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Depozice a charakterizace gradientnich tenkych vrstev

pro optické pokryti

Abstrakt

Diplomova préce se zabyva tenkymi gradientnimi vrstvami SiO4N, s gradientnim
profilem indexu lomu vytvorenymi metodou iontového naprasovani (lon Beam Sput-
tering) s iontovou asistenci.

Teoreticka ¢ast uvadi do tématiky interference na tenké vrstve, depozice tenkych
vrstev a jejiho monitoringu. Déle se zabyva shrnutim dosavadnich poznatki v tématu
gradientnich tenkych vrstev, jejich vyuziti a jejich charakterizace.

V experimentalni ¢asti byla na homogennich vrstvach urcena zavislost indexu
lomu deponované vrstvy na prutoku kysliku asistenénim iontovym délem. Pro ucely
vyhodnoceni byl vytvoren skript v MATLAB na fitovani modelovych elipsometric-
kych a spektrofotometrickych spekter do experimentalné zmérenych spekter. V na-
vaznosti byly deponovany gradientni vrstvy s dvéma riznymi profily indexu lomu,
kde gradient indexu lomu ve vrstvach byl tvoren zménou pritoku kysliku asistenc-
nim délem. Porovnani teoretickych a experimentalnich spekter prokazalo, Ze vznikly
profil odpovida prutoku kysliku v pritbéhu depozice. Diskutovana byla i citlivost vy-
sledki na posunu hodnot profilu indexu lomu pfi zachovani jeho tvaru. Na zakladé
ziskanych poznatkii byly tspésné deponovany dva tzkopasmové rugate filtry. Je-
jich vysledna reflektance byla porovnéna s o¢ekavanou a byly diskutovany moznosti

optimalizace celého procesu.

Klicova slova
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gradientni profil indexu lomu, rugate filter



Deposition and characterization of gradient thin films

for optical coating

Abstract

The thesis is devoted to gradient refractive index thin films of SiO.N; deposited by
ion-beam sputtering combined with ion assistance.

The theoretical part of the thesis consists of an introduction to thin-film inter-
ference, deposition and monitoring of thin films. It summarizes the state-of-the-art
knowledge of the field of gradient thin-film deposition and characterization.

The experimental part of the thesis consists of three sections. In the first one, we
studied the effect of the flow of oxygen through the assistance ion source on optical
properties of a homogeneous thin layer. The acquired experimental data were fitted
with a theoretical model in terms of their ellipsometric and spectrophotometric
properties by using MATLAB. Subsequently in the second section, two gradient
films, each with a different profile of refractive index, were sputtered. The gradient
of the refractive index was created by varying the oxygen flow. Comparison of the
simulated and experimental spectra has proven that the deposited thin-film profiles
agrees with the expected refractive index change corresponding to the oxygen flow
during the deposition. The sensitivity of the fitting to the offset of the refractive-
index profile was discussed. On the basis of the findings, two narrow-band rugate
filters were succesfully fabricated. Their reflectivity was compared with the expected

one. Finally, we discuss possible options of the process optimization.

Key words

Ion Beam Sputtering, Ion Beam Assisted Deposition, SiO,Ny, optical thin film,

refractive-index gradient profile, rugate filter
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1 Uvod

Pokryti optickych prvki tenkymi vrstvami je absolutni nezbytnosti pii tvorbé optic-
kych systémi. Je-li tfeba prichodu svételného svazku skrz opticky systém, rozhrani
indexu lomu zpuisobuje, ze ¢ast svétla prochazi a ¢ast se odrazi. V pripadé rozhrani
vzduch—sklo (indexy lomu 1 a 1,5) projde pri kolmém dopadu skrz 96 % svétla. V op-
tickém systému naptiklad péti ¢ocek tak neprojde k detektoru celd tretina ptivodni
intenzity, navic v systému vznikaji parazitni odrazy. ReSenim této problematiky
spociva v deponovani vhodné tenké antireflexni vrstvy, kterd pro zaddany rozsah
vinovych délek propusti vice nez 99 % zareni.

Antireflexni vrstvy jsou vsak jen ¢asti vyuziti tenkych vrstev v optice. Na zrca-
dla se pouzivaji reflexni vrstvy, polopropustné vrstvy se vyuzivajl u délicu svétla,
vrstvy se daji pouzit k tvorbé mnoha druhi filtr — polarizujicich, uzkopasmovych,
sirokopasmovych, hornich i dolnich propusti.

Standardni optické pokryti mutze byt i citlivym mistem optického systému. Ta-
kové pokryti se sklada ze série homogennich vrstev s riznymi indexy lomu. Na roz-
hranich téchto vrstev vznikaji pri vysokém energetickém toku poruchy, které mohou
vést i ke zniceni soustavy. Pravé pro aplikace s vysokoenergetickym tokem svétla
soustavou je vhodné vyuziti gradientnich tenkych vrstev se spojitymi zménami in-
dexu lomu. Ty vynikaji desetinasobné vyssi odolnosti oproti standardnimu pokryti
homogennimi vrstvami [1].

Jednim z problému gradientnich tenkych vrstev je vérohodna charakterizace pro-
filu indexu lomu v optickém pokryti, na némz zavisi optické vlastnosti. Proto se tato
diplomova prace (dale jen DP) zabyva moznostmi depozice a charakterizace gradi-
entnich vrstev SiO.Ny, které jsou deponovany metodou Ion Beam Sputtering (déle
jen IBS) s iontovou asistenci, kde primarnim délem je z terée odprasovan kremik
a asistenénim iontovym délem jsou privadény reaktanty kysliku a dusiku.

Teoretickd cast DP se zabyva zakladnimi poznatky vinové optiky, protoze ves-
keré vlastnosti tenkych vrstev vyplyvaji z moznosti interference na tenké vrstve.

Objasnuje principy depozice tenkych vrstev s bliz§im zamérenim na IBS. Déle roz-
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viji prednosti a vyuziti gradientnich vrstev a vénuje se zpiisobiim charakterizace
pomoci maticového vypoctu, ktery byl dale implementovan v experimentalni ¢asti.

V pocatku experimentalniho studia gradientnich tenkych vrstev bylo treba ur-
¢it, jaky index lomu vznika pri daném nastaveni priutoku kysliku asistenénim délem.
Za timto ucelem bylo deponovano nékolik homogennich vzork pii rizném pritoku
kysliku. Ty byly charakterizoviny porovnanim namétenych a teoretickych spekter.
Vypocty byly provadény vlastnim softwarem na bazi MATLAB s ¢astec¢né prevzatou
funkci z [2]. Zadanym vysledkem byla kalibra¢ni kiivka popisujici zavislost depono-
vaného indexu lomu na prutoku kysliku.

Déle bylo treba ovérit, zda profil indexu lomu gradientni vrstvy odpovida nameé-
rené kalibrac¢ni krivce. Reaktivni kyslik by mohl zptisobovat reakce i ve vétsi hloubce
vrstvy — v mistech jiz hotové depozice — a tim profil indexu lomu neocekavané meénit.
Tato problematika byla zkoumana prostrednictvim jednoduchého gradientniho pro-

Zavery vsech ¢asti experimentu jsou diskutovany a jejich slibné vysledky ukazuji

smeéry, kterymi by se mohl dalsi vyzkum ubirat.

13



2 Teoreticka cast

2.1 VInova optika a interference na tenké vrstvé

Tenké vrstvy v optickém pokryti maji typicky tloustku v fadu desitek az tisict
nanometrii. V téchto rozmérech blizicich se vinové délce svétla dochazi pii interakci
elektromagnetickych vin s rozhranimi vrstvy k interferenci. Vrstva je definovana
tloustkou a indexem lomu. Kombinaci vhodnych vrstev vznika pokryti s rozli¢nymi

vlastnostmi.

2.1.1 Svétlo a vilnova rovnice

Svétlo je okem viditelné elektromagnetické vinéni v rozmezi vlnovych délek cca
400-750 nm. Svétlo v nékterych experimentech vykazuje chovani proudu ¢astic (¢as-
ticovy charakter svétla) a v jinych experimentech se svétlo chova jako vinéni (vinovy
charakter svétla). Pro vyuziti tenkych vrstev je dulezity pravé vinovy charakter.

7 pohledu vlnového charakteru je svétlo pricné elektromagnetické vinéni — elek-
tricka i magneticka slozka kmitaji kolmo ke sméru siteni a zaroven jsou na sebe kolmé

(viz obrazek 2.1). Velikost jedné ze slozek lze vypocitat z druhé pomoci vztahu
E= CoB, (21)

kde ¢q je rychlost svétla ve vakuu.

VInovou rovnici svétla vyjadiuje vzorec:
1 *E(rt) . D?E(7,1)
2 o HMoar

kde € a p jsou permitivita a permeabilita materialu, ve kterém se elektromagneticka

V2E(F ) = (2.2)

vlna §iti. Rychlost svétla v materidlu je s permitivitou a permeabilitou spjata rovnici

c= L _ ! (2.3)

VEIL  \/EoEr oty
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B

Obrézek 2.1: Elektromagneticka vina. Elektrickd a magneticka slozka kmitaji kolmo
na sebe a zaroven kolmo na smeér sifeni (osa z). Prevzato z [3].

kde ¢ a ¢, je permitivita vakua, resp. relativni permitivita a pg a p, je permeabilita

vakua, resp. relativni permeabilita.

2.1.2 Komplexni index lomu

Déme-li do poméru rychlost svétla ve vakuu a rychlost svétla v materidlu, dostaneme

Do VR e (2.4)
\/ E0Er o oy

Tento pomér se nazyva realny index lomu materidlu n. Latky, kterymi se prace

zabyva, jsou nemagnetické, tudiz p, — 1. Plati tedy priblizny vztah

n=.\/e. (2.5)

Obecné je index lomu komplexni funkei frekvence, resp. vinové délky A, elektro-
magnetického zareni:

A(\) = n(\) — ik(\), (2.6)

kde imaginarni c¢ast komplexniho indexu lomu k se také nazyva index absorpce,
v anglické literatutre extinction coefficient. V literatute se ve shodné cetnosti objevuji
zapisy n = n — ik a n = n + ik, zalezi na konvenci. V pripadé této diplomové prace

a predevsim v softwarovych vypoctech byla pouzita verze se zapornym znaménkem.

2.1.3 Prichod rovinné harmonické viny materialem

Nejvyznamnéjsi feseni vlnové rovnice ((2.2)) je rovinnd harmonickd vlna, protoze
kazdou vinu v prostoru lze popsat jako linearni kombinaci rovinnych harmonickych

vin. Ma tvar
E(7,t) = By - e~ 17ke), (2.7)

15



kde w je kruhova frekvence, Ey amplituda elektrické viny, k vlnovy vektor, 7 polohovy

vektor a ¢ pocatecni faze. Pro jednorozmérny piipad lze rovnici (2.7) zjednodusit:

. T —q _2nfhnz
Ba.t) = Byt E) _ g oi(o-285) (2.8)
Vezmeme-li v ivahu vlnu pro dany cas ¢t = 0, vyrok se zjednodusi
(fi%f)(nfik)z —i2ntp, =2nfp, —i2T gy 2T,
E(z) = Ege\ " < =Fpe 0 e 0 = Epe A e x (2.9)

Prvni exponencidla udava zménu faze pti prichodu materidlem s indexem lomu n
— zkraceni vinové délky, druha exponenciala ukazuje, ze velikost ttlumu elektrické
vlny pti prichodu materidlem roste exponencialné s indexem absorpce.

