficka zavislost elektronového proudu J, na potencialu V, v semilogaritmické
stupnici tvaru paraboly:

logJ =C,V; +CV, +C,- (2.23)

Koeficienty C, a C, jsou pak rovny:

1 0,199
C =-V—[0,398(V3 /V,)+0,359], C, = - =

p n

, (2.24)

kde W, je nejpravdépodobnéjsi energie elektronti v eV. UrCenim hodnot koeficienti C, a C,
metodou nejmensich Ctvercli, miZeme vypocitat nejpravdépodobnéjsi energii elektront W, .
Navic, pokud je graficka zavislost funkcelogJ/, = f(V, ~a)’, kde a= ¥, —03502 ¥
v semilogaritmické stupnici linearni, pak je ovéfeno, Ze elektronova rozdélovaci funkce je
Druyvesteynovskd a je z ni moZné urcit parametr W, ktery charakterizuje stfedni energii

elektronii podobné, jako v Maxwellovském rozdéleni teplota elektrond.

. 2.4.5 Urceni potencialu plazmatu

Dilezity parametr pfi aplikaci sondové diagnostiky plazmatu je potencial plazmatu.
Jak bylo uvedeno v kapitole 2.4, viz obr. 2.4.1, potencial plazmatu lze uréit ze sondové
- charakteristiky zobrazené v semilogaritmické stupnici. Hodnotu potencidlu plazmatu je

- mozno informativné stanovit metodou proloZeni tefen piechodovou ¢asti  sondové
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charakteristiky a oblasti nasyceného elektronového proudu. Poloha vzniklého priseciku obou
te¢en, promitnutd na osu potencialu sondy piiblizné odpovida hodnoté potencialu plazmatu.
Potencial plazmatu mize byt uréen téZ jako potencial sondy, pfi kterém prochazi druha
derivace sondové charakteristiky nulou nebo analogicky z abscisy maxima prvni derivace
sondové charakteristiky.

Potencial plazmatu miiZe byt téZ stanoven vypoc¢tem z namérené hodnoty ,,floating™
potencialu, respektive z potencialu izolované sondy. V tomto bodé sondové charakteristiky
jsou si rovny elektronova slozka a iontova slozka sondového proudu. MiZeme vyjadiit vztah

dle [17] pro normovany potencial izolované sondy 77, z rozdilu naméfeného potencialu

izolované sondy /, a potencialu plazmatu ¥, dle:

QO(Vﬂ _Vs)
kT

e

(2.25)

M

a normovany potencial plazmatu mize byt vypocten z implicitni rovnice:

Ji ()= J%exm—nﬂ), (2.26)

kde J; =J,/J" je iontovy proud normovany faktorem:

I g4, ;;:; : (2.27)

|

kde m; je hmotnost iontu, n koncentrace nabitych Castic, g, elementirni ndboj a 4, je

plocha sondy.

Urceni potencialu plazmatu miZe byt ovlivnéno jevy na povrchu sondy. Napiiklad
sekundarni emise elektronti v diisledku dopadii metastabilnich atomi na povrch sondy nebo
fotoemise [15, 18] mohou zptisobit nadhodnoceni méfeného iontového proudu a jejich
kvantifikace je obtizna. Vyjmenované jevy deformuji sondové charakteristiky a proto bod
priichodu nulou jejich druhé derivace nebo maximum jejich prvni derivace nemusi presné
odpovidat potencialu plazmatu [19].

Jak jiz bylo zminéno v tvodu, vySe popsana teorie nizkoteplotniho plazmatu
vytvofena Langmuirem a Mott-Smithem ve dvacatych letech minulého stoleti mize poslouzit
jako prvotni voditko pii posuzovani naméfenych dat sondové diagnostiky plazmatu.
S dostatecnou piesnosti je klasicka teorie pouzitelna v nékterych vyde uvedenych ptipadech

pfi splnéni konkrétnich definovanych vychozich parametri (OML), které potvrzuji jeji




Sondova diagnostika plazmatu

platnost. Fundamentélni teorie je prakticky pouZitelna pfevazné za nizkych tlaki pracovniho
plynu v nizkoteplotnim plazmatu bez vlivu magnetického pole na pohyb nabitych Eastic.

S prvnimi nesrovnalostmi v platnosti této zakladni teorie se setkali jiz jeji objevitelé
aplikaci na neizotermni plazma obloukového vyboje. Vysledkem byl vyrazny rozdil mezi
vypoétenymi hodnotami koncentraci ionti a elektroni. Tato diskrepance byla zpisobena
nikoliv porusenim kvazineutrality plazmatu, ale nespravnou interpretaci namérenych dat
ze sondovych méfeni. To iniciovalo dalsi prace na zdokonaleni modelu Langmuirovy sondy.
Na vypracovani modeli sbéru nabitych c¢astic Langmuirovou sondou v rozliénych
experimentalnich podminkach se v minulém stoleti vyznamné podilela celd fada fyziki, mezi
mnohymi citovani [15, 16, 20, 21].

Jako priklad i1 v sou¢asnosti uspésné pouzivaného modelu je moZno uvést praci Allena,
Boyda a Reynoldse [20] (teorie ABR), ktefi predpokladali neizotermické plazma

s ,,chladnymi” ionty, tj. kdy teplota kladnych ionti 7. v dostate¢né vzdalenosti od sondy je

i

zanedbatelna v poméru k teploté elektronové 7, (7 >>1).

Teorie Bernsteina a Rabinowitze [20] byla vypracovana pro monoenergetické ionty

a dale ji rozsifil Laframboise [13] pro Maxwellovskou rozdélovaci funkci energii ionti.

2.5 Urceni parametri plazmatu pro ne-Maxwellovské plazma

V této ¢asti je popsano vyhodnoceni parametrii bezesrazkového plazmatu, kde
rozdélovaci funkce energii elektroni neni Maxwellovska. Uréit stfedni hodnotu energie
a koncentraci elektronii je moZné rozdélovaci funkce elektroni (EEDF) vypoétené z naméfené
sondové charakteristiky. Uvedeny postup byl popsan jiz Mott-Smithem a Langmuirem v praci

[1,16] pro Knudsenovo ¢islo (4 ,/R,)>> 1. Druyvesteyn [16] rozsitil jeho platnost

na plochou avalcovou sondu. Kagan a kol. [14] ovéfil jeho platnost na libovolnou
nekonkavni sondu.

Tato metoda je vhodnad ke zpracovani méfeni v nehomogennim, piipadné
1v anizotropnim plazmatu, tj. v systémech, kde se méni parametry plazmatu a piipadné
1 rozdélovaci funkce elektronii v zavislosti na prostorovych soufadnicich, ptipadng i na sméru.
ProtoZe provadéné experimenty prezentované ve 3. a 4. ¢asti price se zabyvaly prave
sondovou diagnostikou v plazmo - chemickych reaktorech s prostorovym rozlisenim, kde
z pfedbéZznych méfeni vyplynulo, Ze rozdélovaci funkce nebyla obecné Maxwellovska. byla

tato metoda standardné pouzita pro vyhodnoceni naméfenych dat.

. e
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Jak bylo zminéno vyse, pokud elektronova distribuéni funkce (Electron Energy
Distribution Function) neni Maxwellovskd, je mozné ziskat parametry plazmatu jako je
koncentrace elektronii a jejich stfedni energie naptiklad dle [3] z experimentalné urc¢ené druhé

derivace sondového proudu:

= 1
£ [%]ZmezneApF(V)a (2.28)

kde F(V) je elektronova distribuéni funkce, V' =V, —V, rozdil mezi potencidlem plazmatu

V, asondovym ¥, potencidlem, g, a n, je naboj a hmotnost elektronu a 4, je plocha sondy.

Pfi splnéni normaliza¢ni podminky:

1

?F(V)VEdV =1. (2.29)

Rovnice (2.28) ukazuje, Ze elektronova distribu¢ni funkce miize byt uréena, pokud je
znama druha derivace elektronové slozky sondového proudu. Existuji rizné techniky pro
uréeni druhé derivace sondové charakteristiky. Druhou derivaci elektronové slozky
sondového proudu je mozné urcit z druhé derivace sondové charakteristiky pokud je znama
druhd derivace sloZky iontového proudu. Obvykle je druhd derivace elektronové slozky

sondoveho proudu J, nahrazovana druhou derivaci celkového sondového proudu

J; e dJ =l dv’?, kde J , =J +J;. To znamena vzhledem k iontové sloZce proudu J,, Ze

druha derivace slozky kladného iontového sondového proudu v zavislosti na potencialu sondy

mizZe byt zanedbana.

Koncentrace elektronii n, je pak vypoétena jako:

3 |
1 N2 d S Lgley
ne=( J’: fri—tar. (2.30)
0

> B ]
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Stiedni energie elektronti £, je dana vztahem:

(2.31)

Jak jiz bylo uvedeno v ¢&asti 2.4.5, z prichodu nulou druhé derivace sondove
charakteristiky je téZ mozné uréit potencial plazmatu, ktery z riznych divodi nemusi byt
potencidl plazmatu uréen presné. Vyse uvedené jevy jako napfiklad sekundarni emise, dopady
metastabilnich atomi nebo znec¢isténi povrchu sondy deformuji tvar sondové charakteristiky
a to se nasledné projevi pii vypoctu druhé derivace v oblasti potencialu plazmatu, respektive
priichod druhé derivace sondové charakteristiky nulou neodpovida piesné hodnoté potencialu
plazmatu. Dalsi deformace sondové charakteristiky mohou zpusobit srazky nabitych Castic
ve vrstvé prostorového naboje v okoli sondy. Touto problematikou se zabyvali napiiklad

Klagge a Tichy a stanovili podminky, za kterych je moZno vliv sraZek zanedbat [22].

Na zavér 2. ¢asti prace, ktera predstavuje teoreticky ivod do sondové diagnostiky
plazmatu je nutno poznamenat, Ze je zde zminéna pouze nezbytna ¢ast teorie toku
nabitych ¢astic na sondu, ktera popisuje bezesrazkové modely sondového proudu pro
jednosondova méreni. Jak bylo uvedeno v ivodu, modely sondového proudu byly a jsou
stale dopracovavany a rozSifoviany pro ruzné pracovni podminky a vlivy na son-

dova méreni a jejich uvedeni by presahovalo rozsah predkladané prace.

Pii experimentech, jejichz vysledky jsou téZ soucasti pfedlozené prace, byla pro
sondovou diagnostiku plazmatu pouZita téz technika méteni dvojici sond. Tato metoda méfeni
a interpretace naméfenych dat byla pouzita pii diagnostice plazmatu s prostorovym rozlisenim
parametrii mikrovinného vyboje generovaného povrchovou vinou - surfatronem. Uréeni
parametri plazmatu, respektive postup vypoctu parametrii plazmatu pfi sondové diagnostice

méfenim metodou dvojice sond je popséan v kapitole 6.3.
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3 SONDOVA DIAGNOSTIKA PLAZMATU S PROSTOROVYM ROZLISENIM
V PLANARNIM REAKTORU S NEVYVAZENYM MAGNETICKYM POLEM
VE STEJNOSMERNEM VYBOJI PRI DEPOZICI TVRDYCH VRSTEV Ti

Vrstvy Ti, TiN, TiC slouzi k povrchové tupravé materialt, pfedevsim strojnich
soucasti, jako jsou napiiklad extrémné namahana valivé loZziska, ozubena kola nebo soucasti
namahané tienim s pozadavkem na vysokou tvrdost povrchu, jako jsou nastroje pro triskove
obrabéni, respektive jejich ostii. Plazmovou technologii deponovana relativné tenka vrstva
na povrchu soucasti ma vysokou tvrdost a otéruvzdornost. Timto zptisobem Ize v nékterych
pripadech vice neZ o jeden fad prodlouZit Zivotnost dané soucasti nebo vytvofit nastroj pro
obrabéni jinych tvrdych materialii. Vyhodou této plazmové technologie je [1], Ze probihé bez
intenzivniho ohfati zakladniho materialu. Ohfati zakladniho materialu soucasti pii pouZiti
jinych technologii mize zménit jeho vnitini krystalickou strukturu a tak zpisobit vyrazné
zhorSeni mechanickych vlastnosti, hlavné pevnosti a houzevnatosti. Dalsi vyhodou je uspora
uslechtilého materidlu, protoze celd soucast nebo nastroj, naptiklad vrtak, nemusi byt vyroben
z materialu o vysoké pevnosti, ale povrchové je pozadovanym zpusobem upravena pouze
pracovni Cast, ostii vrtaku.

Cilem této Casti prace bylo prispét ke zdokonaleni technologie depozice vrstev Ti/TiN
v plazmochemickych reaktorech. Ziskanad experimentalni data prostorového mapovani
parametrti plazmatu slouzi pro ziskani detailni informace o rozloZeni plazmatu v reaktoru.
Jak je plazma ovliviiovano a je - li usmérmovano magnetickym polem magnetronu zadoucim
zpiisobem a dale poskytuji experimentalni vysledky vstupni kvantitativni hodnoty parametri
pro modelovani metodou PIC/MCC (Particle In Cell/Monte Carlo Collision) [2]
probihajicich procesti v podobnych systémech [3, 4, 5]. Ziskané informace poslouzi
ke zlepSeni konstrukce uvedeného typu reaktoru a nasledné ke zdokonaleni procesu depozice
napiiklad jejim zrychlenim a déle dosaZeni lepSich fyzikalnich vlastnosti deponovanych

vrstev.

3.1 Problémy spojené s aplikaci sondové diagnostiky in situ p¥i depozici vrstev Ti
Sondova diagnostika plazmatu (pfimo v procesu) in situ depozice tvrdych vrstev
nabazi Ti se setkdva pii méfeni sondovych charakteristik se specifickymi problémy
souvisejicimi s vlastnim procesem tvorby vrstvy. V uvedenych procesech depozice dochazi
k pokryvu touto vrstvou vSech soucdsti umisténych v reaktoru veetnd diagnostické

Langmuirovy sondy. Dal3i komplikaci mohou byt v tvodu prace zminéné rusivé signaly,
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riizného pivodu a intenzity, které komplikuji nebo znemoziuji proces méfeni sondovych
charakteristik. V nasich podminkach depozice tvrdych vrstev dochazelo k pokryvu
diagnostické Langmuirovy sondy vrstvou titanu, ktery zplsobuje nérdst jejiho priméru.
Vyrazni zména rozméri - povrchu sondy vede ke zkresleni zpracovani vysledki méfeni,
respektive uréeni koncentrace nabitych &stic, v naSem piipadé elektronti. Dalsi parametry
plazmatu jako jsou potencial plazmatu, potenciél izolované sondy a teploty elektroni nejsou
nariistem povrchu sondy ovlivnény. Problémem spojenym s funkci diagnostické sondy pfi
méfeni v procesech depozice uvedenych vrstev je pokryvani vodivou vrstvou téz izolacniho
plasté sondy. Toto pokryti miize v Case, ktery zavisi na rychlosti depozice, napfiklad nékolika
minut, zptsobit zkrat mezi aktivni ¢asti sondy - elektrodou a plastém nadoby reaktoru,
respektive referenéni elektrodou. Zkratem sondy je zcela znemoznéno sondové meéfeni.
Vznikla pevna kovova a tézko tavitelna vrstva se jen velmi tézko odstranuje, jak z vlastni
elektrody, tak jejiho izola¢niho plasté. V ivodu popsanymi metodami ¢iSténi sondy, jako je
napiiklad ohiev sondy, se diky vysoké tepelné odolnosti deponovaného titanu prakticky neda
pouzit. Taktéz pokus o CiSténi bombardovanim povrchu sondy ionty byl zdlouhavy
a neucinny.

Cestou k reSeni tohoto problému bylo pouziti vhodné konstrukce sondy, podobné jako
dle [6], kterda omezuje vytvareni vodivého mostu mezi elektrodou sondy a jejim, vodivou
vrstvou pokrytym, plastém. Dalsim postupem, ktery umoznil ziskat pozadované Casové
naroc¢né a pomérné velké mnozZstvi dat 1 pfes kratkou Zivotnost sondy, byla aplikace rychlych
méfeni sondovych charakteristik.

Dalsi problémy pii spravné interpretaci vysledki sondovych méfeni muze mit
plisobeni magnetického pole na procesy probihajici ve vrstvé prostorového naboje v okoli
sondy [7]. RozloZeni magnetického pole bylo modelovano v prostoru na zakladé namérenych
hodnot v magnetronu a pouzito jako parametr pro modelovani [2]. V piipadé uvedeného
experimentu dosahuje magnetické pole v blizkosti terée 40 mT. Larmorv polomér pfi energii

iontii argonu 1 eV je pfiblizné 80 pum, coZ je vice nez polomér sondy. Méfeni Langmuirovymi

sondami miiZe byt v magnetronovém reaktoru v polich £ a B ovlivnéno té2 E x B driftem,
JelikoZ sonda kryta kapilarou byla orientovana piibliZzné tangencialné ke sméru driftu.

V pfipadé, Ze sonda byla orientovana ve sméru driftu, ,stinila” kapildra drzaku sondy &ast
proudu tekouciho na sondu v disledku E x Bdriftu. Rozdil sondovych proudli v potencialu

plazmatu v poloze ve sméru a proti sméru E x Bdriftu, respektive pro zaporné a kladné

hodnoty soufadnice r, ¢inil pfiblizné¢ 20 %. Jak bylo prokdzano ovéfovacim méfenim. tento
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rozdil sondovych proudii v potencialu plazmatu nezplsobil vyznamné zmény parametru

plazmatu, vypocitanych ze sondovych méfeni. Pro celkovy obraz prostorového rozloZeni

sttedni hodnoty teploty elektronti a rozloZeni jejich koncentrace bylo proto moZno vliv ExB

driftu nabitych &astic jako pfidavného toku elektronii na sondu zanedbat, viz kapitola 3.4.

3.2 Experimentalni zarizeni

Experimentalni méfeni in situ sondové diagnostiky byly provadény v plazmo-
chemickém reaktoru vélcového tvaru o objemu nadoby pfiblizné 20 l. Prostor reaktoru byl
gerpan pomoci kombinace turbomolekularni vyvévy a rota¢ni olejové vyvévy. Systém byl
nejprve vycerpan na tlak 5- 107 Pa a pak byl napoudtén pracovni plyn programovatelnym
regulatorem pritoku. Pfi experimentu bylo pouzito jako pracovni ndplné inertniho plynu
argonu. Tlak v reaktoru byl nastavovan a udrzovan na konstantni hodnoté regulaénim
ventilem, zapojenym mezi reaktor a turbomolekularni vyvévu. Usporadani reaktoru
s magnetronem, umisténi a konstrukce sondy a schéma principu nastaveni polohy sondy pod
magnetronem (primeét horizontalni roviny pozice sondy je sklopen do narysny pootocenim
0 90° a je vynesen otocenim o 180° podle osy drzaku sondy napravo od narysu reaktoru) je
zobrazeno na obr. 3.2.1. Konstrukce sondy umoZnuje méfeni parametri plazmatu jak
v radialnim sméru v horizontdlni roviné nataCenim drzdku sondy (soufadnice r), tak
1 ve sméru podél osy systému posouvanim ve vakuoveé prichodce (soutradnice z).

Reaktor byl osazen magnetronem s nevyvazenym magnetickym [8] polem buzenym
permanentnim magnetem. Na dolni ¢asti magnetronu ve tvaru valce byl umistén kruhovy
titanovy ter¢ o zarucené Ccistoté 99,6 % apruméru 80 mm, ktery zaroven tvofil vodou
chlazenou katodu orientovanou smérem doli do prostoru reaktoru. Osa valcového
magnetronu prochazejici sttedem kruhového terée predstavuje zaroven soufadnicovou osu z.

Pouzita Langmuirova sonda byla zhotovena z wolframového dratu o priméru 50 pum
a jeji aktivni délka dosahovala 5 mm. Z vyse uvedenych divodid pokryvu sondy vodivou
vrstvou titanu, byla elektroda umisténa do sklenéné kapilary, ktera piekryvala elektrodu
v délce 2,5 mm od mista, kde byla elektroda zasunuta do tenké médéné trubicky, téZ vliozené
ve sklenéné kapilafe. Konstrukce sondy v detailu a umisténi otoéného a posuvného drzdku
sondy je uvedeno na obr. 3.2.1. Umisténi elektrody v kapilafe tak po dostateéné dlouhou dobu
potiebnou pro méfeni sondovych charakteristik zamezovalo zkratovéani sondy deponovanou
vrstvou titanu na vodivy drzik sondy, spojeny vodivé s plastém reaktoru. Vodivy plast’

reaktoru tvofil referenéni elektrodu a byl uzemnén. Jak jiz bylo uvedeno, sondové méfeni,
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respektive vyhodnoceni koncentrace nabitych ¢astic, by bylo pii dlouhodobém sbéru dat
ovliviiovano zménou povrchu sondy depozici vrstvy titanu. Proto bylo moZno a nutno tento
vyménny néastavec ménit a aplikovat rychla méfeni sondovych charakteristik, zvlasté
v blizkosti titanového terce.

Jak jiz bylo uvedeno, nastaveni sondy do pozadované vertikalni pozice v reaktoru pod
magnetronem s upevnénym teréem umozioval drzak sondy svym axidlnim posuvem
ve vertikalnim sméru (soufadnice Z - nastaveni vzdalenosti od terce). Radialni pozici sondy
v horizontalni roviné (soufadnice r - nastaveni polohy napravo "+ r" a nalevo "- r" od osy
symetrie magnetronu a terce) bylo mozné nastavit otacenim v priichodce. Pfi tomto umisténi
a nastaveni polohy sondy se sonda v kazdé poloze nachazi kolmo na magnetické silo¢ary,
protoZe pole magnetronu ma vertikalni orientaci a je osové symetrické [2]. Diky tomu dochazi
k minimalni deformaci vrstvy prostorového naboje v okoli sondy a chyba sondovych méfeni

vlivem magnetického pole je v disledku toho minimalizovana [9].

Chlazeni

-Ud \l/ 1\

I Otoény a posuvny drzak
sondy

0 B
e #&wnetron Nastaveni sondy
GND Z
Nadoba
reaktoru Nastavec

" Emmx50xm
i —

Napousténi Cerpani

.

Obr. 3.2.1 Uspofadani reaktoru, magnetronu, princip nastaveni polohy sondy oto¢nym

drzakem a konstrukce sondy s kapilarou.
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Pro sbér relativné velkého mnozstvi dat, fadové stovek sondovych charakteristik
odpovidajicich bodiim rastru 5 mm x 4,5 mm, (s jemnéj$im rozliSenim 2 mm x 4,5 mm pro
vzdalenosti méné neZ 20 mm od terée) ve vertikalni roviné pod magnetronem byla pouZita
autorem vyvinuta [10] a dale upravena arozSifena rychla méfici aparatura [11]. Blokové
schéma aparatury — méficiho systému pro sondovou diagnostiku plazmatu se nachazi

na obr. 3.2.2.

M

1
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Obr. 3.2.2 Blokové schéma méficiho systému; v konfiguraci pii méfeni ve stabilnim

stejnosmérném vyboji nebyl zapojen a pouzit modul synchroniza¢niho obvodu.

Pfi méfeni sondovych charakteristik ve stejnosmémém vyboji byly vyuzity pouze tyto
bloky: Modul analogové - digitdlniho pfevodniku, ¢islicové vystupy pro fizeni zdrojli napéti,
optoelektrické vazebni ¢leny, ¢islicové fizené zdroje napéti pro obvod sondy, modul
zesilovace s ménitelnymi rozsahy - prevodniku proud/napéti, modul izolaéniho zesilovace

a aktivni filtr — dolni propust 44 kHz. Pfi rezZimu méfeni ve stabilnim stejnosmérném vyboji
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nebyl v méficim systému zapojen a pouzivan modul synchronizaéniho obvodu, protoZe vyboj
v magnetronovém reaktoru byl stabilni, téz diky kvalitnimu napajecimu zdroji. Detailni popis
jednotlivych &asti aparatury a dosaZené parametry jsou uvedeny v kapitolach 7.2.1 az 7.2.3.
Pro vlastni sbér a pfedzpracovani dat byly autorem upraven program méfici aparatury
na zékladé pozadavki sondovych méfeni s prostorovym rozlisenim v magnetronu ve stejno-

smémeém vyboji.

K napajeni vyboje byl pouzit pfesny a stabilni zdroj Advanced Energy Pinnacle Plus
5K®. Tento zdroj je uréen k napajeni stejnosmémych vyboji a umoziiuje praci jak
v kontinualnim, tak v pulznim rezimu. Zdroj téZ generuje vysokonapét'ovy pulz pfi zapaleni
vyboje a pak prechadzi do nastavitelného rezimu konstantniho proudu nebo konstantniho
napéti. Pfi mapovani parametri plazmatu s prostorovym rozliSenim pracoval zdroj

v kontinualnim rezimu konstantniho proudu.

3.3 Zpracovani namérenych dat

Nameéfen¢ a predzpracované sondoveé charakteristiky byly autorem vyvinutym
programem uloZené v souborech véetné parametru jednotlivych méfeni. Do nazvi datovych
souborti byla pfi ukladani zadavana soufadnice polohy sondy (v roviné r — z). Tyto soubory
byly poté pieneseny na systém vybaveny prostiedky pro zpracovani naméfenych dat
a vyhodnoceny parametry plazmatu. Graficka prezentace zpracovanych dat byla provedena
programem Open DX Data Explorer” [12].

Pfi zpracovani méfeni bylo vychozim piedpokladem, Ze za uvedenych parametri
vyboje, tj. nizkych tlakii Ar a pfitomnosti magnetického pole nebude v celém prostoru
reaktoru elektronova distribuéni funkce (EEDF - Electron Energy Distribution Function)
Maxwellovska (5, 6, 13, 14]. Bylo pro vyhodnoceni namétenych sondovych charakteristik
Druyvesteynova vztahu [15], uveden4 metoda je popsana ve 2. ¢asti prace a téz aplikovana
ve 4. Casti prace. Jak je uvedeno v kapitole 2.5, k vypoctu stiedni hodnoty energie elektroni

E, a koncentrace elektroni n, je tfeba zndt druhou derivaci sondové charakteristiky,
respektive elektronové slozky sondového proudu J,, kterd je ziskana korekci celkového
sondoveho proudu J, na extrapolaci iontového proudu J,. Obvykle je elektronova slozka
sondového proudu nahrazovana celkovym sondovym proudem J ,+ Tuto metodu jsme pouzili

téZ pro mapovani prostorového rozlozeni uvedenych parametrii, protoZe nebyla nezbytna

absolutni pfesnost vypoctenych parametri.
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Vypocet druhé derivace byl provadén programem pro zpracovani naméfenych dat dle
zadanych parametri numericky postupnym diferencovanim funkce sousednich bodu
s nastavitelnym intervalem. Numerické derivovani bylo provedeno po vyhlazovini metodou
nevazenc¢ho klouzavého priméru popsanou napiiklad v [16]. Taktéz ziskana prvni derivace
byla vyhlazena uvedenou metodou a pak proveden vypocet druhé derivace. Proces vyhlazeni
byl provadén dvakrat pres interval o délce ¢tyi bodu, coz odpovidalo energetickému rozliseni
0,2 eV. V pripadé zpracovani naméfenych hodnot v blizkosti ohrani¢ené oblasti plazmatu
a vlastniho svazku plazmatu ve vétsi vzdalenosti od terc¢e bylo nutno z divodu vétsi intenzity
Sumu pouzit masivngjsiho vyhlazeni. Interval pro diferencovani a vyhlazeni byl zvétsen na 14
sousedicich bodl, coz odpovida energetickému rozliseni 0.7 eV. Vlastni vyhlazeni bylo
aplikovano az 8 x. Priklad namétené sondové charakteristiky a jeji vysledné zpracovani vyse
uvedenym postupem; jeji prvni a druha derivace s vypoctenymi teplotami elektron u "bi-

Maxwellovského™ rozdéleni energii je uveden na obr. ¢. 3.3.1.
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Obr. 3.3.1 Priklad zpracovani naméfené sondové charakteristiky v soutadnicich:
r=-10mmaz=52 mm ve svazku, oznaena (A, ¢ervené ), prvni derivace oznatena
( , modfe) a druha derivace oznacena (--, fialové) a hodnotami energii elektront, ur¢enych
ze smérnice prolozené te¢ny [4]naT.=77eVaT.=09eV: Ar, p= 05 Pa,
Qar=3-1,69-10"Pam’s' P= 130 W.

Uvedena charakteristika byla naméfena ve vzdilenosti z = 52 mm od terce
ve vzdalenosti 10 mm od osy svazku plazmatu (r = - 10 mm vlevo od pocatku osy symetrie
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magnetronu a terée). Poloha sondy, tedy jeji prostorova soufadnice v roviné r — Z je patna
napiiklad na obrazcich 3.4.1.,3.4.2 a 3.4.3.

Potencidl plazmatu V, byl uréen z maxima prvni derivace sondové charakteristiky.
V oblasti dohasinajiciho plazmatu, mimo svazek, kde diky pfiblizeni k hranici rozliSeni
méficiho systému nebylo moZno piesné uréit plovouci potencial ¥, bylo provedeno pfesné
méfeni hodnoty plovouciho potencialu ¥, multimetrem Keithley 196%.

Dle [5, 6, 13, 14, 15] viz kapitola 2.5 byla z druhé derivace sondové charakteristiky se

zadanim rozméra sondy vypoctena elektronova distribuéni funkce a nasledné hodnota stfedni

energie elektronli £ a koncentrace elektronli n,. Z hodnot elektrického pole vychazejicich
z modelu [2] a modelovanych hodnot rozloZeni magnetického pole byla vypoc¢tena driftova
rychlost v, = (E' X B)/ B’ apak bylo mozno uréit driftovou slozku proudu j = g,n,v, ve sméru
normaly k vertikdlni roviné r - z. Velikost vypoctené driftové rychlosti v, doséahla 10° ms™,
coz odpovida hodnoté elektronové teploty 0,03 eV. To znamena, Ze vlivem piisobeni
magnetického pole na pohybujici se elektrony nebyly vyznamné ovlivnény meéfené sondoveé

charakteristiky.

3.4 Vysledky sondovych méieni v magnetronovém reaktoru s prostorovym rozliSenim
Mgéfeni sondovych charakteristik s prostorovym rozliSenim, jak je zfejmé z umisténi
sondy na obr. 3.2.1, bylo provedeno v horizontalnim sméru v rozsahu + 60 mm od vertikalni
0sy symetrie magnetronu s rozliSenim 4,5 mm. Ve vertikdlnim sméru rovnobé&Zné s osou
magnetronu ve vzdalenosti 5 az 65 mm od ter¢e s rozliSenim 5 mm. V oblastech s vétsimi
gradienty koncentrace v blizkosti ter¢e bylo rozliseni zmenseno na 2 mm. Vzhledem k tomu,
Ze magnetick¢é pole a tedy i vyboj byly osové symetrické dle vertikaly dle [2], postacilo
proméfit sondové charakteristiky v zavedeném soufadném systému — rastru r - z, pouze

v priifezu o rozmérech 120 mm x 65 mm ve vertikalni roviné r - z.

Prvni soubor méfeni probihal pfi téchto parametrech:
Tlak P = 0,5 Pa, pritok argonu Q=3 - 1,69 - 107 Pam’s”, proud vyboje 7, = 0,4 A, napéti
Uaxk =328 V.
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Druhy soubor méfeni probihal p¥i téchto parametrech:

Tlak P = 2,5 Pa, pritok argonu Qa, = 10 - 1,69 - 10°Pam’s™, proud vyboje I, = 0,4 A,

napéti Upg =266 V.

Vyboj v reaktoru magnetronového typu byl za vyse uvedenych podminek a pouZitém
zdroji konstantniho proudu stabilni. Pfesto signal Langmuirovy sondy obsahoval ruSivé
signaly. Autorem realizovana aparatura umoznuje jednak svou konfiguraci a téZ programove
tyto rudivé slozky potlacovat. Rusivé signaly obsazené v sondovém proudu s frekvenci nad
44 kHz byly omezeny aktivnim analogovym filtrem. Signaly nizSich frekvenci, vCetné
pronikajiciho ruseni z energetické rozvodné sité bylo nutno potlacit. Z tohoto diivodu byla
kazdda naméfend sondova charakteristika opakované meéfena a stfedovana az ze 400
naméfenych sondovych charakteristik [16]. Vlastni méfeni sondovych charakteristik
probihalo tak, Ze nejprve bylo experimentalné na zdroji pfedpéti pro kompenzaci
potencialového rozdilu mezi anodou a katodou nastaveno pevné napéti. Pak bylo automaticky
nastavovano napéti druhého ¢islicové fizeného zdroje v rozsahu -25,60 V + 25,55 V s krokem
50 mV a méfen - digitalizovan proud tekouci obvodem Langmuirovy sondy. Rychlost sbéru
dat byla piiblizné 2-10* hodnot za sekundu, 20 KSPS (Kilo Samples Per Second), coz
odpovida dvaceti naméfenym sondovym charakteristikdm za jednu sekundu, kazda citajici
1024 hodnot proudu. Pro tyto ucely upraveny meéfici program potom provedl stiedovani
namérenych sondovych charakteristik a danym hodnotam proudu pfifadil odpovidajici
hodnotu nastavené¢ho napéti. Kazdé méfeni bylo prostrednictvim programu opatieno
komentafem a protokolem s dal$imi udaji. Naméfend a pfedzpracovana data pak byla uloZzena
do textového souboru, do jehoz nazvu byla zapsana soufadnice prostorového rastru v rovingé
reaktoru r - z.

Na obr.3.4.1 je uvedeno prostorové rozloZeni potencialu plazmatu ¥, v argonu
v barevné Skale od - 17 Vdo 0 V v levé ¢&asti obrazku pii tlaku p = 0,5 Pa, pritoku
Qar=3-1,69- 10°Pam’s™, proudu vyboje 7/, =0,4 A, vykonu P =130 W a v pravé &asti
obrazku v barevné Skale od — 6 Vdo 2 V pii tlaku p = 2,5 Pa, nastaveném priitoku
Qar = 101,69 - 10”7 Pam’s™, proudu vyboje 7, = 0,4 A a vykonu P = 106 W. Soufadnice r
predstavuje polohu sondy ve vzdalenosti od vertikdlni osy symetrie magnetronu a terée

a soufadnice z urcuje vertikalni vzdéalenost sondy od terce.
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Obr. 3.4.1 RozlozZeni potencidlu plazmatu V, v roviné r - Z, ve vyboji v argonu v levé ¢asti

obrazku pii: I, =04 A, p=0,5Pa, Qa,=3-1,69- 10" Pam’s”, P = 130 W a v pravé &asti

obrazku pii: I, =04 A, p=2,5Pa, Qa,=10- 1,69 - 10°Pam’s”', P =106 W.

Rozlozeni potencialu plazmatu bylo konfrontovano s modelem PIC/MCC (Particle In
Cell/ Monte Carlo Collision) [2]. Naméfené hodnoty zaporného potencialu plazmatu

v hrani¢ni oblasti odpovidaly uvedenému modelu a pii tlaku 2.5 Pa, kde dosahuje hodnota V.
az - 8 V. Tyto hodnoty jsou vyraznéjsi za nizsiho tlaku 0,5 Pa, kde V. dosahuje az -18 V.

Srovnatelné vysledky byly publikovany napriklad v [3, 4]. Na obr.3.4.2 je v levé casti

obrazku uvedeno prostorové rozlozeni koncentrace elektroni n, v barevnych Skalach
10" + 10", pii parametrech: p=0,5 Pa, Qa,=3- 1,69 - 10°Pam’s', I =04 A, P= 130 W
a v pravé Casti obrazku 3.4.2 je uvedeno prostorové rozloZeni koncentrace elektronti n, pfi:
p=2,5 Pa, Qx = 10 - 1,69 10°Pam’s”, I, =04 A, P =106 W. Systém souradnic je

totozny s obr. 3.4.1.

Jak je z uvedenych obrazki patrné, koncentrace elektroni se ve sledované oblasti pod
magnetronem pohybuje v rozmezi od 10" m™ do 10" m™. RozloZeni koncentrace elektront
je mozno rozdélit na tii hlavni oblasti. Oblast nejvyssi koncentrace elektroni se nachazi
pfiblizné ve vzdalenosti 30 mm od ter¢e - odpovida ohraniceni svazku. Druha oblast je
pfedstavovana plazmatem vystupujici z oblasti ohrani¢eni, sevieni svazku. Treti oblast je
L]

mimo svazek, okolni dohasinajici ,.afterglow™ plazma s koncentraci elektront 10" m*. P

A
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niz§im tlaku jsou ohrani¢ena oblast a svazek ostieji oddéleny. Je zfejmé, Ze koncentrace

elektroni jsou pro oba pracovni tlaky i rozdilné privadéné vykony srovnatelné.

r [mm] r[rmm]
-60 -40 —-20 QO 2¢F A S TEE) -0 —40 20 4@ 20 40 60

Gl G
Ly [l e BT ) B i

z [mm]
z [mm]

B
3 log. n, [m?3
log, n, [m?] g0, (Ine]
150 N5 SETR0 1B:S 15 14.0 14.5 15.¢ 15,5 16.0 18,5 17.0

Obr. 3.4.2 Rozlozeni koncentrace elektronli £, v roviné r - Z, v argonu v levé ¢asti obrazku
pii: I, =04 A, p=05Pa, Qs =3-1,69-10°Pam’s', P=130 W av pravé ¢asti obrazku

pii: I, =04 A, p=2,5Pa, Qo=10-1,69 - 10°Pam’s”, P= 106 W.

V piipadé, 7ze sonda byla orientovdana pfi méfeni tangencidlné proti sméru driftu,
sondovy proud, respektive hodnoty koncentrace elektrontii byly vyssi o priblizné 20 % nez
v pripadé opa¢né orientace sondy ve sméru driftu £ x B. Viz pohled na obriazky 3.4.1 a 3.4.2
vlevo a vpravo od pocatku osy r, respektive osy symetrie magnetronu. Proto bylo provedeno
kontrolni méfeni s obracenym magnetronem s opaénym smérem B a tak bylo zjisténo, ze se
hodnoty opét lisi, tentokrate jsou vyssi v druhé - levé poloroviné. Sonda umisténa v kapilare
rozliSovala smér driftu. Pokud byla sonda umisténa tangencialné ke sméru a ve smeéru driftu
E x B, kapildra omezila dopad driftujicich elektronii na sondu. Jak bylo uvedeno v kapitole
3.3, byla vypoctena téz hodnota driftové rychlosti elektroni v, = 10> ms ", ktera odpovida
energii 0,03 eV. Tato hodnota by neméla vyznamné ovlivnit méfené sondové charakteristiky.
Detailni informace o provedenych experimentech jsou uvedeny v publikaci [17], viz pfiloha 1.

Rozlozeni stiednich energii elektronii v prostoru pod magnetronem je uvedeno pro

méfeni v argonu na obr. 3.4.3,

14
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Obr. 3.4.3 Rozlozeni stiedni energie elektrontit E_ v roviné r - 2, v argonu v levé &asti
obrazku pfi: p= 0,5Pa, Qar=3-1,69-10°Pam’s", I, =04 A, P =130 W a v pravé asti
obrazku je zobrazeno rozlozeni E,, pfi: p=2.5 Pa, Q= 10- 1,69 - 10°Pam’s™, I, =04 A,

P=106W.

Vlevé casti obrizku 3.4.3 je zobrazeno rozloZeni stfednich energii elektrond g
v barevné 3kale 0 eV + 10 eV pfi: p = 0,5 Pa, Qa, =3 - 1,69 10°Pam’s” , 1. =04 A,
P =130 W av pravé ¢asti obrazku je zobrazeno rozlozeni E_ v barevné 3kile 0 eV = 4 eV

pii: p=2,5Pa, Qo =10-1,69 - 10*Pam®s’, . =04 A,P= 106 W.

3.5 Zavér

Uvedena aplikace sondové diagnostiky poskytla podrobné informace o rozloZeni
parametri plazmatu v magnetronovém reaktoru. Experimentdlni vysledky prvniho souboru
ukazuji, Ze potencidl plazmatu V| se v prostoru pod magnetronem méni v rozmezi 17 V +0 V.
koncentrace elektronti n, v prostoru symetricky podle osy magnetronu roste a klesa v rozpeéti
10" = 10" hodnota stredni energie E, dosahuje az 10 eV pii tlaku p = 0,5 Pa, pritoku

argonu Qa =3 1,69 10°Pam’s', I =04 A,P=130W.

V druhém souboru méfeni pii: p = 2.5 Pa, Qo = 10 - 1.69 - 10 Pam’ s b I, =04 A,

P'= 106 W se hodnota potencialu plazmatu V, pohybuje v rozmezi - 6 V + 2 V. koncentrace

A7
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elektrond n, a jeji prostorové rozloZeni je srovnatelné s prvnim souborem méfeni kde
dosahuje koncentrace elektronii n, hodnot 10" + 10" pfi tlaku p = 0,5 Pa. Stfedni hodnota
energie elektrond £, se pii vyssim tlaku p= 2,5 Pa v druhém souboru méfeni pohybuje
vrozmezi 2 eV + 4 eV.

Jak bylo uvedeno, hodnoty koncentrace elektronii n, se ve zkoumaném prostoru
vyboje v magnetronovém reaktoru lisi az o tfi fady. V uvedeném prostoru byly naméfeny t€z
rozdilné hodnoty potencialu plazmatu V, v rozpéti az 20 V a téz se méni elektronova

rozdélovaci funkce EEDF (Electron Energy Distribution Function). Z vySe uvedenych
vysledkii experimenti vyplyva, Ze je nezbytné pii studiu parametri plazmatu
v plazmochemickych reaktorech ~magnetronového typu provadét detailni —méfeni
s prostorovym rozliSenim.

Ziskané kvantitativni hodnoty parametri plazmatu s jemnym prostorovym rozlisenim
v plazmochemickém reaktoru s nevyvaZzenym magnetickym polem poslouZzi ke zdokonaleni
modelovani procesi metodou PIC/MCC (Particle In Cell/ Monte Carlo Collision).
Vyslednym efektem uvedenych experimenti je pfinos k lepSimu porozuméni procesim
v magnetronovém reaktoru, optimalni umisténi substratu a nasledné zdokonaleni
technologickych aplikaci depozice vrstev Ti.

VySe uvedené méreni sondové diagnostiky plazmatu s prostorovym rozliSenim
bylo provadéno v podminkiach depozice Ti in situ, odpovidajicich technologickym
aplikacim. Ziskani Kvalitnich experimentalnich dat bylo provedeno autorem vyvinutou
méfici aparaturou [10, 11] pro sondovou diagnostiku plazmatu, ktera byla uéelové
konfigurovana vcetné programového vybaveni pro sbér a predzpracovani dat dle
specifickych poZadavki sondovych méieni ve zkoumaném stejnosmérném vyboji

v plazmochemickém reaktoru magnetronového typu.
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4 SONDOVA DIAGNOSTIKA V NESTABILNIM STEJNOSMERNEM VYBOJI (DC)
V PLAZMOCHEMICKEM REAKTORU MAGNETRONOVEHO TYPU VE SMESI
Ar + UHLOVODIK n - HEXAN

Ptikladem uplatnéni plazmovych technologii pfi vytvafeni polymernich vrstev [1, 2] je
depozice organokiemiditych polymerich tenkych vrstev ve strojirenstvi, jako ochrannych
vrstev reflektord, dale vytvareni tvrdych plazmovych polymeri uhlovodiku n - hexanu,
se schématickym chemickym vzorcem C:H nebo kompoziti kov/C:H [3,4], jako
povrchovych vrstev ke zvySeni otéruvzdornosti materiali a sniZeni tfeni. SniZeni tfeni
soucasti vede ke snizeni energetickych trecich ztrat a vyraznému i nékolikanasobnému
prodlouzeni Zivotnosti soucasti. V obalové technice slouzi k vytvareni bariérovych vrstev
potravinaiskych obalovych folii [5], chemicky nereagujicich s obsahem nebo naopak vrstev
hydrofilnich. Dalsimi aplikacemi jsou napiiklad jednostranné reaktivni vrstvy, které umoziuji
dokonalou povrchovou upravu obalu potiskem. V medicinskych aplikacich je pozadovano
vytvafeni vrstev C: H a a-C:H na implantatech [6], které jsou biologicky kompatibilni
s Zivymi tkanémi a pfitom nepodléhaji ¢asove degradaci pobytem v chemicky silné aktivnim
a citlivé biologicky reaktivnim prostfedi zivého organismu.

