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Abstrakt

Tato bakalaiska prace se zabyva navrhem a realizaci aparatury umoznujici zakladani vzorkt
do vakua bez nutnosti zavzdusnéni depozic¢ni komory. Jsou diskutovany teoretické zaklady
vakuovych technologii. Dale je prace zaméfena na popis stavajici depozicni komory a jeji
princip. Nejveétsi ¢ast prace se zabyva popisem navrhii aparatury pro zakladani vzorkt. Prvni
navrh, od kterého se opustilo, je popsan jen stru¢n€¢, u druhého navrhu jsou rozepsany
jednotlivé kroky a feSeni. V préaci je i jednoduchy navod na zakladani vzorkd. Na zavér jsou
prezentovany vysledky simulaci chladiciho sytému vzorkii a prihybu magnetické tyce.

Abstract

This thesis deals with concept and realization of device which allows loading without air
intake. Vacuum technology and its theoretical bases are discussed as well. Moreover the
thesis is based on the description of the current deposition chamber and its principles. The
main part deals with the description of the concepts of lock and load systems. The first
concept that has not been realized is described just briefly. The second one includes the
description of the individual used solutions. The work also contains simple instructions how
to load the specimen into the deposition chamber. Simulations of the cooling system
calculated by software Ansys are also presented.
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Uvod

Uvod

V poslednich nékolika letech se tenké vrstvy staly nepostradatelnou soucasti v nejriiznéjsich
odvétvich prumyslu a vyzkumu. Pokud mluvime o tenké vrstvé, uvazujeme 0 ni v rozmérech
desitek nanometri az jednotky mikrometri. Uplatnéni nachézeni v riznych odvétvich
primyslu, od elektrotechnického, pfes strojirenstvi, 1ékatstvi, energetiku az po dekoracni
techniku.

Tato prace se zabyvd modernizaci aparatury pro piipravu tenkych vrstev v zatizeni
,Kaufman“ na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi. Cilem prace je navrhnout zptisob zakladani
vzorkd do depozi¢ni komory tak, aby nebylo nutné komoru zavzdusinovat. Prace popisuje
konstrukci zakladaci komory, zptisob zakladani, pozicovani vzorku, chlazeni a ohfev vzorki.
Veskeré navrzené Upravy by mély vést ke zkraceni depozicniho procesu a mély by
V budoucnu umoznit transport vzorku do analytickych zatizeni bez expozice vzorku
atmosférou. Konstrukéni navrhy jsou vypracovavany v programu SolidWorks a Spaceclaim.



1 Vakuova technika a teorie

1 Vakuova technika a teorie

1.1 Vakuum

Vakuum definovano podle némecké normy DIN 28400 jako: ,,Vakuum je stav plynu, ktery
ma mensi hustotu nez atmosféra na zemském povrchu (1,01325-10°> Pa = 760 Torr). Jako
vakuum tedy mizeme oznadit stav plynu, jehoz tlak je nizsi, nez je tlak atmosféricky*. Nebo
energii.“[3] Idealnim piipadem vakua je stav, kdy se v daném prostoru nevyskytuje zadna
castice, kdy se jedné o ¢ast prostoru, ktery neobsahuje hmotu, ale miize obsahovat elektrické a
magnetické pole. Takové vakuum bychom oznacili jako dokonalé a tlaku by odpovidala
nulova hodnota. Vakuum lze rozliSovat podle tlaku na zdkladni vakuum (102 - 10° Pa), jemné
vakuum (10" — 10% Pa), vysoké vakuum (HV 10° — 10" Pa) a ultravysoké vakuum
(UHV 10" - 10™ Pa).[1] K ozna&eni vakua se pouZivaji b&zné jednotky tlaku (tab. 1).

Pa Torr atm bar psi psf kp-cm™
Pa 1 7,5006:10° 9,8692:10° 1-10° 1,4504.10* 2,0885.10% 1,0197.10°
Torr 133,322 1 1,315810° 1,3332.10° 1,9337.10° 2,7844 1,3594.10°
atm 1,01325-10° 760 1 1,01325 14,69595 2116,22 1,033227
bar 1-10° 750,06 0,98692 1 14,5038 2088,5 1,0197
psi 6894,76 51,715 0,068046 0,068948 1 144,00 0,070306
psf 47,88 0,35913 4,7254-10* 4,788.10" 6,9444.10° 1 4,882.10"
kp-cm™ 98067 735,58 0,9678 0,98067 14,223 2048,3 1

Tab. 1 Prevody jednotek tlaku.

1.2 Historie vakua a vakuové techniky

Koteny vakuové fyziky mizeme nalézt jiz v 17. stoleti pfi formovani klasické fyziky za dob
Newtona, Galiletho a dalSich. V tomto stoleti se Galilei zabyval problémem, pro¢ vodni
pumpy nevyzvednou vodu vyse nez deset metri. Co se nachdzi v prostoru pietrzeni vodniho
sloupce? Lidé si do této doby mysleli, ze vakuum nelze vytvofit, Ze prazdnota neexistuje.

‘

., Horror vacui* — Strach z prazdnoty

Roku 1643, Galileiv zak, Torricelli provedl pokus se rtuti. V uzaviené trubici vytvofil
sloupec rtuti o vysce 76 cm, nad nim vzniklo vakuum. Vznik vakua Torricelli spravné popsal
plsobenim tlaku atmosféry. Prazdny prostor byl vytvofen a tim tak poloZeny zédklady fyziky
vakua. Po Torricellim je pojmenovana jedna znejpouzivanéjSich jednotek tlaku,
1 Torr = 1 mm sloupce rtuti. Béhem nékolika dalSich let byly sestrojeny slavné Magneburské
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1 Vakuova technika a teorie

polokoule, které byly Cerpany vyvévou s dievénym pistem. Pfed zacatkem 18. stoleti bylo
sestrojeno nékolik dalsich vyvév (Hooke, Boyl, Papin), dosahovaly tlakt okolo 10 Torr,
problém, se kterym se potykaly, bylo tésnéni. Teprve v 19. st. pii pokusech prichodu
elektrického proudu ve ziedénych plynech byla zkonstruovana vyvéva Geisslerem, ktera
vyuziva rtut’, jako pist. Tim se podafilo odstranit problémy s tésnénim pisti. DalSim
zdokonalovanim ( Topler, Sprengel) bylo dosazeno tlaku 1-10°Torr.