Intenzita svétla I (jedind primo métitelnd veli¢ina elektromagnetické viny) je
pfimo imérnd druhé mocniné velikosti elektrického pole: I ~ E?. Pro pomér mezi
intenzitou svétla po priuchodu materidlem /(z) a pfed prichodem materidlem (7(0))
plati

1) E(P iy

1(0) ~ E(0)*

=, (2.10)

kde « je absorpéni koeficient, ktery jiz neni bezrozmérny (zakladni jednotkou je

m1).

2.1.4 Rovinné rozhrani dvou prostredi

Rozhranim dvou prostredi rozumime misto, kde se skokové méni index lomu mate-

rialu z ny na ny. Na takovém rozhrani plati Snelliv zadkon, ktery ma tvar
nq sin 0; = ny sin 6, (2.11)

kde 6; je iihel dopadu a 6, je tihel lomu. Prochazi-li rozhranim svételna vina, rozdéli
se dopadajici vlna F; na vinu odrazenou F, a proslou E;. Tvar odrazenych a pro-
slych vIn je zavisly na polarizaci elektrického pole E —tase popisuje superpozici poli
rovnobéznych s rovinou dopadu (E£*) a kolmych k roviné dopadu (E?). Vztahy ur-
cujici pomér vin odrazenych, respektive proslych, s vlnami dopadajicimi se nazyvaji
Fresnelovy rovnice:

_E}  nycost; —nycos b

= — = 2.12
E;  nycosb; + ngcosb,’ (2.12)

7,8

_ E?  nycost; —nycosty (2.13)
 EY  figcos; +nycosb, )

rP

16



B} 2n4 cos 0;

P = L = — —
Ef  nycosB; + ngcosb,’

(2.14)

K _ 21 cos b; (2.15)

= — — —
E?  ngcosb; + nycosb,’

kde r a t se nazyvaji komplexni koeficienty odrazu, respektive lomu.
Vedle zmén amplitud vin je dilezité kvantifikovat zménu intenzity pii prichodu
rozhranim. Oznac¢ime-li intenzitu dopadajictho zareni I, intenzitu odrazeného zareni

I,. a intenzitu proslého zareni I;, plati

(5:p) 17(‘3717) () 9
R P) — I(()s,p) = (T P ) ) (216>
It(s’p) N9 cos 0; 2
Tsp) — - G (2.17)

[(gs,p) ny cos 0;

kde veli¢ina R se nazyva intenzitni koeficient odrazu (reflektance) a T  intenzitni
koeficient propustnosti (transmitance).[4] Vyznam téchto veli¢in je v jejich primé

meéritelnosti pomoci spektrofotometru. Pii experimentalnim méteni plati
T+R+A=1, (2.18)

kde A je absorbance.

2.1.5 Interference

Vv

interference vinéni. Vychazi z principu superpozice svételnych vin. Tento princip

plati v linearnich prostredich a lze vyjadrit vztahem:

E=) E. (2.19)
V pripadé interference dvou vinéni plati £ = E; 4+ F5 a pro intenzitu svétla plati

I = (Ey+ Ey)(Ey + Ey)" = EV\EY + EsES + ETEs + E1E; = 1) + I + 2Re{ Ey E» },
(2.20)
kde hvézdicka znaci ¢islo komplexné sdruzené. Posledni ¢len (2.20) vyjadiuje interfe-

renc¢ni ¢ast vzorce. PTi predpokladu rovinné monochromatické viny se da predchozi
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vztah dale upravit

I = Il + IQ + 2\/ 11[2 COS((I)Q - (I)l), (221)

kde ®; je faze i-té viny.

2.1.6 Interference na tenké vrstvé

Ve zjednoduseném modelu odrazu svétla od jedné vrstvy na substratu se viny elek-
trického pole odrazi na rozhrani vzduch—vrstva a na rozhrani vrstva—substrat (viz
obrézek 2.2). Vlna ze vzduchu dopada na rozhrani vzduch—vrstva, kde se rozdéluje
na lomenou vlnu a odrazenou vlnu. Stejny déj se odehrava i na rozhrani vrstva—
substrat. Odrazené vlny z obou rozhrani spolu konstruktivné, nebo destruktivné
interferuji.

V pripadé, ze index lomu vrstvy n, je mensi nez index lomu substratu ng,,,
dochazi pri odrazu od obou rozhrani k otoceni faze viny o m — v souctu se tedy faze
odrazem neméni. V takovém pripadé plati pro destruktivni interferenci odrazené

viny vztah

1

2n,d cos(fy) = (m — 5) A, (2.22)

kde zkratky odpovidaji obrazku 2.2 a m € N. Nejjednodussi pripad antireflexni

vrstvy pro jednu vinovou délku a kolmy dopad je potom vrstva o optické tloustce
A

v = 5. ripadé n, sub \ze v AWClom Z Z vz —vrstva.
dn n V pripadé n, > ngy se faze viny otaci o ouze na rozhrani vzduch—vrstva

Pak je podminkou destruktivni interference odrazenych vin
2n,d cos by = mA. (2.23)

Nejjednodussim pripadem antireflexni vrstvy pro jednu vinovou délku a kolmy dopad

A

je potom vrstva o optické tloustce dn, = 5.

rence pro vice vinovych délek, se vyuziva soustava vice vrstev stiidajici vysoky
a nizky index lomu. Potifebnou kombinaci takovych vrstev lze spocitat pomoci poci-
tacovych programu. Pro jednoduché pripady vystaci jednoduchy software vyuzivajici
k vypo¢tu maticové vztahy plynouci z Fresnelovych rovnic ((2.12)—(2.15)). Tento pri-

vvvvvv

Ize pouzit komercéni software (jmenovité napt. OptiLayer®).
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Obrazek 2.2: Schéma interference na tenké vrstve. Prevzato z [5] a upraveno.

2.2 Depozice tenkych vrstev

Existuje cela fada zptsobt depozice tenkych optickych vrstev. Experimentalni ¢ast
diplomové prace se vénuje vyhradné naprasovani iontovym paprskem (lon-Beam
Sputtering — IBS). Tomuto zpisobu depozice bude vyclenéna samostatnd podkapi-

tola, ostatni zptsoby jsou uvedeny pouze prehledové.

2.2.1 Prehled vyznamnych zpisobli depozic tenkych vrstev

Zakladni déleni depozic je na chemické a fyzikalni. Fyzikalni se déli na naprasovani
(sputtering) a napatrovani (evaporation), chemické pak na depozici chemickym vypa-
rovanim (Chemical vapour deposition — CVD) a depozici atomovych vrstev (Atomic
layer deposition — ALD).

Pri CVD se pousti reaktanty do reakéni komory, kde reaguji na produkty, které
pokryvaji substrat a tvori vrstvu. Tato metoda vytvari vrstvy se Spatnou optickou
kvalitou a slabou mechanickou pevnosti. Modernim zptsobem, jak lze vytvaret kva-
litnéjsi vrstvy, je spousténi reakei v kratkych pulzech. Prikladem takové metody je
PICVD (Plasma impulse CVD). [6]

Dalsim typem chemické depozice je ALD. Reaktanty jsou ve stridavych pulsech

posilany do reakéni komory. Kazdy puls vytvari tenkou vrstvu na substratu. Proces
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je pomaly, protoze reaktor musi byt ocistén mezi kazdym vstrikem reaktanti. Vyho-
dou metody je schopnost pokryti komplexnich tvart s vysokym stupném uniformity.
Dalsi vyhodou je jednoduché fizeni depozice. [6]

Napatovani probihd ve vakuovych komorach (p < 1 mPa), ve kterych je ta-
ven deponovany material. Pri taveni materialu vznikaji pary, které se nasledné siii
k substratu a pokryvaji jej. Obecna vyhoda naparovani je vyssi rychlost depozice
a dobrd smérovost. Obecnymi nevyhodami napatrovani jsou spatna uniformita a na-
péti vznikajici ve vrstveé. Uniformitu lze vylepsit pomoci masek nebo planetarniho
(rotujiciho) uchyceni substratt Pro zlepseni nékterych vlastnosti vrstvy lze pouzit
asistencni iontové délo (viz déle). K zahfivani materidlu se vyuzivaji odporové lo-
dicky (thermal evaporation) nebo elektronovy paprsek (e-beam evaporation), ktery
bombardovanim elektrony tavi material v kelimku z tepelné odolného materialu.
Naparovani pomoci odporového zahtivani materidlu je velmi levny a jednoduchy
zpusob depozice vyuzitelny u kovii a nekovii s nizkym bodem tani. Nevyhodou je
pod jejim bodem tani. Zahtivani materialu pomoci elektronového paprsku je naproti
tomu velice vykonné a jelikoz je kelimek chlazen, nedochazi témér k zddné kontami-
naci. Cena i slozitost celého systému naparovani pomoci elektronového paprsku je
vsak mnohonasobné vyssi.

Naprasovani zahrnuje vSechna fyzikéalni (nikoliv termalni) odpafovani materidlu
z terce pomoci prenosu hybnosti dopadajicich ¢astic atoméarnich rozmért. Vétsinou
se jednd o ionty plynu urychlené elektrickym polem [7]. Odpraseny material se pak
Siti smérem k substratu, ktery pokryva. Oproti naparovani naprasovani vytvari vy-
sokoenergeticky tok castic s vysokou povrchovou mobilitou, ktery vytvari snadnéji
jemné, husté, konformni a souvislé vrstvy. Pri naprasovani se také snadnéji dodrzuje
stechiometrie deponované vrstvy z diivodu lepsi kontroly nad rychlosti depozice [8].
Jako odprasovaci plyn lze teoreticky vyuzit vSechny vzacné plyny, avSak nejpouzi-
vanéjsim plynem z divodu vhodného pomeéru zisku odpraseného materialu a ceny
je argon. V dalsim textu se bude predpokladat vyuziti argonu jako odprasovaciho
plynu.

Nejjednodussim typem naprasovani je naprasovani stejnosmérnou (DC) diodou.
Je slozena ze dvou elektrod, vakuové komory a zdroje energie. Argon se vpousti
do vakuované komory (nejméné 1073 mbar) mezi elektrody s dostatecnym napétim,
kde se ionizuje. Potfebné napéti obecné zavisi na typu odprasovaciho plynu, tlaku
a materialu katody. Kladné ionty argonu jsou pak urychlovany smérem ke katodé,

ze které odprasuji material. Ten se pak s$iti smérem k anodé, ke které byva pripevnén

20



substrat. Nevyhodou tohoto zpusobu naprasovani je velmi nizka ac¢innost. Az 95 %
veskeré energie se spotfebuje na zahrati terce a na produkci sekundarnich elektront
(elektront uvolnénych z katody).