Problémy souvisejici s procesem depozice polymernich vrstev, jako jsou dosazena
uroven pozadovanych fyzikalnich vlastnosti, Casova degradace vrstev a v neposledni fadé,
jejich reprodukovatelnost, ukazuji na nutnost podrobnéjSiho studia vlastnosti plazmatu
bezprostiedné pii probihajicim depozi¢nim procesu. Toto studium lokéalnich parametri vyboju
v nichZ probihd proces depozice polymernich vrstev je mozZné, jak je v predlozené praci
vicekrat zminéno, sondovou diagnostikou plazmatu.

Cilem této casti prace bylo pfispét ke zdokonaleni sondovych méteni in situ (piimo
v procesu) vytvareni polymernich vrstev v plazmochemickém prostiredi. ProtoZze sondova
diagnostika plazmatu v procesu depozice polymernich vrstev je timto depoziénim procesem
komplikovana a jesté dalSimi jevy, které vznikaji v pouZivanych vybojich, bylo nutno
k dosazeni uvedeného cile ovéfit u¢innost metody €iSténi sondy pifi sondovych méfenich
vuvedeném prostiedi. Hlavni soucasti prace bylo zvladnuti sondovych méfeni v ¢asove
proménném plazmatu. v nestabilnim stejnosmérném vyboji a volba a ovéfeni vhodné metody
sbéru dat, jejich predzpracovéni, zpracovéani a nasledné vyhodnoceni sondovych méfeni.

K tomuto tucelu byla autorem price zkonstruovana a realizovana rychld mefici

aparatura pro sondovou diagnostiku plazmatu [7, 8]. Soucasti feSeni uvedenych problému
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bylo téZ ovéteni funkénosti a piesnosti aparatury, dale zplsob predzpracovani naméfenych dat
a volba vhodné metody vyhodnoceni sondovych charakteristik.

Ziskané experimentalni vysledky pfispéji k lepsimu pochopeni probihajicich procesii
pii vytvaieni polymernich vrstev v plazmochemickém reaktoru a nasledné ke zdokonaleni

plazmové technologie depozice polymernich vrstev.

4.1 Problémy spojené s aplikaci sondové diagnostiky in situ v polymernim ¢asové nesta-
bilnim plazmatu

Sondova diagnostika plazmatu ve smésich inertniho plynu argonu a uhlovodiku n -
hexanu [CH;(CH,)CHjs], se pfi depozici polymernich vrstev setkava se dvéma typickymi
problémy, které mohou zkomplikovat jeji aplikaci. Pfi procesu depozice dochazi k relativné
rychlému vytvafeni polymernich vrstev téZ na povrchu diagnostické sondy. Jak bylo uvedeno
v kapitole 2.2, tyto vrstvy svymi elektrickymi vlastnostmi ovliviiuji naméfené hodnoty
proudu, deformuji tvar sondové charakteristiky a znehodnocuji jeji nasledné spravné
vyhodnoceni k urCeni parametri plazmatu. Pfi vytvafeni polymernich vrstev bylo
experimentalné zjisténo, Ze ve smési, kterd obsahuje vice nez 2 % uhlovodiku n - hexanu + Ar
a par H>O je pouziti standardni metodiky sondového méfeni béhem depozi¢niho procesu
obtizné¢ v disledku rychlého vytvafeni izolaéni polymemi vrstvy na povrchu sondy
(Biederman akol.) [9]. Jako mozna feSeni daného problému, odstranovani vytvarenych
polymernich vrstev na diagnostické sond¢, bylo pouzito jednak kontinualné ohfivané sondy,
popsan¢ v praci [10] nebo Zhavené apouZit¢ podobné jako v [11, 12] viz kapitola 4.2.
Z divodu tepelné emise elektroni s povrchu ohfivané sondy ve tvaru smycky, ktera rovnéz
ovliviiuje proudy tekouci obvodem sondy, dale vétSich rozméri sondy a komplikovanosti
obvodu sondy, ktery ma vyssi kapacitu, byla po ovéfovacich meéfenich ¢isténi sondy pouzita
neohiivana sonda ve spojeni s rychlym méfenim. Tento postup spoéiva vtom, Ze bez-
prostfedné po ocisténi diagnostické sondy, at' uz ohratim dopadajicimi elektrony nebo
bombardovanim povrchu sondy ionty, probéhne méfeni nékolika sondovych charakteristik
v ¢ase krat§im neZ jedna sekunda nebo nékolik sekund. Toto méfeni piedstavuje ziskani
nékolika tisic az desitek tisic hodnot sondového proudu, které jsou pak vhodng
pifedzpracovany stiedovanim - vypoc¢tem primémné hodnoty. Za tuto relativné kratkou dobu
nedojde k vyznamnému znecidténi sondy vznikajici polymerni vrstvou a tak k naslednému
zkresleni naméfenych hodnot proudu sondove volt-ampérové charakteristiky. Uvedené zavéry
byly experimentalné ovéfeny méfenim rychlosti zne¢isténi sondy, vyjadiené jako pokles

sondového proudu v ¢ase [13]. Omezeni rychlosti snimani sondové charakteristiky bylo té2



Sondova diagnostika v nestabilnim stejnosmérném vyboji

ovétovano [13] a pro dosazeni maximalni rychlosti méfeni, aniz by se vyznamné uplatiiovala
odezva sondy [14, 15, 16], byl optimalizovan tvar diagnostického signalu. Dalsi vaznou
komplikaci pti sondové diagnostice byly nestability vyboje, které v uvedenych smésich
Ar +n - hexan vznikaji. Pfedb&Zna méfeni, provedena v ramci autorovy disertacni prace
ukazala [13], Ze v pouzitém plazmochemickém reaktoru ve vySe zminéné smési nebyla
nalezena oblast parametri vyboje, ve které by byl vyboj stabilni, a to i pfli pouZiti
stabilizovaného zdroje proudu napajeni vyboje. Dale bylo zjisténo, Zze v uvedeném systému
a pouzitych smésich je frekvence nestabilit fadove 10* Hz a jejich horni hranice dosihla
40 kHz.

Pfi méfeni v nestabilnim vyboji dochazi téz k ¢asovym zménam sondového proudu.
Pokud tyto ¢asové zmény maji charakter Sumu a relativné malou uroven vzhledem k velikosti
sondového proudu, je mozné je vhodnou filtraci, pfipadné stfedovanim opakované
naméfenych hodnot proudu potlacit na hodnotu, ktera umoziuje spravné vyhodnoceni
sondovych charakteristik. Jak bylo téZ uvedeno v kapitole 2.3, z divodu nelinearity obvodu
sondy dochazi k usmémeéni stiidavych slozek sondového proudu, a tato nenulovéa stfedni
hodnota proudu komplikuje dosazeni spravnych vysledki pii vyhodnoceni sondové
charakteristiky a neni mozné odstranit jeji vliv na deformaci ziskané sondové charakteristiky
béznymi metodami. Uvedené nestability - kmity vyboje mohou mit téz vliv na zménu
rozdélovaci funkce elektront.

Pro ziskani objektivni informace o probihajicich procesech za vySe uvedenych
podminek bylo nutno vypracovat metodiku méfeni a zpracovani dat a téz realizovat
vhodny mérici systém, ktery by dokazal v komplikovanych reZimech prace
v nestabilnim vyboji pfi depozi¢nim procesu polymernich vrstev poskytovat pouzitelna
data. Autorem vyvinuty arealizovany méfici systém pro sondovou diagnostiku
plazmatu, ktery spliiuje dané pozadavky na uvedeni komplikovanid méfeni je popsan

v kapitole 7.2.1 a publikacich [7, 8].

4.2 Celkové usporadani experimentalniho zafizeni

Experimentalni zafizeni se skladalo z vakuové aparatury, napajeci ¢asti a méficiho
systému. Celkové uspofadani systémi je patrné z obrazku 4.2.1. Hlavnimi ¢astmi vakuového
systému, kter¢ slouzily k provadéni sondovych méfeni, byl kovovy reaktor a sklenéna
vybojka. Sklenénd vybojka byla pfipojena rychlospojem k ¢erpanému prostoru reaktoru, tak
aby bylo moZno soucasn¢ nastavovat stejn¢ pracovni podminky v obou &astech systému.

Vakuovy systém byl cerpan kombinaci olejové difizni vyvévy a rotaéni olejové vyvevy.
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Obr. 4.2.1 Celkové uspofadani systémi pii experimentu.

VAK - vakuové aparatura, VN - zdroj vn, IS - stabilizator proudu, RE - plazmochemicky
reaktor, VYB - vybojka, S - diagnostické sondy, PS - pomocna sonda, VNS -
vysokonapétovy spina¢, Z - ptrevodnik I/U (zesilova¢), UP - zdroj piedpéti sondy, OP -
optoelektricky vazebni ¢len, IZ - izola¢ni zesilovaé, ITR - oddélovaci transformator, MS -
elektronicky méfici systém, C - méfi¢ frekvence, MO - moduly elektroniky A/D ptevodniku,
paméti RAM 64 KB, 2 x 32 bit ¢itace, PC - osobni pocitac, I/O - digitalni vstup a vystup ISA,
SY - obvod synchronizace, G - generator signalu TTL.

Sklenéna vybojka ve tvaru vélce byla vyrobena ze specidlniho kiemenného skla
a vybavena dutou katodou pro dosazeni lepsi stability vyboje. Pramér sklenéné vybojky byl
80 mm a jeji délka 450 mm. Do vybojky byla jiz pfi jeji vyrobé& zatavena trojice sond. Z nich
dvojice Langmuirovych sond byla zvolena z diivodu mozného okamzitého pouziti nahradni
sondy v pfipad€ opotiebeni nebo zniceni jedné ze sond a dalsi sonda ve tvaru smycky
umoziiovala pfimy ohfev prochazejicim proudem. VSechny tii sondy byly umistény asi
do jedné tretiny délky vybojové trubice, tedy do aktivni oblasti stejnosmémého doutnavého
vyboje, respektive jeho kladného sloupce. Dvé vilcové Langmuirovy sondy byly vyrobeny
z platinoveho dratu o priméru 0,1 mm a délce 12mm a pfipevnény na molybdenovych
drzacich dlouhych 70 mm o priméru 3 mm. Sondy zasahovaly svou aktivni ¢asti priblizné
do osy vybojky.

Treti z trojice sond umisténych ve vybojce byla zhotovena ve tvaru smyc¢ky a byla
pouZivana jako ohfivand nebo jako Langmuirova sonda. Sonda byla vyrobena téz
z platinového dratu o priméru 0,1 mm, ve tvaru smycky o poloméru priblizné 4 mm, tak aby

jeji délka dosahla 12 mm. Oblouk smycky sondy zasahoval do osy vybojové trubice stejne
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jako vyse popsané Langmuirovy sondy. Ukézka konstrukce ohfivané sondy se nachazi na obr.
4.2.2. Vyvedeni obou koncii smy&¢ky pomoci do skla zatavenych masivnich molybdenovych
drzakt o priméru 3 mm na svorky umoziovalo jednak jeji pfipojeni stejné jako Langmuirovu
sondu a navic sondu podle potieby jejiho ¢isténi ohfivat prochazejicim proudem z nezavislého
stejnosmérného zdroje. Hodnota proudu prochazejiciho smyckou pfi jejim ohfevu dosahovala
fadové 100 mA. Teplota smycky byla vypoétena ze zmény odporu ohiivané smycky
v zavislosti na teploté a béhem méfeni byla udrZzovana na hodnoté piiblizné 200 °C + 250 °C.
Pokud byla sonda kontinudlné ohfivana béhem meéfeni, pracovala v rezimu ohfivané sondy

[10, 11].

Sténa nadoby vyboje
Svorky Sklenény plast’ Ohfivana
——— . / sonda
\\‘:\\ tf ya )
L
Zatav nebo Prostor vyboje
prichodka Drzaky sondy

Obr. 4.2.2 Konstrukce pfimo ohfivané sondy.

Kovovy reaktor z nerezavéjici oceli o priméru 180 mm a vysce piiblizné 200 mm byl
osazen planarnim magnetronem o priméru 75 mm s vyvazenym magnetickym polem, ktery
tvofil katodu. Magnetické pole magnetronu bylo buzeno permanentnimi magnety
zapusténymi do jeho povrchu. Plochou anodu tvofila uzemnéna nerezova deska o priméru
80 mm, kterd byla spojena s vodivym plastém reaktoru. Do vybojového prostoru reaktoru
mezi katodu a anodu byly prichodkou zavadény dvé diagnostické sondy. Jedna ze sond
slouZila jako klasicka Langmuirova sonda a druha sonda, umisténa v blizkosti Langmuirovy
sondy tvofila pomocnou elektrodu pro synchronizaci méfeni s nestabilitami vyboje. Sondy
byly umistény ve vzdalenosti 40 mm od povrchu katody (magnetronu), mimo oblast, kde by
mohlo magnetické pole vyznamné ovliviiovat méfeni sondové charakteristiky. Obé uvedené
valcové sondy byly zhotoveny z platinového dratu o priméru 0,1 mm a délce 12 mm.

Platinovy drat byl pfivafen bodovym svarem na drzak z molybdenového dratu o prumeéru
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3 mm, ktery byl zataven do sklenéného plasté. Sklenény plast’ byl utésnén ve vakuové
priichodce, ktera umoziiovala montaz sond do pozadované polohy. Délka sond véetné drzaku
vyvedeného mimo reaktor a ¢asti v priicchodce dosahovala 190 mm.

Jako referenéni elektroda slouzila pro oba systémy jak ve vybojce, tak v reaktoru
uzemnéna anoda. V reaktoru byla s anodou jako referenéni elektrodou spojena téZ nadoba
reaktoru. Povrch referenénich elektrod byl kontinudlné &istén prochéazejicim vybojovym
proudem, takze ovliviiovani méfeni sondovych charakteristik znecisténim téchto elektrod bylo
mozno zanedbat.

Ziskani dat pfi sondovych méfenich bylo provadéno pomoci poéitatem fizencho
rychlého méticiho systému [7, 8], ktery je popsan v kapitole 7.2.1. Postup rychlého sbéru dat
spocival v nastavovani napéti na sondé cislicové fizenym zdrojem, vybavenym osmibitovym
DAC (Digital - to - Analog Converter), nadale D/A pfevodnikem, v rozsahu -25,6 V+0V,
ke kterému byl sériové prfipojen zdroj pevného napéti a nasledném meéfeni - digitalizaci
sondového proudu. Sondovy proud byl pfeveden na napéti, které bylo s potfebnym ziskem
zesileno a piivedeno na vstup ADC (Analog - to - Digital Converter), nadale A/D ptevodniku.
Maximalni rychlost pfevodu vzorkujiciho A/D pfevodniku byla 1 méfeni za 1 us tj. 1 MSPS
(Mega Samples Per Second). To znamena, Ze pfi vyuziti maximalni rychlosti méficiho
systému, trvalo proméfeni jediné sondové charakteristiky pii 128 nameéfenych hodnotach
proudu na charakteristiku 128 ps.

Méreni sondovych charakteristik ve smésich Ar + n - hexan v ¢asové proménném
plazmatu bylo provedeno diky moZnosti uspoiadat mérici systém do rezimu postupného
vzorkovani. V tomto pfipadé¢ byl odbér vzorku sondového proudu, respektive spusténi
konverze A/D ptevodniku, synchronizovano s nestabilitami plazmatu a ¢asové rozliSeni fidil
synchronizaéni obvod automatickym postupnym posuvem po fazi kmitu plazmatu.
Synchronizaéni signal byl odvozen z pomocné sondy, umisténé ve vyboji do blizkosti
Langmuirovy sondy. Béhem periody nestability, kmitu, byl odebran jeden vzorek proudu,
respektive bod sondové charakteristiky. V tomto pfipadé zavisela rychlost sbéru dat
na frekvenci nestabilit plazmatu.

Pro moZnost porovnani vysledkii méfeni byl téZ vyuzit i integratni voltmetr, ktery
vynikd vysokou pfesnosti a svym integraénim principem eliminuje stiidavé slozky malych
amplitud, respektive Sum obsaZeny v signdlu sondového proudu [13]. Jeho nevyhodou je
relativné nizka rychlost sbéru dat pfiblizné 10 s na jednu sondovou charakteristiku. Proto byl
pouZit pouze pro nekterd ovefovaci méfeni, v argonu bez piimési uhlovodiku kdy byl vyboj

stabilni, kdy nedochazelo k rychlé depozici polymerni vrstvy na sondé.
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Data piimo z A/D pievodniku nebo paméti SRAM (Static Random Acces Memory),
kam byla pfi metodé postupného vzorkovani ukladana, byla na¢itana osobnim pocitacem viz
kapitola 7.2.1. Nastavovanym trovnim napéti byly programové pfifazeny digitalizované
hodnoty sondového proudu a pak byla data uloZzena do souboru na disk [7, 8]. Odtud bylo
moZno naméfené hodnoty naéist do standardnich programovych prostfedki a nasledné je

zpracovat a vyhodnotit.

4.3 Ovéreni metody sondové diagnostiky v polymernim plazmatu

Pro moZnost porovnani vysledki sondovych méfeni s vysledky v magnetronovém reaktoru

byla provedena méfeni ve sklenéné vybojce s dutou katodou. Ve vybojce ve smeési

Ar + 10 % n - hexanu pfi hodnoté proudu vyboje /, =5 mA byl vyboj stabilni. Za téchto

stabilnich podminek byla experimentalné ovéfena uc¢innost pouzitych metod ¢isténi sondy.
Vysledky celé rady ovérovacich méreni, které byly soucasti autorovy disertacni

prace [13], z nichZ nékteré jsou zde pro uplnost uvedeny, byly s ispéchem vyuzity pri

dalSich experimentalnich méFenich.

Jak jiz bylo zminéno ve 2. ¢asti prace, pro spravnou funkci Langmuirovy sondy je
nezbytné udrzovat béhem méfeni povrch sondy €isty. Ve smésich Ar + 10 % n - hexanu byly

pouzity tyto dva postupy c€isténi sondy a méfeni sondovych charakteristik:

1. Cisténi sondy bombardovéanim jejtho povrchu nabitymi ¢asticemi a ihned po dostatedném

oCisténi provést sondova méfeni s rychlym sbérem dat.

2. Cistit sondu jejim kontinualnim ohfevem na teplotu dostacujici pro odstrafiovani vytvarené
polymerni vrstvy a souCasné provadét sondova méfeni. Metodou méfeni sondové  diagno-
stiky ohfivanou sondou se zabyval Kal¢ik [10] a tento postup byl téz pouzit pii  ovéfova-

cich méfenich v polymernim plazmatu.

Srovnavaci méfeni ucinnosti metod ¢isténi sondy byla provedena sondou ve tvaru
smycky, kterd umoziovala pouZiti obou vySe uvedenych postupti. Nejprve byl povrch sondy
o¢i§tén a pak byl provedeno méfeni studenou sondou a nésledné byl sledovan vliv pokryti
sondy polymerni vrstvou v zavislosti na Case, uplynulého od ogisténi sondy. Pak bylo

zapojeno ohfivani sondy a probéhla méfeni sondovych charakteristik ohfivanou sondou
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za stejnych parametrii vyboje a pracovni naplné Ar + 10 % n - hexanu, ale bez pfedbézného
¢isténi sondy podobné jako v [10].

Pocdte¢ni ¢isténi sondy ohfevem pred méfenim probihalo tak, Ze byla postupné
zvySovana teplota, kratkodobé az do tresfiové Cervené barvy sondy. Po tomto intenzivnim
o¢isténi a vychladnuti sondy okamzité probéhlo méfeni sondové charakteristiky, pak postupné
s prodlevou dvou, ¢ty a Sesti minut od oc¢isténi byla vykonéana dalsi tfi méfeni. Jak je patrno
z obr. 4.3.1, dochdzi v pribéhu ¢asu k naristu polymerni izola¢ni vrstvy na povrchu sondy,
coz vede k poklesu zvlasteé elektronové slozky sondového proudu a zméné tvaru sondové

charakteristiky.

J, A}

V. [V]

Obr. 4.3.1 Sondové charakteristiky méfené ve vybojce ve smési Ar + 10 % n - hexanu
studenou sondou dle [13], okamzité po o€iSténi sondy 0 (e) a nasledné s prodlevou 2 ('),

4 (A) a6 (¢) minut po ocisténi sondy; p= 10 Pa, I, = 5 mA.

Uvedena zména zpusobuje chybu v ur¢eni naptiklad teploty elektroni - deformovana
charakteristika po vyhodnoceni vykazuje zdanlivé zvyseni teploty elektroni ve zkoumaném
plazmatu. Nasledné, po probéhnuti uvedenych méfeni, bylo zapojeno ohfivani sondy
na teplotu 220 °C + 250 °C a po uplynuti vice nez tii minut bylo opétovné provedeno sondové
méfeni, tentokrate ohfivanou sondou. Od pocatku experimentu uplynulo celkem devét minut.
Jak je patrno z obr.4.3.2, jsou obé sondové charakteristiky z nichZ jedna byla naméfena
okamzité po pocatecnim intenzivnim ocisténi sondy a druha po deviti minutich, uplynulych

od pocatecniho ocisténi, avSak pomoci ohfivané sondy, prakticky shodné. Jejich odchylky
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spadaji do moznych chyb méreni sondovych charakteristik, respektive zmén parametri vyboje
béhem experimentu. Experiment rovnéz potvrzuje, ze spad zhaviciho napéti podél sondy
neovliviiuje podstatné provadéné méfeni. Dalsi ovéreni funkce ohfivané sondy probihala
v nasledujicich mérenich v intervalech az 20 minut a tato méfeni opét nevykazovala vyrazné
odchylky tvaru a hodnot proudu sondovych charakteristik. Taktéz se podafilo stanovit
optimdlni teplotu (220 °C + 250 °C) ohfivané sondy pro naSe konkrétni experimentdlni

podminky in situ sondové diagnostiky pii depozici polymernich vrstev.

100 J 1 1 L 1 " | L 1 i 1
10 - Hﬁl@ =
— ] /Q s
S -
SE =

/

0.1 v T - T T T T T T
-25 -20 -15 -10 -5 0

vV, V]

Obr. 4.3.2 Sondova charakteristika v semilogaritmické stupnici méfena ve vybojce ve smési
Ar + 10 % n - hexanu sondou dle [13] s vypnutym ohfevem bezprostiedné po o¢isténi sondy
(A) a sondova charakteristika méfena stejnou sondou po zne¢isténi a nasledném oc¢isténi

zapojenim ohfevu na dobu 3 minuty méfena 9 minut po o¢isténi (©); p = 10 Pa, / L= 5 mA.

Vysledky tohoto ovérovaciho experimentu potvrdily moZnost pouziti i klasické
wStudené®  Langmuirovy sondy v kombinaci s rychlyjm méfenim sondovych
charakteristik. Pozadavkem pri sbéru dat pfi vytvareni polymernich vrstev je, aby doba
méfeni sondovych charakteristik byla dostatecné kratka. Tato perioda mezi dvéma
procesy CiSténi sondy musi byt pouze tak dlouha, aby nedoflo b&hem méFeni
k vyznamnému pokryti sondy polymerni vrstvou, kterd by méfeni ovlivnila [13].

Ovefeni rychlosti pokryvu sondy polymerni vrstvou bylo t¢2 souddsti autorovy

disertacni prace [13].
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Na zakladé vysledki téchto ovéfovacich experimenti bylo pfistoupeno k sondové
diagnostice v ¢asové nestabilnim plazmatu v plazmochemickém reaktoru ve vySe zminéné

pracovni smési argonu a n - hexanu.

4.4 Sondova méFeni s ¢asovym rozliSenim v ¢asové proménném plazmatu v plazmoche-
mickém reaktoru magnetronového typu
Vlastni méfeni in situ v procesu depozice polymernich vrstev probihala v reaktoru

planarniho magnetronového typu s kovovou nerezovou nadobou. Pracovni napli tvofila smés

Ar + 20 % n — hexanu. Proud vyboje byl pfi experimentech nastaven na /, = 8 mA a pracovni

tlak p=10Pa. Znaméfenych sondovych charakteristik pak byla stanovena koncentrace
a stfedni hodnota energie elektroni.

Jak bylo uvedeno v kapitole 4.1, v uvedené smési nebyla v reaktoru nalezena oblast
parametri vyboje, kdy by byl vyboj stabilni, ani pfi pouziti elektronického stabilizatoru
proudu vyboje. Za uvedenych podminek se pohyboval kmitocet nestabilit v rozmezi
30 kHz + 34 kHz, pfi vlastnim méfeni 32 kHz.

Meéfteni sondovych charakteristik za podminek ¢asové nestabilniho plazmatu, navic
komplikované procesem vytvareni polymernich vrstev s relativné rychlou depozici,
vyzadovalo jednak techniku casové rozliSenych méfeni a jednak provadét méfeni
co nejrychleji, aby béhem méfeni nedoSlo k vyznamnému zne€isténi sondy. Byla proto
pouzita rychla méfici aparatura, ktera byla specidlné za timto uc¢elem vyvinuta a spliovala
uvedené pozadavky na komplikovana méfeni. Jak je uvedeno vyse, je popis a blokové schéma
této aparatury uvedeno v Kkapitole 7.2.1. Pro synchronizaci spousténi rychlého A/D
pfevodniku a nastavovani proménného napéti na sondé D/A pievodnikem, byl pouZit téz
vyvinuty synchronizaéni obvod a spoustéci signal byl odebirdn z pomocné sondy, ktera byla
umisténa do blizkosti diagnostické sondy do prostoru vyboje v reaktoru. Tato pomocna sonda
byla béhem méfeni udrzovana diky kapacitni vazbé na potencialu izolované sondy. Jako
vychozi bod ¢asové synchronizace s fazi nestabilit byl nastaven priichod stfidavé slozky
proudu pomocné sondy nulou. Vlastni méfeni bodu sondové charakteristiky pak probihalo

v ¢ase zpozdéném o 1, od tohoto vychoziho ¢asu. Béhem kazdé periody kmitu vyboje byl

tedy odebran vzorek proudu a sou¢asné nastavena dal$i hodnota napéti. Krok napéti zdroje
byl 200 mV. Aby nedochizelo k velkym skokovym zménam napéti D/A prevodniku
po naméfeni celé sondové charakteristiky, byl zvolen symetricky trojihelnikovy tvar signalu.

Postupné bylo naméfeno 16 sondovych charakteristik, pak synchronizatni obvod zvysil
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zpozdéni spousténi A/D pievodniku a méfeni postupovalo stejnym zpusobem. Méfeni
nékolika sondovych charakteristik za sebou bylo zvoleno z divodu stochastickych jevu
ve vyboji. které ovliviiovaly méfeni. Stiedovanim - sumaénim primérovanim [17] n-tice (16-
ti) charakteristik, respektive jednotlivych hodnot proudu, byl tento jev dostatené potlacen.
Celé méfeni vzestupné a sestupné méfenych 2 x 128 sondovych charakteristik, slozenych
ze 128 hodnot proudu, véetné fazového posunu po periodé kmitu nestability trvalo priblizné
1 s. Méfeni bylo provadéno bezprostiedné po ocisténi sondy a béhem této relativné velmi
kratké doby nedo$lo k méfeni ovliviiujicimu znecisténi sondy deponovanou polymerni
vrstvou.

Dvé sondové charakteristiky ziskané aplikaci rychlych méfeni metodou postupného
vzorkovani jsou uvedeny na obrazku 4.4.1. V tomto pfipadé nebyl méfen ¢asovy rozvoj
posuvem po periodé kmitu, spoustéci impulz vzorkovani nasledoval po pruchodu kmitu

vyboje nulou (7, = 0 ps). Rychlost méfeni 32 KSPS (Kilo Samples Per Second) odpovidala

frekvenci nestabilit plazmatu tj. 32 kHz. Z rychlosti vzorkovani vyplyva i doba trvani

sondového méfeni - pfi 32768 namérenych hodnotach sondového proudu je to priblizné 1 s.
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Obr. 4.4.1 Dvé téméf identické (Cervena a ¢erna) sondové charakteristiky méfené v reaktoru

nasledné po tiech minutich metodou postupného vzorkovani, bezprostiedné po ¢isténi sondy

ve smési Ar + 20 % n - hexanu. Soucasn¢ je pro srovnani zobrazena charakteristika (modrd)
naméfena ve stabilnim vyboji v argonu bez pfimési uhlovodiku za stejnych podminek;

p=10Pa, I, =8mA, t,=0 ps.
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Jak je z obrazku patrné, ziskané sondové charakteristiky se prekryvaji a jsou prakticky
totozné, presto ze druha sondova charakteristika byla naméfena po opétovném ocisténi sondy
az po uplynuti tfi minut od méfeni prvni charakteristiky. Pro srovnani tvaru sondovych
charakteristik je zde zobrazena i sondova charakteristika méfena v reaktoru ve stabilnim
vyboji pii stejnych parametrech vyboje a tlaku v argonu bez primési.

Uvedené charakteristiky bylo nutno méfit metodou postupného vzorkovani
synchronné se spoustécim pulzem synchroniza¢niho obvodu, odvozenym od prichodu nulou
stfidavé slozky signalu pomocné sondy, respektive nestabilit vyboje.

Objektivni informaci o shodé obou naméfenych sondovych charakteristik poskytuje
Jjejich druha derivace, ktera by zretelné ukazala jejich pfipadné odchylky. Na obrazku 4.4.2
jsou vySe uvedené dvojice druhych derivaci sondovych charakteristik zobrazeny a to

soucasng, jako vysledky dvou raznych metod numerického zpracovani [18, 19].
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Obr. 4.4.2 Vypoctené druhé derivace sondovych charakteristik naméfené metodou postup-
ného vzorkovini r, = 0 ps: (filtr Savitzky - Golay (0)); (dvojnasobné diferencovani pres dveé

sousedni hodnoty (x)). Méfeni po trech minutach: (filtr Savitzky - Golay ()); (dvojndsobné
diferencovani pfes dve sousedni hodnoty (+)); Ar + 20 % n-hexanu, reaktor, p = 10 Pa,
I. =8 mA.

Pro vypocet druhé derivace byla postupné dvakrat pouzita metoda diference ze dvou
sousednich hodnot zprava a zleva [18]. Druhou metodou bylo provedeno nejprve vyfiltrovani
naméfenych  charakteristik - Cislicovym  vazenym  filtrem Savitzky - Golay [19] a pak

numericky vypoctena druha derivace programem Microcal Origin”. Jak je z obrizku patrng,
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téz druhé derivace sondovych charakteristik vykazuji velmi dobrou shodu. Vzhledem k tomu,
7e méfeni probihalo v chemicky aktivnim plazmatu a navic Casové nestabilnim vyboji,
potvrzuji experimentalné ziskané vysledky velmi dobrou opakovatelnost méfeni, jak
z hlediska kvality ¢isténi sondy, tak spolehlivosti synchronizovaného méfeni. Dvé pouZzité
metody filtrace a vypoétu druhych derivaci téZ vykazuji srovnatelné vysledky zpracovéni

sondovych charakteristik a potvrzuji tak spravny postup pfi zpracovani namérenych dat.

Na obrazku 4.4.3 jsou zobrazeny druhé derivace sondové charakteristiky, ktera byla
nameérena se zpozdénim 7, =5 pus od hrany synchroniza¢niho pulzu.

Na obrizku 4.4.4 jsou zobrazeny druhé derivace sondové charakteristiky, kterd byla

nameérena se zpozdénim 7, = 10 us od hrany synchroniza¢niho pulzu.
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Obr. 4.4.3 Vypoctené druhé derivace sondovych charakteristik naméfené metodou
postupného vzorkovani 7, =5 ps :(filtr Savitzky - Golay (0)); (dvojnasobné diferencovani
pfes dvé sousedni hodnoty (¥)); Ar + 20 % n-hexanu, reaktor; p = 10 Pa, I, =8 mA.

Uvedené druhé derivace vypoctené obéma zminénymi metodami jsou postupné
zobrazeny na obrazcich 4.4.2, 443 a 4.4.4. Jak je ze viech tii obrazku, respektive druhych
derivaci sondovych charakteristik patrné, ve zkoumaném plazmatu ve smési Ar + 20 % n -
hexanu se vyskytuji nejméné dvé energetické grupy elektrond, jejichz zastoupeni  se

v rozdélovaci funkei méni s casovym posuvem po fazi kmitu — nestability vyboje.
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Obr. 4.4.4 Vypoctené druhé derivace sondovych charakteristik naméfené metodou
postupného vzorkovani ¢, = 10 ps: (filtr Savitzky - Golay (11)); (dvojnasobné diferencovani
pfes dvé sousedni hodnoty (x)); Ar + 20 % n - hexanu, reaktor, p = 10 Pa, I, =8 mA.

Experimentalni vysledky tohoto méfeni souhlasi s méfenim rozdélovaci funkce

elektronti v ionizacnich vinach velké amplitudy zminéném naptiklad v [20].

4.5 Srovnavaci méfeni v reaktoru magnetronového typu v argonu bez piimési
uhlovodiku
Pro srovnani experimentalniho méfeni v polymernim plazmatu ve smési argonu
a uhlovodiku n - hexanu, bylo provedeno méfeni v reaktoru magnetronového typu s pracovni
naplni, kterou tvofil pouze argon bez primési uhlovodiku. Pracovni tlak a proud vyboje byly

nastaveny na stejné hodnoty p=10Pa, I =8mA jako v pfedchazejicim experimentu

s uhlovodikem n - hexanem. Za téchto podminek se ve vyboji nevyskytovaly regularni kmity,
pouze nahodné nestability, vznikajici nahodnymi prirazy na magnetronové katods.
Srovnavaci méfeni probihalo stejnym zptisobem se stejnou konfiguraci méficiho pristroje pro
synchronni- méfeni. Spoustéci signal pfevodu byl vzhledem k absenci nestabilit vyboje
nahrazen generatorem pulzii. Na generatoru byl nastaven stejny kmitodet jako pfi méfeni
v nestabilnim vyboji, tj. 32kHz. Z divodu ndhodnych poruch plazmatu bylo pouzito
i opakovanych méfeni se stfedovanim ze 16-ti hodnot sondového proudu. Doba méfeni
zustala diky stejnému kmito¢tu spoustéciho signalu té2 stejna, piiblizné 1 s, V pracovni naplni

v argonu o tlaku 10 Pa bez pfimési uhlovodiku n - hexanu nedochizelo k pokryvani sondy
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polymemni izolaéni vrstvou. Jak vyplynulo ze zpracovéni za téchto podminek naméfenych

sondovych charakteristik, elektronova rozdélovaci funkce nebyla Maxwellovska.

4.6 Zpracovani naméienych dat - urceni koncentrace », a stifedni energie £

Jak vyplynulo ze ziskanych experimentalnich vysledki, pfi méfenich v rektoru
magnetronového typu nebyla elektronova rozdélovaci funkce Maxwellovska ani v plazmatu
v polymerni smési Ar + 20 % n - hexanu ani v argonu bez pfimési uhlovodiku. Proto byly
uréeny parametry plazmatu, respektive koncentrace elektroni n, jejich stfedni energie E|
jejich druhé derivace dle Druyvesteynova vztahu. Tato metoda je popsana v kapitole 2.5
a byla téz aplikovana ve pii experimentech uvedenych ve 3. ¢asti préce.

Vypoétené hodnoty koncentrace elektronti », a hodnoty jejich stfednich energii £
jak pro argon bez pfimési uhlovodiku a bez vlivu regularnich kmiti, tak pro smés Ar + 20 %
uhlovodiku n - hexanu s vlivem nestabilit vyboje na rozdélovaci funkci s jejim €asovym
vyvojem t, =0ps, t, =5pus a £, =10pus od synchroniza¢niho pulzu, jsou uvedeny
v tabulce 4.1.

Tabulka 4.1 Vypoctené hodnoty parametrii plazmatu v reaktoru magnetronového typu ve

stejnosmérném vyboji.

Pracovni podminky Zpozdéni n, E,
[p=10Pa, I,= 8 mA] t, [us] [10"° m™] [eV]
Ar -- 12 6,7
Ar + 20 % n — hexanu 0 4,3 0,69
Ar + 20 % n — hexanu 5 4.3 0,68
Ar + 20 % n — hexanu 10 3.7 0,76

Detailni informace o vysledcich jednotlivych experimentii byly publikovany ve [21] a viz
ptiloha II. [22].

4.7 Zavér
Vysledky ovéfovacich méfeni potvrdily a¢innost &isténi sondy jejim ohievem
na dostacujici teplotu 220 °C + 250 °C pii aplikaci v polymernim plazmatu viz obr. 4.3.2

Taktéz byla ovéiena spolehlivost aplikace rychlych méfeni pii sondové diagnostice
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polymerni izolaéni vrstvou. Jak vyplynulo ze zpracovani za téchto podminek naméfenych

sondovych charakteristik, elektronova rozdélovaci funkce nebyla Maxwellovska.

4.6 Zpracovani naméienych dat - uréeni koncentrace », a stfedni energie £

Jak vyplynulo ze ziskanych experimentélnich vysledkd, pfi méfenich v rektoru
magnetronového typu nebyla elektronova rozdélovaci funkce Maxwellovska ani v plazmatu
v polymerni smési Ar + 20 % n - hexanu ani v argonu bez piimési uhlovodiku. Proto byly
ureny parametry plazmatu, respektive koncentrace elektroni n, jejich stfedni energie E,
jejich druhé derivace dle Druyvesteynova vztahu. Tato metoda je popsana v kapitole 2.5
a byla téz aplikovana ve pfi experimentech uvedenych ve 3. ¢asti prace.

Vypocétené hodnoty koncentrace elektroni #, a hodnoty jejich stfednich energii E |
jak pro argon bez pfimési uhlovodiku a bez vlivu regularnich kmitd, tak pro smés Ar + 20 %
uhlovodiku n - hexanu s vlivem nestabilit vyboje na rozdélovaci funkci s jejim ¢asovym
vyvojem t, =0ps, ¢, =5ps a t, =10 us od synchronizaéniho pulzu, jsou uvedeny
v tabulce 4.1.

Tabulka 4.1 Vypoctené hodnoty parametrti plazmatu v reaktoru magnetronového typu ve

stejnosmérném vyboji.

Pracovni podminky Zpozdéni n, B
[p=10Pa, /,= 8mA] A (10" m”] [eV]
Ar -- 1.2 6,7
Ar + 20 % n — hexanu 0 4,3 0,69
Ar + 20 % n — hexanu 5 43 0,68
Ar+ 20 % n - hexanu 10 37 0,76

Detailni informace o vysledcich jednotlivych experimentii byly publikovany ve [21] a viz

piiloha I1. [22].

4.7 Zavér
Vysledky ovéfovacich méfeni potvrdily u€innost ¢isténi sondy jejim ohievem
na dostacujici teplotu 220 °C + 250 °C pii aplikaci v polymernim plazmatu viz obr. 4.3.2.

TaktéZ byla ovéfena spolehlivost aplikace rychlych méfeni pii sondové diagnostice
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v polymernim plazmatu, kterd umoziiuje ziskani nezkreslenych dat, aniz by béhem intervalu
méfeni v ¢ase fadové jednotek sekund dochézelo k vyznamnému ovlivnéni a deformaci
sondovych charakteristik deponovanou polymerni vrstvou na sondé, jak vyplyva z obrazku
44.1.

Z vysledkii srovnavacich méfeni v magnetronovém reaktoru vyplynulo, Ze hodnoty

stfedni energie elektrond E,ve smési Ar + 20 % n - hexanu byly o 1 fad nizsi nez v reaktoru

ve vyboji s Ar bez pfimési uhlovodiku. Toto potvrzuje i tvar naméfenych sondovych
charakteristik viz tabulka 4.1 a obrazek 4.4.1. Vypoétené hodnoty koncentrace elektronti
n, jsou naopak nizsi v argonu bez piimési nez v polymerni smési Ar + 20 % n - hexanu, coz
ukazuje na vliv pfimési na probihajici procesy v polymernim plazmatu. Vyssi koncentrace
naméfena ve smési Ar + 20 % n — hexanu ziejme souvisi se zavislosti koeficientu ambipolarni
difuze na teploté elektronii — pii nizsi teploté elektront je radialni difize pomalejsi.

Z vysledki sondovych méfeni v ¢asové proménném polymernim plazmatu v reaktoru
magnetronoveého typu vyplyva, Ze v plazmatu se vyskytuji nejméné dvé energetické grupy
elektronti, které vykazuji vyvoj v Case pii fazovém posuvu po kmitu plazmatu viz obrazky
44.1,4.4.2, 44.3. Dochazi zde k ¢asovym zménam jak koncentrace n,, tak stfedni energie
elektronii £, viz tabulka 4.1.

Experimentalni vysledky mohou mit vyznamny vliv na pribéh depozi¢niho procesu
anasledné kvalitu deponovanych polymernich vrstev, proto vyzaduji provadéni dalSich
méfeni, zamérenych na objasnéni uvedenych jevi.

Popsané zdokonaleni sondové diagnostiky im situ s Casovym rozliSenim piispéje
k hlubsimu néahledu na sloZité procesy, které probihaji v plazmatu pii vytvafeni polymernich
vrstev a poskytne moznosti k ziskani detailnich informaci vedoucich ke zdokonaleni
a reprodukovatelnosti plazmové technologie.

Pro méreni sondovych charakteristik v nestabilnim vyboji s ¢asovym rozliSenim
bylo nutno za tim G¢elem vyvinout méfici aparaturu véetné Fidiciho programového
vybaveni. Tuto aparaturu bylo nutno otestovat, jednak z hlediska piesnosti a téz
z hlediska jeji funkcnosti pfi aplikaci v sondové diagnostice plazmatu. Aparatura
poskytla pfi sondové diagnostice v ¢asové nestabilnim polymernim plazmatu data, ktera
nebyla mozno ziskat klasickym méfenim Langmuirovou sondou a prispéla tak
ke zdokonaleni procesu sbéru dat v komplikovanych podminkach depozice polymernich
vrstev. Uvedena autorem vyvinuta aparatura |7, 8] byla po roziieni a upravich pouZita

pro sondovou diagnostiku plazmatu s prostorovym rozliSenim pii depozici vrstev Ti
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ve stejnosmérném stabilnim vyboji v magnetronovém reaktoru viz 3. ¢ast prace a pro
sondovou diagnostiku plazmatu s prostorovym rozliSenim metodou Langmuirovy sondy
a metodou dvojice sond v mikrovinném vyboji generovaném povrchovou vinou -

surfatronu viz 6. ¢ast prace.
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5 SONDOVA DIAGNOSTIKA VE STEJNOSMERNEM A VYSOKOFREKVENCNIM
VYBOJI V SYSTEMU ,,PLASMA JET” PRI DEPOZICI VRSTEV ZnO

Systémy s dutou katodou, kterd vytvéaii trysku s proudicim ionizovanym pracovnim
médiem se nazyvaji systémy ,,plasma jet”. Proudici plyn, ktery je v duté katodé ionizovan,
usmériiuje proud plazmatu smérem k povrchu substratu, navic dochazi k odpraSovani
a unaseni materialu trysky, ktery reaguje s pracovni naplni a pak se stiva komponentou
deponované vrstvy. Tyto tryskové systémy slouZi jako zdroje technologického plazmatu pfi
vytvareni vrstev [1, 2, 3] procesem depozice riiznych materiald, jejich sloucenin s pracovnimi
plyny a parami, pfipadné dal$imi reakénimi komponentami (prekurzory) na substratu
v plazmochemickych reaktorech. Tyto technologické procesy jsou pak nazyvany dle zplisobu
aplikace PVD (Physical Vapor Deposition), CVD (Chemical Vapor Deposition), PECVD
(Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition), atd. Vyboje v jednotryskovém nebo
vicetryskovém systému mohou byt napéjeny jak stejnosmérmnym (DC - Direct Current), tak
1 vysokofrekvenénim (RF - Radio Frequency) proudem, zpravidla technickych kmitocti
13,56 MHz, 27,12 MHz, dale vysokych kmitocti az stovek MHz nebo jednotek az desitek
GHz (mikroviny). Popsané systémy se pouzivaji naptiklad k vytvareni vrstev nitridi TiN [4],
zminénych ve 3. ¢asti prace, dale CusN [5], nebo kyanidovych skupin CNy [6]. Tyto systémy
jsou téz vyuzivany k vytvareni specialnich polovodivych vrstev amorfnich i polykrystalickych
s aplikacemi v elektronice, napiiklad pfi vyrobé c¢lanki solarnich paneli. Jak jiz bylo
uvedeno, ve zminénych procesech dochazi k depozici materialu trysky, ktery se pak stane
chemicky vazanou komponentou deponované vrstvy. Tryska mize byt zhotovena
také z nekovového materialu, napfiklad z Cistého kiemiku, ktery reaguje s pracovni naplni
reaktoru ve vyboji. Timto procesem byly vytvareny napiiklad vrstvy Si : H [7].

