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SANTRAUKA

Siuolaikiniy optoelektronikos prietaisy: jutikliy, saulés elementy, skystyjy kristaly
vaizduokliy ir iSmaniyjy stikly gamybai butinos optiskai skaidrios ir elektros srovei laidzios
medziagos. OptiSkai skaidrios ir elektrai laidZzios medziagos - tai medZiagos, kuriy optinis
pralaidumas regimosios $viesos spektre yra vir§ 80 %, draustinés juostos plotis nemazesnis kaip 3
eV, o savitoji varza nedidesné kaip 10 Q-cm eilés.

Siame darbe aprasyti, indzio-alavo oksido plony dangy nusodinimo plazma aktyvuoto
reaktyvaus terminio garinimo metodu uzauginty dangy, tyrimo rezultai.

Uzauginty dangy tyrimams naudoti: rentgeno spinduliy difrakcijos, skenuojancios
elektroninés mikroskopijos, energinés dispersijos rentgeno spektroskopijos, ultravioletinio ir
regimosios §viesos spektroskopijos metodai.

I$ gauty rezultaty nustatyta, kad plazma aktyvuoto reaktyvaus terminio garinimo metodu,
uzauginty ant stiklo padékly, indzio-alavo oksido plony dangy optinis pralaidumas mazéja, 0

elektrinis laidumas did¢ja, didéjant alavo kiekiui dangoje.
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SUMMARY

Transparent and conductive layers are widely used for many microelectronic applications,
such as transparent in the visible and near infra-red regions electrical contact electrodes in displays,
heatable glass and thin film solar cells. Transparent and conductive materials are semiconductors
with band gap higher than 3 eV, high transparency (> 80%) in the visible light wavelength range
and specific resistivity lower than 10° Q-cm.

Indium-tin-oxide (ITO) thin films were fabricated on glass substrates by reactive plasma
assisted thermal evaporation method. The influence of the mass ratio on the electrical and optical
properties of ITO thin films were investigated. The X-ray diffraction spectroscopy, energy-
dispersive X-ray spectroscopy, scanning electron microscopy, ultraviolet and visible light
spectrometer and the four-probe methods were used to investigate ITO thin films. The
transmittance of the films increased and resistivity decreased with the increase of the In/Sn mass

ratio from 4.3 up to 10.
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TCO — elektros srovei bei Sviesai laidiis oksidai

XRD — Rentgeno spinduliy difrakcija
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JZANGA

Siuolaikiniy optoelektronikos prietaisy: jutikliy, saulés elementy, skystyjy kristaly
vaizduokliy ir iSmaniyjy stikly gamybai butinos optiSkai skaidrios ir elektros srovei laidzios
medziagos. Optoelektronikos prietaisuose Sios medziagos naudojamos, kaip skaidrts elektrodai,
kuriais galima valdyti prietaiso parametrus. Keiciant jtampa galima keisti skystojo kristalo
orientacija. Elektrodu tekant elektros srovei, galima kaitinti medziagg arba pritraukti kriivininkus
i§ vieno sluoksnio ] kitg, tuo paciu keiciant $viesos pralaidumg (sumanieji stiklai). O taip pat
elektrodais gali tekéti kriivininkai generuojami saulés elemente [1-3].

Optiskai skaidrios ir elektrai laidzios medziagos - tai medziagos, kuriy optinis pralaidumas
regimosios §viesos spektre yra vir§ 80%, draustinés juostos plotis nemazesnis kaip 3 eV, o savitoji
varza nedidesné kaip 10° Q-cm eilés.

Siuo metu plac¢iai naudojamos indZio oksido (In2O3 ) su alavo priemai$omis (ITO) ir alavo
oksido (SnO») su fluoro priemaiSomis plonos dangos, kurios dazniausiai formuojamos fizikinio
nusodinimo i§ gary fazés vakuume metodais. Atlikti tyrimai rodo, kad ITO plony dangy savybés
priklauso nuo auginimo metodo ir sglygy. Juos varijuojant galima gauti jvairiausiy struktiry,
morfologijos ir elektriniy ir optiniy savybiy bei jy derinio charakteristikas [3].

Vienas i§ retai naudojamy metody tokio tipo dangy auginimui yra reaktyvusis plazma
aktyvuoto terminio garinimo metodas vakuume. Siuo metodu gaunamos dangos savo savybémis
skiriasi nuo kitais btidais auginamy dangy, todél gali turéti visai kitus privalumus ir naujas taikymo
galimybes.

Sio darbo tikslas — uzauginti indzio-alavo oksido plonas dangas plazma aktyvuoto reaktyvaus
terminio garinimo metodu ir iStirti jy optines bei elektrines savybes. Istirti optimaliomis optinémis
ir elektrinémis savybémis pasizymincios dangos taikymo apledéjusiy langy atitirpinimui ir
Sildymui charakteristikas.

Siam tikslui pasiekti buvo iskelti §ie darbo uzdaviniai:

«  Atlikti optiskai skaidriy ir elektrai laidziy dangy (TCO) fizikiniy savybiy, sintezés
metody, ir jy taikymo praktikoje literatiiros apZvalga,

»  Uzauginti keliy skirtingy indZio ir alavo masiy santykiy indZio-alavo oksido dangas ant
stiklo padékly;

. Atlikti uZauginty dangy struktiiring ir morfologing analizg;

. Nustatyti suformuoty dangy optinius ir elektrinius parametrus;

. Nustatyti 1TO danga padengto apledéjusio stiklo atitirpdymo ir Sildymo
charakteristikas.
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1. LITERATUROS APZVALGA
1.1. OPTISKAI SKAIDRIOS IR ELEKTROS SROVEI LAIDZIOS MEDZIAGOS

Laidumas elektros srovei ir §viesai priklauso nuo medziagos prigimties, atomy i$sidéstymo
kristalingje gardeléje, morfologijos ir nuo savyjy arba dirbtinai suformuoty defekty tankio. Siuo
metu placiai naudojamos ir tiriamos Optiskai skaidrios ir elektros srovei laidzios medziagos (TCO)
yra:

a) priemaiSomis legiruoti ZnO, In,0O3, SN0, and CdO oksidai

b) Zn2SnO4, ZnSNO3z, ZN2IN20s, Zn3In20e, IN2SN04, CASNO3 trikomponenciai oksidai

c) daugiakomponenciai oksidai susidedantys i§ ZnO, In2O3 and SnO- oksidy.

Siuo metu dazniausiai naudojamos In2O3 su alavo priemaiSomis (ITO) ir SnO2 su fluoro
priemaiSomis plonos dangos. Did¢jant TCO medZiagy panaudojimui gaminant skaidrius
elektrodus optoelektroniniuose prietaisuose, labai padidéjo indZio paklausa ir kaina. Susidariusi
situacija vercia ieskoti alternatyviy medziagy ITO pakeitimui. Naujy TCO medziagy savitoji varza
turéty biiti apie 10° Q-cm eilés, tipinis absorbcijos koeficientas nedidesnis kaip 10* cm™,
regimosios §viesos ir UV spinduliy spektruose, optinis draustinés juostos plotis apie 3 eV [1-3].

