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Cwiczenie 4
Wytwarzanie i pomiar grubosci cienkich warstw

metalicznych.

Cel ¢wiczenia: Celem ¢wiczenia jest wytworzenie metoda naparowywania termicznego i

sputteringu, cienkich warstw metalicznych oraz pomiar ich grubos$ci metoda interferencji

dwuwiazkowej 1 wielowiazkowe;.

Plan prac badawczych

1. Wytwarzanie cienkich warstw (progow 1 zwierciadet) metoda naparowywania termicznego
(PVD) na napylarce NP 501. Grubosci wytworzonych warstw zawieraja si¢ od 80 nm do
200 nm. Material z jakiego sa wykonywane to: Cu lub Ag. Grubo$¢ zwierciadta
odbijajacego naniesiona na te warstwy pomiarowe (majace formeg progu) wynosi okoto
50 nm (materiat Al lub Ag). Grubo$¢ warstwy potprzepuszczalnego zwierciadta,
niezbednego do pomiardéw opisanych w punkcie 4, wynosi okoto 20nm (Al, Ag).

2. Wytwarzanie cienkich warstw (progéw 1 zwierciadet) metoda rozpylania jonowego na
napylarce sputteringowej MED 020. Badang warstwe o grubosci od 50 do 100 nm
napylamy na rys¢ wykonana na podtozu weglowym (nalezy przygotowac podioze
weglowe). Warstwe najczgs$ciej wykonuje si¢ miedzi (target Cu). Na naniesiona, tym
sposobem, metaliczna rys¢ napyla si¢ zwierciadto odbijajace o grubosci okoto 50 nm (Al
lub Ag). Technika ta mozna rowniez wykona¢ potprzepuszczalne zwierciadto o parametrach
opisanych w punkcie 1.

3. Interferencja dwuwiazkowa. Metoda ta, pomiar grubosci wytworzonych cienkich warstw,
wykonuje si¢ na mikroskopie interferencyjnym Linnika, dla r6znych dlugosci fal Swiatta
z zakresu widzialnego od 450 nm do 650 nm co 50 nm ustawianych monochromatorem
H20UV Yobin Ivone. Dla danej dtugosci fali pomiar nalezy wykona¢ w kilku punktach

badanej warstwy, wynik usrednic.



4. Interferencja wielowigzkowa. Metoda ta, pomiar grubosci wytworzonych cienkich warstw,
wykonuje si¢ na odpowiednio przystosowanym mikroskopie metalograficznym MET z
wykorzystaniem konstrukcji klina optycznego. Pomiary wykonujemy dla réznych zrédet
swiatta laserowego (laser potprzewodnikowy LD 670-5 A=674,1 nm i laser neodymowy
MLGO03 A=532 nm). Dla danej dtugosci fali pomiar nalezy wykona¢ w kilku punktach
badanej warstwy, wynik usrednic.

5. Porobwnanie, otrzymanych w pomiarach obydwiema metodami wynikow z wynikami z
pomiaru grubos$ci tych warstw metoda piezokwarcowa.

Uwaga: Wszystkie szczegoty co do grubosci i rodzaju uzytych materiatow przy wykonywaniu

cienkich warstw sq indywidualnie ustalane z prowadzqcym éwiczenie.

Wstep teoretyczny

METODY WYTWARZANIA CIENKICH WARSTW STOSOWANE W CWICZENIU

Metoda termiczna.

W tej metodzie napylany materiat jest odparowywany z molibdenowej t6deczki. Przez
molibdenowa t6deczke (molibden charakteryzuje si¢ wysoka temperatura topnienia i dzigki
temu nie uczestniczy w procesie odparowywania) plynie bardzo duzy prad, czego skutkiem jest
rozgrzewanie si¢ 10dki wraz z potozonym na niej materialem. Nastepuje odparowywanie
materiatu. Caly proces odbywa si¢ w prozni. Umieszczony w napylarce piezokwarcowy

element (sonda) pozwala kontrolowa¢ grubos¢ warstwy powstajacej w procesie napylania.

Schemat ilustrujacy dziatanie napylarki termiczne;
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- pompa rotacyjna
- pompa dyfuzyjna




Metoda rozpylania jonowego (sputtering)