Aplikaci ktera je soucasti uvedené experimentélni prace, je vytvareni krystalickych
vrstev ZnO s piezoelektrickymi vlastnostmi [8, 9]. V daném piipadé tvofi material trysky,
respektive duté katody zinek poZadované Cistoty a smés pracovnich plynid tvoii Ar + O,.
Tento systém trysky je umistén do plazmochemického reaktoru magnetronového typu.
Deponované vrstvy ZnO se pouZivaji pro vyrobu vysoce selektivnich filtri ve vysoko-
frekvenéni technice nebo piezoelektrickych rezonatori, které nahrazuji kiemenné krystaly
[10,11,12]. Zékladnim poZadavkem na uvedené¢ piezoelektrické vrstvy je vytvoreni
krystalické struktury. PoZadavkem na deponovanou $estere¢nou krystalickou strukturu ZnO
je, Ze hlavni osa krystalu musi byt presné orientovana ve sméru normély k povrchu substratu

[13, 14]. Dal$imi parametry, které musi vrstva spliiovat jsou vysokd hustota, homogenita
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a dobra adheze k substratu [13]. Dobra adheze vrstvy k substratu je nutna, aby pfi piezo-
elektrickych deformacich vrstvy nedochézelo k jejimu posuvu po substratu nebo odd€lovani.
Cilem této ¢asti prace je piispét ke zdokonaleni sondové diagnostiky plazmatu, ktera
se zabyva zkoumanim parametri vyboji, generovanych stejnosmémymi a vysokofrekven-
&nimi proudy v tryskovém systému s dutou katodou — ,,plasma jet”. Sondova méfeni probihala
in situ, za podminek, které odpovidaji depozici vySe uvedenych vrstev ZnO
v plazmochemickém reaktoru. Proud plazmatu v blizkosti substratu byl korigovan
magnetickym polem, buzenym permanentnimi magnety s polovymi nastavci. Studium
parametri plazmatu v uvedenych procesech je nezbytné pro stanoveni optimalnich pracovnich
podminek, respektive parametri plazmatu, pfi kterych je dosazeno nejlepSich poZadovanych
vlastnosti deponovanych vrstev a taktéZ ma zajistit opakovatelnost uvedeného techno-

logického procesu depozice.

5.1 Problémy spojené s aplikaci sondové diagnostiky v podminkach depozice vrstev ZnO

Pii méfenich ve vyboji napajeném stejnosmérnym proudem, dochazelo v tryskovém
systému ,,plasma jet” k relativné rychlému pokryvani povrchu sondy deponovanou vrstvou
ZnO. Jak je uvedeno v kapitole 2.2, tato polovodiva vrstva diky svému odporu zkreslovala
pribéh meérenych sondovych charakteristik, respektive hodnoty sondovych proudi. Timto
ovliviiovanim sondovych méfeni komplikovala spravné urceni koncentraci nabitych &astic.
Povrch Langmuirovy sondy bylo proto nutno distit. Vlivy znecisténi sondy na méfeni
sondovych charakteristik a z nich vyplyvajici chyby pfi urovani parametrii plazmatu jsou
Sifeji popsany v kapitolach 2.2 nebo 4.1 v€etné moznych postupii ¢isténi sondy. Pii depozici
vrstev ZnO byla pouzita pro ¢isténi Langmuirovy sondy metoda bombardovani jejiho povrchu
ionty pfipojenim zaporného napéti piiblizné 100 V. Proces ¢iSténi sondy byl provadén
kontinualné. Vzdy pfed spusténim sondového méfeni bylo ¢isténi preruseno, bezprostiedné
poté probéhlo vlastni méfeni sondovych charakteristik a po ukonéeni méfeni bylo &isténi
sondy opét zapojeno.

Pii experimentech konanych pii stejnosmérmém napajeni vyboje, dochazelo
k néhodnym zékmitiim, nestabilitim vyboje (micro-arcs). Dal§im ze zdroji rusivych signala
periodickych i ndhodnych byla energetickd rozvodna sit’. Uvedené ruseni pronikalo napéjecim
stejnosmérnym vysokonapétovym zdrojem do vyboje. Tyto rusivé signaly predeviim pri
jejich ndhodné registraci méficim systémem, deformovaly naméfené sondové charakteristiky.
Podrobnéjsi diskuse téchto vlivii byla provedena v kapitole 2.3 druhé ¢asti prace. Uvedené

typy rusivych signalir byly postupné potlatovany. Nejprve byly pouzity sitové napaject filtry
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pro potlageni ruseni pronikajiciho ze sitového rozvodu jak u zdroje napajeni vyboje, tak
méficiho systému. Pak byl cely systém jak méfici, tak vakuovy a napajeci peclivé uzemnény.
Vysokofrekvenéni slozky rusivého signalu byly potlateny analogovymi filtry, dolnimi
propustmi. Pouzity byly elektronicky aktivni analogovy filtr a pasivni LC filtr na vstupu
prevodniku proud/napéti. Nizkofrekvenéni a ndhodné rusivé slozky obsazené v signalu
sondového proudu byly déle omezovany stiedovanim zadaného poétu (64 + 128) naméfenych
sondovych charakteristik, které provadi dle zadaného parametru po¢tu méfeni méfici a Fidici
program.

Pii sondové diagnostice plazmatu ve vyboji generovaném vysokofrekvenénim
proudem bylo nutno ze sondového proudu odfiltrovat piedevsim tuto vysokofrekvencni
slozku. K potlaceni této rusivé slozky zpusobené napajenim vyboje je pouzivano riznych
druht filtrd. Byva aplikovan ladény vicestupiiovy paralelni rezonan¢ni obvod [15]. Jeden
nebo vice stupni je naladéno na zékladni harmonickou a dalsi stupeil nebo stupné na druhou,
pfipadné tieti harmonickou. Ptipojeni filtri do sondového obvodu s sebou nese zatizeni sondy
parazitni kapacitou. Dle [16] bylo zjisténo, Ze pokud je velikost kapacity, respektive kapacitni
zatéze sondy vétsi nez 0,02 pF pii pracovnim kmito¢tu 13,56 MHz a teplota elektronti
zkoumaného plazmatu je 1 eV, zpusobi tato kapacita vyrazné zkresleni méfenych sondovych
charakteristik. Vliv rozptylovych kapacit se nejvice projevuje pii umisténi uvedenych filtri
do prostoru  kovovych reaktord. Pro omezeni uvedeného jevu byly zkonstruovany
a aplikovany filtracni obvody, které jsou umistény vné reaktoru. Omezeni vlivu parazitni
kapacity lze dosahnout napajenim sondy napétim stejného pribéhu, jako ma potencial
plazmatu v misté sondy. Toho je mozné dosdhnout bud’ synchronnim externim generatorem
[17] nebo pomoci ptidavné kompenzaéni sondy o velké plose, ktera je kapacitné vazana
s obvodem Langmuirovy sondy [18]. Odfiltrovani vysokofrekvenéni slozky je mozné i RC
filtry typu dolni propust [19]. Nevyhodou téchto filtri je wbytek napéti na pouzitych
rezistorech, ktery je nutné kompenzovat vyssim predpétim sondy, a ktery je nutno zapoditat
béhem zpracovani naméfenych dat. Vyhodou je ale velka Sitka pasma, kterou filtr potlacuje.
Dalsi moznosti je pouziti LC filtrG — dolnich propusti. ProtoZe (vzduchové) civky filtri pro
uvedené kmitoCty by mély velké rozméry byva ve filtrech vyuzito vysokofrekvenénich civek
s feritovymi jadry, kde je moZno zanedbat ubytek napéti na civece vinuté vodicem velkého
pritfezu [20]. Pfi pouziti pro filtraci vysokofrekvenéni sloZky pouze civky - tlumivky, mohou
nastat podminky rezonance mezi uvedenou filtra¢ni tlumivkou, kapacitou vrstvy prostorového
naboje v okoli sondy, pripadné dal$imi rozlozenymi parametry sondového obvodu. Vznikne

tak rezonancni obvod s proménnymi parametry, které¢ budou zaviset na potencialu sondy.
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Generovana stidava slozka signalu tohoto obvodu téz, jako jiny rusivy signal mizZe zpisobit
zkresleni sondovych méfeni.

V naSem piipadé bylo pro filtraci vysokofrekvenéni slozky sondového proudu pouZito
kombinace ladénych paralelnich rezonanénich LC obvod a vyse popsané pomocné kapacitné
vazané sondy. Dalsiho potlaceni vysokofrekvenéni sloZky bylo dosazeno pasivnimi LC filtry
na vstupu zesilovace - prevodniku proud/napéti. Vzhledem k tomu, Ze vystupni napéti
vysokofrekvenéniho generatoru 13,56 MHz bylo modulovano kmitoétem 100 Hz, kterym byl
napajen vyboj, bylo nutno potlacit jesté tuto modulaéni obalku. V pfipadé pouziti filtrii se
zlomovym kmito¢tem niz§im nez 50 Hz by nebylo mozné provadét rychla méfeni sondovych
charakteristik diky jejich pomalé odezvé. K potlaceni priniku modula¢niho signalu bylo
pouzito metody synchronniho sbéru dat, ktery umoznila autorem vyvinuta aparatura,
ktera byla konfigurovana pro méreni ve vysokofrekvenénim modulovaném vyboji
véetné Fidiciho programu pro sbér a predzpracovani dat. Vzorek sondového proudu pro
digitalizaci byl odebiran v okamziku prichodu stiidavé slozky modulacni obalky nulou.
Kombinaci vySe zminénych postupt pro potlaceni rusivych signalt bylo dosazeno ziskani
kvalitnich dat pro sondovou diagnostiku plazmatu i v modulovaném vysokofrekvenénim
vyboji.

Problém znecis$téni Langmuirovy sondy depozici rychle vytvafenou vrstvou ZnO byl
v pripadé vysokofrekvenéniho vyboje feSen stejnym zpusobem, tj. kontinualnim ¢isténim
sondy bombardovanim jejiho povrchu ionty mezi jednotlivymi méfenimi sondovych

charakteristik jako pfi stejnosmérném napajeni vyboje.

5.2 Experimentalni usporadani

Celkove usporadani systému reaktoru, trysky ,plasma jet” a magnetu, jak pro
stejnosmérné tak vysokofrekvencni napdjeni vyboje, véetné pfipojeni méficiho systému pro
sondovou diagnostiku plazmatu jsou zobrazeny na obr. 5.2.1. Valcova tryska o vnitinim
priméru 3 mm je zhotovena ze zinku. Tato tryska je vsazena do médéného chladiciho bloku
aspojena s trubici z nerezavéjici oceli, kterou jsou pfivadény pracovni plyny. Priichodka
a uloZeni trysky jsou chlazeny protékajici vodou. Médény valcovy blok a piivodni trubice

pracovnich plynii jsou vodivé spojeny s piivodem pro napéjeni vyboje.
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Obr. 5.2.1 Celkové usporadani tryskového systému ,,plasma jet™ v reaktoru s magnetem,
spole¢né s napajenim vyboje a pfipojenym méficim systémem pro sondovou diagnostiku

plazmatu.

Jetak moZno jednoduSe pfipojit stejnosmérny napajeci zdroj nebo vysokofrekvenéni
generator 13,56 MHz prostiednictvim pfizplisobovaci jednotky. Vystup smési pracovnich

plynii Ar+ O, ze zinkové trysky je vyveden do ¢erpaného prostoru reaktoru. Osa valcove
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symetrické trysky tvoii normalu k roving substratu. Substrat je umistén ve vzdalenosti 35 mm
od vystupu trysky.

Proud plazmatu buzeného stejnosmémym vybojem v duté katodé vystupujici z trysky
je korigovan magnetickym polem, které je vytvaieno mezi p6ly magnetu. P6ly magnetu jsou
uzemnény na kovovém plasti reaktoru, ktery tvoii anodu, respektive jednu z elektrod vyboje.
V piipadé stejnosmérného vyboje je uzemnéna i pomocna kompenzacni elektroda ve tvaru
prstence. Magnetické pole mezi poly magnetu je orientovano kolmo na osu trysky, vektor
indukce B je tedy komplanarni s povrchem substratu. V ose polii dosahuje magnetickéa
indukce piiblizné B~1,5-1077T. Timto pficnym magnetickym polem jsou zachycovéany
nabité Castice a je tak omezena difuze elektronti napfic silocar smérem k povrchu substratu.

V piipadé napajeni stejnosmémym proudem vznika doutnavy vyboj v proudici smési
pracovnich plynii v duté katode - trysce ,,plasma jet”. V piipadé vysokofrekvencniho napajeni
vyboje vznika vyboj v trysce na pozadi hlavniho vysokofrekvenc¢niho vyboje v prostoru
reaktoru. Oba typy vyboje vytvareji intenzivni proud plazmatu, ktery zptisobuje odprasovani
materialu trysky a jeho unaseni smérem k substratu. Béhem tohoto procesu dochazi k oxidaci
z trysky odpraseného zinku pfivadénym O, a nasledné depozici vzniklého ZnO na substrat,
kde vytvari pfesné orientovanou Sestere¢nou krystalickou strukturu.

Jako substrat byly pouzity desticky krystalického kiemiku a kysli¢niku kiemicitého.
Vrstvy byly deponovany za rliznych parametrii prittoku pracovnich plynt a riznych hodnot
pfivadéného vykonu. Substrat byl galvanicky oddélen od vodivych ¢asti reaktoru.
V uvedeném procesu bylo zabezpeceno, Ze teplota substratu béhem depozice nepresahla
150 °C, zvySena teplota by mohla vést ke snizeni rychlosti depozice a degradaci krystalické
struktury.

Po provedeni depozice byl substrat odstranén a nahrazen Langmuirovou sondou.
Pfi sondové diagnostice byla provadéna sondova méfeni za stejnych parametri vyboje jak
stejnosmérného, tak vysokofrekvencniho a pracovnich smési plyni Ar + O, jako pfi vlastni
depozici vrstev ZnO.

Sondova diagnostika byla provadéna metodou jedné - Langmuirovy sondy. Jako
referencni elektroda pfi méfeni Langmuirovou sondou byl vyuzit uzemnény kovovy plast
reaktoru. Langmuirova sonda byla zhotovena z platinového dratu o priméru 100 pm a délce
3mm. Drzik sondy byl vakuovou prichodkou zaveden do prostoru vyboje tak, Ze
Langmuirova sonda pracovala v ose vélcové trysky v pozici, kde byl pfi depozici umistén

substrat tj. 35 mm od vystupu trysky.
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Jak bylo uvedeno, pifi méfeni ve vysokofrekvenénim vyboji bylo pro potlaceni
ruSivych slozek sondového proudu véetné potladeni stiidavé vysokofrekvencni slozky
napajeni vyboje pouzito kombinované filtrace signalu. Pro potlaceni vysokofrekvencni slozky
sondového proudu dané napéijenim vyboje bylo pouZito paralelnich rezonanénich obvodi
naladénych na prvni a druhou harmonickou tj. 13,56 MHz a 27,12 MHz ve spojeni s tak
zvanou kompenzovanou sondou. Kompenzaci vlivu parazitnich kapacit v obvodu sondy
zajistovala pomocna prstencova elektroda o plose podstatné vétsi vzhledem k Langmuirové
sond¢ [18]. Za kaskadou paralelnich rezonan¢nich obvodi byl sondovy proud pfivadén na
prevodnik proud/napéti s pasivnim analogovym LC filtrem na vstupu, ktery zabezpecil
dostatecné potlaceni této vysokofrekvencni slozky. Pak prochazel signal aktivnim filtrem typu
dolni propust se zlomovym kmito¢tem 44 kHz.

Konfigurace obvodu sondy ve spojeni s prevodnikem proud/napéti spolecné se

v W

zapojenim pasivnich filtrii a ¢islicové fizenych zdroji je uvedeno na obr. 5.2.2.

. 1356 MHz  2712MHz 13,56 MHz
K sonde

Zdroj 1

Zesilovac

Pomocna elektroda
s velkou plochou

Referencni elektroda
< Zdroj 2

Obr. 5.2.2 Konfigurace obvodu sondy, pfevodniku proud/napéti a &islicové fizenych zdroji

napéti pro méfeni ve vysokofrekvenénim vyboji.

Vidime zde zapojeni paralelnich rezonanénich obvodii pro potladeni vysokofrekvenéni
sloZky sondového proudu a zapojeni kompenzované sondy [19] spojené s pomocnou
kapacitn¢ vazanou elektrodou (v naSem piipadé prstencovou) o velké plose. Dale je zde
uvedeno zapojeni Cislicové fizenych zdroji piedpéti sondy, respektive generdtoru meficiho

signalu. Prinik vysokofrekvenéni slozky sondového proudu do zesilovade - prevodniku
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proud/napéti a ¢islicové fizenych zdroji je potladen téZ pasivnim LC filtrem.

Néhodné poruchy a $umy vzniklé ve vyboji byly potladeny stiedovanim volitelného
poctu naméfenych sondovych charakteristik. Modulaéni obalka vysokofrekvencéniho signalu
napijeciho  vysokofrekvenéniho generatoru 100 Hz byla odstranéna synchronizaci
s priichodem této sttidavé slozky modulaéniho signalu nulou metodou postupného vzorkovani
pomoci synchroniza¢niho obvodu.

Pfi sondovém meéieni ve stejnosmémém vyboji bylo pouzito stejného zesilovace,
prevodniku proud/napéti, zapojeni vysokofrekvenénich filtri a dalSich ¢asti sondového
obvodu jako v pfipadé méfeni ve vysokofrekvencnim vyboji.

Sondovd méfeni v systtmu plasma jet pii napajeni stejnosmérnym
i vysokofrekvenénim proudem byla provadéna autorem vyvinutou univerzalni aparaturou,
ktera svou hardwarovou konfiguraci umoziiovala ve spojeni s programovym vybavenim

vytvoreném a upraveném podle konkrétnich pozadavkl experimentu.

5.3 Zpracovani namérenych dat

Zpracovani naméfenych dat bylo provedeno v programu ORIGIN® dle vztahii
publikovanych v [21]. Zajimavé vysledky sondovych méfeni byly dosazeny
ve stejnosmémém vyboji v systému ,plasma jet”. V naméfenych charakteristikach byly

separovana elektronova slozka J, sondového proudu odectenim linearné extrapolované
iontove slozky J; od celkoveho sondového proudu J, . Na takto separovaném elektronovém

proudu v semilogaritmické stupnici jsou patmmé dvé grupy elektrond. Linearita zavislosti
separovanych elektronovych sloZek proudii v semilogaritmické stupnici na potencialu V
ukazuje na ,,bi-Maxwellovsky* model, tj. rozdéleni sloZené piiblizné ze dvou grup elektroni,
s vyS8i a niz8i energii. Ziskana logaritmicka zavislost elektronové slozky proudu J, byla
linearné extrapolovana z vy$Siho potencidlu sondy (grupa elektroni s vyssi energii)
do potencialu plazmatu (¥ = 0 V). Potom byla takto extrapolovana slozka proudu elektront

s vyssi energii J, odeCtena od elektronového proudu J,. Tak byla ziskana elektronova
slozka proudu elektronli sniz$i energii J,.. Na obr.5.3.1 jsou zobrazeny separované

elektronové  slozky sondového proudu v semilogaritmické stupnici v zavislosti

na potencialu V.
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Obr. 5.3.1 Separované elektronové slozky sondového proudu ve vysokofrekvenénim

vyboji J,,, (A) a stejnosmérném vyboji J,. (o), J,, (m) z nichz byly stanoveny elektronové

teploty 7,,, 7,,, T,, akoncentrace elektront n,, n,, , n,

L

Ze smérnice  slozek J, a J,, v semilogaritmické stupnici byly uréeny teploty
elektronti s niz8i energii 7, a elektronis vy$si energii 7,,. Z nasycenych slozek

elektronovych proudii v potencidlu plazmatu (V =0 V) byla dle [21] urena koncentrace
elektronii s nizsi energii n,. a koncentrace elektronti s vy3si energii n,,. V pfipadé vysoko-
frekvenéniho vyboje byl pouzit model jedné Maxwellovské grupy elektronii. Ze separované

elektronové sloZky sondového proudu J,, (viz obr. 5.3.1) byla dle klasické bezesrazkové

teorie ur¢ena teplota 7, a koncentrace n,, elektroni, viz 2. East prace.

5.4 Vysledky sondové diagnostiky ve stejnosmérném vyboji v systému »plasma jet”
Sondova diagnostika plazmatu ve stejnosmémém vyboji v tryskovém systému s dutou

katodou - ,,plasma jet” probihala za téchto podminek:

Proud vyboje byl nastaven na hodnotu 7, = 200 mA, tlak v reaktoru byl udrzovan

na konstantni hodnoté p = 6 Pa, pritok argonu Qa, =40 1,69 - 10*Pam’s". Priitok kysliku

Qg2 byl nastavovan v rozmezi od 51,69 10*Pam’s" do 64 - 1,69 - 107 Pam’s™, stejné

76
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jako pii depozici vrstev ZnO. Bylo provedeno i srovnavaci méfeni pfi nulovém pritoku
kysliku Q=0 Pam’s™.

Vlastni sondova méfeni ve stejnosmémém vyboji byla provddéna vySe zminénym
univerzalnim méficim systémem, popsanym v kapitolach 7.3 az 7.5. Systém byl uspofadan
v zdkladni konfiguraci pro sondova méfeni ve stabilnim stejnosmémém vyboji
v kontinuélnim reZimu, tj. bez pouziti synchronizaéniho obvodu, podobné jako meéfici
aparatura, ktera byla aplikovana ve 3. ¢asti prace pfi sondovych méfenich ve stejnosmérmem
vyboji v reaktoru magnetronového typu pii depozici vrstev Ti a v 6. ¢asti prace pii méfeni
v mikrovinném plazmatu, generovaného povrchovou vinou - surfatronem.

Cely proces méfeni sondovych charakteristik byl fizen autorem vytvofenym
programem pro sbér dat v podminkach stejnosmérného vyboje, ktery pracoval dle zadanych
parametri méfeni. Vzhledem k procestiim, které probihaly v plazmatu a byly zdrojem rusivych
signali které zpiisobovaly deformace mérenych sondovych charakteristik, bylo téZ nutno
pouzit piredzpracovani dat sttedovanim naméfenych sondovych charakteristik z dostateéného
poctu naméfenych charakteristik. Pocet hodnot ke stfedovéani byl nastavovan na 128 az 256
hodnot. Timto zpiisobem byly dostate¢né potlaceny nahodné jevy, které se vyskytovaly pfi
uvedeném experimentu, jako priraz katodovych skvrn, pfipadné dal$i rudivé signaly
pronikajici do plazmatu a nasledné sondového obvodu.

Zavislosti teploty elektrond s vySSi energii 7,, a elektroni sniz§i energii 7
na pritoku kysliku Qg jsou uvedeny na obr. 5.5.1 spole¢né s elektronovymi teplotami ( 2P

ziskanymi ze sondovych méfeni ve vysokofrekvenénim vyboji.

Zavislosti koncentrace elektronti s vy$§i energii n,,, koncentrace elektronti s nizsi
energii n,, a celkové koncentracen, elektroni na pritoku kysliku Qg jsou uvedeny
naobr. 5.5.2 spolecné se zavislostmi koncentrace n,, ziskanymi ze sondovych méfeni

ve vysokofrekvenénim vyboji.

5.5 Vysledky sondové diagnostiky ve vysokofrekvenénim vyboji v systému ,,plasma jet*
Sondova diagnostika plazmatu ve vysokofrekvenénim vyboji v tryskovém systému s dutou
katodou - ,,plasma jet” probihala za téchto podminek:

Kmitocet vysokofrekvenéniho —generatoru napajejiciho  vyboj byl nastaven
na 13,56 MHz. Procesy depozice a sondova méfeni byla provadéna pro dvé hodnoty vykonu
generatoruato P =100 WaP =200 W.

Dalsi parametry experimentu, jako tlak v reaktoru a pritoky pracovnich plyni byly

—y —
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stejné  jako v pfipadé experimentd ve stejnosmérném vyboji; pritok argonu
Qa=40-1,69-10°Pam’s’, p=6Pa. Priatok kysliku Qp byl nastavovan v rozsahu
od5-1,69-10°Pam’s” do64-1,69-10°Pam’s”.

Pro sondové méfeni ve vysokofrekvenénim vyboji byla téz jako pii méfenich
ve stejnosmérném vyboji pouzita metoda jedné - Langmuirovy sondy. Jako referencni
elektroda slouzilo uzemnéné téleso reaktoru. Langmuirova sonda byla zhotovena
z platinového dratu o priméru 100 pum a délce 3 mm, ktera byla jak jiz bylo popsano u méfeni
ve stejnosmérném vyboji, vakuovou prichodkou umisténa piiblizné v ose trysky
ve vzddlenosti 35 mm od vystupu trysky.

Vysledky sondovych méfeni parametrii plazmatu ve vysokofrekvenénim vyboji
v systému plasma jet pfi depozici vrstev ZnO pii vykonu P=100 W a P=200W jsou

uvedeny na ndsledujicich obrdzcich. Na obrazku 5.5.1 jsou uvedeny zavislosti teploty
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Obr. 5.5.1 Zavislosti teploty elektronii na pritoku kysliku Qp, v systému ,,plasma jet*

ve stejnosmérnem vyboji 7T, (V), T,, (A), a ve vysokofrekvenénim vyboji T, (0)piiP 100W,

T, (m)pii: P=200 W.

elektront 7, na pritoku kysliku Qo, spole¢né se zavislostmi elektronovych teplot na priitoku

—
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Qo2 ve stejnosmérném vyboji.
Na obrazku 5.5.2 jsou uvedeny zavislosti teploty koncentrace elektroni n,,

na pritoku kysliku Qq, spoleéné se zavislostmi koncentrace elektroni na pritoku Qo

ve stejnosmérném vyboji.
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Obr. 5.5.2 Zavislosti koncentrace elektronii na pritoku kysliku Qo, v systému ,,plasma jet*

ve stejnosmémém vyboji n, (V), n,, (A),n, (A) a ve vysokofrekvenénim vyboji n,, (0)

pii: P=100 W, n, (m)pfi P =200 W.

Pfi sondovém méfeni ve vysokofrekventnim vyboji v tryskovém systému s dutou
katodou — ,,plasma jet* bylo pouzito kompenzované Langmuirovy sondy a kombinované
metody nékolikastupiiové pasivni a aktivni filtrace popsané v kapitole 5.2. Pro potlaceni
modulacni obalky vysokofrekvencniho signalu bylo nutno pouzit metody postupného

vzorkoviani popsané v kapitole 5.2 nebo v kapitolach 7.3 az 7.5.

Vyge uvedené experimentdlni vysledky a dal$i detailni informace byly publikoviny
v pracich [21], viz pfiloha III. [22].
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5.6 Zavér

Jak bylo uvedeno, sondova diagnostika v tryskovém systému s dutou katodou -
splasma jet” byla provadéna v podminkach in situ depozice tenkych vrstev ZnO
ve stejnosmérném a vysokofrekvenénim vyboji.

Jak vyplyva z vysledkii experimenti, stejnosmémy a vysokofrekvencéni vyboj se
odliduji v rozdélovaci funkci. Ve vysokofrekvenénim vyboji byla v rozdélovaci funkci

zastoupena jedna Maxwellovské grupa elektronti o teploté 7, pfiblizn€ 2,5 eV a koncentrace
elektronii 7, dosahovala az 10" m™. Ve stejnosmérném vyboji se objevovaly, kromé piipadu
pritoku kysliku Qg =5-1,69-10°Pam’s”, dvé vyrazné ,bi-Maxwellovské“ grupy
elektronti s vyssi energii a elektronti s nizsi energii. Teplota elektronti s vyssi energii 7,
dosahovala az 4 eV a teplota elektronl snizsi energii 7, se pohybovala kolem 0,5 eV,

pficemz zastoupeni koncentrace elektronl s nizsi energii piedstavovalo az 80 % celkové

-] *oww W b 4 FowF - ] = - » r
koncentrace elektroni s nizsi a vyssi energii n,,, ktera fadové dosahovala 10 *m>. Je ziejmé,

ot 3
ze se koncentrace elektronii pfi stejnosmérném a vysokofrekvenénim napdjeni radove lisi —
pfi napajeni vysokofrekvenénim proudem dosahuje o fad vysSich hodnot.

Deponované polovodivé vrstvy ZnO s piezoelektrickymi vlastnostmi byly podrobeny
analyze povrchi elektronovou mikrosondou, rentgenové XRD difrakci a piezoelektrickym

zkouskam GI.

Sondova méreni ve stejnosmérném a vysokofrekvenénim vyboji v systému
»plasma jet“ byla provadéna autorem vyvinutou méFici aparaturou, véetné
programového vybaveni upraveného pro dany typ vyboje a reZimu sbéru dat.

Ve stejnosmérném vyboji byl systém usporadan pro sondova méreni v zakladni
konfiguraci pro sondovd méfeni ve stabilnim stejnosmérném vyboji v kontinualnim
reZimu, tj. bez pouZziti synchroniza¢niho obvodu, podobné jako mérici aparatura, ktera
byla aplikovana ve 3. Casti prace pii sondovych mérenich ve stejnosmérném vyboji
v reaktoru magnetronového typu pii depozici vrstev Ti a v 6. Casti prace pFi méfeni
v mikrovinném plazmatu, generovaného povrchovou vinou - surfatronem.

Pro méieni ve vysokofrekvenénim vyboji byla tato méFici aparatura uspoiradana
v konfiguraci, kterd umoZnila méfeni sondovych charakteristik v modulovaném
vysokofrekvenénim vyboji, respektive odbér vzorku synchronné s modulaénim signalem

100 Hz, ktery generoval vysokofrekvencni napijeci zdroj vyboje. Jak je uvedeno vyie
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v kapitolach 5.1, 5.2, 5.4. a 5.5, bylo pii potla¢ovani riznych slozek rusivych signila
pouzito kombinace uvedené nékolikastupiiové filtrace a predzpracovani signalu.
Pro potlafeni nizkofrekvenéni modulaéni slozky vysokofrekven¢niho signilu sondového
proudu byl do méficiho systému zapojen synchroniza¢ni obvod, ktery Fidil spolupraci
jednotlivych ¢asti systému pfi sbéru dat v uvedeném typu vyboje v reZimu postupného
vzorkovani.

Uvedeny méFici systétm umoznil i v komplikovanych podminkach in situ
depozi¢niho procesu polovodivych vrstev ZnO ve stejnosmérném a modulovaném
vysokofrekvenénim vyboji v plazmochemickém reaktoru vybavenym tryskovym

systtmem s dutou katodou - ,,plasma jet” ziskat kvalitni experimentalni data.
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6 SONDOVA DIAGNOSTIKA MIKROVLNNEHO VYBOJE GENEROVANEHO
POVRCHOVOU VLNOU - SURFATRONU

V soucasnosti se v medicing b&Zné vyuziva produkti plazmovych technologii jako
jsou polymerni vrstvy na cévnich nahradach, tvrdé vrstvy s dobrymi tfecimi vlastnostmi
na kloubnich nahradach. Tyto vrstvy, téZ nazyvané biokompatibilni [1], museji zajistit piijeti
implantované nahrady Zivym organismem aniZ by vznikla obranna nebo alergicka reakce
organismu. Aplikované vrstvy museji byt téZ velmi ¢asové a chemicky stalé aby nedochéazelo
k degradaci jejich fyzikalnich a chemickych vlastnosti, jednak starnutim a jednak jejich
pfitomnosti v chemicky velmi aktivnim prostfedi Zivého organismu. Povrchovou upravou
s antikoroznimi vlastnostmi museji prochazet i kovové spojovaci soucasti, jako Srouby, kostni
vyztuhy, nebo zubni implantaty. DalSim pfikladem jsou kovové cévni dilatatory, stenty,
s nanesenou biokompatibilni vrstvou, kterymi jsou odstrafovany cévni stenozy. V tomto
piipadé je velmi obtizné dosdhnout pozadovanych vlastnosti biokompatibility, protoze cévni
stény jsou mimoradné citlivé na pfitomnost cizorodych materiali. Jinym pfikladem uplatnéni
plazmovych technologii mohou byt aplikace, kde dochazi k piimé interakci vyboje s Zivou
tkani [2]. Jsou jiz vyuzivany elektrokautery [3], které pf1 vlastnim fezu zpisobuji koagulaci
[4], takze rana nekrvaci a navic je tkan uvolfiovanym teplem sterilizovana [S] a rany
se rychleji hoji. Vyboj generovany vhodnym plazmovym zdrojem pisobi baktericidné a je
tedy vhodny pro sterilizaci [6, 7]. Bylo téz zjisténo, Ze vyboj, respektive nizkoteplotni plazma,
muze pozitivné pusobit na zivou burku. Napiiklad povrchova zranéni, ktera jsou oSetfovana
piimym pisobenim vyboje za atmosférického tlaku se rychleji hoji. Pfimym pilisobenim
vyboje jsou odstranény odumirajici buriky a je desinfikovana zdrava tkan. Prezivajici zdravé
buriky jsou schopny obnovy plvodni tkané [1]. Jak vyplyva z vySe uvedenych medicinskych
a dalSich aplikaci, jednou z perspektivnich technik uplatnéni piimé interakce plazmatu
se zivou tkani je vyboj buzeny mikrovlnami. Vhodnym zdrojem nizkoteplotniho plazmatu pro
vyse uveden¢ aplikace je mikrovlnny rezonator s povrchovou vinou. Cilem vyzkumi je
vytvofit zdroj nizkoteplotniho plazmatu, pracujici za atmosférického tlaku a generujici plazma
pokojové, respektive télesn¢ teploty. V soucasnosti je zkoumano nizkoteplotni plazma
generované za nizSich tlaki v dutiné mikrovinného rezonatoru s vystupujici povrchovou

vinou - surfatronu.

6.1 Problémy spojené s aplikaci sondové diagnostiky v mikrovinném vyboji
V nasledné uvedenych experimentalnich méfenich v prostiedi pouZitého pracovniho

inertnfho plynu argonu bez nezadoucich piimési prakticky nedochazi ke znetisténi povrchu
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diagnostické sondy deponovanymi vrstvami. Vzhledem k relativné malému vykonu
privadénému pro buzeni vyboje nedochazelo ani k registrovatelnému odprasovani povrchu
sondy, a tedy ke zménam plochy jejiho povrchu. Pii experimentech byla jako vychozi metoda
pouZita pro méfeni sondovych charakteristik klasicki Langmuirova sonda, jeji princip je
popsan v 1. a 2. &asti prace. Vzhledem k provadéni experimentélnich méfeni za vyssich tlaku
pracovniho plynu a piedpokladu, Ze tato metoda miize ovliviiovat diagnostikované plazma,
bylo pfistoupeno k méfeni metodou dvou sond [8]. Jak je téZ uvedeno v 1. a 2. ¢asti prace,
princip méfeni dvojici sond spo¢iva v méfeni volt - ampérovych charakteristik dvéma
sondami srovnatelnych nebo stejnych rozméri, respektive jejich povrchi, které jsou
zanedbatelné vzhledem k rozmérim vyboje nebo rozmértim pracovni nadoby vyboje. Metoda
dvojice sond se pouziva zejména k urCeni teploty elektroni. Mezi vyhody uvedené metody
patii, Ze je méné citliva na efekt srazek nabitych ¢astic ve vrstvé prostorového naboje v okoli
sondy ve srovnani s metodou jedné sondy. Metoda dvojice sond umoziuje tedy urceni teploty
elektront 1 za vyssich tlaka véetné tlaku atmosférického. Podle [9] by chyba v urceni teploty
elektronl neméla za atmosférického tlaku presahnout 15 %.

Hlavni nevyhodou pfi méfenich metodou dvojice sond jsou relativné malé hodnoty
sondového proudu, které byly v nasem piipadé o dva az tfi fady nizSi nez pii méfeni
jednosondovém. V extrémnich pfipadech ,na okraji vyboje” pfi méfenich prostorovym
rozlienim, pracoval méfici systém s citlivosti cca 1 - 10° A na hranici rozligeni 6 - 107'° A.
Velké zesileni nutné pro zpracovani téchto nizkych intenzit proudu pii udrzeni odpovidajici
piesnosti naméfenych hodnot proudu s relativné velkou §ifi pfenaseného kmito¢tového pasma
klade vysoké naroky na pouzité zesilovace. Prenos pievodniku proud napéti, stejnosmérného
zesilovace I/U pro méfeni dvojici sond, dosahoval 10" VA" pfi §ifi prenaseného pasma
44 kHz. Pri tak vysokém zisku dochézi k priniku rusivych signali do uzite¢ného signalu
sondového proudu, jak je popsino v kapitole 2.3. Jak bylo uvedeno, toto rudeni je rtizného
ptivodu, véetné rusivych signall pochazejicich z plazmatu, jez je zdrojem Sumu a kde se diky
nestabilitim vyboje generuji periodické nebo nahodné rusivé signaly. Dalsi slozky rusivych
signali se mohou indukovat pfitomnym elektromagnetickym polem do &asti zesilovacich
obvodii. Jak pfi méfeni Langmuirovou sondou, tak i metodou dvojice sond v mikrovinném
plazmatu byly nékter¢ nizkofrekvenéni sloZky obsaZené v sondovém proudu potlaceny
stfedovanim opakovan¢ namefenych sondovych charakteristik. Vysokofrekvenéni slozky jsou
standardné omezeny pouZitym analogovym filtrem - dolni propusti 44 kHz. Pronikajici
stejnosmérné sloZky, respektive svodové proudy, které se uzaviraji zemnimi smyckami lze

omezit peclivym galvanickym oddélenim. PouZity méfici systém, jehoZ blokové schéma Je
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uvedeno na obr. 6.2.2, je galvanicky oddélen jak na strané vstupi, tedy vstupnich zesilovacti,
prevodnikii proud/napéti, tak na strané vystupl, C¢islicové Fizenych zdroji. PouZity
mikrovinny generator se prakticky na ruseni nepodili, nebot’ pro dany kmitocet 2,45 GHz diky
impedanéné nepfizplisobenym signdlovym cestdm je tento signal utlumen. K Sifeni tohoto
mikrovinného signalu, vSak dochazi prostorem avzhledem k malé vzdalenosti méficiho
systému od jeho zdroje, surfatronu, se tento signal indukuje pfimo do systému zesilovaci.
Na nelinearnich prvcich zesilovaci je signal detekovan a projevuje se na jejich vystupech
v podobé stejnosmérnych chyb, ofseti vystupnich napéti. Pro potlaceni téchto chyb byl
upraven program pro sbér dat, ktery pied vlastnim méfenim sondovych charakteristik provede
testovaci méfeni aparatury sodpojenym obvodem sondy. Vysledkem téchto testovacich
méfeni je naméfena uroven tohoto detekovaného signalu, kterou je moZno automaticky pfi
pfedzpracovani naméfenych dat sttedovanim programové odecist od sondového proudu nebo
tuto korekci provést az pifi zpracovani méfeni. Dalsi komplikaci kterd se projevila jak
u jednosondovych tak i u dvousondovych méfteni, byla rychlost ustaleni vrstvy prostorového
naboje v okoli sondy v zavislosti na potencialu sondy. Tato odezva sondy je zptuisobena
predevSim ionty [10, 11, 12] a projevovala se na sondovych charakteristikach zakiivenim
jejich linearni ¢asti v oblasti iontového proudu v akceleraénim rezimu. Upravou fdiciho
a méficiho programu byl zménén tvar méficiho signalu, krok napéti ¢islicové fizeného zdroje
napéti, tak, Ze se uvedena odezva vrstvy prostorového naboje v mezich pifesnosti méfeni
neprojevovala a nedochazelo k vyznamné deformaci méfenych sondovych charakteristik

zvlasté v uvedené oblasti iontového proudu.

6.2 Usporadani experimentalnich zaFizeni

Pro napéajeni mikrovinného vyboje byl pouZit komeréni generator GMP0O3 firmy
Sairem® [13]. Tento mikrovinny generator pracuje na kmitoétu 2,45 GHz. Vykon generatoru
je mozno jak manualn€, tak programové nastavit v rozsahu 0 + 300 W a je moZno jej
modulovat externim modula¢nim signalem. Generator ma kontrolu vystupniho a odrazeného
vykonu a automatickou pojistku, ktera sleduje vykonovou ztritu na koncovém zesilovaci.
Pojistka zamezuje moznému zniceni zesilovace pii pfipojeni zéatéZe, kterd neodpovida
vystupni impedanci generéatoru. Celkové uspofadani aparatury je uvedeno na obr. 6.2.1.

Vlastnim zdrojem plazmatu je dutinovy rezonator, ktery se sklada ze dvou kovovych
osové symetrickych valcovych casti. Tento dutinovy rezonator je napdjen z pripojeného
mikrovinného generatoru a umoziiuje ladéni vstupni impedance rezonatoru pomoci

posuvného pistu a kapacitni vazby. Rezondtor, respektive zmény jeho impedance s ménici se
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zatéZi vyboje, je tak mozno impedanéné piizpisobit impedanci napajeciho vedeni, bez pouZiti
zvlastni prizpisobovaci jednotky. Téleso rezonatoru je chlazeno. Vnitfek rezonatoru je
chlazen proudicim tlakovym vzduchem, plast rezonatoru je chlazen vodou protékajici
chladicim potrubim, upevnénym na télese rezonatoru. Valcovou dutinou rezonatoru prochazi
axialn¢ trubice z kiemenného skla o vné&j§im priméru priblizné 8 mm a svétlosti 6 mm. Touto
trubici je pfivadén shora do kiemenné trubice pracovni plyn, jehoZ pritok je moZno nastavit

regulatorem pritoku (MKS®).

Vstup pracovniho pynu

Pritokomeér

Ladici posuvny pist Vodni chlazeni

Laditelna kapacitni vazba I D Téleso surfatronu

Generator 2,45 GHz

V¥stup chladiciho vzduchu

7 g Teflonova prichodka
Trubice z kremenneého skla //- _/ Izolaéni p!astol!é pﬁruha
'\.d/
Stavitelny drzak sondy H  Posuvny izolovany stolek
SR
Baratron
z
[
RIDICI JEDHOTKA
o

OVLADANI VENTILU

MERICI SYSTEM+PC VYVEVA

Obr. 6.2.1 Celkové usporadani experimentalniho zafizeni.

V dutin€ rezonétoru je plyn ionizovan mikrovlnami, vstupujicimi $térbinou ve spodni
¢asti rezonatoru a proudici plazma je udrZovano v trubici povrchovou vinou, ktera se §iii
koaxialn€ podél sloupce vyboje [14]. Tento zdroj mikrovinného plazmatu se nazyva surfatron.
Surfatron umoZiuje generovani plazmatu [15] s pfiblizné stejnymi parametry uvnitf
i na vystupu kiemenné trubice. Vystup proudiciho plazmatu z trubice tak vytvari systém
trysky. Jak vyplyva z obr. 6.2.1, systém trubice z kiemenného skla, respektive trysky
surfatronu byl orientovan vertikilné a byl izolaéni teflonovou prichodkou vsazen

do kovového valcového reaktoru s vrehni plastovou prirubou. V plastové piirubé je teflonova
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prichodka utésnéna vitonovym o-krouzkem. Teflonovi izola¢ni priichodka a trubice

z kiemenného skla byly zvoleny z divodu nizkych dielektrickych ztrat a dobré tepelné
odolnosti. Vystup proudiciho plazmatu z trubice z kfemenného skla, trysky, je sm&fovan
do derpan¢ho  prostoru reaktoru, kde je mozno udryovat tlak pracovniho plynu. Tlak
pracovniho plynu je méfen baratronem (MKS®) a pies pfipojenou fidici jednotkou (VAT®)
sregulacnim motylkovym ventilem (VAT®), je zpétnovazebné udrrovan na nastavené
hodnoté.

