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1 Uvod

Veda o tankih plasteh in prevlekah je Ze zelo stara, a $e vedno aktualna. Ze
v 14. stoletju pr.n.st. so egiptovski mojstri iz Luxorja kovali zlato v 0.3 pm
debele listice [1]. Danasnji naziv za tanke plasti se uporablja le za plasti,
ki jih dobimo z nanasanjem atoma na atom in ne s tanjSanjem nekega kosa
snovi. Tehnike za tako nanasanjem pa so iznasli ze ve¢ kot pred 150 leti.
Debelina tanke plasti varira od nekaj nm pa do nekaj um. Najpogosteje se
uporabljajo v optiki in za elektronske naprave, vse bolj pa so v uporabi tudi
keramicne prevleke, ki se uporabljajo za zas¢ito materialov proti koroziji,
oksidaciji in obrabi. Metode za nanasanje tankih plasti so zelo razli¢ne, tako
da je od metode odvisna sestava, debelina in mikrostruktura tanke plasti.
Prav tako je pomembna priprava podlage, na katero nanasamo tanko plast,
saj ta moc¢no vpliva na lastnosti in kvaliteto tanke plasti. V tem seminarju
bomo spoznali metode nanasanja in karakterizacije tankih prevlek ter nekaj
primerov uporabe.

2 Nanasanje tankih prevlek

Procese nanasanja tankih prevlek lahko razdelimo v 2 glavni kategoriji [2]:
e fizikalne metode nanasanja in
e kemijske metode nanasanja.

Vsaka izmed teh dveh kategorij se nadalje deli v ve¢ podkategorij, kot prikazu-
je slika 1. Veliko tehnik nanasanja uporablja vakuum. V takih razmerah se
poveca povprecna prosta pot atomov, odsotnost raznih plinov preprecuje
kemijske reakcije z nanesenim materialom, zniza se parni tlak in s tem iz-
parilna temperatura materialov, lazje ustvarimo plazmo, nenazadnje pa pred-
stavlja ¢isto okolje [2].

Fizikalni postopek nanasanja iz parne faze

Vsem Fizikalnim postopkom nanasanja iz parne faze (Phisical Vapour Depo-
sition - PVD) postopkom je skupno, da poteka nanasanje v treh korakih:

e v izviru razgradimo tarco na atome ali molekule,
e v obliki atomskih ali molekulskih curkov jih prenesemo skozi vakuum,

e kondenziramo jih na podlagi v obliki tanke plasti.



|Postopki nana$anja tankih previek

Kemijski postopki Fizikalni postopki
! |
Sol- gel Elektrokemijski Kemijsko Naparevanje Naprsevanje

postapki nanasanje iz
parne faze

_tokovno -hanasanje s -uporovno -radiofrekvenéno
nanasanje pomogjo -z elektronskim -enosmerno
-netokovno plazme curkom -magnetronsko
nanasanje -hanasanje pri -laserska ablacija _

sobnem tlaku -epitaksija z

-nanasanje molekularnim

organskih kovin curkom

Slika 1: Shematski pregled klasifikacije postopkov nanasanja tankih prevlek.
V odebelejenm tisku so tehnike, pri katerih uporabljamo vakuum. [3]

Osnovna delitev sloni na nac¢inu uparitve tarce. Pri naparevanju, material
segrejemo do taksne temperature, da parni tlak doseze priblizno 10~2 mbar,
pri naprsevanju pa material obstreljujemo z ioni in s tem razprsimo atome v
prostor. Skici osnovnih izvedb prikazuje slika 2.

a)

previeka

generator plazme

A T Ao
uparjeni
| material

1
\
\
\

material za
izparevanje

generator toka

Slika 2: Prikaz osnovnih izvedb PVD nanasanja. Na levi je predstavljeno
uporovno naparjevanje, na desni diodno naprsevanje [4].



Naparevanje

Material iz izvira uparimo s segrevanjem. Atomi uparjenega materiala nato
potujejo skozi vakuum do substrata!, na katerem se kondenzirajo in tvorijo
tanko plast. Z vakuumom med 1075 in 10~ mbar doseZemo zelo velike proste
poti (od nekaj metrov do kilometra) in s tem preprecimo trke atomov med
sabo [4].

Za segrevanje lahko uporabimo ve¢ na¢inov. Ce so temperature, potrebne
za naprevanje, pod 1500°C, potem material tarce v nosilcu, ki ima obliko Zice,
ladjice ali loncka, segrevamo uporovno [4]. Tak nacin omogoca enostavno
spreminjanje temperature in s tem hitrost nanasanja. Pri temperaturah nad
1500°C za segrevanje uporabimo nizko- ali visokoenergijski elektronski curek,
ki ga fokusiramo na povrsino tarce. Pri naparevanju z laserjem, moramo za
vsak material posebej izbrati valovno dolzino svetlobe ter energijo in dolzino
posameznega pulza [4].
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Slika 3:  Naparevanje z nizkoenergijskim elektronskim curkom. S
prikljucitvijo pozitivne napetosti na podlago, nanjo usmerimo elektrone,
ki podlago segrejejo. Nato na podlago priklju¢imo negativno napetost, ki
privlaci ione, kateri podlago ocistijo. V zadnji fazi z elektroni obstreljujemo
tarco, tarca se upari, izparjeni material pa se odlozi na podlagi [4].