Geromis ITO alternatyvomis, gaminant plonus skaidrius elektrodus galéty buti ZnO:Al ir
Zn0:Ga (AZO ir GZO) puslaidininkiai. Lyginant AZO ir GZO dangy savybes bei gamybos
technologijas, pirmenybé¢ teikiama AZO plonos dangos. Jos turi zema savitaja varza (10™* Q-cm
eilés), o taip pat jy gamybai naudojamos aplinkai nekenksmingos bei nebrangios medziagos.
Taciau $iuo metu susiduriama su $iy medziagy elektriniy savybiy stabilumo problemomis. TCO
medZziagy savybés turi iSlikti stabilios Sarmingje arba riigStin€je terpése, 0 jy dangos turi biiti
atsparios oksidacijai ar redukcijai auksStesnése temperatiirose [3]

Pagrinde TCO medZiagos yra n-tipo puslaidininkiai, bet §iuo metu iSaugo tyrimy skaicius
gaminant ir tiriant p — tipo TCO medziagy (ZnO:Mg, ZnO:N, 12O, NiO, NiO:Li, CuAlO,
CuzSrOz, and CuGaO.) plonas dangas[4-7].

1.1 lentelé. Skaidrios ir elektrai laidZios medZziagos bei naudojamos priemai$os

TCO PriemaiSos

SnO2 Sb, F, As, Nb, Ta

ZnO Al, Ga, B, In, Y, Sc, F, V, Si, Ge,Ti, Zr, Hf, Mg, As, H
In203 Sn, Mo,Ta, W, Zr, F, Ge, Nb, Hf, Mg

Cdo In, Sn

Ta20

GalnO3 Sn, Ge

CdSh203 Y
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1.2. INDZIO — ALAVO OKSIDU OPTINES SAVYBES

Siekiant TCO dangas pritaikyti praktikoje, jy absorbcijos koeficientas turi biiti labai mazas
UV-VIS-NIR spektry srityse. Arti UV spektro pralaidumg riboja draustinés juostos plotis (Eg), nes
fotonai turintys didesne energijg yra absorbuojami. Antra pralaidumo riba yra NIR zonoje. Idealiu
atveju placiame UV-VIS-NIR spektry diapazone neturéty absorbuoti fotony. Taciau realiose
dangose, esant placiam elektromagnetiniy bangy spektro diapazonui, pralaidumas nesiekia 100 %.

ITO dangy atspindZio ir pralaidumo priklausomybés nuo bangos ilgio pateiktos 1.1 pav. [4]

100

0 05 1.0 15 20 255 0 15 20 25 30

Atspindys [R], Pralaidumas [T] (%)

Bangos ilgis (Lm)

1.1 pav. In203:Sn dangos, suformuotos i§ nanodaleliy atspindzio ir pralaidumo priklausomybés

nuo bangos ilgio [4]

95

o0 -

85 4

Pralaidumas (%%)
w0
L

m T T T T
0 2 4 6 8 10

Deguonies srautas (cm’ /min)
1

1.2 pav. ITO dangy optinio pralaidumo (550 nm bangos ilgiui) priklausomumas nuo deguonies srauto dangos

augimo metu [4]
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C. David ir kt. [4] ITO dangas formavo keisdami deguonies koncentracijg auginimo metu. Jy
atlikti tyrimai parod¢, kad ITO dangy optinis pralaidumas padidéja nuo 75 % iki 93 %, o savitoji
varza sumazéja nuo 30 10 iki 5 10 Q-cm, argono plazmoje didinant deguonies srautg nuo 1 iki
8 cm®/min (1.2 pav.). A.Eshaghi ir kt. tyrin¢jo ITO dangy, suformuoty magnetroniniu dulkéjimo
metodu, optinio pralaidumo, pavirSiaus morfologijos, savitosios varzos ir draustinés juostos kitimag
priklausomai nuo ITO sluoksniy storio. Autoriai nustaté, kad, didinant ITO dangy storj nuo 200
nm iki 400 nm, optinis pralaidumas regimosios §viesos intervale sumazéja apie 20 % (1.3 pav.).
Optinis pralaidumas sumazéja, nes, didéjant dangos storiui, formuojasi stambesni gradeliai, kurie

lemia didesne $viesos sklaidg [5].

100
l)o _——
i
0 s —\/,/‘7<_4 e
il
e e
o 2 s
s >
2 % 350
'g 50
5
40
Ay
30
20
10
0
350 400 450 500 550 600 650 700 750

Bangos ilgis (nm)

1.3 pav. ITO plony dangy pralaidumo priklausomybé nuo bangos ilgio, esant jvairiems dangy

storiams [5]

Optinés TCO dangy pralaidumo (T), atspindzio (R) ir absorbcijos (A) savybés nusakomos
luzio rodikliu (n), ekstinkcijos koeficientu (k), draustinés juostos plo¢iu (Eg) ir geometriniais
parametrais. Geometrija nusakoma plonos dangos storiu, storio vienodumu, dangos pavir§iaus
SturkStumu. Dangy pralaidumo, atspindZio ir absorbcijos koeficientai priklauso nuo cheminés
sudéties ir medZiagos struktiiros. Kriivininky koncentracija yra atvirk$¢iai proporcinga NIR
absorbcijos ribai. Taciau krivininky koncentracija tiesiogiai proporcinga UV absorbcijos ribai,
nes draustinés juostos plotis didéja, didéjant koncentracijai (Moss-Burstein efektas). Dél to TCO
pralaidumo ribinés vertés ir elektrinis laidumas priklauso vienas nuo kito [5]. Yra nustatyta, kad
absorbcijos riba pasislenka link trumpesniy bangy srities, padidéjus elektrony, uzpildanciy

laidumo juosta, koncentracijai jvedant priemaisas.
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1.3. INDZIO — ALAVO OKSIDU ELEKTRINES SAVYBES

TCO yra placios draustinés juostos puslaidininkiniai oksidai, kuriy savitasis laidis (o) Kkinta
nuo 102 iki 1,2-10° S. Laiduma salygoja susidares deguonies vakansijy skai¢ius arba vakansijy
skaiCius atsirades dél priemaiSy. Pasalinus priemaisas, Sie oksidai tampa labai gerais dielektrikais,
kuriy savitoji varza p > 10'° Q-cm. Daugelis TCO yra n-tipo puslaidininkiai. Tokiy medZiagy

elektrinis laidumas priklauso nuo elektrony tankio laidumo juostoje ir jy judrumo:
o=Lme; 1)

Cia p yra elektrony judris, n — elektrony tankis, e — elektrono kravis. Elektrony judris:

et

U=—; (2)

m*’

¢ia t yra impulso relaksacijos trukmé, m* yra efektiné elektrono masé.