V tomto Cerpaném prostoru v nastavitelné radialni vzdalenosti od osy trysky r
aaxialni vzdalenosti Z od vystupu trysky surfatronu byly umistovany méfici sondy pro
diagnostiku generovaného plazmatu viz obr.6.2.1. Pii tvodnim méfeni byla pouzita

Langmuirova sonda a pro srovnani vysledkii obou metod meéfeni, teploty elektrond 7, téz

dvojice sond. Metoda dvojice sond byla pouZita pro méfeni s prostorovym rozlisenim,

Oba typy sond, Langmuirova sonda i dvojice sond byly zhotoveny z wolframového
drétu jejich izolacni plast’ tvofila tenké trubicka z korundové keramiky. Délka Langmuirovy
sondy byla 4 mm a prumér 0,13 mm. Pro méfeni dvojici sond byly pouzity dvé identické
sondy, 1€z délky 4 mm a pruméru 0,13 mm. Sondy byly upevnény, jak v piipadé méfeni
Langmuirovou sondou, tak pfi aplikaci dvojice sond na pohyblivém, ve dvou osach radidlné
a axialné nastavitelném drzaku vzhledem k ose kiemenné trubice - trysky surfatronu.

Sondova méfeni byla provadéna méficim systémem [16], jehoZ blokové schéma
konfigurace pro méfeni v surfatronu je uvedeno na obr. 6.2.2, a je popsan v kapitolach 7.2.1
az7.2.3, véetné dosahovanych parametri.

Pro u¢ely méfeni metodou dvojice sond byl teto systém rozsifen v roce 2003 o sadu
pievodnikii proud/napéti, zesilovaci, které umoziuji pokryt vétsf rozsah sondovych proudu,
véetné zpracovani sondovych proudii nizsich nez 1 - 10° A. ProtoZe byl mikrovinny vyboj
relativné stabilni, nebyla pouZita metoda synchronniho sbéru dat s ¢asovym rozliSenim.
Pro potlaceni rugivych stiidavych slozek sondového proudu byla méfeni stfedovana
zopakované méfenych sondovych charakteristik. Napéti na diagnostické sondé (sondich)
bylo nastavovéno #idicim a méficim programem na piesnych €islicove fizenych zdrojich viz
kapitoly 7.2.1 a7 7.2.3. V piipadé méfeni metodou dvojice sond bylo nastavovano nulové

pevné predpéti sondy pro kompenzaci potencidlu sondy vzhledem k referencni elektrode,

~ nddobé reaktoru. Kazdia méfena sondova charakteristika citala 1024 hodnot sondového

o ‘ : " ++25,55 V,
proudu, kterym odpovidalo nastavované schodovite napéti v rozsahu -25,60 V

Skiokem 50 mV. Pocel méfenych charakteristik pro stfedovéni bylo moZno zadat jako
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parametr do mefictho programu. Podle wrovne ruseni byl nastavovan pocet hodnot ke

sttedovani.
PREVODNIK IZOLACHI
K SONDE PROUDMAPETI ZESILOVAC
G DOLHI
1MSPS
{> DD X PROPUST |5 o DARPS
44 kHz
ZESILOVAC
S HASTAVITELHYM
ZDRO.J REFERENCHIHO NAPET] ZISKEMG =1, 2,4
A TYAROVEHO SIGHALU N = —
—4— CISLICOVY y¥STUP
16/13 bit
20
e Wi :>' { ~ 16/ 9 bit

VHITRHI DATOVA

]
4 /I = :} { . A RIDICI SBERHICE

s

_————
50 A 50
i VSTUPHI | VVSTUPHI
RENCHI TU
i RODE KARTA KARTA
kb 24 bit 24 bit
ISA ISA

0SOBHNi POCITAC

Obr. 6.2.2 Konfigurace méficiho systému pro méfeni v mikrovinném plazmatu v surfatronu.

Stfedovanim (sumaénim primérovanim, vypoctem primémné hodnoty) naméfenych
sondovych charakteristik v rozmezi po¢tu hodnot 128 + 400, bylo dosaZeno dalsiho potlaceni

rusivych signali [17].

6.3 Zpracovani naméfenych dat

Pro zpracovani jak tvodnich méfeni, tak experimenti s prostorovym rozliSenim

azavislosti parametri plazmatu na pracovnich tlacich a pfivadéném vykonu bylo vyuZito

nasledné uvedenych postupi:

Naméfena data ziskand méfenim Langmuirovou sondou byla zpracovana

avyhodnocena pomoci programu vyvinutého v ramei doktorské disertacni prace [18].

, i in program
Pro zpracovani naméfenych dat méfeni metodou dvojice sond byl napsan progr

ve vjpodetnim prostiedku MATL AB" [19]. Vytvofeny program nejprve prolozil naméfence

: Coglame ¥ nizdich  stupi,
hodnmy nasycenych proudu dvousondovych charakteristik polynomy p

atick ziskani hodnot
konkrétne bylo pouzito proloZeni linearni a kvadratickou funkei pro ziské y
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jontovych proudii kazdé sondy (o) o> (/,,), Vplovoucim potencidlu (pro [/ o =0); kde:

]d(Ud')zlpil(UI)+1p ( —O)CXP{q’;};}IJ (6.1)

e

0= 130010, = g 9L, ©2

e

kde U, je potencidl sondy, /, je celkovy sondovy proud pii méfeni dvojici sond.

Pak byly vypocteny prvni derivace sondového proudu (‘H%U } a prvni derivace
d

iontovych slozek sondového proudu dl py 4 a ., .
du, P dU, 3

Teplota elektroni 7, byla uréena nésledné dosazenim a provedenim vypoctu vztahu

(6.3) podle [8]:

kTr.' - 2[ d‘(d } (df +EJ 2 " Z(Iprl)ﬂ(lpd)ﬁ (63)
g% | \dU,), 2\aU, au,),| "(.),+0,.),"

1., Jsou iontové slozky jedné

kde g, je elementarni naboj, k Boltzmannova konstanta: /7, ,

a druhé¢ sondy celkového proudu /, v okoli plovouciho potencidlu - linearni &asti
dvousondové charakteristiky. Program téZ umoziioval zjistit zmény vypoétené teploty

elektronti 7, v zéavislosti na intervalu prokladané funkce a jejim typu.

6.4 Vysledky sondovych méfeni v mikrovinném vyboji

Jako vstupni experimentélni méfeni byla provedena sondové méfeni Langmuirovou
sondou, ktera poskytla prvotni informace o parametrech vyboje. Pak byla pouzita metoda
dvojice sond. Obé metody méfeni byly aplikovany v proudicim plazmatu v argonu technické
Cistoty 99,6 %, prittoku Qa, = 600 - 1,69 - 107 Pam’s”, pii tlaku p=4kPa v recipientu
Vprostoru vystupu kiemenné trubice. Vykon mikrovinného generatoru byl nastaven
naP =17 W. Méfeni sondovych charakteristik, respektive sondova diagnostika surfatronem
generovaného mikrovinného plazmatu vystupujiciho  z kiemenn¢ trubice, probihalo

ve vzdilenosti z = 4 mm od jejiho dsti. Langmuirova sonda a ndsledné dvojice sond byla

Umisténa pfiblizné v ose kiemenné vélcové trubice, respektive ose radidiné symetrického

proudu vystupujiciho plazmatu.
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Sondové charakteristiky naméfené metodou jedné — Langmuirovy sondy a metodou

dvojice sond ve vzdalenosti Z = 4 mm od vystupu trysky a v ose trysky surfatronu r = 0 mm

jsou zobrazeny na obr. 6.4.1, jednosondové méfeni vlevo, méfeni dvojici sond Vpravo
Pfi vstupnim experimentu pfiblizné v ose zkoumaného vyboje ve vzdalenosti 4 mm od
vystupu trubice, byla pouzitym programem [18] stanovena teplota elektronti T = 1 eV

a koncentrace elektront n, byla urCena z elektronové slozky sondového proudu v potencidlu

plazmatu na =2 0"

- 10° [A]

Gy RY EN B e N L3 e A
| SR -4 S

Jp 107 [A]

L5
3
3
i
o
3
3
3

20 0 0 10 0 70 5 m 20
YV my

Obr. 6.4.1 Sondové charakteristiky naméfené v ose trysky surfatronu r = 0 mm ve vzdalenosti

Z =4 mm od vystupu trysky pii méfeni Langmuirovou sondou vlevo a pfi méfeni dvojici sond

vpravo; p = 4 kPa, Qa, = 600 - 1,69 -10°Pam’s', P=17 W.

Metodou dvou sond byla ve stejné poloze u vystupu trysky surfatronu jako v pfipadé
méfeni Langmuirovou sondou vy$e uvedenym zpracovanim ziskanych experimentdlnich dat

[8] vypoctena hodnota teploty elektronii pfi uvodnim méfeni dvojici sond na T, =09 eV.

Hodnota 7,=0.9 eV ziskana méfenim metodou dvojice sond je ve velmi dobré shodé

of —

shodnotou 7 = 1 eV pii méfeni Langmuirovou sondou. Uvedené vysledky experimentu byly

publikovany v praci [20]. viz prilohy IV.

6.5 Vysledky sondovych méfeni v mikrovinném vybojis prostorovym rozliSenim

v zavislosti na pracovnim tlaku a privadéném vysokofrekvenénim vykonu

Velmi rozsahlym experimentalnim méfenim byla sondova diagnostika mikrovinn¢ho
"y ’ - r avAadene 2 e 1
v¥boje v surfatronu s prostorovym rozlisenim, tato merent byla provadéna nejprve pri

, ¥ . ot . Ao « ‘1’ "
Konstantnim vykonu P = 17 W a hlavni naplni experimentu bylo promerent radidiniho

[ATAY
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rozlozeni elektronovych teplot v zévislosti na vzdalenosti od osy trubice surfatronu pro
nekolik hodnot vzdalenosti (4 mm, 10 mm, 22 mm) od vystupu trubice v axialnim sméru.
Pritok pfivadéného argonu byl nastaven na Qa, =600 - 1,69 - 10° Pam® s jako v tvodnim
experimentu a tlak v prostoru vystupu trysky byl udrZovan na hodnoté p =4 kPa. Radialni
rozlozeni energii elektronli ve vzdalenosti z=4 mm od vystupu trysky surfatronu je

zobrazeno na obr. 6.5.1.

Vysledky uveden¢ho experimentalniho méfeni prostorového rozlozeni energii

elektronti v okoli vystupu trysky surfatronu byly publikovany v [21] viz ptilohy IV.

1.6 v .
x Tk _ _ _ :
*
= *_ : ' : = **
1 2 9 E * : . . ,..,........,E... BIEERT
> : :
: + : ¥
7 i o TR *%
é : [ R e E
XA 0 2 4 6
r [mm]

Obr. 6.5.1 Radialni rozloZeni elektronové teploty 7, ve vzdalenosti Z =4 mm od usti trysky

surfatronu; Qa, = 600 - 1,69 10 Pam’s™, p=4kPa,P=17W.

Pfi dalsich experimentech byla provadéna méfeni s prostorovym rozliSenim parametri
plazmatu postupné, pfi riiznych hodnotach tlaki a vykoni piivadénych do vyboje. Rozsah
pfivadéného vykonu mikrovinného generatoru se pohyboval v rozmezi od 17 W do 150 W.

Radialni rozlozeni elektronovych teplot ve vzdalenosti z=7mm pro vykony
P=18W aP =45 W mikrovinného generatoru a rizné hodnoty tlaku pracovniho plynu
argonu jsou uvedeny na obr. 6.5.2 a obr. 6.5.3. :

Celkovy rozsah pracovnich tlaki pii kterych byla méfeni ve vyboji provedena byl

3 | i il -
- .1.69 - 10~ s, Rozli§eni prostorovych
od 100 Pa do 7000 Pa, pfi prittoku Ar Qar = 600 - 1,69 - 107 Pam F

A1nd vzda ' ’ irfatronu, bylo
méfeni v horizontalni soufadnici r - radialni vzdalenosti od osy trysky st y

: -ysky surfatronu.
stanoveno na 0.5 mm v rozsahu -6 mm + 0 mm = 6 mm od osy trysky
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r [mm]
Obr. 6.5.2 Radialni rozlozeni elektronové teploty 7, ve vzdalenosti Z =7 mm od vystupu

trysky surfatronu; Qa, =600 -1,69 10*Pam’s”, p= 120 Pa (m), p= 500 Pa (V), p=2800Pa
(#)ap=1100Pa(A),P=18W.

45 T L T T
—&— p=1900 Pa : : :
4 b @ p=3000Pa | ..o i pt e e
-9 p=4500 Pa -

25 | A p=soopal A

Obr. 6.5.3 Radialni rozlozeni elektronové teploty T, ve vzdalenosti Z =7 mm od vystupu
trysky surfatronu; Qar = 600 1,69 - 10" Pa m's’, p = 1900 Pa (m), p = 3000 Pa (#),
p=4SOOPa(V)ap=5000Pa(A),P=45W.

Axialné, v ose trysky surfatronu byla soufadnice z vzdalenosti horizontalni roviny
méfeni nastavovana ve vzd

lenosti od 4 mm od vystupu

trysky do vzddlenosti 32 mm

Q2
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od vystupu trysky s rozliSenim 4 mm.

Uvedena experimentalni méfeni sondové diagnostiky plazmatu s prostorovym

rozlienim v zavislosti na pracovnich tlacich a privadénych vykonech, byla provedena s vyse
popsanym meficim systémem ve stejné konfiguraci pro méfeni jako v tivodnich méfenich
abyly pouzity diagnostické sondy stejné konstrukce. Proces ziskani a pfedzpracovéani dat
sttedovanim, probihal téz stejné jak je popsan v kapitole 6.2. Naméfena data byla
vyhodnocena s vyuzitim vySe popsaného programového vybaveni dle shodnych postupil
popsanych v kapitole 6.3.

Experimentalni vysledky a grafické zobrazeni rozloZeni teploty elektrond v prostoru -

roviné ve které€ leZi osa vystupu trysky surfatronu jsou prezentovany v praci [22], viz piilohy.

6.6 Zavér
V tvodni ¢asti experimenti byla uréena teplota elektronii a jejich koncentrace za vyse

uvedenych podminek. Teploty elektronii 7,, které byly ziskiny z méfeni metodou

Langmuirovy sondy 0,9 eV a metodou dvojice sond 1 eV vykazuji velmi dobrou shodu.

Koncentrace elektronii n, pii méfeni Langmuirovou sondou byla stanovena na 2 - 10"° m™

[20].

Pfi méfenich s prostorovym rozliSenim parametri plazmatu byly nejprve proméfeny
metodou dvojice sond zavislosti rozloZeni elektronové teploty na radiélni vzdalenosti sond od
osy trubice surfatronu. Méfeni byla provedena pro nékolik hodnot axialni vzdalenosti sond od
vystupu trubice surfatronu, a to 4 mm, 10 mm a 22 mm viz piiloha IV. [21].
Z experimentalnich vysledki je zfejmé, Ze hodnoty elektronové teploty vykazuji dvé maxima,
pfiblizné symetricky vzdalend od osy trubice surfatronu, coZ odpovida osové symetrii
povrchové viny surfatronu. Toto rozloZeni elektronovych teplot urenych z naSeho
experimentalniho méfeni téZ odpovida spektroskopickym méfenim, ktera byla provadéna
[14], emisni spektroskopii na vinové délce 549,6 nm, ktera odpovida Ar L. S rostouci axialni
vzdalenosti od vystupu trysky, trubice surfatronu se rozloZeni elektronovych teplot stava
plog§im. Ve vzdalenosti 22 mm od vystupu trysky uZ nejsou uplng patrnd maxima
elektronovych teplot a s rostouci vzdalenosti postupné klesa stiedni hodnota elektronove
teploty viz ptiloha IV. [21].

Pfi méfenich s prostorovym rozligenim parametrii plazmatu u kterych byl dalSim

parametrem vykon mikrovinného generatoru, byly op€t promereny zavislosti elektronove

. - ald ddet evperime chls
teploty na vzdalenosti od vystupu trubice surfatronu a jako dalSi ¢ast experimentu prob¢hla
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méfeni radialniho rozd€leni teploty elektroni v zavislosti na tlaku pracovniho plynu.
Z vysledkl experimentii s prostorovym rozligenim parametru plazmatu vyplyva, Ze radialni
rozlozeni teploty elektronii pfimo zavisi na tlaku v nadobé [224;

Uvedena sondovd méfeni byla provedena autorem vyvinutou a upravenou
apatarurou [16], viz Kapitoly 7.2.1 az 7.2.3., ktera byla konfigurovina pro uvedena
méfeni a roziifena o pFevodniky proud napéti, I/U s vysokym ziskem, které umoznily
méreni proudi menSich nez 10° A s rozliSenim a7 6 - 10" A u metody dvojice sond. Pro
dané méfeni byla aparatura téZ vybavena autorem vytvorenym a pro sondovou
diagnostiku plazmatu mikrovinného vyboje prizpisobenym programovym vybavenim
na omezenou rychlost odezvy vrstvy prostorového naboje v okoli sondy ve zkoumaném

vyboji [10, 11, 12], jak pro méFeni Langmuirovou sondou, tak pro méfeni metodou

dvojice sond.

Podékovani

Tento vyzkum byl proveden v ramci spoluprace KEVF MFF UK, V HoleSovi¢kach 2,
Praha a KF PF JU, Jeronymova 10, Ceské Bud&jovice za podpory projektit GAUK173/02/B
FYZ MFF a MSM 124100004.

Literatura 6

[1] STOFFELS, E., FLIKWEERT, A. J., STOFFELS, W. W., KROESEN, G. M. W. Plasma
needle: a non - destructive atmospheric plasma source for fine surface treatment of
(bio)materials, Plasma Sources Sci. Technol. 11 (2002) p. 1 - 6.

[2] STOFFELS, E. KEITH, I. E., SLADEK, R. E. J. Plasma Treatment of Biological Objects.
In Proceedings APP Spring Meeting 2003, Bad Honnef February 23 — 26, 2003.

[3] RAISER, J. Hemostasis in electrosurgery with argon plasma, in Proceedings APP Spring
Meeting 2003, Bad Honnef February 23 - 26, 2003.

[4] WAYNE, J. D. Argon plasma coagulator: should everyone have one?, Surgical
Technology International VII, (1998) p.1.

[5] SESSLER, M.J., BECKER, H-D., FLESCH, I., GRUND, K.-E. Therapeutic effects of

argon plasma coagulation on small malignant gastrointestinal tumors, J. Cancer. Res.

Clin. Oncol. 121 (1995) p. 235.

[6] ZYKOVA, A.V., DUDIN,S.V,, POLOZHIY, K.1,

process parameters of pulsed plasma sterilization system, 1n Proceedings APP Spring

ebruary 23 - 20, 2003.

YAKOVIN, S.D. Improvement of

Meeting 2003, Bad Honnef F



Sondovi diagnostika mikrovinného vyboje

[7) MOREAU, S., MOISAN, M. TABRIZIAN, M. et. al. Using the flowing afterglow a
plasma to inactivate Bacillus subtilis spores:

Appl. Phys., 88 (2000) p. 1166.
[8] JOHNSON, E. O., MALTER, L. Phys. Rev. 80 (1950) p. 58.

Influence of the operating conditions, J.

[9] KLAGGE, S, TICHY, M. Czechoslovak Journal of Physics B 35 (1985) p. 988 .

[10] KAMKE, D., ROSE, H. J. Zeitschrift fiir Physik 145, (1956) p. 83.

[11] CARLSON, R. W., OKUDA, T., OSKAM, H. Studies of the Dynamic Properties of
Langmuir Probes I, Measuring Methods, Physica 30, (1964) p. 182 - 192.

[12] CARLSON, R. W., OKUDA, T., OSKAM, H. Studies of the Dynamic Properties of
Langmuir Probes III, Discussion of the Results, Physica 30, (1964) p. 375 - 386.

[13] Technicka dokumentace mikrovinného generatoru GMP03, SAIREM®.

[14] MOISAN, M., PELLETIER, J. Microwave excited plasma. Amsterdam: Elsevier, 2nd
impression, 1999.

[15] RICARD, A. Reactive plasmas. Paris: Societe Francaise du Vide, 1996.

[16] ADAMEK, P. Measuring System for the Langmuir Probe Diagnostics of the Plasma., in
Sb. sv. I, CO-MAT-TECH 2001, vydala STU Bratislava - MTF Trnava, Trnava 2001,
p. 11-16.

[17] OPPENHEIM, A., SCHAEFER, R. Discrete - Time Signal Processing, NY: Engelwood
Cliffs, Prentice-Hall,1989.

[18] KUDRNA, P. Sondova diagnostika nizkoteplotniho plazmatu [doktorska diserta¢ni
prace], Praha: Matematicko - fyzikalni fakulta Univerzity Karlovy, 1997.

[19] Pirucky k programu MATLAB® . Using MATLAB. The MathWorks Inc., USA 2000.

[20] STRANAK, V., TICHY, M., ADAMEK, P., BLAZEK, J., KRIZ, P. A surfatron plasma
source for material processing and biomedical application, in APP Spring Meeting 2003,
Bad Honnef, Germany 23.-26.2.2003, p. 129-132.

[21] STRANAK. V.. TICHY, M., ADAMEK, P., BLAZEK, J., KRIZ, J., SPATENKA, P.
Electron temperature in surfatron-generated plasma-jet in argon measured by double
Langmuir probe, in Contribution Papers ICPIG XXVI, Greifswald, Germany, 2003.

[22] STRANAK, V.. TICHY, M., ADAMEK, P., BLAZEK, J., SERY, M., SPATENKA, P.

Probe measurement of the characteristics of surfatron generated argon plasma, in WDS

03 Proceedings of Contributed Papers. Praha, 10. - 13. ¢erven 2003. Part II, Physics of

Plasma and lonized Media. (cd. Safrinkova, 1.), s. 407 - 411. Matfyzpress, MFF UK,

Praha, 2003,



Méfici systémy pro sondovou diagnostiku plazmatu

—

7 MERICI SYSTEMY PRO SONDOVOU DIAGNOSTIKU PLAZMATU

7.1 Realizované mérici systémy

Tato Cast prace se zabyva popisem autorem vyvinutych méficich systémii pro
sondovou diagnostiku plazmatu a jejich dosaZenych parametrii. PiestoZe v soucasnosti
existuji na trhu komeréni méfici systémy uréené specialné pro sondovou diagnostiku
plazmatu, bylo z nékolika diivodii vyhodné vyvinout systém vlastni. Pies snahu vyrobc, aby
komeréni systémy byly univerzalnimi a snadno ovladatelnymi nastroji dochazi k tomu, Ze
pi konkrétni aplikaci neni moZna experimentem vyzadovana hardwarova konfigurace
systému. Nekter¢ parametry komercni systémy splituji s velkou rezervou, napiiklad rozsah
nastaviteIného vystupniho napéti a naopak, nami pozadovana vysoka rychlost sbéru dat byla
u komer¢nich pfistroji nizka - coz je ddno napiiklad orientaci na nové operaéni systémy, které
nejsou pro dané jednoulohové aplikace vhodné. Taktéz dodavané standardni programové
vybaveni pro zpracovani a vyhodnoceni naméfenych dat nemusi vZdy vyhovovat pozadavkim
experimentu a je nékdy vyhodné i nutné provést zpracovani dat dle vlastniho postupu.
V neposledni fadé hraji roli i vysoké néklady na pofizeni téchto specialnich systémi, které
jsou vyrabény pouze v malych sériich nebo jednotlivé. V konkrétnich ptipadech je vyhodné
vytvofit vlastni systém s optimalizovanymi parametry a konfiguraéni flexibilitou vhodnou pro
spInéni specifickych pozadavki provadénych experimenti.

Problematikou konstrukce originalnich méficich systémil pro sondovou diagnostiku
plazmatu a jejich aplikaci se zabyvali napriklad [1, 2].

Autorem vyvinuté a aplikované specialni mérici systémy urcené pro sondovou

diagnostiku plazmatu byly zkonstruoviny na zékladé konkrétnich, UBte: Hyetienine

pozadavkii:

l. Mé&fici interval pro ziskani dat musi byt co nejkratsi, aby béhem méfeni sondovych

charakteristik nedochazelo k vyznamnému zneéisténi sondy, které nasledn¢ zkresli vysledky

méfeni. Proto musi sbér dat probihat rychle, aby bylo moZno v Case jednotky sekund ziskat

¢h hodnot potiebnych pro potladeni Sumu a jinych rusivych signalu

4].

¢ ¥ 5 w .
vice nez 107 naméfeny

sttedovanim (sumacni primérovani) zpracovavaného signalu 3,

2. Sbér dat musi byt moZno synchronizovat se spinanymi zdroji u pulzné buzencho plazmatu

= g 8 . - n X ‘ " ‘. L‘ ;. ~ . s .
nebo s kmity a nestabilitami plazmatu nebo jinym zdrojem spoustéciho signdlu a umoZznit tak

méfeni s Casoyvym rozlisenim.
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3. Méfici systém musi byt galvanicky oddélen od vyboje. Je tak zmengena parazitni kapacita
obvodi pripojenych k diagnostické sondé a jsou omezeny, jednak svodové proudy a je tak
gasteéné snizen prunik nizkofrekvenéniho a vysokofrekvenéniho rusivého signalu
do zesilovaciho fet€zce. Systém je tak navic chranén pred vysokym napétim, které mize
znicit elektronické Casti systému véetné fidictho pocitade a galvanicky oddélené obvody
zamezuji posSkozeni elektroniky zemnimi smyCkami pfi nespravném nebo nevhodném

zapojeni systemu.

4. Analogove obvody, pres relativné vysoky zisk vstupnich obvodi, museji odpovidat svymi
dynamickymi parametry, linearitou a teplotnimi drifty v rozsahu provoznich teplot pouzitym
analogové - digitdlnimi a digitilné - analogovymi prevodnikim. PH pouzitém
dvanictibitovem ADC (Analog - to - Digital Converter), nadile A/D pfevodniku musi byt
linearita a teplotni drift zesilovacl a aktivnich filtri srovnatelné s linearitou prevodniku,
tj. 20,012 % z pIn€ho rozsahu. U dvanactibitového D/A prevodniku se zarucenou integralni
nelinearitou +1/4 nejméné vyznamného bitu (LSB, Least Significant Bit) by se méla linearita
pienosu a chyba nuly vystupnich zesilovaci v laboratornich teplotnich podminkach

(18 °C =+ 30 °C) blizit £0,004 % z pIného rozsahu nastavitelného vystupniho napéti.

V letech 1994 - 1996 byly v ramci autorovy disertacni prace [5] vyvinuty dva rychlé
méfici systémy fizené osobnim pocitaem pro aplikaci sondové diagnostiky plazmatu
ve smésich argonu a uhlovodiku n - hexanu pro vytvafeji polymerni vrstvy. U prvniho
méficiho systému [6] byl kladen diraz predeviim na co nejveétsi rychlost sbéru dat. Za tim
téelem byly kaskadové spojeny dva paralelni analogové - digitalni osmibitové prevodniky
CA3318CE” [7] avznikl tak systém devitibitoveho analogové - digitalniho pfevodniku
§ teoretickou rychlosti vzorkovani 16 - 10° vzorki za sekundu tj. 16 MSPS (Mega Samples

Per Second). Analogové - digitalni pfevodniky zpracovavaly pouze vstupni napéti jedne

polarity a proto byly doplnény vstupnim zesilovacem s nastavitelnym ofsetem pro moZnost

digitalizace napéti (proudu) obou polarit, jak vyzaduje méfeni pfi sondové diagnostice
plazmatu. Vzhledem k tomu, Ze méfeny proud sondové charakteristiky plazmatu pro kvalitni
vyhodnoceni vyzaduje rozliseni méfeni Vet nez ti dekadické Fady, systém vyhovoval pouze
Pro informativni méfeni nebo velmi rychla méfeni. Proto byl vyvinut dalsi vykonny systém
§rozliSenim 12 biti, tj. £2047 arovni signalu s rychlosti vzorkovani vetsi nez 1 - 10° vzorku
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za sekundu (1 MSPS) [8,9]. Tento velmi vykonny systém s velkou rezervou pokryval

pozadavky kladen¢ na sbér dat pfi provadéné sondové diagnostice plazmatu, jak z hlediska
presnosti tak i rychlosti méfeni. Dilezitou souésti systému je i vyvinuty synchronizaéni
obvod, ktery umoZiiuje synchronizovat méfeni s nestabilitami plazmatu nebo spinénim vyboje
v pulznim reZimu. Systém byl nadale zdokonalen a rozsifen a byla s nim provedena pivodni
experimentalni méfeni, jejichz vysledky jsou soucasti predlozené price napfiklad publikace
[10,11, 12, 13] a dalsi. Zkraceny popis rychlé méfici aparatury pro sondovou diagnostiku

plazmatu v&etné jejiho blokového schématu je uveden nasledovné v kapitolach 7.2.1 az 7.2.3.
7.2 Rychly mérici systém 96

7.2.1 Popis mériciho systému vyvinutého v letech 1995 - 1996

Pivodni uspofadani méfictho systému je uvedeno na obrazku 7.2.1. Jak je patrné
z blokového schématu, systém je usporadan jako modularni. Jednotlivé moduly tvofi zasuvné
karty, umisténé v 19" konektorovém ramu spolecné s napajecimi zdroji. Dal3i ¢asti systému

tvori samostatné externimi moduly.

Vstupni Izolaéni F'rograrl"uovatelny
zesilovac zesilovat generator TTL

| Filtr- dolni :.";'Zi','i.'d?fsiu
. D propust 44kHz se zesilovatem

s nastavitelnym

ziskem, G=1,2.4

Modul paméti
jednorazovych
déjti - RAM
2 x 32 bit ¢itac,
méric frekvence

- /I 3;%: Vnitrni shérnice
' méficiho systému

D}A prevodnik, zdroj lzolaéni
predpéti diag. sondy  transforméator

Referencni
Clek"('da //'Sll /'/5“
kISA I!S#
- Citat, méfic arta ana
Fotosnimaé A8 flrelcvcncc 24 bit 24 bit
e vstup vystup
8
i Beas Osobni pocitat -
shérnice I1SA
Synchronizatni obvod, pomocné -
Pomocné sonda| 0bvody, pamét tvarového signalu, Laditelny generator
i} optoizolaéni Eleny N AL

r 1 5 r letee (818 - 14K
Obr. 7.2.1 Blokové schéma rychlého méficiho systemu vyvinutého v letech 1995 - 1996.
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Rdm je pfipojen k osobnimu poéitadi dvéma 50-ti Zilovymi kabely s 2 x 24 bitovymi

datovymi linkami prostfednictvim komunikaénich karet, ur¢enych pro spolupraci se shérnici

ISA (Industry Standard Architecture) [14].
pi-evodniku ADS 602%

Jadro systému tvoii karta analogové - digitalniho
[15] s rychlosti pfevodu véetng vzorkovani signalu vétsi nez
1-10°vzorki za sekundu. Karta A/D pievodniku také umoZziiuje programové nastaveni
rozsahu vstupniho napéti. Dalsi dileZitou &asti pro rychly sbér dat v realném ¢ase je modul
statické paméti dat, nadale SRAM (Static Random Acces Memory) o kapacité 32768 16-ti
bitovych slov, ktera spolupracuje s modulem A/D pfevodniku a externim synchroniza¢nim
obvodem a slouzi pro zaznam digitalizovanych dat. Soucasti systému Jsou dalsi podptrné
moduly jako je programovatelny generator TTL (Transistor - Transistor Logic) [16] signalu
advoukandlovy Cita¢/méfic frekvence do 100 MHz s délkou slova 32 biti. Tyto obvody
mohou slouZit jednak ke generovani pfesného hodinového signalu pro méfeni jednorazovych
déji nebo méfeni frekvence signéli v jinych aplikacich. Externimi moduly jsou vyménné
predzesilovace - pro prevod proud/napéti z diagnostické napiiklad Langmuirovy sondy.
Nasledné modul izola¢niho zesilovace 1,5 kV ve spojeni s filtrem typu dolni propust 44 kHz,
ktery slouzi pro galvanické oddéleni méfeného obvodu od méficiho systému a osobniho
pocitace. Dalsi samostatnou ¢asti je rychly generator tvarového méficiho signalu, ktery tvori
éislicové fizeny zdroj s osmibitovym digitalné - analogovym pievodnikem, nadale D/A,
DAC08® [17], kterym je nastavovano schodovité napéti pro méfeni volt-ampérové
charakteristiky diagnostické sondy. Generator tvarového signélu je téZ galvanicky oddélen jak
od energetické sité izolaénim transformatorem, tak od méficiho systému optoelektrickymi
izolaénimi ¢leny. Originalnim zafizenim je modul synchroniza¢niho obvodu, ktery umoziuje
spousténi méfeni z riznych zdrojii signlu, véetné signdlu piimo odvozeného z plazmatu, jak
bezkontaktné s optickou vazbou, tak pies oddélovaci kondenzitor pfipojeny na pomocnou
sondou, umisténou ve zkoumané oblasti vyboje. Obvod muZe pracovat v riznych rezimech.
Bez téasti fidiciho programu pocitace nastavuje napéti na D/A prevodniku, spousti prevod
AD prevodniku a fidi ukladani dat do paméti SRAM s nastavitelnym postupnym casovym
posuvem po fazi spoustéciho signalu a nacita n-tici dat ke stiedovani s volitelnym poctem
iho signdlu je synchronizacni obvod vybaven 5-ti

vzorkli. Pro informaci o kmito¢tu spoustéc

mistnym méficem frekvence.
s - nastaveni nékterych parametri a sber dat mu
& do 2.5-10° vzorki za sekundu. Toto

: 7e byt fizen programove
Méfici proce
zosobniho pocitace pro rychlosti mefen piiblizn

’ XL{de & T X oL
omezeni je zavislé na vykonnosti pouZzit¢ho osobniho poc¢itate. V piipade pouziti
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synchronizatniho - obvodu se  pogita¢ neucastni piimo procesu sbéru dat. Data jsou

po ukoneni méfeni pocitatem vyétena z paméti SRAM a zobrazena v podob& naméfenych
sondovych charakteristik pro primarni vizuilni posouzeni. Ve viech pfipadech jsou naméfens
data programové doplnéna komentafem, protokolem méfeni a ukladana ve standardnim
formétu v textovych fetézcich ASCII (American Standard Code for Information Interchange)
do soubort na disku. Data mohou byt uloZena v plné vysi nebo mohou byt pied uloZenim
predzpracovana stfedovanim. Vytvofené textové soubory je pak mozno importovat
do standardniho - systému  (napfiklad MS - EXCEL®) nebo do specilniho systému
pro zpracovani  fyzikalnich méfeni a naméfena data dale zpracovavat, vyhodnocovat
aprezentovat. Programové vybaveni pro méfici systémy bylo té% autorem vyvijeno
azdokonalovano v programovacich jazycich MACROASSEMBLER®, QBASIC® a C.

Konecné verze méficich a ovladacich programi jsou napsany v jazyce C.

7.2.2 Dosazené parametry mériciho systému vyvinutého v letech 1995 - 1996

VySe popsany méfici systém, vyvinuty v letech 1995 - 1996 dosahoval téchto

parametru:

- rychlost méfeni pii fizeni osobnim pocitac¢em (dle pouZitého PC) ....... =2,5- 10’ vzorki s™
- rychlost méfeni pfi hardwarovém fizeni synchronizacnim obvodem ......... 1-10°vzorkiis™
- nejmensi nastavitelné ¢asové rozliSeni pii postupném vzorkovani ....................... 1 ps
- linearita celého méficiho fetézce véetné izola¢niho zesilovace ............... lepsi nez £0,1 %
- napétové rozlideni (nejmensi krok napéti) generatoru tvarového signalu ............... 50 mV
- vystupni napéti generatoru (+ nastavitelny stabilizovany zdroj +£30 V) 256V +255V
- nejmensi méfitelna hodnota proudu (rozliseni - dle pouZitého zesilovace) 1224 < 157 A

V roce 1999 doglo k rozsifeni systému o presnéjsi ¢islicové fizené zdroje napéti a dalsi

programové vybaveni. Stabilizovany zdroj pevn¢ho piedpéti sondy byl nahrazen téz Cislicové

fizenym zdrojem napéti fizenym osobnim pocitacem s vySe uvedenym osmibitovym D/A

pfevodnikem, nastavitelnym pifmo z fidiciho programu a programove fizeny generator

varového signalu tvoii presny arychly 12-ti bitovy D/A pievodnik. Zdroj - generator

® ’ lotni 1 ¢asovou stabilitou
arového signalu je osazen obvodem DACS565" [17] s vybornou teplott

: p - - Les: 1oni 1t Bit).
aintegrilni nelinearitou +1/4 nejméné vyznamncho bitu (LSB - Least Significar )
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Byla tak vyrazné zlepSena pfesnost nastaveni vystupniho napéti a celkové stalost
stejnosmémych parametri systému a to:
- diky pouziti pfesného D/A ptevodniku byla zlep3ena linearita celého méficiho fetézce az
na 0,05 % z pIneho rozsahu vstupni veli¢iny - sondového proudu pievedeného na napéti.
- rozliseni generatoru tvarového signalu bylo zjemnéno na krok 12,5 mV z maximalniho

rozkmitu vystupniho napéti -25,60 V + 25,59 V.

V roce 2003 byl tento systém opét rozsifen, tentokrat o sadu zesilovac, ktera pokryva
rozsah méfenych proudii (1 pA + 20 mA). Zvlaste byl vyvinut zesilovaé s ptenosem 10’ V/A
pro méfeni proudii mensich nez 1-10° A, ktery umoziiuje systému méfit na nejcitlivéjSim
rozsahu s rozlisenim az 6 - 10" A a je urcen pro méfeni metodou dvojice sond.

Blokové schéma rozsifeného systému je uvedeno v 3. a 6. ¢asti prace, kde byl systém

aplikovan pii sondové diagnostice stejnosmémého a mikrovinného vyboje.

7.2.3 Aplikace systému

Po dokonceni systému bylo nutno navrhnout testovaci postupy a vhodné programové
vybaveni pro ovéreni spravné funkce Cislicové logiky systému. Dal3i programové vybaveni,
podobné vlastnimu aplika¢nimu, ovéfilo rozdily mezi teoretickymi hodnotami krajnich chyb
a skute¢né dosazené, vyse uvedené, presnosti systému a byla stanovena maximalni rychlost
shéru dat. Vysledky testovacich méfeni jsou uvedeny v [5,8,9]. DalSim krokem bylo
ovéfovani funkce systému pfimo pfi sondové diagnostice ve znamych konfiguracich, jak
vakuové aparatury a doutnavého vyboje - sklenéna vybojka, reaktor magnetronového typu,
tak pracovni prostiedi - inertni plyn argon. Vysledky byly srovnavany se standardné
pouZivanym méficim systémem [5, 18] s integraénim voltmetrem. Pro rychlda méfeni bylo
nutno experimentalné stanovit vhodny tvar méficiho signalu a jeho maximalni ¢asovou zménu
(napétovy krok za jednotku asu), aby tento signdl svymi rychlymi zménami nepiekro¢il
rychlost ustaleni vrstvy prostorového naboje v okoli sondy (19, 20, 21, 22, 23].

Uvedeny systém byl aplikovan v 5. &asti prace, ve specifickych prostiedich in situ
plazmochemického reaktoru magnetronového typu  pri vytvifeni polymernich vrstev

ve smésich uhlovodiku n-hexanu a argonu Vv nestabilnim stejnosmérném vyboji 10, 11].

Po tipravach z roku 1999 byl pouZit k diagnostice plazmatu ve stabilnim stejnosmérném

ho typu s nevyvaZenym magnetickym

v¥boji pi depozici vrstev Ti v reaktoru magnetronove
o rozsifeni o sadu

. Kot v 8
polem uvedenymi ve 3. Casti prace a publikovanymi vysledky v [12]. 1

: I " - P’ 1 A e
zesilovacii v roce 2003 byl systém pouZit pii méfenich Langmuirovou sondou a pi mefenich
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metodou dvojice sond v mikrovinném vyboji buzeném povrchovou vlnou - surfatronu
]

v proudicim plazmatu, uvedené v 6. &asti prace a publikovanymi vysledky napfiklad
Ve[13,245 25]

7.3 Univerzalni méFici systém pro sondovou diagnostiku plazmatu

V letech 2000 - 2002 byl, na zakladé¢ autorem ziskanych zkusenosti s konstrukci
aaplikaci vySe uvedenych méficich systémi pro sondovou diagnostiku plazmatu navrzen
arealizovan dalSi méfici systém, ktery byl aplikovan pfi méfenich ve stejnosmémém,
stejnosmérnem pulznim, vysokofrekvenénim a modulovaném vysokofrekvenénim vyboji a je

nasledné detailné popsan. Blokové schéma méficiho systému je zobrazeno na obr. 7.3.1.

ZESILOVAC IZOLACHI ZESILOVAC A FILTR
PREVODHIK U DOLNi PROPUST 44 kHz -
PREVODHIK AMD
- _D. - ﬂ [>—r_"11{> 5 MSPS
G-1.2.4 T — = PAMET DAT SRAM
PREVODHIK AD
630 KSPS
34, e
—~ DIGITALHI VYSTUPY
CiSLICOVE RIZENE ZDRO JE 34 2 x 16/3 bit
_ D/A PREVODNIKY ] ‘ —
DAC 1 OPTOIZOLACHI DIGITALHI VYSTUP
BLOKY 16 RIDICICH LINEK
@ /I L :} i TRIKANALOVY
GENERATOR TTL
DAC 2 GENERATOR TTL
REFERENCHi 3 V MERIC FREKVENCE
ELEXTRODA <— /I o :\/1 i jipta VHITRNi DATOVA
A A RIDICi SBERNICE
34 Ve 50 -
A 5'1’, %
SYNCHROMNIZACHI VSTUPY KARTA ISA | KARTA ISA
FOTOSHIMAC , GENERATOR 24 bit 24 bit
v, - -

[ jH—"{ SYHCHROMIZACHI OBVOD t—— VSTUP VYSTUP
POMOCHA CASOVACI OBVODY iR faEa
ELEKTRODA PAMET TVAROVEHO SIGNALU SYNCHR. VYST. Ripici 0SOBNI POCITAC

—— MERIC FREKVENCE

Obr. 7.3.1 Blokové schema univerzalniho méficiho systemu.

Novy systém byl navrzen jako <tavebnice oddélitelnych a vzajemne propojitelnych

. . { hY 16 vve b Z 5
blok(i, moduli, Toto feseni umoZznuje jednoduchou vyménou jednotlivych moduli zmenu

¢ I p 211 1 . 1k ‘f.;. “'..\ r.l'l-'lr‘l
hardwarové konfigurace za optimalni pro konkrétni experiment. Pro RQTUIRNGL8 SR A
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systému osobnim pocitacem byly pouZity vyvinuté dile popsané paralelni karty ISA (Industry
standard Architecture) [14] s plnou §if{ zapisovaného a &teného datového slova Sestnact biti,
které poskytuji dostateCnou priichodnost dat pfi rychlych méfenich, fizenych pfimo
programem Z osobniho pocitace fady PC (Personal Computer). Jadro systému bylo umisténo
do standardni skfiné ur¢ené pro zasuvné desky (karty) velkého evropského formatu
125 x 175 mm. Ve skfini jsou umistény napéjeci zdroje oddélené pro ¢islicovou a analogovou
gast modulii a konektorovy ram s konektory FRB 62 a piimymi konektory se 62 kontakty
(obchodni oznaceni SLOT 62, RM 2,54). Jako doplnék pro pohodlnou praci pfi
experimentalnich méfenich je do skfiné umistén manualné laditelny generator signalu
s vystupni napét'ovou urovni odpovidajici obvodiim &islicové logiky TTL (Transistor -
Transistor Logic) [16] s pétimistnou indikaci nastaveného kmito¢tu na aktivnim displeji.