W tej metodzie podioze, na ktorym napylamy warstwe jest umieszczone na stoliku na
dnie komory reaktora, z ktorej najpierw jest odpompowane powietrze, a nastgpnie dozowany
argon o niskim cisnieniu. W gornej czgs$ci komory umieszczony jest target z materiatu, z
ktorego chcemy wykona¢ warstwe. Target ten petni jednoczes$nie role katody, a stolik z
podlozem-anody w uktadzie dwuelektrodowej diody jaka staje si¢ komora reaktora po
przylozeniu napigcia o odpowiedniej polaryzacji (rozpylanie w uktadzie dwuelektrodowym,
nazywane jest tez czgsto rozpylaniem diodowym: DS — Diode Sputtering). W rozrzedzonym
argonie w komorze nast¢puje wytadowanie jarzeniowe, w wyniku czego wysokoenergetyczne
jony argonu podazajac do katody-targetu rozpylaja go. Wybite z materiatu targetu atomy
opadajac, osadzaja si¢ na podtozu i napylanych elementach. Szybkos$¢ napylania 1 grubos¢
nanoszonej warstwy jest kontrolowana przez umieszczony rowniez na podfozu czujnik
piezokwarcowy, w ktorym napylany kwarc zmieniajac swa czgstos¢ drgan wilasnych informuje

nas o grubosci nanoszonej warstwy.

Schemat ilustrujacy dziatanie napylarki jonowej (sputteringowej)
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METODY POMIARU CIENKICH WARSTW STOSOWANE W CWICZENIU

Metoda dwuwiazkowa

W interferencji dwuwiazkowej (dwupromieniowej) wykorzystujemy uklad interferometru
Michelsona.

Schemat ideowy mikroskopu metalograficznego z zamontowanym interferometrem
Michelsona, zwany od nazwiska konstruktora, mikrointerferometrem Linnika przedstawia

ponizszy rysunek:

obserw'lator
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Schemat mikroskopug interferencyjnego

Interferencja zachodzi w klinie wirtualnym migdzy dwoma zwierciadtami S. W takim
uktadzie mozna uzyska¢ réwnos$¢ natezen obu wiazek odbitych.

Jezeli na jednej powierzchni ograniczajacej klin interferencyjny, czyli na powierzchni
jednego ze zwierciadet (niech to bedzie probka pomiarowa) w mikrointerferometrze, wystapi
nierownos$¢, wowczas uwidoczni si¢ to w przesunigciu prazkow interferencyjnych.

Mikroskop jest wyposazony w zrodlo §wiatla monochromatycznego o regulowanej
dtugosci fali.

W przypadku interferencji dwupromieniowej natgzenie Swiatfa odbitego wyraza sig

wzorem:

J=Jy+J,+2.]J,J, coszfa



gdzie:

Jo _ natgzenie odbitej wiazki zerowej,

Ji_ natgzenie odbitej wiazki pierwszego rzedu,

0 =2nd cos8 _ gznacza roznice drég optycznych obu wiazek,
przy czym
n — wspdlczynnik zalamania warstwy interferencyjne;j,

d — grubos$¢ warstwy interferencyjnej,

A — dlugos¢ fali w warstwie.

Powyzszy wzor mozna zapisa¢ w postaci:
J=J,+J,+2J,-J, cos2mp

gdzie:

p=—

A —rzad interferencii.

W przypadku interferencji rownej grubosci rzad interferencji zalezy wylacznie od
grubosci warstwy. Jezeli warstwa interferencyjna przyjmie ksztatt klina 1 grubos¢ warstwy
bedzie si¢ zmienia¢ liniowo, to natgzenie $wiatta odbitego, pozostajac oscylacyjna funkcja
rzedu interferencji bedzie si¢ zmienia¢ periodycznie wzdhz powierzchni warstwy w kierunku
prostopadlym do krawedzi klina, czyli bedzie obserwowac prazki interferencyjne rowne;j

grubosci.

Metoda wielowiazkowa

W metodzie tej tworzy si¢ z badanej warstwy 1 zwierciadta poiprzepuszczalnego klin

powietrzny w sposob przestawiony na rysunku:
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Na podtoze szklane (P) naktada si¢ badang cienka warstwe w ten sposob aby powstat
uskok (prog) o grubosci h. Warstwe pokrywamy srebrem lub innym metalem, ktory
roOwnomiernie naparowany zmienia grubosci progu.

Klin powietrzny, w ktorym zostaja wytworzone prazki (tzw. prazki Fizeau) uzyskujemy
przez natozenie pod malym katem drugiej ptytki potprzepuszczalnej. Sposob ztozenia ptytek
ilustruje rysunek. Swiatto padajac niemal prostopadle na polprzezroczysta warstwe srebra
przechodzi do klina powietrznego utworzonego pomiedzy pdiprzepuszczalnag warstwa i
catkowicie odbijajaca warstwa srebra z uskokiem. Warunki interferencji promieni w takim

klinie oraz obraz powstatych prazkow ilustruja ponizsze rysunki:

Jezeli badana warstwa posiada grubos¢ h to uskok odbijajacej warstwy srebra, potozonej

na cienkiej warstwie, jest takze rowny h. Polprzezroczysta warstwa srebra jest bardzo cienka