Teoretické zaklady dal vakuové fyzice Bernouli (18. st.) rozpravou o kinetické energii
molekul. Bernouliho teorie nebyla uzndvana, ptiklanélo se k fluidové teorii tepla. V 19. stoleti
Joule podal potiebny dikaz o pravdivosti Bernouliho teorie pokusem o ekvivalenci tepla
a prace. Kineticka teorie plynl je v podstaté teoretickym zakladem pro vakuovou fyziku,
proto bude jesté nize v textu rozebrana.

Nizsi tlak piinesl problémy s jeho méfenim. Vyska sloupce rtuti pro tlak nizsi nez 1 Torr je
prilis mala. V roce 1874 zkonstruoval McLeod kompresni manometr, ktery se dodnes pouziva
ke kalibraci jinych manometri. Zavratnym pielomem lze ve vakuové technologii povazovat
vynalez zarovky Edisonem v roce 1879, protoze zarovka se stala prvnim sériové vyrabénym
vakuovym produktem.

vvvvv

stoleti ptichazi fada objevi spjatych s vakuem - objeveni RTG, elektronu, elektronky, diody.
Podarilo se experimentaln¢ prokazat pravdivost kinetické teorie plynt.

Hned na zacatku 20. stoleti nastal priilom v moZnostech ¢erpani. Objev molekularni vyvévy
(1912), difazni vyvévy (1913) a kryosorpéni vyvévy (1904) umoznil rychlé Cerpani vétsich
objemu a dosaZeni niz§iho tlaku. Vznikaji a vyvijeji se taktéZz neptimé metody méteni tlaka.

V obdobi mezi valkami rozvoj primyslu dava prostor vyrobé vakuovych zatizeni, také rozvoj
jaderné fyziky (urychlovace) podporuje vakuové technologie. Ve druhé poloving 20. stoleti
bylo dosaZeno tlaku 107 Torr, coz bylo umozn&no zdokonalenim difizni vyvévy a objevem
frakéni vyvévy. Teoretické znalosti také nezaostdvaly. Langmuir se vénoval studiu
povrchovych procestu latek ve vakuu. Uziti novych materidld (wolfram, molybden, tantal)
umoznilo rozvoj technologii.

S koncem druhé svétové valky ptichdzi mnoho dalSich objevl, v 50. letech se spojuji
jednotlivé odvétvi zabyvajici se problémy vakua a vznika novy fyzikalni obor - vakuova
fyzika. Tento obor se zabyva a zkouma objemové a povrchové procesy v uzavieném prostoru
v plynném skupenstvi hmoty pii nizkém tlaku, pokud u téchto procesti dochazi ke zménam
poctu Castic v daném prostoru. V soucasné dob¢ se stala vakuova technika nedilnou soucasti
$pi¢kového vyzkumu a mnohych odvétvi primyslu. Tento historicky piehled byl ¢erpan z [1].

1.3 Kineticka teorie plynu

Jak jiz bylo zminéno, kineticka teorie plynd se povazuje za zdklad vakuové fyziky. Kineticka
teorie plyni se zabyvd vykladem termodynamickych vlastnosti plynu jako mechanické
soustavy castic, které setrvdvaji v neustalém pohybu ve vSech smérech a s riznymi
rychlostmi. Srazky mezi jednotlivymi ¢asticemi jsou pruzné, srazky mezi ¢asticemi a sténami
systému mohou byt pruzné i nepruzné. ProtoZe se jedna o velké mnozstvi ¢astic, 1ze pouzit
statistickych vypocta, [1], [7].
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1 Vakuova technika a teorie

Castice maji rychlosti s riznymi sméry a velikostmi, coz se ¥idi Maxwellovym rozd&lovacim
zakonem
dN = f(v) dv,

kde f (v) je Maxwellova rozd€lovaci funkce:
m 3 2
— 2 o 1,2
f(v) = 4nN (anT) e 2kT p“dv.

Nejpravdépodobnéjsi rychlost lze odvodit pomoci derivace rozdélovaci funkce a polozenim

rovno nule
df 2kT
—=0= = [—.
dv Y ‘ m

Ze statistického hlediska je ovSem zajimava stfedni hodnota. Stfedni rychlost je vlastné
aritmetickym prumérem jednotlivych rychlosti. Vzhledem k tomu, Ze se jedna o spojitou
funkci, je nutné pouzit integraci, proto:

__1f°° () dv = 8kT
v—Nova v = —

kde N je celkovy pocet Castic a integruje Se pfes vSechny rychlosti. Umocnénim stfedni
rychlosti na druhou se ziska tzv. sttedni kvadraticka rychlost:

?—lfoovzf(v)dv— 3T
~NJ, om

Odmocnina stfedni kvadratické rychlosti je efektivni rychlost

— 3kT
\/17_: 7 :vef'

Ze znalosti stfednich rychlosti Ize uréit celkovou kinetickou energii soustavy integraci v§ech
energii jednotlivych Castic pies jejich pocet.

Ek :f Ede,
0
kde
1
— 2
Er va .

Po dosazeni a nahrazeni f(v)dv za dN lze napsat:
£ 1 f"’z()d N 1 —IN
k=5m vav vy =5mveN.
Pti dosazeni za v2 vyplyne znamy vztah pro kinetickou energii plyni

E, = SKTN = SRT
k=3 —oY

12



1 Vakuova technika a teorie

Kde v je latkové mnozstvi. V piipadé idealniho plynu je tato energie rovna vnitini energii
plynu U.

Tlak je touto teorii popisovan jako efekt vznikly narazenim castic na stény naddoby systému.
Pti pruznych srazkéach castic se predava sténam hybnost. Odrazena ¢éastice ma jinou rychlost
nez pred dopadem, zména této rychlosti je

AV =77 -7,
Zmén¢ této rychlosti odpovida jiz zminénd zména hybnosti
Ap = mAD .

