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Uvod

Transmisni elektronovy mikroskop (TEM) a jeho moznosti patii jiz neodmyslitelné do prostredi
materidlového vyzkumu. Umoziuje zobrazit mikrostrukturu uvnitf materidlu v meéfitku
od nékolika mikrometrii az po atomové rozliSeni, pomoci elektronové difrakce Ize urcit symetrii
krystalové mfiize, a pokud je mikroskop vybaven pfisluSnymi spektrometry, provést navic
lokalni analyzu chemického sloZeni. [1] Tato prace se zabyva studiem krystalickych latek,
konkrétn¢ strukturou tenkych AZO vrstev.

Transparentni vodivé oxidy (TCO) jako elektrody nachazi hojné uplatnéni v optoelektrickém
prumyslu, vyuzivaji se naptiklad pifi vyrobé solarnich ¢lankd, LED diod, plazmovych
obrazovek nebo obrazovek dotykovych telefonti. Mezi nejéastéji pouzivané tenké vrstvy patii
ITO (Indium Tin Oxide). Jelikoz indium je nejenom drahé, ale také vzacné, toxické a jeho
zasoby pomérné rychle ubyvaji, je zddouci najit nahradu. Jako moznou alternativou se nabizi
AZO (Aluminium Zinc Oxide) vrstvy. Jsou levné, dostupné, netoxické. Jedinou piekazkou
pro zminéné vyuziti je struktura vrstvy, kterd musi byt pro dobrou elektrickou vodivost vysoce
krystalicka, a proto pro dalsi vyzkum je dtlezité ji dikladné prozkoumat.

Prace je rozdélena na teoretickou a experimentalni ¢ast. V prvni ¢asti jsou struéné popsany
krystalické latky, kde jsou uvedeny vzorce pro vypocet orientace krystalovych zrn, kterych
bude vyuzito v experimentalni ¢asti. Dale je zde popsan TEM, jeho obecny popis, zakladni
konstrukce a teorie vzniku obrazu.

Experimentalni ¢ast se zabyva samotnou piipravou pii¢nych fezl z tenkych AZO vrstev.
Vzorky jsou ptipraveny pomoci iontového ztenceni v pfistroji Cryo Ion Slicer. Tato metoda je
pomérné velmi ¢asové naro¢na a vyzaduje pe€livost a trpélivost. V bakalaiské praci je tato
metoda detailné popsana, je zde uveden postup pro zdarné vyhotoveni vzorkt. Také jsou zde
popséana doporuceni, jak uSetfit ¢as béhem ptipravy vzorki, avSak pfi zachovani pozadované
kvality.

Byly pfipraveny dva vzorky, jeden byl naprasen standardné z keramického terce ZnO/Al, 03,
druhy soucasnym naprasovanim z keramického ZnO/Al, 05 a kovového a Zn/Al, tento postup
byl vyuzit pro snizeni obsahu kysliku ve vrstvé, ktera vede k nizsi koncentraci naboje, a tedy i
potazmo k niz§i elektrické vodivosti. Tenké vrstvy o tloust’ce cca 0,5 um byly napraSeny
pii teploté 100 °C na monokrystalicky kiemikovy substrat. V analytické ¢asti je zobrazena
struktura tenké AZO vrstvy. Struktura je hodnocena z pohledu hranice zrn, dale jsou uréeny
miizkové parametry a na vzorku se snizenym obsahem kysliku jsou na snimku vyznaceny
dislokace, které pravdépodobné vedou ke zhorseni elektrické vodivosti.

11



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni, Bakalarska prace, akad. rok 2018/19
Katedra materialu a strojirenské metalurgie Petra Sotova

1 Teoreticka ¢ast

1.1 Popis krystalickych latek

Krystal je pevna latka, jejiz struktura je pravidelné¢ uspoiadana v periodicky opakujicim se
vzoru. Kjeho popisu se vyuziva trojrozmérna mrizka, definovand jako usporadani
nekone¢ného poctu bodi, z nichz kazdy ma stejné a stejné orientované okoli. Uzlové body této
miizky jsou popsany vektory r,,, (m... mrizka):

r, =ua+ vb + wc, Q)

kde (u,v,w) jsou trojice libovolnych celych ¢isel a @, b, ¢ jsou zakladni vektory miizky
(o velikosti |a| = a, |b| = b, |c| = ¢), které spolu s thly «, B, y udavaji parametry elementarni
buiiky krystalu. Celkem existuje 7 krystalovych soustav. Druhy a charakteristiky téchto soustav
jsou vidét v tabulce ¢. 1. [1]

Tabulka 1: Krystalové soustavy a jejich charakteristiky.

Kubicka (krychlova) {a,a,a, 90°,90°90°} a=b=c
Tetragonalni (¢tverecna) {a,a,c, 90°90° 90°} a=b#c
Ortorombicka (kosoc¢tverecna) {a,b,c, 90°,90°,90°} atb#c
Hexagonalni (Sestere¢na) {a,b,c,90°90° 120°} a=b#c
Monoklinicka (jednoklonnd) {a, b,c,90° B,90°} a#b#c f#90°
Triklinicka (trojklonna) {a,b,c,a,B,v} azbtc,atf+y
Romboedricka (klencova) {a,a,a,a,a,a} a=b=c a#90°

Zakladni vlastnosti miizky je, Ze vSechny jeji uzly jsou ekvivalentni. Proto je mozné zvolit
libovolny uzel jako pocatek. Parametry sedmi krystalovych soustav davaji vzniknout sedmi
primitivnim m¥izkam, které obsahuji pouze jeden uzel v elementarni bunce. Pokud jsou
umistény dalsi uzly krystalové miize do pozice priseciku sténovych ¢i té€lesovych thlopti¢ek
elementérni buiiky, dostdvame mriZKky centrované. Jsou-li tyto typy centrovani zkombinovany
se sedmi primitivnimi elementarnimi bufikami, dostdvame dalSich sedm miizek. V prostoru
tedy existuje celkem 14 Bravaisovych m¥iZek.

Identické seskupeni atomd, iontl ¢i molekul uvnitf elementarni buniky se nazyva baze
krystalové soustavy. Krystalovou soustavu je tedy moZzné popsat pomoci abstraktni
(Bravaisovy) miizky a realné baze. [1, 2]

Reciproka mrizka je abstraktni prostorovou konstrukei, kterd zjednodusuje analyticky popis
krystall a Ize ji vyhodné pouzit pfi analyzach difraktogramil. Reciproka mitiZka je konstruovana
ve vektorovém prostoru tvofeném normalami ke skutecnym krystalografickym rovindm. Délky
vektorll jsou nepfimo Umérné mezirovinnym vzdalenostem rovin piimé miize. Vektory
Vv reciprokém prostoru maji rozmér [m~1]. [3]
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Mezi Millerovy indexy a zakladnimi vektory a, b, ¢ (pfimé) krystalové mftizky neexistuje
zadny uzite¢ny vztah. Avsak jsou-li pouzity vektory reciproké miizky a*, b*, c*, definované
vztahy:

a-a*=1 a-b*=0 a-c*=0
b-a*=0 b-b*=1 b:c*=0 } (2)
c-a*=0 c-b*=0 c-c*=1
pro libovolnou krystalovou soustavu plati, Ze vektor reciproké miizky
Ihkt = ha* + kb* + Ic* (3)

je kolmy krovin¢ s Millerovymi indexy (hkl). Navic velikost tohoto vektoru je rovna
prevracené hodnoté vzdalenosti dj,;; mezi dvéma sousednimi krystalovymi rovinami (hkl) [1]:

1

|G nwil = dn (4)

Mezirovinna vzdalenost rovin (hkl) pro kubickou ¢i hexagonalni soustavu lze vypocitat
pomoci vzorcl z tabulky €. 2. V tabulce jsou zatfazeny pouze 2 soustavy, kubicka (jakozto
nejjednodussi soustava) a hexagonalni.

Tabulka 2: Vybrané vzorce pro vy¥pocet mezirovinnych vzdalenosti dyy,.

Soustava 1d},,
2 2 2
Kubick4 R +k"+ 1"
a2
q o 4h% + hk + k% [1\?
exagonalni - 4 <_>
3 a? c

Vypocet uhlu mezi rovinami (hik4l;) a (hyk;l;) jsou vidét v tabulce ¢. 3. Jsou zde opét
uvedeny vzorce pouze pro kubickou a hexagondlni soustavu, jejiz vzorec bude vyuzit
V experimentalni ¢asti této prace.

Tabulka 3: Vybrané vzorce pro vypocet ithlu mezi jednotlivymi rovinami.