1 padajace na nig niemal prostopadle swiatto przechodzi do klina powietrznego praktycznie bez
zmiany kierunku. Promienie §wietlne przechodzace do klina powietrznego, po odbiciu od
nieprzezroczystej warstwy srebra, interferuja na nachylonej ptaszczyznie OD klina z
promieniami padajacymi na plaszczyzng. Prazki interferencyjne jednakowej grubosci powstaja
na plaszczyznie OD. Zgodnie z biegiem promieni interferencyjnych, przedstawionym na
rysunku, na ktorym uwzgledniono efekt uskoku w tworzeniu prazkoéw interferencyjnych

mozemy napisac nastgpujaca zaleznos¢:

XX
Al Ay
' B A
Korzystajac: X ™ X = m
A, Al

Otrzymujemy: h =
2 n,A y cos )i
Al — oznacza warto$¢ uskoku, ktory odczytujemy z uktadu prazkow. Podobnie z uktadu
prazkéw odczytujemy Ay.
Z dostatecznie dobrym przyblizeniem mozemy przyjaé ng = 1, a poniewaz f§ = 0
wigc grubo$¢ mierzonej warstwy badanej ta metoda przedstawia zaleznos¢
polsAL
2 Ay

h — grubo$¢ mierzonej warstwy,A -dlugos¢ fali padajacego $wiatta nm

Metodyka pomiarowa

Wykonanie cienkiej warstwy w napylarce termicznej polega na umieszczeniu

odpowiednio oczyszczonego szkietka mikroskopowego, stanowiacego podloze warstwy, w
komorze napylarki. Czg$¢ tej ptytki przestania si¢ mikroskopowym szkietkiem nakrywkowym
w celu uzyskania, w procesie naparowywania warstwy, uskoku. Po zakonczeniu napylania
badanej warstwy, usuwamy szkietko nakrywkowe, a na cala ptytk¢ nanosimy warstwe

zwierciadlana, dobrze odbijajaca swiatlo.



Ogolny widok napylarki termicznej NP 501

klosz prazniow
A miernik grubosci warstwy
MIKI FFV MSW-1841/48
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Wykonanie cienkiej warstwy w napylarce jonowej jest bardziej czasochlonne.

W pierwszej fazie ptytke szklana (szkielko mikroskopowe) pokrywa si¢ warstwa wegla
amorficznego (sadza). Warstwe sadzy utrwala si¢ niewielka iloscia alkoholu, a nastepnie
wykonuje si¢ w niej ostrym narzedziem kilka rownolegtych cienkich rys. Na tak spreparowane
podioze nanosi si¢, metoda sputteringu, badana warstwe. Ptytke wraz z napylonymi warstwami
(cienkie rysy) umieszcza si¢ w pluczce ultradzwigkowej w celu usunigcia pozostatej pokrywy z
sadzy. W rezultacie otrzymuje si¢ na plytce ,,paseczki” badanej cienkiej warstwy. Koncowa
czynnoscia po tym oczyszczeniu jest napylenie warstwy zwierciadlanej, dobrze odbijajace;j

Swiatlo.

miernik grubosc warstw:
BAL-TEC OSG 0560

nqpvlarka BAL-TEC
MED 020

butla z argonem




Metoda interferencji dwuwiazkoweij (pomiar na mikrointerferometrze Linnika)

w

Mikrointerferometr Linnika MII-4

Opis dziatania

W interferometrze wiazka swietlna wychodzaca z otworu przystony, umieszczonej w
ognisku soczewki (kolimatora), pada na ptytke Swiatlodzielaca 1 dzieli si¢ na dwie wiazki-:
przechodzaca 1 odbita. Pierwsza z nich stuzy za wiazke odniesienia, pada bowiem na
zwierciadto wzorcowe odbijajac si¢ od niego bez zaburzen fazowych. Natomiast druga spenia
rol¢ wiazki przedmiotowej, gdyz pada na badang powierzchni¢ 1 po odbiciu od niej naktada sig,
po przejs$ciu przez ptytke Swiatlodzielaca, z wiazka odniesienia, odbitg od tej ptytki. Obydwie
wiazki interferuja ze soba, dajac obraz interferencyjny badanej powierzchni obserwowany za
pomoca okularu. Jesli powierzchnia fali odniesienia po odbiciu od plytki swiattodzielacej jest
rownolegta do czofa fali przedmiotowe;j, to uzyskuje si¢ interferencj¢ jednorodna 1 wszelkie
nieregularnos$ci badanej powierzchni objawiaja si¢ w postaci zmiany jasnosci lub barwy
jednorodnego pola interferencyjnego. W przeciwnym razie, gdy wspomniane powierzchnie
falowe nie sa wzgledem siebie rownolegte, to powstaje pole interferencyjne prazkowe.
Nieregularnosci powierzchni objawiaja si¢ wowczas w postaci znieksztalcen prazkow
interferencyjnych. W mikrointerferometrze tym jest wykorzystana zasada typowego
interferometru Michelsona.