K vyznamnéjsim a efektivnéjsim zpusobtim naprasovani patii magnetronové na-
prasovani (magnetron sputtering). V. DC diodé elektrony urychlené napétim z ka-
tody nemohou t¢inné udrzovat vyboj. Pii vhodném usporadani magnetického pole
mohou elektrony byt drzeny v blizkosti ter¢e na uzavienych drahach. Takovy vy-
soky tok elektront vytvari velmi husté plasma, které déle ionizuje atomy argonu [7].
Tyto atomy maji oproti elektronim velmi vysokou hmotnost a nejsou tedy magne-
tem znatelné ovlivnény. Magnetronové naprasovani je vhodné pro depozici kovovych

i dielektrickych vrstev se specifickymi optickymi nebo elektrickymi vlastnostmi.

2.2.2 IBS

Jak jiz bylo psano, hlavnim zdjmem DP je naprasovani iontovym svazkem. Jedna se
o jeden z nejmodernéjsich zptisobti depozice vytvarejici vrstvy o velmi vysoké kvalité
a presné tloustce. V IBS jsou ionty generovany v iontovém déle, poté jsou vpustény
do komory urychlené napétim mezi délem a ter¢em. Pro vznik ionti je tedy potiebny
mnohem nizsi tlak argonu v depoziéni komote nez u jinych naprasovacich technologii.
Nizky tlak indukuje mensi pocet kolizi v komote, tedy zachovavani kinetické energie
jak ionizovaného argonu, tak odprasenych c¢astic z terce.

Zjednodusené schéma IBS je na obrazku 2.3. Ve vakuové komote se nachazi
dva zdroje argonu — primarni délo argonovych kationtti zamirené na terc, z néhoz
odpraseny material se siti smérem k substratu. Terc¢ je otoc¢ny, lze tak volit mezi
jednotlivymi materialy. Substrat rotuje béhem depozice, bez ¢ehoz by rostouci vrstva
nebyla rovnomérné rozlozena. Substrat lze navic ozatovat ionty z asistenéniho déla.

Vyznamnym vylepsenim IBS, ale i dalsich depozic¢nich principt, je pravé vyuziti
asisten¢éniho iontového déla (v angli¢tiné se tato metoda nazyva lon beam-assisted
deposition, zkracené IBAD). Ztejmé nejvyznamnéjsim prvkem IBAD technologie je
moznost detailni kontroly vlastnosti vrstvy — morfologie, adheze, napéti a stechi-
ometrie. IBAD lze rozdélit na nereaktivni a reaktivni. Pfi nereaktivnim je tcelem
iontu (typicky Ar") zvysSit adhezi, hustotu a dalsi{ vlastnosti vrstev. V principu
dochazi k predani kinetické energie iontti na nové vznikajici vrstvu, jeji lokdlni za-
hiéti a zaplnéni prazdnych mist ve vrstvé odprasovanym materidlem [10]. Laicky
a zjednodusené Tec¢eno, dochazi k ,,udusani vznikajici vrstvy. Vliv kinetické energie

dopadajiciho iontu na rostouci vrstvu lze vidét na obrazku 2.4.
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Obrazek 2.3: Zjednodusené schéma principu IBS s IBAD. Prevzato z [9] a upraveno.
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Obrazek 2.4: Zobrazeni simulace mikrostruktury vrstvy pti dopadu iontt s riznymi
kinetickymi energiemi: a) Fy = 0,02 E, b) Ex, = 0,5 F ac) E, = 1,5 E, kde E je
kohezni energie miizky pro nikl (£ = 1,3 eV). Prevzato z [11].

Pri reaktivnim IBAD ionty navic chemicky reaguji. Vpusténim reaktivnich plynii
(nejcastéji Ny a Oq) dochédzi k reakei s odprasenym materidlem z terce a vytvoreni

vrstvy z prislusného nitridu, resp. oxidu.

2.2.3 Monitoring in-situ rastu tenkych vrstev

K monitoringu rustu tenké vrstvy béhem depozice (in-situ) se pouziva méreni po-
moci kfemenného krystalu a opticky monitoring.

U kfemenného krystalu se vyuziva vysokd vlastni frekvence (nejcastéji mezi 5 az
6 MHz). Deponovanim vrstvy na krystal dochazi ke snizovani jeho vlastni frekvence.
Snizeni je primo tmérné druhé mocniné rezonancni frekvence a hmotnosti depono-
vané vrstvy [6]. PTi zndmé hustoté a akustické impedanci deponovaného materialu
lze pak prepocitat zménu hustoty na zménu tloustky deponované vrstvy. Monito-
ring krystalem je vyhodny pfi depozici velmi tenkych vrstev (pod 40 nm), avsak
jako kontrolni prvek se vyuziva i pri optickém monitoringu.

Opticky monitoring se skldda ze zdroje svétla o daném spektru zareni, monitoro-

vaciho substratu a detektoru proslého, pripadné odrazeného svétla. Operator depo-
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zice (nebo ridici program) je tak schopen porovnéavat zddané spektrum transmitance
nebo reflektance s redlnym, pripadné pti shodé spekter depozici véas ukoncit. Op-
ticky monitoring je vyhodnéjsi vzdy, kdy se deponuje vrstva dostatecné tlusta na
vyraznéjsi projev interference (aspon 40 nm).

Diky stabilni rychlosti depozice pomoci naprasovani lze kontrolovat tloustku
vrstvy také mérenim casu. V takovém pripadé je vsak treba znat presnou priumérnou
rychlost depozice pro dany material. Tento zpusob je vhodny pro dlouhotrvajici

depozice, ve kterych se vykompenzuji kratkodobé odchylky v rychlosti naprasovani

[6]-

2.3 Gradientni tenké vrstvy a jejich vyuziti

Klasické homogenni tenké vrstvy se vyznacuji stfidanim vysokého (napt. TiO,) a niz-
kého (napf. SiO,) indexu lomu. Zmény indexu lomu v takové vrstvé jsou skokové.
Oproti tomu gradientni vrstvy maji spojity prechod z vysokého k nizkému indexu
lomu a naopak.

Zpusoby vyroby gradientnich tenkych vrstev lze obecné klasifikovat na , analo-
gové® — kontinudlni zména kompozice, a na ,digitalni“ — kontinualni index lomu
je priblizen sekvenci velmi tenkych homogennich vrstev s vysokym (ng) a nizkym
(nz) indexem lomu. Obé tridy struktur mohou byt experimentalné implementovany
pouzitim vicero zdroji, nebo modulaci vlastnosti jednoho materialu [12].

Prvni analyza a vyroba optické vrstvy s gradientnim indexem lomu byla vytvo-
fena Jacobssonem et al. uz v roce 1960. Poté pocaly vznikat nové profily indexu lomu
— linearni, parabolické, kubické, polynomické patého radu, gaussovské, exponencialni
nebo sinusové s exponenicalni obalkou [13, 14]. Pro tvorbu optiméalnich antireflex-
nich 2D sub-vlnovych mtizkovych struktur pro Sirokopasmové antireflexni povrchy
se ukdzal icinny profil Klopfensteinuv [15]. Yeh et al. ukdzali, Ze exponenciélni profil
maximalizuje transmisi nekoherentniho zafeni a ze exponencidlni gradientni ¢tvrt-
vinnéd vrstva vytvari sirokopasmovou antireflexi [14]. Priklad nékterych profila je

k vidéni na obrazku 2.5.

2.3.1 Rugate filter

Typickym vyuzitim gradientnich vrstev je tzv. rugate filter (déle jen RF). Uka-
zuje se, ze existuje souvislost mezi Fourierovou transformaci prubéhu logaritmické

derivace profilu indexu lomu vrstvy a jejimi optickymi vlastnostmi. Prestoze nebyl
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Obrézek 2.5: Zobrazeni profili indextt lomu Klopfensteinova, Gaussova, exponenci-
alniho a polynomického patého radu. Prevzato z [15].

nalezen obecny vztah, vzniklo mnoho aproximaci, které bylo mozné pouzit k designu
tzkopasmovych reflektort, jako jsou RF [16].

Vytvorit tizkopasmovy filtr 1ze i klasickou depozici pomoci homogennich ¢tvrt-
vinnych souvrstvi (anglicky quarter-wave stack) se skokovou zménou indexu lomu.
Jak ukazali Southwell et al. v [17], takové souvrstvi ma v okoli nepropustného pdsma
postranni vinky, navic dalsi nepropustna pasma vznikaji v lichych harmonickych.
Profil takového souvrstvi a jeho transmitance jsou ukédzany na obrazku 2.6a. Kazdy
¢len Fourierovy rady takového profilu pak odpovida jednotlivym nepropustnym pa-
sium filtru. Prvnim ¢lenem je sinusova funkce se stejnou frekvenci jako ¢tvrtvinné

souvrstvi a s amplitudou A o velikosti

A= %(nH —ng), (2.24)

kde ny vyjadiuje vysoky index lomu a ny nizky index lomu souvrstvi. Praveé ta-
kovy profil ma RF a je vyobrazen na obrazku 2.6b, z néhoz je patrné odstranéni
nepropustnych past vyssich harmonickych. K odstranéni postrannich vinek je treba
deponovat profil stejné sinusové funkce, avsak modulované obalkovou funkci. Nej-
vhodnéjsi obalkovou funkei k odstranéni postrannich vinek se ukazala polynomialni

funkce patého radu [18]. Profil takové vrstvy a jeji transmitance bez postrannich
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vlnek je na obrazku 2.6c. Takovy RF bude i predmétem zajmu v experimentalni
casti DP.

2.3.2 Laser Induced Damage Treshold — LIDT

Vyznamnym vyuzitim RF a celkové gradientnich vrstev je optika vysokoenerge-
tickych laserii. Nejzranitelnéjsi ¢asti optickych komponent je dielektricka vrstva,
predevsim rozhrani mezi vysokym a nizkym indexem lomu. V klasickém souvrstvi
homogennich vrstev (viz obrazek 2.6a) je takovych mist nékolik. Divodem defektu
je rozdil terméalnich a mechanickych vlastnosti, které zptsobuji pridané mechanické
napéti a zvysené zahifvani mista zasazeného laserem. ReSenim je depozice gradient-
nich vrstev, jejichz zména indexu lomu je pozvolna. Jupé et al. v ¢lanku [1] ukézali,
ze LIDT rugate filtru je desetinasobné oproti klasickému souvrstvi homogennich
vrstev — a to navzdory faktu, ze RF mél dvojnésobnou tloustku a vyrazné vétsi
absorpci.

Jupé et al. v rdmci [1] deponovali RF pomoci IBS, kde na jednom teré¢i byl ma-
teridl jak s vysokym (TiO,), tak s nizkym (SiO,) indexem lomu. Rotaci terée ménili
misto dopadu iontového svazku, tedy i deponovany material. Tento proces odpovida
,digitdlnimu* zptsobu depozice, zminéného v tvodu sekce 2.3. To se miize zdat
v protikladu s myslenkou vyhody gradientni vrstvy kvili absenci rozhrani — a tedy
vétsimu LIDT. Nicméné necistoty koncentrované na rozhranich v obycéejném sou-
vrstvi vznikaji pri dlouhych prerusenich depozice kviili zméné materialu. Rychlym

automatizovanym procesem ., digitalni“ depozice tyto problémy odpadaji [19].