Elektrony judrumas yra ribotas, nes elektrony tankis ir impulso relaksacijos trukmé yra
atvirksciai proporcingi. Kadangi plati draustiné juosta (Eg > 3 eV) skiria valenting juosta nuo
laidumo, tai laidumo padidinti termiskai kambario temperatiiroje negalima (kT~0,03 eV, kur k yra
Boltcmano konstanta). Dél tos pacios priezasties stechiometriniai TCO yra geri dielektrikai.

Taigi savitasis laidis i§ esmés ribojamas dél dviejy priezasciy:

1) n ir p negalime atskirai keisti (didinti) TCO, turinéivose dideles kriivininky
koncentracijas. Esant didelei elektrony koncentracijai, kriiviy perneSimas pirmiausiai ribojamas
jonizuoty priemaisy sklaidos, t.y. Kulono jégy.

2) Kuo didesné priemaiSy koncentracija, tuo labiau ribojamas kriivininky judrumas.
Pasiekus tam tikra ribing vertg, elektrinis laidumas nebedidéja, o optinis skaidrumas mazéja,
bangos ilgiui artéjant link artimyjy infraraudonyjy spinduliy spektro srities.

Bellingham ir kt. [8] nustaté, kad TCO (ITO, SnO», ZnO) kravininky judrumas, o tuo paciu
savitoji varza yra riboti dél jonizuoty priemaiSy sklaidos, kriivininky koncentracijai pasiekus
10%° cm™ vertes. Ellmer taip pat nustaté, kad ZnO plony dangy, nepriklausomai nuo padengimo
metodo, savitoji varza siekia 2-10* Q-cm, o krivininky judrumas — 50 cm?/Vs. ITO dangose
maksimali kriivininky koncentracija sieké 1,5-10% cm-3, o varza ir kriivininky judris buvo toks
pat kaip ir ZnO.

Si savybé biidinga visiems puslaidininkiams. Jonizuoty priemaiginiy atomy, homogeniskai
pasiskirs¢iusiy puslaidininkyje, sklaida yra tik vienas i§ galimy judruma ribojanciy veiksniy. Taip
pat dél Sio efekto, esant didelei kravininky koncentracijai, gali jvykti priemaiSiniy jony

persigrupavimas, kas dar labiau padiding kriivininky sklaida [8, 9]
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1.4. INDZIO — ALAVO OKSIDU PLONU DANGU AUGINIMO FIZIKINIAI METODAI

IS dujinés fazés dangos gali biiti nusodinamos fizikiniais (PVD), cheminiais ar kombinuotais
budais. Nusodinimas i§ gary fazés vyksta, kai kietosios biisenos medziaga garuoja (paverc¢iama
atomais arba molekulémis) i§ garintuvo. Atomai arba jy klasteriai yra perneSami link padéklo
vakuume arba plazmoje.

PVD biidu galima formuoti jvairiy medziagy (vieno elemento medziagy, lydiniy ir junginiy)
dangas, vykdant garinimo procesa inertiniy ir/arba reaktyviyjy dujy aplinkoje.

Naudojant PVD buadus, plony dangy formavimo metu pasireiskia keli jy augimo
mechanizmai. Plona danga auga atomams i$ gary fazés kondensuojantis ant padéklo. Procesg
salygoja kondensacijos salygos ant padéklo pavirSiaus ir atlekianCiy atomy srauto parametrai.
Kondensacijos salygas jtakoja padéklo parametrai: temperatiira, cheminé sudétis, struktiira,
kristalografiné orientacija, pavirSiniy defekty koncentracija, pavirSiaus Svarumas. Atlekianciy
atomy srauto parametrai priklauso nuo medziagos tipo ir biido, kuriuo medziaga buvo paversta j
gary faze. Pastargjj parametrg lemia atlekianc¢ios medziagos srauto tankis, jo atomy pasiskirstymas
erdvéje, jei tai daugiakomponentinis srautas, pasiskirstymas pagal energijas ir daleliy erdvinés
trajektorijos. Sudarant sudétingy oksidy plonus sluoksnius, nusodinimas vyksta dujy miSinio
aplinkoje 1 kurj jeina deguonis. Oksido junginiai formuojasi ant padéklo pavirSiaus, vykstant
reaktyviajam procesui. Reaktyvios dujos taip pat keicia ir atlekianéio srauto charakteristikas.
Nevertinant parametry gausos, yra galimi trys sluoksniy augimo mechanizmai: Volmerio-Veberio,
Franko van der Merves ir Stranski-Krastanovo. Pirmuoju atveju augimas vyksta salelémis. Franko
van der Merves mechanizmas nusako sluoksniy augima, kai sluoksniai auga vienas ant kito.
Stranski-Krastanovo sujungia pirmus du augimo budus. Kuris mechanizmas pasireiks, priklauso
nuo nusodinamy atomy tarpusavio bei ty atomy ir padéklo rySiy energijy. Sluoksnio
mikrostruktiiros priklausomybe nuo padéklo ir sluoksnio lydymosi temperatiry santykio
vakuuminiam garinimui sudaré B.A. Mov¢an ir A.V. Dem¢isin.

ITO dangy formavimui daznai naudojami du PVD metodai: joninio dulkéjimol[1, 4, 10-15]
ir terminio garinimo [2, 16]. Pats populiariausias ITO plony sluoksniy auginimo metodas yra
joninis dulkéjimas. Dulkéjimo procesas nuo garinimo proceso skiriasi tuo, kad jis nepriklauso nuo
medziagos temperatliros ir yra saglygojamas bombarduojancios dalelés impulso, o ne energijos
perdavimo. Lengviausiai galima pagreitinti jonizuotas daleles, todél praktiskai dulkéjimo procesas
vyksta bombarduojant medZziagas teigiamais jonais. Dulkéjimo metu, bombarduojama medziaga
pervedama | dujing biiseng ir plonas sluoksnis kondensuojasi ant padéklo. Dabartiniu metu visus

naudojamus jony srauto gavimo metodus galima suskirstyti j dvi grupes:
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1. Jonai, bombarduojantys taikinj, iStraukiami i§ plazmos, suteikus taikiniui neigiamag
potencialg plazmos atzvilgiu. Dujy plazmai gauti daZniausiai yra naudojamas savaiminis
rusenantis islydis dujose. Tokiose sistemose joninis dulkéjimas atliekamas 10-102 Pa slégio
dujose, nes gilesniame vakuume iSlydis nevyksta.