Pozwala on na pomiary mikroniero6wnosci powierzchniowych w zakresie od 1 do 0,03 pm.



Pomiary grubosci warstwy

Pomiar grubos$ci warstwy opiera si¢ na pomiarze uskoku w prazku oraz odleglosci dwoch
kolejnych prazkéw. Grubos$¢ warstwy H okresla si¢ ze wzoru

e

a?
gdzie:
a — odleglo$¢ migdzy prazkami,
b — wielko$¢ przesunigcia prazkow,

dtugos¢ fali swietlne;.

Pomiary przeprowadzamy dla r6znych dlugosci fal z zakresu widzialnego Swiatta

uzyskiwanych z monochromatora H20UV Yobin Ivon (patrz pkt.3 Plan prac badawczych ),

dla wszystkich napylonych wczes$niej cienkich warstw.
Na podstawie pomiarow wykonujemy, wyznaczony metoda najmniejszych kwadratow,
wykres prostej
y = mx
gdzie: y = b/a (a, b to pomierzone odpowiednie odlegtosci prazkow interferencyjnych w
jednostkach wzglednych), x=1/2 (4 jest dlugoscia fali §wiatta) Grubos¢ badanej warstwy
odczytujemy z nachylenia prostej na tym wykresie. Otrzymany ta metoda wynik

porownujemy z pomiarem metoda piezokwarcowa.

Metoda interferencji wielowiazkowej (pomiar na mikroskopie MET z klinem powietrznym)

pokrycie grubszs warstewy Vyarstawa miezrona

Lichrryt

Papier

pitarzepUETCTAING Warstwa podioze szklane

Padajace Swisto

Powietrzny klin optyczny-praktyczna realizacja w ¢wiczeniu



Obraz prazkow interferencji wielopromieniowej (prazki Fizeau) obserwowany dla warstwy:
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Pomiary wykonujemy w analogiczny sposob jak w metodzie interferencji dwuwiazkowej,

ale tylko dla dwoch dlugosci fal $wiatta (laser potprzewodnikowy LD 670-5 A=674,1 nm 1 laser

neodymowy MLGO03 A=532 nm).
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Instrukcje obslugi aparatury:

Instrukcja obstugi napylarki NA-501P
Instrukcja obstugi napylarki MED 020

Instrukcja obstugi mikrointerferometru MII-4.

Aneks: Instrukcja obstugi monochromatora H20UV

Uwaga: Obroty reczne pokretlem umieszczonym na Kkorpusie monochromatora

dopuszczalne sg tylko przy wylaczonym sterowniku !

(Regcznie mozna ustawia¢ dlugos¢ fali tylko w wypadku gdy sterownik jest wytaczony).

—

. Wlaczy¢ uklad sterownika. Wlacznik sieciowy uktadu znajduje si¢ na tylnej $ciance uktadu
(biaty klawisz).
. Wyczysci¢ rejestr - przycisk CLR.

W N

. Wcisna¢ przycisk A. Zapisa¢ w rejestrze aktualna, odczytana z licznika na obudowie

monochromatora, dlugo$¢ fali dla jakiej jest aktualnie ustawiony monochromator.

N

. Ustali¢ gérna (najdiuzsza) granicg¢ dtugosci fali, dla ktorej bedzie przeprowadzany pomiar.

W tym celu wcisna¢ A2 1 wpisa¢ w rejestr zadana dlugos¢ fali.

9]

. Ustali¢ dolna (najkrotsza) granicg dtugosci fali, dla ktorej bedzie przeprowadzany pomiar. W

tym celu wcisna¢ Al i wpisa¢ w rejestr zadana dtugos¢ fali.

6. Ustawi¢ planowana szybko$¢ automatycznego ,,przemiatania” zakresu dtugosci fal od A1 do
A2. W tym celu wcisna¢ przycisk SPD i wpisa¢ w rejestr zadana szybko$¢ (najczesciej
uzywana warto$c¢ to 50.0).

7. Sprowadzi¢ monochromator do poczatku ustawionego zakresu (najkrotsza dlugos¢ fali

swiatla) ustalonej skali A1. W tym celu wcisna¢ przycisk REV (do tytlu) — ,przemiatanie”

w kierunku malejacych A.

o0

. Wcisnaé przycisk FWD. Sterownik bgdzie zmieniat (z ustalona w pkt. 6) aktualng dlugos¢
fali w kierunku rosnacych diugosci fal A.

9. W momencie osiagni¢cia zadanej dlugosci fali (obserwowa¢ wyswietlane wartosci na

rejestrze) nalezy zatrzymac ,,przemiatanie” czerwonym przyciskiem STP.

10. Tak wybrana dtugos¢ fali Swiatla bedzie przepuszczana przez monochromator.