Podle Newtonovych zakont sténa plsobi silou na ¢astici a ze zdkona akce a reakce Castice na
sténu

L, Ap
AF = A
tato sila je kolma na sténu a vytvafi tak tlak plynu
dF
dp = o

1.4 Odvozeni stavové rovnice plynu z tlaku

Stavovou rovnici je mozné odvodit n€kolika rliznymi zplsoby; pomoci statistické fyziky,
Gay-Lussacovych zakont, ale také z jednoduchych uvah o tlaku. [1]

Reknéme, Ze v jednotkovém objemu je
dN(v,)
|4

molekul. Kazda z téchto molekul dopadne za ¢as dt na plochu stény dS a po odrazu je zména
hybnosti jedné Castice rovna 2mvy. Pak pro vSechny castice v daném jednotkové objemu je
tato zména hybnosti rovna:

v, dSdt

' N(v
dp' = 2mv? ‘S ) dsdt .
Ze znalosti sily, jako zmény hybnosti za ¢as, miZzeme ziskat tlak, jako
dp’
dp = ——
P~ dsdt

a celkovy tlak ziskdme integraci pies vSechny rychlosti. Po vyuziti Maxwellovy rozdélovaci
funkce a matematickych upravéach obdrzime:

m—z
p =7va.

13



1 Vakuova technika a teorie

S ohledem na stejnou ,,dilezitost™ vSech tfi soufadnic vyuzitim rovnosti

Vi =vi =7,

Ize tedy napsat

— 1
V2 =§v2.

v , iy s 2 vr
Pti dosazeni do vztahu pro tlak a rozSifenim zlomkem > obdrzime

1m— 2 2K,

- 2
= ——7 = ——,
3V 2 3V
Dosazenim jiz diive odvozeného vztahu pro kinetickou energii ziskdme stavovou rovnici:
21 3

N
=-_N—kT =—kT = nkT .
p 3V 2k Vk nk

1.5 Stredni volna draha

Vzdalenosti, které jednotlivé ¢astice urazi mezi dvéma srazkami, jsou ruzné, proto se
zabyvame stiedni hodnotou téchto vzdalenosti. Stiedni volna drédha charakterizuje délku
dréhy, kterou ¢astice uleti mezi dvéma srazkami, kde vztah pro sttedni volnou drahu Ize psat
jako [1], [2]:
- kT
p= )
420
kde [ je stfedni volna draha, p tlak, k Boltzmanova konstanta, T teplota a
TR?

=

je prufez atomu. Zde je vidét, ze sttedni volna draha pfimo zavisi na tlaku p.

Pocet srazek za jednotku Casu lze vyjadfit jako
AN

7 = —=

t

~||

1.6 Vzduch

Pravé vzduch je tim, co se nejcastéji snazime odcerpat z néjakého prostoru. Prvky
S majoritnim zastoupenim jsou dusik (78,09% obj.), kyslik (20,95% obj.), argon (0,93% obj.),
oxid uhli¢ity (0,033% obj.), dale Ne, He, Xe, Kr, metan a vodik, ktery je z hlediska vakuové
techniky zajimavy tim, ze kvili své nizké hmotnosti a vysokym rychlostem je jednim
z nejhtie Cerpatelnych prvki. Kromé téchto prvkt atmosféricky vzduch obsahuje proménlivé
mnozstvi vodnich par a jinych plynti a tuhé aerosoly. Jen pro zajimavost: vodni para a oxid
uhlicity jsou v zemské atmosféie nejvice zastoupenymi tzv. sklenikovymi plyny. Vzduch je
tedy dualezitou primyslovou surovinou, ze které¢ se ziskdva hlavné kyslik, dusik a argon.
Znalost jeho slozeni, fyzikalnich a chemickych vlastnosti napomaha pfi nadvrhu vakuovych
zatizeni a vyvoji technologii. [6]

14



1 Vakuova technika a teorie

1.7 Vytvareni vakua

K vytvofeni vakua je potieba vyvéva, coz je prvek, kterym prochazi objem plynu pies
n¢jakou plochu A. Dnesni vyvévy dovoluji ziskat tlak fadove 102 Pa, tento tlak neni moZno
dosahnout jednim typem vyvévy, musime zkombinovat pouziti vice druhti. Kazda vyvéva je
schopna Cerpat v ur¢itém rozmezi tlaki.

Veli¢inami, uddvanymi vyrobcem, charakterizujici vyvévu jsou cerpaci rychlost S a mezni
tlak po. Cerpaci rychlost je definovana, jako zména objemu ¢erpaného plynu za Cas:

_dav

S dt’
kde V je objem a t &as. Casto pouzivanou jednotkou &erpaci rychlosti je 1 - s~1. Objemovy tok
plynu transportovany vyvévou je dan vztahem:

Qv =S°D,

kde p je tlak na piirubé vyvévy. Jednotkou objemového toku plynu transportovaného vyvévou
jePa-1-s71

Cerpaci rychlost S lze také vyjadfit pomoci tlaku na vstupu, mezniho tlaku, plochy otvoru
piiruby A, jako [3],s. 6:

T
= 4 . A — -
§$=36 (p1 — o) R

kde T je teplota, M hmotnost ¢astic a po je mezni tlak. Vyvéva by tedy méla mit velky vstupni
otvor a nizky mezni tlak.

Z termodynamiky plyne, ze tlak v systému miliZeme sniZit jednim, nebo spojenim nékolika
dalsich postupi [3],s. 7:

o Snizenim teploty systému, pii konstantnim objemu a latkovém mnozstvi.
o ZvySenim objemu, pii konstantni teploté a latkovém mnoZstvi.
. SniZzenim latkového mnoZstvi, pti konstantnim objemu a teploty.
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2 Stavajici Depoziéni komora

2.1 Depozice pomoci metody IBD

Na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi je umisténa
a provozovana vakuova aparatura pro depozici
tenkych vrstev pomoci iontového svazku, tedy
IBD (lon Beam Deposition), (obr. 1). Metoda
IBD ptedevSim slouzi k nanaseni tenkych
vrstev s tloustkou v fadu jednotek nanometra.
Depozice pomoci iontového svazku je zalozena
na procesu iontového naprasovani, pii kterém
pomoci rychlych iontl vyrazime atomy 2z terce,
kter¢ nésledn¢ dopadaji na  substrat.
V nasledujicim textu se budu vénovat popisu
stavajici komory a jejim jednotlivym ¢astem.