Vlastni zminéné jadro systému tvofi moduly - karty dvou A/D prevodniki, statické
paméti (Static Random Acces Memory), nadale SRAM, ti vystupnich digitalnich karet
amodul tiikanalového programovatelného generatoru ¢islicového signalu. Tyto &asti jsou
spojeny analogovymi a digitalnimi linkami s dalS$imi externimi bloky. Témito externimi
bloky jsou:

Dvojity, ¢islicové fizeny zdroj napéti, dva 13-ti bitové digitalni optoizolaéni moduly,
dva moduly izola¢niho zesilovace analogovych signali spole¢né s aktivnim analogovym
filtrem - dolni propusti 44 kHz, sada zesilovaci - prevodnikil proud/napéti, synchronizaéni

obvod a zdroj stejnosmérného napéti 250 V pro ¢iSténi sond.

7.3.1 Karty A/D pfevodniki

V tomto systému jsou k dispozici dvé karty analogové - digitalnich pfevodnikii, které
umoZiuji ¢asové synchronné nebo nezavisle méfit - digitalizovat dvé veliiny. Ob¢ karty
pievodnikii jsou pro pfipojeni zpracovavanych i fidicich synchronizac¢nich signali vybaveny

standardnimi konektory BNC.
Pro digitalizaci sondového proudu je pouzita karta s rychlym dvanictibitovym

’ Fop ¥ (] o
vzorkujicim A/D prevodnikem ADS 803° [15] s rychlosti vzorkovani aZ 5- 10° vzorki

zasekundu (5 MSPS - Mega Samples Per Second) a jeji blokové schéma se nachazi

na obrazku 7.3.1.1. Pfevodnik je vybaven predzesilovacem § nastavitelnym napétovym

ofsetem, kterym umoziuje digitalizovat bipolarni vstupni napéti v jednom pevném rozsahu

10 V. Napétové rozliseni, respektive kvantovéni prevodniku je pfi tomto rozsahu

T ’ Sunlen 7 diivodu optimalizace linearity pienosu
48852 mV. Tento pevny rozsah byl zvolen Z div ptime
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’ pi'edfazen}"m izolaénim zesilova¢em, ktery dosahuje linearity +0,01 % z plného rozkmitu

ystupniho a vystupniho napéti +10 V. Zmeéna rozsahu méfencho sondového proudu je

grovadena manudlné prepinatem zménou prenosu proud/napéti kterou umoziuji nastavit

jednotlivé moduly.

S — Externi synchronizacni - spoustéci vstup
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= Zdroj
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Obr. 7.3.1.1 Blokové schéma karty A/D prevodniku pro digitalizaci napéti privadéného

z prevodniku proud/napéti.

V piipadé Ze zména rozsahu modulu zesilovate nedostaluje lze rozsah zménit
vyménou modulu predzesilovage sondového proudu za jiny s odpovidajicim rozsahem.

Pfevodnik miiZze ve spojeni s na karté umisténym programovatelnym spoustecim sekven¢nim

obvodem pracovat v nékolika médech sbéru dat. Napiiklad umoziuje vzorkovani v redlném

: ’ im i ile 7ne né
¢ase se spoudténim programem nebo ndhodnym externim impulzem, dédle je mozn¢ postup

vzorkovani nebo kontinualni rezim s programovym vy¢itanim dat. Tato karta A/D pievodniku

je 162 uréena pro spolupréci se statickou paméti dat SRAM (Static Random Acces Memory)

b Ale  svnc i v néienich
Pfi rychlych, externim generdtorem spou.“.lényth a dale synchronizovanych 1

> -onizacni a vystupem
Séasnvym rozlisenim. Za tim uelem je karta yybavena synchtommémm vstupem a vystuy

“Signalem ukondéeni pfevodu,
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Pro digitalizaci dalsi pozadované veli¢iny slouz karta 12-ti bitového vzorkujiciho A/D

: ® 37 3
prevodniku ADS 78317 [15] s rychlosti pfevodu 630 - 10° vzorki za sekundu (630 KSPS -

Kilo Samples Per Second) a jeji blokové schéma se nachazi na obrazku 7.3.1.2.
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ek reani <
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Obr. 7.3.1.2 Blokové schéma karty A/D pievodniku pro digitalizaci dalsi veliciny.

Vzhledem k tomu, Ze tento prevodnik je uren pro univerzalni pouziti, je na karté
prevodniku umistén predzesilovaé s programove nastavitelnym ziskem. Timto zesilovacem je
moZno volit rozsahy vstupnich napéti na 2,5V, +5V a +10V a ménit tak rozliSeni
na1,2213 mV, 2,4426 mV, respektive 4,8852 mV. Na ¢elni panel skiiné je konektorem BNC
vyveden signal ukonceni prevodu, kterym je 1é7 mozno synchronizovat &innost pfevodniku

sdaldimi obvody. Jako piiklad mize poslouzit moznost nastavovani napéti jednoho

o, 5 ené izacni bvodu po sériove
z tislicové fizenych zdroji prostiednictvim vlozeného synchronizacniho o p

i y ' . move
lince. Pouzitim synchroniza¢niho obvodu je moZno vyrazné urychlit také proces progra

fizeného shéru dat, a to az 8 x.

it ahuii nelinearity analogove
Obé uvedené karty analogove - digitalnich prevodnikii dosahuji nelinearity analog

’ bi ast Significant Bit) tj. £0,012 %
= digitalniho pfevodu +1 nejméné vyznamny bit (LSB - Least Signific )4

ZpIného rozsahu vstupniho napéti.
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7.3.2 Karty digitalnich vystupi
V jadfe systému jsou integrovany celkem tfi Sestnéctibitové karty digitalnich vystupi,
Dvé zcela identické, které slouzi pro ovladani dvoy nezavislych a galvanicky oddélenych

digitné Fizenych zdrojil napéti. Blokové schéma jedné z této dvojice vystupnich karet se

nachazi na obr. 7.3.2.1. Tyto dvé Sestnictibitové vystupni karty, uréené pro fizeni zdroju,

vyuzivaji tfindcti datovych linek s vykonovymi budici a omezovacimi rezistory.

2 - | *lee
5 o ssa: § 1 |
)___._..._..
P e M 1 - |
et Synchronizaéni vystup zapisu slova
obvody s
wr
b1% 8 bit Hapéjeni optoizolaénich élend
> g | B | ~
R Omezovaci rezistory
A | R dﬂ S~
n —J i =5
b8 A ;
>— C 573 a7
wr | AT ' >
b7 8 bit —l ' i
e B T
¥ : e Lo
R ' =] '
A ' ' }
1] z  REATE
b A : d12
>—1 € 513 fa) i

Obr. 7.3.2.1 Blokové schéma vystupni islicové karty pro fizeni zdroji.

Dvanéact datovych linek je urceno pro nastaveni napéti zdroji a jedna fidici linka
ovldda relé, kterd odpojuji méfici systém od obvodu diagnostické sondy a pripojuji
k diagnostické sondé zdroj isticiho napéti. L

Vystupni ¢islicové karty jsou spojeny plochymi, 1,8 m dlouhymi 34-Zilovymi vodi¢i

$ optoizolaénimi bloky konektory PSL34, odkud jsou stejnymi konektory a plochymi vodici

digitélni signaly piipojeny k bloku éislicove fizenych zdrojim napéti. Celkova delka datovych

- fstit i4 sfict ‘mu a fidici po¢ita¢ mimo
vodi¢li dosahuje az 3,6 m, coZ umoziuje umistit jadro méficiho systemu p

‘ové zdroje pro napajeni vyboje.
Prostor, kde se nachazeji vykonové generatory a vysokonapetove zdroje p pay

‘ . e ladng £y hy vodi¢ 1,6 m
Regeni spojent, digitalni vystup - plochy vodi¢ 1,6-m - optoizolacni blok - plochy vc dic
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_ gslicove fizeny zdroj, zamezuje indukci rusivych napéti do této, z hlediska toku dat,

oo RiEUYS. 56y iz zdpisu karet digitdlnich vystupl umoZiiuje diky svému
obvodovému feSeni zapis celého Sestnactibitového slova jednim zapisovym impulsem. To je
dilezité pro nastavovdni rychlych, Eislicové fizenych zdrojii napéti, kde by se pfi zépisu
datového slova po bajtech objevila nejprve hodnota vystupniho napéti odpovidajici
zapisované Casti fidiciho slova ateprve pfi zépisu zbyvajici e4sti fidiciho slova by se
ustalovala na vystupu skute¢né nastavovana a poZadovana hodnota vystupniho napéti.

Treti vystupni karta, jejiz blokové schéma se nachézi na obrazku 7.3.2.2, s rozdélenym
Sestndctibitovym slovem do vystupu dvou osmic datovych a dvou osmic zpétnych linek
s nulovym potencialem do dvou konektori pro ploché vodige (PSL 20), slouzi jako podplirna

vystupni karta, ktera je urcena pro fizeni procesii a dalsi mozné aplikace.

e
>— Adresni
e
et
chronizacni up zapisu sl
obvody Syn vystup zapisu slova i
wr
b15 8 bit Omezovaci rezistory
— d7
> S =
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A Horni slovo
b8 : i "
> 1 L >
wr Separovana dvé osmibitova slova uréena pro fizeni a1
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T
R :
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A Dolni slov
D
bl A de
v L L pee—— R
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Obr. 7.3.2.2 Blokové schéma vystupni 16-ti bitové karty pro fizeni procesu.

Konkrétnimi aplikacemi podptirné vystupni karty s &islicovymi vystupy miiZe byt

atické ¢ i1 konti-
fizeni technologického procesu depozice vrstev nebo automatického sbéru dat p

i Cislicove tizenych
nuélnim monitorovani sledovanych veli¢in Jinou aplikaci miZze byt fizer
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zdrojt, generdtord signalu, napéjecich zdrojl a jinych zafizeni. Je tak moné napiiklad
programové fizeni krokovych motori, elektricky ovladanych ventilii nebo jinych vykonnych

prvkil v procesech, které vyZaduji automatizované programové fizeni.

7.3.3 Karta paméti digitalizovanych dat SRAM (Static Random Acces Memory)

Karta statické paméti s libovolnym pfistupem slouzi k ukladani digitalizovanych dat

v §ifi slova 16 bitl. Blokové schéma karty SRAM je zobrazeno na obr. 7.3.3.1.

»——— Adresni Synchronizacni vstup signalu zapisu -
T -4 Py T T £ a
>—— afidici Vstup vnéj€iho ruéniho nulovani ridicich a adresnich obvodd
Synchronizacni vystup
»——{ obvody 5
& Zapis Cteni
o — A14 B
- _?_
o v - / i
16 bit H-B Staticka pamét SRAM
! =
Datova ; - R organizace
5 - N
bérni ﬁ E 32768 x 16 bit " Obvody
0@ sbérnice e L
< -1 cteni
“15 I - - - -
i 16 bk Hul Inkrementalni a zapisu
Adresni &R
sbérnice ik citac adresy Set _?_I—
vz r i Ruéni
. s prednastavenim .
wyEhind Ag 5 A15 uvolnéni
e SRAM zapisu
>
> pamef ridiciho slova
S

Obr. 7.3.3.1 Blokové schéma paméti SRAM (Static Random Acces Memory).

i ' -ti bitovy logove -
Sife slova 16 bitii umoziiuje eventudlni zaznam dat i ze 16-ti bitovych analog

n. Kapacita paméti je 32768 16-ti bitovych slov.
(5- 10° vzorkd/s) A/D

digitilnich pfevodnikii s vysokym rozlisenir

: aci chlého
Pamétova karta je urcena pro spolupract s modulem ry

pfevodniku  ADS803” [15], pouzivané¢ho  pro digitalizaci sondového. prourdu .prl
sychronizovanych méfenich s casovym rozlisenim nebo pro rychly ZZTZITam _]e(fnf';razov_\:lll:
déjii. V téchto pripadech uz by nedostadovaly rychlosti vyk:né‘m ’n?st-nll\icin: :I):]m
a vstupné/vystupni operace ani soucasne nejvykonngjsi osobni pnu'tau:. Z ft‘)Prlh t ‘ ‘l lﬂ:; e
Je fizen pulsy, které pi platnosti dat na yystupu A/D prevodniku vysila vyse z \
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sekvenéni spoustéci obvod na karte A/D pfevodniku. Karta je vybavena vlastnim

inkrementalnim generatorem adresy, fidicimi obvody pro hardwarovy zapis dat a programové

yycitani dat z paméti do fidiciho pocitage. Tyto obvody je mozno nastavovat do uvedenych
rezimi a po¢ateCni adresy zapisu dat fidicim programem nebo je mozné nastaveni adresy "0"
pro zdpis a uvolnéni signald zapisu manualng tlacitky na panelu. Casovéni zapisu dat a inkre-
mentace adresy dal§iho zapisovaného slova umoziiuje spolupracovat i s rychlejsimi A/D
prevodniky az do rychlosti odebrani vzorku a A/D prevodu 20 - 10° vzorkil za sekundu
(20 MSPS - Mega Samples Per Second). Do paméti jsou data zapisovana i pfi kontinualnim

sbéru dat fidicim programem a mohou byt v paméti uchovana nebo vyCitana pro vizuélni

posouzeni aZ do dalSiho procesu méfeni.

7.3.4 Karta tfikanalového programovatelného generatoru &islicového signalu
Blokové schéma tiikanalového generatoru &islicového signalu se nachazi

naobr. 7.3.4.1.

p Proudové
>— Adresni zesilovace
11 N s
3 Krystalem \R smHz J |
. e— fizeny oscilator >
e Lt 10F 5 MHz V
fifem | cne
d7 cs
> 8 bit cs 8253 i fim1 L
p > R
] Cir r c
B B o i
Bk : 9 t
D R £ r a
R p & fim2-n3 [
cil m I 03 > bt oo
C o c
,dﬂ E v a
. 5 CH3
% DS :
N . v Vystupy s napefovou
5 | a 02 drowni TTL, proudove
— n ¢ posilené vykonovymi
- y logickymi cleny

: Ator : { trovni TTL.
Obr. 7.3.4.1 Blokové schéma progranmvalclncho generatoru s vystupni urovni
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Programovatelny generator ¢&islicového signalu s vystupnimi napétovymi trovn
gslicové logiky TTL (Transistor - Transistor Logic) ,,0 V*“a ,,5 V¥ [16], slouzi ke generovani .
signdlu, kterym je moZné nastavovat zpozdéni synchronizaéniho obvodu, Fidit proces dasové
ckvidistantniho sbéru dat v redlném ¢ase nebo Jako zdroj hodinového signalu, naptiklad
pro sekvencni obvody.

Vystupni signal je odvozen z krystalem fizeného oscilatoru o kmitoctu 5 MHz, coz
zabezpecuje dlouhodobou i kratkodobou teplotni stabilitu generovaného kmito¢tu na pfiblizné
+5 ppm. Tento signal je zesilen vykonovymi logickymi ¢leny 745840 a ptimo vyveden na &elni
panel skiiné standardnim konektorem BNC. Dali dva vystupy se stejnou napét'ovou tGrovni
ahodnotami  proudu, vyvedené konektory BNC, jsou odvozeny z programovatelné
délicky/Citace 8253 [26]. Zdkladni kmitocet oscilitoru je priveden na do kaskady zapojeny,
2 x Sestndctibitovy programovatelny déli¢/Cita¢, jehoZ vystupem mohou byt pulzy
s kmito¢tem 0,001 Hz + 5 MHz. Dal$i programovatelny déli¢ je Sestnactibitovy a jeho
vystupem muze byt kmitocet 76 Hz + 5 MHz. Oba vystupy ¢islicového signalu jsou téz
proudové posileny vykonovymi logickymi ¢leny 74S40. Kromé vystupniho signalu o pevném
kmito¢tu 5 MHz, je programovatelny generator plné fizen z fidiciho pocitace a hodnoty dvou
nezavislych vystupli generatoru kmitoCtu jsou nastavovany z odpovidajiciho fidiciho

programu.

7.3.5 Blok ¢&islicové Fizenych zdroji napéti

Dvojice &islicové fizenych zdroji umisténych v samostatné skfini slouzi k nastavovani
presné hodnoty napéti pozadované polarity pfi méfeni sondové, respektive volt-amperove
charakteristiky. Blokové schéma &islicové fizenych zdrojii napéti se nachazi na obr. 7.3.5.1.
Na éelnim panelu skiiné zdroji jsou vyvedeny vystupni zditky jednotlivych zdroji a konektor
BNC pro eventualni pfipojeni obvodu sondy, s obéma zdroji propojenymi v sérii. Na ¢elni
panel bloku zdrojii jsou vyvedeny také vstupni zditky pro piipojeni externiho napajeciho

zdroje Cisticiho napéti pro Cisténi diagnostické sondy bombardovanim nabitymi Casticemi.

Zapojeni konektori umozituje piipojeni obvodu sondy, jednak k aktudlne pouzitému

zesilovaci, prevodniku proud - napéti a k &islicové fizenym zdrojim napeti nebo je obvod

sondy odpojen od é&fslicové fizenych zdrojii a je prostiednictvim relé pripojen k externimu

zdroji stejnosmérného napéti, uréencho k ¢isténi sondy. Cislicove fizené zdroje napéti jsou
; g ; £ : 9.4
zapojeny jako zcela ckvivalentni a vzajemné zaménitelné. Oba zdroje Jsou osz::zeny 12-ti
' £ i ik 565" [15), jez
bitovymi proudovymi nasobicimi digitalné - analogovymi prevodniky DACS65™ | b
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jsou ekvivalenty ADS565%,

Tyto pfevodniky disponuji vybornymi parametry. Integralni

pelinearita je v rozsahu teplot 0 °C + 70 °C zarugena na £1/4 nejméné vyznamného bitu (LSB

ignificant Bit), coz ida 3
- Least Signific 1t), coz odpovida +0,003 % pIného rozsahu. Rychlost ustdleni téchto

prevodnikil s odchylkou 0,01 % od nastavované hodnoty je 250 ns. Aktivni napétovy vystup

tvoii pfipojené pievodniky proud - napéti s operacnimi zesilovadi, s vystupnim napétim
+10 V. Toto napéti je 2,56 x zesileno v dalsim stupni, ktery je vybaven specialnim operaénim

zesilovadem OPA445° [15] s velkym rozkmitem vystupniho napéti.

Sonda nebo Napajec zc'lroi
referencni elektroda 1 Re1 Uana1, Udig1
e O I L{
Hastavitelny zisk : %
e
i.donlionn e 12 bit D/A o
prevodnik =4
Zesilovac - prevodnik Re2 G=256
bl
proud/napéti D
Hastavitelny zisk
- O€ ] 12 bit D/A 13
Sonda nebo .'\C % 2
referencni elektroda 2 prevodnik i
W= O% . 7
G=2,56
: f:[o.'h " Hapajeci zdroj
cisticiho »
napéti 50 Uana2, Udig2

Obr. 7.3.5.1 Blokové schéma &islicové fizenych zdrojti napéti.

Vyrobcem [15] uvadéna rychlost prebéhu vystupniho napéti zesilovace je 10 Vus™,
Zesilova¢ miize byt napajen napétim az +45 V a je tak moZzno, alternativné zvétSenim prenosu
na 4,096, zvysovat vystupni napéti zdroju na teoretickych +40 V. Vystupni napé&ti

jednotlivych zdrojii je moZno nastavovat v rozsahu -25,60 V + 25,59 V. Oba zdroje jsou pri

méfeni zapojeny v sérii a vystupni napéti je tak zdvojnasobeno na -51,20 V= SLISV.

Pro posileni vystupniho proudu jsou operaéni zesilovace vybaveny komplementarni dvojici

i o ot mexa byt vOtd neZ 2 . ikost
vykonovych tranzistorii. Vystupni proud zdrojii pak muZze byt vial nez 200 mA. Velix

atax Lianimi 2droii a ¢isli fizené zdroje

V¥stupniho proudu je limitovana pouZitymi napajecimi zdroji. Oba ¢islicove Tize )

: slenv apajecich zdroju

apeti jsou 1¢2 oddélené napajeny ze samostatnych galvanicky oddelenych napdjecich zdroju
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se stabilizaci vystupniho napé&ti. Napajeci napéti pro prevodniky je stabilizovano 2 x, nebot’
pimo na desce prevodniki jsou umistény dalsi tiisvorkové 15-ti voltové stabilizatory pro obé
napdjeci vetve, jak kladného 78115 [27], tak zaporného napéti 79L15%. Zdroje pro napajeni
dslicové casti digitdln€ - analogovych pievodniki a vystupni ¢asti optoelektrickych
izolaénich ¢lentl jsou téZ galvanicky oddéleny. Tato &ast je téz napéajena stabilizovanym

napétim 5V.

7.3.6 Synchroniza¢ni obvod

Vyznamnou soucasti méficiho systému je synchronizaéni obvod. Tento obvod
umoziiuje spousténi méfeni jediné hodnoty sondového proudu na zékladé spoustéciho pulzu,
ktery miize byt pfivadén z nezavislého generatoru nebo mize byt odvozen od kmiti nebo

nestabilit plazmatu, pfipadné od napdjeni vyboje v Plznim rezimu. Blokové schéma

synchronizaéniho obvodu se nachazi na obr. 7.3.6.1.

Start 88888 Vnitini casova zakladna Externi
_|0 & casova zékladng
i Citac | 2 & <
Stop - méié g S
frekvence |, | _ . . b Generétor prevodniku
oo | Ridici sekvencni zpodsién]
ity obvod
To“m > e/ 2:" i A Datouy vystup
O—L—— K k optoclenum
e | b g
al d9
Biay >_)0 O— Pamet -
20 ¢ 5 O tvarového
S o-10 o< signalu
3 R | 50-0—4O —50-0— § © i
> |:‘§ 8 O— Citac
b= adresy
| pameti
Vstupni Stradac-
obvody Opakovaé mereni budi¢ i
» % K (repeater) optoclent
o 3 1 2,4,8..512 X iy

Obr. 7.3.6.1 Blokové schéma synchroniza¢niho obvodu.
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Pii pozadavku rychlych méfeni a synchronn SE R
onniho méf X ’ T

W g eni s casovym rozlisenim, je
synchronizacni 0bvod hardwarove vélenén do systému a nahrazuje softwarové fzeni méficiho
procesu. Obvod po spusténi procesu automaticky nastavuje napéti na diagnostické sondé
Pii méfenich s Casovym rozliSenim miZe byt aktivovéna funkce automatického nastavovani

dasového zpozdeni postupného vzorkovéni A/D prevodnikem se stanovenym poctem

opakovani méfeni ve stejné fazi pro stiedovani [3, 4] naméfenych hodnot sondového proudu.
parametry a funkce synchroniza¢niho obvodu se nastavuji hardwarové propojkami. Je tak
dosazeno zjednoduSeni zapojeni a pouZiti propojek umozituje spolehlivou innost viech
y procesu zapojenych obvodi i pfi relativné vysokych kmitoétech az 10’ Hz. Ridici pocitag,
respektive programové vybaveni, je v tomto piipadé vyuZivano pouze k nastavovani moda
dalich pouzitych modull, parametri méfeni a k nastaveni pohotovostniho stavu méficiho
systému pred vlastnim spuSténim automatického sbéru dat. Tento relativné komplikovany
sekvenéni obvod, koordinuje praci karty A/D pfevodniku a karty paméti dat SRAM. U karty
A/D prevodniku spousti na dalku, prostrednictvim koaxialniho kabelu, prevod v definovaném
okamziku. Data jsou nasledné zapsana dat do paméti SRAM. Synchronizaéni obvod s kartou
A/D pievodniku a paméti SRAM tak tvofi digitalni vzorkovaci osciloskop, jenZz ma navic
velké rozliseni amplitudy signélu a poskytuje kombinace funkci modernich osciloskopu, jako
jsou postupné vzorkovani s nastavitelnym poctem vzorki méfeni pro stfedovani, optimalni
pro sondovou diagnostiku i nékteré dalsi funkce.

Samostatny blok synchronizaéniho obvodu, umistény ve skfifice spole¢né s napéjecimi
zdroji, tvoii trojice propojitelnych sekvenénich obvodii, pamét’ tvarového signalu s budicem
sbémice pro napajeni optoelektrickych izolaénich ¢lend. DalSimi &astmi jsou vstupni
zesilovace - presné komparétory. Obvod je vybaven i optoelektricky oddélenym vstupem.
Veskiini se synchronizaénim obvodem je umistén i generator hodinového signalu
pro zajisténi funkce sekvencnich obvodi a pétimistny ¢ita¢/mefi¢ frekvence. Tento mefic
frekvence zobrazuje kmitocet vstupniho synchronizacniho si gnalu.

Celkem je synchroniza¢ni obvod vybaven synchronizatnim vstupem se tfemi interne

pfepinatelnymi vstupnimi obvody pro zpracovéni  vstupniho synchroniza¢niho signalu.

¥ . P, . £ P 2] &1 X a1l > S
Dalgim vstupem je externi vstup hodinového signalu pro nastavovani delsich cast nez 10 p

‘s . ' nousteciho 1 fi postupném vzorkovani
Pro posun po fazi sledovaného kmitu od spoustéciho impulzu pii postup

: impulzu
asynchronizaénim vystupem s volitelnou vzestupnou nebo sestupnou hranou impu

Pro spousténi prevodu karty A/D pievodniku.
ardné pouZivanymi konektory BNC

Uvedené vstupy a vystupy jsou vybaveny stand g Nl
alnich kabelt. Obvod ma ez paralelni vystup pro pripojent

P10 pfipojenych stinénych koaxi



Méfici systémy pro sondovou diagnostiku plazmatu
p—

plochého kabelu se 34 Zilami, kterym je pres optoelektrické vazebni &leny osmi datovymi
linkami, fizen jeden z €islicové fizenych zdrojii napéti. Timto konektorem prochazi té7 jedna
datova linka, pfivedena z jadra systému konektorem CINCH, ktera ovlada relé, které pfipojuje
a odpojuje obvod Langmuirovy sondy nebo dvojice sond. Odpojeni nebo pfipojeni sondového
obvodu je provadéno na zakladé ptikazu fidiciho programu nebo manualné pomoci pfepinace
na zadnim panelu skfin€ synchronizaéniho obvodu. Paralelni datovy vystup umoziiuje

propojkou manualni nastaveni vystupniho tvarového trojihelnikového signalu v rozsahu -

256V+0V+-256Vnebo0V+255V+0V,dle poZadavku zkoumaného vyboje.

7.3.7 Zdroj stejnosmérného napéti pro ¢isténi sondy

Zdroj stejnosmérného napéti pro ¢isténi sondy slouzi po pfipojeni s vhodnou polaritou
k obvodu sondy k c¢isténi sondy dopadajicimi nabitymi &4sticemi - ionty. Zdroj je umistén
do samostatné plastové skiifiky s dvojitou izolaci, aby nemusel byt pouZit ochranny vodig,
ktery by mohl vytvaret zemni smycky. Konstrukce zdroje vychazi z pozadavki na zdroje
gistictho napéti. Zdroj ma relativné velky vnitini odpor, takZe se chova jako zdroj proudu.
Proudy tekouci obvodem sondy pfi ¢isténi ionty jsou relativné velmi malé 10° A + 10™* A.
Omezenim velikosti proudi ve vySe uvedenych mezich je téz vyfeSena i ochrana pied ne-
bezpeénym dotykem. Napéjeni zdroje €isticiho napéti je téZ galvanicky oddéleno od napa-
jeciho sitového rozvodu, a to sériové zapojenymi kondenzitory na vstupu izolatniho
transformatoru.  Velikost vystupniho ,¢isticiho proudu je moZno manudlng€, jednak
stupfiovité prepinadem rozsahu ajednak plynule potenciometrem nastavovat nebo Uplné
odpojit. K indikaci spravné funkce zdroje a informaci o probihajicim Cisticim procesu je
pouzito panelové méfidlo, které muze volitelné zobrazovat nastavené napéti do maximalni
nastavitelné hodnoty 250 V, respektive jeho pokles po pripojeni sondového obvodu nebo
zobrazovat velikost proudu sondovym obvodem aZ do pfiblizné 2000 pA.

Vystupni hodnoty napéti, proudu a zbytkového naboje v pfipadé nahodilého
nebo trvalého dotyku splituji parametry doporudené normou CSN 33-2000-4-41
28).

738 Optoelektrické izolaéni bloky

Pro galvanické oddéleni ¢islicove fizenych zdroji napéti, kter¢ j
a vzajemné zaménneé

sou soucasti obvodu

diagnostick ¢ sondy, respektive prostiedim vyboje, slouzi dva identicke
| st slektrickymi clovacimi
optoelektrické izolacni bloky. Tyto jsou tvofeny rychlymi optoelektrickymi odde
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dleny 6N137% [29] s udavanym koeficientem prenosu (CTR, Coefficient of Transmission)
700 %. Rychlost pfenosu dat je 10 MBd (Mega Baud, mega bit za sekundu). Zaru¢ované
izolaéni napéti je 2,5 kV. Tyto ¢leny zabezpecuji galvanické oddéleni jadra systému od &isli-
cové fizenych zdrojii a taktéz galvanické oddéleni Cislicového ftizeni jednotlivych zdroji
od sebe. Optoelektrické izolaéni ¢leny umoziuji libovolné, vzajemné sériové propojeni obou
zdroji, nezavisle na polarité jejich vystupniho napéti, aniz by doslo k jejich zniGeni zkratem
zemni smyckou. Z hlediska stfidavych signali omezuji optoelektrické oddélovaci ¢leny
prinik vysokofrekvencniho ruseni po digitélnich linkach do jadra systému, kde se nachdzeji
AD pievodniky s citlivymi vzorkovacimi obvody a nasledné do ostatnich analogovych
obvodii - zesilovacich stupit. Oddéleni chrani i fidici osobni pocita¢ pred moznym znié¢enim
prinikem vysokého napéti od zdroji napdjeni vyboje pfi moznych extrémnich rezimech prace

nebo poruchach.

7.3.9 Vstupni zesilovace, prevodniky proud/napéti

Pfi pozadavku na univerzalni systém, ktery by byl bez komplikovaného zasahu
s pomoci nastroju do hardwaru aplikovatelny na vétSiné zafizeni, pfevazné mensich vykont,
byla vytvorena sada vyménnych zesilovacil, prevodnikii proud/napéti. Schéma nejcastéji
pouzivaného zapojeni v sadé prevodniki proud/napéti je na obrazku 7.3.9.1 Tato sada
umoziiuje pokryti rozsahu sondovych proudi od 5 - 10* A do 210" A, pticemz proudové

rozlieni se pohybuje od 244 - 107 A do 97,7 - 10° A.

Uvyst.

i

H { T 1 - P X414
\¢ zapojenl pievodnik proud/napeti.

Obr. 7.3.9.1 Nejéast&ji v systému pouZivar
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Napajeni kazjdelll.o vyménného zesilovace je pfivedeno prostiednictvim stinéného
kabelu se snadno pI:lpO_]ltelI]yHl konektorem DIN 5 od zdroje, ktery soucasné napaji vstupni
dast izolacmh.o 2.651’lovaée, umisténcho spolecné s aktivnim filtrem ve skiifice izolaéniho
sesilovace. Pripojeni vystupniho analogového signalu ze zesilovace, pfevodniku proud/napéti
k izolaénimu modulu je koaxidlnim kabelem, zakon¢enym standardnim konektorem BNC.
Kazdy zesilova, prevodnik proud/napéti umoziiuje manualni nastaveni (H proudovych
rozsahti se ziskem 1x, 2x, 4x zakladni rozsah zesilovace, takze umoziuje velmi jemné
pastaveni prenosu s optimalnim vyuZitim rozsahu vstupniho napéti analogové - digitalniho
prevodniku. Zesilovace jsou standardné konstruovany bez pouZiti jakékoli pasivni filtrace
vstupniho signalu, zvIasté pro méfeni s vysokymi rychlostmi sbéru dat tj. vétsimi nez 2 - 10°
vzorkii za sekundu. Pfi poZadavku méfeni v prostiedi s vysokofrekvenénimi rusivymi signaly
jsou zesilovaCe na vstupu vybaveny pasivnim LC filtrem, dolni propusti. Tento filtr omezuje
prinik, pfedevsim vysokofrekven¢nich signali do zesilovaciho fetézce. Jinak je té7 mozné
vstupni filtry odstranit a méfit v realném ¢ase jednorazové déje s relativné vysokym ¢asovym
rozliSenim. Jednorazové déje a taktéZ rychla méreni by byly pasivnimi LC filtry zkresleny.
Modularni koncepce a propojeni moduld standardnimi konektory umoziuje snadnou vyménu
zesilovaci béhem nékolika sekund a pfizpisobit tak méfeni parametrim daného vyboje.
Relativné jednoducha koncepce a malé rozméry zesilovacii vychazi iz poZadavku male
kapacity systému zesilovace, ktery je pfipojovan piimo k obvodu sondy.

Zesilovace jsou konstruovany prevazné jako dvoustuprfiové viz obr. 7.3.9.1, se dvéma
operaénimi zesilovaci. Princip pfevodu proudu na napéti spocivd v méfeni ubytku napéti
na sériovém rezistoru. Toto napéti je na prvnim stupni s piesnym nizkoSumovym zesilovacem
s vysokym ziskem zesileno pfiblizné 100 x a dale zesileno v nasledujicim stupni. Napétovy
prenos obou zesilovacich stupiiii je roven pfiblizné 500. Je tak dosazeno malého vnitiniho
odporu zesilovace - ampérmetru, ktery svou spotiebou pfi maximalnim prochazejicim proudu
zpiisobuje ibytek napéti, ktery odpovida nejvyse 0,02 % rozsahu. Celkovy pienos zesilovace -

pfevodniku proud/napéti dosahuje 5 - 10' = 1-10°, dle pouzitého zesilovate a zvolencho

rozsahu, Kromé této zakladni sady byly a jsou pouZivany zesilovace riznych konstrukei

véetné zapojeni prevodniku proud/napéti s operaénim zesilovaCem, s jinak vybornou

stabilitou stejnosmérnych parametrd, které viak nevyhovuji svymi dynamickymi parametry.

| ’ je velmi ena §ife prenaSencho
Zpravidla pfi nastaveném pienosu VESim nez 1000, je velmi omezena Sif¢ p

u dobu ustaleni az 100 ms,
ovym zesilovatem na vstupu. Je tak lepe

Zesi i 07 nevyhovuje pro rychla
Pdsma. Zesilovace pak maji dlouho C yhovuje p

méfeni, Byly aplikovany téZ zesilovace s pristro)
néni rusent.

- edeviim nizkofrekve
potlaceno souhlasné napéti na vstupu, piedevsim nizkofre
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Pii pozadavku méfeni sondovych charakteristik metodou dvojice sond a zvlaste
uméfeni s prostorovym rozlisenim, kde dosahuje sondovy proud o dva a7 ti fady nizsich
podnot (mimo svazek plazmatu je§té dalsi ¥ad méné) nez u méfeni Langmuirovou sondou
za stejnych parametrii vyboje, je mozno k méficimu systému pfipojit jiné moduly zesilovacii
s pozadovanym vysSim pfenosem proud/napéti. Tyto zesilovace s vysokym ziskem JiZ byly
yyvinuty v rdmei iprav a rozifeni méficiho systému z roku 1996 a aplikovany pii sondovych

méfenich v proudicim mikrovinném plazmatu generovaném povrchovou vinou

[13, 24, 25].

— surfatronem

7.3.10 Izolaéni zesilovace s aktivnimi filtry typu dolni propust

Jak jiz bylo uvedeno, jadro systému je na strané digitalnich vystupl, véetné osobniho
pocitace galvanicky oddéleno od systému vyboje. Taktéz analogova Gast systému, kterou tvoi
vstupni zesilovace - pfevodniky proud/napéti, které jsou piimou vazbou piipojeny na diagno-
stickou sondu nebo dvojici sond, je galvanicky oddélena od jadra systému. Toto oddgleni je
provedeno pomoci izolacnich zesilovact. Peclivé oddéleni pfes nizkou hodnotu vazebni
kapacity snizuje ovliviiovani sondy kapacitou obvodi piipojenych za vstupni zesilovaci
stupné, pripojené piimo k sondé€. Galvanické oddéleni dale snizuje vliv svodovych proudi,
které mohou vyznamné ovlivnit vysledky méfeni, zvlasté pfi méfenich metodou dvojice sond.
Byly sestaveny dva identické a vzajemné zaménné izolacni bloky s odd€lenymi napajecimi
zdroji, které slouzi téZ pro napajeni piipojovanych vstupnich zesilovaci - prevodniku
proud/napéti. Ve spoleénych skiiikach s izolaénim bloky jsou integrovény aktivni filtry. Tyto
filtry typu doIni propust [30] omezuji $ifi pfenaSen¢ho pasma zesilovacim fetézcem.

Pro vlastni galvanické oddéleni analogovych obvodii je pouzit monoliticky izola¢ni

. r ®
zesilova¢ s prenosem frekvenéni modulaci kapacitni vazbou ISO 122 P™ [15]. Parametry

tohoto izola¢niho zesilovace jsou zaruéeny vyrobcem:

i 1 o Tk |- Lo e e s SRR (s 2 2
Eb“i kapaCila UVCdcnéhO i?.OlacnlhO ZeSl]O\v’ace Je ............................ X p[‘
iliZD ¥ a“é ”apéiCCi napéli ._Il 5 \' mUSi hy"‘. Oddélcno prO VSlUp a Vystup,
1 Y i n '_ .......0, 2/,
lineal ila ]]|'CHOSU prl ZiSku 1 d rOan]ilU VStupth d Vystupnlho apétl +10 V A 0 00
i ie pie"é§0!l 5m I 1 ]'. B e AT RS R 50 kHZ
i ~ éh() pé. ('J p i /,amécné I]nca Ité 0501 A] .....................
ektlvni h l 1¢ ]/ l' énih() na (‘.ll ................................... \
i Odnota 0la p 1 0

_ *potlaceni priiniku stiidavého signalu pii 60 Hz
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Pienos signdlu izolaénim zesilovagem frekvenéni modulaci, respektive nosna vina
pfenégeného signalu zpusobuje zvinéni vystupniho napéti zesilovage o piiblizné +10 mv
na kmito¢tu 250 kHz. Za dcelem ptladeni tohoto rusivého signalu a téz pro omezeni Site
prenasencho pasma byl pouZit filtr typu dolni propust. Jednd se o zapojeni aktivniho
analogoveho Butterworthova filtru tretiho #adu s operacnimi zesilovaéi. Filtr ma extrémné
plochou pfenosovou charakteristikou (do 20 kHz 0,1 dB) dle [30], s mezni frekvenci 44 kHz.
V tomto filtru bylo pouZito béZné dostupnych operacnich zesilovagii fady TL 071%, BiFet®,
jite prenaSencho pasma 11 MHz [27]. Pe¢livym vybérem soucastek, jak parovani hodnot
pasivnich prvki rezistori a kondenzatort, tak operacnich zesilovaci bylo dosazeno i vyborné

linearity prenosu stejnosmémého signalu.

7.4 Komunika&ni vstupni a vystupni karty do sbérnice ISA a vnitini sbérnice systému
Vstupni a vystupni karty slouZi ke komunikaci mezi méficim systétmem a osobnim
pocitatem. Prostfednictvim téchto karet je uskute¢fiovano nastavovani parametrii a médi
jednotlivych Casti  systému, programové spousténa konverze analogové - digitalnich
pievodniki, nastavovany hodnoty vystupnich napéti ¢islicové fizenych zdroji, digitalné -
analogovych prevodniki, je provadéno vycitani digitalizovanych dat, jak pfimo platnych dat
zmoduli analogové - digitalnich pfevodniku, tak z paméti dat SRAM a dalsi pozadované
aktudlni funkce. Po zku3enostech s paralelni komunikaci méficich systémid s fidicim
pocitaéem bylo i u tohoto systému pouZito paralelni sbérnice. Za tim ucelem byly vyvinuty
adaptéry, zasuvné karty do sbémice ISA (Industry Standard Architecture) [14], nadale ISA,
kterou byly standardné vybaveny osobni pocitace fady Personal Computer (PC). Tato
sbémice se postupné stala primyslovym standardem a je v soucasnosti nejrozifen¢)si
sbémici, ktera je pouZivana v automatizaéni technice. Jadro meficiho systému se k fidicimu
osobnimu poéitaci, respektive komunikaénim kartdm, pfipojuje dvéma 50-ti zilovymi kabely.
Jednotlivé Zily kabelii jsou zapojeny tak, ze vzdy za jednim signalovym vodi¢em nasleduje
vodi¢ zpétny. Tak je dosaZeno Eésteéného stinéni plochych vodi¢ii a jednotné impedance
jednotlivych signalovych linek. Pro komunikaci fidiciho pogitate s jadrem systému jsou

PouZity dvé zasuvné karty do sbémice ISA, které jsou zasunuty do prodiouliensho primco

konektoru, slotu ISA v osobnim poéita¢i. Na zadni panel osobniho potitate jsou vyvedeny

konektory CENTRONICS 50. Kazda karta ma svij

signdlové a zpétné vodice standardnimi
na oddélenymi kartami, jednou pro vstup

Vlastni oddéleny konektor. Redeni komunikace dver
: (rukee viastni paralelni sbérnice. Jedna

adruhou pro v¥stup dat, bylo zvoleno z ditvodu konstrukce vlastni paraleln
- S 5 tent
\ linek a jeden signilovy vodi¢ zdpisu nebo Ctent

karta poskytuje celkem 24 datovycl
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Oba komunikacni adapiry - Karty ISA, tvoki svymi datovymi a fidicimi linkami jadre
méiciho systému .zéroveﬁ‘Jeho vnitini sbémici. Zakladem konstrukee komunikaénich karet
do sbémice ISA je vyuZiti dlouhého ISA slotu o 96 kontaktech. Tento pfimy konektor
umoziiuje v systému osobniho poéitate prenaset data v i 16 bitg. Sestnactibitova datov
slova a tim isbémice ISA piestala vyhovovat v osobnich poéita¢ich hlayvné pfi pfenosu
obrazové informace do grafickych adaptéri a tak v soucasnosti Jsou touto sbérnici vybaveny
zéikladni desky osobnich pocitaci jen na pfani zakaznika. Pro fizeni méng rozsahlych
automatizovanych procesii a pfenos naméfenych dat je svou rychlosti pfenosu tato sbémice
adife prenaSenych dat zcela dostacujici. MoZnost pienosu 16-ti bitového datového slova
umoznila u vySe popsaného méficiho systému zvysit rychlost toku dat a7 o 50 %, diky
zkriceni obsluzné vstupni nebo vystupni programové rutiny a vlastni operaci vstupu nebo
vystupu na sbérnici ISA.

Vstupni komunikacni kartu tvofi trojice osmibitovych budiéi sbérice 74245, které
oddéluji sbérnici pocitace (ISA) od pripojenych vnéjsich obvodii a jejich Einnost je fizena
na zakladé dekodovani fyzické adresy adaptéru a signalu pro &teni ,,/RD* [14] sbémice ISA.
Dvojice signalové spraZenych osmibitovych budi¢i sbémice tvofi tiistavovy 16-ti bitovy
budi¢ sbérmice a tak nacitat z periferie, méfictho systému, 16-bitové datové slovo
prostiednictvim jediné instrukce programu pro vstup dat. Dekdédovani adresy a vlastni
otevieni budi¢i provadi programovatelny obvod typu PLD (Programmable Logical Device)
GAL (Generic Array Logic). Obvod GAL" téz zesiluje signal ,/WR* [14] pro ¢teni dat
posbémici ISA a tento zesileny a od sbémice ISA oddéleny signdl je vyveden jako
synchronizaéni vodi¢ &teni. Zbyvajici osmice vstupnich datovych signdlii je k dispozici
klibovolnému pouziti, napriklad k detekci vnéjsi udalosti.