2. Jony srauto gavimui naudojami skirtingy tipy ir konstrukcijy jony Saltiniai, kuriuose yra
suformuojamas reikalingos energijos ir tankio jony srautas. Toks procesas vadinamas dulkéjimu
joniniu pluosteliu. Be minéty techniniy ypatumy, joninis dulkéjimas nuo terminio garinimo zymiai
skiriasi ir gauty daleliy parametrais, kurie priklauso nuo proceso mechanizmo.

Bombarduojant medziagas pagreitintais jonais vyksta daug procesy, kurie priklauso nuo
daugelio parametry: jony masés, energijos, kriivio, bombarduojancios medziagos savybiy (atomy
masés, atomy rysio energijos, struktiiros), pavirsiaus reljefo, poveikio salygy (jony kritimo kampo,
taikinio temperatiiros ir kt.)

Vyraujantys procesai labiausiai priklauso nuo jony kinetinés energijos. Kai jony energija
virsija tam tikrg slenkstine energija, stebimas medziagos dulkéjimas. Slenkstiné energija priklauso
nuo medziagos savybiy ir jono masés, ir dazniausiai yra lygi 15-30 eV. Joninio dulkéjimo greitis
visoms medziagoms priklauso nuo joninio dulkéjimo koeficiento ir jony srauto. Joninio dulkéjimo
koeficientas priklauso nuo medziagos ir jony savybiy: jony atominés masés ir energijos, kritimo j
taikinj kampo, taikinio atomy atominés masés, taikinio temperatiiros. Konkreciu atveju Sis
koeficientas nustatomas eksperimentiskai arba apskai¢iuojamas remiantis dulkéjimo mechanizmu.

Literatiroje daugiausiai apraSomi ITO plony dangy auginimas magnetroninio joninio
dulkéjimo metodais. Dazniausiai naudojamas nuolatinés srovés reaktyvinis magnetroninis
nusodinimas, kai nusodinimas atliekamas argono ir deguonies aplinkoje. Dulkéjimas gali vykti i$
dviejy skirtingy magnetrony, } kuriuos yra jstatomi indzio ir alavo metaliniai taikiniai arba kai |
vieng magnetrong jstatomas indzio-alavo lydinio taikinys [17]. Kitas budas - radijo daznio
magnetroninis nusodinimas [12]. Jis gali bati atliekamas argono ir kartais argono su nedideliu
deguonies kiekiu aplinkoje. Taikinys daZniausiai yra norimos sudéties indzio-alavo oksidas.
Dangy pavirSiaus morfologija galima keisti, naudojant skirtingas auginimo metodikas. Formuojant
dangg kambario temperatiiroje ir véliau ja atkaitinus 200 °C temperatiiroje, vieng valanda,
gaunamas tolygus pavirSius (1.4 pav. a). Formuojant dangg ant karsto (200 °C) padéklo, susidaro
jvariomis kryptymis orientuotos nanokolonos (1.4 pav. b) [3].

Y. Wang ir kt. [18] ITO dangas formavo argono ir argono-deguonies plazmose. Jie nustaté,
kad papildomai jvedant deguon;j (5, 10 ar 20 cm®min) j argono plazma ITO dangy storis nuo 1,46
um sumazéja iki 0,42 pm, o savitoji varza padidéja nuo 6,83 10 iki 1,53 10 Qcm. Deguonies

jvedimas lemia ir ITO dangy pavirsiaus Siurk§tumo sumazéjima (1.5 pav.)
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Sis metodas gana paprastas, ta¢iau turi kelis trikumus: praktiskai negalima keisti indZio alavo
santykio ir salyginai nedidelis dangos augimo greitis. Taciau $iuo buidu galima gauti gera dangos
savybiy tolyguma. Siais metodais gaunamos tankios, neporétos dangos, kuriy savitoji varza yra
nuo 5,5-10° Q-cm iki 7,5-:10° Q-cm, o optinis pralaidumas (80+90) %, draustinés juostos plotis
3,5-4,0eV [3].

1.4 pav. ITO dangy pavirSiaus vaizdai:a) suformuotos ir atkaitintos 200 °C; b) augintos ant 200 °C temperatiros
padéklo [3]

30.3 nm

-23.3 nm

29nm

2.6 nm

1.5 pav. ITO dangy pavirSiai: (a ir ¢) suformuoti argono plazmoje, (b ir d) argono-deguonies plazmoje [18]

ITO plony sluoksniy auginimas, naudojant termino garinimo PVD metoda, gali buti
vykdomas terminiu rezistyviniu biidu, naudojant metalinius indj ir alavg. Taip pat gali buti
vykdomas garinimas elektrony pluostu. Antruoju biidu daZniausiai jau garinami indzio-alavo
oksido supresuoti milteliai. Dangy auginimas daZniausiai atliekamas ant skaidriy stiklo padékly,

kuriy temperattra auginimo metu gali Kisti nuo kambario iki 400 °C. Po auginimo, sluoksniai gali
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bati papildomai atkaitinami keletg valandy oro aplinkoje, kurios temperatiira neaukstesné kaip 400
°C. Atkaitinimo metu geréja dangy kristaliskumas, jei joms augimo metu neuzteko energijos pilnai
kristalizacijai. D¢l to geréja optinés ir elektrinés savybés. Siais metodais uzauginty sluoksniy
savitoji varza yra (3+9)-10* Q-cm, o optinis pralaidumas (70+90) %, draustinés juostos plotis 3,8-
3.9eV[3].

Auginant ITO plonus sluoksnius gali baiti taikomas plazma aktyvuotas reaktyvusis garinimas.
Reaktyvaus garinim0 metu, junginiai susiformuoja, garuojant medziagal ir vykstant
plazmocheminei reakcijai su aplinkoje esan¢iomis dujomis (Oz, N2).

Garinimas vakuume taip pat sumazina uzterStumga sistemoje. Liekamyjy dujy slégis sistemoje
yra nuo 102 iki 10 Pa. Sis slégos priklauso nuo vakuuminiy siurbliy galios, kameros didZio ir
Svarumo. Garinamos medziagos gary sudétis proporcinga iSlydytos medziagos gary slégiui.
Terminis garinimas vykdomas, rezistyviai kaitinant lovelj, kuris daZniausiai biina pagamintas i$
molibdeno. Padéklai montuojami tokiu atstumu, kad garinimo S$altinis nekaitinty padéklo
Siluminio spinduliavimo btidu. Atomai laisvai garuoja nuo pavirsiaus, jeigu isléke i§ pavirSiaus
nepatiria susidiirimy. Siuo atveju garavimo greitis apskaiGiuojamas pagal Hertz ir Knudsen
iSraiska:

dN _C(p"—p). @)
dt 272mkT
¢ia dN — iSgaravusiy atomy skaicius i§ kvadratinio centimetro; C — konstanta, priklausanti nuo
skysc€io ir gary rotaciniy laisvés laipsniy; p* — medziagos gary slégis esant temperatiirai T; p —
liekamyjy dujy slégis; k — Bolcmano konstanta; T — absoliu€ioji temperatiira; m — garinamos
medZiagos mase.