Pri naparevanju z nizkoenergijskim elektronskim curkom (slika
3) med katodo in anodo ustvarimo curek plazme. Plazemski lok sluzi kot
izvir elektronov za segrevanje podlag in uparevanje tarce ter izvor ionov za
ionsko c¢iscenje podlag. V prvi fazi postopka na nosilce podlag priklju¢imo
pozitivno napetost. Med katodo in nosilcem podlag se oblikuje plazemski
curek. Elektrone iz plazme uporabimo za segrevanje podlage. Nato na nosilce

!Material, na katerega nanasamo tanko prevleko.



priklju¢imo negativno napetost, na pomozne anode okoli loncka, v katerem
je tarca, pa pozitivno. loni iz plazme se pospesijo na podlago in jo ocistijo.
V zadnji fazi anoda postane loncek, tako da elektroni segrevajo tarco v njem
in povzrocijo uparevanje atomov, ki se nato kondenzirajo na podlagi.
Postopek naparevanja s katodnim lokom (slika 4) temelji na seg-
revanju majhne povrsine tarce s plazemskim lokom, ki ga prizigamo med
anodo in katodo-tarco. V vakuumu se plazemski lok zbere na majni povrsini
tarce(premer pege je od nekaj pm, do najve¢ mm) in se pomika po njeni
povrsini. Izparjeni material se pri trkih z elektroni ionizira. Zaradi majhne
gibljivosti ionov, se ti zberejo v plazmi nad katodo, kjer oblikujejo podrocje
pozitivnega naboja. Pozitivni ioni se zato pospesijo pro¢ od tarce proti pod-
lagi. Medtem pridobijo veliko energije, kar zagotovi zelo dobro adhezijo [4].
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Slika 4: Naparevanje s katodnim lokom. Plazemski lok se zbere na majhni
povrsini tarce in upari material na njeni povrsini. Nad tarco se izoblikuje
podrodje pozitivnega naboja, ki izparjene ione pospesi proti podlagi [4].

Pri nanasanju s pomocjo laserja (slika 5) s pulzi kratkovalovne laserske
svetlobe uparevamo material tarce. Pulz svetlobe se na povrsini absorbira.
To povzrodi hitro segrevanje majhnega podrocja tarce in uparevanje materi-
ala. Uparjeni material skozi vakuum potuje do podlag, kjer se kondenzira.
Enakomerno porabo tarce in enakomerno nanasanje plasti dosezemo z vrten-
jem tarce in podlage. Pulzi laserske svetlobe so dolgi 5 do 20 ns, energija
pulza je priblizno 300 nJ [4].

Epitaksija z molekularnim curkom (Molecular Beam Epitaxy - MBE)
je tehnika, kjer postopoma nanasamo kristalno strukturo s tarce na substrat s
kemijskimi reakcijami med atomi tarce in segrete podlage. Hitrost nanasanja
je nizka, zato potrebujemo zelo €isto okolje in visok vakuum(6 x 10~9Pa)
[2]. Zaradi tega so sodobne naprave za MBE sestavljene iz ve¢ modulov, v
katerih potekajo razli¢ne stopnje v pripravi prevlek (analiza nanosa, priprava
substrata, nanasanje prevleke) (slika 6). Moduli so izdelani iz materialov, ki
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Slika 5: Pri uparevanju z laserjem, kratki laserki pulzi uparijo material, ki se
odlozi na podlago. Za bolj enakomerno obrabljanje tarce in bolj enakomerno
naneseno prevleko, tarco in podlago vrtimo [4].

preprecujejo absorbcijo plinov in vlage v stene. Med sabo so povezani tako,
da lahko listi¢i, na katere nanasamo prevleke, potujejo iz enega modula v
drugega pod konstantno visokim vakuumom [2].

Prvi korak je izdalava listicev. Njihovo povrSino natancno ocistimo in
nanjo nanesemo zasc¢itno plast, ki preprecuje reakcije med atmosfero in povrs-
jem. Listice nato vstavimo v vstopni modul, v katerem ustvarimo vakuum.
Listici se pogosto nahajajo v kasetah, ki jih lahko grejemo in s tem zmanjsamo
vlaznost. Listice segrejemo na 500°C do 900°C in s tem z njih odstranimo
zasCitno plast [2]. Njihova povrsina je tako zelo Cista in idealna za nanose.
Nanasaje filma poteka v visokem vakuumu, kjer listi¢e namestimo na segreto
stojalo. Uporabljamo ve¢ zarkovnih virov s hitrostjo nanasanja do pm/h
[2]. Pred vsako tarc¢o je namescena zaslonka, s katero kontroliramo fluks
zarka atomov. S pomodcjo opti¢nih pirometrov in tehnologije RHEED (Re-
flection High Energy Electron Diffraction) lahko opazujemo rast plasti med
samim postopkom nanasanja. Naprave za MBE imajo tudi poseben modul,
v katerem preuc¢imo prevleke ze preden so izpostavljene atmosferi. S tem
preverimo kvaliteto prevlek, ne da bi bile onesnazene zaradi izpostavljenosti
zunanjim vplivom [2].

7 naparevanjem lahko nansamo sirok spekter prevlek:

e zrcala in antirefleksne prevleke,

dekorativne prevleke (aluminij in zlato na umetnih masah),

elektriéno prevodne zlitine (npr. Ti-Au, Cr-Au, Ti-Ag),

korozijska zasc¢ita (aluminij na jeklo) [4].
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Slika 6: Epitaksija z molekularnim curkom. Listi¢i, na katere nanasamo pre-
vleke, potujejo od vstopnega modula (skrajno desno), prek modula v katerem
listice dokon¢no pripravimo za nanasanje, v komoro za naprsevanje (skrajno
levo). Za naprsevanje lahko uporabimo veé izvorov (tarc), kakovost podlage
pa kontroliramo ze med samim postopkom nanasanja [2].

Naprsevanje

Naprsevanje je netermicen nacin uparevanja snovi, pri katerem tarco ob-
streljujemo z visokoenergijskimi ioni iz plazme ali ionske puske. Med prodi-
ranjem v povrsino ioni trkajo z atomi tarce. Zacetna energija ionov se tako
prenasa med atomi. Nekaj energije se prenese tudi do tar¢e na povrsini. Ce
je energija veéja od vezavne, atomi zapustijo povrsino. [4]

Z naprsevanjem lahko naprsimo vse vrste materialov, tako da je uporabno
na velikem stevilu podrocij, npr. za naprsevanje

e kovinskih plasti (npr. Al, Ti, Mo, W),

e prevodnih plasti v obliki silicidov prehodnih kovin (MoSis, WSiy, PtSi),
e kovinskih optic¢ne plasti (Al, Ag) in

o dielektri¢nih opti¢nih plasti (MgO, TiOs) [4].