2.2 Vakuum v komore

Ptiprava Cistych tenkych vrstev, bez piimési, je
mozna pouze s vyuzitim vakua. Vakuum hraje
vyznamnou roli pfi depozici pomoci iontového
svazku. Pfi nizkém tlaku (UHV) v komote
zajistime, aby se na povrchu vzorku
neusazovaly. Ve vakuu je
minimalizovana oxidace deponovanych vrstev,
ktera je nezddouci. Dal§im divodem, proc¢ je
nutné¢ vakuum, je, aby délka stfedni volné
dréhy ionizovanych atomi Ar® byla delsi, nez
vzdalenost od iontového zdroje k tercim,
respektive k povrchu substratu.

Komora je zpocatku Cerpana rotacni vyvévou
na tlaky fadové 10° Pa, pii téchto tlacich se
rotaéni vyvéva odpojuje a piipojuje vyvéva

Obr. 1 Depozicni komora pro naprasovani
metodou IBAD

kryogenni. Teprve po dosazeni HV (High Vacuum ), tj. tlaki10~® 10®° Pa, je komora

dostate¢né vyCerpana a mize se zacit s depozici.
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2 Stavajici Depoziéni komora

Proto dosazeni takovéhoto tlaku je tieba dodrzet urcité konstrukéni zasady. Dulezitou roli
hraje pouzity material, opracovani a Cistota pouZitého materidlu. Pouzivané materidly jsou
znaéné omezeny, nejéastdji se vyuziva nerezova ocel 17 240 (CSN 41 7240). Pii pouziti
jinych materiald (Al, Cu, dural) klesa kvalita vakua. Velké vyuziti
zde najdou i keramiky, teflon, sklo, viton, kapton a dalsi.
Keramika a kapton se vyuZzivaji zejména jako izolacni prvky,
zvitonu se napiiklad vyrdbi tésnéni. Pfiruby jsou té€snény
médénym tésnénim, nebo vitonem (Casto rozebiratelné ptiruby).

Srouby jsou napiiklad provrtavany (obr. 2), aby objem pod
utaZzenym Sroubem bylo snadné vycerpat, nebo vyrobime priichozi
diry. Vyse byly nastinény zakladni véci, se kterymi jsem se musel
seznadmit, neZ jsem se zaCal zabyvat Gvahami o modernizaci
aparatury.

Obr. 2 Provrtané srouby.
Prevzato z [5]

2.3 Usporadani komory

V horni ¢asti komory je umistén hlavni plasmovy iontovy zdroj. Wolframové vlakno je
zhaveno a termoemisi emituje elektrony, které jsou nasledné urychleny potencidlovym
rozdilem 40 V mezi katodou a anodou. Jejich trajektorie jsou zakiiveny magnetickym polem
permanentnich magnetd do tvaru Sroubovic, tim se zvySi pravdépodobnost srazky
S pracovnim plynem a nasledné ionizace. Jako pracovni plyn se zpravidla vyuZiva argon, nebo
jiné vzacné plyny. Tyto

plyny jsou vhodné, protoze

Spatné reaguji s ostatnimi

prvky, jejich hladiny jsou

pln¢ obsazeny elektrony.

— . Z tohoto divodu nevytvoii

D vazbu s  odprasovanym
l] ﬂ [I ﬂ materialem. V prostoru

zdroje vznikne za ptiznivych

podminek takzvany ,glow-

& katoda

v =) discharge®, neboli studené
plasma, zjejihoz povrchu
‘ jsou  extrakéni  mfizkou
k - = hova i
anody oy vytahovany ) 1onty wa
d* urychleny smérem k terci.
— AL Primér iontového svazku je
150 mm, (Obr. 3).
— e
stinici a extrakéni

miizka

Obr. 3 Princip cinnosti iontového zdroje. Model zdroje
vytvoren v programu Pro Engineer. Prevzato z [2].
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hlavni iontovy zdroj

boéni iontovy zdroj

Obr. 4 Rozmisténi prvkii v depozicni komore. Model vytvoren
Vv programu Pro Engineer. Obrazek vytvoril Ing. Jan Novotny
Vv programu 3D Studio Max. Prevzato z [2].

Trojhranny ter¢ (obr. 5) je umistén ve stfedu komory na otoéném rameni, na kazdé ze tii
ploch je pfipevnéna deska s materidlem, ktery chceme deponovat. Diky otaceni terce lze
ménit deponovany materidl a uhel mezi deskami ter¢e a substratem. Plocha, ze které je
material odprasovan, v nasem piipad€, svira uhel 30° se dnem komory a 22° s povrchem

= substratu. Pii dopadu ionti
Ar' na ter¢ dochazi
k odprasovani  materialu,
ktery dopada na substraty.

Tenka vrstva mize
vzniknout jen na povrchu
substratu (kfemik,
keramika, sklo...).
W Substrat neboli vzorek je
" upevnén na drzdku (obr.
. o 5 6), ktery je uchycen dvéma
Obr. 5 Trojhranny teré. Model vytvoren v programu Pro Sepy v piirubé komory.
Engineer. Prevzato z [2] . V drraku je vinuto
odporové vldkno, s jehoz
pomoci je mozné vzorky zahiivat na teploty 20° - 400° C. Teplota je méfena pomoci
termoclanku.

Pfed drzakem substratu je umisténa pohybliva clona (obr. 7), kterou lze ovladat kardanovou
htideli z vnéjsku komory. Clona slouzi k zakryti vzorku, pti odprasovani zoxidované vrstvy
materialu na terci.

V ose drzéku substratu je umistén bocni iontovy zdroj. Zapojeni a princip je podobny jako
u hlavniho iontového zdroje. Je zde rovné€Zz mozZnost pouziti riznych pracovnich plynd.
Primeér iontového svazku je mensi - 75 mm. [2]
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2 Stavajici Depoziéni komora

Obr. 6 Drzadk substratii. Model vytvoren v programu Pro
Engineer. Prevzato z [2].