DidZiausias garavimo greitis yra, kai p =0 Pa, 0 C = 1. Jeigu garavimo grei¢iai mazi, erdvinis
atomy srauto pasiskirstymas gali biiti apraSomas kosinuso désniu. Jei, esant medZziagai dujinéje
fazéje, nevyksta susidirimy, tai medziaga nusodinama nuo $altinio ant padéklo tiesiomis linijomis.
Medziagos, nusodinamos 1§ taskinio Saltinio ant pavirSiaus, nusodinimo greitis priklauso nuo

atstumo ir padéklo pasukimo kampo:

dm E
——=—>C0S¢C0s0, 4)
dA  ar
¢ia dm/dA — masé ploto vienete; E — visa i§garinta masé; r — atstumas nuo Saltinio iki padeklo; 0
— garavimo kampas normalés atzvilgiu; ¢ — kampas nuo saltinio — padéklo linijos [19].

Bet kuriame pavirSiaus taske kampinis nusodinamyjy daleliy pasiskirstymas yra mazas, nes

jie garuoja i§ taskinio Saltinio. Kampinis srauto pasiskirstymas i§ laisvo pavirSiaus nebiitinai
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pasiskirstes pagal kosinuso désnj. Jis priklauso nuo Saltinio geometrijos, susidiirimy, dél didelio
garavimo greicio, garinamos medziagos lygio garintuve [19].

Plazma aktyvuoto garinimo metodas taikomas bismuto oksido dangoms nusodinti. A. Iljinas
ir kiti suformavo plonas bismuto oksido dangas, naudodami reaktyviojo ir jonais aktyvinto
reaktyviojo garinimo budg [20].

Galimos ir kitos jonais aktyvuoto garinimo sistemy konstrukcijos: nuolatinés srovés Saltinis,
generuojantis plazma, ir garintuvas su elektrony spinduliu, garintuvas su indukcinio kaitinimo
sistema. Naudojant rezistyvinius garintuvus, garinamy medziagy jvairové apribojama iki
medziagy, kuriy lydymosi temperatiiros yra mazesnés kaip 1300 °C. Naudojant garinimo elektrony
spinduliu metoda, galima gauti didelius nusodinimo greicius netgi ty medziagy, kuriy lydymosi
temperatiira didesné negu 3000 °C. Sitlelio tipo elektrony patrankos prastai dirba esant dideliems
slégiams, reikalingiems Zérintiems i§lydziams gauti. Siekiant pailginti sitlelio naudojimo laika, 0
taip pat padidinti elektrony laisvojo kelio ilgj, kurio reikia siekiant jonizuoti dujas, biitinas
papildomas diferencijuotas siurbimas [21]. Bunshal, Raghuram, Deshpandey [21, 22] aprasé
metodg, kurj naudojant, metalas, garinamas elektrony spinduliu, reaguoja su reaktyviyjy dujy
plazma ir nusodinamas ant padéklo kaip junginys. Metodas buvo pavadintas plazma aktyvuotu
reaktyviuoju garinimu. Siuo metodu plazma sukuriama tarp jZemintos kameros ir zondo, prie kurio
prijungtas aukstosios jtampos teigiamasis polius. Plazma palaikoma elektrony, emituojamy i$
elektrony spindulio. Srovés stipris zonde yra 40—170 mA, o jtampa — 20-80 V. Reaktyviosios
dujos naudojamos tokios, kaip ir reaktyviojo dulkéjimo sistemose. Darbiniy dujy slégis, vykstant
nusodinimo procesui, yra 10-1072 Pa. Dar gali biiti plazma aktyvuoto garinimo sistema, kurioje
plazma yra suzadinama indukciSkai radijo dazniu. Tokig sistemg iSrado Murayama [22].
Naudojant radijo daznj, galima gauti stabilesn;j i8lydj, didesnj jonizacijos laipsnj nei nuolatinés
sroves iSlydZiuose. Taip pat yra ir modifikuoty jonais aktyvuoto garinimo sistemy, kai plazma
suzadinama tiesiogiai prijungus radijo daznio Saltinj j padéklo laikiklj, pastatant magnetus uz
padékly. Siekiant padidinti dujy jonizacijg gali buti naudojami siiileliai, emituojantys elektronus,
kurie sumontuojami $alia garintuvo.

Svarbiausias plazma aktyvuoto garinimo metodo privalumas yra tas, jog plazma gali biti
kontroliuojama nepriklausomai nuo metaly garavimo grei¢io. Reguliuojant elektrony energija
plazmoje ir siekiant maksimalaus dujy suZadinimo, galima generuoti chemiskai aktyvius darinius:
suzadintus atomus ir molekules. Sis privalumas i$naudojamas, nusodinant junginiy dangas.
Proceso metu daznai pastebimas nusodinimo grei¢io sumazéjimas, esant reaktyviajam dulkéjimui,
nes, saveikaujant su aktyvia aplinka, ant taikinio susiformuoja stabiliis junginiai. Ta¢iau plazmos

jonais aktyvuoto garinimo proceso metu metalai lydosi garintuve ir nusodinimo greicio
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sumaz¢jimas pasireiskia retai. Taikant jonais aktyvuoto garinimo metoda, pasiekiami nusodinimo
greiCiai yra didesni nei 10 um/min.

Vykstant plazma aktyvuoto nusodinimo procesui, padéklas, 0 tuo paciu ir danga nuolatos
bombarduojamas argono arba deguonies jonais. D¢l joninio bombardavimo padidé¢ja padéklo
temperatiira. Tarp padéklo ir dangos atsiranda abipusis difuzinis sluoksnis. Esant didesnéms jony
energijoms, vyksta vidinis dangos ir padéklo medziagy maiSymasis. Dél Sios priezasties plazmos
jonais aktyvuoto garinimo metodu nusodinty dangy adhezija yra gerokai didesné, negu nusodinant
dangas klasikiniu garinimo metodu. Plazma aktyvuoto garinimo metodu nusodintos dangos
pasizymi stipria adhezija, mazu porétumu, atsparumu korozijai ir mechaniniam poveikiui.