Diodni sistem je sestavljen iz anode, ki sluzi kot nosilec podlag, in
katode v obliki tarce. Zaradi napetostne razlike med elektrodama se plin ioni-
zira. Elektri¢no polje pospesi ione proti tarc¢i. Ioni iz nje izbijajajo atome, ki
se odlagajo na podlago, in elektrone, ki vzdrzujejo plazmo. Hitrost nanasanja
je odvisna od gostote ionskega toka. Z vecanjem tlaka plina lahko povecamo
ionski tok, vendar pa zelo zmanjSamo povprecno prosto pot atomov (na nekaj
cm), zato morata biti tarca in podlaga zelo blizu skupaj [4].
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Slika 7: Pri diodnem naprsevanju se med katodo in anodo ustvari plazme. S

pomocjo ionov iz plazme iz tarce izbijemo atome, ki se odlagajo na podlago
[4].

Ionizacijo in s tem hitrost nanasanja, lahko pove¢amo tako, da povecamo
stevilo elektronov. Pri magnetronskem naprsevanju (slika 8) pod tarco
namestimo trajen magnet. Na delce v takem sistemu tako deluje sila

F=¢E+vxB), (1)

kjer je e naboj delca, v njegova hitrost, B gostota magnetnega polja in E
jakost elektri¢nega polja. Elektri¢no polje povzroci pospesevanje delca, mag-
netno pa ukrivitev poti, katere krivinski radij r je podan z zvezo
muv

"T B (2)
kjer v, predstavlja komponento hitrosti normalno na smer magnetnega polja
in m maso delca. Na ta nacin lahko zadrzimo elektrone ob povrsini tarce in
tam povecamo ionizacijo. Poleg hitrejsega nanasanja, je prednst te metode
Se v zmanjsanem obstreljevanju podlage z elektroni. Velikost in geometrijo
magnetronov lahko tudi prilagodimo svojim potrebam [2, 4].

Pri naprsevanju oksidnih prevlek pride do kemijske reakcije tudi na tarci,
kjer se lahko nabere plast neprevodne snovi, ki se nabije. To lahko pripelje do
elektriénih prebojev. Temu se lahko izognemo s pulznim magnetronskim
naprsevanjem. Ko je tarca na negativni napetosti, privlaci ione, ki iz nje
izbijajo elektrone. Temu sledi pulz pozitivne napetosti, ki pritegne elektrone,
ki povzrocijo razelektritev elektricno neprevodnih podrocij. Zaradi veliko
vecje gibljivosti elektronov v primerjavi z ioni je negativni pulz daljsi in
moc¢nejsi od pozitivnega. [4]



Slika 8: Magnetronsko naprsevanje. 7 magnetnim poljem, ki ga ustvari
magnet pod tarco, zadrzimo elektrone v blizini tarce ter tako pove¢amo ion-
izacijo. Vecje Stevilo ionov iz tarce izbije ve¢ atomov in tako pospesi hitrost
naprsevanja [4].

Kemijsko nanasanje iz parne faze

Osnova postopkov za kemijsko nanasanje iz parne faze (Chemical Vapour De-
position - CVD) je reakcija med izbranimi plini in vroc¢o podlago. Reaktante s
pomocjo nosilnega plina prenesemo v reakcijsko komoro. Energijo, potrebno
za zacetek reakcije, dovedemo s segrevanjem komore ali s plazmo. Kot pro-
dukt reakcije nastanejo prekurzorji, ki jih tok plina prinese do podlage, kjer
se kondenzirajo na povrsino. Na povrsini stecejo reakcije, ki tvorijo tanko
plast, stranske produkte pa odstrani nosilni plin (slika 9). Stranski produkt
reakcij so mnogokrat strupeni plini, zato se uporabljajo cistilci, ki odstranijo
skodljive snovi, preden se plin vrne v atmosfero. Tlak v reaktorski posodi
je lahko atmosferski, ponavadi pa ga nekoliko znizamo in s tem izboljSamo
kakovost in enakomernost prevleke. Kakovost prevleke je odvisna tudi od ¢is-
tosti povrsine podlage, kompatibilnosti podlage in prevleke in poteka same
reakcije [2].

Zaradi potreb po doseganju specificnih lastnosti prevlek, kot so boljsa
oprijemljivost, specificna struktura ali nizje temperature nanasanja je prislo
do razvoja razli¢nih metod in izpeljank procesa kemijskega nanasanja iz parne
faze. Najpogostejse so:

e NanaSanje metaloorganskih materialov (Metalorganic CVD; MOCVD).
Reakcije potekajo v segreti komori, kot izvor pa se uporabljajo met-
aloorganski materiali. Tehnika v uporabi predvsem pri izdelavi polpre-
vodnigkih naprav [2].



e NanaSanje s pomocjo plazme (Plasma-Enhanced CVD, PECVD). En-
ergija za zacetek reakcije je dobljena s pomocjo plazme, s ¢imer se tem-
peratura, potrebna za potek kemijske reakcije zniza pod 500°C Najvec
se uporablja za nanaos kristalnih prevlek, nanasajo pa se tudi silicijeve
spojine [2].

e NanaSanje pri sobnem tlaku (Atmospheric Pressure CVD, APCVD).
Postopek ne zahteva vakuuma. Substrati so nalozeni na traku, ki jih
vozi v reakcijsko komoro in iz nje. Uporablja se pri nanosu oksidov [2].
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Slika 9: Shema naprave za nanasanje prevlek s postopkom CVD. Reaktante
zmesamo z nosilnim plinom in jih uvedemo v komoro. Z grelci zagotovimo,
temperaturo potrebno za zacetek reakcije, katere kon¢ni produkt je prevleka
na podlagi [4].

Prevleke nanesene s postopki CVD imajo zelo dobro adhezijo. Notranje
napetosti so majhne, zato lahko pripravimo tudi debelejSe prevleke, ki so
enakomerno debele po vsej povrsini. Prekrivamo lahko tudi vecje povrsine,
ki jih med postopkom ni potrebno vrteti. Prednost postopkov CVD je tudi
preprosta reaktorska posoda in kontrola postopka. Glavna slabost je vi-
soka temperatura nanasanja, ki omejuje izbiro podlag in omejena izbira
kemijskih reakcij primernih za pripravo prevlek. Nekateri stranski produkti
lahko poskodujejo podlage in so ekolosko nesprejemljivi [4]. Postopke CVD
uporabljamo za pripravo trdih zas¢itnih prevlek in pripravo tankih plasti or-
ganskih in anorganskih snovi, kot je npr. plast amorfnega silicija v son¢nih
celicah [4].