Soustava cos @
hih, + k ik, + 111,
Kubicka
J(RE 4+ k2 + 2)(hZ + k2 + 12)
1 3 a?
h1h2 + k1k2 + 7 (hlkZ + kth) + Z?lllz
Hexagonalni

2 2
\/(hf + K2 + Aok, + %‘6‘—2@) (hg + K2 + hoky + %?—2@)
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1.2 Difrakce

Je-li zkoumany material krystalicky, dochazi na piihodné€ orientovanych krystalovych rovinach
k difrakci elektronii [4]. Difrakce je interferenéni jev, ktery vznika naptiklad pii dopadu vinéni
na miizku s rozteci srovnatelnou s vinovou délkou. Elektrony v TEM prochazejici tenkym
vzorkem difraktuji na atomech krystalické latky. Kazdy atom pak ptsobi jako druhotny zdroj
vInéni. VInéni interferuje a vznikaji interferenéni maxima a minima. Maxima se projevuji jako
svétlé body na stinitku. To, jak se difrakce zobrazi na stinitku, pfimo souvisi s typem a
upofadanim krystalové miizky. [5]

Uhel, pod kterym dochazi k difrakci, je uréen dle Braggova zikona:
2 dpy; Sin 8 = nA, (5)

kde djy; je vzdalenost meziatomovych rovin (hkl), 8 je thel mezi smérem dopadajiciho zafeni
a difraktujicimi rovinami (nazyva se Bragguv tihel a jeho dvojnasobek 26 pak difrakéni uhel),
A je vlnova délka a n fad interference. Braggiv zakon Ize odvodit i pfimo z obr. ¢. 1, podle
kterého pro drahovy rozdil paprskii dopadajicich na roviny s atomy A a A’ plati:
HA" + I = 2dsin 6. [1]

Obrazek 1: Grafické zndazornéni Braggova zdkona. [1]

Indexy hkl jsou v tomto vztahu difrakéni indexy urcujici uzlovy bod reciproké miize. Jsou to
tedy obecné i soudélna d&isla, na rozdil od nesoudélnych Millerovych indexd. Difrakci
na rovinach (200) tak mizeme vyjadiit dvojim zptsobem:
= Jako difrakci prvniho fadu na rovinach (200), kde 200 jsou difrak¢ni indexy

2 dyg 5inbypo =14, (6)
= Jako difrakci druhého fadu na rovinach (100), kde 100 jsou Millerovy indexy

2 leO Sin9200 =2 /1, (7)

protoze plati dygo = d;"". [1,6]
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Grafickym vyjadfenim Braggova zakona je Ewaldova konstrukce. Jedna se o geometrickou
konstrukei, ktera se vyuziva v elektronové difrakci pro vyjadieni vztahu mezi vinovou délkou
a difrakénim Ghlem pro danou reflexi ¢i reciprokou miizkou krystalu [6].

- ny

Veli¢ina = = k — ky = Ak (s rozmérem [m~1]) se nazyva difrakéni (rozptylovy)
vektor, ktery pii splnéni Laueho podminek urcuje smér K difraktovanych svazka pii daném
sméru kg, dopadajiciho zéfeni. Je definovan v reciprokém prostoru, a proto mize byt vyjadien

pomoci zakladnich vektori reciproké miize a*, b*, c*:
Ak = pa*+ gb* + rc’, (8)

kde p, g, r jsou zatim neznamé celocCiselné koeficienty. Pfi splnéni Laucho difrak¢nich
podminek vSak musi platit: p = h, @ = k, r = I, kde h, k, | jsou cela ¢isla. Laueho difrakéni
podminky jsou tudiz splnény tehdy, kdyz je rozdilovy difrakéni vektor totozny s néjakym
miiZovym vektorem reciproké miize [1, 6, 7, 8]:

Ak = gpp. 9)

Tento vztah mlzeme vyjadfit graficky pomoci Ewaldovy konstrukce (obr. 2). Krystal byl
umistén do bodu A a byla vynesena pfimka ve sméru dopadajiciho svazku. Poté byl zakreslen
vinovy vektor k, = AO, jehoz velikost reprezentuje vinovou délku pouzitého zareni
(k = 1/2). Do koncového bodu tohoto vektoru byl umistén pocatek reciproké miize O.
Vzhledem k tomu, Ze rozptyl je elasticky, vektory K difraktovanych vin maji stejnou délku AO
a jejich koncové body proto lezi na Ewaldové kouli se sttedem A a polomérem AO = 1/ A.
K difrakci dojde pouze v ptipadg, Ze krystal je natoCen tak, aby se néktery z uzli gy, reciproké
miiZe nachazel presné na Ewaldové kulové plose. [1, 6, 8]

L ]
reciproka mfizka
-

dopadajici
svazek

krystalové
roviny (hkl)

Obrdazek 2: Ewaldova konstrukce. [1]
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1.3  Obecny popis TEM a predstaveni JEM 2200-FS

Transmisni elektronova mikroskopie (TEM) je jednou z experimentalnich metod, bez kterych
si materialovy vyzkum dnes uz neumime piedstavit. Umoznuje zobrazit mikrostrukturu uvnitt
materidlu v méfitku od nékolika mikrometrti az po atomové rozliSeni, pomoci elektronové
difrakce ur€it symetrii krystalové miize, a pokud je mikroskop vybaven ptislusnymi
spektrometry, provést navic lokalni analyzu chemického sloZeni. [1]

Elektronovy mikroskop je v principu (elektronovou) obdobou optického (fotonového)
mikroskopu. Optické ¢ocky jsou nahrazeny elektromagnetickymi ¢ockami a misto fotond jsou
ke zkoumani objektu pouzity elektrony. RozliSovaci schopnost a maximalni pouzitelné zvétseni
optického mikroskopu jsou omezeny rozsahem vinovych délek viditelného svétla. Fyzikalni
mez rozliSovaci schopnosti optického mikroskopu je cca necelych 200 nm a maximalni uzite¢né
zvétseni mikroskopu s kvalitni optikou a imerznim objektivem neptesahne 1500%. Odpovidajici
vinové délky urychlenych elektroni jsou o mnoho fadi mensi nez vinové délky fotont
viditelného svétla. Proto ma elektronovy mikroskop mnohem vyssi rozliSovaci schopnost a
muze tak dosahnout mnohem vys$siho zvétseni (az 1 500 000x). [9]

Obrizek 3: TEM JEM-2200 FS v NTC pii ZCU v Plzni.
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Na obrazku ¢. 3 je vidét TEM JEM-2200 FS od firmy JEOL. Na tomto pfistroji, ktery je
umistén v prostorach vyzkumného centra NTC pii ZCU v Plzni, byly potizeny HR-TEM (High-
Resolution TEM) snimky a difraktogram pouzité v této praci. TEM JEM-2200 FS je vybaven
autoemisnim zdrojem elektronti Shottkyho typu a pracuje s urychlovacim napétim 80-200 kV.
Bodové rozliseni je dle vyrobce 0,19 nm. Mezi pfednosti mikroskopu patii energiovy omega
(Q) filtr, ktery je zabudovany v tubusu (in-column) a slouzi k méteni EELS (Electron Energy
Loss Spectroscopy) a EFTEM (Energy-Filtered TEM). Pfistroj je rovnéz vybaven STEM
(Scanning TEM) rezimem, ktery mimo BF (Brigh Field) a DF (Dark Field) ma i HAADF
(High-Angle Annular Dark Field) detektor. TEM JEM-2200 FS je rovnéz vybaven EDS
detektorem. Vzorky lze umistit do tomografického drzaku s mozZnosti vysokych naklon.
K trvalému zaznamu snimki slouzi CCD kamera Gatan s rozlisenim 2048x2048 pixelt. [10]

1.4 Zakladni konstrukce TEM

V tubusu mikroskopu je elektronova tryska, akcelerator elektron, tfi (i vice) elektromagnetické
cocky a komora se stinitkem ¢i kamerou umozZiujici pozorovani a registraci obrazu c¢i
difrakénich obrazci. V zéakladni skiini je vakuovy systém mikroskopu a fidici elektronika.
Napdjeci skiin a vysokonapétovy tank jsou umistény oddélené. Zakladni konstrukce TEM je
vidét na obr. 4. [1]

LV _I elektronova tryska
—_— | — akcelerator
@ kondenzor 1
kondenzor 2
clona |
kondenzoru
objektiv
clona ——— ] drZak vzorku
objektivu
objektiv
selekéni
clona
mezitocka
projektiv
vysuvna
CCD kamera
fluorescencni stinitko
fotograficky
film
CCD kamera

Obrazek 4: Schéma tubusu TEM. [1]
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1.4.1 Elektronové trysky

Zdrojem elektront v elektronové mikroskopii je elektronova tryska, popt. elektronové délo.
Elektronové trysky lze rozd¢lit dle zpuisobti dodavani energie emitovanym elektroniim na [4]:

* Termoemisni — zde dochézi k zahtivani katody, coz vede k nartistu jeji vnitini energie.
Ptekrocenim tzv. mezni teploty dochazi k emisi elektront z povrchu zahtaté katody. Materialy
pouzivané pro tuto katodu jsou wolframové vlakno (obr. 5a), nebo krystal LaB, (obr. 5b).
Zivotnost vlakna katody je nepfimo umérna teploté, na kterou byva vlakno obvykle zhaveno.
Vladkno wolframové katody ma provozni teplotu ptiblizné 2 800 K. Jeho zivotnost je pak asi
100 hodin. Katoda z LaBg ma asi 10x vétsi emisi elektrond nez wolframova katoda, vyzaduje
ov§em mnohem vys§§i hodnotu vakua (miniméalné 10~* Pa). Tato katoda ma provozni teplotu
cca 1 800 K a vydrzi okolo jednoho roku béZného pracovniho provozu. [4, 11]

= Autoemisni — katoda ve tvaru hrotu (obr. 5¢), naproti studenému hrotu je umisténa elektroda
s vysokym kladnym napétim. V okoli hrotové katody vzniké silné elektrické pole, které je
schopné vytrhnout elektrony z povrchu hrotu. Autoemisni katoda vyzaduje vysoké vakuum.
Material pouzivany pro tuto katodu je monokrystal wolframu a jeho Zivotnost je, na rozdil
od termoemisnich trysek, vysoka. V nejvykonnéjsich elektronovych mikroskopech byva
zdrojem elektronti autoemisni katoda (FEG, Field Emission Gun), ktera vydrzi az nékolik
let. [4,11]

= Schottkyho emise — aktualné nejpokrocilejsi komeréné dostupny zdroj. Vyuziva Schottkyho
jevu, ktery mlizeme popsat jako zvyseni pritoku elektronli z povrchu zahtatého materialu
plisobenim elektrického pole. Minimalni energie pozadovana k tomu, aby elektron opustil
povrch urcitého materidlu (vystupni prace), je zajiStena zvySenou teplotou. Soucasné
aplikované slabé elektrické pole odnasi emitované elektrony z povrchu materidlu. Pii zvySovani
elektrického pole se vystupni prace stale snizuje, a tim se zvySuje emisni proud elektront. [11]