2.4 Charakterizace tenkych vrstev

Vv

trofotometricka a elipsometricka spektra, protoze se jedna o linedrni optické vlast-
nosti tenkych vrstev. Ty lze porovnat s namérenymi spektry a parametry optima-
lizovat pro zpresnéni modelu. Tenka vrstva se modeluje pomoci parametri, které
popisuji disperzi indexu lomu. Ze znalosti disperze vrstvy lze pomoci maticového
vypoctu ziskat teoreticka spektra linearnich optickych vlastnosti. V dalsim textu
souhrnnym slovem ,, spektra®“ budou myslena pravé spektra elipsometrickd a spek-

trofotometricka, nebude-li psano jinak.
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2.4.1 Spektrofotometrie

Spektrofotometrie zahrnuje méreni spektralni zavislosti transmitance T a reflek-
tance R pri dopadu zareni pod riznymi thly. Dle druhu méficiho pristroje lze urcit
spektrofotometrické veli¢iny pro rtizné Siroka spektra zareni — nejcastéji blizké ul-
trafialové, viditelné a blizké infracervené.

Meéreni transmitance probihé svicenim halogenovou lampou skrz difrakéni mrizku
na vzorek a detekovanim proslé intenzity svétla. Zméreny signal se porovnava s ka-
libra¢nim signdlem vzniklym prichodem svétla bez pritomnosti vzorku. Méreni re-

flektance probiha obdobnym zptisobem, snimé se vSak intenzita odrazeného svétla.

2.4.2 Elipsometrie

Elipsometrie méri zménu polarizacniho stavu svétla po odrazu od tenké vrstvy. Do-
padovy thel byva bézné od 50 do 70°. Zménu polarizacniho stavu lze popsat jako
pomér komplexnich koeficienttn odrazu p- a s-polarizace.

rP iA

p=— =tan(V)e'", (2.25)

T-S
kde tan(¥) je pomér amplitud pfi odrazu a A je fazovy posun. Naméfend spektra
funkci U a A se porovnavaji se spektry modeli pro jejich optimalizaci. Podrobny

popis elipsometrie je sepsan v [20].

2.4.3 Modelovani vrstvy

Vlastnosti vrstvy jsou dany disperzi indexu lomu a tloustkou. Disperzi je vyhodné
popsat materialovymi modely, protoze se tak informace o materialu zkomprimuje do
neékolika parametri. Piikladovymi modely jsou Lorenztv a Drudeho model. Ty jsou
postavené na zjednoduseni, ve kterém jsou elektrony tlumenymi harmonicky vaza-
nymi ¢asticemi vystavenymi vnéjsimu elektrickému poli [21]. (Detailné je Lorentziv
a Drudeho model popsan v [22].) Dalsi ¢asto pouzivané modely jsou Sellmeiertv
model a Cauchyho model (vice v [20]). V experimentalni ¢asti DP byl vyuzivin
Tauc—Lorentztiv model, ktery je obecné pouzivan pro amorfni materialy. Teorie mo-

delu je velmi obsahla — jeji podrobny popis je v ¢lanku [23].
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2.4.4 Vypocet teoretickych spekter

Vypocet teoretickych spekter probihd metodou matice prenosu (transfer-matriz me-
thod). Kazdy prechod mezi rozhranimi je reprezentovan matici ?, pruchod prostre-
dim zase matici ﬁ Vyslednd matice prenosu skrze systém je maticovym nasobkem
matic prechodt a prichodii.

Matice reprezentujici prechod mezi rozhranimi ma tvar

1(1 r
?:¥<T 1), (2.26)

kde t a r jsou komplexni koeficienty prichodu, resp. odrazu vypoctené z Fresnelovych
rovnic ((2.12)—(2.15)). (Matice se pocita zvlast pro s a p-polarizaci.)

Matice reprezentujici prichod materidlem ma tvar

v (Ai:zg )) .
_ ' o 2.27)
12mnd ’ (
0 P <_/\cos(8t))

kde 6, je tihel odklonu od kolmice vrstvy. Priuchodova matice vyplyva z rovnice (2.9).
Matice prenosu skrze celou soustavu vrstev a substratu vznikne vynasobenim

jednotlivych matic prechodu mezi rozhranimi a prichodit materialem:
Ry d — <= — <=
?:RO—)l'Ml'R1—>2"'MN'RN—>Oa (2.28)

kde index 0 reprezentuje vzduch a N substrat.
Komplexni koeficienty priichodu a odrazu celého systému se ziskaji z prvka ma-

tice prenosu:

1
t=—, 2.29
i (2.29)
T
r=—_—. 2.30
T (2.30)

Teoretickd spektra se vypocitaji podle rovnic (2.17) a (2.16) pro transmitanci,
resp. reflektanci. Po vypocteni r zvlast pro p a s-polarizaci se ziskaji teoreticka

elipsometrickd spektra z rovnice (2.25).
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2.4.5 Charakterizace gradientnich vrstev

Cilem charakterizace gradientnich vrstev je zjisténi tloustky vrstvy a hodnot indexti
lomu v zavislosti na ose z — profilu vrstvy.

Typickou metodou charakterizace tenkych vrstev (obecné) je namodelovani ta-
kové vrstvy, ktera se mérené bude co nejvice blizit. Parametry jsou vhodnou meritni
funkci optimalizovany tak, aby se teoretické kiivky spekter co nejvice shodovaly
s mérenymi spektry. Jedna se predevsim o spektra transmitanéni 7'(\), reflektancni
R(\) a elipsometrickd W(\) a A(A). Typickym problémem takové metody je mno-
hocetnost feseni. Tento problém je mozné napravit ziskanim vétstho mnozstvi dat —
mérenim pod vice thly, kombinaci spektrofotometrickych a elipsometrickych méreni
nebo zahrnutim neoptickych metod (napt. transmisni elektronové mikroskopie [24]).
Janicky et al. ukazali, ze méreni elipsometrie pod vice thly je dilezité pro charak-
terizaci gradientnich AR vrstev, u kterych neni zietelné patrny interferencni vzor
reflektancnich a transmitancnich spekter [25]. Fitovani teoretické vrstvy na experi-
mentalni data Ize provadét v mnoha komercénich programech. Bosch et al. publikoval
¢lanek [26], ve kterém predstavil obecny program pro vypocet multi-vrstev, ve kte-
rém je mozné jednoduse aplikovat nové teoretické modely a jiné modifikace. Tento
program byl pouzit i v [25], kde gradientni vrstva byla rozdélena na mnoho homo-
gennich ultra-tenkych vrstev a byla modelovana Lorentz-Lorenz modelem. Ukazuje
se, ze timto zpltisobem lze pomérné dobte gradientni vrstvu charakterizovat.

Huang studoval gradientni antireflexni vrstvy metodou FTDT (finite difference
time domain). VySetfoval soucasné fyzikalni a optické vlastnosti gradientni vrstvy
Si Oy, deponované metodou PECVD (Plasma enhanced chemical vapour deposition).
Strukturalni orientaci vrstvy zkoumal metodou XRD (X-ray difractometry), mor-
fologii prufezu pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu (SEM) a prvkové

slozeni metodou EDS (energy dispersive spectroscopy) [27].
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3 Experimentalni cast

Experimentalni ¢ast diplomové prace byla provedena na oddéleni tenkych vrstev ve
Vyzkumném centru specidlni optiky a optoelektronickych systémt TOPTEC, Ustav
fyziky plazmatu, AV CR. Price navazuje na bakaldiskou praci bakalafe Kuzela
2], z které byla vyuzita jedna funkce programu MATLAB — umoznujici vypocitat
teoretickou reflektanci, transmitanci a elipsometrii pro znamy komplexni index lomu
vrstvy. Zatimco vyse zminénd bakalarska prace se zamérovala na gradientni vrstvu
SiOy, tato prace ma za cil prozkoumat vrstvu SiO.Ny.

Experimentalni ¢ast je rozdélena do sekci dle typu vrstvy, ktera byla depono-
vana. Prvni sekce se zabyva popisem pouzité techniky a obecnych postupt, které
jsou stejné pro vsechny typy depozic. Jedna se predevsim o pripravu vzorki: umyti,
vlozeni do vhodnych drzaki a jejich umisténi do depoziéni komory. Obecnym postu-
pem se také rozumi nastaveni primarnich iontovych dél, které bylo (konkrétné v této
préaci) stejné pro vsechny depozice a vychazelo s dlouholetych zkusenosti oddéleni
tenkych vrstev centra TOPTEC. Druha sekce se zabyva charakterizaci homogennich
vrstev deponovanych pri riizném pritoku kysliku asistenénim délem, a tedy vrstev
s ruznym indexem lomu. TTeti sekce popisuje depozici a charakterizaci jednoduchych

vvvvvv

uzkopasmovych rugate filtri.

3.1 Pouzita technika a obecné postupy pri depozicich

3.1.1 Depozic¢ni technika

Vrstvy byly deponovany naprasovacim systémem IBS s iontovou asistenci komple-
tovanym firmou BESTEC GmbH. Souéasti systému je i vakuova technika — hrubé
vyvéva TriScroll 300 a turbo-vyvéva Pfeiffer HiPace 2300. Schéma depozi¢ni komory
lze vidét na obrazku 3.1.

Depoziéni komora je vyrobena z nerezové oceli, ma objem priblizné 150 litri.

Vzorky jsou upevnény drzakem na substraty s tfemi kalotami. Jednotlivé drzaky na
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@) — kalota se vzorky (b)
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Obrazek 3.1: Schéma depoziéni komory v narysu (a) a v bokorysu (b). Prevzato
z [28] a upraveno.

vzorky mohou rotovat okolo vlastnich os, ddle mohou vykonavat i planetarni pohyb.
Vzorky jsou od iontovych zdrojii oddéleny nerezovou clonou, kterou lze rychle oteviit
(resp. zaviit) pro rychlé spusténi (resp. preruseni) depozice.

Primarnim délem je mtizkovy DC iontovy zdroj KRI (Kaufman € Robinson,
Inc.) KDCT75. Procesnim plynem je argon. Asistenénim délem je KRI EH400HC,
ktery se skladd z hlavniho iontového zdroje, kterym protékd argon nebo reakéni

plyny, a neutralizéru (dutd katoda) pohanéného argonem. [29]

3.1.2 Priprava vzorkia pred depozici

Pro spravné pokryti a adhezi vrstvy je nesmirné dulezita ¢istota substratu. Pred de-
pozici je tfeba zbavit substrat vétsich ¢astic prachu a predevsim mastnoty. Vsechny

vzorky v rdmci diplomové prace byly ¢istény stejnym zptisobem:

1. Cisténi horkou tekouci vodou a tfenf netkanymi utérkami TX404 za pouziti

saponatu znacky Jar s vini granatového jablka.
2. Vlozeni substratu na cca deset minut do acetonové koupele.
3. Oplachnuti acetonem a ¢isténi utérkami TX404.
4. Oplachnuti demineralizovanou vodou.
5. VysuSeni pomoci ionizovaného stlaceného vzduchu.

6. Kontrola vzorku nad kolimovanym svétlem, pripadné docisténi zbylych nedo-

statkti mikrovldkennymi utérkami a alkoholem.
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Obrazek 3.2: V popredi drzak substrati pripevnény na kaloté. Vétsina zobrazenych
substrati je z obycejného skla, slouzi tedy pouze jako kryti pred proniknutim odpra-
senych c¢astic do horni ¢asti komory. V pozadi drzaky substrati véetné nerezového
krytu.