ITO dangy formavimas magnetroniniu dulkéjimo metodu yra gana placiai nagrinéjamas,
vertinant proceso parametry jtaka suformuoty dangy morfologijai, fazinei sudéciai, optinéms bei
elektrinéms savybéms. Tac¢iau duomeny apie ITO dangy formavimg naudojant plazma aktyvuoto
reaktyvaus terminio garinimo metoda yra nedaug. Taip pat mazai duomeny apie optimaly indzio
ir alavo masiy santykj plonose dangose. Be to nepakankamai i$samiai yra istirta indzio ir alavo
masiy santykio jtaka dangy optiniam pralaidumui, elektrinéms savybéms, draustinéms juostos
plociui bei kt. Siekiant Sio tipo plonas dangas sékmingai pritaikyti praktikoje biitini sistemingi

tyrimai.
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2. MEDZIAGOS IR TYRIMO METODAI
2.1. INDZIO — ALAVO OKSIDU PLONU DANGU AUGINIMO JRANGA

Ploni indzio-alavo oksido sluoksniai buvo auginami ant stiklo 2.1 pav. pavaizduota
rezistyvinio terminio garinimo vakuume sistema UVN. Didziausias vakuumas, kurj galima

pasiekti §ia vakuumine sistema yra 5-107 Pa.

2.1 pav. Plazma aktyvuoto garinimo jrenginys

Si sistema yra modifikuota, taip, kad joje baty galima auginti sluoksnius plazma aktyvuotu
reaktyviojo garinimo metodu. Tam prie kameros yra prijungtas deguonies padavimo srauto
reguliatorius, kuris leidzia keisti deguonies padavimo srauta nuo 0 — 500 cm®/min. Plazma
sukuriama tarp ekrano ir bandinio laikiklio, naudojant aukstos jtampos nuolatinés srovés Saltinj.
Garinimas atliekamas i§ molibdeno lovelio, j ji jdedant norimg i$garinti indzio ir alavo medziagos
kiekj. Kei¢iant jdedamas indZzio ir alavo mases, gaunamos skirtingos sudéties dangos. Plazma

aktyvuoto reaktyvaus garinimo kameros schema yra pavaizduota 2.2 pav.
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VAKUUMINE KAMERA
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METALO GARAI
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KINTAMOS SROVES || NUOLATINES
SALTINIS SROVES SALTINIS

2.2 pav. Plazma aktyvuoto reaktyvaus garinimo sistemos schema

BANDINYS

Plony ITO dangy formavimo plazma aktyvuoto garinimo jrenginio parametrais nurodyti 2.1

lent.

2.1 lentelé. Dangy auginimo salygos

Auginimo parametras Vertés
Pradinis slégis, Pa 5-10°°
Deguonies dujy slégis auginimo metu, Pa 4
Atstumas tarp lovelio ir bandinio, cm 10
Itampa tarp ekrano ir bandinio, V 400
I8lydzio srove, A 0,625
Garintuvu tekanti srove, A 75

Idedamos i$garinti medziagos mas¢ buvo nustatoma analitinémis svarstyklémis A&D GR
202. Svarstykliy absoliutiné paklaida — 0,01 mg.

UZzaugusiy dangy storiai iSmatuoti profilometru.
2.2. VARZOS MATAVIMAS KETURIU ZONDU METODU

MedZiagy elektrinis laidumas priklauso nuo elementinés sudéties, struktiiros, fazinés biisenos
ir gali kisti placiose ribose. Todél elektriniy charakteristiky matavimas yra labai efektyvus
netiesioginis plony sluoksniy savybiy tyrimo metodas. Sluoksniy pavirS§inés varzos buvo
matuojamos keturiy zondy metodu. Sluoksniai buvo sudaromi stac¢iakampio (2.3 pav.) formos
[23].
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2.3 pav. Pavirsinés varzos matavimo keturiy zondy metodu principiné schema, kai zondai iSdéstyti vienoje

linijoje ir vienodais atstumais vienas nuo kito

Per krastinius zondus leidZiama srove, o tarp viduriniyjy zondy matuojamas potencialy
skirtumas. Sluoksnio, kurio storis zymiai mazesnis uz jo plotj ir ilgj, pavirSiaus kvadrato varza

apskai¢iuojama naudojant formule:

r U
Ri=—-—; 5
 h2 | ®)
¢ia Rq - pavirSiaus kvadrato varza, U- jtampos kritimas bandinyje, I — srové stipris.
Savitoji varza apskai¢iuojama pagal formule:

¢ia d — sluoksnio storis.
2.3. ELEKTRINIU SAVYBIU TYRIMAS

Elektrinés ir elektro-terminés indZio-alavo oksido savybés nustatytos prie bandinio kontakty
prijungus nuolating jtampa ir iSmatavus sluoksniu tekancios elektros srovés stiprj. Taip buvo
nustatytos voltamperinés sluoksnio ir kontakty priklausomybés. Sluoksnio pavirSiaus temperatiira
buvo matuojama termopora.

Siems tyrimams naudota jranga: maitinimo Saltinis (AIM-TTI INSTRUMENTS,
PL303QMD), kuriuo galima keisti jtampg nuo O iki 30 V, ampermetras (Agilent 34410A),
multimetras (Mastech MS 8229) su termoporiniu zondu. Matavimai zemesnése temperatiirose

buvo atlickami $aldant bandinj Peltje elementu ir bandinio temperatiira buvo pazeminta iki -10 °C.
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Srové, tekanti per indzio-alavo oksido sluoksnj, didina jo ir stiklo padéklo temperatira.
Darbe buvo nustatyti bandinio temperatiiros kitimo désningumai, prie bandinio prijungiant nuo 12
V iki 27 V jtampa.

2.4. OPTINIO PRALAIDUMO IR ATSPINDZIO SPEKTRO MATAVIMAI
ULTRAVIOLETINIO IR REGIMOSIOS SVIESOS SPEKTRU SRITYSE

Siame darbe naudojamas $viesolaidinis spektrometras ,,Ocean Optics* USB4000. Prietaisas
leidzia keisti krentan¢ios $viesos bangos ilgj nuo 250 nm iki 850 nm. Siuo prietaisu galima
iSmatuoti Sviesos pralaidumo ir atspindzio priklausomybes nuo $viesos bangos ilgio. 2.4 pav.
pavaizduota pralaidumo spektro matavimo jranga, o 2.5 pav. pavaizduota atspindzio matavimo

jranga.

2.4 pav. UV-VIS spinduliuotés spektro pralaidumo matuoklis

2.5 pav. UV-VIS spinduliuotés spektro atspindzio matuoklis
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Naudojant pralaidumo ir atspindzio duomenis, absorbcijos koeficientg galima apskai¢iuoti

pagal formule:
1 1
a=—-In| = |; 7
d (Tj ()

¢ia: d - dangos storis;; T — pralaidumas.

Jei yra iSmatuotas atspindzio priklausomybé nuo bangos ilgio R atsizvelgiant i sarysj:

2 —ad
r-U=Rfe”. ®
1-R%
absorbcijos koeficientas skai¢iuojamas pagal sekancia israiska:
2
a:%-ln =R, ! )

T

Tauco metodu ekstrapoliuojant (ahv)N =f(hv) priklausomybe galima tiksliai nustatyti

plonos plévelés draustinés juostos plotj, kuris yra svarbi puslaidininkiniy medziagy savybé [24]
2.5. RENTGENO SPINDULIU DIFRAKCIJOS TYRIMO METODAS

Indzio-alavo oksido dangy kristalografinés strukttros buvo istirtos ,,Bruker firmos ,,D8
Advance* difraktometru, naudojant Brego-Brentano 6-20 geometring konfigtracija. Irenginyje
naudojamas CuKa spinduliavimas, kurio bangos ilgis yra 0,15418 nm. Difragave rentgeno
spinduliai registruojami 10° — 60° kampy intervale.

