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1. Uvodni slovo

Odbornou praxi jsem absolvoval na Ustavu fyziky materialt AV CR v Brné pod
odbornym dohledem RNDr. Jifiho Bursika, CSc., DSc. Tato praxe byla zaméfena na
praci s elektronovymi mikroskopy CM12 TEM/STEM Philips a LYRA 3 XMU
FEG/SEMXFIB. Pro méfeni byly pouzity pievazné tenké vrstvy nc-TiC/a-C:H.

Vysledky ziskané témito méfenimi jsem posléze pouzil ve své diplomové praci.

2. Vyroba lamely pro TEM

Bylo vyuzito technologie dual-beam mikroskopu LYRA 3 XMU FEG/SEMXxFIB
od firmy Tescan na vyrobu lamely pro analyzu na transmisnim elektronovém
mikroskopu. Zdrojem iontt galia zde je LMIS (Liquid Metal Ion Source). Volba
urychlujiciho napéti Ga iontt se pohybuje od 0,5 kV do 30 kV. V ramci této praxe byla
uspésné vyrobena lamela ze vzorku TiC56 pii urychlovacim napétim 30 kV. Lamelu
jsme piipravovali pobliZ nanoindenta¢niho vtisku vedeného pod zatézi 500 mN ve snaze
ur¢it vliv deformace na strukturu vrstvy. Na obrazku 2.1 je zobrazen tento wvtisk

v signalech sekundarnich elektront (SE) a zpétn¢ odrazenych elektronti (BSE).

-

SEM HV: 15.0 kV WD: 10.06 mm LYRA3 TESCAN

View field: 12.4 ym Det: SE, BSE 10 ym
SEM MAG: 23.3 kx Jifi Bursik

Obrazek 2.1: Vtisk 500 mN v SE (sekundarnich elektronech) a
BSE (zpétné odrazenych elektronech).

V prvni fazi vyroby bylo tfeba na misto, ze kterého méla byt lamela vyrobena,

nanést ochranou platinovou vrstvu pomoci technologie GIS. Byl nastaven se tedy nizsi
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proud galiovych iontii (cca. 300 pA), aby dochazelo k co nejmenSimu odprasovani
vrstvy, a dopad téchto iontl pak definoval oblast, kde se deponovala platina principem
CVD depozice indukované iontovym svazkem. K tomuto mistu byla co nejblize
prisunuta tryska obsahujici mimo jiné platinu v plynné fazi. Nadeponovana platinova
vrstva je znazornénd na obrazku 2.2 v signdlu SE. Na obrazku je také vidét vyse
zminény 500 mN vtisk. Obrazek je sklonény pod uhlem 54°, protoze v dobé jeho

zaznamenani byl iontovy tubus v pozici kolmé k povrchu vzorku.

SEM HV: 15.0 kV WD: 9.22 mm

View field: 37.0 ym Det: SE
SEM MAG: 7.81 kx Jifi Bursik

Obrazek 2.2: Platinova vrstva pobliz vtisku.

SEM HV: 15.0 kV WD: 9.17 mm
View field: 83.4 ym Det: BSE
SEM MAG: 3.47 kx Jifi Bursik

Obrazek 2.3: Dvé odprasené prohlubné po obou stranich

vznikajici lamely.
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V dal8i ¢asti se z obou stran platinové vrstvy nadefinovaly oblasti s postupnym
rustem hloubky odpraseni smérem k platinové vrstvé. Proud ionti byl nastaven na
nejvyss$i mozny (az 16 nA) pro urychleni procesu odprasovani. OvSem svazek s vyssi
proudovou hustotou ma zaroven vyssi rozbihavost, a tedy je nevhodné pouzivat
nejvyssich proudu v blizkosti ochranné platinové vrstvy, protoze hrozi jeji rychlé
odpraseni a poskozeni chranéné oblasti pod ni. Proto se poté na snizeni vysledné
tloustky pouziva postupné nizsich proudt galiovych iontt. Na obrazku 2.3 je zndzornén
vysledek této Casti vyroby. Z obou stran jsou az hluboko do substratu odpraseny dvé
prohlubné s postupné rostouci hloubkou smérem k vznikajici lamele uprostied.