Ocistené substraty byly vlozeny do vhodnych drzaka o priméru 30 mm. Jelikoz
ve vétsiné pripada byly deponovany maximalné dva vzorky na jedné kaloté, zbylé
otvory v drzacich byly zakryty kaptonovou paskou nebo obycejnym sklem. Tim
se minimalizuje prunik odprasenych castic do horni ¢asti komory a jeji znecisténi.
Drzéaky substrati jsou poté vlozeny do komory a prikryty nerezovym krytem. Priklad
komory s pripravenymi substraty lze vidét na obrazku 3.2.

Po ulozeni substrati do komory a jejim zavreni je tfeba vytvorit v komote va-
kuum minimalné v fadu 107° mbar. Po vypusténi je tfeba oteviit ventily plynii
a aspon pét minut je vypoustét do komory, aby se vycistily privodové plynové tru-
bice. Dalsim postupem je iontovani substrat: substraty se nechaji ozafovat ionty

z asisten¢niho déla, coz celkové zlepsuje adhezni vlastnosti substratu [30].

3.1.3 Nastaveni iontovych dél

V nasledujicim seznamu je rozepsano nastaveni primarniho déla. Pritok argonu

primarnim délem byl standardné 13 sccm.

32



beam current — proud iontového svazku): 108 mA
beam voltage — napéti iontového svazku): 600 V

accelerator current — proud akceleratoru): 74 A

C (
V(
C(
V (accererator voltage — napéti akceleratoru): 120 V
C (emission current — emisni proud): 108 mA
C (cathode current — katodovy proud): 13,7 A
C (discharge current — proud vyboje): 0,88 A
V (discharge voltage — napéti vyboje): 40V
NC (neutralizer current - proud neutralizatoru): 11,1 V
V néasledujicim seznamu jsou vypsany parametry nastaveni asisten¢niho déla.
Pritoky plynii skrz asisten¢ni délo jsou popsany v jinych ¢astech DP, priitok argonu

skrz dutou katodu byl vzdy 8 scem.

DV (discharge voltage — napéti vyboje): 40 V
DC (discharge current — proud vyboje): 0,88 A
EC (emission current — emisni proud): 0,7A
EV (emission voltage — emisni napéti): 40 V

KC (keeper current - proud ptes dutou katodu): 1,5 A
Divodem k vypsani parametri nastaveni je opakovatelnost depozic, jejich vy-

znam je popsan napr. v [29]).

3.1.4 Meéreni vzorka

K charakterizaci tenkych vrstev byl pouzit elipsometr Sentech SE850 a spektrofo-
tometr Photon RT od firmy Essent Optics schopny mérit v rozsahu vinovych délek
380-3500 nm.

Elipsometricka spektra byla métena pod tthlem 70° pro vlnové délky v rozsahu
280-850 nm. Data byla exportovana do textového souboru, ze kterého byla nasledné
importovana do MATLAB k dalsimu zpracovani. K méreni elipsometrem byly vyu-
zivany mikrospoty. Vyuzitim mikrospotli spolecné s dostatecné tlustym substratem
(2 mm) se redukuje odraz od zadni strany.

Reflektance vzorku byla meérena pro thly 8, 20, 30, 40, 50, 60 a 70 stupnu.
Transmitance byla méfena pro vyse uvedené tihly, navic i pro thel 4°. Promérované
je spektrum v rozsahu vinovych délek 380-980 nm. Data jsou uklddana do .xls
souboru a lze je pomoci interni funkce (vytvorené ing. Jifim Junkem) importovat do
MATLAB. Je vsak treba vytvorit nadstavbovou funkci pro sefazeni importovanych

dat do matic daného tvaru pro dalsi zpracovani (viz dale podkapitola 3.2.2).
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3.2 Homogenni vrstvy

Utelem této Esti experimentu bylo zjistit zavislost indexu lomu deponované vrstvy
na prutoku kysliku asistenénim délem.

V bakalarské préaci [2], na kterou tato prace navazuje, byl deponovan ¢isty kie-
mik a pripoustén kyslik. Byly tedy deponovany vrstvy SiO,. Z namétenych kiivek
transmitance a reflektance 1ze vycist, ze pti depozici ¢istého kfemiku dochazi k vyraz-
nému zvyseni absorpce vrstvy, predevsim v nizkych vinovych délkach. V poc¢atecnich
experimentech v ramci této DP byla zjisténa velmi silna reakce kysliku s kiremikem,
coz zpusobovalo prudké snizeni indexu lomu jiz pri velmi nizkém pruatoku kysliku.
Jako vhodné Teseni se ukdzal piestup na depozici vrstev SiONy.

Po instalaci nového mértictho pristroje pro pritok (measure flow controller, déle
jen MFC), bylo mozné spolu s kyslikem ptipoustét pres asistencni délo také dusik.
Pratok dusiku asistenénim délem byl maximalni mozny pro pouzité MFC. Dusik
se tak vazal na kremik prednostné a reakce kysliku nebyla tak agresivni. Zaroven
vrstva vznikld pii nulovém pritoku kysliku (vice ¢i méné stechiometricky SizN,)
vykazovala oproti ¢istému kifemiku velmi nizkou absorpci.

Pracovnim postupem této ¢asti experimentu bylo vytvorit nékolik vzorka homo-
gennich vrstev SiO4Ny, které byly deponovany za rtzného pritoku kysliku asistenc-
nim délem. Tyto vzorky bylo tfeba promérit na spektrofotometru a elipsometru, fito-
vat s teoretickymi kiivkami a zjistit jejich spektrum indexu lomu a realnou tloustku.
Béhem ladéni celého procesu bylo deponovano 28 homogennich vrstev, z toho do
vysledného vyhodnoceni bylo pouzito 16 (posledni dvé sady vzorku). Zbylé vzorky

slouzily k optimalizaci depozi¢niho procesu.

3.2.1 Depozice

Depozice homogennich vrstev probihala automatickym zptisobem programem zvany
Aleph (jednd se o internf program centra TOPTEC na bazi MATLAB® vytvofeny
ing. Jitfim Budaszem). Do programu se skrze rozhrani zadavaji konfiguraéni sou-
bory, které obsahuji informace o terci a nastaveni primarniho i sekundarniho ionto-
vého déla. Kazdy deponovany materidl ma sviij vlastni konfigurac¢ni soubor. Déle se
v programu nastavi kalota, na kterou ma byt deponovano, a cilova tloustka spolu se
zpusobem jeji kontroly. Ve vSech pripadech byla nastavena cilova tloustka 250 nm.

K monitoringu tloustky vrstvy byl pouzivan pouze kifemenny zlaceny krystal, op-

ticky monitoring nebyl vyuzit, protoze nebyl znam model deponovaného materialu.
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Informace o hustoté a akustické impedanci deponovaného materidlu byly zadané
v materidlovych konfigurac¢nich souborech. Vzhledem k tomu, ze béhem depozice
nebylo tfeba meérit tloustku naprasené vrstvy presné, byly ve vSech materidlovych
konfigurac¢nich souborech zaneseny pouze vlastnosti SisN,. Pti depozici vrstev s vys-
sim prutokem kysliku tedy bylo predem zrejmé, ze bude deponovana tlustsi vrstva,
protoze hustota SiO.N, kleséd se zvysujicim se koeficientem x).

Ptivodné se pouzival k regulovani prutoku kysliku MFC s maximalnim pritokem
50 scem a k regulaci dusiku MFC s maximéalnim priatokem 20 scem. Jelikoz vsak
bylo tieba regulovat kyslik jemnéji v nizkych pritocich a zaroven zajistit co nejvétsi
nitridovani vrstvy, byly pro posledni sadu vzorkl tyto MFC prohozeny. Do findlniho
zpracovani byly vyuzity posledni dvé sady vzorkd — pro obé nastaveni MFC.

Vzorky s vyssim indexem lomu byly deponovany na substrat N-BK7, naopak
vzorky s niz$im indexem lomu byly deponovany na substrat N-SF10. Z prvnich
testovacich depozic bylo jisté, Ze se indexy lomu pti nejvyssich pritocich kysliku
blizi indexu lomu N-BK7 (n = 1,52). N-SF10 m4 vyssi index lomu (n = 1,73), proto
pri depozici nizsich indext lomu zustava zachovan kontrast, diky kterému je mozno

Zmerit vrstvu presnéji.

3.2.2 Zpracovani dat

Data zmérena na spektrofotometru a elipsometru byla zpracovana pomoci skriptu
vytvoreného v programu MATLAB. Schéma principu zpracovani je zobrazené na
obrazku 3.3.

Importem nameérenych spektrofotometrickych dat do MATLAB byly vytvoreny
matice ET (experimentalni transmitance) a ER (experimentaln{ reflektance). Radky
matic obsahovaly rtizné vlnové délky, sloupce matic rizné tuhly dopadu. Vinové
délky importovanych elipsometrickych funkci W a A byly interpolovany na délky
namérené pomoci spektrofotometru. Jelikoz elipsometr ma métici rozsah pouze do
850 nm, byly hodnoty pro vyssi vinové délky nastaveny na nulu. Tim se zkompleto-
vala experimentalni spektra — spodni fadek na obrazku 3.3.

Horni tadek oproti tomu ukazuje postup vytvoreni teoretickych elipsometric-
kych a spektrofotometrickych matic. Z textového konfiguracniho souboru byly na-
¢teny pocatecni parametry modelu a tloustka. Program rozpozna z poc¢tu parametri,
jedna-li se o Cauchyho, Lorentztv, nebo Tauc—Lorentztiv model. Z téchto parametri
se vypocita teoreticky komplexni index lomu, z néhoz se pomoci funkce RefATra.m
(prevzata z [2] a vylepSend) vypocitaji teoretické hodnoty elipsometrie a spektrofo-

tometrie (teorie fungovani této funkce viz 2.4.4). Teoretickd spektra byla pocitana
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Teoreticka

Modelové parametry Komplexni index elipsometricka a
+ tloustka lomu spektrofotometricka

spektra

Experimentalni
elipsometricka a

Elipsometrie Spektrofotometrie .
P + P spektrofotometricka
spektra

Obrézek 3.3: Schéma zpracovani dat homogennich vrstev.

pro stejné uhly a vinové délky, které byly méreny spektrofotometrii. Tyto hodnoty
pak byly programem usporadany do matic stejného tvaru jako experimentalni data.
Vznikly tak teoretické matice reflektance (TR), transmitance (TT) atd.

Diky tomuto uspotradani lze vytvorit meritni funkci, kterd kvantifikuje rozdily

mezi teoretickymi a namérenymi hodnotami. Vzorec pro vypocet meritni funkce je

1 5 5
MSE = nr (TToy —ETor)" + & (TRgx — ERgy)
nr + N+ 1A + v ez; GZ,/\:

+na [>(TAgy = EAp) + 10 > (TUp, — ETgy)* |, (3.1)
79N (9N

kde n oznacuje vahu dané odchylky. Vahy byly nastaveny tak, aby velikosti jed-
notlivych odchylek byly podobné, protoze hodnoty spektrofotometrickych dat se
pohybuji v rozmezi 0-1, kdezto cisla reprezentujici elipsometrické funkce se pohy-
buji od 0 do 359 (pocitaji-li se ve stupnich). Ve vypoctech celé DP bylo poéitano
s vahami: nyr =5, ng = 5, ny = 0,5 a na = 0,05.