Obr. 7 Fotografie clony v soucasném stavu. Prevzato z [2].
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2 Stavajici Depoziéni komora

2.4 Dosavadni nedostatky aparatury

Cely depozicni proces v aparatufe IBD trva ptes tfi hodiny - z toho jen nékolik minut trva
samotna depozice, [2]. Pii kazdé vyméné vzorku je nutno zavzdusnit celou komoru, vyjmout
drzak substratii a nasledné provést vymeénu vzorkl. Cely depozi¢ni proces 1ze vyrazné zkratit
pomoci zakladaci komory, jejiz navrh a konstrukce bude déle rozpracovana.
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3 Navrh na modernizaci

Jak jiz bylo zminéno, hlavnim pfedmétem ndvrhu na modernizaci bude navrzeni a nasledna
konstrukce zakladaci komory. S tim je spojen i transport vzorku ze zakladaci komory do
hlavni komory a umisténi do pfedem definované polohy. Pfi ndvrhu se snazim vyuzit dily,
které jiz jsou na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi a dosud nebyly vyuZity, coZ vyrazné sniZuje
rozpocet, ale pfindsi komplikace. Nejprve byl vytvofen navrh, ktery se snazil maximalné
vyuzit nepouZzivané dily z jinych zatizeni. Tento ndvrh mél umoziovat ruéni vkladani velkych
vzorkli. Nakonec bylo rozhodnuto, ze bude realizovan druhy navrh s menSimi vzorky
potencidlné umoziujici transport vzorkil ve vakuu do analytickych zatizeni.

3.1 Prvni navrh

Prvni navrh piedpokladal ruéni zakladani vzorkl. Meélo byt vyuzito komory
a zakladaci tycCe, které jiz jsou v laboratofi fyzikalniho inZenyrstvi. Konstrukéni prace se
tykaly drzaku vzorkt, upevnéni drzaku na magnetickou ty¢, umisténi drzaku do definované
polohy a sloZeni jednotlivych dili ve vyslednou sestavu.

Otvor pro
rucni
zakladani

Prostor hlavni
komory

Obr. 8 Sestava se zakladaci komorou prvniho navrhu. Model vytvoren v programu
SolidWorks.
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U tohoto navrhu méla byt vyuzita stavajici zakladaci komora, kterd je dostateéné velka a tedy
vhodna pro rucni zakladani. Komora ma cCtyfi pfiruby o priméru 100 mm, tento rozmeér je
vhodny pro pfipojeni vyvévy, pro pripojeni zakladaci komory pies ventil a redukci na hlavni
komoru.

V tomto navrhu se vzorky umistuji na drzék substrati. Drzék substratu je vyroben z nerezové
oceli 85x40x3 mm. Drzak je usazen pomoci ¢ept do vidlice, ktera umoziuje ménit thel
drzaku vuci terci.

Vidlice je uchycena na magnetickou ty¢, ktera umoznuje linearni a rota¢ni pohyb podél své
osy. Pomoci tyCe je drzak se vzorky dopravovan do hlavni komory. Zde je nutno drzak
umistit do spravné polohy.

K tomuto umisténi poslouzi dok, do kterého se drzak usadi pomoci ¢epti. Nab¢h na dorazu
zajisti, ze drzak presné dosedne i v piipadé prohnuti ty¢e. Ta by se v§ak méla prohnout pouze
0 0,2 mm plném vysunuti (vypocet v kapitole 3.3.1).

Pii vyméné vzorkll se zavzdusiuje jen zakladaci komora, oddélena deskovym ventilem od
hlavni komory. K tomuto navrhu byly vypracovany modely a nékteré vykresy v programu
SolidWorks, ale k realizaci nedoslo. Na zaklad¢ tohoto navrhu byl vytvofen jiny, ktery by mél
vice vyhovét potfebam laboratote.
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3.2 Druhy navrh

Ke druhému nédvrhu nés inspirovaly pfevazné dvé véci; jednak moznost chlazeni vzorku a za
druhé moznost zakladani vzorki pomoci vakuového kuftiku. Vyuziti kuffiku by poskytlo
moznost transportu vzorkli pod vakuem, coz by umoznilo napiiklad pteneseni vzorki
z komory (Kauffman) do jiné komory (Antonin) a nasledné experimentovani se vzorkem, bez
problémi spojenych s oxidaci vzorka pfi transportu v atmosféfe.

Zakladani pomoci vakuového kuffiku pfindsi kromé vyhod také komplikace v podobé
ztizeného umist'ovani vzorkl na drzak. Byly vyuzity rybinové paletky (obr. 10), které jsou jiz
vyuzivany v laboratofi a jsSou kompatibilni s dal$im zafizenim Vv Gstavu.

Aby bylo mozno Vv budoucnu vyuzit vakuovy kufiik pro pienos vzorkd pod vakuem, bude
tieba vyrobit komoru, ktera ma ptirubu (svétlost 60 mm) ve vzdalenosti piiblizné¢ 90 mm od
osy komory. Takovato komora by umoznila umistit vice vzorki do kuffiku a soucasné je
vyjmout transportni ty¢i.

b

10 mm
|

Obr. 10 Rybinova paletka. Model
vytvoren v programu SolidWorks.

Obr. 9 Foto vakuového kufriku.

Pii zakladani bude vzorek ru¢né umistén na paletku, kde se ptichyti pomoci klipsy
z pruzinového plechu. Poté bude paletka se vzorkem nasunuta do rybinové drazky v kuftiku.
Kufiik se uzavie a pfipoji k horni pfirubé zakladaci komory s ventilem. Bo¢ni piirubou se
kuftik pfipoji na rota¢ni vyvévu. Pfi dosazeni mezniho tlaku rota¢ni vyvévy Vv prostoru
kuffiku se otevie ventil, kryogenni vyvéva piebere Cerpani v celém objemu. Nyni lze
vysunout kuffik do zakladaci komory, ze které 1ze nabrat paletku pomoci transportniho drzaku
umisténého na magnetické tyC¢i. TyC s transportnim drzakem se nasune do prostoru pod
paletku. Posuv kuftiku se spusti, az kolik paletky zaskoci za ptidrzovaci perka transportniho
drzaku. Vytazenim tyCe se vytahne paletka z kuffiku. Pak se posuv kuffiku vrati zpét do téla
kuftiku, aby bylo moZzné vzorek zasunout do hlavni komory. Pfed zasunutim tyce se jejim
oto¢enim kolem podélné osy o 180° paletka sklopi do svislé polohy a pak je drzak s paletkou
pfipraven pro transport do doku v depozi¢ni komore.