Obrazek 5: Druhy elektronovych trysek: (a) wolframové vidkno, (b) krystal LaBg a (c) wolframovy hrot autoemisni
trysky. [1]
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Termoemisni elektronovou trysku tvoii ve vétSing piipadech katoda, kterd je obklopena
Wehneltovym valcem, ktery ma proti $pi¢ce vlakna katody otvor. Za valcem je umisténa anoda
s otvorem uprostied, kterd je uzemnéna. Wehneltliv valec vytvaii v okoli vlakna katody
elektrické pole, které zptsobuje, ze se svazek elektronii emitovanych z katody zuzuje tak, ze
tésn¢ pied otvorem v anod¢ vytvaii krizisté, tedy nejuzsi misto svazku. Toto misto Ize pak
povazovat za bodovy zdroj urychlenych elektronti. Dréha, rychlost a Sitka svazku elektronti je
poté jesté upravena systémem clon a cocek, které Spolecné s elektronovou tryskou vytvareji
ozafovaci soustavu elektronového mikroskopu. [4, 11]

1.4.2 Magnetické ¢o¢ky a jejich vady

Elektrony mohou byt fokusovany elektrostatickymi nebo magnetickymi ¢ockami [12].
V elektronovych mikroskopech se pouzivaji nejcastéji Cocky elektromagnetické, protoze
vykazuji mensi zobrazovaci vady. Elektromagneticka cocka je kratka civka s kruhovymi zavity
z médéného dratu a polovymi nastavci z magneticky mékkého Zeleza, jak je zndzornéno, véetné
drahy elektronu, na obr. 6. [1]

\
/s N, Smér magn.
’ \ silo&ar

. i

Spirdlova
draha K
elektronu

-

Obrdzek 6: Trajektorie elektronii uvniti magnetické cocky. [2]

Rozlisovaci schopnost TEM je omezena vadami ¢ocek, kterymi napf. jsou [11, 13]:

= Sféricka (otvorova) vada znamena, Ze elektromagneticka Cocka nefokusuje vSechny
elektronové paprsky, vychéazejici z bodového zdroje na ose, opét do jednoho bodu na této ose.
Elektrony, prochazejici dale od osy ¢ocky, jsou zaostfovany do bodu, ktery lezi bliz k Cocce,
nez elektrony, které prochazeji ¢ockou v té&sné blizkosti optické osy. Casteéné lze tuto vadu
kompenzovat zmenSenim praméru clony.

= Chromaticka vada vznika v disledku rozdilnych energii elektronti ve svazku. Pomalejsi
elektrony s vétsi vinovou délkou jsou v magnetickém poli civek vychylovany jinak, a potom
protinaji osu civky Vv jiném bod¢ nez elektrony s vyssi rychlosti. Chromaticka vada lze zmensit
stabilizaci urychlovaciho napéti mikroskopu. Jelikoz se rychlost elektront méni prichodem
pies preparat, bude dochazet ke chromatické vade v kazdém ptipadé€. TlouStka preparatu musi
byt tedy co nejmensi. Vadu lze také korigovat filtrovanim energie elektrond.
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= Osovy astigmatismus je zptsobeny nesymetrii elektronového svazku, tedy i magnetického

pole, které ho deformuje. V disledku toho maji elektronové svazky razné ohnisko.
Astigmatismus se koriguje pfidavnym magnetickym polem stigmatoru prakticky pii kazdém
zaostfovani obrazu, zejména pii vétSich zvétSenich. Zdrojem astigmatismu mohou byt i
necistoty na clonach a poélovych néstavcich. Proto je tieba vénovat udrzovani Cistoty uvniti
tubusu mimotadnou pozornost.

1.4.3 Vakuovy systém

Elektrony jsou v plynech siln¢ rozptylovany, a tak neni mozné atmosférou vyslat na vzorek
elektronovy svazek. VSechny elektronové mikroskopy proto pracuji ve vakuu. DalSim
davodem, pro¢ pracujeme ve vakuu, je kontaminace vzorku uhlovodiky. Obecné¢ plati, ¢im lepsi
vakuum, tim mens$i kontaminace uhlovodiky. [1] Jednotlivé Girovné vakua se déli do péti skupin
viz tab. 4:

Tabulka 4: Rozdéleni wirovni vakua.

Uroveti vakua Oznaceni vakua Tlak [Pa]
Hrubé - 100-0,1
Nizké LV 0,1-10*

Vysoké HV 104-107
Ultravysoké UHV 107-101°
Extravysoké XHV <101

Vnitfek tubusu je Gerpan na vakuum 107 az 108 Pa. Vyssi a Cist$i vakuum je nutné v oblasti
elektronové trysky a kolem vzorku, ktery se vklada doprostied tubusu, mezi pdlové néstavce
objektivu. Pokud se neprovadéji opravy ¢i udrzba, je vakuovy systém udrzovan neustale
v chodu. [1,11]

TEM JEM-2200 FS vyuziva k dosaZeni pracovniho vakua rotacni, diftzni a iontové (SIP,
Sputter-lon Pump) vyvévy. Cely proces vakuovani je fizen automaticky. Rotacni olejova
vyvéva se pouziva pro pifedCerpani zavzdu$néného vnittku mikroskopu, piipadné
pro odvzdusnéni komurky pfi vyméné vzorka [11]. Difuzni vyvévy nasledné snizi stupeii
vakua na 10 Pa. Finalni vy&erpani tubusu i elektronového déla zajistuji SIP.

1.4.4 Clony

V optickém systému elektronového mikroskopu je fada clon, nékteré i pohyblivé. Nejvice se
vyuziva clona objektivu a selekéni clona. Primér clon se pohybuje od 10 do 300 pum. Jejich
tloustka je vétSinou 25-50 um, avSak v ptipadé, Ze maji slouzit k odclonéni vzorku
od parazitniho RTG zafeni, mohou byt i nékolik milimetrt silné.

* Kondenzorova clona slouzi k omezeni thlové apertury osvétleni vzorku. Obvykle je moznost

pracovat se tfemi az Sesti velikostmi clony o priméru vrozmezi od 30 do 300 um.
U mikroskopu JEM-2200 FS jsou celkem &tyii clony kondenzoru. [1]
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= Objektivova clona je umisténa v zadni ohniskové roving objektivu. Zde se vytvati difrakéni
obrazec. Pomoci této clony je mozno ovliviovat kvalitu a typ kontrastu. Mala objektivova clona
(@ 10-30 pm) slouzi k vymezeni primarniho nebo difraktovaného svazku pii zobrazeni
Vv rozptylovém nebo difrakénim kontrastu. Velkou clonou objektivu (@ 200-300 pm) prochézi
vice svazkd, které vytvareji obraz v interferencnim kontrastu.

= Selekéni clona slouZi k vymezeni oblasti, ze které chceme ziskat difraktogram ¢i obraz. Je
umisténa v obrazové roviné objektivu, ve které se nachazi prvni zvétSeny obraz preparatu.
Selekéni clona se vklada pied piepnutim do difrakéniho modu a neovlivituje osvit vzorku. [1]

1.45 Zobrazeni elektronovym mikroskopem

Do zobrazovaci ¢asti TEM patii prostor preparatu s drzakem vzorku, objektiv, projektiv a
luminiscenéni stinitko, ptipadné¢ CCD kamera pro zaznam obrazu. Objektiv je uréen k tvorbé
obrazu a ma faktor zvétSeni zhruba 100. Zpravidla je tvofen jednou elektromagnetickou cockou,
zatimco projektiv tvoii az &tyfi elektromagnetické Eocky. Ukolem projektivu je ,,promitnout®
obraz na stinitko. Soucasti zobrazovaci soustavy TEM je i systém clon, které omezuji primér
zobrazujiciho svazku elektronl. Zobrazovany predmét je v TEM umistén v tésné blizkosti
objektivu. Obraz vytvofeny objektivem je dale zobrazen cockami, které tvoii projektiv. Proud
prochazejici cockami projektivu lze regulovat, a tim i ménit vysledné zvétSeni elektronového
mikroskopu. [11]

1.5 Vznikobrazuv TEM

1.5.1 Kontrast

Kontrast, znaceny pismenem C, je vzorcem definovan jako:

C=k-h_ Al (10)

I I
kde I, — I; je rozdil mezi intenzitami dvou sousednich ¢asti obrazu.

Samotnou interakei elektronového svazku a vzorku vznikd nerovnomérné rozmisténi intenzity
a faze elektronii po prichodu vzorkem, kterd vSak vétSinou nestaci na dosaZeni dostate¢ného
kontrastu. Zalezi tedy pouze na operatorovi mikroskopu, aby pouzitim konkrétni techniky
(napf. pomoci objektivové clony) dotvofil pouzitelny kontrast. Kontrast dale zavisi na tloust'ce
vzorku, naklonéni Krystalti, vycentrovani mikroskopu, sbihavosti dopadajiciho svazku atd. [1]

Lidské oko je schopné rozlisit pouze zmény intenzity 5-10 %. JestliZze kontrast nepfesahne tuto
hodnotu, na fluorescencnim stinitku nebo na fotografii nevidime nic. Avsak je-li obraz
zdigitalizovan, 1 velmi slaby kontrast mtizeme zesilit tak, aby byl viditelny. Obecné¢ lze fici, ze
kontrast je vyssi v ptfipad€ nizké primérné intenzity osvétleni. Z toho plyne, Ze snimky je
vhodné pofizovat s roztazenym svazkem nizké intenzity, pokud to umozni citlivost pouzité
kamery. [1] V TEM se vyuzivaji tfi zakladni typy kontrastu.
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= Amplitudovy kontrast — zde se pouziva malé objektivové clony, ktera vymezuje pouze jeden
jediny svazek elektronti. Patii sem rozptylovy a také difrakéni kontrast.