Parametry modelu a tloustka vrstvy byly poté fitovany tak, aby meritni funkce
byla minimalizovana. Meritni funkce vSech vzorkta byla minimalizovana pomoci 200
iteraci matlabovské funkce fminsearch, kterda vyuziva simplexovou metodu [31]. Vy-
sledné parametry modelu s tloustkou vrstvy a kone¢nou hodnotou meritni funkce
byly ulozeny ve formé textového souboru. Ve formé obrazku byla uloZena porovnani

vsech teoretickych a experimentalnich dat. Disperze indexu lomu a indexu absorpce
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byly ulozeny jak ve formé tabulky v textovém souboru, tak ve formé grafu. Dohro-
mady se jedna o 8 riznych soubort pro jeden vzorek. Jelikoz drtiva vétsina souborti
ma jen kontrolni funkei, je prilozeny pouze priklad porovnani pocatecnich teoretic-
kych, experimentalnich a fitovanych ktivek elipsometrickych spekter a transmitanci

s-polarizace pod rtznymi thly vzorku S200317-2 na obrazku 3.4.

3.2.3 Vysledky

Vysledky pro predposledni a posledni sadu vzorkt jsou zobrazeny v tabulkach 3.1
a 3.2. Jak jiz bylo psano v 3.2.1, predposledni sada byla deponovana pri vpousténi
20 sccm dusiku, posledni pri 50 scem. Zaroven vyménou MFC bylo mozné jemnéji
ovladat prutok kysliku asistenénim délem.

Z obou tabulek je zfejmé, ze s rostoucim pritokem kysliku se deponuje tlustsi
vrstva (diskutovano v 3.2.1). Z tabulky 3.1 lze vy¢ist, ze vétsi MFC nebylo schopné
presné regulovat prutok kysliku pod hodnotou 1 scecm. To je také divodem, proc¢ se
tloustky a indexy lomu téméf rovnaji. Spatné fungovani tohoto MFC pii regulaci
dokazuje taky skutecnost, ze pres nastaveni 0,8 sccm byl pritok zobrazovany soft-
warem 0,4 sccm. Realny pritok se vsak zjevné blizil nule. Z porovnani obou tabulek
lze usuzovat, ze vétsi prutok dusiku nemél zadny vliv ani na index lomu, ani na
index absorpce. Priutok dusiku 20 scem je tedy dostacujici k plné nitridaci vrstvy.
Vypsané indexy absorpce vykazuji pomérné chaotické chovani, 1ze tedy usuzovat, ze
ve skutecnosti predstavuji ¢isla blizka nule, ktera nelze presnéji urcit.

Pro ucely DP je vsak nejzasadnéjsi zavislost indexu lomu na pritoku kysliku.
Je zjevné, ze zavislost je monoténni klesajici funkce. Na obrazku 3.5 jsou zobra-
zeny body této zavislosti pro obé zpracované sady vzorkiu. Pro ziskani kalibrac¢ni
krivky byla pouzita data posledni sady, protoze tato sada ma vypovidajici vysledky
i pfi nizkych pritocich kysliku. Krivka byla ziskana prolozenim polynomem c¢tvr-
tého stupné. Vysledny graf je na obrazku 3.6. Byla vytvorena tabulka bodi vzniklé
kalibrac¢ni ktivky, kde byly vyhodnoceny indexy lomu pro pritoky od 0 do 3 sccm
v krocich po 0,1 scem. Tato tabulka byla pouzita v dalsi ¢asti DP (viz sekce 3.4).

Byly tspésné ziskdny modely indexu lomu pro jednotlivé prutoky kysliku asi-
stenénim délem, které umoznuji ve viditelné oblasti ladit deponovany index lomu
v rozsahu priblizné 1,55-2,05. Po zjisténi této kalibrac¢ni kiivky bylo mozné pristou-

pit k depozici gradientnich vrstev.
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Obrézek 3.4: Porovnani pocatecnich teoretickych, experimentalnich a fitovanych ki-
vek spekter vzorku S200317-2. a) elipsometrické funkce W a A, b) transmitance
s-polarizace pro ruzné thly.
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Tabulka 3.1: Prehledova tabulka vysledku fitovani predposledni sady vzorka ho-
mogennich vrstev pti pritoku dusiku 20 sccm. Zobrazeni tloustky, indexu lomu
a absorpce na A = 500 nm a vysledné hodnoty meritni funkce (MSE).

’ Q(O,) [scem] \ Depozice \ Substrat \ d [nm] \ n [+ \ k [-] \ MSE [-] ‘
0,00 S200311-1 | N-BK7 288 2,082 | 1,6 - 1073 1,19
0,30 S200311-2 | N-BK7 | 288 | 2,102 | 1,4-10%| 1,05
0,40 S200311-3 | N-BKT7 285 2,098 | 1,4-1073 1,05
0,50 S200220-1 | N-BKT7 293 2,087 | 4,6-107* 2,19
1,00 S200218-1 | N-BKT7 317 1,772 | 2,0-1074 1,58
1,50 $200220-2 | N-BK7 | 314 | 1,752 | L,7-10°* | 1,11
2,00 $200218-2 | N-SF10 | 311 | 1,652 | 2,1-107° | 1,02
2,50 $200220-3 | N-SF10 | 341 | 1,581 0 1,31
3,00 S200218-3 | N-SF10 344 1,537 0 1,10

Tabulka 3.2: Prehledova tabulka vysledku fitovani posledni sady vzorkt homogen-
nich vrstev pri prautoku dusiku 50 scem. Zobrazeni tloustky, indexu lomu a absorpce
na A = 500 nm a vysledné hodnoty meritni funkce (MSE).

’ Q(O,) [scem] \ Depozice \ Substrat \ d [nm] \ n [+ \ k [-] \ MSE [-] ‘
0,00 S200312-1 | N-BKT7 295 2,023 | 2,7-1073 1,63
0,25 S200313-1 | N-BKT7 291 1,993 | 2,4-1073 1,21
0,50 S200317-1 | N-BKT7 299 1,858 | 5,1-1074 1,90
0,75 S200313-2 | N-BKT7 303 1,882 [ 1,5-1073 1,41
1,00 S200318-1 | N-BK7 327 1,746 | 5,7-1074 1,64
1,50 S200317-2 | N-BKT7 328 1,683 | 4,8-107° 0,86
2,00 S200318-2 | N-BKT7 349 1,603 | 1,2-1073 1,55
2,50 S200319-1 | N-SF10 352 1,563 | 6,6 -107° 1,25
3,00 S200319-2 | N-SF10 357 1,543 | 1,1-1074 1,54
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Obrazek 3.5: Bodovy graf zavislosti indexu lomu na pritoku kysliku pro obé sady
vzorkl.
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Obrazek 3.6: Data z posledni sady prolozena polynomem c¢tvrtého stupné.
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3.3 Gradientni vrstvy

Cilem této sekce experimentalni kapitoly DP bylo ovéreni, zdali profil indexu lomu
vyrobené gradientni vrstvy odpovida zmétené zavislosti indexu lomu na pritoku
kysliku z predchozi sekce. Dalsim tkolem bylo ovérit citlivost méficich metod na
offset profilu indexu lomu — tedy posun o konstantni hodnotu pfi zachovani tvaru

profilu.

3.3.1 Depozice

Princip depozice gradientni vrstvy spocival v tizeni priutoku kysliku asistenénim
délem. Jak bylo ukazano v predchozi sekci 3.2, mnozstvi vpousténého kysliku ovliv-
nuje deponovany index lomu. Pti kontinudlni zméné pritoku kysliku by se tedy mél
kontinualné ménit i index lomu vrstvy. U depozic v ramci DP byl pratok ménén
kvazi-kontinualné — byly deponovany tenké subvrstvy pti jednom nastaveni pritoku
po kratkou dobu (v poméru k celkové dobé depozice).

Puvodni skript na deponovani gradientnich vrstev byl sestaven v ramci [2]. Ten
vyuzival propojeni MATLAB a IBS pomoci protokolu TCP /IP. Nékolik testovacich
vrstev bylo vytvoreno timto zptsobem, avsak nestabilita spojeni nejednou zptso-
bila ukonceni komunikace — MATLAB posilal ptikazy, na které nebylo depozi¢nim
zatizenim reagovano. Od tohoto zplisobu bylo nakonec ustoupeno.

Ve spolupraci s ing. Jirim Budaszem byl vytvoren komunikator skrz systém
Aleph. Komunikace mezi MATLAB a IBS byla zajistovana pomoci Aleph, zaro-
ven bylo mozné vytvorit skript, ktery posilal do serveru IBS prikazy s nastavenim
asistenc¢niho déla — predevsim priitoku kysliku. Tento zptisob se ukazal byt velmi
stabilnim. Principidlné se jednalo o funkci timer, ktery v danych okamzicich vstoupil
do spojeni Aleph—IBS a poslal skrze Aleph prikaz. Byla vytvorena globalni ¢asova
proménnd, urcujici cas zacatku depozice. VSechny dalsi proménné byly navazany
na jeji rozdil od soucasného casu — tedy pocet sekund ubéhlych od pocatku de-
ponovani. Tvar gradientni vrstvy byl dan vytvorenou funkci time2sccm.m urcujici
zavislost prutoku kysliku na uplynulém case.

Deponovany byly dva vzorky s ruznym profilem indexu lomu (viz obrazek 3.7):

1. Vzorek S200330-1 s profilem indexu lomu ve tvaru ,,\“. Casové rozestupy mezi

subvrstvami ¢inily 40 s.

2. Vzorek S200330-2: Profil indexu lomu ve tvaru ,,U“, ¢asové rozestupy mezi

subvrstvami 20 s.
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Obrézek 3.7: Profily a) ,\* a b) ,,U* indexu lomu gradientnich vrstev bez nastave-
ného offsetu pro vlnovou délku 500 nm.

V obou pripadech byl substratem zvolen N-BK7, tloustka byla cilena na 200 nm,
k tomu bylo tfeba odhadnout rychlost depozice. Ta byla odhadnuta na 0,05 nm/s

z prumérné rychlosti vykazované monitorovacim kfemennym krystalem.

3.3.2 Zpracovani dat

K zpracovani dat bylo treba vytvorit dalsi program v MATLAB. V zakladu je pro-
gram postaven na stejnych pilitich, jako vySe popisovany program pro zpracovani
homogennich vrstev — porovnavani teoretickych spekter s realnymi a minimalizace
meritni funkce charakterizuji rozdily mezi spektry.

Ze znalosti prubéhu depozice byl vypocitan predpokladany profil indexu lomu
gradientni vrstvy. Napfiklad u profilu ve tvaru ,,\* bylo dané, ze v case t = 0, tedy
v soufadnici z = 0, byla hodnota indexu lomu odpovidajici 0 sccm prutoku kysliku.
Podobné v ¢ase odpovidajicim konci depozice byl deponovan index lomu odpovidajici
3 scem prutoku kysliku — to odpovida z = d, kde d je celkova tloustka vrstvy, ktera je
znama jen v priblizné hodnoté zmérené krystalem, popt. odhadnuté délkou depozice.
Ostatni znamé body indexu jsou mezi nimi rovnomérné rozprostieny, protoze zména
prutoku kysliku probihala v linearni zavislosti s ¢asem.