Elektrokemijski postopki

Pri tej tehniki nanasamo kovinske materiale s kemijskimi reakcijami. Poz-
namo tokovno in netokovno nanasanje. S tokovnim nanasanjem lahko nanasa-
mo plasti le na prevodne materiale, debelina plasti pa lahko doseze tudi nekaj
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mikrometrov [2]. Z netokovnim nac¢inom lahko nanasamo plasti na prevodne
in dielektri¢ne substrate, debeline nanosov pa so mnogo manjse [2]. Tipi¢na
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Slika 10: Naprava za tokovno nanasanje. Elektroni z anode prek tokovonega
vire teCejo na katodo, katera pritegne katione, ki nastanejo na anodi. Ti
sprejmejo elektrone in se v obliki prevleke nanesejo na katodo [2].

naprava za tokovno nanasanje je prikazana na sliki 10. Sestoji iz anode,
katode, elektrolita in tokovnega vira. Anoda je iz materiala ki ga zelimo
nanesti na katodo. Anoda in katoda sta potopljeni v raztopino elektrolita
in povezani z virom enosmernega toka, ki povzroci tok elektronov z anode
prek tokovnega vira proti katodi. Na anodi ostanejo pozitivno nabiti kationi,
ki odplavajo proti katodi, kjer sprejmejo elektrone in se vrnejo v nevtralno
stanje. Za vsak elektron, ki se veze na kation, se eden donira z anode in tako
sklene elektri¢ni krog [2].

Sestava in lastnosti prevlek so odvisne od ve¢ dejavnikov: gostote toka,
koli¢ine necistoc¢, lastnosti in temperature raztopine in kemijskih lastnosti
povrsine substrata. Najpomembnejsi sta gostota toka in ¢istoca elektrolitske
raztopine. Kadar je koncentracija ionov v raztopini prenizka, so nepravil-
nosti na povrsini vecje. Zato raztopini dodajamo Zelezove ione, ki povecajo
prevodnost raztopine in gladkost povrsine. Poleg napajanja z enosmernim
tokom uporabljamo tudi tokovne pulze. Ti omogocajo visoke gostote toka,
hkrati pa zagotovijo kvalitetno povrsino [2].

Netokovno nanasanja poteka brez uporabe elektri¢nega vira in temelji na
kemijski redukciji. Poznamo vec vrst netokovnega nanasanja:

e Nekatalitske reakcije lahko potekajo na vseh vrstah povrsin potopljenih
v raztopino, za katero se ponavado uporablja srebrov nitrat. Na ta
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nacin izdelujemo srebrna ogledala. Nanesemo lahko zelo debele plasti
[5].

o Kataltske reakcije se najve¢ uporabljamo za nikljeve prevleke. Lahko
uporabimo aktivatorje, ki znizajo aktivacijsko energijo na doloc¢enem
mestu in tako omogocijo nalaganje kovine na nekatalitske povrsine.
Pocasi rastejo otocki kovine, ki se kmalu razsirijo ¢ez celotno povrsino

[5].

Za nanasanje na neprevodne povrsine moramo substrat najprej potopiti v
sredstvo, ki omogo¢i potek reakcije na povrsini [5]. Primeri uporabe elek-
trokemijskih postopkov so

e zascita orodij in strojnih elementov pred obrabo (krom, nikelj),
e dekorativni nameni (deli avtomobilov, okovje za pohistvo) in

e korozijska zascita [4].

Sol-Gel

Sol-gel oznacuje pripravo keramic¢nih materialov z mokrimi kemijskimi postop-
ki in vsebuje pripravo sola, gelacijo sola in odstranitev topila. Substrat po-
mocimo v koloidno raztopino (solution) 1-1000 nm velikih delcev v tekoci
fazi [4]. Ob stiku, se raztopini mo¢no poveca viskoznost in tvori se lepljiv
gel. Gel susimo na zraku pri temperaturah med 100 in 300°C, kar povtroci
njegovo strjevanje [5]. Debelina nanosa je odvisna od metode nanasanja,
giblje pa se med 50 nm in 1 mm. Sestava sola je odvisna od vrste materiala,
ki ga zelimo nanesti. Koncen nanos je zelo ¢ist in homogen. Slabost sta
visoka cena in majhen spekter materialov, ki jih lahko nanasamo. Postopek
uporabljamo za pripravo tankih plasti v optiki in elektroniki, ni pa primeren
za nanasanje trdih prevlek [4, 5].

3 Merjenje lastnosti prevlek

Debelina

Debelina plasti je navadno eden pomembnejsih parametrov, ki vpliva na
vecino lastnosti tankih plasti. Odvisna je od mnogih dejavnikov. Pri upare-
vanju je pomemben parni tlak uparevanega materiala pri dani temperaturi,
pri naprsevanju pa razprsitveni koeficient materiala tarce. Za merjenje debe-
line tankih plasti ni univerzalne metode. Zato poznamo vec razlicnih metod
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merjenja le-te: s krogelnim obrusom, s profilometrom, z vrsticnim elektron-
skim mikroskopom, z mikrotehtnico, z opti¢no absorpcijo... Izbira metode
je odvisna od danega vzorca, potrebne natanc¢nosti meritve, enostavnosti
uporabe in cene naprave, potrebne za merjenje [4].