Rentgeno spinduliy difrakcija (XRD) yra nedestruktyvus analizés metodas, naudojamas
metaly, puslaidininky, dielektriky ir jy lydiniy kristalinei strukttirai apibiidinti. Juo galima tirti
kietuosius kiinus, miltelius, plonas dangas bei pléveles .

Kad rentgeno spinduliai difraguoty, turi buti tenkinama Brego salyga. Tai pavaizduota 2.6

pav., kai rentgeno spindulys krinta j lygiagrecias plok§tumas P1 ir P2, kurias skiria atstumas d .
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2.6 pav. Scheminis krintanéiy (1 ir 2) ir atsispindéjusiy (1° ir 2¢) spinduliy atvaizdavimas [25]

Monochromatiniai spinduliai 1 ir 2 su plokStumomis sudaro kampg 6. Kampas tarp kritusio
ir konstruktyviojo atspindzio spinduliy yra 20. Atsispindéjes spindulys didZiausig intensyvuma
pasieks, kai 1° ir 2 bangy fazés sutaps. Konstruktyvi interferencija jvyks tuomet, kai bangy eigos
skirtumas tarp 1 ir 1° bei tarp 2 ir 2° bus bangos ilgio kartotinis. Tai yra vadinamas Brego

désnis,kuris uzrasomas taip:
2dsinf = nl.; (10)

¢ia d — atstumas tarp plokStumy Py ir P2; 6 — j plokS§tuma krintanéiy spinduliy kampas; A — bangos
ilgis; n — sveikas skaicius, nurodantis difrakcijos laipsnj [25].

Kokybiné rentgeno spinduliy difrakcija yra paremta tuo, kad kiekviena medziagos fazé turi
tik jai specifing kristaling gardele. Sia gardele sudaro atominiy plok$tumy Seimos, kuriy
tarplokStuminiai atstumai yra budingi tik tos fazés kristaly gardelei. Todél difraktogramoje
pateikiami §ig faze atitinkantys difrakciniai maksimumai, vadinami smailémis. Daugiafazés
medZiagos difraktogramoje yra iSdéstytos smailés, kurios priklauso visoms fazéms, o bendra
difrakcinj vaizda sudaro difrakciniy maksimumy visuma. Faze, kurios kiekis medziagoje mazas,
atvaizduoja tik patys intensyviausi maksimumai. Jprastinis difrakcijos spektras susideda i$ kreivés,
kurioje pavaizduota atsispindéjusiy spinduliy intensyvumo priklausomybé nuo detektoriaus
kampo 20 ar 0 (atsizvelgiant ] goniometro konfigtracijg) .

Lyginant gautas rentgenogramas su atitinkamy faziy standartinémis rentgenogramomis,
buvo identifikuotos sudaryty plony pléveliy fazés ir kristaliné sandara. Jeigu XRD spektre buvo
stebimi vienas arba keli statlis difrakciniai maksimumai, tai gauta danga buvo laikoma

polikristaline.
2.6. SKENUOJANCIOS ELEKTRONINES MIKROSKOPIJOS TYRIMO METODAS

Indzio-alavo oksido dangy morfologija buvo istirta ,,Raith* firmos ,,e-LINE* skenuojanciu

elektroniniu mikroskopu. Irenginyje naudojamas terminio lauko emisijos elektrony Saltinis. Tiriant
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sluoksnius, SEM greitinanti jtampa buvo 10 kV, didinimas nuo 20 iki 50 tikstanciy karty, o
atstumas nuo tiriamojo bandinio iki detektoriaus buvo 8 — 11 mm.

Skenuojancio elektroninio mikroskopo paskirtis yra gauti labai daug karty (iki 100
tikstanéiy) padidinta tyrinéjamo paviriaus vaizda. Siuo mikroskopu galima analizuoti metaly,
dielektriky, puslaidininkiy pavirSius bei jy pjuvius. Prietaiso veikimo principas yra pagrjstas 5 —
10 nm sufokusuoto elektrony pluostelio sgveika su pavirSiumi vakuume. SEM detektorius fiksuoja
atsispindéjusius nuo bandinio elektronus ir i§ bandinio i§mustus antrinius elektronus.

Skenuojanc¢iame elektroniniame mikroskope, tiriamos medziagos pavirSiaus vaizdui gauti,
naudojamos elektrony S$altinio generuojamas elektrony pluostelis. IS katodo iSspinduliuoti
elektronai yra jgreitinami elektriniame lauke, sufokusuojami j siaurg pluosteli, kuriuvo yra
skenuojamas bandinys ir taip gaunamas pavirSiaus vaizdas. Elektroninio mikroskopo sukuriamo
vaizdo kokybé priklauso nuo elektrony Saltinio dydzio, formos, jy jgreitinimo jtampos bei srovés

dydzio, kurj pernesg elektrony pluostelis.
2.7. ENERGINES DISPERSIJOS RENTGENO SPEKTROSKOPIJA

Energinés dispersijos rentgeno spektroskopijos (EDS) metodas buvo naudojamas bandiniy
elementinei analizei atlikti. EDS jranga yra sujungta su SEM. EDS veikimo principas remiasi
rentgeno spinduliy, kurie yra i§spinduliuojami i$§ bandinio, kai | jj nukreipiamas elektrony srautas,
analize. Elektronai suzadina bandinio atomus, kurie, véliau grizdami | stabilig bisena,
i§spinduliuoja rentgeno spindulius. Kiekvieno elemento atomai gali spinduliuoti tik tam tikros
energijos rentgeno spindulius, todél i$spindulivoti i§ bandinio spinduliai spektre suformuoja
budingas smailes. Atskiri elementai gali turéti daugiau kaip vieng charakteringg smailg, taip pat
skirtingy elementy smailés gali persidengti.

EDS spektras gali buti gaunamas i§ tam tikry bandinio tasky/daleliy, kadangi elektrony
srautas gali buti tiksliai kontroliuojamas. Taip jmanoma analizuoti tik kelis kubinius mikrometrus
medziagos. Galima gauti linijos profilius ir elementy pasiskirstymo zemeélapius, pagal kuriuos
galima nustatyti elementus bandinio plote. Pagrindiniai darbe naudoto EDS spektrometro Bruker
XFlash QUAD 5040 parametrai pateikti 2.2 lent.

