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PROBA MODYFIKACJI WEASNO SCI WARSTW
OTRZYMYWANYCH W PROCESIE SPUTTERINGU
MAGNETRONOWEGO Z WYKORZYSTANIEM
ELEMENTOW STEROWANYCH ZEWN ETRZNIE

Sputtering magnetronowy jest techinikapylania warstw zdobywgp coraz wgksze
zainteresowanie w procesach wytwarzania elemergktr@enowych i ogniw fotowol-
taicznych. Celem prezentowanych w artykule praawadych, byta analiza miwo-

sci modyfikacji sktadu i topografii warstw otrzymywgch w procesie sputteringu ma-
gnetronowego z wykorzystaniem elementéw sterowamgehetrznie. Roj wprowa-
dzonych do uktadu elementéw zesmanych bylo zaburzenie procesu nanoszenia
warstw. Zaburzenie nanoszenia warstwzenskutkowa pozytywnie, powodapr
wigksze uporadkowanie struktury warstwy lub bardziej jednplgowierzchng, lub
negatywnie - catkowicie uniemldwiajac prawidlowe napylenie warstwy. Oba rezulta-
ty @3 pazadane z punktu widzenia zastosewaodukcyjnych. Z jednej strony poszu-
kuje sk cienkich i jednolitych warstw, a z drugiej - wavst zmodyfikowanej topogra-

fii. W czasie eksperymentéw autorziyii siatek stalowych oraz przewodnikéw mie-
dzianych umieszczonych w wybranych odlégiach od siebie jak i podia, a na-
stepnie napylali mied na powierzchri ptytek ze szkla laboratoryjnego. Ngstie
prébki zostaly przebadane przy pomocy mikrosondkrywyajacej sktad atomowy
substancji i mikroskopu sit atomowych celem analizgian w topografii. Autorzy
spodziewali & otrzyma& warstwy o zwgkszonej powierzchni aktywnej. Zgodnie
z przewidywaniami autoréw otrzymane warstwy okazstyznacznie cigsze. Intere-
sujcy jest natomiast fakte ich struktura byta bardziej upadkowana ni na prébce
referencyjnej, a ich chropowatoznacznie mniejsza. Podczas eksperymentow nie do-
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szlo take do wybijania materiatu z dodatkowych elementowom@adzonych do
uktadu.

Stowa kluczowe:cienkie warstwy, modyfikacja warstw, chropowitcsktad atomowy.

1. Wstep

Napylanie z wykorzystaniem sputteringu magnetrorgawgest jedn
z technik wytwarzania warstw ultracienkich [1]. Bwnych zalet tej metody
nalezg: brak konieczngci stosowania wysokich temperatur w czasie procesu,
oraz maliwo$¢ uzycia substancji nieprzewoglzych jako podige lub
substang napylan. Proces sputteringu zachodzi w komorze zpidwej,
do ktérej wprowadza i gaz, najcgsciej jest to argon wysokiej czysto
rzadziej z niewielg domieszl tlenu Ilub azotu (sputtering reaktywny),
nastpnie do targetu wykonanego z substancji, k& napyla, podjczane jest
state lub zmienne nagie elektryczne, ktére doprowadza do jonizacji gazu
w komorze [2-4]. Casteczki plazmy kierowane przez magnesy znafaujsé
pod targetem bombardujjego powierzchri i doprowadzaj do wybijania
czastek, ktére naspnie osadzaj sie na pierwszej napotkanej powierzchni.
Celem pracy autoréw bylo zbadanie ainwosci modyfikacji struktury i jej
topografii, tak aby uzyskawarstwe o duzym uporzdkowaniu oraz povekszy
jej powierzchng aktywry, co jest peadane przy pracy nad ogniwami
fotowoltaicznymi. Autorzy domniemywalize zastosowanie siatki (dwoch
siatek stalowych) jako przeston na drodze wybitgttmow lgdzie skutkowato
wzrostem uporgdkowania nanoszonych warstw. Dodatkowo podejmowano
proby zewgtrznego spolaryzowania siatek w celu sprawdzenigywip tego
procesu na topografinaniesionych warstw. Wgiem do przeprowadzanych
eksperymentéw zayciem siatek stalowych byly badania wptywusnika (drut
miedziany oraz siatka z drutu miedzianego) steregarwysokim nagciem,
na zmiany w topografii warstwy [5,6].

2. Eksperyment

Eksperymenty byly przeprowadzane z wykorzystanieagmetronu Line
440 firmy Alliance Concept, pracigym w trybie odgoérnym (target znajduje si
nad podtaem, na ktére nanoszong\sarstwy).