Merjenje z vrteco kroglico

Ta metoda je zelo primerna za merjenje debeline trdih prevlek. S to metodo
s pomocjo vrtece kroglice in abrazivnega sredstva naredimo obrus skozi pre-
vleko (slika 11). Za abrazivno sredstvo se izbere diamantno pasto, ki je
lahko razliénih zrnatosti [4]. Vrteca kroglica, ki je namazana s suspenz-
jjo (diamantna pasta in etanol) se vrti in s tem poglablja krater z okvirno
hitrostjo 1 pm na minuto [4]. Ko je krater globlji od prevleke, z opti¢nim
mikroskopom odcitamo premer celotnega obrusa y; in premer obrusa, kjer
vidimo podlago y». 1z tega dobimo debelino podlage

2 _ .2
Y1~ Y
d= , 3
SR (3)
kjer je R premer kroglice. Metoda je uporabna za merjenje debelin od 0.5 pm
do 20 pm. Kljub preprostosti meritve so rezultati razmeroma tocni in je
mozno izmeriti tudi debelino posamezne plasti v vecplastni strukturi [4].

' o
X | diomanti
- |diamantna pasta podlaga

Slika 11: Merjenje debeline prevleke s pomocjo vrtece kroglice. Iz premera
celotnega obrusa y;, premera obrusa, kjer vidimo podlago y,, in premera
kroglice R lahko izra¢unamo debelino nanesene prevleke d [4].

Merjenje s profilometrom

Profilometer je naprava, ki z drseco konico otipava obliko vzorca. Vzorec
moramo posebej pripraviti: pred nanasanjem prevleke moramo del vzorca
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prekriti z masko ali kako drugace omejiti nanos prevleke le na del povrsine
(slika 12). Namesto tega lahko plast tudi odjedkamo. Tako na vzorcu dobimo
stopnico, katere visino enostavno izmerimo. Meritev je preprosta, se pa
tezave pojavijo pri natancénosti, saj je stopnica lahko slabo izrazena [4].

smer nanasanja

===l |||

Slika 12: Pri merjenju debeline s profilometrom, del vzorca z masko zasc¢itimo
pred nanosom prevleke. Debelino plasti dolo¢imo iz visine stopnice, ki jo
otipamo s profilometrom. [4].

Merjenje z mikroskopom

Pri vzorcu, ki je preéno prelomljen, lahko pod mikroskopom izmerimo de-
beline plasti. Ce je debelina plasti reda velikosti nekaj 10 pm, potem lahko
uporabimo opti¢ni mikroskop, ¢e pa so plasti tanjse, moramo uporabiti vrsti-
¢ni elektronski mikroskop. Pozorni moramo biti pri neenakomernih prelomih
[4].

Povsina

Osnovno orodje za meritev topografije je profilometer (slika 13). Naprava s
tipalom premeri relief povrsine vzorca. Tipalo je diamantna igla s polkroznim
profilom, ki drsi po vzorcu. Pri tem moramo biti previdni, da sila s katero
igla deluje na povrsino ni prevelika, saj s tem lahko poskoduje povrsino. Sila
igle na vzorec je reda velikosti nekaj mN [4]. Namesto profilometra lahko
uporabimo tudi mikroskop na atomsko silo (Atomic Force Microscope, AFM).
Za razliko od profilometra tu ni neposrednega stika med konico in podlago,
temvec¢ merimo le atomsko silo med njima. Meritev z AFM traja vec casa,
vendar lahko dosezemo tudi atomsko locljivost. Opti¢ni profilometri merijo
profil s ¢asom potovanja laserkega zarka, njihova natancénost pa je omejena
z valovno dolzino svetlobe [4]
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igla z
dnamantn smer
konico = merjenja

Slika 13: Profilometer s konico potuje po povrsini vzorca in otipava njegovo
obliko. Konica in povrsina sta v stalnem stiku, zato moramo paziti da med
njima ne deluje prevelika sila, saj lahko poskodujemo povrsino [4].

Trdota

Pri vseh metodah se meri trdota z odtisom konice dolo¢ene oblike v material.
Trdota je definirana kot kvocient sile konice F' in povrsine odtisa A

H = 1 (4)
Pri vseh metodah naprava z doloceno silo vtiskuje konico dolocene oblike
dolocen cas v testni vzorec. Za merjenje trdote masivnih materialov se
uporabljata Brinellova in Rockwellova metoda, za trde prevleke pa Vick-
ersova, Knoopova in Berkovicheva [4]. Metode se med seboj razlikujejo po
obliki in materialu konice. Vsaka metoda za dolocanje trdote uporablja svojo
letstvico, zveze med lestvicami pa so le empiricne [4].

Adhezija

Adhezija je definirana kot stanje, v katerem se dve povrsini drzita skupaj
zaradi kemijskih vezi ali mehanske prepletenosti. Mikroskopsko gledano pred-
savlja jakost kemijskih vezi med atomi prevleke in podlage. Dobra adhezija
je pomemben parameter z vidika uporabe trdih prevlek, saj so lastnosti trde
prevleke brez pomena, ¢e se prevleka luscéi s podlage. Adhezija prevleke
se izboljsa s primerno pripravo podlage in z ionskim obstreljevanjem med
nanasanjem [4].

Za merjenje adhezije se v praksi najpogosteje uporablja preizkus razenja
(slika 14). Pri meritvi linearno povecujemo obremenitev od 0 N do zelene
obremenitve (najve¢ 200 N) in merimo akusti¢no emisijo, koeficient razenja
in silo razenja [4]. Akusti¢na emisija se spros¢a ob nastajanju mikrorazpok,
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tako da je to prvi pokazatelj nastajanja defektov. Sila razenja je sila vz-
poredna s povrsino in je pri majhnih obremenitvah enaka sili trenja, koe-
ficient razenja pa je kvocient sile razenja in obremenitve in je pri majhnih
obremenitvah enak koeficientu trenja. Po koncani meritvi razo pregledamo
z optiénim mikroskopom, analiza pa sloni na dolo¢itvi kriticnih obremenitev
za doloc¢eno vrsto poskodbe (pricetek akusti¢ne emisije, nenaden skok v sili
razenja, luséenje prevleke na dnu raze...) [4].

Slika 14: Za dolocanje adhezije, uporabimo preizkus razenja. S konico razimo
po povrsini in povecujemo silo konice na podlago (F},). Po koncanem razenju,
z optiénim mikroskopom pregledamo razo in dolo¢imo poskodbe [4].