Dale pak byl vzorek vhodné naklonén, abychom mohli s pomoci iontd s vysokym
urychlovacim napétim odfiznout lamelu. Ta zistala ptipevnéna pouze na malé Casti
vrstvy. Poté byl k lamele ptiveden manipulacni hrot téméef az na dotek. Pohyb hrotu byl
sledovan a kontrolovan v signadlu SE. Tento hrot byl opét s pomoci technologie GIS
depozici platiny pfipevnén k lamele. Pak byla lamela odfiznuta Gpln¢€ a visela tak pouze
na manipula¢nim hrotu (viz obrazek 2.4a v signalu SE). Podobnym zptisobem pak byla
lamela dopravena a ptipevnéna k Cu miizce (viz obrazek 2.4b v signalu BSE). Lamelu

bylo tfeba jesté ztencit. Pro tyhle Gcely poslouzily nizké proudy svazku galiovych iontt.

a)

SEM HV: 15.0 kV WD: 9.12 mm LYRA3 TESCAN|
View field: 35.9 ym Det: SE
SEM MAG: 8.05 kx Jifi Bursik

SEM HV: 15.0 kV WD: 8.92 mm 111 | LYRA3 TESCAN
View field: 31.1 pm Det: BSE 5um
SEM MAG: 9.28 kx Jifi Bursik

Obrazek 2.4: a) Manipulaéni hrot pripevnény k lamele. b)

Lamela pfipevnéna k médéné miizce.
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3. Analyza na TEM

Cela analyza na transmisnim elektronovém mikroskopu CM12 TEM/STEM
Philips se zhavenou wolframovou katodou. Bylo vyuZito urychlovaciho napéti 120 kV.
Mikroskop bohuzel nema korekci na stdceni obrazu pro rizna zvétSeni, takze vysledné
snimky jsou vzajemné stoceny.

Nejprve bylo ziskano né¢kolik difrakénich obrazi z riznych mist lamely,
abychom mohli prozkoumat vliv plastické deformace kolem mista vtisku na vyslednou
strukturu. AvsSak ukézalo se, ze timto zpisobem nebylo mozné vliv deformace na
strukturu prokazatelné¢ zaznamenat. Lamela byla navic vyrobena v docela velké
vzdalenosti od mista vtisku, jak je vidét na obrazku 2.2. OvSem taktéz slozitost
sloupcové struktury naSich nc-TiC/a-C:H vrstev muze zptsobovat obtiznost provést
tento typ analyzy u tohoto typu tenkych vrstev. Na obrazku 3.1 je ptiblizné schématické
znazornéni mist vyrobené lamely, ze kterych byly brany difrakéni obrazy. Misto ,,A* je
nejbliZze mistu visku, ,,B* je od n¢j dale smérem do strany a ,,C*“ zase do hloubky. Misto
D je pak na rozhrani mezi nanokompozitni vrstvou a titanovou mezivrstvou. Je vidét,
7ze lamela je na riznych mistech razné tlusta. Na nékolika mistech byla dokonce

postupnym zten¢ovanim prodéravéna.

2 Ul

Obrazek 3.1: Schématické znazornéni mist méfeni difrak¢énich

obrazi.
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Na obrazku 3.2 jsou difrakéni obrazy ndlezici patficnym mistim ve
schématickém zndzornéni na obrazku 3.1. V mistech ,,A*, ,B“ a ,,C* je patrna vyrazna
textura n-TiC/a-C:H vrstvy, ktera se na difrakénich obrazech prezentuje nerovnomérnou
intenzitou na jednotlivych kruznicich. Tato textura uz neni tak vyrazna, pokud se
blizime smérem k titanové mezivrstvé (misto ,,D*), kde je intenzita difraktovanych

elektront rovnomérnéji rozptylena na kruznicich.

A) B)

Obrazek 3.2: Difrakéni obrazy nalezici uréitym mistim

v lamele vzorku TiC56. ,A“ je nejblize ke vtisku, ,B*

posunuté na stranu, ,,C*“ posunuté do hloubky a ,,D“ je na

rozhrani mezi titanovou mezivrstvou a nanokompozitem.

Dvojice obrazkl 3.3 a 3.4 zobrazuji totéz misto lamely — rozhrani mezi titanovou
mezivrstvou a samotnou n-TiC/a-C:H vrstvou. Na obrazku 3.3 je snimek ve svétlém
poli a na obrazku 3.4 vpoli temném. Lze si povSimnout, ze obrazky jsou oproti

predeslym snimkiim otocené. V téchto snimcich je substrat v pravém spodnim rohu
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snimku. Na obou obrazcich je dobfe viditelnd titanova mezivrstva, jejiz tloustka
priblizné odpovida predpokladané hodnoté 700 um uvedené vyse. Oba snimky ukazuji,
7e titanova mezivrstva obsahuje spiSe drobna rovnoosd zrna. Nanokompozitni vrstva
naopak obsahuje spise protahla zrna. Je tedy patrné, Ze titanova mezivrstva funguje jako
piechod mezi nanokompozitni vrstvou a substratem, ¢imz zvysSuje adhezi vrstvy (az na

vysledna hodnoceni HFO a HF1 ziskand mercedes testem).

Obrazek 3.4: Snimek lamely v temném poli.