Jako podiee do napylania wykorzystano szkietka mikroskopowe.
W czasie eksperymentow zostata zastosowana sittkawa osrednicy oczka
1 mm ipoprzeczkach grubom ok 0,6 mm oraz drut miedziany gruico
0,2 mm.. Wykonano réwniesiatlke z drutu miedzianego @ednicy oczka 5 mm
z drutu o grubgci 0,4 mm. Umieszczone w magnetronie siatki pokazan
na Rys. 1. a konstrukcptytki mikroskopowej z przewodami miedzianymi oraz
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siatki miedzianej na Rys. 3a i Rys. 3b. Celem talzygotowanego
eksperymentu bylo zbadanie wptywu przeszkody zhggay st bezpdrednio
nad probk. Eksperymenty przeprowadzone zyciem siatki i drutu
miedzianego nie przyniosty oczekiwanych rezultatéwptyw umieszczonych

Rys. 1. Stalowe siatki umieszczone w magnetronie
Fig. 1. Steel mesh placed in a magnetron

nad prébk przewodnikdw polegat na realizacji fizycznej ptoey. Po analizie

dotychczasowych eksperymentow zyciem cewki (Rys. 2) i widocznego
jej wptywu na napylas warstwe postanowiono wykorzystazaobserwowany
efekt do modulowania topografii probki zyciem miedzianej siatki [7,8].

Rys. 2. Efekt dziatania cewki zlokalizowanej w pabl
napylanej warstwy

Fig. 2. Influence of the coil located near the sged layer

Przez wzgld na dio mniejsa srednie przewodnikéw aytych w siatce
w stosunku do odlegéoi od podiga, na ktére nanoszona jest warstwa,
modyfikacja wynikajgca z przystoricia wybitych atoméw byla
nieobserwowalna. Przyienie do siatki miedzianej zewtnznego napicia
sterupcego statego jak i zmiennego o wadach od 0 do 240V
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(spolaryzowanego zamiennie: dodatnio lub ujemniglgdem podiga) nie
wplywato na zmiany w topografii.

Postanowiono zatem powtOkzy eksperymenty, ale tym razem
z zastosowaniem siatki (siatek) stalowych. RRaliatek bylo zwgkszenie
parametru upoggkowania, jak i rowni2 (poprzez zastosowanie dwéch siatek
pod sol) zwickszenie wplywu na przestanianie wybitych atomowgéeau.
Proces sputteringu przeprowadzany byt w warunkamhartych w Tabeli 1.
Pojedyncza siatka oraz dwie siatki byty umieszczheepdrednio na probce,
1 oraz 2 mm nad prébk Pomidzy siatkami zachowywane byty odlegtd
1, 2 oraz 3mm. Wybor odlegia byt spowodowany rozmiarami oczek siatki
i grubdécig drutu z jakiego zostaly wykonane. Parametry proceawarto
w Tabeli 2. Analizy wlaciwosci otrzymanych warstw zostaty wykonane przy
pomocy mikroskopu elektronowego Hitachi TM3000 wyaonego
w mikroson@ Swift ED3000, oraz mikroskopu AFM NT-MDT Ntegra éjra
z wykorzystaniem sondy NSGO3 (tryb bezkontaktowy).

b)

Rys. 3. Plytka z przymocowanymi drutami a) oraz/gatowana siatka
miedziana b)
Fig. 3. Plate with attached wires a) and prepaogger mesh b)

Tabela 1. Parametry napylania
Table 1. Sputtering parameters

Target Cu
Moc [W] 600
Generator DC

Przeptyw argonu[sccm] 100
Czags[s] 180
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Tabela 2. Konfiguracje siatek nad prgbk
Table 2. Configuration of the meshes over the sample

Odleglosé siatki od

probki [mm]
0 e
Odleglogé | 0 170314—4 | 170314—5 | 170314—7
pomiedzy | 1 180314—2 | 180314—5 | 180314—9
siatkami | 2 180314 —4 | 180314—7 | 180314 —11
mm] 737 [ 18031413 | 180314—15 | 18031417

3. Rezultaty badai

W poprzednich badaniach zaobserwowane, przewodnik z @mdem
elektrycznym oraz przeszkody nie a@g bezpéredniego kontaktu z prébk
lub targetem nie majwptywu na zaburzenia w topografii nanoszonej weyst