Vystupni komunikaéni kartu tvofi trojice osmibitovych strada¢/budici sbérnice 8282,
Které oddéluji sbémici pocitace (ISA) od pripojenych vn&sich obvodi a jejich Cinnost je
fizena na zakladé dekédovani fyzické adresy adaptéru a signalu pro zépis ,/WR* sbérnice

ISA. Dvojice signalové spiazenych osmibitovych stfada¢ti/budici sbérnice tvori tristavovy
ovat do periferie, méficiho systému, 16-bitove

Dekodovani adresy

16-ti bitovy stfada¢/budié shémice a tak zapis

datové slovo prostiednictvim jediné instrukce programu pro vystup dat.
bvod GAL" (Generic Array

avlastni zapis dat do stiadac provadi 1 programovatelny o
ci ISA a tento zesileny

Logic). Obvod GAL” 1é7 zesiluje signal ,/WR™ pro zépis dat po sbémi
4 od shérice ISA oddéleny signal je vyveden jako synchronizaéni vodi¢ zd
e shérnice jsou v systemu vyuzivany jako a
ate volného adresniho

pisu. Signaly
: dresni.
tfetiho osmibitového stiadace/budic

' g lall ey iho pocit
Obépol”mné zhsuyné karty vyuzivaji v systemu osobntho p
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prostoru, uréen¢ho pro prototypové desky tj. v Sestnactkové Ciselné soustaveé se

jedna o adresy
¢ rozsahu 300h +31fh.

Jak jiz bylo zminéno, datové linky vstupni a vystupni komunikaéni karty ISA tvofi
vnitni sbérnici jadra méficiho systému. Vlastni vnitinj sbérnice jadra systému disponuje, diky
konstrukci vstupni a vystupni karty ISA, 16-ti vystupnimi a 16-ti vstupnimi datovymi linkami,
které umoziuji zapsat nebo precist 16-ti bitové slovo z nebo do modulii jadra systému. Ridici
gést sbérnice tvofi 8 adresnich vodi¢d, diky nimZ je mozno adresovat az 256 vstupnich nebo
yystupnich 16-ti bitovych moduld. Dva signilové vodice, jeden vyveden ze vstupni karty
ajeden z vystupni karty, slouzi nebo mohou slouZit pro synchronni pfenos dat nebo spusténi
konverze analogové-digitlnich pfevodniki se signilem é&teni sbérnice ISA ,/RD*“ nebo
JWR* pro zapis. Pro rychlou detekei vnéjsi udalosti je mozZno pouzit 8 samostatnych
datovych linek.

Elektricka specifikace sbémice pro komunikaci s jednotlivymi moduly jadra systému
vychdzi z v modulech pouZitych modernich rychlych obvodd 74HCT245 a 74HCT573 (HCT
- CMOS [31]s napétovymi urovnémi logiky TTL) - budi¢i sbérice. Logickd napétova
troven je 0 V a 5 V, pfi proudovém zatiZeni jedné datové linky az 30 mA. Zpozdéni priichodu
signdlu budici, (74HCT245) respektive stfadaci (74HCT573) je piiblizné 18 ns. Vnitini
sbémice jadra systému je svymi parametry dostacujici pro komunikaci i s nejrychlejSimi

systémy osobnich po¢itact a navic je schopna pfenaSet dat rychlosti vétsi nez 10 MB/s.

7.5 Programové vybaveni méficiho systému

Jak jiz bylo zminéno v tvodu této 7. Gasti prace, programove vybaveni pro méfici
systémy bylo autorem postupné vyvijeno a zdokonalovéno. Konec¢ne verze méficich a fidicich
programii jsou napsény v jazyce C [32] Byly kondny pokusy vytvofit  univerzélni
| programovy blok, ktery by funkéné pokryl co nejvétsi pocet aplikaci. Ukazalo se v3ak, Ze je

vfhodnj3i vytvofit programové moduly, které budou slouzit jednotlivym aplikacim

akonfiguracim systému dle systému vyboje a dle rezimu sbéru dat. To znamena, ze jiny

program obsluhuje systém pifi méfeni ve stejnosmémém  vyboji, iy primerent

; : . Ani ilit stej érn¢ho
Ve stejnosmérném vyboji v pulznim rezimu nebo pi zkouméni nestabilit stejnosm

: dail 1 bk vé
- Whoje atd. Rizné obsluzné programové moduly také odpovidaji i jiné hardwaro

: adani i ivych progra
konfiguraci systému. Timto zpiisobem bylo usnadnéno ovladani jednotlivych progr

' . ' ¢ etru, ktere
moduli, protoZe je redukovan nutny pocet obsluhou zadavanych ystupnich param

zadavat. Tc stém programi je vyhodny
by bylo nutno u univerzélniho programu nutno sadavat. Tento systém programu j

movych

. —p xr
i §at Yond fedeno. programy |sou kratsi
12 hlediska operacniho systému, protoze, velmi zjednodudend feceno, programy.
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Bk jc i ryct’llejéi pr.ovédéni jejich funkei. Ukazalo se, ze v nékterych specialnich pripadech
bylo yyhodné upravit prong pro konkrétni aplikaci, napiiklad jako u piivodniho systému
o méfeni dvojici sond v mikrovinném vyboji.

-. Ovléd:eim %tole?eho fl spusténcho programového moduly pfi konkrétni aplikaci je
'_. pmsﬁednicmm klicovych klaves dle zobrazeného menu na displeji - monitoru. Toto ovladani
s jevi jako nejjednodussi z hlediska délky a komplikovanosti programového kédu a té7
~ pejrychlejsi. Proces méfeni predchazi nastaveni parametri méficich modi jadra systému,
~ konstanty pfenosu proudu dle pouzitého vstupniho zesilovace, podet méfeni ke stiedovani
apevné predpéti sondy vici referenéni elektrodé. Dal§im udajem muze byt vlozeny komentaf
k jednotlivym méfenim. Vlastni proces méfeni je pak odstartovan odpovidajici klicovou
 Kldvesou. Systém se nejprve sam otestuje na chyby analogové &asti, vzniklé teplotnimi drifty
. nebo prinikem rusivych signdli.. Naméfena odchylka je zaznamenana a jednotliva méfeni
jsou o tuto odchylku opravena. Probihajici proces méfeni je signalizovan a taktéz jeho
~ ukonéeni. Po ukonceni méfeni je mozna subjektivni vizualni kontrola naméfenych dat -
 jednotlivych sondovych charakteristik. Pokud se jevi ziskana data jako odpovidajici,
napriklad pokud nejsou vyrazné ovlivnéna Sumem nebo ndhodnymi poruchami o velké
intenzité, je mozZno ziskana data pfed vlastnim vyhodnocenim zpracovat stiedovanim
~ zeziskaného dostate¢ného poétu méfeni a opét vizuilné zkontrolovat. Data je pak moZno
* ulozit do souboru na disk v plné vysi nebo ulozit pouze predzpracované stfedované hodnoty.
UloZeny soubor ma standardni format textovych fetézcti ASCII (American Standard Code for
~ Information Interchange), kde jednotlivé sloupce naméfenych hodnot jsou oddéleny mezerou.
%.Som!ésli souboru je téZ protokol, ktery obsahuje datum, hodinu a minutu, kdy byl soubor
ulozen. Dalimi udaji jsou zadand pievodni konstanta pouZitého zesilovace, nameéfena
u:f odchylka systému, pocet méfeni ke stiedovani a vlozeny komentaf. UloZeny soubor je pak
f‘m&no archivovat nebo postoupit k daldimu zpracovéni bud’ standardnimi_ programovymi
prostiedky, jako jsou tabulkové kalkulatory nebo specialnimi programy na zpracovani
:’.‘Pl'elentaci vysledkii fyzikalnich méfeni. Program dile zobrazuje vySe uvedené¢ parametry
Veetné posledniho pouZitého jména datového souboru a umoziiuje pouzivat kompletni sadu
mu, pro prici s disky a soubory.

Tezidentnich i tranzientnich piikazii operacniho systé
h ery plné Fidi proces sbéru

Vyse uvedenym zplisobem pracuje a je ovladan program kt | |
At - migen sondovych charakteristik. Podobné pracuji 1 programy pro synchronizovana
ﬂfeni § Casovym rozliSenim. Nastaveni systému a spusténi méfeni je sloZite)st. ngrfni
':I“vwm“’ piipadé piimo netcastni shéru dat, protoze provadéni instruk&niho cyklu by Z‘\ldblt’
roto tuto funkcl piebird synchronizacni

) / (2% Lanink B
; Pl rychlych méfenich bylo pfili§ casové narocne. I
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-~ obvod. Obsluha musi programové pouze prostfednictvim zadanych modd nastavit kartu
analogove - digitalniho prevodniku a kartu paméti dat (SRAM). Spusténi procesu méieni je
vihodné pak provadet manualné sekvenci nastavovacich tlagitek na modulu statické pamt'jti
dat a proces vlastniho sbéru dat pak spustit tlacitkem na synchronizaénim obvodu. Proces
speru dat probéhne automaticky a data ziistanou zapséna uloZena ve statické paméti dat.
Ve statické paméti dat jsou naméfena data uloZena az do nésledujiciho procesu méfeni, kdy
jsou piepsana novymi. Odtud je program na zikladé piikazu obsluhy miZe postupné vy&itat
azobrazovat k vizualni kontrole nebo vy¢ist a pfedzpracovat stfedovanim [3, 4]. Data mohou
byt podobné jako v predchozim pripadé doplnéna komentatem, naptiklad o fazovém posuvu
odbéru vzorku a dalsimi informacemi a uloZena do textovych soubori v plné vysi nebo
sttedovana a standardné jsou ukladana do souboru se zaznamenanymi parametry méfeni
avyse uvedenymi zakladnimi udaji meéficiho protokolu. Zdrojovy text programu pro

méfeni sondové charakteristiky v kontinualnim reZimu je uveden v priloze V.

~ 7.6 DosaZzené parametry univerzalniho systému pro sondovou diagnostiku plazmatu
Vy$e popsany méFici systém autorem vyvinuty a realizovany v letech 2000 + 2002
na zdkladé ziskanych zkuSenosti s konstrukei méFicich pristroju a pristroju pro

sondovou diagnostiku plazmatu dosahuje téchto parametrii:

-rychlost méfeni pfi fizeni osobnim pocitacem (dle pouzitého PC) ....... =25 10’ vzorkii s’

- rychlost méfeni pfi hardwarovém fizeni synchronizaénim obvodem ......... 5. 10°vzorki s’

- nejmensi nastavitelné casové rozliseni pii postupném VZOTKOVANT ...vvevnvnernnennennnns 200 ns
:.' ~linearita celého MEFICTNO FEEZCE . ..vvvrvnrnnenernreesunsnnnrnnsaneren s s mn e eoes 10,05 %
12,5mV

- -napétové rozliseni (nejmensi krok napéti) generatoru tvarového signélu ..............

- vystupni napéti generatoru a zdroje predp&ti SOy ....o.ooereeeee 2 x (25,600 V + 25,588 V)

ilovace)

- -nejvétsi a nejmendi méfitelna hodnota proudu (dle pouzitého zes
200mA +6- 107" A

.............................................

ficiho systému je uvedeny na obr. 7.6.1.

Visledek testovaciho méfeni mé .
ocentualni odchylka 2048 naméienych

~ Naobrazku 7.6.1 je zobrazena absolutni pr A
. . - k’

~ hodnot proudu volt-ampérové charakteristiky lineArniho rezistoru od teoretickyc

: 8 r - é

~ hodnot proudu vypoctenych z presného schodovitého napéti generovan¢ho Cislicov

225,60V + 2558V a znamé ho
Rychlost méie

dnot testovaciho rezistoru,
Fizenym zdrojem v rozsahu y

| ' ni je dana vykonnosti
-~ Ktery nahrazuje obvod [ angmuirovy sondy. |

.



MéFici Systémy pro sondovoy diagnostiku plazmatuy

.

poutitého osobniho poéitate a v daném piipade dosahovala pfiblizng 1 - 107 vzorkii
sa sekundu. Hodnota rezistoru byla méfena §estii":id0vym multimetrem HP 34401A%

abyla stanovena na 37680 Q. Namérené volt-ampérové charakteristiky byly

pro potlageni pronikajiciho  rulivého  signaly stredoviny

ze 64 naméfenych
charakteristik. MEFici systém byl pii testovacim méreni

usporadan ve shodné
konfiguraci pro Kontinualni rezim méreni jako pro méfeni ve stejnosmérném stabilnim

vyboji.

0,10 + L . L . | - 1

7 0,10
o,os{ 5 ‘J - 0,05
s Y v "t W \
LR

= 0,00- y h‘.ﬂ ﬂﬂw' v" h H“ W “ - 0.00

a 1P N | -
] 4 -0,05

-0,05 -" J
, - 0,10

-0,10 1 v 560 T 10Iﬂﬂ . 1;00 2000

Bod volt-ampérové charakteristiky

o [t-ampérové
Obr. 7.6.1 Absolutni odchylky naméfené a teoretické hodnoty proudu vo p
R ‘ - sfenvch hodnot proudu
charakteristiky linearniho rezistoru o hodnoté 37680 €2 pro 2048 namereny

; ité &ti
s : : m schodovitém nap
(bodis volt-ampérové charakteristiky) v zavislosti na generovanc

= -] - dU¢
feni 1 - 10° vzorki za sekun
Viozsahu -25,60 V + 25,58 V s krokem 25 mV; rychlost méfent

cnim pru anim
Pro ypodteny sumacnim prumerov
-' potlaceni rusivych signali jsou hodnoty proudu vypocteny
| | | rovveh charakteristik.
veh volt-ampérovych charak
13, 4] (sttedovanim) ze 64 naméfenych volt-amp Yy

A Zavér

idané habilitatni prace
R iedkladané habilitac
Jak | ilech prace, bylo hlaynim ukolem predklad: . stiedi
aK je uvedeno v cilech prace, by e specifickém pros
. s o atu Ve hpL
sieni parametru plazmat

4 1 'f'L'nl p‘lr‘"“" . - B’ .ltu
> zdokonaleni sondového mé ¢ dinonostiky plazme
ke zdokonaleni bicktivni méfeni sondové diagnostiky |
0 obje

'ﬁplllmovych technologii. Zakladem pr
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cuvedenych komplikovanych technologickych podminkach byl Vyvoj
e popsan)"Ch méficich systému. ’

realizace a lUpravy

Uvedené systémy se autorovi piredkladané prace podafilo realizovat, vybavit
avi

pombnym programovym vybavenim, oZivit a Provést testovaci méfenj pro ovéreni
i

funkce a presnosti méficich aparatur, Systémy byly téz aplikovany v Kkonkrétnich

experimentélnich mérenich pFi sondové diagnostice plazmatu viz 3. 4.5. a 6. East prace.
Realizované méfici systémy s rezervou splfiuji vychozi poZadavky dle bodii 1. + 4.,
uvedenych v kapitole 7.1, které byly stanoveny pred zapocetim jejich vyvoje. Diky modularni
koncepci systémil je mozna rizna hardwarova konfigurace systémil pro konkrétni méfeni
sondové diagnostiky plazmatu na riznych systémech jak vakuovych, tak riiznych druhi
napdjeni vyboje. DalSim dileZitym a sledovanym parametrem je vysoka rychlost sbéru dat,
kterd je nezbytna pfi sondovych méfenich v plazmovych technologiich - predevsim ruznych
depoziénich procesech. Diky vysoké rychlosti méfeni aparatury byl vypracovan postup
rychlého sniméni sondovych charakteristik, ktery umoZiiuje méfeni sondovych charakteristik
y tak kratkém c¢asovém intervalu, Ze je mozZno zanedbat vliv depozice riznych vrstev,
polymemnich, polovodivych nebo tvrdych na povrchu sondy. Dalsi vyhodou uvedenych
systémil je moZnost synchronniho méfeni sondovych charakteristik s nestabilitami nebo kmity
vyboje a téZ mozZnost pracovat v pulzné buzenych nebo modulovanych vysokofrekvenénich
apulznich stejnosmérnych vybojich. Tato metoda v kombinaci se stfedovanim naméfenych
vybojich hodnot sondového proudu, umoziuje potlacit vliv Sumi a dalSich stochastickych
| procesil v plazmatu i jinych zdroji. Synchronni sbér dat - méfeni sondovych charakteristik
ssebou piinasi mozZnost asového rozliseni a tak moznost zkoumdni Casovych variaci
t0zdélovaci funkce. Jako optimalni fedeni byla autorem zvolena koncepce méficich systémi,
| procesualné oddélenych od fidiciho osobniho po€itace fady PC. V piipadé rychl¢ho méfeni
sondovych charakteristik se osobni po¢ita¢ piimo netcastni procesu ziskani dat a mefeni fidi
- Synchronizaéni obvod. Timto zpusobem bylo omezeno vyzafovéni vysokofrekvencniho
Meni, jehoZ zdrojem je osobni poditac. Méfici systémy mohou byt aplikovany diky sve
konstrukci nejen v sondové diagnostice plazmatu, ale iV jinych experimentalnich méfenich
ajsou vybaveny moduly, které tato méfeni umoZznuji. )
Diky modularni konstrukci je moZné mérici systémy také ddle rozsiFit pro dalSi

| . i riklad
moZné aplikace vietné automatizace fyzikalniho experimentu nebo Fizeni, nap

technologického procesu. g
i sa
V nésledujicich tabulkdch 7.7.1 a 7.7.2 jsou pro srovnani uvedeny do

torem
Parametry komerénich méFicich systémit pro

sondovou diagnostiku plazmatu a au
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Y Pro sondovou diagnostiky 1
| a
- plazmatu

yyvinutého univerzalniho méFiciho systémy .

Dosazené parametry realizovanych méFicich Systémid  byly porovns

r - i n

skomerénimi aparaturami pro sondovou diagnostiky Plazmatu a to firem Hid :
iden

| Analytical® a Scientific Systems® 135, 36].

Tabulka 7.7.1
[MS | Vzorkovani Rozlideni proudu Rozliseni napéti Casové
3 -l :
[10°s™] Jpmin/Jpmax Vipmin/Vpmax Rozlisen
Ad | >5000 6-10"" A 12,5 mV/£25 V <200 ns
softw. 400 /200 mA 12,5 mV/+25 vV
S 150 0,1 pA/0,25 mA 25 mV/£100 V 1 ps
pf. (250 mA)
Hi 100 20 mA/l A 200V =100V <0,5 s
Tabulka 7.7.2
MS Synchronizace Pocet hodnot Pamét’ dat Interval
s pulznimi vyboji proudu nas. hodnot Lo
plasma/ext. [kHz] charakteristiku proudu 1 charakteristika
Ad 830 (teor. 5000) 128 + 4096 opt. 32768 256/128 ps
'_ teor. 50 ps
N 1000/18 . : :
Hi 100/250 Max. 8000 8000 25 ms

Z uvedenych srovnavacich tabulek 7.7.1 a 7.7.2 je ziejmé, Ze autorem vyvinute

realizované méfici systémy jsou srovmatelné s komerénimi  méFicimi  systémy

Vuledovanych parametrech, tj. rychlosti shéru dat a ¢asovém rozliSeni je dokonce

tihuji.

V neposledni Fadé jsou sledovanym parametrem
merénimi systémy nesrovnatelng,

pofizovaci naklady na specidlni

Systém, které jsou v porovnani s uvedenymi ko

“neZ o jeden Fad, nizdi.
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1 Mékovéni

Materidlové zabezpeCeni realizace mefici
cich aparatur pro :
sondovou  diagnostiku

 plazmatu bylo zabezpeceno - finanéné podporovano v ramci spolupréce Katedry fyziky PF

K, V Holesovickich 2, Praha a FU AV
LR, sckee optiky, Na Slovance 2, za podpory projektti COST 515.50 a GACR 202/95/150
' aGACR 202/98/0666, GACR 202/02/P021, GACR 202/00/1592, MIMT R - LN00AO15
- 2AV0Z1-010-921 a MSM 124100004,

'~ JU. Jeronymova 10, Ceské Budgjovice, KEVF MFF U
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§ ZAVER
Hlavnim cilem pfedkladané habilitagni prace bylo piispét ke zdokonaleni sondové

\
diagnostiky plazmatu v systémech ;

AN vyuivanjeh v technologickych aplikacich, kde je jei
povadéni komplikovanc jak z hlediska napéjeni vyboje, tak probihaicimi fyziklnimi
a fyzikalné chemickymi procesy.

Zakladem pro ziskani experimentalnich dat PFi sondové diagnostice plazmatu
y technologickych - podminkich plazmovych reaktori se staly autorem vyvinuté
a realizované mérici aparatury. Tyto méfici systémy umoznily diky riznym konfiguracim
ve vySe popsanych komplikovanych podminkach areZimech vyboje sondovd méfeni
provadét. K ziskani experimentélnich dat prispélo té7 autorem vytvofené programové
_yybaveni téchto méficich systémi pro sbér a predzpracovani dat, které bylo ptizpiisobeno
~ konkrétnim pozadavkim jednotlivych experimenti.
Méfici systémy pro sondovou diagnostiku plazmatu byly nasledné aplikovany pri
sondové diagnostice plazmatu v plazmochemickych reaktorech vriznych typech
napajeni a rezimech vyboje v technologickych procesech. Provedend sondovd méfeni
' pomoci vySe zminénych autorem vyvinutych méficich systému pro sondovou diagnostiku
plazmatu poskytovala kvalitni data pro jejich nasledné spravné vyhodnoceni a nasledné
ziskani informace o parametrech zkoumaného technologického plazmatu.
| Vlastni sondova diagnostika byla aplikovana v podminkach depozi¢nich procesii
yprostfedi in situ technologickych plazmovych reaktori sriznou pracovni néplni —
- depozice tvrdych vrstev Ti v argonu, depozice polymernich vrstev s velkym odporem ve
smési argonu a uhlovodiku n-hexanu, depozice polovodivych krystalickych vrstev ZnO ve
smési argonu a kysliku. Deponované vrstvy v jednotlivych experimentech se vyznacovaly
rliznymi fyzikalnim vlastnostmi a komplikovaly specifickym zplsobem meéfeni sondovych
charakteristik. Takté? napéjeni vyboje a pracovni rezim napajecich zdrojii vyboje a jevy
ﬂﬂikajici ve vyboji nestability vyboje i nezédouci rugivé signdly jiného pivodu
mplikovaly sondova méfeni.
| Shrnuti aplikaci méficich systémii pro sondovou diagnostiku plazmatu a ziskanych

imentalnich vysledkii je uvedeno nasledné.

sondové diagnostice plazmatu

81 Vyvinuté méric systémy a jejich aplikace v ol
- tm 1] i jdané habilitacni

Jak je uvedeno v cilech prace, bylo hlavnim ikolem predkladan p =
' E — » specifickém  prostiedi
PHspét ke zdokonaleni sondového méfeni parametril plazmatu ve sp | L
| 4 di ik | vychozim poZadavke
movych technologii. Pro zdokonaleni sondové diagnostiky byl vy
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V. realizace a Upravy vyse popsanych méficich systému [1, 2, 3 4]

Uvedené systémy se autorovi piedklidané Prace podafilo realizovat vytvorit

S 7 . - B ’ ori
odpovida]icl programove vybaveni — piiloha V., ozivit a provést testovaci méfeni pro
ovéreni funkce a presnosti  méFicich aparatur.

Systémy byly téz aplikovany

y konkrétnich experimentalnich méfenich pri sondové diagnostice plazmatu viz 3, 4. 5

a 6, ast prace.

Realizované méFici systémy s rezervou spliiuji vychozi pozadavky dle bodii 1. + 4

avedenych v Kapitole 7.1, které byly Stanoveny pred zapoéetim jejich vyvoje a jsou
| srovnatelné s komer&nimi méFicimi systémy. Diky modularni koncepci systémii je mozna
riizna hardwarova konfigurace systémi pro konkrétni méfeni sondové diagnostiky plazmatu
nariznych systémech jak vakuovych, tak riznych druhi napajeni vyboje. Dalsim dilezitym
_' parametrem je vysoka rychlost sbéru dat, kterd je nezbytna pfi sondovych méfenich
- yplazmovych technologiich - pfedevsim riznych depoziénich procesech. Diky vysoké
- rychlosti méfeni aparatury byl vypracovan postup rychlého sniméni sondovych
charakteristik, ktery umoZnuje méfeni sondovych charakteristik v tak kratkém ¢asovém
' intervalu, Ze je moZno zanedbat vliv depozice riznych vrstev, polymernich, polovodivych
-~ nebo tvrdych na povrchu sondy. Dal$i vyhodou uvedenych systémi je moznost synchronniho
méfeni sondovych charakteristik s nestabilitami nebo kmity vyboje a téZ moznost pracovat v
pulzné buzenych nebo modulovanych vysokofrekvenénich a pulznich stenosmérnych
vybojich. Tato metoda v kombinaci se stfedovanim naméfenych vybojich hodnot sondového
', proudu, umoziiuje potlacit vliv suma a dalSich stochastickych procesi v plazmatu i jinych
zdroji. Synchronni sbér dat - méfeni sondovych charakteristik s sebou pfinasi moznost
-. tasového rozliseni a tak moZnost zkouméni asovych variaci rozdélovaci funkce. Jako
fl optimélni fe3eni byla autorem zvolena koncepce méficich systemd, ktera umoziuje sbér dat
:-Mdélené od fidiciho osobniho poéitate. V pfipadé rychlého méfeni  sondovych

charakteristik se osobni pocitaé pHimo neucastni procesu ziskani dat a méfeni Tidi

-l.)’nchronizaé ni obvod. Timto zpisobem bylo omezeno vyzafovani vysokofrekven¢niho

mi’ jehoZ zdrojem je osobni poéitaé. MéEfici systémy mohou byt aplikovany diky sve

Konstrukci i v jinych experimentalnich méfenich a jsou vybaveny moduly, kter¢ tat(? mer.en,l
| moZiiuji. Diky modulérni konstrukci je mozné systémy déle rozifit pro dalsi ntc')zne
#plikace yeetng  automatizace  fyzikéalniho experimentu nebo jin¢ho, ’naprlklad
techr ologick ého procesu. Méfici systémy a programov¢ vy bavent k URARAR Jako,ce,le
: ni vychazejici z podminck konkrétniho

nebo vypracovani specifické metodiky mere ook
le price byla aplikace vyvinutyc

‘WMrrt‘nnu ¢hsti ke spinéni hlavniho c
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 mificich systémil ma riznych druzich napajeni a rezimech viboje v podminkach
minkac

. plazmﬂ"yCh technologii. V nasledujicich kapitolich je uvedeno shrnut

£ - i ’ #
~ jondovych méFeni v podminkach in siru. vysledki

g2 Sondova diagnostika plazmatu v magnetronovém reaktoru ve stabilnim
stejnosmérném vyboji pFi depozici tvrdych vrstey

Sondova  diagnostika  plazmatu v magnetronovém  reaktoru s nevyvéazenym

E magnetickym polem ve stabilnim  stejnosmérném vyboji pti depozici tvrdych vrstev

4 pmswroVSfm rozliSenim bylo provadéno in situ v podminkach depozice vrstev Ti. M &fici
 aparatura [4] pro sondovou diagnostiku plazmatu byla sestavena v zékladni konfiguraci pro
@éi‘eni v kontinudlnim reZimu ve stabilnim stejnosmérném vyboji. Programové vybaveni
~ prosbér a predzpracovani dat bylo upraveno pro potladeni rusivych signal vyboje i jinych
~ zdrojil. Aparatura vybavena uvedenym programovym vybavenim umoznila shér velkého
mnozstvi dat nutného pro ziskini jemného prostorového rozlideni parametru
-~ zkoumaného vyboje v relativné kratkém ¢ase [5).

Vysledky sondovych méfeni v magnetronovém reaktoru s nevyvaZenym
magnetickym polem s prostorovym rozli§enim ukazuji, Ze potencial plazmatu V,v prvnim
Z,"nuboru méfeni se pfi tlaku p = 0,5 Pa, pritoku argonu Qx = 3-1,69-10°Pam’s”,

_‘ I, =04 A, P =130 W v prostoru pod magnetronem méni v rozmezi 17 V + 0 V, koncentrace
Eﬁtl‘onﬁ n, pod magnetronem roste aklesd symetricky podle osy magnetronu v rozpéti
'-10”+ 10". Hodnota stfedni energie elektronii £, dosahuje az 10 eV.

V druhém souboru méfeni pfi: p = 2,5 Pa, Qar = 10 - 1,69 - 10° Pam’s™, I, =04 A,

106 W se hodnota potencialu plazmatu V, pohybuje v rozmezi - 6 V + 2V, koncentrace

elektronii n, a jeji prostorové rozloZeni je tadové srovnatelné s prvnim souborem merent.

: : : feni pii vy$sim tlaku
hodnota energie elektronii £, se v druhém souboru méfeni pfl vy

P=25Pa pohybuje v rozmezi 2 eV + 4 eV.

- ru
Jak bylo uvedeno, hodnoty koncentrace elektronid n, se Ve zkoumaném prosto
- A ' 5 ’2
¥oje pod magnetronem lisi aZz o tii iady. V uvedencm prostoru byly naméfeny te

( , : i tronové
O2ilné hodnoty potencialu plazmatu V, v rozpéti az 20 V a (¢ se meéni elektron

] B : a7 vch
Melovaci funkce FEDF (Electron Energy Distribution Function). Z vyse uvedeny;

. pfi i etrii  plazmatu
Bledkti experimentds  vyplyva, Ze je nezbyin¢ Pri studiu  param P
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| vplmochemick)?ch reaktorech magnetronového

ovym rozlisenim YPU  providét detailni mégen;
- sprostor .

Ziskané kvantitativni hodnoty parametri plazmatu s jemnym prostorovym rozligenim
~ yplazmochemickém reaktoru s nevyvazenym magnetickym polem posloui ke zdokonalen;
~ modelovani procesi metodou PIC/MCC (Particle In Cell/ Monte Carlo Collision).
~ Vyslednym efektem sondové diagnostiky plazmatu s jemnym prostorovym rozlisenim je

 pinosem k lepSimu porozumeéni procestiim v magnetronovém reaktoru, optimalni umisténi
3

- substratu a nasledné zdokonaleni technologickych aplikaci depozice vrstev Ti [S] - pfiloha I

'l_ 8.3 Sondova diagnostika v polymernim plazmatu v nestabilnim stejnosmérném vyboji

.' Pro méfeni sondovych charakteristik v nestabilnim vyboji s ¢asovym rozlienim bylo
mutno za tim ucelem vyvinout specidlni méfici aparaturu véetné Hdiciho programového
vybaveni [1, 2, 3]. Vyvinutou aparaturu bylo nutno otestovat, jednak z hlediska pfesnosti a
téz zhlediska jeji funkcnosti pfi aplikaci v sondové diagnostice plazmatu, coz bylo
:_- provedeno v ramci autorovy disertaéni prace [6]. Pro méfeni v nestabilnim stejnosmémém
. vyboji byla méfici aparatura uspofddana v konfiguraci, ktera umoznila méteni sondovych
charakteristik synchronné s nestabilitami vyboje s ¢asovym rozliSenim. Aparatura poskytla
'-ﬂl sondové diagnostice v ¢asové nestabilnim polymernim plazmatu data, ktera nebylo
I'llo!no ziskat klasickym méfenim Langmuirovou sondou a prispéla tak ke zdokonaleni
'Qmu sbéru dat v komplikovanych podminkéch depozice polymernich vrstev.

Pii aplikaci sondové diagnostiky v polymernim plazmatu ve smésich Ar a uhlovodik
.' ~hexan byly dosazeny tyto vysledky: Opakované provedenym ovéfovacim méfenim byla
cha G¢innost ¢idténi sondy jejim ohfevem na dostacujici teplotu tj. 220 °C + 250 °C.
Dillezitym visledkem bylo ovéeni spolehlivosti aplikace rychljch sondovych méfeni pfi
sond ¢ diagnostice v polymernim plazmatu, ktera umoziuji ziskani nezkreslenych dat,

by béhem intervalu méFeni v&ase Fadové jednotek sekund dochizelo
Kviznamnému ovlivnéni a deformaci sondovych charakteristik deponovanou polymerni

Vou na sondé [6].

' - ulo, Zze hodnoty
Z vysledk(i srovnavacich méfeni v magnetronovem reaktoru vyplyn

v4d niz§i nez v reaktoru
| B : )% n - 1 byly o 1 fad mzsi nez v
energic elektronti ﬁ’rc smési Ar + 20 % n - hexanu byly

- B ia i améienych sondovych
EViboji v argonu bez piimési uhlovodiku, Toto potvrzuje 1 i

L Raat e octen¢ hodnoty
kteristik viz tabulka 4.1 a obrazek 4.4.1 ve Stvrté ¢asti prace. Vyp si
Y aHmesl ne’ ylymerni smesi
Wicentrace clektronti n_ jsou naopak niz&i v argonu bez primesi nez v poly
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E ) '
. Ar+20%n - hexanu, coZ ukazuje na viiv pHmési na probihaij

- v ajici

 plazmatu. Vy3§i koncentrace elektronii naméteng ve smési A_:Cl procesy v polymernim
. : si Ar+20%n— .
| avislosti k o SO on-h x
~ gouvisi se zavislosti oeficientu ambipolarni difize na teploté elektronii exanu zfejmé
Jekiront je radialni difiize pomalejs. ektrond — pfi nizs teplote
3 Z vysledki sondovych méfeni v ¢asové proménném polymernim pl

, etronového typu vyplyva, 7 Im plazmatu v reakto

| magn L . YlI: Yp )iva,- ze v plazmatu se vyskytuji nejméné dve energetické ru
; elektrondl, které vykazuji vyvoj v ¢ase pfi fazovém posuvu po kmitu - nestabil; € grupy
| Jiz obrizky 4.4.1, 4.4. ot ~DICSADLIE plazmaty
iz © y 4.2, 44.3. Dochézi zde k ¢asovym zménam jak koncent

_’ ’ _ y entrace »n_,

' gtfedni energie elektronl £, [6, 7], [8] - piiloha IT ., tak

Uvedeny vyvoj ickv .

: y vyvoj energetickych grup, respektive zmény v zastoupeni nabitych &asti
ar ’ =g -] ’ - C
piznych energii zpiisobeny nestabilitami plazmatu mize mit vy yech Castic
: T , . znamny vliv na pribéh
__ depoziéniho procesu a nasledné kvalitu deponovanych polymernich vrstey proto vyZaduj
‘ . i ' ) vyzaduji
- provadéni dalSich méfeni, kterd budou zaméfena na objasnéni uvedenych jevii ]
E P : . T : :

| opsan¢ zdokonaleni sondové diagnostiky in situ s Gasovym rozlisenim prispéje
khlubsimu néhledu na slozité procesy, které probihaji v polymernim plazmatu a poskytne
“moznosti k ziskani detailnich informaci vedoucich ke zdokonaleni a reprodukovatelnosti

flechnologie depozice polymemich vrstev.

84 Sondova diagnostika plazmatu v tryskovém systému ,,plasma jet“ v podminkich
depozice vrstev ZnO ve stejnosmérném a vysokofrekvenénim vyboji

: Sondova diagnostika v tryskovém systému sdutou katodou ,plasma jet” byla
Fo\'édéna v podminkach in situ depozice tenkych vrstev ZnO ve stejnosmérném
' vysokofrekvenénim vyboji [9, 10].

1 Vlastni sondova méfeni ve stejnosmémém a vysokofrekvenénim vyboji byla
‘ ddéna vyvinutou méfici aparaturou konfigurovanou dle pouzitého napéjeni vyboje,
F ¥etné programov ¢ho vybaveni upraveného pro dany typ vyboje a rezimu sbéru dat.

Ve stejnosmémém vyboji byl méfici systém usporadan pro sondova méfeni

YZikladni konfiguraci pro sondovd méfeni ve stabilnim stejnosmémém  vyboji v

Minudlnim rezimu, tj. bez pouZiti synchroniza¢niho obvodu, podobné jako méfici

paratura, ktera byla aplikovéana ve 3. E4sti prace pii sondovych méfenich ve stejnosmérném

J9)1 v reaktoru magnetronového typu pfi depozici vrstev Ti a v 6. ¢asti prace pii méfeni
povrchovou vInou - surfatronem.

'm 14y A . p
] Vinném plazmatu, generovaného
meéfici aparatura uspofadana

Pro méfeni ve vysnknfrckvcni‘nim yyboji byla
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- ool
: g znila  méfeni sondovych
aci, ktera umozn y
~ ykonfigur

' éni yboji.  Vzorek
- frekvencnim  vyboji
yysoko

charakteristik V. modulovaném

sondového  proudy byl  odebiran synchronné
< modulaénim signalem 100 Hz, ktery generoval vysokofrekvenéni napajeci z
b 5

Jak je uvedeno vySe v kapitoldch 5.1, 52, 5.4, 5 3.5, bylo pii potladovani ri

Givych signald  pouzito kombinace
-

droj vyboje.

znych slozek
vuvedenych  kapitolach prace

popsané
gkolikastupniové  filtrace  a pfedzpracovani signélu.
n

Pro potladeni nizkofrekvenen;
'~ modulaéni sloZky vysokofrekvenéniho signélu sondového proudu byl do méficiho systému

_ zapojen synchronizacni obvod, ktery fidil spolupraci jednotlivych ¢asti systému pfi sbéru dat
I- yuvedeném typu vyboje v reZimu postupného vzorkovani.

: Uvedeny méFici systém umoznil i v komplikovanych podminkich in situ
ﬁoziéniho procesu polovodivych vrstev ZnO ve stejnosmérném a modulovaném
lq.-pokofrekvenénim vyboji v plazmochemickém reaktoru vybavenym systémem trysky
Jplasma jet” ziskat Kvalitni experimentilni data. s
Jak vyplyva z vysledki experimentd, stejnosmérny a vysokofrekvenéni xrybo; SF,:
odliSuji vrozd€lovaci funkci. Ve vysokofrekvenénim vyboji byla v rozdélovaci funkci

zastoupena jedna Maxwellovskd grupa elektroni o teploté T,, pribliZzné 2,5eV a
- ' 7 : ' érném vyboji se objevovaly,
koncentrace n,,, dosahovala pfibliZzn¢ az 10" m™. Ve stejnosmémém vyboji se obj y

komé pfipadu pritoku Q. = 5 -1,69-10"Pam’s’, dvé grupy elektronii (,bi-
Krom T 0& o
I , ; i
faxwellovska“ rozdélovaci funkce) snizsi a vy33i teplotou. Teplota elektroni s vyss

0 s nizsi i la kolem
ii 7, dosahovala aZ 4 eV ateplota elektronl s niz$i energii se pohybovala
VT eh 4

0 pi 7 80 % celkové
S eV, pficemZ zastoupeni nizkoenergetickych elektronli predstavovalo az 80 % c

' ajeni vy ¢ lisi — pii
lektroni  pfi  stejnosmérném  a vysokofrekvenénim napdjeni  vyznamn el
L. i 0 Ta §8i hodno

frekvenénim napajeni vyboje dosahuje koncentrace elektroni o fad vy
JS0KoIrekvencni
‘ b ’ ’ . K w ll'
Z pfi stejnosm érném napajeni vyboje [10] - pfiloha 1 R
Kvalita deponovanych vrstev ZnO byla ovéfena analyzou p

ita

i icky skam GI.
ikrosondou rentgenové XRD difrakci a piezoelektrickym zkou

. aném povrchovou
dova diagnostika plazmatu v mikrovinném vyboji generov

VInou - surfatronu

’ o ' h v 0]1 b a

: abilnim
- Zimu ve sla
g ualnim re
figurovanou pro méfent Vv S - zesilovace -
JEETOu Kontigroy byla ucelové rozsifena 0 2
a byk

hoji. vi, kapitoly 7.2.1 az 7.2.3. Aparatur
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:-' iky proud napéti, /U ym zi : :
pievodniky P p S vysokym ziskem, kter¢ umoznily méfeni proudi mengich

S aninn o 10

5 10° A s rozliSenim aZ 6 - 10" A u metody dvoii e
| nez . , Y dvojice sond. Pro dané meéfeni byla aparatura
(¢ vybavena programy pro sbér a piedzpracovani da modifikovanymi pro metody méfeni
-. iy : L |
~ dvojici sond a vySSi uroveii pronikajicich rusivych signald. Py sondové diagnostice
g plazmart mikrovinného vyboje bylo nutno programové pfizpiisobit rychlost

1 | sbéru dat
omezené rychlosti odezvy vrstvy prostorového naboje v okoli sondy ve zkouman

| | ém vyboji,
jak pro méfeni Langmuirovou sondou, tak pro méfeni metodou dvojice sond. Aparatura tak
snila sc:.ndova mc?f'em \ n.ukrovlnném pPlazmatu s prostorovym rozliSenim diky
vysokému zisku pouzitych zesilovaci i pres relativng vysokou troveii pronikajicich
ruSivych signalu.

' V dvodni ¢asti experimentii byla uréena teplota elektronti a jejich koncentrace
zauvedenych podminek v pracovnim plynu argonu: p =4 kPa , Qa, =600 - 1,69 - 10*Pa m’ 5
P=17 W. Teploty elektronii 7, které byly ziskany z méfeni metodou Langmuirovy sondy

9 eV a metodou dvojice sond 1 eV vykazuji velmi dobrou shodu. Koncentrace elektroni n,

pii méfeni Langmuirovou sondou byla stanovenana 2 - 10" m™” - piiloha IV. [11].