(i) Rozptylového kontrastu se nejcastéji vyuziva pii studiu amorfnich latek, napf. replik,
polymerti a biologickych preparatii. Kontrast vznikd c¢astecnou eliminaci elasticky
rozptylenych elektroni pomoci objektivové clony. Neelasticky rozptylené elektrony
vét§inou touto clonou projdou a pispivaji k pozadi obrazu. [1]

(i1) Difrakéni kontrast je zpusoben lokalnimi zménami amplitudy elektronovych vin
difraktovanych vzorkem [1]. Za pouziti malé objektivové clony jsou difraktované
svazky (¢i primarni svazek) odstranény ze zobrazované plochy. Difraktujici oblasti
vzorku se tedy jevi tmavsi (¢i naopak svétlé na tmavém pozadi).

» Fazovy (interferen¢ni) kontrast — u tohoto kontrastu se dosahuje rozliSeni atomovych
rozméru. Pouziva se velka objektivova clona, ktera propusti vice difraktovanych elektronovych
svazkll. Interferenci téchto svazkli vznikd obraz, proto je nutné, aby svazek elektronli byl
koherentni. Vzhledem k tomu, ze difraktované svazky vykazuji oproti pfimému svazku fazovy
posun g, pii normalnim zaostieni objektivu by nemohlo Kk interferenci dojit. AvSak rozostfenim
objektivu (snizenim budiciho proudu v ¢occe objektivu, které¢ zpisobi posunuti predmétoveé
roviny o urcitou piesnou hodnotu pod vzorek) se ziska piidavny fazovy posun §= ktery

nesouhlas f4zi vykompenzuje.

= Kontrast intenzity (Z-kontrast) — tohoto kontrastu je mozné dosahnout pouze u vybranych
TEM. Jednim znich je pravé JEM-2200FS, nakterém byly vzorky pozorovany. Tento
mikroskop ovlada rezim STEM a je vybaven detektorem HAADF. [1]

1.5.2 Interakce elektronu se vzorkem

Elektrony z elektronové trysky vstupuji do tubusu vybaveného elektromagnetickymi cockami.
Soustava centrovacich civek vycentruje elektronovy svazek do stiedu tubusu, pomoci pevnych
clon jsou ofezany jeho okrajové oblasti a svazek je dale zazen volitelnou clonou kondenzoru.
[14]

primarni svazek
zpétné odrazené elektrony

katodoluminescence
(viditelné fotony) sekundarni elektrony

RTG-fotony Augerovy elektrony

vzorek

Difraktované elektrony
' (elasticke, inelasticke)

proslé elektrony

(bez interakce)

Obrdzek 7: Signdly vznikajici po priichodu vzorkem v TEM. [1]
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Material ve formé tenkého vzorku je v TEM ozafovan elektrony o energii fadove stovek keV.
Tyto vysokoenergetické (rychlé) elektrony jsou naatomech vzorku rozptylovany, a to
piedevsim ve sméru rovnobézném s dopadajicim svazkem. V disledku tohoto rozptylu vznika
fada riznych signalt, které jsou vyuzity pii pozorovani, difrakci a ur€ovani chemického slozeni
materialu. Na obr. 7 jsou vidét rizné druhy interakci elektronti se vzorkem. Elektrony uvnitf
vzorku podstupuji pruzné, ¢i nepruzné interakce (srazky). Druh interakce zavisi na tom, zda se
kineticka energie elektronu zachova, nebo nikoli. Pii pruzné interakci (elastickém rozptylu) je
energie zachovana. U nepruzné interakce, tedy u neelastického rozptylu, se kineticka energie
nezachovava. Dochézi k excitaci atomu a lze pozorovat dusledky excitacnich a deexcitac¢nich
procesu. [1]

Elektrony Ize definovat jako ¢astici s hmotnosti m, nabojem e~, hybnosti m-v a energii E, ale
taktéZ jako vlnu s vlastni vinovou délkou A. VInovou délku elektronu A, [nm] vyjadiuje
De Broglieho vztah:

h h
/19 = ; = m, (ll)
1= h - 1,226
¢ JZmOeE(1+2 L) VE (1+107¢E) ’ (12)
mopc
kde h je Planckova konstanta.
1,226 _ 1,226

e = /200000 (1+20000010-6)  /200000+1,2 = 0,002503 nm (13)

Pokud dosadime urychlovaci napéti E = 200 kV, ziskame vlnovou délku 2,503 pm,

relativistickou hmotnost 1,39- m, a relativistickou rychlost g = 0,695, coz je téméf 70 %
rychlosti $ifeni svétla. [1]
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2  Experimentalni ¢ast

2.1 Priprava vzorku

Mezi nejcastéjsi zpusoby piipravy vzorkt pro TEM patii repliky a folie. Repliky (neboli
otisky) predstavuji kopii vylesténého a naleptaného povrchu vzorku (napf. metalografického
vybrusu nebo lomové plochy) pomoci naneseni tenkého filmu transparentniho pro elektrony,
napft. uhlikové nebo kolodiové vrstvy, ktera se od vzorku pozdéji odlepta a zkouma samostatné.
Folie jsou ziskavany odfiznutim tenkého platku, ktery je nasledné oboustranné lestén
metalografickymi papiry nebo elektrojiskrové ztenCen na tloustku ~0,3 mm. Vzorek
vyslednych rozméri vhodnych pro TEM je ziskan vyrazenim kotoucku o primeéru zpravidla
3 mm a naslednym chemickym ¢i elektrolytickym ztencenim platku s kone¢nym dolesténim
na tloustku mensi nez 100 nm.

Pro vyse uvedené metody je nutné, aby vzorek byl objemovy material, ktery je vyhodné
chemicky leptat pro ziskani informaci ¢i mozné elektrolyticky ztencovat. U polovodicovych
tenkych vrstev, C¢asto nevodivych, na nosném substratu, zpravidla monokrystalu kiemiku,
elektrolytické ztenCovani mozné neni a ani leptani tenké polovodi¢ové vrstvy pro ziskani jeji
repliky se nepouziva, jelikoz replika se neda pouzit pro zobrazeni vnittku tenké vrstvy a jeji
struktury.

Pro zkoumani struktury tenké vrstvy se vyuzivaji metodiky ptipravy pficnych fezl tenkych
vrstev. Jednou z metod je napi. PIPS (Precision lon Polishing System), kdy jsou dva vzorky
ptilepeny k sob¢ tenkymi vrstvami vakuovym lepidlem, vzorek je dale vlepen do trubicky a ta
je nafezana na tenké platky, které jsou nasledné iontové ztenceny pomoci pfistroje PIPS. FIB
(Focused lon Beam) se nabizi jako dalsi metoda, velice Gi¢inna a ¢asové nenaro¢na, ale bohuzel
také velmi nakladna. Béhem této metody je vzorek nafezan, ztenfen a vyle§tén piimo
fokusovanym iontovym paprskem.

Vzorky v této praci byly pfipraveny metodikou S pomoci iontového zten¢ovani v Cryo lon
Sliceru (Cryo 1S). Vyhodami této metody je napi. kvalita opracovaného povrchu iontovym
bombardem (ionty argonu nepronikaji pfili§ do vzorku, amorfni vrstva je tak minimalni
Casové narocnost je i tak stale vysoka, je ji ale mozné snizit pomoci doporudeni, ktera jsou
uvedena v popisu piipravy této bakalaiské prace.

V této praci se vzorkem rozumi tenkd vrstva nanesena pomoci fyzikalni depozice
na kfemikovém substratu. Kfemik byl zvolen jako substrat, jelikoZ jeho vlastnosti umoziuji
ptipravu vzorki pro TEM. Pfiprava pti¢nych fezl je stile asové narocna a vyzaduje piesnou
posloupnost jednotlivych kroku. Je dulezité, aby struktura tenké vrstvy nebyla béhem piipravy
tenké folie pro TEM porusena ¢i ovlivnéna.

2.1.1 Ochrana tenké vrstvy

Z divodu zamezeni vzniku poSkozeni vzorku bylo ihned na zacatku ptipravy pfilepeno kryci
sklo o tloust’ce 80 um na tenkou vrstvu. K ptilepeni bylo pouzito dvouslozkové vakuové lepidlo
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G2 od firmy Gatan, které bylo s piedstihem namichano ve spravném poméru 10:1, tedy 10 dila
pryskyfice a 1 dil tvrdidla. Po ovéteni, zda se mezi ochrannym (krycim) sklem a vzorkem
nenachazi vzduchova kapsa, byl vzorek odstaven na topnou plotynku vyhiatou na 130-140 °C
po dobu pfiblizné¢ 10 minut. Po vytvrzeni byla pifesahujici ¢ast kryciho skla odlomena
od vzorku. Schéma piipravy vzorku je vidét na obr. 8.

vzorek

lepidlo G2
kryci 80pm sklo
synteticky vosk

Obrazek 8: Schéma lepeni vzorku — ochranné 80um sklo se lepi primo na vzorek (tenkou
vrstvu), to se poté lepi na rezné podlozni sklo.

Doporuceni a vylepSeni:

Je vyhodné rozdélit si vzorek jesté v puvodnim stavu, a pracovat tedy s mensim kusem
materidlu. Mensi mnozstvi vzorku bude rychleji pfipraveno, nebot’ fezani je Casové
narocné. Ideélni je odlomit dil o rozmérech 2,8-3 mm a 5-10 mm (vice viz usek . Rezani
na platky”). Jinym divodem pro rozd€leni vzorku v ptivodnim stavu je vytvoreni
nahradniho materidlu v ptipad€ nezdaru pfi ptipraveé prvniho kusu.