Rys. 4. Zd¢cie wykonanych prébek
Fig. 4. Prepared samples

Pierwsze rénice jakie zostaty zaobserwowane na probkach tdaaly@Rys. 4).
Probki napylone przez siatkposiadaty wizualnie znacznie &z warstve,
aw przypadkach gdy odlegié pierwszej siatki od probki wynosita 1 mm
lub siatka leata na prébce widoczny jest negatyw siatki odb#ypowierzchni.
Analiza skladu atomowego prébki potwierdza obsej@aaokonane
na podstawie wizualnej. Znacznie ¢kszy udzial pierwiastkbw z podta
w spektrum oznacza ¢iszz warstwe miedzi napylon na szkietko. Zostato
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to przedstawione w Tabeli 3. Podczas przeprowaddormyrob nie zaobser-
wowano wybicia atomévezelaza z siatki.
Analiza obrazéw AFM powierzchni uwidocznitze probki napylane przez
przeszkod map znacznie mniejsze nanasteczki i § bardziej uporgdkowane
(Rys. 6, 7 i 8) ni w prébce kontrolnej (Rys. 5). Dodatkowo analizaopio-
watcici (Tabela 4) pokazujee probki napylane przez siatkmap znacznie
mniej chropowag powierzchnie, wartei Sy i Sa probki kontrolnejasznacznie
wieksze od warteci prébek umieszczanych pod przeszkod

Tabela 3. Sktad atomowy probek
Table 3. Atomic composition of the samples

element 180314 - 4s 180414 - 95 180414 -10 190311 -

C 5,30% 5,94% 4,12% 4,97%

(0] 42,80% 43,00% 3,97% 41,53%

Na 7,11% 7,11% 0,00% 6,86%

Mg 1,78% 1,73% 0,00% 1,74%

Al. 0,56% 0,55% 0,00% 0,48%

Si 27,21% 26,32% 1,90% 27,28%

K 0,51% 0,37% 0,00% 0,41%

Ca 3,92% 3,73% 0,85% 3,89%

Cu 10,82% 11,23% 89,16% 12,85%

Tabela 4. Analiza chropowain
Table 4. Roughness analysis
Prébka 4 9 10 15

Peak-to-peak, Sy 13,1776 nm | 8,95665 nm | 52,5045 nm | 5,5593 nm
Average Roughness, Sa | 1,47357 nm 0,848257 nm  6,5966 nm 0,579222 nm
Second moment 6,45738 4,77885 28,7668 3,54161
Root Mean Square, Sq 1,86459 nm 1,09442 nm 7,99165 nm 0,728104 nm
Surface skewness, Ssk | 0,553752 0,619279 -0,0603602 | 0,316624
Coefficient of kurtosis, 0,344388 0,822452 -0,498264 0,146082
Ska
Entropy 6,18341 5,40936 8,30352 4,856
Redundance -0,714682 -0,807842 -0,460184 -1,21856
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s 100 150 o so 100 150 =

Rys. 5. Probka referencyjna 190414 Rys. 6. Probka 190414 — 4
Fig. 6. reference sample 190414 - 1C Fig. 5. Sample 190414 — 4
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Rys. 7. Prébka 190414 -9 Rys. 8. Probka 190414 — 15

Fig. 7. Sample 19041-9 Fig. 8. sample 190414 — 15
4. \Wnioski

Naturalnym zaobserwowanym efektem byto uzailenie morfologii
nanoszonej warstwy od paenia siatek. Siatki dziataly jako przestony w skali
makroskopowej — w powstate] warstwie modyfikacjidpegata jedynie jej
gruba¢. Oznacza toze siatka powstrzymuje e wybitych czstek, a warstwa
otrzymana pod siatk jest znacznie bardziej upagdkowana (a jej
nanocasteczki mniejsze). Chropowdto warstwy napylonej pod siatkjest
znacznie mniejsza hprobki kontrolnej umieszczonej obok.

Efekt dziatania siatki jako maski i fake warstwa napylona w ten sposob
be¢dzie cieisza, byly maliwe do przewidzenia, jednak interegeym jest faktze
warstwa jest bardziej upardkowana i mniej chropowata.
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ATTEMPT OF THE LAYER MODIFYCATION USING EXTERNALLY
CONTROLLED ELEMENTS DURING MAGNETRON SPUTTERING.

Summary

Magnetron sputtering is a technic to spray shéetsdcquire more interests in electronics
and photovoltaic fabrication. The aim of the reskgpresented in present paper was to analyze
the possibility of modifying of the layers obtainby the magnetron sputtering - using elements
controlled externally. Those elements can modiftamied layers in two different ways: positive
by greater orderliness of structure or more unifgurface, or negative causing gaps in sputtered
coating. Both results are desirable from the apfina point of view. On the one hand seeking to
thin and uniform layers on the other layers of ti@dified topography. During the experiments,
the authors used a wire mesh and copper conduotated in some distance from each other and
the substrate. Then the samples were tested dgn§EM microscope witch detection probe that
allow to detect the layer composition substanaes aomic force microscope for analysis of
changes in topography. Authors hoped to achieversawith greater active surface area. As
authors suspected, sputtered layers were a latehinteresting fact is that their structure was
alot more ordered than the reference sample, hail toughness was smaller. During the
experiment there was no material extraction froufitazhal elements.

Keywords: thin films, modification of the layers, roughneatgmic composition
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