Znamé body byly prolozeny polynomem c¢tvrtého stupné a teoreticka spektrofo-
tometrickd a elipsometricka spektra takového profilu byla porovnavana s namére-
nymi spektry. Volnym parametrem byla celkova tloustka vrstvy, tvar profilu indexu
lomu byl zafixovan.

Dale bylo treba ovérit, zdali offset profilu indexu lomu nelze kompenzovat zvy-

senim tloustky a naopak. Tato skutecnost by znamenala, Ze nelze jednoznac¢né urcit
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jednu charakteristiku vrstvy bez znalosti druhé. Cely proces vypocti a fitu byl tedy

zopakovan pro posunuté profily v rozmezi +5 % s krokem 1 %.

3.3.3 Vysledky

Profily indexu lomu pro A = 500 nm jsou vyobrazeny na obrazku 3.7. V tabulce 3.3
jsou vypsany fitované tloustky a konecné hodnoty meritni funkce pro offsety v roz-
mez{ +5 % obou profilu. Je ziejmé, Ze se zvySujicim se offsetem program kompenzuje
chybéjici optickou drahu vétsi fyzickou tloustkou vrstvy. Nicméné je znat vyraznd
citlivost koneéné hodnoty meritni funkce na offsety i v radech jednotek procent (viz
obrazek 3.9). To znamend, ze kompenzace pridanim fyzikalni tloustky neni dosta-
tecnd a ze obé tyto charakteristiky je mozné optickymi metodami urc¢it. Z tabulky
zaroven vyplyva, ze profily sestavené zptsobem sepsanym v podkapitole 3.3.2) byly
offsetem odchyleny od skutec¢nosti nejhiie o 2 %.

Vysledné tloustky ukazuji, ze predpokldadand rychlost depozice 0,05 nm/s byla
funkce, v pripadé profilu ve tvaru ,\* byla redlna rychlost o cca 35 % vySsi nez
predpokladand, v pripadé profilu ve tvaru ,, U* byla vyssi o cca 26 %. Ve vysledcich
predchozi sekce (¢ast 3.2.3) byla patrnd zavislost deponované tloustky na indexu
lomu vznikajici vrstvy. Moznym vysvétlenim je nastaveni monitorujictho kieme-
ného krystalu na stechiometricky SizN,. Odhadovat rychlost na zakladé krystalu
tedy nebylo vhodné. Neshodnost tloustky obou profili muze naznacovat zavislost
rychlosti depozice na deponovaném indexu lomu.

Na obrazku 3.8 je ukdzano porovnani fitovanych a namérenych spekter pro
transmitanci pod riznymi thly a elipsometricka spektra. Obrazek konkrétné uka-
zuje pripad profilu ve tvaru ,,U“ bez offsetu a graficky ilustruje presnost fitu pri
hodnoté meritni funkce 3,48. Pii hodnotach meritni funkce mensich nez 2 spektra
témeér splyvaji.

Na dvou vrstvach s jednoduchym gradientnim profilem indexu lomu bylo po-
tvrzeno, ze proménnym prutokem kysliku asistencénim délem se méni deponovany
index lomu v souladu s kalibrac¢ni krivkou zmérenou v predchozi sekci experimentalni
casti DP. Jelikoz pouzity model zahrnuje vSechny linearni vlastnosti materialu pod
riznymi thly, je vyuzito témér maximalnitho mnozstvi informaci o dané vrstvé. Spo-
lecné s vyraznou shodou fitovanych a namérenych spekter 1ze jen tézko pochybovat

vvvvvv

prubéhem profilu indexu lomu.
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Obréazek 3.8: Porovnani namérenych (modra barva) a fitovanych spekter (Cervend
barva) profilu indexu lomu ve tvaru , U (vzorek S200330-2) bez offsetu. a) Elip-
sometricka spektra. b) Spektra transmitanci pro ruzné ihly a polarizace. Hodnota
meritni funkce je v tomto ptipadé 3,48.
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Tabulka 3.3: Prehledova tabulka vysledki fitovani tloustky gradientnich vrstev a vy-

sledné meritni funkce (MSE) pro ruzné offsety obou profilii indexu lomu.

offset [%] Profil tvaru ,,\“ || Profil tvaru ,, U*
d o] [ MSE [] [['d [nm] | MSE[]
-5 283 3,72 272 | 11,01
-4 278 2,94 268 | 10,36
-3 274 2,30 265 | 8,75
-2 270 1,92 262 | 7,08
-1 267 2,01 259 | 5,33
0 263 2,57 256 | 3,48
1 259 3,36 253 | 1,84
2 256 4,26 250 | 3,75
3 252 5,22 248 6,80
4 249 6,22 245 | 10,98
D 246 | 725 243 | 19,07
20
Profil "\"
Profil "U"
15}
W 10
= | y
N /o
5L \o\‘\\\\ /'-’ -
EH\_\E ) o=l : ,r
0 I I L
5 4 3 2 44 0 1 2 3 4
offset [%]

Obréazek 3.9: Zavislost velikosti meritni funkce (MSE) na offsetu profilu indexu lomu.
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3.4 Rugate filter

Se znalosti zavislosti deponovaného indexu lomu na pratoku plynu asistenénim deé-
lem, bylo mozné deponovat rugate filter (dale jen RF). V pripadé shody modelova-
ného a deponovaného RF by se opét potvrdila zmérend zavislost a schopnost ovladat
danym systémem i depozici slozitych gradientnich vrstev. Byly deponovany dva RF,
prvni byl pouze testovaci, avsak jeho vysledky byly natolik dobré, ze byly do DP

zacClenény.

3.4.1 Modelovani pribéhu indexu lomu

Oba RF byly modelovany v MATLAB, cileno bylo na celkovou tloustku vrstvy
2 pm a maximalni reflektanci v oblasti vinové délky cca 500 nm. Namodelovany
byly prubéhy indexu lomu v zavislosti na ose z (obrazky 3.10 a 3.11). Vzhledem
k tomu, ze depozice kazdé subvrstvy byla urcena casovym intervalem, bylo nutné
urcéit cas pro depozici kazdé subvrstvy. Nezavisla proménna z byla tedy vydélena
predpokladanou rychlosti depozice. Zde se nachazi slabé misto celého procesu —
rychlost depozice se tézko odhaduje a je ziejmé také zavisla na prutoku plynu (viz
3.3.3). Pro presnou depozici by bylo tieba vytvorit kalibraéni kfivku i pro rychlost

depozice.

RF1

Prvni RF byl zkusebni a mél urcit, zdali depozice probéhne bez komplikaci a jestli
vysledna reflektance bude aspon c¢astecné odpovidat modeliim. Pribéh indexu lomu
byl vytvoren jako Gaussovou funkei modulovand sinusova funkce. VSechny parametry
byly nastavené tak, aby se pik reflektance pohyboval ptiblizné u cilové vinové délky

520 nm. Prubéh indexu lomu byl nakonec dan rovnici

n(2) = 1o + Ny Si <2%"‘) exp (-%ﬁ) | (3.2)

kde ng = 1,74 je stredni hodnota indexu lomu RF, nayp = 0,2 je maximalni od-
chylka od ng, P = 150 nm znad¢i periodu oscilaci indexu lomu, d = 2000 nm je
celkova tloustka RF a o = %l = 400 nm reprezentuje sitrku obalkové funkce. K ové-
feni (teoretické) reflektance byly vyuzity vypoéty popsané v 3.2.2. Vysledny prubéh
indexu lomu a predpokladana reflektance jsou zobrazeny na obrazku 3.10. Nezavisla

prostorova proménna z byla prevedena na c¢asovou vydélenim primeérnou rychlosti
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Obrazek 3.10: Vlevo: zobrazeni pribéhu indexu lomu v RF1. Vpravo: vypocitana
predpokladand reflektance s-polarizace pro thel dopadu 8°.

depozice R = 0,05 nm/s. Tato hodnota byla ziskdna z monitorovactho krystalu jako

prumérnd rychlost depozice. Byla vygenerovana tabulka ¢asové zavislosti depono-
vaného indexu lomu.

RF2

Pti modelovani RF2 byl zvolen vyrazné rigoréznéjsi pristup. Byl vyuzit bézné pou-

zivany prubéh indexu lomu prevzaty z [17] s tvarem

n(2') = no + nanpA() sin <47TTZ) | (3.3)

Osa 2’ predstavuje optickou tloustku. Obélka sinusovky je modulovana polynomem
patého radu

A(Z) = 10t° — 15" + 6t°. (3.4)

Proménna ¢ je normalizovand opticka tloustka dana vztahy

27/ > d

—_— Z —_—

_ ) a’ 2
t= Q(dl _ Z/) ) d’ (35)

@ C T
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Obrazek 3.11: Vlevo: zobrazeni pribéhu indexu lomu v RF2. Vpravo: vypocitana
predpokladana reflektance s-polarizace pro tthel dopadu 8°.

kde d' je celkova opticka tloustka RF. Stredni index lomu byl posunut na ng = 1,8,
amplitudu indexu lomu bylo mozné zvétsit na nayp = 0,25. RF2 byl modelovan
pro vinovou délku 500 nm a pro celkovou fyzickou tloustku 2000 nm. Celkova op-
tickd tloustka (d') byla zadana jako cilova tloustka ndsobend stfednim indexem
lomu ng. Vysledny priitbéh indexu lomu a predpokladana reflektance jsou zobrazeny
na obrazku 3.11. Odhad rychlosti depozice byl zvySen na 0,0625 nm/s. Tato hod-
nota byla ziskana prameérem realnych rychlosti depozice pri prutocich 1 a 1,5 sccm
(takovy je pritok pri depozici ng). Redlné rychlosti byly ziskany podélenim vypo-
¢itané tloustky zjisténé fitovanim v 3.2.3 a celkovym casem depozice precteného
z log souboru prislusejiciho k dané depozici. Byla vygenerovana casova zavislost

deponovaného indexu lomu (ve formé textového souboru).

3.4.2 Depozice

Depozice probihala skrze systém popsany jiz v 3.3.1. Zavislost pritoku kysliku na
case byla tentokrat dana tabulkovymi hodnotami. Vystupem modelu kazdého RF
byla tabulka zavislosti indexu lomu na case. Z kalibrac¢ni kiivky zkoumané v 3.2.3
bylo znamo, jaky pritok kysliku asistenénim délem odpovida danému indexu lomu.
Depozi¢ni skript spojil tyto informace a vysilal v dany cas asistencnimu délu poza-
dovany prutok kysliku.
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Obrazek 3.12: Graf spektra reflektance RF1 pod rtznymi dopadovymi thly.

RF1 byl deponovéan na substraty N-BK7 a N-SF10 (oba planarni), RF2 byl de-
ponovan na planarni N-SF10 a na klinovity substrat N-SF10 (pétistupniovy naklon),

ktery potlacuje odraz od zadni strany.