Déleni vzorku na kiemikovém substratu lze obratné provést pomoci pravitka,
bezchloupkového ubrousku, vhodnych podlozek a pfitlacnych zavazi a pera
s diamantovym hrotem. Perem vyryjeme linii k odlomeni, poté zabalime vzorek
do ubrousku, vlozime vzorek mezi kvadry tak, aby vymezena linie pfesahovala fixa¢ni
podlozky a zavazim zatizime plochu k odlomeni. Timto postupem dojde k odlomeni
pfesné v draZce od pera.

Vzorek je vyhodné lepit vzdy rad€ji do rohu kryciho skla, zbytek skla se jednoduseji
odlomi, navic ziskame pravouhly tvar, a tedy i vice plochy k fezani platka (tzn. Ize
pouzit i kraj ptivodniho materialu) a také neni nutné ofezavat prebytecné sklo.

Jelikoz kryci sklo chrani tenkou vrstvu, je nezbytné dodrzet dany pomér lepidla dle
pokyntl vyrobce. Pro pfesné davkovani 1ze dané slozky jednoduse odvazit.

Jednou z vlastnosti lepidla G2 je vzlinavost po ohfevu, proto je dobré rovnomérné zatizit
vzorek na topné plotynce. Ziska se tim tak tenka a rovhomeérné rozlozena vrstva lepidla.
Jelikoz lepidlo lepi téméf vSechny materidly, je dobré si vzorek podlozit na plotynce
teflonem, ke kterému se smés neptilepi. V tomto piipad€ byla pouzita teflonova paska
na podlozném skle.

Zda je lepidlo fadn¢ vytvrzené lze zjistit podle zmény barvy (zhnédne). Pro ovéteni lze
také nanést kapku lepici smési mimo na teflonovou pasku a vrypem vyzkouset, zda je
lepidlo pIn€ vytvrzené.
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2.1.2 Rezani platki

Nyni nasleduje déleni vzorku na mensi ¢asti — platky. Zptusobu fezani jednotlivych platka je
nékolik, napft. elektrojiskrové fezdni médénym dratem v petrolejové lazni, dale chemicka
dratova pila, kde misto abraziva drat unasi silnou kyselinu na vzorek a odnasi tak i produkty
chemické reakce a rychlobézna pila (dosahujici az 3500 otacek za minutu), pfi jejimz pouziti
ale vznikaji nezadané vibrace.

U ptipravy vzorkli pro TEM je nutné dodrzet dané rozméry vyslednych kusti. Rovnéz je
prospésné uskutecnit co nejtenci fez, a to bez vibraci a S regulatory ptitlaku a rychlosti. Z téchto
duvodu byla vybrana pro nase vzorky pomalobézna kotoucova pila.

Vzorky byly nafezany na kotoucové pomalobézné pile IsoMet od firmy Buehler, ktera je
zachycena na obr. 10a a schematicky znazornéna na obr. 9. Tato pila oddé€luje jednotlivé platky
pomoci kotouce s diamantovym abrazivem. Tloust'ka kotouce se pohybuje V rozmezi mezi 0,15
a 0,4 mm. Plati pravidlo, Ze ¢im ten¢i kotouc je, tim dochazi k men§imu profezu, a tedy mensim
ztratdm materialu. V tomto ptipadé byl vybran kotou¢ tloustky 0,3 mm a tvrdosti 15 HC, coz
bylo postacujici. Nejnizsi rychlost kotouce je 1 otacka za minutu, naopak nejvyssi je 300 otacek
za minutu. Pfitlak u pomalobézné pily je regulovan zavazim a taktéz protizdvazim. Vysledny
rozmér platkll by mél byt cca 3x1 mm, kdy 3 mm jsou pro vzorek limitni (podlozky do TEM
maji prumér 3 mm), 1 mm je piibliznéd hodnota, kterd se leSténim ztenci na 0,1 mm.

zavazi
vzorek protizavazi

1

I

fezaci kapalina

1 - pfiruba 2 - diamantovy kotou¢
Obrazek 9: Schéma rezani pomalobéznou diamantovou pilou. [1]

Doporuceni a vylepSeni:

= Ze zkuSenosti doporucuji fezat vzorek pouze v 1 sméru, ziskdme tedy jen jednu fadu
platku (obr. 10d). Pro tento krok je dilezitym predpokladem zmensit vzorek odlomenim
na rozméry 2,8-3x5-10 mm, kdy prave rozmér do 3 mm je limitni (podlozka do TEM),
druhy rozmér urcuje pocet platka.

= PouZiti zavazi sice Setfi Cas, ale miZe dojit k odtrZeni fezaného platku a zni¢eni vzorku
¢i vzniknout nechténé artefakty v materidlli. Proto je dobré zavaZzi nepouzivat a upnout
protizavazi tak, aby vzorek byl zatizen minimalni silou ¢i pouze vlastni vahou.

= Pokud byl vzorek ptilepen syntetickym voskem opét do rohu podlozného (fezného) skla
(jak tomu jiz bylo u kryciho skla), doporucuji podlozné sklo se vzorkem fezat kolmo
na kotou¢ tak, aby se odfizlo i podlozné sklo. Proces fezani je rychlejsi, avSak
k defektiim nedochazi (obr. 10d).
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=  Bé&hem procesu fezani je vhodné pravidelné brousit kotou¢ brusnym kamenem (tzn.
na kotouci jsou diamanty, mezi které se zandSi odfiznuty materidl, je nutné tento
material odstranit) a ménit chladici kapalinu.

= Otacky se voli dle materidlu. Je dobré zacit v bod¢, kdy rychlost je nejpomalejsi, ale
zaroven fezani je plynulé. Poté je mozné mirné ptidavat rychlost.

= Pokud je rychlost fezu piili§ vysoka ¢i zavazi/protizavazi je nespravné nastaveno,
na vzorku je to ihned poznat, pies podlozni fezné sklo jsou vidét duhové odlesky.
Dochézi k odtrZeni v nejvice nachylné oblasti, tedy na rozhrani tenka vrstva a substrat.

Obrdazek 10: Rezani platki: a) Pomalobéznd kotouckova pila IsoMet Buehler, b) Je
vhodné umistit vzorek pri Fezu kolmo k reznému kotouci, ¢) Detail kolmého rezu,
d) Narezané platky na podlozném (Fezném) skle.

2.1.3 BrouSeni a lesténi vzorku

BrouSenim a naslednym leSténim ziskdme poZadované rozméry jednotlivych platkd, které
budou nasledné vlozeny do pfistroje Cryo Ion Slicer (obr. 13). Je Zadouci, aby kazdy platek byl

rozmérem je tloustka, ktera musi byt max. 0,1 mm. Postup brouseni a lesténi byl nasledovny:
Rezaci sklo se vzorkem rozdélenym na platky bylo preneseno opét na vyhiatou topnou
plotynku. Jednotlivé platky byly oc¢istény od syntetického vosku v acetonu. Dale nasledovalo

ztencovani platkii na diamantovém brusném (stiedni velikost zrna d=30 pm) a dvou
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diamantovych lesticich papirech (6 a 1 um) v piipravku HLA-2 Handy Lab od firmy JEOL
(obr. 12a). Platky jsou umistény do syntetického vosku na lestici sklo, které je nahraté
na plotynce. Pomoci paratek pod svételnym mikroskopem byly platky nasmérovany tak, aby
nebyl vidét prifez, tedy krycim sklem dolu a substratem nahoru. Jakmile je vosk ztuhly, je
mozné brousit a lestit. Lestici sklo se vzorky bylo umisténo na zavazi, které je soucasti
ptipravku Handy Lab. Platky byly brouseny a le$tény ze tfi stran a soucasné lubrikovany vodou.
Jako prvni byla lesténa strana se substratem na rozmér 0,5 mm, a poté (po zahtati vosku a
otoc¢eni vzorkll paratky) obé bocni podlouhlé strany na tloustku 0,1 mm. Délka 3 mm zistava
nedotcena. Vysledny rozmér platku je 2,8-3x0,5x0,1 mm. Takto upraveny vzorek dale putuje
na iontové ztenceni v piistroji Cryo lon Slicer, ktery je taktéz od firmy JEOL.

Obrazek 11: Schéma lesténi pricného rezu, nejprve je vzorek vylestén na rozmer 0,5 mm (1x3 mm ziistavaji),
poté jsou lesteény bocni strany na konecnou tloustku vzorku 0,1 mm.

Obrazek 12: Lesteni platkii: a) HLA-2 Handy Lab JEOL — pripravek na ztencovani a lesténi platkii, b) Zavazi
do Handy Labu s upevnénym lesticim sklem, c) Vylestené platky o rozmerech 3x0,5x0,1 mm.

Doporuceni a vylepSeni:

= Je dobré zméfit si tlouStku lesticiho skla pfed nanesenim vosku, béhem lesténi 1ze pak
pribézné méftit tlouStku platkd.

= Neni doporucené piili§ utahovat Sroub na leSticim valci, mohlo by dojit k prasknuti
lesticiho skla.

= Pfi leSténi tfeti strany je vyhodné umistit do vosku mensi tlomek ziletky, kterd ma nasi
pozadovanou tloustku 0,1 mm. Pokud je Ziletka zbrouSena, platky maji vysledny rozmér
0,1 mm.

= Taktéz je mozné oznacit si ulomek ziletky fixem, okamzik zbrousSeni je poté 1épe vidét.

= Diamantové lestici papiry je vhodné ménit, az kdyz je celd plocha platku zlesténa
rovnomerne.
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= Je dobré lestit dlouhymi pomalymi tahy ve sméru delsi strany vzorku.

= Je nutné pravideln¢ Cistit diamantovou (lestici) blanu a opatrné pridavat vodu.

= Mezi diamantové blany se stiedni velikosti zrna 30, 6 a 1 um lze zatadit také jiné
drsnosti, v nabidce jsou napt. 15, 9 a k dolesténi i 0,5 pm.