Dok zajisti dosednuti zadni plochy paletky na cCelni plochu transportniho drzaku, coz
zprostiedkuje jak elektricky kontakt u zahiivaci paletky, tak dostate¢ny tepelny kontakt pro
chlazeni paletky. Postup pfi vyjimani vzorku je obraceny.

Na sérii snimka (obr. 11) je cely postup zakladani znazornén.
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Obr. 11 Postup zakladani vzorku. 1) Pripojent kuffiku, 2) Vysunuti posuvu kufiiku,
3) Vodorovny pohyb mag. tyce, 4) Vertikdlni pohyb posuvu kuffiku, 5) Odebrani paletky
Z kuffiku, 6) Otoceni mag. tyce a sklopeni paletky, 7) Transport do hlavni komory,
8) Prijizdeéni do doku, 9) Pozice v doku, paletka je pritlacena k transportnimu drzdku

Obr. 12 Cela sestava depozicni komory se zaklddaci komorou a vakuovym kufiikem.
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3.2.1 RozsSirena paletka

Aby bylo mozné deponovat na vice vzorkll nebo jeden vétsi, bylo nutné rozsitit paletku.
Zakladem je klasicka rybinova paletka (obr. 10), ktera ma odfrézovanou jeji ¢elni plochu do
hloubky 1 mm. Na snizenou plochu je pfiSroubovana rozsifujici Cast, tvorena duralovou
destickou o tloustce 4 mm s vybranou stfedni ¢asti na polovinu. Materidl byl vybiran
s ohledem na schopnost vedeni tepla, proto slitiny hliniku nebo médi. Méd’ neni vhodna pro
styk se vzorkem, kviili mozné difuzi atomu médi do vzorku. Proto byla vybrana hlinikova
slitina. Rozsifena paletka je zezadu opatiena tfemi plochami, které lezi v jedné roving, kvili
chlazeni paletky. Tvar rozSifené ¢asti je pfizpisoben prostoru ve vakuovém kuftiku. Paletka
je dostate¢né velka aby na ni bylo mozno umistit tfi vzorky o rozmérech 10x12 mm. VVzorky
jsou piichyceny pomoci plechovych klipsen, které dostatecné pfitlaci vzorek na paletku.

Obr. 13 Rozsifena paletka se tiremi vzorky. Model vytvoren v programu SolidWorks.

3.2.2 Zahftivaci paletka

Pomoci zahtivaci paletky je mozné vzorek zahtat az
na teplotu 1200 °C. Ohfev je zaloZen na rozdilu
potencialii pfiloZzenych na krajich vzorku. Vzorek se
upevni na tuto specialni paletku, ktera je rozdélena
na poloviny, které jsou odizolovany pomoci
keramickych podlozek. Paletka je opatfena kolikem
a rybinovym tkosem.

Obr. 14 Fotografie zahrivact paletky.
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3.2.3 Zakladaci komora

Obr. 15 Zakladaci komora, na jejiz horni prirubu se pripoji pres ventil vakuovy kuffik. Model
vytvoren v programu SolidWorks.

Komora, ktera je k dispozici a bude pfi testovani transportu vzorkll vyuzita, ma ptirubu pro
ptipojeni kuftiku pfili§ daleko od osy komory a kuftik nedosahne do dostate¢né hloubky i pfi
plném vysunuti. Osa piiruby pro pfipojeni kuffiku s osou komory jsou mimobézné, coz
zt¢Zzuje nabirdni paletek. Z téchto divodi byla navrzena komora, kterd spliiuje vSechny
pozadavky pro pfenos vzorkil pod vakuem. Pfiruby jsou vzdaleny piiblizné¢ 90 mm od osy
komory. Dv¢ ptiruby se svétlosti 70 mm zaruCuji dostatek prostoru pro manipulaci
s kuftikem, dalsi tfi pfiruby s vnitinim primérem 35 mm umozni pfipojeni mérky tlaku a
vyveévy. Komora je odd€lena ventilem od hlavni komory, to umozni (pfi zavieném ventilu)
napusténi komory plynem Ar* pro ochlazeni vzorku po zahtivani (kapitola 3.2.2).
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3.2.4 Vakuovy kuffik

Pouzitim vakuového kuftiku se zkrati celkova doba procesu depozice, protoze se bude Cerpat
podstatné mensi objem. Vakuovy kuftfik umoziuje v budoucnu realizovat zamér transportovat
vzorky z depozi¢ni komory do analytické bez expozice na atmosféte.

Obr. 16 Vakuovy kufiik s mezikusem a prodlouzenim. Model vytvoren v programu
SolidWorks.

Uziti kuftiku vyzaduje jeho upravy. Vnitini prostor neni dostate¢né¢ velky pro transport
rybinovych paletek, natoz rozsifenych. Proto byl navrzen mezikus, ktery je nasroubovan na
kuftik a slouzi, jako jeho prodlouzeni a k rozsiteni vnitiniho prostoru. Mezikus je opatien na
jedné stran¢ oto¢nou ptirubou se svétlosti 70 mm pro piipojeni stavajiciho kuftiku a na druhé
strané ptirubou s dosedaci plochou pro dno upraveného kuffiku a zaroven je tato piiruba
navrzena pro pfipojeni na ptirubu ventilu o svétlosti 60 mm.

Na vnitini télo kuffiku je naSroubovano prodlouzeni ve tvaru pismene ,,C“, ve kterém jsou
upevnény drzaky pro paletky. Ve étyfech drzacich mize byt ulozena jakakoli kombinace
roz$itenych 1 ptivodnich rybinovych paletek. Ke spodni plose prodlouzeni je piiSroubovano
dno pivodniho kuftiku.

Vzorky na rybinovych paletkich se umist'uji ruéné do drzaka s rybinovou drazkou. Paletky
jsou v drzacich ulozeny ve vodorovné poloze, to umoziuje jednoduché uchopeni paletky
pomoci magnetické tyce.
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Obr. 17 Fotografie posuvu kuffiku. Prozatimni uprava
vakuového kuffiku umoznujict vyuziti stavajici zakladaci
komory.

3.2.5 Transportni drzak paletek

Transport pod vakuem,
neboli tésnost kuftiku jsme

~ netestovali, kvali vySe
. zminénému problému se

zakladaci komorou.