3.4.3 Vysledek

Zmérena reflektance RF1 je zobrazena na obrazku 3.12. Zobrazeni reflektanci pod
vice thly ukazuje s rostoucim tithlem dopadu posun piku reflektance smérem k nizsim
vlnovym délkam. Tato vlastnost byla z modeli piedpokladéna. Sfika piku uréend
jako rozdil vlnovych délek s reflektanci 50 %, je v pripadé RF1 69 nm, namodelovany
pik ma sitku 57 nm. Model predpokladal maximélni reflektanci 81 %, nadeponovany
vzorek dosahoval pii dopadovém tihlu 8° maximélni reflektance 78 % na vlnové délce
646 nm.

PTi porovnani spektra zméfené a modelované reflektance (obrazek 3.10) je patrné,
ze pik se nachazi v oblasti vyssi vinové délky. To je dano naprasenim tlustsi vrstvy,
nez bylo pozadovano — tedy redlna rychlost depozice byla vyssi nez odhadovana
(o cca 24 %). Pii modelovani RF2 byla predpoklddand rychlost zjistovdna jinym
zpusobem (viz 3.4.1) a byla urc¢ena na 0,0625 nm. To odpovida 25% zvysSeni rychlosti
oproti RF1, tyto poméry se tedy témér shoduji. Kvalitativni vysledky byly pouzity
k vylepseni modelu pro RF2.

Graf na obrazku 3.13 ukazuje reflektanci RF2 pod dopadovym thlem 8° pro
klinovity N-SF10. Siika piku (definovana stejné jako u RF1) byla v pifpadé depo-
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Obrazek 3.13: Graf spektra reflektance RF2 pro klinovity substrat N-SF10.

nované¢ho vzorku 78 nm. Pritomnost dvou lokalnich maxim v piku neni zcela jasna,
nejspise jde o nasledek nékterych zjednoduseni, kterda byla pii vypoctech pouzita.
Miize se jednat o disledek disperze nebo proménné rychlosti naprasovani. Maxi-
méalni hodnota reflektance dosahovala 88 % a prislusela vinové délce 450 nm. Nebyt
deformace piku, prislusela by maximalni reflektance stredu jeho sitky, coz odpovida
vlnové délce 471 nm. Modelovany RF2 mél sitku piku 69 nm a maximalni reflektanci
91 % na vlnové délce 496 nm.

Odhadovana rychlost depozice byla tentokrat mnohem blize skutecnosti, k presné
kontrole nad deponovanou tloustkou je vsak potreba dalsiho zkoumani. V celém
procesu se kontrola rychlosti depozice ukazuje jako nejvétsi problém. Jak jiz bylo
diskutovano, je to z divodu proménlivé hustoty deponovaného materialu a nejspise
i proménnou rychlosti depozice. V dalsim vyzkumu bude proto treba nalézt kali-
bra¢ni kiivku zavislosti rychlosti depozice na deponovaném indexu lomu a vhodné
poupravit depozi¢ni program.

Fotografie obou filtri pii odrazu a prichodu svétla je na obrazku 3.14. Je mozné
si povSimnout rozdilu zbarveni pti odrazu a prichodu svétla. Fotografie byla poti-
zena pod nenulovym thlem, proto vnimana barva neodpovida maximalnimu piku
reflektance zmétreného pro thel 8°. V pripadé RF1 lze z grafu na obrazku 3.12 vy¢ist,
ze pti dopadovém tihlu 30° je vrchol piku na vinové délce 620 nm, coz dobie odpo-
vida vnimané barvé na obrazku 3.14. Barva pri prichodu svétla je komplementarni

k barvé odrazené.
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(b)

Obrazek 3.14: Fotografie RF ukazujici barevnou zménu pri (a) odrazu a (b) priuchodu
svétla.

Na obrazku 3.15 je zobrazeni pricného rezu RF'1 skenovacim elektronovym mikro-
skopem (SEM) a EDS (Energy-dispersive X-ray spectroscopy) analyza zobrazeného
mista. Z EDS jsou patrné chemické rozdily substratu a vrstvy (substrat vpravo,
vrstva vlevo). V substratu (chemicky SiO,) je vyrazné vétsi podil kysliku nez ve
vrstvé. Oproti tomu ve vrstvé lze detekovat dusik, ktery se v substratu nenachéazi
(nékteré modré body v oblasti substratu jsou Sum zpusobeny nabitim vzorku). Pu-
vodnim cilem bylo zméfit tloustku vrstvy pomoci SEM, problémem vsak byl Spatny
odvod naboje ze vzorku, a tedy jeho nabijeni. To zpiisobovalo vznik neostrého roz-
hrani vrstvy a substratu, kvili kterému nebylo mozné presné urcit polohu rozhrani.
Do budoucna by bylo vhodné provést stejny experiment s RF deponovanym na
kiremikovém substratu, ktery naboj odvadi.

Vysledky depozice rugate filtri dopadly nad ocekavani. Maximélni reflektance
filtru byla v obou pripadech jen o t¥i procenta nizsi nez modelovana. I s hiife kon-
trolovanou rychlosti je mozné zacilit danou vinovou délku s odchylkou kolem 50 nm

— zde se také nachazi vyznamny prostor pro hledani cest dalsiho vylepseni.
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Obrazek 3.15: Fotografie RF1 ziskana metodou SEM pomoci zpétné odrazenych
elektront (vlevo nahote) a EDS analyza oblasti. Zobrazeny je prechod ze substratu
(oblast vpravo) pres vrstvu az ke vzduchu (oblast na okraji vlevo). Zelené je vyzna-
ceny kremik, cervené kyslik a modre dusik.
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4 Zaver

Diplomova prace se zabyvala moznostmi depozice gradientnich vrstev SiO4N, meto-
dou IBS s iontovou asistenci a jejich charakterizaci pomoci elipsometrie a spektro-
fotometrie.

V teoretické ¢asti DP byla uvedena zakladni teorie vlnové optiky a byl vysvétlen
princip fungovani tenkych vrstev. Byly vysvétleny zakladni zpiisoby depozice ten-
kych vrstev a jeji kontroly s diirazem na metodu IBS s iontovou asistenci, ktera byla
jedinou metodou pouzivanou v experimentalni ¢asti DP. Nésledné byly vysvétleny
vyhody a vlastnosti gradientnich vrstev. Pro navazujici experimentalni ¢ast bylo dii-
lezité pochopeni charakterizace tenkych vrstev, predevsim maticového poctu, ktery
byl implementovan ve skriptech programu MATLAB. Ten byl urc¢en k porovnavani
teoretickych a experimentalné zmérenych spekter a nasledné optimalizaci modela
tenkych vrstev.

Experimentalni cast byla rozdélena do tii hlavnich veétvi. Zasadni byla prvni
vétev, ve které byla zkoumana zavislost indexu lomu na priitoku kysliku asistenc-
nim délem. Diky velmi presnym modeliim homogennich vrstev byla urcena kalib-
racni kiivka této zavislosti, pomoci které 1ze ladit deponovany index lomu v rozsahu
1,55-2,05. Presnost jejiho urceni byla nezbytnou podminkou k ispésnému zvladnuti
dalsich vétvi vyzkumu. Presnost modelu dokldada shoda experimentalnich a fitova-
nych elipsometrickych, ale také spektrofotometrickych spekter. Navic transmitancéni
spektra byla mérena pod osmi a reflektanéni pod sedmi riznymi thly. Bylo tedy
vyuzito velkého mnozstvi dat pro sebevédomou interpretaci spravnosti predlozenych
vysledkil.

Po ziskani presné kalibracni krivky nastala otazka, zdali zménou prutoku kys-
liku asistencnim délem dojde k ocekavané odezvé v podobé zmény deponovaného
reaktivita kysliku s kifemikem, kdy kyslik reagoval i ve vétsi hloubce, nez bylo za-
douci. Prvni otazkou bylo, zda dusik dokaze agresivnimu chovani kysliku zabranit.

Pro vyzkum v této druhé vétvi byly deponovany dvé gradientni vrstvy o rtizném
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profilu. Pti vypoctu jejich teoretickych spekter byl predpokladan profil odpovida-
jici zmérené kalibrac¢ni kiivce a jako volny parametr pro fitovani byla ponechana
tloustka celé vrstvy. Za téchto podminek program dokézal najit shodu modelu s ex-
perimenty a potvrdil spravnost oc¢ekavanych profili obou gradientnich vrstev. Pro
ujisténi o spravnosti vysledku byly ocekavané profily uméle vyndsobeny koeficienty
v rozmezi 0,95-1,05, aby se mohla projevit kompenzace chybéjictho/ptrebyvajiciho
indexu lomu vétsi/mensi fyzickou tloustkou vrstvy. Ukazalo se, ze kompenzace je
velmi nedokonala a i offsety v fadech jednotek procent dokazi znatelné zvysit vy-
slednou odchylku teoretickych spekter od experimentdlnich. Také se prokazalo, ze
puvodni profil (bez offsetu) byl urcen s nejhire 2% odchylkou. Diky nemoznosti kom-
penzovat index lomu fyzickou tloustkou vrstvy lze s jistotou prohlasit, ze predlozené
modely dokazi urcit zaroven profil indexu lomu i tloustku gradientni vrstvy.

Treti ¢ast experimentu se zabyvala depozici izkopasmovych rugate filtra (RF).
Bylo vyuzito kalibracni kiivky z prvni ¢asti experimentu k fizeni prutoku kysliku
asistencnim délem. Byly deponovany dva RF. Prvni RF byl testovaci. Jeho vysledky
byly prekvapivé dobré — maximalni reflektance byla o 3 % nizsi nez modelovand. Pik
se nachazel oproti predpokladu ve vyssich vlnovych délkach, coz bylo zptisobeno
podhodnocenim rychlosti depozice. Pii modelovani a depozici druhého RF byla od-
stranéna vétsina procesnich nedostatkt zjisténych pri modelovani a depozici prvniho
RF. Reflektanc¢ni pik druhého RF byl opét jen o 3 % nizsi nez modelovany. Vinové
délky odpovidajici sttediim modelovaného a zméreného piku byly od sebe vzdaleny
jen 25 nm. To byl vzhledem k nedokonalé kontrole rychlosti depozice velmi dobry
vysledek. Zaroven se vsak jedna o oblast s velkym potencidlem k vylepsSeni.

Prvni rugate filter byl zméfen na skenovacim elektronovém mikroskopu (SEM)
a podroben EDS analyze. V pfechodu od substratu do vrstvy je dle predpokladu
patrny narust dusiku a pomérny pokles kysliku. Z duvodu silného nabijeni substratu
vsak nebylo mozné zmérit pomoci SEM tloustku vrstvy.

Diplomova préace otevira moznosti dalsiho zkoumani. Jsou jimi optimalizace de-
pozi¢niho procesu, upresnéni vsech depozi¢nich déjit nebo zahrnuti vice proménnych
do modelii vrstev — napriklad rychlost depozice nebo priitok dusiku. Byl vytvoren
softwarovy aparat pro depozici a zkoumani gradientnich vrstev s riznymi tvary pro-
filti. Dalsi vyzkum mutze byt smérovan i k charakterizaci predem neznamého profilu
a tloustky, protoze druha cast experimentalni casti DP ukazala, ze to je do jisté
miry mozné. Odpovédi této DP pfinesly mnoho otazek, které mohou byt zodpo-
vézeny v dalsich zavérecnych pracich a védeckych ¢lancich. Jiz jen tato skutecnost

dava autorovi subjektivni pocit z dobte vykonané prace.
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