= Jelikoz pti kazdém otoceni vzorki na lesticim skle zlistava vrstva vosku na vzorcich, je
nutné nejdiive zlestit vosk, a az poté je mozné lestit plochu vzorki, proto je vhodné
z diivodu tspory Casu odstranit prebyte¢ny vosk pomoci vatové tyCinky a acetonu.

= Pfi kone¢ném dolesténi (stf. vel. zrna blany 1 pm) je vhodné zcela odstranit zdvazi.

2.1.4 lontové ztenéovani vzorki

Iontové bombardovani je vhodné nejenom pro kovy, ale naptiklad 1 pro kompozitni a
keramické materidly. DéEli se na ztenovéani Sirokym a fokusovanym iontovym svazkem.
Pii iontovém zten€ovani Sirokym svazkem je vzorek bombardovan ionty urychlenymi
napétim 1,5 az 8 KV. V misté¢ dopadu ionty odtrhavaji atomy ¢i molekuly vzorku. Rychlost
ztenCovani zavisi na energii iontl a jejich thlu dopadu na vzorek, relativni atomové hmotnosti
vzorku a jeho krystalové struktute. Nej€astéji jsou pouzivany ionty argonu, protoze tento inertni
plyn s relativné t&zkymi atomy je dostupny za rozumnou cenu. [1]

Vzorky byly umistény spole¢né s krycim pasem o tloustce 10 um do pfistroje Cryo Ion Slicer
IB — 09060 CIS (obr. 13), ktery je taktéz umistén v NTC pod ZCU v Plzni. Kryci pas slouzi
jako maska pii iontovém bombardu, vzorek je tedy lokaln€ ztencen na tloustku kryciho pasu
(obr. 13b). Cryo IS ovlada dvé metody ptipravy vzorku. Jednofazovou, ktera je vhodna jen
pro objemovy material a ndmi zvolenou dvoufazovou pro tenké vrstvy. Nasledovalo vakuovani
komory Cryo IS, poté tzv. proplach, kdy bylo nastaveno nulové napéti, nulovy uhel naklonéni
svazku a slit (kryci maska nad vzorkem, polohou urcuje primér svazku) dan do polohy M (tedy
méfeni, které zabranuje dopadu iontl na vzorek). Proces proplachu trval celé dvé hodiny a
zajistil procisténi iontového déla. Poslednim krokem pied spusténim iontového svazku je
optimalizace prutoku argonového plynu, ktera zabere ptiblizné 10-15 minut.

b)

« ochranny pas —

«— tenka vrstva

e T

«— vzorek — I

Obrazek 13: Cryo lon Slicer 1B-09060 CIS (obr. vievo) slouzi k iontovému ztenceni vzorkii, a) Umisténi ochranného pasu a
vzorku uvniti Cryo IS, b) Pozice ochranného pasu v Cryo IS — bokorys, tloustka vzorku je 0,1 mm, pas ma desetinu této
tloustky.
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V prvnim kroku bylo nastaveno napéti 7,5 kV a nulovy uhel naklonéni svazku. lonty
bombarduji vzorek z Casti zakryty krycim pasem. Pfitomnost kryciho pasu a nulového uhlu
naklonéni svazku zptsobi lokalni zten¢eni vzorku na 10 um, jak Ize vidét na obr. 14b). lontové
bombardovani je pro vzorek pomérné neSetrnd metoda, kterd mtze vést ke vzniku artefakti,
jako je ohtev vzorku [1]. K minimalizaci tepelného poskozeni vyuziva Cryo IS kapalny dusik,
kdy je komora se vzorkem vychlazena na teplotu nizs§i nez — 130 °C. Nas vzorek ale nevykazuje
znamky tepelného poskozeni, kapalny dusik neni tedy nutné pouzit.

L -7
Obrazek 14: Vzorek ve formé tenkého platku (tloustka 100 um): a) Po vilozeni do Cryo IS, vzorek je prilepen syntetickym
voskem na drzdk, smérovan tenkou vrstvou nahoru a kryt ochrannym pdasem o tloustce 10 nm, b) Vzorek po 1. kroku,
ochranny pds je umistén v blizkosti vzorku, vzorek je lokdlné ztencen na tloustku ochranného pasu.

Po ukonéeni prvni faze muze nasledovat druha. Z komory je odebran kryci pas, vzorek byl
otocen 0 180°. Komora byla opét odvzdusnéna, probéhl proplach i s naslednou optimalizaci
argonového plynu. Byla zadany hodnoty 5° pro tihel naklonéni svazku, svazek miii na obé
strany vzorku a napéti bylo snizeno na 7 kV. Pravé hodnota 5° je kli¢ova pro minimalni vznik
artefaktl. Jinou variantou je pouziti ionti s nizkou energii. Cely proces odbouravani ionty je
velmi pomaly, Ciselné asi tak 4-18 pm materialu za hodinu. Béhem druhé faze je material
ze vzorku odebiran z boki a ubyva jak z vrchni ¢asti, tak i ze spodni. Cely proces je pozastaven
ve chvili, kdy vznikajici dolni udoli protne nami zkoumanou oblast (tenkou vrstvu na povrchu
kiemikového substratu). Uhel tohoto udoli je totozny se zadanym thlem ndklonu svazku

(obr. 15a).

Obrazek 15: Vzorek ve formé tenkého platku v Cryo IS. Vzorek je po druhém kroku, kdy je vzorek orientovdn tenkou vrstvou
dolu. a) Byly ziskany dvé rozhrani tenkd vrstva — Substrat pro zkoumani v TEM, b) Ukdzka chybné pripravy, vzorek nebyl
pravdépodobné pri otoci na 2. krok vycentrovan
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Po 2. kroku nasleduje na piistroji Cryo IS iontové dolesténi stran vzorku pomoci slabého
iontového svazku. Napéti bylo snizené sestupné 2; 1,5 a 1 kV. Tento svazek 0 malé energii
odstrani amorfizovanou vrstvu ze vzorku, ktera vznikla pti iontovém bombardu (¢i odstranény
material se znovu nanesl na vzorek). Ptipravou pomoci pfistroje Cryo IS byly ziskany dvé
oblasti substrat — tenka vrstva vhodné pro zkoumani v TEM, jsou vidét na obr. 15a nebo
na snimku ze SEM na obr. 16.

WD |Sig|Spot| Mag ——  500.0pym
9.6 mm|SE| 6.0 |300x

Obrazek 16: Snimek ze SEM, zvétseni 300x, na snimku Ize vidét povrch vzorku po
iontovém ztencovani, byly ziskany 2 (vyznacené) oblasti ke zkoumani v TEM.

Spole¢né s vySe popsanou metodou patii elektrolytické lesténi k nejcastéji pouzivanym
zpisobtim piipravy vzorkt pro TEM, déle je mozné vyuzit napi. metodu chemického lesténi.

2.1.5 Fixace vzorku na podlozku

Vzorek ptipraveny v pristroji Cryo IS byl pfipevnén syntetickym voskem na médénou
podlozku (sitku) o priméru 3 mm. Tento nosi¢ Sovalnym vyfezem zajisti lepsi
manipulovatelnost vzorku, a pfedev§im uchyceni do drzaku vzorku v TEM (obr. 17).

Existuji rizné druhy téchto podlozek. Podlozky vyplnéné sitkou jsou vhodné naptiklad
pro uchyceni vzorku ve formé prasku, nebo pro repliky. Rizné druhy podlozek jsou k vidéni
na obrazku ¢. 17b. Nejéastéj$i materialem je méd’, pouzivaji se ale naptiklad i niklové, titanové,
zlaté ¢i keramickeé sit’ky.

Obrdzek 17: a) Fixace vzorku na médénou podlozku, b) Riizné druhy podlozek pro TEM [3].
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Doporuceni a vylepSeni:

= Je dulezité, aby na sit’ce i vzorku bylo co nejmensi mnozstvi vosku. Pokud byl vzorek i
v Cryo IS uchycen na drzak pomoci syntetického vosku, sta¢i vzorek pouze premistit
na topné plotynce na sitku. Pokud na vzorku nezbyl zadny vosk, je vyhodné ho nalamat
a pomoci pinzety nanést na sitku.

= Je doporucené osvojit si zpusob nandSeni vzorku na sitku, tzn. lepit vzdy bud’to
na lesklou stranu sitky, nebo na matnou. U pfi¢nych fezii je vybér libovolny, ale napf.
repliky je lepsi zachytit na matnou stranu sitky.

* Pfi upeviiovani do TEM drzaku musi byt sitka otocena, tzn. vzorek je pod sitkou a
vzorek bude snazsi zaostiit, jelikoz jinak se tloustka podlozky ubirad z mozného rozsahu
zaostfeni uvnitt TEM.

= Jelikoz v TEM JEM-2200 FS neni mozné rotovat s obrazem vzorku, je nutné rozmyslet
si natoceni vzorku jiz pted jeho vlozenim.

2.2 Analyza tenkych AZO vrstev

Pro praktickou c¢ast prace byly zvoleny napraSované AZO (Aluminum-doped Zinc Oxide)
vrstvy, tedy oxid zinku dopovany hlinikem, které se vyuZzivaji jako transparentni vodivé oxidy
(TCO, Transparent Conductive Oxide). Jedna se o skupinu materiald, které maji vysokou
propustnost elektromagnetického zateni v oblasti viditelného svétla a jejich rezistivita je nizsi
nez 1073 Q-cm. TCO ve form& tenkych vrstev je hojné vyuzivano v optoelektrickém
pramyslu, napft. jako vrchni elektroda solarnich ¢lankt, LED diod, vyhtivanych zrcatek a skel,
dotykovych displejli a plazmovych obrazovek. Mezi nejpouzivanéjsi TCO tenké vrstvy patii
ITO (Indium Tin Oxide), tedy oxid india s oxidem cinu. Indium je ale nejenom drahé, ale také
velmi vzacné a toxické. Nékteré zdroje dokonce uvadéji, ze na svété zbyvaji zasoby piiblizné
na 14 let, pokud nebude lidstvo vice recyklovat [15]. Z téchto zminénych divodu je vénovano
usili pro nalezeni vhodné nidhrady za ITO. AZO vrstvy mohou byt vhodnou alternativou. Tyto
vrstvy jsou jak materialove, tak i cenové dostupné. Vhodné elektrické vlastnosti vykazuji jen
pokud jsou vysoce krystalické, a proto je detailni vyzkum struktury a jeji vztah k depozi¢nim
podminkam zésadni.