. Kompenzace  zminénych
vyrobnich nepiesnosti
stavajici zakladaci komory

byla provizorné

~ realizovana pomoci
| nerezového plechu a jeho
- | prodlouzeni dvéma

rybinovymi Supliky (obr.
17). Timto jsme vSak pfisli
o dno a moznost kufiik
uzavfit.

Obr. 18 Transportni drzdk paletek s elektrickym kontaktem. Model vytvoren v programu
SolidWorks.
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Transportni drzdk paletek je pfichycen na
magnetickou ty¢. Mezi drzakem paletek a
magnetickou ty¢i je vlozena kaptonova folie,
kvali tepelné a elektrické izolaci. Drzak byl
navrzen tak, aby bylo mozné odebirat paletky
Z kufiiku ve vodorovné poloze. Zptsob nabirani a
vykladani paletky je realizovan dvéma vzajemné
na sebe kolmymi pohyby. Pohybem kufiiku ve
svislé poloze a pohybem magnetické tyCe ve
vodorovném sméru. Paletka je uchopena za kolik
pomoci pruzinovych plechti a vytazena z kuftiku,
po vytazeni zastavd ve vodorovné poloze, coz
zajistuje plechovy doraz na drzaku. Pfi otoceni
magnetickou ty¢i o 180° se paletka zhoupne do
svislé polohy. Kolik paletky neni na drzaku
sevieny, to dovoli pfi dané orientaci magnetické
tyCe volny pohyb paletky okolo osy koliku.

Obr. 19 Rez transportnim drzdkem
paletky. Zobrazeni privedeni rozdilného
potencialu pro ohrev vzorku. Model
vytvoren v programu SolidWorks.

Drzak je také ptizpasoben ohievu vzorku (obr. 19). T¢lo drzaku je pfivedeno na odlisny
potencidl nez plech upevnény pies izolacni keramiky na Celni ploSe. Takto je zajistén
elektricky kontakt pro zahtivaci paletku, (obr. 14). S vyuzitim téchto paletek je mozné vzorek
zihat az na 1200 °C (kapitola 3.2.2). Vyvrtana dira v plose pod paletkou slouzi jako prostor
pro umisténi termoclanku, kterym bude zaznamenavana teplota vzorku. Vybrani horni plochy
na jedné ze stran je jako prostor pro tloustkomér, S jehoZ pomoci jsme schopni méfit tloustku
deponované vrstvy, (kapitola 3.2.6).

3.2.6 Tloustkomeér

Tloustkomér pracuje na principu kmitajiciho piezo krystalu. Zaznamenava se frekvence
kmitani pied depozici, pii deponovani se nanese vrstva i na krystal a zméni se jeho hmotnost.
Pfi méfeni frekvence po depozici Se zaznamena jina hodnota, pravé kvuli narustu hmoty na
krystalu. Z téchto frekvenci se nepfimou metodou zjisti tloustka nanesené vrstvy. Proto musi
byt krystal ve stejné roviné a co nejblize vzorkl. Aby bylo mozné takto zafizeni umistit, bylo
nutné odebrani materialu.
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3.2.7 Dok s drzakem

Obr. 20 Dok uchyceny na drzdku. V doku je zavezeny transportni drzak paletky, ktery je
sviran chladicimi cCelistmi. Model vytvoren v programu SolidWorks.

V hlavni komote je dilezité, aby byl vzorek umistén v pfesné¢ definované poloze.
V pouzivaném uspofadani to znamena, aby sviral thel 52° se dnem komory a jeho kolma
vzdalenost od tere je 100 mm. Vzorek také musi lezet v oblasti, do které jsou z terch
vyrazeny atomy. Proto je v komoife umistén na specidlnim drzaku dok, do kterého zajizdi
drzak paletek.

Drzék doku je jednoducha rozpéra, ve které jsou naSroubovany dv€ nosné tyce o primeéru
10 mm. Rozpéra je uchycena ve vstupni ptirubé pro transport vzorkt. Kromé doku je k drzaku
upevnén i tloustkomér (kapitola 3.2.6). Dok je od drzaku odizolovan keramickymi
podlozkami, aby se zabranilo pfenosu tepla a elektrickému kontaktu. Dok je mozné setfizovat
ve dvou oséch, Ize ménit jeho vysku a pozici ve sméru osy magnetické tyce.

Drzék paletek zajizdi mezi médéné celisti, které jsou pfichyceny k t€lu doku pomoci
fosforbronzovych per a nerezovych kolikli. Po zasunuti drzédku paletky do doku jsou celisti
pomoci per piitisknuty k boénim sténam drzaku paletky. Celisti jsou opatieny systémem
kanalkd, které zajistuji rozdéleni proudu kapalného dusiku, aby chlazeni bylo rovnomémé.
Kapalny dusik je do celisti ptfiveden pomoci nerezovych trubi¢ek o priméru 3 mm.

Na spodni strané téla doku je pfichycen pies keramiky nerezovy plech, ktery pfitlaci paletku
K transportnimu drzaku paletek. Tim zajistuje v piipadé zahtivaci paletky (kapitola 3.2.2)
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elektricky kontakt a v pripadé klasické, nebo rozsitené paletky (kapitola 3.2.1) dostatecny
tepelny kontakt.

A
v

100 mm

Obr. 21 Dok s chladicimi celistmi a zpiisobem vedeni dusiku.
Model vytvoren v programu SolidWorks.
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3.3 Kontrolni vypocty

Pro ovéfeni funkcnosti nékterych prvkd byly provedeny simulace Vv programu
ANSYS 12.

3.3.1 Priuhyb magnetické tyce

Tento vypocet byl proveden k podpoieni Givah o pozicovani vzorku v komoife pomoci doku.
Bylo ovéteno, ze prihyb tyce je zanedbatelny. Nakonec byl v§ak dok navrzen tak, aby se jeho
svisla i vodorovna poloha dala ménit (kapitola 3.2.7).

0.000 0.100 0.200 (m)
[ Eaa— ESS——
0.050 0.150

Obr. 22 vysledek analyzy prithybu tyce. Simulace vytvorena v programu Ansys.