Analiza sestave

Kemijsko sestavo lahko dolo¢imo na ve¢ nac¢inov, vse metode pa imajo skupna
dva procesa: obstreljevanje povrsine vzorca z dobro definiranim curkom
izbranih delcev in kasnejso detekcijo delcev, ki izhajajo iz obstreljevanega
mesta [4]. Vzorec lahko obstreljujemo z atomi, ioni, elektroni ali fotoni.
Rezultat analize je spekter delcev po dolo¢enem parametru, najveckrat en-
ergiji. Za analizo sestave se uporabljaja mnogo metod, najpogostejse pa so

e spektroskopija Augerjevih elektronov,

e rentgenska fotoelektronska spektroskopija,

e razelektritvena opticna emisijska spektroskopija,
e Ramanska spektroskopija in

e uklon rentgenskih Zarkov [4].
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Kemijske lastnosti

Termicna analiza je skupina tehnik, kjer merimo lastnosti vzorcev kot funkcijo
temperature. Pritermogravimetri¢ni analizi spremljamo maso kot funkci-
jo temperature. Pri tankih plasteh je klasi¢na uporaba te tehnike merjenje
oksidacijske obstojnosti. Tanko plast nanesemo na oksidno podlago in jo seg-
revamo. Sprememba mase po segrevanju je posledica oksidacije prevleke. S
tehtanjem v rednih ¢asovnih presledkih lahko spremljamo potek oksidacije.
S tehtanjem lahko dolo¢imo tudi potek korozije. Vzorec potopimo v raz-
topino z dodanimi korozivnimi ioni in nato v doloc¢enih intervalih v daljsem
¢asovnem obdobju merimo maso vzorca [4].

Opticne lastnosti

Optic¢nih lastnosti nikoli ne merimo direktno. Namesto tega merimo ob-
nasanja tankege prevleke in nato doloc¢imo lastnosti iz prej postavljenega
modela. Za natancno doloc¢itev sta pomembna pravilna izbira modela in
natan¢no merjenje [6].

Najpreprostejsi je primer, ko svetloba vpada na prevleko debeline \/4, v
kateri ni disperzije in izgub. V takem primeru je odbojnost dana kot

kjer je m, lomni kolicnik prevleke, ny lomni kolicnik substrata, za lomni
koli¢nik zraka pa smo vzeli 1. Lomni kolicnik prevleke dobimo s preured-
itvijo zgornje enacbe v

1 — R1/2\1/2
12
m=n () o

V praksi seveda nimamo nikoli opravka s takimi pogoji. Ostale metode
za dolocanje opti¢nih konstant uporabljajo zapletenejse izracune, vendar pa
skoraj vse temeljijo na merjenju prepustnosti in odbojnosti [6].

4 Uporaba tankih prevlek

Zascita orodij

Orodja za obdelavo materialov so med delom izpostavljena stevilnim mehan-
skim, termi¢nim in kemi¢nim obremenitvam. Velik del cene izdelke pred-

stavlja obraba orodja, zato je povecanje njihove obstojnosti klju¢nega pom-
ena. Obstojnost je mogoce povecati z nanosom tanke prevleke materiala z
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zelenimi mehanskimi, kemijskimi in fizikalnimi lastnostmi [7]. Najpogosteje
se uporablja nanos keramic¢nih materialov s postopki PVD. Uporaba prevlek
ima tudi ekoloski,zdravstveni in ekonomski pomen. Za reciklazo hladilnih
maziv v Nemciji porabijo 500 milijonov evrov letno [7]. Maziva tudi ones-
nazujejo okolje, reakcijski produkti, ki nastanejo med obdelovanjem, pa imajo
slab vpliv na zdarvje delavcev [7].

Pri suhi obdelavi funkcijo hladilno-mazalne tekocine prevzamejo trde za-
s¢itne prevleke. Prevleka zmanjsa trenje, poveca obrabno odpornost orod-
nega materiala in zmanjsa ali prepreci nalepljanje materiala obdelovanca.
Na povrsini prevleke niso zazelene kemijske ali mehanske interakcije z ob-
delovancem. Trde prevleke zmanjsajo temperaturne fluktuacije tako, da
preprecujejo prenos toplote iz rezalne cone v orodje. Delujejo torej kot
toplotna pregrada, ker imajo precej manjso toplotno prevodnost kot material
obdelovanca oziroma orodja. Prekrita orodja zato absorbirajo manj toplote
in tako prenesejo visje temperature. Da so termi¢ne napetosti v prevleki ¢im
manjse, debelina le-teh ne sme biti prevelika [7].

Za nanasanje se uporablja postopek PVD, debeline prevlek pa so 2-3 um
[7]. Zaradi visokih tempratur pridejo v poStev stabilne prevleke, kot sta npr.
AIN in TiN [7]. Sta oksidacijsko odporni, hkrati pa sta slaba toplotna pre-
vodnika, tako da se vec¢ina toplote odvede v odrezek. Bolj kot enojne prevleke
se uporabljajo kombinacije trde prevleke in tanke plasti trdega maziva, npr.
a-C (amorfni ogljik) ali MoS, (molbidenov disulfid). Trda prevleka zasciti
orodje pred abrazijo in oksidacijo, trdo mazivo pa zmanjsa trenje, prepreci
lepljenje in zmanjsa toplotno obremenitev orodja [7].

Optika
Antirefleksivne prevleke

So najbolj razsirjen tip prevlek, uporabljenih v optiki. Uporabljamo jih za
zmanjsevanje odboja svetlobe od povrsin in tudi za povecanje prepustnosti,
kar poveca kontrast slike. To je predvsem pomembno pri opti¢nih aparatih
z mnogo lecami, saj bi bile v nasprotnem primeru povsem neuporabne. Pre-
vleke so lahko enostavne enoplastne, ki imajo 100 % prepustnost le pri eni
valovni dolzini, lahko pa uporabimo vecslojne prevleke, s katerimi dozemo
zelo majhno odbojnost na sirokem spektralnem obmocju [6].