Elektricka vodivost o je pevné spjata se strukturou vrstvy a mizeme ji popsat na zaklade
Drudeho modelu nasledujicim vztahem:

1

O'=;=e',u'n, (14)
kde p je elektricka rezistivita, € je naboj, u je pohyblivost naboje a n je koncentrace naboje.
Ze vzorce plyne, ze pokud chceme navysit elektrickou vodivost, musime budto zvysit
koncentraci naboje nebo mobilitu. JelikoZ zvySenim koncentrace se zhorsi optické vlastnosti,
je nutné vydat se cestou mozného zvyseni mobility.

Pohyblivost nadboje v monokrystalu ZnO je 205 cm? /Vs. V piipadé hlinikem dopovaného ZnO
dochazi krozptylu na iontech Al, vysledna pohyblivost postupné klesa a pii optimalni
koncentraci naboje v monokrystalu je 55 cm?/Vs. Naprasované tenké vrstvy byvaji
polykrystalické a obsahuji poruchy. Rozptyl na téchto poruchich a na hranicich zrn vede
k dalsimu snizeni pohyblivosti naboje.
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V ramci této prace byly zkouméany dva vzorky. Jeden vzorek byl napraSen ze standardné
pouzivaného keramického terce ZnO/Al,0; (98/2 Wit%), druhy soucasnym naprasovanim
z keramického ZnO/Al, 05 a kovového a Zn/Al. Tento postup byl vyuzit pro snizeni mnozstvi
kysliku ve vrstvé [16], ktera vede k lepsi koncentraci naboje. Pfili§ velka redukce ovsem
zpisobuje vyrazné snizeni transparence. Depozice probéhla pfi teploté 100 °C, ktera umoziuje
depozici i na polymerni substraty (PET, PEN, ...). Tloustka vrstvy je cca 0,5 um. Vrstvy byly
napraSeny na piedem pfipravené, nafezané a vylesténé substraty z monokrystalu kiemiku, které
jsou vhodné pro analyzu v TEM.

2.2.1 Struktura AZO vrstev

Pricny fez AZO vrstvy je zobrazen na obr. 18. Vrstva vykazuje vyraznou sloupcovou strukturu
rastu tenké vrstvy. Laterarni velikost sloupct se cca zvétsuje od 8 do 100 nm. Zrna se s rostouci
vzdalenosti od substratu spojuji, ubyvaji tedy hranice zrn (ptekazky pro Sifeni nosi¢li naboje).
To ovliviuje elektrickou vodivost, ktera se zvySuje s rostouci vzdalenosti od substratu [17, 18].

Obrazek 18: HR-TEM snimek zachycuje sloupcovou strukturu tenké AZO vrstvy, kterda
byla pripravena magnetronovym naprasovanim z keramického terce pri 100 °C,
na snimku je videt (zdola) kiremikovy substrat, dale amorfni vrstva, tenkda AZO vrstva a
lepidlo G2 zbylé od pripravy.

Vrstvy ZnO rostou se silnou orientaci ve sméru osy c, tzn. bazalni roviny jsou rovnobézné se
substratem. Stupeni orientace se ovSem méni v zavislosti na vzdélenosti od rozhrani substrat-
vrstva. Roviny v blizkosti substratu jsou vice nahodné¢ orientované nez roviny blize k povrchu
tenké vrstvy. Povrch vrstvy neni hladky, zrna tvoti vrcholky a udoli odpovidajici hranicim zrn,
které jsou viditelné na fezu tenkou vrstvou. To se projevi i na povrchové morfologii vrstev, jak
je zobrazeno na obr. 19. Jsou zde zachyceny tenké AZO vrstvy, na snimku vlevo je tloustka
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tenké vrstvy 161 nm, vpravo 484 nm. Obrazek potvrzuje, ze laterarni velikost sloupci se
zvétsuje se vzdalenosti od substratu. Toho bylo vyuzito pfi analyze vztahu velikosti zrn a
elektrickych vlastnosti v dané tloustce [17]. RozliSeni ovSem neni dostate¢né
pro charakterizaci struktury AZO vrstev pii tloustkach pod 100 nm, kde je velikost zrn v fadech
jednotek nanometrt.

Obrdzek 19: Povrchovd morfologie tenkych AZO vrstev tloustky 161 nm (vlevo) a 484 nm (vpravo).

2.2.2 Hranice zrn

Hranice zrn jsou nejvyraznéjsi poruchou ve vrstvach. Detailni zobrazeni hranic zrn jsou vidét
na obrazku 20.

Obrazek 20: HR-TEM snimek — rozkresleni sloupcové struktury na jednotliva zrna, snimek vlevo pred zakreslenim, snimek
vpravo po rozkresleni v programu NIS-Elements vcetné ocislovani jednotlivych oblasti.

Nekteré hranice zrn jsou patrné na prvni pohled, jiné ne, proto byl vyuzit program Digital
Micrograph od firmy Gatan. Tento program vyuziva Fourierovy transformace k ptetvoreni
vybrané oblasti HR-TEM snimku na obraz podobny difraktogramu, ktery ur¢i, zda je jedna
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0 jedno samostatné zrno, nebo o vicero. Timto zpisobem byly rozkresleny hranice zrn, na obr.
20a) je snimek pfed rozkreslenim, 20b) zobrazuje jiz rozkresleny snimek pomoci programu
NIS-Elements.

2.2.3 Mrizkové parametry

U kazdé oblasti (zrna) byla pfeméfena mezirovinna vzdalenost d. Mé&feni probéhlo ptimo z HR-
TEM snimku opét vV programu Digital Micrograph a vysledna hodnota byla zprimérovana
minimalné z deseti naméfenych hodnot (viz obr. 21).

5 D: Profile Of 140-06_0021 ==

1700-

1600-

Obrazek 21: Mereni mezirovinné vzdalenosti d v programu Digital Micrograph. Vysledna hodnota
mezirovinné vzdalenosti d byla vzdy vypocitana minimalné z 10 hodnot, v tomto pripade z 20.

Ke kazdé mezirovinné vzdalenosti d (a tedy ke kazdému zrnu) byla ptifazena krystalograficka
rovina (hkl) podle databaze PDF-2 (ICDD), konkrétné ze souboru 36-1451 (obr. 22) viz tab. 5.

Crystallographic parameters Peak list
Crystal system: Hexagonal No. h k 1 d [A]
Space group: FE3me 1 1 0 0 2,81430
Space group number: 186 2 0 0 P 2,60332
3 1 0 1 2,475892
a (A 3,2498 4 1 0 2 1,91114
b (A): 3,2498 5 1 1 0 1,62472
c (A) 55,2088 6 1 0 3 1,47712
Alpha (°): 90,0000 7 2 0 0 1,40715
Beta (°): 90, 0000 8 1 1 2 1,37818
Gamma (°): 120, 0000 2 2 0 1 1,35825
10 0 0 : | 1,30174

Obrazek 22: Vybér z databdze PDF-2 (ICDD), soubor 40-1500 pro ZnO. Vlevo jsou uvedeny parametry pro miizku ZnO,
vpravo vybrané krystalografické roviny (hkl) s danou mezirovinnou vzdalenosti d.
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Tabulka 5: Prifazeni mezirovinnych vzddlenosti a krystalografickych rovin a uréeni ithlu odklonu k dané oblasti.

Oblast| d, [nm] | (hk) | Odklon [7] | Oblast]| d,.[nm] | (hkl) | Odklon [°]

0 0,2993 (111) 7

1 0,2450 (101) 63,5 8 0,2571 (002) 7.6

2 0,2560 (002) 2.4 9 0,2554 (002)

3 0,2591 (002) 14,9 10 0,2859 (100)

4 0,2775 (100) 88,9 11 0,2760 (100)

5 0,2553 (002) 18,0 12 0,2467 (101)

6 0,2856 (100) 13 0,2467 (002)

V tabulce ¢. 5 jsou zaneseny oznacené oblasti (viz obr. 19), k nim dopocitané mezirovinné
vzdalenosti d a pritazené krystalografické roviny (hkl). Oblast 7 se nepodafilo vyhodnotit, proto
neni zanesena do tabulky, je ale mozné, ze oblasti 7, 8 a 5 jsou jedno zrno. Oblast 0 znaci
kifemikovy substrat, tato oblast byla hodnocena pro uréeni odchylky mikroskopu, jestlize je
dy = 0,2993 nm a dg; = 0,312 nm, pak je odchylka ~4,07 %. Tato odchylka je zohlediiovana
pfi dal$ich vypoctech mezirovinnych vzdalenosti. V tabulce jsou zaneseny i hodnoty odklonu
vybranych zrn, které byly vypocitany ze vzorce pro hexagonalni miiz z tab. 3.

Na obr. 20 je patrné, ze zde pievladaji roviny (002) rovnobé&zné s povrchem substratu, coz vede
K teorii, Ze roviny s nizkym tthlem odklonu od substratu rostou az na povrch a pferostou roviny
s vysokym thlem odklonu.

2.24 AZO tenka vrstva se sniZenym obsahem Kysliku

AZO vrstva se snizenym obsahem kysliku byla vybrdna zdmérné€, nebot’ jeji propustnost
ve viditelném spektru byla vyrazné snizena. Ve struktufe byly hledany poruchy, které by mohly
byt pfi¢inou téchto zmén. Vrstva opét vykazuje sloupcovou strukturu a silnou preferencni
orientaci ve sméru osy ¢, ackoliv tato orientace je slabsi.