Pfi méfenich s prostorovym rozliSenim parametri plazmatu byly metodou dvojice
sond nejprve proméfeny zavislosti rozloZeni elektronové teploty na radialni vzdalenosti sond
0d osy trubice surfatronu. Méfeni byla provedena pro nékolik hodnot axialni vzdalenosti
n od vystupu trubice surfatronu, a to 4mm, 10mm a 22mm [12] - pfiloha IV.
Z experimentalnich vysledkii je zfejmé, Ze hodnoty elektronové teploty vykazuji dveé
pfiblizné symetricky vzdalend od osy trubice surfatronu, coz odpovida osové
metrii povrchové viny surfatronu. Toto rozloZeni elektronovych teplot urcenych z naseho
xperi entélniho méfeni téz odpovida spektroskopickym méfenim, ktera byla provadéna
spektroskopii na vinové délce 549,6 nm, ktera odpovida Ar I. S rostouci axidlni
* ilenosti od vystupu trysky, trubice surfatronu se rozloZeni elektronovych teplot stava
8gim. Ve vzdilenosti 22 mm od vystupu trysky surfatronu uZ nejsou vyrazne P

E , : ‘ % 4 stiedni nota
haxima elektronovych teplot a s rostouci vzdalenosti postupne Klesé stfedni hod

ieKlronov ¢ teploty.

et \ iterych byl dal$im
Pfi méfenich s prostorovym rozlisenim parametrli plazmatu u kterych by

? ; i zéavislosti elektronoveé
arametrem vykon mikrovinného generétoru, byly opét proméreny

d V'/.dé ]C”()Sti ()(_l V}'«’Slupu ll’llh]CC su falml'lll a _]dkO dal§1 éaSt (& p ' p I
d I ) rontl v i vislos i na tlaku pracomiho plynu.
1 { are - \ az ’llll V(l. i;e 1‘dd d
lcdkﬁ cxpcr“nc““ﬁl S prnh'!nrn\-')"lll rl'l.'/.llh‘cnll" pdt‘dl‘l'li.ll‘l.l pld/ﬂh ”yp y
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qozlozent teploty elektronl pfimo zavisi na tlaky v nadobé viz publikace

[13] v piiloze IV,

Béhem realizace predklidané price probihaly dalsi experimentilni méfen;
i

~ gondoveé diagnostiky plazmatu v technologickém Prostfedi plazmovych reaktori

o ¥ . r I3 . or
 ypulznich rezimech napajeni vyboje. Jelikoz experimentalni vysledky
: __;-p.blikovﬂny nebyly ani zahrnuty do predkladané prace.

nebyly dosud

V nasledujicim seznamu literatury jsou uvedeny publikace, jejichz vystupem jsou

uperimentﬂﬂi vysledky uvedené v pFedlozené prici.
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ir probe diagnoslica using thin cold cylindrical probe has been perfi i
¢ magnetron dl‘scharge ir? argon at 0.5 and 2.5Pa. Important plazem.ormed in r-z plane of a DC
plasma and ﬂnatl‘?g potential have been extracted from the measured th Param?[e'rs “ th? electron
)_Ne Present typical probe characteristics at selected locations of the di 3fhaCIensncs and its second
putions of extracted plasma parameters. Comparison with results of resZn?rF%IeC?;/[\Ezls?; c;)r:fplet.e
ulation is

nced magnetron [5] 1s an interesting tool for deposition of new materials under i i
']ll C0?1m§l to the conventional balanced magnetron characterized with good mamncr? i "‘m 4
| nng‘ln negligible charged particle fluxes to the substrate, in case of unbalan!(;:efj IrcnConhnement
magnetic fluxes of the inner and outer magnetic poles (‘leaky’ magnetic circuit) Ieadiﬁ'}"—""“ thg
__bombardmem of the growing film. Recently spatial discharge structure and electron transng:asr(:)
- magne;ron configuration has been the subject of study in Ref. [1-4]. First qualitativel)l? corprec;
. .- obtained with PIC/MCC model in [6]. Aim of this work is to present a comprehensive set of
ameters measured by the Langmuir probe technique to venfy the simulation results. The obtained
150 be loaded to achieve faster the steady state of the simulation.

ents were carried out in 201 viton-sealed cylindrical vacuum chamber pumped out by turbo-
pump and rotary vane pump with base pressure 5 x 10~* Pa. The working gas (Ar) was introduced
- flow controller. Pressure was adjusted by a throttle valve installed between the chamber and
e Ia'r pump. Magnetron of unbalanced type with @ 80mm polycrystalline Ti target (99.6% pu-
e was installed in up-side-down position (Fig. 1). Detailed description of the magnetron geometry
r model of the magnetic field along with the PIC/MCC plasma simulation results were discussed

P Was made from tungsten wire of 50pum diameter inserted in copper and glass capillaries. The
4] lary was about 2.5 mm longer than the inner copper capillary as shown in Fig. 1. Active part of
.._-Smm long. This construction avoids shortening of the probe tip with the grounded probe holder
Bilion of the conductive layer. However, the measured plasma densities can be still affected by
g due 10 the deposition. Thus quick measurement and replacement of probe tips was important
SANg measurements in the vicinity of the target. Other plasma paramelers (Vpi Vi, Terr) are not
Mitioning was achieved by rotation and axial movement of the probe holder in the feedthrough
' Fig I, where also the coordinate system is defined. In this configuration the probe tip is always
10the magnetic field lines as follows from the symmetry. Such arrangement nlinftniz‘es the effect
I on the space-charge deformation around the probe. Further, the lower Iimn n.l the Larmor
SIm estimated at eV and maximum magnetic ficld near the targel 40mT is stll Ifa.rger that

be additionally affected by

mn discharges can  affe
lso minimized in used configuration Since the

he cylindrical symmetry of the magnetron

i1

B - Langmuir probe measurements in magnetr
drift which shifts the EEDF [7]. This effectis a
Sparallel with drift within the limit of 157, Due 101
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Ne = [ Se
0

ned|is probe area of cylindnical probe of length [ and diilmctczd.
Eelectron density n,was numerically computed as integral of ge (_)_l
g(€) = —J—E.ﬂp[f] (4)
Further we estimated the drift
plane using the gradient
lectron density. As the

g to (3).

and the meas

m of the probe electronics

(£)dE (2

: z plane would be sufficient to perform volume
gsurements but for sake of higher confidence this area was extended to (—60. 60) x (4, 52) mm.

ing resolution in 7 and z coordinates was typically Smm. In regions with higher gradients the

block diagram of the measurement electronics is shown in Fig. 2 [8]. The offset voltage was set by a 8-
onverter. The probe voltage span of 50V was swept in 1024 steps over at 20kHz by the second 12-bit
erter. 400 measurements were sampled by 12-bit A/D converter and averaged for each characteristic.
wplasma density areas outside of the plasma beam and the confined region the resolution of the probe
s was insufficient for estimation of the correct position of the zero crossing of the probe characteristic.
gion we used voltmeter (Keithley 196) to measure the floating potential of a floating probe.
ma was generated using the Advanced Energy Pinnacle Plus 5K DC power source operating in con-
ent mode. First set of measurements was performed at p = 0.5Pa (3sccm Ar), at discharge cur-
04A and cathode voltage V. = 328 V. During the second set of measurements the pressure was
1(10scem Ar), /. = 0.4 A and cathode voltage V. = 266 V.

'_'.l EEDF is generally expected to be non-Maxwellian [3,9-11] at low pressure and in presence of
ftic field, the Druyvesteyn method was applied. The first and second derivatives were numerically
n the probe current using the centered difference. To reduce the noise smoothing was performed
be characteristic and its first derivative. We used 2 x repeated running averages with length of 4
)26V) on the data measured outside of the confined region and in the beam of plasma far fl'Oﬂ"l the
ching the confined region with higher plasma density, the smoothing procedure was successively
08 % 14 points (=~ 0.7eV) average due to higher noise.

ama potential V,; was determined from the maximum of the e f
OF (ge) can be expressed in terms of the computed values of second derivative:

first derivative of the retarding probe

£ = Vi = Vprove is energy 1n

ured ¢
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iemperature where appropriate. : At regression was applied i
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and discussion

¢ 3 and 4 show 2d images of extracted plasma paramet
eters

w pata Explorer [13]. Elect PR at 0.5Pa ¢ .
p::beﬁjvideJ in]{0 Btr;i::‘n d;:m) n Flg. 3a,4a ranges from l()lf?-ndid 2.5Pa visualized using the
parts: area with the highest densit to more than 10'7 m~?, The
SItY up to 30mm from target (referred

y background area characterized by afterglow plasma with R
e center of the target enclosed by the confi St Wn. densities around 104 m—3
s e cich y onfined region with fast . Inthe fact a 4"

._ 'llCS can be defined. At lower pressure the confined regj st secondary electrons present but Jow
b higher pressure we observed more diffuse distributiong ;m and.the beam are more sharply delimited
of the electron density are similar in the both cases hnweveruztlg ;ﬂcreased St frequency. The
Pa only 1.06\&. Fovr‘posilive values of r (where probe is c .Pﬂ the discharge power was 130W
dup to 20 % higher densities than in the opposite half-plane BIS oriented anti-parallel to the drift) we
. s o - becaus 1 ;
metron, bul' was re\er‘aed by swapping the orientation of perm: se this effect remained after rotating
n glass capillary holding the probe tip was s permanent magnets, we can concl

: _ p was somewhat shadowing the drifti onclude, that
ith the drift velocity. g the drifting electrons when oriented
predicted by PIC/MCC modell in [6 i

3 : ] negative values of plas .

0 (F:g. 3b,4b). This effect is more pronounced at low plz:'?:::: F\Sf:’;"ﬂl o il
only upto -8V : : A & ith potential x
B il liei arpound _ were measured at 2.5 Pa. Similar results were presentzd l'f:c:;{s] up t02 18V),
4), This eﬂ"lerj) in the plu:sma beam while the floating potential still r'f:rnainsy o .‘41' B
Q) 3is c ect can be explained by a group of fast secondary elect i
_ for increased 1on bombardment of the substrate N B MO e et e
sof the drift velocities in Fig. 3d, d fioe
" ! g. 3d, 4d computed from as :
B icate that the drift veloci p rom the medsureq plasma potential and the modelled
e t velocity should be below 10° m/s which would correspond to ~ 0.03eV
- - d]_:ro . characten SFICH should not be significantly distorted even if the probe was not t‘E f:l :
5 irection. Integration of the drift current density in Fig. 3e, 4e over the disch i
l current 0.16A at 0.5Pa and 0.09 A at 2.5Pa , ischarge area results
d,4d show effective tem g
>rature dist is -

B et of Pt o IN. ribution in the discharge. Lower effective temperatures and
e confined region and the beam were found at higher pressure
selected locations » discharge a3 : R
R i OLT o_f th‘ dlschdrgg for 0.5 Pa and 2.5Pa is shown in Fig. 5, 6. In the back-
3 o ellian istribution with temperatures around 0.3eV, slightly increasing towards
- . p :.nrr:a beam a bi-Maxwellian distribution with a low-energy part temperature around IeV
:f': fng Bni:pf‘r;ulurc around 8 eV at 0.5 Pa and 4eV at 2.5Pa indicating group of fast secondary
E ﬁecon'ﬁ . te fnpcr;nlurf:s as well as the ratio of high/low energy part contribution increase while
'Mﬁnedne region. In Fig. Sf still present disappearing low-energy part and non-Maxwellian part
?{Fis 5 6':8l(1f1 can be :mhsgrv'ctl, In the confined region we generally observed non-Maxwellian
(Fig. 5g, 6¢) with larger distinction from Maxwellian distribution at lower pressure.

drift velocities and effective temperature

3 0f the electron density, plasma and floating potentials,
d by means of LLangmuir probe di-

mgnembm DC discharge at (.5Pa and 2.5Pa were obtaine
Pplngs along with the detailed EEDF characteristics present a comprehensive set of data
L development of the PIC/MCC model. We observed variations of the plasma density within
o used in the PIC/MCC simulation has to
al in the confined region as well
§ more negative potentials,
an EEDF in the confined

1] | | !t Pk E : I .
Mu:dc' his indicates that current .supcrpamclc ratl

urements confirmed existence of negative plasma potenti
However, simulation give

e of o
fast secondaries in the plasma beam.
arget. Non-Maxwelli

y:(‘l’""“l by insufficient grid resolution near the t
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In the present paper the Langmuir probe technique was applied for plasma monitoring
in the Ar and n-hexane mixture plasma during the polymerisation process. The experi-
ments were performed in a stainless steel DC magnetron reactor with a planar magnetron
cathode. Within the investigated range of the gas pressure, no time-stable condition of
the discharge was found. The regular oscillations, of a frequency of approximately 32kHz,
were observed in the Ar and 20% n-hexane mixture at the total pressure of 10 Pa and
the discharge current of 8 mA. The experimentally obtained probe characteristics were
used to determine the density and the average energy of electrons. In the DC magnetron
stainless steel reactor the electron average energy in the Ar and n-hexane mixture plasma
was about one order of magnitude smaller than in the case in which the working gas inside
the reactor was the pure Ar.

The probe measurements in the magnetron reactor were supplemented by the. experi-
ment in the customary glass discharge tube with a hollow cathode. In the glass discharge
tube and in the Ar and 10 % n-hexane mixture plasma a region of plasma parameters was
found, in which the plasma was stable and no instabilities were observed. At such c'ondl-
tions the experiments in the glass discharge tube were used for the study of the efficiency

of the probe surface cleaning methods used.

*) Also at: Division of Optics, Institute of Physics, Acad. Sci. CR, Na Slovance 2, 18221 Praha 8,

Czech Republic.
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Introduction

In recent years the plasma-aided deposition processes have received increasing
attention. One of them is plasma polymerisation. This process takes place in the
plasma of an electrical discharge operated in a mixture of an inert gas (usually
argon) and an organic gas or vapour at low pressure. Resulting deposits (called
plasma polymers) differ substantially from the conventional polymers; they pos-
sess, however, unique properties. Because of these properties plasma polymers of
organosilicons have been successfully applied as protective layer on aluminium re-
flective film in car headlights [1] or barrier films on polymer foils for packaging [2].
Plasma polymers of fluorocarbon were used for the decrease of wettability of conven-
tional polymers (foils, fabrics, etc.) [3]. Plasma polymers containing aminogroups
were used for biomedical purposes [4].

The plasma polymerisation of n-hexane became a centre of attention because of
the prospect of using these plasma polymers as films modifying wettability [5] of
solid surfaces. Their application (hard plasma polymers (C:H) or metal/C:H com-
posites) as protective and non-abrasive films on metal components was proposed [6].
In spite of these successes certain problems remain, for example in reproducibility
and ageing of these films mainly because of the lack of the proper in situ plasma di-
agnostics. The chief diagnostics methods used are the optical emission spectroscopy,
corpuscular diagnostics (mass spectrometry) and Langmuir probes. Even if the use
of probes seems to be very simple, their correct use and plausible interpretation
in the real plasma polymerisation process is a problem. Biederman et al. [5] ap-
plied the standard (non-heated) Langmuir probe technique for obtaining plasma
parameters in the plasma polymerisation process in the working gas mixture of
Ar+ H20 4+ n-hexane. In the case of more than 2% of n-hexane in the mixture, the
standard Langmuir technique could not be used due to the deposition of a plasma
polymer thin film possessing high electrical resistance on the probe surface. At
such experimental conditions the measured probe characteristic becomes severely
affected within several minutes and is no longer correctly interpretable. Further-
more, the probe characteristic measurement is often accompanied by a hysteresis
of the characteristic that is caused by the time variation of the deposited thin film
resistivity.

The aim of this paper is to present an improved Langmuir probe method for
in situ diagnostics in plasma polymerisation process of n-hexane that is (as much
as possible) free of the problems described above. The other task is to improve
this method for the measurements of the probe characteristic in the time-unstable
plasma. The improved probe method is used to determine the densit;f and the
average energy of electrons in the DC time unstable discharge plasma in the Ar-
n-hexane mixture in a stainless-steel magnetron-cathode plasma-chemical reactor.
For comparison, the measurement in the pure Ar plasma is also performed.

The use of the improved Langmuir probe method for in situ diagnostics in plasma
polymerisation process requires the investigation of the efﬁcierllcy of the use'd probe
surface cleaning procedure. This investigation has been made in the glass discharge
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tube with hollow electrodes in the mixture of Ar 4+ 10% n-hexane v
charge parameter range within which the discharge was stable has be

The experimental set-up

The experimental system consisted of a DC-discharge magnetron-cathode stain-
less-steel plasma-chemical reactor and a glass DC-discharge tube with hollow elec-
trodes, see Fig. 1. The glass discharge tube was connected to the reactor by a pipe
with sufficient vacuum conductivity so that the same discharge conditions coudd
be set in both discharge systems. Both the glass discharge tube and the reactor
chamber were pumped by a combination of the conventional rotary vane and the
diffusion pump. In the glass discharge tube hollow electrodes (cathode and anode)
were used (see Fig. 1). The diameter of the glass discharge tube was 8 cm, and its
length was 45 cm.

Glass dis% B.
tube )

Langmuir workinggas | | Penning vacuum gau
warm probe E;? : Jta 4
Stainless steel plasma grounded

chemical reactor electrode
_ 4 glass
Langmuir window
synchronising probe 2 % /
Langmuir
measuring probe

ST ) =

electrode
cooling I
water ¢~ [
DC high
voltage vacuum pump

Fig. 1. Experimental set-up of the magnetron reactor together with the glass discharge
tube.

The reactor was equipped with a planar balanced DC magnetron cathode (mag-
netic circuit made of ceramic magnets) 75 mm in diameter. The anode of the same
diameter was connected with the stainless steel walls of the reactor chamber and
grounded. The anode was positioned in a distance of 8 cm from the magnetron
cathode (see Fig. 1). Two probes were placed inside the reactor at a distance of
more than 4 cm from the magnetron cathode; one as a measuring probe and the
second one would act as a synchronising probe if the plasma instabilities occur.
At a distance of 4 cin from the magnetron cathode the magnetic field around the
probe was weak and hence we disregarded its influence on the probe characteristic

measurement.
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reactor wall

glass Langmuir
1A e
Lk \__probe
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AN / H
i gﬂggg L |reactor chamber

Fig. 2. The probe for the magnetron reactor with its support.

The probes in t'he magnetron reactor were made of platinum wire 0.1 mm in dia-
meter and 1"2 mm in length, see Fig. 2. The probe support was made of molybdenum
rgd ap[?roxlmatel:\,! 3mm in diameter. This support was placed in a glass tube, the
dimensions of which were approximately 16 mm in diameter and 190 mm in length.
The probe tip was placed at the centre of the discharge inside the reactor, see Fig. 1.
The supporting glass tube was sealed at both ends and vacuum-connected to the
reactor chamber by a hole filled with porous glass, see Fig. 2. This enabled pumping
of the volume inside the probe support. The described arrangement suppressed the
eventual gas leaking from the probe support into the magnetron chamber along the
glass-to-metal seals. The porous glass minimised the influence of electron and ion
leakage currents from the plasma to the probe support molybdenum wire.

The probe supports in the glass discharge tube were made in a similar way. The
glass tubes supporting the probes were sealed to the glass discharge tube wall. The
probe was made of platinum wire 0.1 mm in diameter that formed a loop 12 mm
in length. The shape of the probe [7] enabled its heating by DC current of the
order of 100mA. The average probe temperature was calculated from the change
of the probe wire resistance and during the measurement was kept in the range
(200-250)°C. In the case of heating the probe, 1t acts as a warm probe [7,8].

As reference electrodes for the Langmuir probe measurements the grounded an-
ode was chosen for both the magnetron reactor and the discharge tube. In the
magnetron reactor the grounded body of the system also served as a reference elec-
trode. The surfaces of these reference electrodes were continuously cleaned by the
DC discharge current. Therefore the influence of the reference electrode surface
contamination on the deformation of the probe characteristic was negligible.

The probe measurements have been made by means of a computer-controlled
set-up, see Fig. 3. The personal computer controls an 8-bit D/A converter that
acts as a staircase source of the probe voltage. After each probe voltage step, the
probe current 1s measured by means of a current-to-voltage converter. The output
of the current-to-voltage converter is connected to the high-speed A/D converter.
The time of the analogue to digital conversion is approximately 1 psec. The ul-
timate time interval for the measurements of the whole probe characteristic that
contains 128 measured points is therefore approximately 128 pusec. The measure-
ments of the probe characteristic in the time-unstable plasma have been made by
means of the time-resolved method. In this case the probe current measurement was
y that the probe current was measured in certain phase of the

triggered in such a wa :
e (see Fig. 3) obtained the signal from

plasma instability. The synchronising circuit
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Langmuir
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convertor
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Fig. 3. Schematic diagram of the electronic devices for the measurements of probe char-
acteristics.

the synchronising probe (the second probe in the reactor). T herefore in each plasma
instability period only one point of the probe characteristic was measured. In this
case the time interval for the whole probe characteristic measurement depended on
the period of the plasma instability.

Instead of the high-speed A/D converter a slower A/D converter that was based
on the double integration method could be used. The time interval for measurement
of the whole probe characteristic by means of this slower A/D converter was of the
order of 10s. The advantage of this A/D converter consists in the noise suppression
due to the analogue integration. The disadvantage of this A/D converter is on the
other hand the relatively long time of the analogue to digital conversion. For this
reason this slower A/D converter has been used only for the probe measurement in
the stable discharge plasma. '

The data from A/D converters were sent to the personal computer. After that the
obtained experimental data have been processed by means of the data processing

software.

The probe method and its verification

In order to avoid the influence of the deposited polymer thin film on the probe
diagnostic it is necessary to keep the probe surface clean during the probe charac-
teristic measurement. This can to be realised in the two following ways:

(1) Clean the probe surface by means of an ion bombardment and immediately

thereafter start the probe measurement, or :
(2) Apply the Langmuir probe that is operated at an elevated temperature, which

prevents the creation of the thin film on the probe surface.

Czech. J. Phys. 49 (1999) 1689



P. Adamek et al.

In case (1) the wn sttu Langmuir probe measurement, during the thin f
p051t19n process requires periodic cleaning of the probe surface. For this p
negative voltage of the order of tens (hundreds) of volts is applied to the probe

the probe surface contamination is sputtered off by the positive ion bombardment i
g Faie

see e.g. [8.,9]. A p.eriocl of several seconds is usually sufficient for this purpose. After
the cleaning period the usual working voltage is applied to the probe. The next
measurement of the probe characteristic commences after certain waiting time that
allows the space c.hargf_- shcfath around the probe to recover from the state that cor-
responds to the .high negative (cleaning) probe bias voltage to the state correspond-
ing to the working vo!&age. This waiting time depends on the plasma parameters
[10] and usually the time of several ms is sufficient for this purpose. The general
requirement is that the time interval between the end of the probe surface cleaning
period and the end of the probe characteristic measurement must be short enough
compared to the characteristic time of the thin film creation. When this require-
ment is fulfilled the polymer thin film deposited on the probe surface during the
probe measurement has a negligible effect on the measured probe characteristic.

In case (2) the Langmuir probe operates at an elevated temperature, which pre-
vents the deposition of the thin film on the probe surface. Monitoring of the plasma
parameters during the deposition process requires a probe temperature that does
not influence the probe characteristic. Such a probe is called a “warm probe” and it
allows evaluation of the plasma parameters from the measured probe data by means
of an ordinary procedure [7,8]. The probe can be constructed as a wire-loop heated
directly by a DC current or as a disc or cylinder heated indirectly. The disadvan-
tage of the wire-loop warm probe consists in the voltage-drop along the wire loop
that is necessary to heat up the probe. However, by a suitable choice of the probe
wire diameter the voltage drop along the wire loop can be held within reasonably
small limits. Ou the other hand, the indirectly heated probe has a more complicated
construction and hence usually bigger dimensions. (senerally, probe temperatures
up to 800°C' can be used for the tungsten probe; the platinum probe requires a
much lower temperature. Since the hot probe heats up the surrounding plasma,
the best choice is to use as a low probe temperature as possible. The lowest probe
temperature that makes possible measurement of the probe characteristic without
distortion caused by probe insulating coating has to be found experimentally for
each particular plasma polymerisation process.

It has been found experimentally that the discharge plasma in the Ar and n-
hexane mixture can be time-unstable. Such plasma instabilities can be accompa-
nied by the time variations of the plasma parameters and for this reason they can
influence the plasma polymerisation process. Therefore, in case a plasma instability
occurs, it is necessary to investigate the time-variations of the plasma parameters.
The measurements of time-variations of plasma parameters by the probe technique
resolved high-speed probe characteristic measurement. Our system
possible was described in the previous chapter.'

r than the warm probe since the construction
herefore, in order to decrease the disturbance

require the time-
that makes such measurements

The cold probe is usually smalle
of the latter is more complicated. T

1690 Czech. J. Phys. 49 (1999)



Contribution to the application of the Langmuir probe tec

of the plasma caused by the probe, the cold probe was used in oul
in the magnetron reactor. It was necessary, however, to compare the e
both above-mentioned probe cleaning procedures (1) and (2) experimen
we applied the method (1) in our probe measurement. This investigation has
made in the glass discharge tube with hollow electrodes in the mixture of Ar+ 10
n-hexane. Here the discharge parameter range within which the discharge was stable
has been found. For this reason the slower A/D converter has been used.

The comparison of the probe cleaning methods has been performed by using the
wire-loop probe the surface of which could be cleaned by either of the methods (1)
and (2) described above. In other words, the cold probe has been realised from the
wire-loop probe for which the heating was switched off.

The probe surface has been successively cleaned by the two methods mentioned
above in the following way: At first the probe surface was preliminary cleaned
and after that the cold probe measurement instantly started. After that the probe
characteristic measurements were repeated with the same probe heated by the DC
current without any additional probe surface cleaning.

The preliminary cleaning of the probe surface (before the described measure-
ments took place) has been done by elevating the probe temperature to the dark

Jp L
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] i isti tandard, non-heated) cold probe,
Fig. 4. obe characteristics measured for (s . .
ety bl d immediately after the cleaning procedure and for 2,4, and

(downward direction: measure kg YU

6 minutes after the cleaning procedure). Ar+10 %n-hexane, g
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red colour of the probe wire for a short time. Immediately after cooling of .
probe the measurements with the cold probe have been successively repeated four
times. The time interval between the two subsequent measurements was 2 minutes.
In Fig. 4 the examples of the obtained cold probe characteristics are shown. The
probe characteristics presented in Fig. 4 for the cold probe show that after several
ten-second periods the thin films deposited on the probe surface have remarkable
influence on the probe characteristic. Experimentally it was revealed that the degra-
dation of the probe characteristic became greater with increasing the time delay
after the probe cleaning.

Immediately after the end of the described measurements the probe without
additional cleaning was heated up to the temperature of approximately ( 220-250)°C
and the probe characteristic measurement with this warm probe was performed
after stabilisation of the probe temperature (approximately 3 minutes after the end
of cold probe measurements). In other words, the first warm probe characteristic
has been made approximately 9 minutes after the preliminary cleaning procedure.
The probe characteristic of the warm probe is depicted in Fig. 5. For comparison

0 (‘A’.‘“
[HA] . :
4 )A/. [
10 ‘,0 r
/‘,'/
* s
J x/.
1—:&‘.‘ -
.-*'S“\. /’/
] : .
|
1
PR T oL

Ve V]
Fig. 5. The probe characteristic measured for the cold probe immediately af.ter the clean-
ing procedure () and for the warm probe measured 9 minutes after the cleaning procedure
(®). Ar+10% n-hexane, glass discharge tube.

the probe characteristic from Fig. 4 is also showr_l in this figure. It is seerll fronl F%gt:.s

that the shapes of the warm probe characteristic and the cold probe charac i;lstl:c

are identical within experimental error limits. Moreo'ver, tl.he mea511;'?rgleqt wtl g

warm probe was repeated several times dlilring the tll)nl:::ctlerval of 20 minutes an
iatl the probe characteristic shape was observed.

4 l:a:;a:)lc?snsiﬂ?};o p(‘onclude that we found a suitablt?. tempe.ratl‘ltre of th:'.r :;‘::R

probe (approximately (220-250)°C’) that allowed continuous tn situ measureme
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of the plasma parameters in the Ar and n-he
experimental conditions without substantjal

surfac.e. Furthermore we found that the cold probe characteristic becomes appar-
ently influenced at our experimental conditions only after about several ten-second
periods after preliminary cleaning of the probe surface. This knowledge verifies
the application of the cold probe for the diagnostic of the plasma-chemical reactor
and yields the de?ta for the adjustment of the experimental set-up (speed of the
measurement, waiting time after the ion bombardment).

Xane mixture discharge-plasma at our
creation of a thin film on the probe

Measurements in the magnetron reactor

Measurements in the Ar and 20 % of n-hexane working gas mixture

During the measurements in the magnetron reactor the working gas mixture of
argon and 20 % n-hexane was leaked into the reactor chamber and the total gas
pressure was kept constant at 10 Pa. The DC discharge current was 8 mA.

Within the investigated range of the gas pressure, the discharge current and
the series resistor no time-stable condition of the discharge has been found. At the
working gas pressure 10 Pa and the discharge current 8 mA the regular instability of
the probe current of the frequency of approximately 32 kHz has been observed. For
this reason the time-resolved technique and the high-speed A/D converter have been
used. For the synchronising signal the signal from the second (synchronising) probe
in the reactor has been used. During the probe measurement this probe was kept
at the neighbourhood of the floating potential. As a trigger event the zero crossing
point in which the AC voltage on the output of the synchronising probe varied
from a positive value to negative one (the so-called zero-cross detector) has been
chosen. In this way at every trigger event a single point of the probe characteristic
has been measured. After that the bias voltage of the measuring probe increased
by one step (approximately 0.2 V) and the measuring procedure has been repeated
at the next synchronisation time point. In order to avoid the high probe current
impulse after the end of the probe characteristic measurement the probe voltage
decreased successively by steps of approximately 0.2V to the value of the probe
voltage at the beginning of the probe characteristic measurement. .

Besides the described regular instability the stochastic irregular variation of the
plasma parameters connected with the local light-flash on the magnetron cath-
ode has been observed. For this reason the probe characteristic measurement has
been repeated 16 times and the average value has been calculated. All 16 probe
characteristics have been measured during the time interval of the order of0.1§.

The probe characteristic measurement has been done immediatt?ly ai:ter c.leamng
the probe surface by ion bombardment. Due to the shortj measuring time mte.rval
the surface of the cold probe has been kept clean and the influence of the deposn.ed
thin polymer film on the probe characteristic has been suppressed. The.prob; sig-
nal has been passed through an analogue low-plass filter (fiim " 44 kHz) lfcll 01'1 er to
suppress the noise that was generated prf‘d::)mlflatf‘l}’ by the m'VEStl}’lgate lI;)atslllnau.
The obtained probe characteristic is shown in Fig. 6 together with the probe char-
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acteristic obtained in pure Ar
In order to study the reproduc
ment in the argon and 20% n-
of approximately 3 minutes. T

-(tws measurement is described in the next part).
ibility thel. described probe characteristic measure-
hexane mixture was repeated after a time interval
; : he reproduced probe characteristic is also shownin
Fig. 6. The comparison of both probe characteristics measured in the argon and
20% n-hexane proves good reproducibility of the presented probe measurement (the
two probe characteristics are almost indistinguishable).

800 ' 1 y \ ; : : |
Jp
(WAl ] I
600 4 [
Ar+20% n-Hexan
400 d
f
200 =
Ar

04 £

T T T T T o g —— T
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Fig. 6. The probe characteristic measured in the magnetron reactor by means of a sam-
pling technique at the synchronising time point immediately after the preliminary cleaning
procedure of the probe surface. Working gas Ar+ 20% n-hexane. The measurement was
repeated after 3 minutes and both measured characteristics are presented in the figure.
The example of the obtained probe characteristic in working gas pure Ar is also depicted.

In order to determine the electron energy distribution function the second deriva-
tive of the probe characteristic has been calculated. Two methods have been used:

(a) The “direct” method. The first derivative is calculated from two adjacent
experimental points. The second derivative is obtained by the same way from

the calculated first derivative.

(b) The Savitzky-Golay smoothing method [11]. In this case the second order
approximation polynomial determined from the five experimental points has

been used.

The second derivatives calculated from the obtained probe chara.ct.erist.ics are
presented in Fig. 7. In order to study the reprod}lcibi'lity the descnbec! probe
characteristic measurements were repeated after a time interval of apgro.xn.nately
3minutes. The calculated second derivative from this probe characteristic is also
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Fig. 7. The second derivative of the probe characteristics presented in Fig. 6 measured by
means of a sampling technique immediately after the synchronising time point: calculated
by the Savitzky-Golay smoothing method (0); from the two adjacent experimental points
(x). The second derivative calculated from measurements repeated after 3 minutes: by the
Savitzky-Golay smoothing method (O); from the two adjacent experimental points (+).
Ar+20% n-hexane, magnetron reactor.

shown in Fig. 7. The results presented in Fig. 7 show acceptable reproducibility in
determination of the second derivatives of the probe characteristic by means of the
two methods described.

The results presented in Fig. 7 show acceptable agreement in calculation of the
second derivatives by means of both methods mentioned above. The results also
show reasonable reproducibility in determination of the second derivative.

Besides the above-mentioned probe measurement at the zero crossing point the
measurement of probe characteristics have been repeated at a time delay of 5 us and
10 s after the synchronisation time point (the zero crossing point), respectively. In
this way the time variations of the second derivatives of probe characteristics have
been studied. An example of the results is shown in Fig. 8. The results pre'sented in
Fig. 8 show that in the investigated plasma at least two electron energetic groups
exist in the Ar and n-hexane discharge and the shape of these groups changes with

the delay time.

Measurements in the pure Ar working gas

The measurements with Ar and n-hexane mixture were supplemented -by the
1@ working gas. The total pressure of the working gas
kept the same as in the case of the Ar
plasma no regular time variation

measurements in pure Ar as tl
in the reactor and the discharge current was
and n-hexane mixture. In the discharge in pure Ar
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Fig. 8. The second derivatives of probe characteristics measured by means of a sampling

technique delay 5ps (upper part) and 10pus (lower part) after the synchronising time

point: calculated by the Savitzky-Golay smoothing method (O); from the two adjacent
experimental points (x). Ar+ 20% n-hexane, magnetron reactor.
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of the plasma parameters has been observed.
of the plasma parameters connected with the
cathode has been observed. For this reason the

16 times and the average value has been calculated. All 16 probe characteristics have
been measured during the time interval of approximately 0.1s. The measurem.
have been performed after preliminary cleaning procedure of the probe surface. An
example of the obtained probe characteristic in pure Ar is shown in Fig. 6 toge‘ther
with probe characteristic for Ar and n-hexane plasma. |

During the probe measurements in pure Ar no deposition of the thin films on
the probe sur.face was observed. In order to suppress the influence of the stochastic
irregular variation of the plasma parameters connected with the local light-flash
on the magnetron cathode on the data computer processing the measured probe
characteristic curve was fitted by Gaussian sigmoidal function. From the resulting
data it follows that the electron distribution function is in this case non-Maxwellian.

Only stochastic irregular variation
local light-flash on the magnetron
measurements have been repm

Determination of the electron density n. and the mean energy Est

From the experimentally obtained probe characteristics and its calculated second
derivatives, it follows that in the DC magnetron reactor both in pure argon and in
the argon and 20 % of n-hexane gas mixture as well the electron distribution func-
tion is non-Maxwellian. For this reason the plasma parameters such as the density
of electrons and their average energy can be estimated only from the experimen-
tally determined second derivative. The measured second derivative J. is coupled
to electron energy distribution function F' by means of the so-called Druyvesteyn
formula [9]

1 "
F(VP) — Evplfz‘fe ] (l)

where
g= ke qg{z n,,,irn,';l"’2 Ap . (2)

In this expression go and m. are electron charge and mass respectiv?’ly, Ay is probe
surface. Usually the second derivative of the electron probe current J, is replaced by
the second derivative of the total probe current J, = d?J,/dV2, ie., it is assumed
that the second derivative of the positive ion probe current with respect to probe
voltage can be neglected. ey

Formula (1) was derived already by Mott-Smith. and. Langmuir m’[12]. Druyvesteyn
[13] extended its validity on the planar and cyl}ndrlcal probe. Kagan et al. [14]
proved that the expression (1) 1 valid for an arbitrary non-concave Probe.

By means of equation (1) the electron density ne can be determined from the

formula:

23/2"19 T ferldfd
e A /JD fo dVp (3)
7 P
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and the average electron energy Egr is given by:

(s 9]
[ Jp Vr?jdeP

= " (4)
Of Jp VpldeP

The calculated values of the electron density n,

ergy El's'[‘ for the argon and 20 % of n-hexane working gas mixture in the reactor are
gi\{en in Table 1. The calculated values have been obtained from probé character-
istic measurements at the synchronisation time point (the zero crossing point) and
at thfa time delay of 5 us and 10 ys after the synchronisation time point (the zero
crossing point), respectively. Furthermore the calculated values have been obtained
from the probe characteristic measured immediately after preliminary cleaning of
the probe surface. For comparison the electron density n. and the value of the

average el-ectron energy Egr for pure argon working gas in the magnetron reactor
are also given in Table 1.

and of the average electron en-

Table 1. Plasma parameters measured in the DC magnetron reactor, Ar + 20 % n-hexane
(pressure 10 Pa, discharge current 8 mA).

o S Time delay n. Est
(pus) (10° cm™?) | (eV)

Ar - 12 6.7
Ar+ 20 % n-hexane 0 4.3 0.69
Ar +20 % n-hexane 5 4.3 0.68
Ar+20% n-hexane 10 3.7 0.76

It should be noted that the calculated values of the electron density n. and the
average value of electron energy Egt are affected by the error caused by the effect
of the “rounding of the knee” of the probe characteristic near the plasma potential.
The rounded knee of the probe characteristic influences the second derivative of the
probe characteristic in the vicinity of the plasma potential. Therefore the estimated
electron density n. may be regarded only as a lower limit of the electron density in
the investigated plasma. The estimated mean value of electron energy Esr yields,
on the other hand, the upper limit for the Est, since the higher energy parts of the
electron energy distribution function are less influenced by the above-mentioned
effect. However, the method that uses integration over the measured second deriva-
tive of the probe characteristic is the only method that allow§ local est.imat.ion- of
the electron density and the average value of electron energy In a non-Maxwellian

plasma. _ ‘
The results presented in Table 1 show that in the DC magnetron reactor the

ischarge plasma of the Ar and n-hexane mixture 1s

electron average energy in d _ :
' hen the working gas is pure Ar.

about one order of magnitude smaller than w
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Discussion and conclusions

1. According to equation (1)
to the second derivative of the
of the probe voltage with resp

the electron distribution function is proport :
probe characteristic multiplied by the square root

ect to the plasma potential. For this reason th
- . 3 e
results presented in Figs. 7 and 8 show that at least two electron energy groups

exist in the Iinvestig.ated Ar and 20 % n-hexane plasma. This phenomenon can be
Conﬂ‘?Cted either with the time and space variation of the local electric field in
the Flme unstable plasma or with the reaction between the excited and charged
particles. For further explanation of this phenomenon additional experiments are
needed. Nevertheless it can be expected that the occurrence of the two electron
energy groups may have influence on the plasma polymerisation processes and
therefore on the properties of resulting plasma polymer films.

2. The experimental results show that in the D(! magnetron reactor plasma in
the Ar and 20 % n-hexane working gas mixture at a pressure of 10 Pa and discharge
current of 8mA the regular instability has been observed, the frequency of which
was approximately 32kHz. Such instability in the Ar and n-hexane plasma in the
glass discharge tube has not been observed. For explanation of the observed regular
instabilities other experiments are necessary.

The observed time instability has influence on the electron energy distribution
function (see Figs. 7 and 8) which caused a slight time variation of the electron
density and the average electron energy (see Table 1) and can have, due to this, an
influence on the thin films deposition processes. For this reason the time stability
of the plasma in the magnetron reactor should be investigated in every particular
case of the thin film deposition.

3. The results presented in Table 1 show that in the DC magnetron stainless steel
reactor the electron average energy in the Ar and n-hexane plasma is by about one
order of magnitude smaller than in the case in which the working gas is pure Ar.
The shapes of probe characteristics presented in Fig. 6 confirm this result. On the
other hand, the electron density in the DC magnetron stainless steel reactor is in
the Ar and n-hexane plasma higher with respect to the case in which the working
gas is pure Ar. The different plasma parameters of the Ar and n-hexane plasma
with respect to the pure Ar plasma in the DC magnetron reactor prove the influence
of the n-hexane admixture on the plasma processes. For further explanation of the
observed phenomenon further experiments are necessary.

4. The comparison of experimental results obtained by 'the warm probe and by
the cold probe shows that the method used for probe cleaning in the present paper
is for our experimental conditions sufficient to keep the probe surfz?.ce clean d'urmg
the time interval of the probe characteristic measurement. Expenmenta!ly it he?s
been found that degradation of the probe characteristic caus'ed by the thin film is
remarkable after several ten-second periods, which is approx1me?te¥y two orders of
magnitude larger than the time interval of the probe characteristic measurement

used.
5. The probe characteristl
error identical to the probe ¢

¢ obtained by the warm probe is within experimental
haracteristic measured by the cold probe immediately
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after the probe surface cleaning procedure. Furthermore, it has been
imentally that for the warm probe during the 20 minut:a ini;eal"sw.'a.l&etl
?f the probe characteristic shape was observed. This experimental ?ot'

in the case of Ar and n-hexane plasma the heating of the probe uact.ﬁ .
moFie'rate temperzjtture in the range of (200-250)°C is sufficient to sup ress the de-
position of the thin film on the probe surface. Such moderate heatingl::f the robé.
.hence prevents the deformation of the probe characteristic due to this effect El:t er-
imental results also indicate that the heating of the plasma in the nei hbt;urhlc’)od
o-f the warm probe has no observable influence on the measured pr.obe g(:ha.ra.ct'.eris-
tic. The calculated magnitude of the electron current due to the thermal emission
from the warm probe at the used temperature is very small in comparison with
the electron and ion probe current components, and hence it can be neglected. The
experimental results also show that the influence of the secondary emitted elec.trons
on the probe characteristic is negligible. The warm probe heated up to the range
of (200-250)°C can therefore possibly be used for in situ monitoring of the plasma
parameters during the deposition processes. Prior to the measurements with the
warm probe no preliminary cleaning procedure of the probe surface is necessary.
On the other hand, the disturbance of the plasma by the warm probe is higher than
if the cold probe were used.

This report was financially supported by grant 202/97/1011, 202/98/0116 and 202/98
/0666 of the Grant Agency of Czech Republic, by the grant 75/98 of the Grant Agency
of Charles University and by project COST 516. This work has been done within the
framework of Association for Education, Research and Application in Plasma Chemistry.
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Abstract

RF and DC plgsma Jet sputtering systems were investigated as sources for deposition of ZnO thin films. Deposited zone films
have a strong orientation of hexagonal crystallites with the ‘¢’ axis perpendicular to the substrate surface. Temperature of the
substrate did not exceed 150 °C during the deposition. Langmuir probe measurement performed at the substrate revealed two
groups of electrons with different temperatures in the DC plasma jet. A single group of electrons was found in the RF plasma jet
system. Electron concentration in the RF jet was found to be about n.qr =5 X 10°-10'° cm™? with temperature T.qr =2.5-3.5 eV,
In the DC plasma jet, concentration of cold electrons was usually .. =10° cm™* with temperature .. =0.5 eV and concentration
of hot electrons was n,, = 10" cm™* with temperature T, =2-3.5 eV. Photographs also confirmed that the plasma density is higher
in the position of the substrate in the RF jet than in the DC jet. Other obtained macroscopic parameters as plasma potential and
floating potential relative to the grounded reactor are presented.

© 2003 Elsevier Science B.V. All nights reserved.

Keywords: Plasma jet; ZnO thin films; Langmuir probe; Hollow cathode discharge

1. Introduction

The low-pressure RF plasma jet sputtering system
was already used for many PVD thin films deposition,
for example, TiN [1], Cu;N [2] and CN, films [3].
Recently, a DC plasma jet system was used for the
reactive sputtering of semiconductor Si:H films with
electronic quality by using a silicon hollow cathode
[4,5].

One possible application of ZnO films is based on
their piezoelectric properties. These films are useful for
fabrication of selective filters [6,7], for example, or
resonators [8]. Some basic requirements of the ZnO
films with high piezoelectric properties are, highly ori-
ented hexagonal structure of the film with c-axis normal
to the substrate [9,10], high density and good adhesion
[9]. One of the approaches of ZnO deposition is, for
example, DC and RF magnetron sputtering [1 1,12]. _

This work will describe the investigation of properties
of the DC and RF plasma jet sputtering systems by

*Corresponding author. Tel.: + 420-2660-52995, fax: +420-2865-

81448, 5,
E-mail address: hubicka@fzu.cz (Z. Hubicka).

0257.8972/03/5 - see front matter © 2003 Elsevier Science B.V. All rig

doi 10, 1016/50257-8972(03)00581-4

means of a Langmuir probe (LP) measurement. This
study was performed for conditions used by deposition
of highly oriented ZnO films.

2. Description of experimental procedure

The experimental configuration of both RF and DC
plasma jet systems for the deposition of ZnO thin films
is drawn in Fig. 1. A cylindrical zinc nozzle with
internal diameter 3 mm is connected with an electrode
powered by either the RF source with frequency 13.56
MHz or with the DC current source. The working gas
mixture Ar+ O, was fed into the pumped reactor through
the zinc nozzle. The substrate was placed perpendicular
to the cylindrical axis of the plasma jet 35 mm from the
nozzle outlet.

A DC hollow cathode discharge was excited in the
nozzle, when the DC source was used. Conductive poles
of magnets placed at the nozzle outlet were electrically
grounded and worked as an anode together with the
grounded auxiliary ring electrode (Fig. 1). Static mag-
netic field between the poles was B=1.5X107* T in
the intersection of the ‘o’ axis (Fig. 1) and the cylin-

hts reserved.
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Fig. 1. Experimental setup of RF and DC plasma jet system (A, insulating amplifier, R=150 Q).

drical axis of the nozzle. Due to this magnetic field,
electron diffusion was reduced towards the substrate
across the magnetic lines.

When the RF source was used, an intensive RF hollow
cathode discharge was generated inside the Zn nozzle
on the background of the primary capacitive RF dis-
charge excited in the volume of the reactor [3]. The
magnetic field with all the electrode configuration was
kept analogous with the previous DC plasma jet config-
uration. Photographs of the RF and DC plasma jets,
respectively, are shown in Fig. 2. RF and DC hollow
cathode discharges, in combination with various config-
uration of magnetic field were also used by other authors
[13,14]. The incoming working gas forces this RF and
DC hollow cathode discharge out of the nozzle into the
reactor chamber and the plasma jet interacts with the
substrate. Zn nozzle is reactively sputtered due to RF or
DC high-density hollow cathode discharge. ZnO thin
films were deposited by these RF and DC plasma jet on
single crystal Si and SiO, glass substrates. The sul_:strale
was electrically floating and its temperature _d:d not
exceed 150 °C during the deposition. Deposition was
done at analogous conditions as per the below-men-

tioned measurement by LP. Experiments with the RF jet
were performed for two magnitudes of the applied RF
power Ppr=100 and 200 W. The DC plasma jet was
operated for the constant total discharge current ;=200
mA.

For both RF and DC excitation modes, constant argon
mass flow through the Zn nozzle was set on Q,,=40
scem and oxygen mass flow O, was varied in the range
from Qp,=5 to 64 sccm. LP measurement was also
done for 0, =0 sccm. Gas pressure in the reactor was
held constant on p=6 Pa.