Za nicelni odboj v primeru enoplastne prevleke je njen lomni koli¢nik dan

s formulo
np = /Mo (7)

kjer je n, lomni koli¢nik preveleke, ny lomni koli¢nik substrata, ny pa lomni
koli¢nik medija, najveckrat zraka [6]. Prevleka na kronskem steklu z lomnim
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koli¢nikom 1.52, bi morala imeti lomni koli¢nik 1.23, vendar taka prevleka ne
strat nanesli Se eno plast z visokim lomnim koli¢nikom, bi se navidezni lomni
koli¢nik substrata povecal, tako da bi bila prevleka MgFs bolj u¢inkovita. To
je ideja za izdelavo dvoplastne prevleke. Na ta nacin lahko resni¢no dobimo
nicelno odbojnost za eno valovno dolzino. Za Se boljSe lastnosti uporabljamo
vecplastne nanose, ki nudijo majhno odbojnost na SirSem spektralnem ob-
mocju. Gre za izmenjujoce plasti z majhnim in visokim lomnim koli¢nikom,
ki povzrocijo destruktivno interferenco odbite svetlobe in s tem manjsi odboj.
Razporeditev in debelina teh plasti pa sta odvisni predvsem od Zeljenih last-
nosti in tudi od samega substrata [6].

Prvo obliko antirefleksne prevleke je odkril Ze Rayleigh [6]. Opazil je, da
stara ocala, katerih stekla so postala motna, prepuscajo vec¢ svetlobe. Plast,
ki je nastala na povrsini lece, je povzrocila, da se je odbilo manj svetlobe. Se
vedno so antirefleksijske prevleke najve¢ uporabljene pri korekcijskih ocalih
(slika 15). Z zmanjSanim odbojem lece prepustijo vec¢ svetlobe, kar izboljsa
kontrast slike, o¢i pa se manj utrudijo. Obicajno so nanesene tudi prevleke,
ki odbijajo vodo in mast ter tako olajSajo ¢is¢enje ocal.

Slika 15: Primer korekcijskih ocal brez antirefleksijske prevleke (levo) in z
njo (desno) [8].

Zrcala

Na podoben nacin lahko dosezemo ravno nasproten efekt. Namesto de-
struktivne interference ustvarimo konstruktivno, kar poveca odboj svetlobe.
Zrcalne opticne elemente dobimo z naparevanjem ali naprsevanjem zrcal-
nih plasti na izbrano podlago. Uporabljajo se predvsem 3 vrste: kovinske,
izboljsane kovinske in dielektricne [9]. Spektralne porazdelitve odbojnosti
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Slika 16: Odbojnost najpogostejsih materialov, ki se uporabljajo za zrcalne
prevleke. Na vodoravni je valovna dolina svetlobe v mikrometrih, na navpicni
pa odbojnost v odstotkih [6].

za najpogosteje uporabljene materiale vidimo na sliki 16. Aluminij je lahko
nanasati in ima dobro odbojnost v UV, vidnem in IR delu spektra, poleg tega
ima dobro adhezijo na velikem stevilu podlag, zato je najbolj uporabljen ma-
terial. Kmalu po nanosu se tvori tanka plast oksida, ki varuje aluminij pred
nadaljno korozijo, vendar kljub temu odbojnost s ¢casom pade. K temu pripo-
moreta tudi umazanija in prah. Kjer je potrebno, povrsine redno na novo
nanasamo (teleskopi). Pri velikih zrcalih, ki jih ni mogoce vrteti, se za napar-
janje uporablja vec¢ virov. Srebro je bilo véasih najbolj uporabljeno, saj ga je
izredno lahko nanasati. S¢asoma izgubi sijaj zaradi plasti srebrovega sulfida,
ki se tvori na povrsini. Zlato je najboljse za IR obmocje in ni uporabno v
obmoc¢ju pod 700 nm. Na steklu tvori mehko prevleko, mednju pa se na-
pari Se plast kroma, ki poveca oprejemljivost. Platina in rodij imata slabse
lastnosti, vendar sta zelo odporna na korozijo in se dobro oprimeta na steklo
[6].

Nanesene kovinske prevleke so mehke in se hitro poskodujejo. To je pred-
vsem motece pri zrcalih, ki jih je treba redno cistiti. Ena moznost je obnavl-
janje zrcala, lahko pa ¢ez kovinsko prevleko nanesemo zascitno plast dielek-
trika. To seveda spremeni lastnosti zrcala. Cim vedji ko je lomni koli¢nik, tem
vecja je sprememba. Za zascito aluminija se pogosto uporablja silicijev oksid
(SiO), ki pa absorbira veliko svetlobe v modrem spektru in povzroci padec v
odbojnosti. Pogosto uporabljamo safir (Al;O3), ki ga nanesemo vakuumsko.
Pri srebru in zlatu je tezava v tem, da se materiali tezko primejo nanju, zato
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najprej naparimo plast AlO, nato pa Se plast SiO [6].

Kadar zelimo izboljsati lastnosti le v ozjem delu spektra, lahko to dosezemo
z dodatnimi plastmi dielektrikov. Denimo da nanesemo 2 plasti A/4 z lomn-
ima koli¢nikoma n; in ns, kjer je slednji na substratu. Povecanje odbojnosti
dobimo v primeru, ko je ny/ny > 1. Cim veéje je razmerje, tem vedje je
povecanje. Na ta nacin lahko dosezemo odbojnosti do 99 %. Odbojnost tako
povisamo le na ozkem obmocju, zunaj njega pa jelahko celo manjsa, kot bi
bila brez dielektri¢ne prevleke. Odpornost povecamo s primerno izbiro ma-
terialov. Za prevleko z nizkim lomnim koli¢nikom uporabimo MgFs,SiO, ali
AlO in CeO; ter TiO za plasti z visokim lomnim koli¢nikom. Za najvecjo
odpornost moramo plasti nanesti pri visoki temperaturi [6].