Obrazek 23: Tenka AZO vrstva pripravend magnetronovym naprasovanim z keramického a kovového terce
vkazuje pomérné velké mnoZstvi krystalickych poruch. Hustota dislokaci na tomto snimku je 10*® nm=2.
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Zaroven bylo pozorovano velké mnozstvi ¢arovych poruch krystalické mftize, hranovych
dislokaci (obr. 22), které jsou piekazky jsou pii¢inou zhorSené preferenéni orientace. V okoli
poruchy jsou roviny znatelné rozorientovany a mohly by ptisobit jako rozptylové centrum pro
nosic¢e naboje, ale soucasné jejich zdrojem. Hustota dislokaci na snimku ¢. 23 je pfiblizné
101® m~2. Tyto poruchy se v ostatnich dobie transparentnich vrstvach nevyskytuji a mohly by
byt pfi¢inou snizené transparentnosti, coz bude predmétem dalsiho vyzkumu.

Hil

Obrazek 24: Detail hranové dislokace (vyrez z obr. 23).

2.2.5 Difrakce AZO vrstev

Difrakce byla provedena na AZO vrstvé pfipravené z keramického terce.

Obrazek 25: Oblast mérent difraktogramu, vlevo: HR-TEM snimek, vpravo: stejna oblast
s prekrytim selekcni clonou o priiméru 200 nm, z této oblasti byl porizen difraktogram.

Fourierova transformace celého snimku vypada obdobné jako uvedeny difraktogram.
Rozmisténi difrakénich stop odpovida jedné roviné reciproké miizky zkoumané faze. V tomto
ptipadé (obr. 25) se jedna dle rozestavéni jednotlivych reflexi o téméf monokrystalickou
difrakci. Difraktogram (obr. 26) byl potizen pomoci SAED (Selected Area Electron
Diffraction). K vymezeni zkoumané plochy byla vyuzita selekéni clona o priméru 200 nm (obr.
24 vpravo).
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Difraktogram je zobrazeni v reciprokém prostoru, to znamend, ze pokud vydélime jednicku
vzdalenosti od stiedu kurcité reflexi (dle méfitka), ziskame mezirovinnou vzdalenost.
Vysledna difrakce potvrzuje, ze struktura AZO vrstev ve vzdalenosti 100 nm od substratu uz je
velmi dobfe orientovana a osahuje jen malo poruch.

’

*,

721, (002
(012). (002 £ (012)
‘ (oil)f (001)+ 4(011)

{

[ (010)4

°

4(010). 4

' (014  (oo1) 4:(011) ‘
(012)4 (002)g- 1(012)

Obrazek 26: Snimek porizen pomoci SAED a selekcni clony o priiméru 200 nm. K jednotlivym
reflexim lze urcit mezirovinna vzdalenost a nasledné priradit krystalografické roviny. Dle
rozestaveni reflexi je jedna o témer monokrystalickou difrakci.
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Diskuze

AZO vrstvy vykazuji zvySenou rezistivitu, pokud je vzdalenost od substratu nizsi nez 100 nm.
Proto byla studovana tenka vrstva naprasena z obvykle pouzivaného ter¢e ZnO/Al,05. Dale
byla zkoumana vrstva s redukovanym mnozstvim kysliku naprasovana souc¢asné z keramického
a kovového terce se stejnym poméerem Al/Zn. Tenké vrstvy v obou ptipadech byly napraseny
na kfemikovy substrat pii teplot€¢ 100 °C a maji tloustku cca 0,5 um

Pro pfipravu piicnych fezl byla zvolena metoda iontového ztenceni pomoci piistroje Cryo Ion
Slicer (Cryo IS). Tato metoda byla zvolena na zaklad¢ stavajiciho vybaveni NTC. Jeji prednosti
je iontové opracovani povrchu vzorku, kdy ionty Ar tvoii minimalni amorfni vrstvu. Metoda
vyzaduje striktni posloupnost jednotlivych tkonti. Prvnim krokem pfipravy je ochrana tenké
vrstvy, kdy bylo pfilepeno kryci ochranné sklo na vrstvu. Dale byl vzorek fezan na platky
0 rozmérech 1x3 mm. Béhem fezani dochazi nejcastéji ke zniceni vzorku, je proto dilezité fezat
pomalu a bez zavazi. Pokud se pracuje s malym kouskem vzorku, napf. o rozmérech 6x1 mm,
vzorek se feze pouze v jednom sméru a tim se tedy uSetii Cas, avSak ne na Ukor kvality.
Po rozfezani nésleduje mechanické lesténi a ptipravku Handy Lab, vzorky jsou ztencovany
ze tf stran na kone¢ny rozmér 0,5x3 mm, kdy tloustka je 0,1 mm. Nasleduje iontové zten¢ovani
Vv piistroji Cryo IS. Proces ztenceni je rozdélen na 2 faze. V prvni je vzorek umistén tenkou
vrstvou nahoru a je kryt ochrannym pasem, ktery ma desetinu tloustky vzorku, tedy 10 um.
V druhé fazi je vzorek otoCen, ochranny pas odstranén z komory pfistroje a iontovy bombard
probihd pod malym tthlem 5°. Vysledkem iontového lesténi jsou 2 oblasti rozhrani tenka vrstva
— substrat, které jsou prosvétlitelné pro elektrony.

Transmisni elektronovd mikroskopie se ukazuje jako velmi uziteCny ndstroj pii analyze
struktury transparentnich vodivych AZO vrstev, ackoliv ptfiprava vzorki je pomérné naro¢na a
zdlouhava. V této praci jsou uvedeny doporuceni, jak minimalizovat ¢as pfipravy pii zachovani
pozadované kvality. Napiiklad je pfithodné si odvazit jednotlivé slozky lepidla G2, aby byl
docilen pozadovany pomér dle technického listu vyrobce. Vzorek je vhodné nechat vytvrdit
rovnomerné zatizeny na teflonové pasce, jelikoz mezi vlastnosti lepidla G2 patii vzlinavost a
schopnost lepit témét vSechny povrchy. Vysledkem manuélniho lesténi je vzorek tloustky
100 pm, pomtickou pro pozadovany rozmér muze byt maly kus Ziletky stejné tloustky, tzn.
jakmile je ziletka vylesténa po celé ploSe, je 1 vzorek vylestény.

Rez tenkou AZO vrstvou zobrazeny TEM ukazuje, Ze naprasované vrstvy vykazuji sloupcovou
strukturu, jejichz velikost se zvySuje se vzdalenosti od substratu, coz nejspi§ souvisi
s tloustkovou zavislosti elektrickych vlastnosti, tedy ze elektrické vlastnosti AZO vrstev se
zhorSuji s klesajici tlouSt’kou vrstvy. Obrazky ziskané z TEM navic jsou velmi ndzorné, je tieba
mit na paméti, ze vSechny dosazené vysledky jsou lokalni a je tieba je ovéfit.

Struktura byla dale hodnocena z pohledu hranic. Pomoci programu Digital Micrograph byly
rozkresleny jednotlivé hranice (obr. 20). Byly méfeny mezirovinné vzdalenosti a nim pfifazeny
krystalografické roviny (hkl). Dale byly vypocitany uhly odklonu vybranych zrn od substratu
viz tab. 5. Ukazuje se, laterarni velikost zrn se nejen zvétSuje se vzdalenosti od substratu, ale
soucasné jsou krystaly v blizkosti substratu mén¢ orientované.
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U vzorku naprasovaného z obou ter¢t byl zkouman vyskyt Carovych poruch, hranovych
dislokaci. V daném snimku (obr. 22) byla hustota dislokaci 101® m~2.

Nami dosazené vysledky ukazuji, ze struktury vrstvy lze popsat i v blizkosti substratu, coz
Vv piipadé metody vyuzivajici analyzu povrchové morfologie (SEM) neni mozné. To samé plati
i pro RTG analyzu, kdy vzorek je zkouman objemovée. Dosazené vysledky budou vyuzity
vysvétleni tloustkové zavislosti elektrickych vlastnosti a pfi jejich optimalizaci pro tenkovrstvé
aplikace.
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Zavér

Cilem této bakalaiské prace bylo pfipravit dva vzorky tenkych AZO vrstev na kiemikovém
substratu pro TEM a optimalizovat jejich piipravu s ohledem na neporuseni struktury tenké
vrstvy. Vzorky byly pfipraveny pro pomoci iontového ztencovani v Cryo lon Sliceru. Tento

postup se ukazal jako vhodny, protoze nedochazelo k jejich poskozeni. Byla navrhnuta
doporuceni, jak urychlit ptipravu a jak predejit moznému neuspéchu v prubéhu ptipravy.

Snimky z TEM byly dale analyzovany. Struktura vykazuje sloupcovou strukturu zrn, pocet
hranic zrn ubyva s rostouci vzdalenosti od substratu. Vzorky maji pfevazné preferencni
orientaci (002), tzn. ze tyto roviny jsou rovnobézné s povrchem substratu. Struktura tenké
vrstvy byla rozkreslena na jednotlivé hranice zrn, dale byly pocitdny mezirovinné vzdalenosti
a k nim byly pfitazeny krystalografické roviny dle databaze ICDD PDF-2. Byly vypocitany
uhly odklonu u vybranych zrn. Ukdazalo se, ze zrna s vysokym thlem odklonu zanikaji
Vv pribéhu rlstu vrstvy a na povrchu tak jsou pouze zrna s krystalografickou rovinou (002).
U AZO vrstev se snizenym obsahem kysliku bylo pozorovano velké mnozstvi dislokaci, které
zhor$uji preferencni orientaci a mohou byt divodem vétsi optické absorpce vrstvy.

Dosazené vysledky budou déle srovnany s elektrickymi vlastnostmi vrstev.
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