Parameters of ZnO films were measured by electron
microprobe and XRD diffraction in Bragg-Brentano
(BB) and grazing incidence (GI) setup [2].

After ZnO samples were deposited, the substrate was
replaced by the cylindrical LP. This one was placed in
the position of the substrate on the plasma jet cylindrical
axis (Fig. 1). The diameter of the platinum probe was
0. mm and the length was 3 mm. High impedance
filters and a metallic hollow cylindrical compensation
electrode connected with the LP through the capacitance
was used as the passive compensation of RF oscillations
(15]. The metallic reactor worked as a reference elec-
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Fig. 2. Photograph of the light emission from the RF and DC plasma
jet system (a) RF plasma jet system, (b) DC plasma jet system
(Prr=200 W, Qg, =16 sccm, 0, =40 sccm).

trode for LP. Electron current dependence on the probe
voltage gained from the total probe current by subtract-
ing of extrapolated ion current was used for analysis.
Magnetic field, which was lower than B<7x 10~ T at
the substrate and its effect was neglected in conditions
used [16]. Cleaning of the LP was done at high negative
voltage on LP by sputtering before each scan of the
particular characteristic.

3. Results and discussion
3.1. Results of deposition ZnO

Both DC and RF plasma jet resulted in deposition of
ZnO thin films on the Si and quartz glass substrates.
Presence of Zn and O in the films was confirmed by
electron microprobe analysis. Deposition rate in the case
of the RF plasma jet was typically =1.2 wm/h for the
Pypr=200 W. Deposition rate for the DC plasma jet was
=| wm/h. We have deposited films with thickness =1
pm. Diffraction patterns obtained in GI geometry con-
firmed the presence of ZnO hexagonal crystalline pham?
in all the films deposited by the RF and DC jet on Si
and SiO,. Diffraction patterns in BB geometry of two
ZnO samples deposited by the RF jet and DC jet,
respectively, can be seen in Fig. 3. For co:npar[mn.
there are also presented the diffraction lines of L’n(_)‘
standard, which is a randomly oriented poly-crystal of
hexagonal ZnO. Diffraction patterns in I}B gcnlnclry
are characterized by only one strong reflection line 002

§ Technology 174175 (2003) 627-63] 629

(Zr}()), Other lines (100) and (10 1) were very weak.
This distribution of the relative integral intensities of
these reflections in comparison with the ZnO standard
can be explained by the strong preferred orientation of
(00 1) crystallographic plane parallel to the substrate
surface (‘¢ axis normal to the substrate surface). Anal-
OBOus strong orientation was observed at all the

remained investigated ZnO films deposited by the DC
and RF jet.

3.2. Results of measurement of the plasma jet parameters

Electron current . collected by LP in dependence on
the probe voltage relative to the plasma Uy, in a typical
case of the DC and RF plasma jet can been seen in Fig.
4. Character of I, dependence was qualitatively similar
for other presented conditions in either RF or DC jet.

It can be seen that the approximate model of two
Maxwellian groups of hot and cold electrons can be
applied in the DC jet. This bi-Maxwellian model is only
an approximation and can be used only in the limited
energetic range where /. signal could be reliably sepa-
rated from the extrapolated ion current. Similar model
of two electron groups was found in many plasma
systems as for example in the hollow cathode magnetron
[14] or in the microwave excited plasma above multi-
polar magnetic field [17]. Log /. was linearly extrapo-
lated from higher negative probe voltage up to plasma
potential. Extrapolated electron current I, of the hot
group was subtracted from total I, and I,. of the cold
electrons was obtained. Slopes of Ln I,, and Ln /._ were
used for calculation of hot 7., and cold T.. electron
temperatures, respectively. [, and I saturation cur-
rents at U,,=0 V were used for concentration determi-

2600 -
i ZnO films deposited by RF
] plasma jet
= 1800 4 H A vl
P
ﬁ 1400 -
§ 1000 - Zn0O film deposited by DC
E ] [ plasma jet
600 4 L|
S § sak ZnO standard
g 7 afana tapzan®
'r_'-l'r'!'l_‘l‘l‘!"l_"_l
20 3 40 5 60 70 80 80 100 110 120 1%
26 [deg]

Fig. 3. XRD diffraction lines in BB geometry for ZnO deposited on
Sli ), by RF jet (Pps =200 W, Qp, = 64 scem, Q=40 scem) and DC
jet (-F,‘- 200 mA, Qp, =64 scem, Q=40 scem).
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Fig. 4. Dependence of I, on the Uy, in DC and RF plasma jet, respec-
tively, Qo,= 16 scem, (/, total electron current (M) DC jet; () /..
DC jet; (A) RF jet Pge=100 W).

nation of the hot n,, and cold n,. electrons, respectively,
according formulas in Ref. [17].

In the case of the RF plasma jet, the approximate
model of single Maxwellian group was used. It was
characterized by single temperature T.p and electron
concentration n.py. Electron concentration was calculat-
ed from the saturation electron current.

Dependences of n,, n., nge and T, T, Tpe O
Qo, can be seen in Fig. 5. It can be seen that the total
electron concentration n,, in the DC jet is nearly approx-
imately one order lower than in the RF jet where
Mpr=5%10"-10'"" ¢m~—>. Concentration of n,, in the
DC jet was even lower n,,=2X10* cm™*. Approxi-
mately 80% of electrons in the DC jet belonged into the
cold group with the low temperature T,. =0.5 eV. Excep-
tion was the case when Q, =5 scem. Concentration
n,, and n.y decreased for this particular O, and the
drop was the most apparent for the cold electron group
in the DC jet. In this case, n. was exceptionally lower
than n,, T.pr for both magnitude of the RF power
together with 7,. increased for this particular Qp,. It
supports the idea that this effect is not an error in
measurement. Furthermore, the effect was repeatable._

Obtained macroscopic parameters as plasma potential
U, relative to the reactor and floating potential Upn
relative to the plasma are presented in Fig. 6. It can be
seen that these measured macroscopic parameters did
not exhibit any significant exception for Qo,=5 scem.
Furthermore, the results obtained from XRD a‘nalyms at
deposited films under Q,=5 sccm did not Q1ffer from
those deposited for remained Qp,. More detailed under-
standing of processes in the Zn hollow cathode and

M. Cada et al. / Surface and Coatings Technology 174175 (2003) 627631
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plasma jet will be necessary for explanation of this
effect.

It can be seen that U, =25-30 V is apparently higher
in the RF jet than in the DC jet where Uy=—1 to
+2.5 V. U, carries information about potential energy
of positive ions relative to the reactor. lons can gain this
energy before hitting of all the grounded surfaces in this
region. U, carries information about accelerating energy
of positive ions hitting the growing ZnO films since the
substrate was floating in our experimental setup. It can
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Fig. 6. Dependence of Uy, and Uyq on Qo, (U RF jet Pnr_‘“ 100 W
(A); Uy RF jet Pyp=200 W (¥); Uy DC jet (W), F"vﬂ RF jet Ppe=
100 W (A); Uyn RF jet Pae=200 W (9); Uy DC jet (O).
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be seen that in the DC jet [Upal was usually lower,
approximately 5 V, than in the RF jet.

It can be seen according to the photography of light
emission (Fig. 2) that plasma density is noticeably
higher at the outlet of the nozzle than at the substrate.
In the case of the RF jet, extension of the emitting
plasma to the substrate was greater than in the case of
the DC jet. We suppose that the DC hollow cathode
discharge is generated predominately due to the hollow
cathode effects inside the nozzle. Emitting plasma at the
outlet of the nozzle works as a positive column of the
DC glow hollow cathode discharge. On the other hand,
in the RF plasma jet, although the RF hollow cathode
discharge in the nozzle is driven by the hollow cathode
effects, the RF field in the reactor can still be sufficient
for ionisation due to the primary capacitive RF discharge
present in the volume of the reactor. This could be the
reason why the RF active discharge region is not so
well divided from the substrate as in the case of DC jet.

4. Conclusion

Parameters of the RF and DC plasma jet systems
were investigated by deposition of ZnO thin films. XRD
analysis confirmed presence of hexagonal crystalline
phase with the strong orientation of axis ‘¢’ normal to
the substrate in ZnO films. Investigation of the plasma
jets by LP revealed quite a different character of electron
distribution function in the DC and RF plasma jet. In
the case of the DC jet, hot and cold Maxwellian groups
of electrons were found. In the case of the RF jet, only
one Maxwellian group appeared with 7,=2.5 eV. In the
DC jet (except of one case Qp, = 5 sccm), approximately
80% electrons belonged to the cold group with very low
temperature 7,.=0.5 eV. Furthermore, LP results sup-
ported by photographs revealed that the total electron
concentration n,, in the DC jet was significantly lower
than electron concentration n.gg in the RF jet.
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A surfatron plasma source for material processing and biomedical
application.
Electron temperature in surfatron-generated plasma-jet in argon measured
by double Langmuir probe.

Probe measurement of the characteristics of surfatron generated argon
plasma.
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Abstract

We present surfatron-based plasma source and preliminary results of probe diagnostic of
generated .plasma. Plasma is formed from the argon gas flowing through a quartz tube, which
is placed in the surfatron cavity. The plasma inside the quartz tube is then sustained’further
downstream by a surface wave, which propagates along the plasma column. This arrangement
enables to create comparatively energetic plasma at the (relatively) remote exit of the quartz
tube. We made single and double probe measurements in the plasma exiting from the nozzle
at argon pressure several kPa and microwave power around 20 W. These measurements
yielded the electron temperature around 1 eV and the electron density around 2x10"° m™,

Introduction

At present plasma as an active medium, which interacts directly with a living tissue, is, as a
rule, not exploited in medicine. As an exception it is possible to quote the probational use of
the stream of thermal plasma for sterilisation and coagulation of superficial wounds [1,2].
Plasma technologies are, however, widely applied for deposition of polymer layers on the
arterial and bone protheses for increase of so-called biocompatibility, i.e. for better facilitation
of the intergrowth of the prothesis with the living tissue. Also, material, which is expected to
remain in the human body for a long time, eventually lifelong, arouses - thanks to its
improved biocompatibility - less declinatory reactions from the living organism.
Instrumentarium made of a material like that represents reduced risk of the abridgement or
failure of its desired function. As an example it is possible to present the metallic
reinforcements (stents), which are applied in the artery lumen as a therapy for stenosis. In this
example in some cases occurs - in frame of an excessive reaction of the artery wall, which so
far is not medically treatable - the iterative stenosis. Recently, attempts were made to apply

plasma to a tissue directly [3].

On the other hand the direct application of RF sources 1s knowp to medicine for a longer time
already - RF surgical tools (cauteries) have the advantage In paml‘es.snes's and automatic
sterilisation of the incision, diathermy makes local RF heating of the living tissues. Plasma is
also applied in medicine indirectly, e.g. in special light sources for therapeutic purposes.

It is possible to expect that after first trials it will become p0§sible to expl_oit low-temperature
plasma in medicine not only for sterilisation of wounds - i.e. de facto just remo_val qf the
unsound cells - but also for modification of cell tissues. Low-temperature plasma is SLllta(tl)le
for such purpose since it 1s possible to be created at room temperature using (for human body)

safe voltages/currents and common safe gases like air, oxygen or rare gases.

{ a microwave plasma source, which in principle works at
licable to medicine. Indeed, similar plasma source has
describe the experimental system and
plasma at reduced pressure.

We attempted to construct
atmospheric pressure, i.e. it 15 appli
already been applied for s‘lcrtllsapon [4]. Wfij
preliminary results of probe diagnostic of generate



Experimental set-up

In principle surfatron is toroidal resonator. Fig. 1 shows surfatron ¢
the surfatron consists of two metal cylindrical coaxial sections _
movable plunger and coupler. That enables easy matching of the surfatmn

to the output impedance of a microwave generator. In veneral, st

lWorking gas
§ Pt
\
\ Coupler
§ Contact
§ Q Microwave
o input line
g::s“fué N Exit siit

Figure 1. Axial cross-section of a surfatron.

generator a matched load so that the reflected power is near zero. No matching unit is
therefore necessary. The microwave power interacts with the working gas, which flows
through quartz tube, via a slit that is situated at the bottom of the surfatron body, and ionises
it. The azimuthally symmetric surface wave then sustains plasma also further downstream of
the cavity. For more detail see [5,6].

We used commercial (Sairem) surfatron and 300W microwave generator (GMP 03) and Ar
and He as working gases. Gas flow was controlled by a MKS flow-controller. A quartz tube

p working gas
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was inserted into surfatron cavit uartz is : \
osssand igh rmperrs esisancy. The onir o e e o
1 vessel {recipient) with fon viewing ports, see Fig, 2. The u 1e:r ﬂflnge.m a't"'theﬁ-
was made of plastic; otherwise the metal flange would p'revent Pt11>1e s o _m
propagating into the vessel. The vessel volume was pumped by rotary vacuum € w;,wn o
about 4 kPa. The applied microwave power was controllable in the range froﬁlmgpto'mb W
= fr‘equency was 2.45 GHz. The whole system was screened by means of a perforated
copper tin. The surf_atron body was water-cooled from the outside and air-cooled by
pI’leSSI.lI'lSCd air from inside. The movable probe holder was fixed at one of the recipient
windows. The probe holder allowed the adjustment of the probe position in three dimensions.

We carr‘ied out diagnostic of the plasma exiting from the nozzle by single and double
Langmuir probe. The probe data were sampled by PC-controlled measuring system shown in
Fig. 3. The probe circuit was fully floating - isolated from the control part of the system. The
probe current was converted to voltage via an operational amplifier with low input bias
current. Its output voltage was fed to isolation amplifier, amplified and measured by the 12-bit
A/D converter. Two floating D/A converters connected in series formed the probe bias. The
first D/A converter - waveform generator - generated a variable probe bias in 1024 levels. The
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| 1 control bit
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Figure 3. The probe data acquisition system.

PROBE

second D/A converter served for setting of the DC probe bias. The achieved span pf the probe
bias was from —50 to +50 V. The acquired data were pre-processed by the averaging methods

and saved to a standard text file.

Experimental results

In Fig. 4 we depicted probe characteristi
A program developed in frame of a PhD
data. We determined electron temperature 7,
ne~2x10" em” was estimated from the prob
has been used for processing the double probe dz}ta. The
d data by polynomials of 10}\]:\1 degl;'ee,te.“g. llfl;ea; or

ati ' im to eain the values of ion currents of eac pro ¢ at the floating
gg:ﬁ:ﬁ:l&( (\;:t;h ;}};C (E;:,T)n, U::z)n. In a similar manner the.ﬁrs]t c};:glvatllvirgc:lldigg,f); ;Efe”}e
first derivatives (d/,i/dUan and (dl,ip/dUg)n were determined. The elec p s

P EENE e,
was then calculated using the following expression [9]:

cs of the single (left) and the double (right) probe.
thesis [7] has been used to process the single probe
=~ 1 eV by standard way and the electron density
¢ electron current at the plasma potential.

A program written in MATLAB (8]
program interactively fitted the measure
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- 4 v, ), 2\dv, du, ). (7 )y + b
Here kp denotes the Boltzmann constant, qo the elementary charge, other symbols have

already been defined above. The program also enabled to test the sensitivity of the computed

temperature 7, to the choice of the fitted intervals and fitting functions. In our case the esti

mated electron temperature was 7, =~ : : .
x 1o-spsmg|e Probe Chaggte_r'ls?i;:g eV. No noise-reducing digital filters were applied.
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Figu_re 4. The singig- and double-probe characteristics of surfatron-generated plasma. Tungsten
cylindrical probe(s), diameter 0.13 mm, length 4 mm, power 17 W, Ar flow 600 sccm, pressure 4 kPa.

Conclusion

We determined electron temperature and density of surfatron-generated plasma. Single and
double probe data yielded good agreement in electron temperature. In the future we intend to
determine plasma parameters at broad range of experimental conditions up to atmospheric
pressure. At atmospheric pressure only electron temperature will be determined from double-
probe data [10]. We plan to apply the developed plasma source to processing of material
surfaces. If successful, the biomedical applications, e.g. sterilisation, are possibly undertaken.
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3, Results of experiments

Single and double probe data yielded good agreement in
lectron temperature. Double probe method, however, is
wn to be much less sensitive to higher neutral éas
_ [7] compared to the single probe one. For this
feason We determined the radial dependences of v
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Fig. 2. The radial course of electron temperature derived
from double probe data at the distance 4 mm
from the nozzle exit; r = 0 denotes the tube axis.
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Fig. 3. The radial course of electron temperature derived
from double probe data at distances 10 mm and
22 mm from the nozzle exit; r = 0 denotes the
tube axis.
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4. Dependence  of  the
temperature averaged over ! :
on the distance from the nozzle exit.

measured  electron
he plasma diameter

shown in Fig. 2 and Fig. 3 by do

measurements. Probes were inserted into the
the edge to the centre of plasma column. (In F@.
from the left hand side of the pictures.) Experimental
conditions were as follows: working gas Ar, absorbed
power 17 W, flow rate 600 sccm, pressure in the
recipient 4 kPa, inner diameter of the quartz tube 6 mm,
outer diameter 8 mm. The electron temperature
averaged over the radius was also calculated and then
plotted vs. the distance from the nozzle exit, see Fig. 4.

.-J‘k

s

4. Discussion and conclusion

We determined electron temperature and density of
surfatron-generated plasma column. We measured the
radial dependences of electron temperature at several
distances from the nozzle exit by double probe method.
The radial course of electron temperature near the outlet
of the quartz tube exhibited two strong maximums at the
plasma-jet edges and smaller but still distinct maximum
at the axis (Fig. 2, z = 4 mm). This profile probably
corresponds to azimuthally symmetric m = 0 mode of
TM surface wave generated in the surfatron. The form
of radial profile of electron temperature also
qualitatively corresponds to spectroscopic measure-
ments of Ar I emission at 1 = 549.6 nm presented in [8].
At larger distances from the outlet the radial elec.
temperature profile becomes flatter (Fig. 3) and the
averaged electron temperature decreases (Fig. 4).
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Abstract

The paper presents preliminary results of probe diagnostics of surfatron-based argon plasma
Plas:ma is formed in quartz tube, which is placed in the surfatron cavity powered b};
amicrowave magnetron generator. The plasma inside the tube is sustained downstream by
asurface wave, which propagates along the plasma column. We performed double probe
measurement in the plasma exiting from the nozzle in different experimental setup: we
determined electron temperature dependence on the axial and radial probe position with
respect to the nozzle axis in broad range of vessel pressures and input microwave power.
In the future we plan to use the surfatron plasma source for material processing and possibly
also in the area of biomedicine (e.g. for sterilization of surgery tools, increasing
of biocompatibility of materials used in prothetics, coagulation of superficial wounds etc.).

Introduction

At present surface processing of solid-state samples belongs to the most important applications of assorted types
of plasmas. Due to their unique reactivity and chemical interaction with materials, plasma is capable to treat the
surface i.e. to be used for material deposition, surface cleaning or surface activation etc. Recently plasma has
begun to spread in the area of medicine, biology and in another branches of industry (for example in food-
processing industry).

There are only a few works where the stream of the plasma was directly applied to living tissue - treatment of
pathological tissues [1], sterilization and coagulation of superficial wounds [2,3], removal of scared tissue etc.
More frequently there are applied plasma-assisted polymer layer coatings on surgical implants with purpose to
increase their biocompatibility [4]. These processes often reduce the risk of future complication with adoption of
implants by a living organism. Further, plasma sterilization of medical or surgical equipment and bacterial
decontamination of air are already known at this time and plasma sterilizers are being already commercially
produced. In some cases it is also possible to apply plasma in medicine indirectly, e.g. in spct.:ial ]igl?t sources _for
therapeutic purposes. One of the most established methods of application of RF power in meFilcnne is high
frequency surgery (also known as RF surgery). Using RF surgery as state of the art for coagulation, cutting of

biological tissues and automatic sterilization rapidly spreads [S].

Sterilization means total destruction of microorganisms and their spores. Among ic? most frequent techniques
used for this purpose there are: high temperature, ultrg\fiolgl rays, htlgh-energy rad_lanon apd thg qthna_r faf:to_r. In
ctise with heat sensitive materials cold sterilization techmql_!es are required. This sFenllzapon 1s time-
consuming (up to 24 hours) and dangerous for personal health and environment because.of u51?g toxlc_l_gam?s an.d
liquids (pure ethylene-oxide, or its mixtures are'used}, One of the glternatwe tfchnlqlét?s hor sterlrlzatlonﬂls
represented by the use of gas discharges. RF dlschargc's [6] and microwave p as}?lah isc a'rge;s ]: C‘V::Ez a};
exploited for this purpose. We attempted to construct a rlmcrowalve plasma so;rge. whic Ei111t£>r1n{c;1(];m1;d i
high or atmospheric pressure, what makes it nln_lchlcaswr applicable to me ;lglne ‘orol‘nlatz yl_asma so;me o
plasma source has already been applied for sterilization [7]. Here we present this micr p

first results of its probe diagnostics.

modern pra
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Experimental arrangement

with plasma generated by the surfatron fed by microwave power. In principle

| i gmovfa\;fllélt;; ;;;Sism gf two rix:etallic cylindrical sections. Two movable
- €I and movable coupler connected with a mj
microwave

generator. Tuning elements enable matchin
: g of the surfatron loaded with :

microwave ge plasma to the ou mp

B ed Ioa%i ggr?lzotr.tflxn general the surffxtron loaded with plasma represents for the mictg:r;ve CdanCGtOf s

e at the re_ﬂected POWer 1s near zero. A quartz tube (in our case 6 mm in inner a g;r;;era or a

A n;:rt)h;s nserted into a surfatron f:avity and working gas flows through it. The mjcrowal\te ower 1in

Plaspma Sy ftﬁt‘lsi(sm:]t;;n to t_he plas_madwa thin slit and causes ionisation of flowing gas in the qualj'tz tubv::S
€r 15 sustained further downstream by a surf; ' 3

ace wave, which propagates al
plasma column [8,9]. We performed probe measurements of the plasma exiting from the nozzlepoilet. i

lworking gas
movable plunger

®

2450 MHz

Fig. 1. Schematic diagram of the experimental arrangement. 1 surfatron body, 2 microwave generator, 3 vacuum
recipient (vessel), 4 plastic flange, 5 quartz tube, 6 PTFE feed-through, 7 movable table, 8 PTFE separator, 9
vacuum pump, 10 VAT valve, 11 VAT control unit, 12 MKS Baratron, 13 MKS control unit, 14 Langmuir
probes, 15 probe holder, 16 data acquisition system, 17 PC, 18 air compressor.

For generation of plasma we have used commercial (Sairem) surfatron (1) and microwave generator 300 W
(GMP 03) (2) in configuration, which can be seen in Fig. 1. Experimental arrangement consists of a vacuum
vessel (3) made from stainless steel. The upper flange (4) of the vessel is made of plastic in order to e_nable the
propagation of the surface wave into the vessel. Four windows are provided in thc vessel for observation of the
discharge and as diagnostic ports for the probe feed-through and optical diagnostic. The outlet of the quartz tube
(5) protrudes into vessel, using silicon O-ring sealed PTFE feed-throug:h (6).‘ As a working gas we used
technical-grade argon. In the vessel there is vertical movable table (7) electrically isolated by the PTFE separator
(8); isolation of the substrate table is important for single bprobc measurement. Working gas flow rate is
controlled by MKS flow-controller. The volume of the vessel is pumped by a rotary vacuum pump (9) down to
ultimate pressure of the order 10 Pa. The stcpping-motor—contrqlled butterfly _VAT valve (IQ) between the vessel
and the pump controls the pumping speed thus al]owipg setting of the desired pressure independently of ll_\e
working gas flow rate. The stepping-motor of the valve is control}ed by VAT control unit PM_-?_: (11). Pressure in
the vessel is sensed by MKS Baratron with an MKS control unit (.12‘13)' There‘ is a possibility to connect the
MKS and the VAT control units feedback-wise, which keeps the desired pressure in the vessel automatically.
has been accomplished by double probe measurements.

' stics sma exiting from the nozzle . ‘
Qe o . nstalled on a movable holder (15) allowing the adjustment

La ire probes (14) made of tungsten wire were i
of:‘hgrl:lrlr:;f;:wilion in three dimensions. The probe data were sampled by PC-controlled system (16, 17). The

robe circuit was fully floating isolated from the control part of the system. The current_ wasponverte:n! to
Eﬂltdg ja an nplt rational amplifier with low input bias current. Its output voltage was fed to isolation amplifier,
age via a 2 ¢ ‘
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amplified and measured by the 12-bit A/D conve i

_ asiy rter. Th -
van‘able probe bias in 1024 levels. The second D/A coilit:rl:elrlke iy
achieved span of the probe bias was from — 25
methods and saved to a standard text file.

- source (D/A converter) generated
served lor setting of the DC probe bias. The
to + 25 V. The acquired data were pre-processed by the averaging

: y 1s cooled by flowing water, and the part of the
cooled by pressurised air from an air compressor (18). The whole system

ghf:r safety of the operator there was possibility to
microwave indicator,

Results of Experiments

At the beginning of our work we accomplished single and double probe measurement at low pressure. These first
measurements were made to verify the usability of the developed experimental system. After this stt;p we made
diagnosm_:s of plasma at higher pressure (up to 10 kPa) only by double probe. A program developed in frame of a
PhD thesis [10] has been used to process the single probe data. We determined electron temperature by standard
me‘thod fmd electron density was estimated from the probe electron current at the plasma potential. A program
written in Matlab software development system has been used for processing the double probe data. The
program l_nteractively fitted the measured data by polynomials of low degree, e.g. linear or quadratic, with the
aim to gain the values of ion currents of each probe at the floating potential (U, = 0): (Ipi)a, (Zpia)n. By a similar
technique the first derivative (d/y/dU,)q and the first derivatives (d/y;,/dU,)q and (dZ,n/dUy)q were determined.
The electron temperature 7, was then calculated by the help of the following expression [11]:

kB_Yl’: 2{ dId] _l(gp_“+fd_1£2_J E z(lpil)ﬂ(lvﬂ)ﬂ
9o du, ). 2\dU, dU, . iI i+([pi2 iﬂ'

pil /i

Here kj; denotes the Boltzmann constant, ¢, the elementary charge, other symbols have already been defined
above. The program also enabled to test the sensitivity of the computed temperature T, to the choice of the fitted
intervals and fitting functions. The previous equation presents the basis of Matlab software applications, which
served not only for estimation of electron temperature but also for values of saturated ion current. The
knowledge about ion current gives us qualitative information about electron density. These applications are able
to process the whole series of data received by the double probe. There was good congruence between results
received from single and double probe characteristics.

One of our experiments was focused on measurement of the radial dependences of electron temperature at
several distances from the nozzle exit by double probe method. The radial course of electron temperature near
the outlet of the quartz tube proved two strong maximums at the plasma-jet edges and sr_naller but still distinct
maximum at the axis, Fig. 2. This profile probably corresponds to azimuthally symmetric m = 0 mode_ oij ™
surface wave generated in the surfatron. The form of radial profile of electron tempfarature also qual{tanvely
corresponds to spectroscopic measurements of Arl emission at A = 5{9.6 nm presented in [7]. At larger distances
from the outlet the radial elec. temperature profile becomes flatter, Fig. 3, and the averaged electron temperature

decreases, Fig. 4.
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13 Fig. 2. The electron temperature c
12} double probe data in the cross section
§ mm from the outlet. r = 0 is axis of tube
1 : -
%.0 . d Fig.3. The electrgn temperature computed from
- I double probe data in the cross section at distance 10
o8l mm and 22 mm from the tube outlet.
07
06h- Fig.4. Dependence of the electron temperature
i averaged over the plasma diameter on the distance
0 30 from the nozzle exit.

The second part of the measurements was focused on determination of the radial dependences of electron
temperature surfatron plasma at the radial distance from the axis of tube. The pressure in the vessel and
microwave input power were as parameters. Radial courses of electron temperature for different pressure in the
recipient are depicted in the Fig. 5 — Fig. 7. for several input microwave powers. There is depicted only one half
of the course since we suppose the radial symmetry of the plasma column. We also observed that probe holder
affects the streaming plasma when inserted deeper into the plasma jet. Again we can see that at the axis of the jet
is the electron temperature lower than at its edges. The form of the radials course of the electron temperature
depends on the pressure. At higher pressures the maximum round the edges becomes less pronounced see Fig.6.
Analysis and appraisal of the measured data is not so unambiguous because the shape of exciting plasma
discharge changes with pressure. By this method we can in principle achieve the same discharge by different
adjustment of configuration of pressure in the vessel and incoming power.

We used tungsten probes for the measurement but in this case they were bent in right angle. This arrangement of
probes allow to measure in a small area of plasma column. Probes were inserted into the flow from the edge to
the centre of plasma column. The plane of measurement was 7 mm distanced from the tube outle? ‘and
perpendicular to axis of the tube. Argon was used as a working gas at mass flow rate 600 sccm. Other conditions

are given in the picture, see the legends.

Power 18 W Power 45 W
4.5 —_— — — T
(s " e - p=1900Pa |
-&- p=11kPa P |
& E:aaupa | 4l - p=3000Pa | ......... o
v p=500Pa v pf4gggga |
- p=12 35 -A-p:—5 a i

“t‘ “" ..l.—"—d-4 : i l./.... !
319 ¢ 3
= y © P
24 ] — v 5 ,-"+
§ d ol X E i
E1. } i e s -
o | - e b SR i R : :
12 g I s * o
1t ! j i = -T
] i . 05 , - . 4 5 6
| A 0 1 2 3 ;.
08 1 2 3 8 5 8 radial distance [mm]

radial distance [mm)]

Fie. 6. The dependence of electron
E - B e terg;lperamre on radial distance at 7 mm from

ial di from
ature on radial distance at 7 mm B {0
::—“mI:C;C outlet computed from double probe the tube outlet compulhed fro&:-é‘l1 cil::uara ,ﬂeter
d fi u'I'hn:: ressure in the vessel is parameter, data. The pressure in t ;vc;ave power Wa;
P - I-};J d [nput microwave power was see the legend. Input micro p
see the legend. Inp ey

18 W.



STRANAK AT ALL: PROBE MEASUREMENT OF SURFATRON PLA

= Power 85 w
“| = p=1800Pa | i ]
-4 p = 3000 Pa
¥ p=5000Pa
af ~&- p=6500 Pa
3
e P BT S TR Rt SR G -
L GEEN S
£ 4
z ’
i3 /
® 7
s 4 5 6
radial distance [mm)
Fig. '?.. The. dependence of electron temperature Fig. 8. Arrangement of probes in the
on radial distance at 7 mm from the tube outlet experiment. Length of both probes is 3 mm
f:omputed frot_n double probe data. The pressure diameter 110 pm. During measurement the
in the vessel is parameter, see the legend. Input probes were moved from the edge towards

microwave power was 85 W. axis of plasma stream.

The other experiment presents the determination of dependence of electron temperature on pressure. In Fig.8.
there is depicted dependence on lower input power. There is evident the increase of electron temperature in the
left part of characteristic, i.e. at lower pressures. Lower electron temperature at lower pressures could be caused
by the improper matching of microwave power to the plasma discharge and by the radiation of power. We have
no information on the really absorbed power in plasma column, because part of input power is radiated away.
Towards higher pressures the electron temperature decreases. Similar characteristic like in previous case, but at
higher microwave power is shown in the Fig. 9. The rapid decrease of the electron temperature at lower
pressures in the left hand part of the depicted course is fluently changing on a relatively constant value of
electron temperature during high pressure. At a higher pressures (more than 1.5 kPa) the trend of dependence of
electron temperature on the pressure approaches to a constant value. It is, however, possible to induce slight
increase of electron temperature by increasing input power: from 1.5 eV at 25 W to 2.1 eV at 150 W; an example
of such dependence can be observed in Fig. 10. For this experiment we used argon as working gas with mass
flow rate 600 sccm. The straight tungsten probes were inserted into the middle of plasma column exiting the
nozzle at the distance 7 mm from the nozzle end. The probe dimensions were 4 mm long and have 110 pm in

diameter.
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Fig.10. Dependence of electron temperature on the
pressure in the recipient. Power 21 W. The probes
were placed at the axis of plasma column at the
distance 7 mm from the tube.

Fig.9. Dependence of electron temperature on the
pressure in the recipient. Power 17 W. The probes

were placed at the axis of plasma column at the
distance 7 mm from the tube.
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Fig. 11. Dependence of electron temperature on the pressure
in the recipient. Power 75 W. The probes were placed at the
axis of plasma column at the distance 7 mm from the tube.

Conclusion

The radial dependences of electron temperature on the distance from the tube outlet and on the pressure were
determined with microwave power as a parameter. The electron temperature was measured by double Langmuir
probe. Good agreement between single and double probe data has been achieved. The radial courses of electron
temperature are strongly dependent on the pressure in the vessel. In the future we plan to perform probe
diagnostic of surfatron generated plasma at broader range of experimental conditions up to atmospheric pressure.
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Priloha V

Zdrojovy text programu pro méreni sondové charakteristiky
v kontinudlnim rezimu




/* Diagnostika plazmatu AD200X +
Zobrazeni sondoy isti
;: + textovy.soubor namerenych dat Langmuir + Doublc::e ;?c?iacksnsnky 4
Je pouzit Low - Pass Filter 44 kHz, Vp=-255V . +255V

**  Monitorovani velicin i
# ani velicin ip , vp, 1024/ 50 mV bodu na charakteristiku

/* Merici system s ADS 602 a kartou SRAM do 1 MSPS #/

#include <conio.h>
#include <stdio.h>
#include <stdlib.h>
#include <graphics.h>
#include <dos.h>
tinclude <float.h>
#include <math.h>

#define TRUE 1
#define ku 0.012506
#define CLIP ON 1

void Set();

void ACQUIRE();
void Save();

void InitShow();
void menu();

void cdos();

void Comment();

/* volatile long vp1[4096];*/

volatile long ip1[4096]; {
volatile unsigned u, lu, hu, Ii, hi;
char znak;

char grcoment[81];

volatile float vp, ip, ur, ki,zk,km;
volatile int i, j .k, dp,vr,n, dummy;
volatile int mk, rk, de,g,mad;

int gdriver, gmode, X,y,Xs, ys;

int errorcode;

FILE *fw, *fr; /* Pointer pro zapis a cteni souboru */
char comment[81]; /* Pole znaku pro zapis komentare */

struct time t;
struct date d;

char fname[40]; /*textovy buffer pro jmeno souboru */

char dosc[20];
int buff] 1500];




int main()

{
{
system("cls");
menu();
while (TRUE)
{
switch (toupper(getch()))

case 'S' :Set();menu();break;

case 'A’ :ACQUIRE();menu();break;
case 'D' :InitShow();menu();break;
case 'E' :Save();menu();break;

case 'O' :cdos(); getchar();menu();break;
case 'Q" :exit(0);

H
I
}
}
void menu()
{
system("cls");
if(g=0)g=1;
puts("\n\n\n ");
puts("\t PROBE DIAGNOSTICSAD200X\n");
puts("\t\t't HOT KEY - MEN U [DC]");
puts(“\t\t\t**********#***********************n); ‘
puts("\t\t\t* S - Set #n)
puts("\t\t\t* A - Acquire Data(-25..425.5 V) 1)
puts("\t\t\t* D - Show Probe Characteristic ity
puts("\t\t\t* E - Save Data *0);

H*My.

puts("\t\t\t* O - Operating System Command
puts("\t\t\t* Q - Quit i

puts("\t\t\t**********************************");
printf(" \t\t\t Zero Correction: %f [bit] \n", zk);
printf("\t\t\t Current Amplifier Constant = %g [mA/bit]", ki);

printf("\n\t\t\t A/D Amplifier Gain = %d ", g); | :
printf("\n\t\t\t System Current Constant = %g [mA/bit]", ki/g);

printf("\n\t\t\t Number of Measurements: %d", n);
printf("\n\t\t\t Reference Voltage Vr +-25.6 ..25.4 V: %2.1f V", ur);

printf("\n\t\t\t Last Filename: %s \n", fname);
printf("\n\t\t Comment: %s \n ", comment);

J

void cdos()

{
scanf("\n Enter DOS Command %s",&dosc),




system(dosc);
}
void Set()

{
outportb(779,24);
outportb(780,12);
outportb(780,0);
outportb(779,1);
outportb(780,13);
outportb(780,0);
delay(200);

printf("\n\n ******** plasma Diagnostics AD 200X DP - used Low

printf("\n\t Iterrupt Measurement: CTRL + BREAK \n");

pr@ntg“ﬁt Zero Correction = %f [bit]", zk);
printf("\n\ Current Amp. Const.= 0.00 ST, Wy
seanf{"%g" &eki) p 0977, 0.001954, 0.003908 [mA/bit]: ");
while(ki == 0)ki=0.000977;
printf("\t\t\t CA Constant = %g mA/ bit", ki);
printf("\n\ Input A/D Amplifier Gain = [0 - G=1],[1 - G=2],[2 - G=4]: ");
scanf("%d",&mad); :
g=1;
if(mad == 1)g=2;if(mad == 2)g=4;
printf("\t\t\t A/D Gain = %d ", g);
printf("\n\n Set the Reference Voltage Vr, Power O2, addr. 13d [-25,6..25,4 V]: ");
scanf("%f",&ur);
vr= (ur/0.2)+128 ; /* Referencni napeti Vr, zdroj 2 - 8bit */
printf("\t\t\t Vr = %2.2f V i.e. %d bit", ur,vr);

outportb(780,13);outporth(778,vr);

outportb(779,1);

outportb(780,12);

outportb(778,0);
outportb(779,16);
outportb(780,0);
printf("\n\n\t\t\t Enter Number of Measurements: ");
scanf("%d", &n);
while(n <= 0)n=1;
printf(" \n Destination Measurement Comment-Meas. Conditions e.t.c.max. 80 Chrs.!: \n-");
getchar();
while (kbhit());
gets(comment);

}

void Save()

{ _ |
printf("\n\n\t\t\t  Enter Output Filename: ");

scanf("%s" & fname);



/* Open file, testing for success */
if ((fw = fopen(fname, "w")) == NULL) {
- printf(" Unaccessible File \n");
exit(0); }
/* Write some text to the file */

for(i=0, l<=1023 ;l++){ fpl'llltf(fw,"%l '4f%1‘4g\n"’(4*i'2047)*kum?

fprintf(fw, "\n ***k**x5%  plagmy Diagnostics AD 200X DC - 2002 **
getdate(&d);

gettime(&t);

fprintf(fw,"\n %s ", comment);

fprintf(fw, "\n Date: %d:%d:%d ", d.da_day, d.da mon, d.da _year);
fprintf(fw, “\n Time: %d:%d:%d", t.ti_hour, t.ti_min, t.ti_sec);
fprintf(fw, "\n Current Amplifier Constant = %g [mA]", ki);
fprintf(fw, "\n Zero Correction = %f [bit]", zk);

fprintf(fw, "\n A/D Amplifier Gain = %d", g);

fprintf(fw, "\n Number of Measurements: %d", n);

fprintf(fw, "\n Reference Voltage Vr +-25.6 ..25.5 V: %2.1f V", ur);
fprintf(fw, "\n Vp[V] Ip[A]:");

fprintf(fw, "\n

&
/* Close the file */

fclose(fw);

puts("\n\n\t\t\t Data are Saved, press ENTER!");
getchar();
getchar();

}

void InitShow()

{ .
int xasp, yasp; /* Used to read the aspect ratio*/

float d;
printf("\n\n\t\t\t Set the Scale Factor [1..20): "%
scanf("%f", &d);
while(d <= 0 && d > 20) d=1;
while(n <= 0)n=1; | .
gdriver = DETECT; /* Rec:luest at)ito-detecuon /
ini river, &gmode, " " );
::rt)grlt':zp(;]e( f giiphresulf(l)r;l/ * Read result of ini'tiali-z:?tion:/
if( errorcode != grOk ){ /* Error occured during init ~ */
printf("Chyba grafickeho systemu: %s\n",
grapherrormsg(errorcode));

exit(1);

]
line(0,240,639,240);




line(0,0,639,0);
line(0,20,639,20);
line(0,0,0,479);
line(639,0,639,479);
line(0,479,639,479);
line(0,35,10,35);
line(0,220,10,220);
line(0,199,10,199);
line(0,179,10,179);
line(0,158,10,158);
line(0,138,10,138);
line(0,117,10,117);
line(0,97,10,97);

line(0,76,10,76);

line(0,56,10,56);

line(0,260,10,260);

line(0,280,10,280);

line(0,301,10,301);

line(0,321,10,321);

line(0,342,10,342);

line(0,362,10,362);

line(0,383,10,383);

line(0,403,10,403);

line(0,424,10,424);

line(0,444,10,444);

sprintf(grcoment, " +%2.2f mA", (ki*204.8)*d);

outtextxy(10,26, grcoment),

uttextxy(0,10, " ****** Acquired Probe Characteristic...[DC] press ENTER !!! #¥*xt),

sprintf(grcoment, " %2.2f mA", -(ki*204.8)*d);
outtextxy(10,446, grcoment);
xs=64; ys=(ip1[0]/n)/d+240;
for(i=0; i <= 511; i++)

{ .

X=i,

dp=2*i,

y=(ip1[dp])/n)/d;
line(xs,ys,x+64,y+240);
xs=x+64;

ys=y+240;

H

getch();

closegraph();

}

void ACQUIRE()
{

unsigned int ip;
int k,I,m,o;




outportb(778,vr);

outportb(779,0);/* odpojeni rele */

outportb(780,13);/* Zdroj 02 - nastaven; i i
|ty veni referencniho napeti */
delay(10);
outportb(778,0);/* Nastaveni zdroje 1 (O1) na -25 V */
outportb(779,0);/* odpojeni pres rele */
outportb(780,12);

delay(200);

zk=0;

for(i=1; i <= 20000; i++)

{

outportb(780,8);/*Naadresovani a precteni ADS602%*/
zk=zk+(inportb(778)+(inportb(779)-24)*256); /* Prirazeni hodnoty ip od ADS602 */
outportb(780,0);

}

zk=zk/20000;

outportb(778,vr);

outportb(779,1);/* pripojeni rele */

outportb(780,13);/* Zdroj O2 - nastaveni referencniho napeti */
outportb(780,0);

delay(10);

outportb(778,0);/* Nastaveni zdroje 1 (O1) na-25V */
outportb(779,16);/* a pripojeni pres rele */

outportb(780,12);

delay(250);

printf("\n\n\t\\\t READING Data ............ Wait!");
/* Vynulovani pole dat */

for(i=0; i <= 2047; i++)

{

vpl[i]=0;

ipl[i]=0;

H

outportb(778,mad);/* ADS602 i
outportb(780,9);/*Zapis modu*/

delay(1);

outportb(780,8); .
inportb(779); /* Nacteni prvni hodnoty »/

outportb(780,0);

for(j=1;j<=n; j++) /* Pocet opakovani mereni */

{
1=0),




for(m=0;m<=15; m++)

{

f{‘or(1=0;i<=255; 1+=4)  /* 1024 bodu na charakteristiku */

/* Nastaveni vystupniho napeti*/

outportb(780,8);/*Naadresovani a precteni ADS602*/

ip1[1]=ip1[1]+(inportb(778)+(i ,
outportb(‘7[82),é);p (778) (lnportb(779)-24)*256)_Zk; /*Prirazeni hodnoty ip od ADS602 */
outportb(778,1);

outportb(779,m+16);

outportb(780,12);

outportb(780,0);

I=1+1;

delay(1);

}

}

for(o=15; 0 >=0; 0-=1)

{

i{'or(k=255; k >=0; k-=4) /* 200 mV/ bit pokles */

outportb(780,0);/* Postupne nastaveni vystupniho napeti Zdroj 1 na-25V */

outportb(778,k);

outportb(779,0+16);

outportb(780,12);

delay(1); |
outportb(780,0);

}

]

outportb(779,8); /* Odpojeni obou zdroju pres rele a pripojeni na cisteni*/
outportb(780,12); /* Zdroj 1 (O1) %y

outportb(780,0);

outportb(778,128);

outportb(779,0);

outportb(780,13); /* Zdroj 2 (02) - cistici napeti na rele 2 */
outportb(780,0);

for(i=0; i<=1023; i++)

{
vpl[i]=(4*i-2047);

]
printf("\n\n\t\t\t Data are acquired, press ENTER!");

getchar();
]