Geometrie sestavy byla importovana z programu SolidWorks do prostiedi ,,Workbench*
Vv Ansys, kde byly zaroven zvoleny potfebné materidlové charakteristiky pro pfifazeni
jednotlivym komponentam. Byl zde zvolen i typ ulohy, tj. staticka strukturdlni analyza.
V prostiedi ,,Mechanical” byly pak dilam pfifazeny jiz zvolené materialové charakteristiky,
dale byla vyuzita automaticka detekce kontaktnich ploch, zadany okrajové podminky (valcova
podpéra v mistech pouzder magnetické tyce) a zatizeni (vlastni vahou — gravitace). Byla
vytvofena sit’ koneénych prvkd s vyuZzitim fizeni programem. Vysledky vypoctu jsou
zobrazeny na obr. 22.
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3.3.2 Simulace prestupu tepla pri chlazeni

Pomoci programu Ansys byla taktéz provedena simulace teplotniho pole a vedeni tepla.
Simulace byly provedeny, abychom se seznamili s problémy pii chlazeni vzorku, abychom si
vytvofili pfedstavu o tomto déji.

Teplotni pole v zéavislosti na soufadnicich a ¢ase je feSeno pomoci Fourierovy diferencidlni
rovnice vedeni tepla:

T
pc (E + EVT) =V-(VT) +q,,
kde p je hustota, ¢ je mérna tepelna kapacita, T teplota, t ¢as, g, je objemovy zdroj tepla, 4 je
soucinitel tepelné vodivosti, ¥ = (vx, vy, vz) je vektor rychlosti pfestupu tepla, V je operator
gradientu a V - je operator divergence.

Pti simulaci uvazujeme ustaleny stav. Plosny vykon od dopadajicich atoml nandSené¢ho
materidlu, ktery ohfiva vzorky a pfislusné plochy drzédku. Kapalny dusik pii protékani
systémem kanalku Celisti odebira teplo.

Vypocty lze brat jen ilustrativné, okrajové podminky byly odhadnuty, jako nize zminény
plosny vykon a koeficienty pfestupu tepla na sty¢nych plochach jednotlivych dil stejné tak,
jako soucinitel prestupu tepla z Celisti do tekutého dusiku. I pfi zménach téchto parametrt se
interval a rozlozeni teplot pfili§ neménily, tudiz lze fici, Ze teplotni pole na vzorcich je
dostatecné homogenni.

UvaZovany plosny tepelny tok je 500 W-m?, souginitel pfestupu tepla je 1000 W-m2K™,
teplota kapalného dusiku 108,15 K a teplota okoli je 295 K. Na obrazcich jsou dva ptipady:
Prvni piipad je chlazeni pomoci Eelisti (obr. 23), druhy je s chlazenim pomoci trubicky
vedené pod télem doku (obr. 24).

0 0.015 0.03 (m)
I ..

0.0075 0.022

Obr. 23 Simulace teplotniho pole pri chlazeni celistmi. Simulace provedena v programu
Ansys.
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0.000 0.025 0.050 (m)
I ..

0013 0.038

Obr. 24 Simulace teplotniho pole pri chlazeni trubkou prichycenou na spodni strané téla
doku. Simulace provedena v programu Ansys.

V obou pripadech je cela sestava ochlazena témért na teplotu kapalného dusiku, teplota kolisa
vV rozmezi 3 °C.
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Vysledkem této prace je navrh a castecnd realizace zafizeni pro zakladani vzorkd do
depozi¢ni komory ,,Kaufman® na Ustavu fyzikdlniho inZenyrstvi. Zatfizeni do budoucna
umozni transport vzorkll ve vakuu z depozi¢ni komory do analytické komory.

Za timto ucCelem byla vybrana druhd navrhnutd varianta s vakuovym kuffikem, ktery
umoznuje transportovat ¢tyii paletky, z nichz kazdd miize nést tfi vzorky o rozmérech 10x12
mm. Vzorky je mozné umistit pomoci transportniho drzdku a magnetické tyce do doku
Vv depozi¢ni komote. Dok se vzorky je mozné ochladit a tak deponovat za nizkych teplot nebo
naopak lze vzorek zahtat pomoci zahtivaci paletky. Teplota vzorku pfi depozici bude méfena
pomoci termoclanku a tloustku deponované vrstvy bude mozné méfit tloustkomerem.

V pfipad€ jiz casteCné realizovaného druhého névrhu bude mozné provadét depozice za
stejnych podminek (bez zavzdusnéni depozi¢ni komory) pro sérii 12 vzorkd na ctyfech
paletkach. Na obr. 25 je jiz ¢astené realizovana varianta zafizeni pro vkladani vzorkt do
vakua. Nékteré dily zakladaciho systému jsou jiz vyrobeny, coz umoznilo otestovani zpisobu
zakladani na vzduchu, které¢ bylo spésné.
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Obr. 25 Sestava s pouzitim vyrobenych soucdsti a stavajici komory. Model vytvoren
v programu SolidWorks.
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Seznam piiloh

Seznam pfriloh

DVD:
e Bakalaiska prace v PDF formatu
e Jednotlivé vyrobni vykresy DRZAKU PALETKY
e Jednotlivé vyrobni vykresy DRZAKU DOKU
e Jednotlivé vyrobni vykresy DOKU
e Jednotlivé vyrobni vykresy ROZSIRENE PALETKY
e Vykresy a 3D modely REDUKCI
e Jednotlivé 3D modely DRZAKU PALETKY
e Jednotlivé 3D modely DRZAKU DOKU
e Jednotlivé 3D modely DOKU
e Jednotlivé 3D modely ROZSIRENE PALETKY
e Jednotlivé 3D modely pouzitych VENTILU
¢ Jednotlivé 3D modely VAKUOVEHO KUFRIKU a jeho tiprav
e 3D model ZAKLADAC{ KOMORY
e 3D model MAGNETICKE TYCE
e 3D model aparatury IBAD [2], z piiloh.
e Neékteré vyrobni vykresy a 3D modely tykajici se 1. Navrhu
e Vyrobni vykresy tykajici se prozatimniho feSeni
e 3D modely sestav v samo-spoustécim prohlize¢i e-Drawings

e Video postupu zakladani vzorku ve formatu AVI

Veskeré 3D modely jsou ve formatu SolidWorks 2010 (*.sldprt, *.sldasm), vykresy jsou
taktéz ve formatu SolidWorks 2010 (*.slddrw) a v PDF. Modely v samo-spoustécim
prohlizeci (e-Drawings) slouzi k nahledu na sestavy a dily.
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