V primerih, kjer potrebujemo visoko odbojnost in majhno absorbcijo,
kot npr. v interferometrih, uporabimo same dielektricne prevleke. Taka zr-
cala dobro prepuscajo tisto svetlobo, ki je ne odbijejo. Z vecanjem Stevila
nanesenih plasti povecamo odbojnost, vendar ne spremenimo Sirine obmocja
z veliko odbojnostjo (slika 17). Sirina tega obmodja je odvisna le od lom-
nih koli¢nikov materialov. Cim vedja je razlika, tem SirSe je obmodje. Vi-
sokoodbojna obmocja dobimo za valovne dolzine, ki so recipro¢na vrednost
lihih veckratnikov valovne dolzine z najvecjo odbojnostjo (Slika 17). Pri
sodih veckratnikih dobimo odbojnost samega substrata. Za prevleko pogosto
uporabljatmo cinkov sulfid in kriolit. Brez tezav dobimo absorbcijo nizjo od
0.5 %, z ve¢ truda pa tudi manjso od 0.001 %. [6]
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Slika 17: Lastnosti vecplastnih zrcalnih prevlek. Na desni sliki je prikazana
odbojnost v odvisnosti od Stevila nanesenih plasti. Vidimo da Stevilo ne
vpliva na Sirino obmocja visoke odbojnosti, temvec le na koli¢ino odbite svet-
lobe. Desna slika prikazuje obmocja visoke odbojnosti. Ta obmocja imajo
vrh pri reciproéni vrednosti lihih veckratnikov (g=XAo/A) valovne dolZine svet-
lobe, za katero je odbojnost najvecja (A\g). Fazna gostota (phase thickness)
je definirana kot § = 27nd/\ [6].
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Zanimiv primer uporabe zrcal so t.i. enosmerna zrcala (slika 18), ki z
ene strani svetlobo prepuscajo, z druge pa odbijajo. V resnici gre za polpre-
pustna zrcala, ki del svetlobe prepustijo, del pa odbijejo. Ucinek enosmer-
nosti dosezemo z razliéno osvetlitvijo na vsaki strani posebej. Na strani ki
je bolj osvetljena, se od zrcala odbije ve¢ svetlobe, kot pa jo pride z manj
osvetljene strani, zato v zrcalu vidimo odsev. Na manj osvetljeni strani, se
odbije manj svetlobe, kot jo pride z druge strani, zato vidimo dogajanje na
drugi strani.

Slika 18: Primer enosmernega zrcala. Ko je stran, kjer je deklica, moc¢neje
osvetljena (desno), vidimo skozi zrcalo. V obratnem primeru (levo), v zrcalu
vidimo odsev roze.

Soncne celice

Povrsina obic¢ajnih son¢nih celic je narejena iz silicejvih listicev. Tiso dragi in
lahko predstavljajo vec¢ kot 50 % koncne cene. Namesto njih lahko uporabimo
tanke prevleke iz dielektri¢nih materialov. Za prevleke uporabljamo materi-
ale na osnovi amorfnega silicija in halogenih elementov. Njihova uc¢inkovitost
je od 4 do 10 % [10].

Amorfni silicij je uporabljen v kalkulatorjih ze skoraj 30 let, za vecje
soncne celice pa je v uporabi Sele v zadnjem c¢asu. Amorfnemu siliciju pri
nanasanju dodamo priblizno 10% vodika, ki se veze na proste vezi in s tem
poveca prevodnost [11]. Posamezna celica je sestavljena kot PIN spoj, kjer
se v I delu ustvari polje zaradi razlike vezavnih energij P in N spoja (slika
19, levo). Ker je silicij slab prevodnik, med njega in steklo vstavimo plast
prevodnega oksida. Prednost te tehnologije je njena enostavnost, slabost pa
je slabsanje kvalitete materiala s ¢asom in dokaj nizek izkoristek (4-6 %) [10].

En nacin, da se izognemo problemu slabsanja kvalitete materiala, je z
uporabo tanjsih plasti. To seveda zmanjsa absorpcijo svetlobe, zato upora-
bimo ve¢ plasti, nanesenih ena na drugo (slika 19, desno). Ce je energijska
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spranja spodnjih celic manjsa kot od zgornjih, zgornja plast absorbira fotone
z visoko energijo, tisti z nizjo pa se absorbirajo v spodnji plasti. Na tak
nac¢in lahko $e izboljsamo izkoristek. Spranjo lahko zmanj$amo s primesmi
germanija, lahko pa za spodnjo celico uporabimo mesanico amorfnega in
mikrokristalnega silicija. S takimi celicami lahko dosezemo izkoristek 8-10
%. 7 visoko temepraturo, lahko amorfni silicij pretvorimo v polikristalen.
Take celice imajo lastnosti, ki so podobne navadnim son¢nim celicam. Tak
silicij je tudi bolj prevoden, zato ni potrebno dodati dodatne oksidne pre-
vleke. Take celice so zelo odporne in imajo izkoristek 9-10 % [10]. Celice
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Slika 19: Sestava eno- in dvoplastne soncne celice na osnovi amorfnega silicija

[10].

lahko izdelamo tudi iz halogenih elementov, kot sta kadmijev telur (CdTe) in
baker indijev diselenid (CIS). Plast kadmijevega sulfida je nanesena na steklo,
prekrito s prevodno plastjo kositrovega oksida. Na to nanesemo glavno plast
kadmijevega telurja. Glavna tezava je, da je kadmij strupen. Izkoristek CIS
celic doseze 11 %, v laboratoriju pa jim je uspelo doseéi izkoristek 19.2% [10].
Tezava CIS celic je v majhnih zalogah indija. Ce bi naredili sonéne celice iz
celotne trenutne zaloge, bi lahko proizvedli le toliko energije, kot je sedaj
dobimo z vetrnimi generatorji [10].

5 Zakljucek

V seminarju smo se spoznali z najpogostejSimi tehnikami nanasanja tankih
prevlek, merjenjem njihovih lastnosti in nekaj primeri uporabe. Pri izbiri
tehnike za nanasanje je predvsem pomembno, kaj od prevleke zahtevamo.
Nam je pomembna gladka povrsina, hocemo debelo ali tanko prevleko, je
potrebna dobra adhezija, velik pomen pa ima tudi velikost in oblika sub-
strata (podlaga, orodje) na katerega prevleko nanasamo. Tanke prevleke so
v industriji Ze razsirjene, v prihodnosti pa lahko pricakujemo Se SirSo uporabo,
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saj so primerne za izdelavo majhnih in hitrih naprav, k ¢emer strmi danasnja
tehnologija.
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