2.2 lentelé. Pagrindiniai EDS Bruker XFlash QUAD 5040 naudoti parametrai

Skiriamoji geba 3,6 nm
Greitinanti jtampa 17 kV
Didinimas ~5 000 karty
Pirminio elektrono srové 10° A
Slégis kameroje 10" Pa
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3. REZULTATAI IR JU APTARIMAS

Tyrimy metu buvo uzaugintos SeSios skirtingos indzio ir alavo oksido sudéties (santykio)
plonos dangos ant stiklo padékly, plazma aktyvuoto terminio garinimo metodu. Auginimo metu
visy stiklo padékly temperatira buvo 350 °C. Aukstesné padéklo temperatira pagerina sluoksnio
ir padéklo adhezija, padidina atomy energija bei jy judruma padéklo pavirsiuje. Temperatira taip
pat veikia dangos mikrostruktiirg ir orientacijg. Si temperatiira parinkta todél, kad alavo priemaigos
jau dangos augimo metu biity ,,aktyvuotos®, t. y. alavo atomams pakakty energijos pakeisti indzio
atomus kristalinés gardelés mazguose ir taip padidinti laisvyjy elektrony skaiciy laidumo juostoje
[3]. Siuo atveju nebiitina $ildyti jau uzauginty dangy atkaitinimo krosnyse, kad biity aktyvuotos
priemaiSos bei pagerinta dangos kristaliné strukttira, elektrinés bei optinés savybés. | molibdeno
lovelj, 1§ kurio buvo atlieckamas indZio ir alavo garinimas, idéty medziagy masés ir jy santykiai
pateikti 3.1 lent. Masés buvo parinktos taip, kad jy suma biity pastovi ir lygi 0,2 g. IndZio ir alavo
masiy santykis garintuve kito nuo 4,3 iki 10. Uzaugusiy dangy storis buvo matuojamas

profiliometru ir atlikti matavimai parodé, kad gauty dangy storis Kito nuo 755 nm iki 803 nm.

3.1 Lentelé. Dangy auginimo duomenys

Nr. | m(indzio), g | m(alavo), g m(indzio)/ m(alavo) d, nm
santykis
1 0,17 0,04 4,3 800
2 0,175 0,03 5,8 755
3 0,18 0,03 6,0 803
4 0,185 0,025 7,4 796
5 0,185 0,02 9,3 802
6 0,2 0,02 10,0 780

Bandinio Nr. 5 nuotrauka pateikta 3.1 pav. Nuotraukoje matome, kad uzaugusi danga yra

optiskai skaidri kaip ir visos kitos uzaugintos dangos.
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3.1 pav. Bandinys Nr. 5

3.1. UZAUGINTU DANGU OPTINES IR ELEKTRINES SAVYBES

Uzauginty dangy optinés charakteristikos iSmatuotos UV-VIS spektrometru. Dangy
pralaidumo priklausomybés nuo krentan¢ios bangos ilgio pateiktos 3.2 pav. Nustatyta, kad dangy

optinis pralaidumas mazéja didinant alavo kiekj medziagoje.

100 1
90 - .,
80 - —3
70 - 4
60 - —5
2 50 - —6
= 40 -
30 -
20 -
10 -
0 ‘ ‘ . .
350 450 550 650 750 850

A, M
3.2 pav. Indzio alavo oksidy pralaidumo priklausomybés nuo bangos ilgio

Optinio pralaidumo priklausomybé nuo indzio ir alavo masiy santykio lovelyje esant 550 nm
krentan¢ios bangos ilgiui pateikta 3.3 pav. Esant Siam bangos ilgiui, pralaidumas tiesiskai

priklauso nuo indZio ir alavo masiy santykio. Kaip matyti, didéjant indZio ir alavo masiy santyKiui
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nuo 4,3 iki 10, optinis pralaidumas padidéja nuo 45 % iki 70 %. A.Eshaghi ir kt. nustaté, kad ITO
dangy pralaidumas esant 550 nm bangos ilgiui priklauso nuo dangos storio. Didéjantis dangos

storis nuo 200 nm iki 400 nm lemia pralaidumo sumazéjimg nuo 80 % iki 60 % [5].
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3.3 pav. Dangy pralaidumo priklausomybé nuo indzio ir alavo masiy santykio lovelyje (550 nm bangos ilgiui)

Siekiant palyginti dangy optines savybes, kai yra skirtingi sluoksniy storiai, btina
apskaiciuoti tiesinj sugerties koeficienta. Dangy sugerties koeficienty priklausomybés nuo bangy
ilgio pateiktos 3.4 pav.. Jame matome, kad dangos su mazesniu alavo kiekiu (bandiniai Nr. 4, 5,

6) pasizymi mazesniu sugerties koeficientu.
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3.4 pav. Indzio alavo bandiniy sugerties koeficiento priklausomybés nuo bangos ilgio

Elektriniai dangy parametrai (pavir§iné varza (R, Qcm? ir savitoji varza (p, Q-cm)) nustatyti

keturiy zondy metodu. Matavimy rezultatai parodo, kad mazéjant alavo kiekiui indzio - alavo
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dangose, jy varza padidéja nuo 92 Q/cm? iki 560 Q/cm?, o sugerties koeficientas sumazéja nuo
11-10° cm™? iki 5-10° cm™. Apibendrinti visy uzauginty dangy elektriniy ir optiniy tyrimy
rezultatai, pateikti 3.2 lent., leidzia teigti, kad geriausiu optiniy ir elektriniy savybiy deriniu (maza
varza ir mazu sugerties koeficientu) pasizymi danga Nr.5. Sis bandinys buvo pasirinktas

nuodugniems kity savybiy tyrimams.

3.2 lentelé. Elektrinés ir optinés indzio alavo oksidy charakteristikos

Nr. | d, nm R, Q/cm2 p, Qcm a, cm’ (550 nm) m(indzio)/
m(alavo) santykis
1 800 92 7,36-10°3 11-10°3 4,3
2 755 117 8,83-10°3 10-10°® 5,8
3 803 151 12,1.10°8 7.10°3 6,0
4 796 173 13,8103 6,5-10° 7.4
5 802 211 16,910 6-10°° 9,3
6 780 560 43,7-10°8 5.10° 10,0

Analizuojant dangos Nr. 5, kurios alavo ir indzio masiy santykis 9,3, elektrines
charakteristikas, visy pirma buvo iSmatuota dangos voltamperiné charakteristika. Nuolatinés
jtampos Saltinis buvo prijungtas prie bandinio prieSingy krastiniy, naudojant sukabinimo gnybtus.
3.5 pav. pavaizduota bandinio voltamperiné priklausomybeé.

Ji parodo, tiesing srovés priklausomybg nuo jtampos, tai reiskia, kad sluoksnio varza yra
pastovi (670 Q) ir dangos ir gnybty kontaktas yra ominis. Kontaktai btina dviejy rasiy — ominiai
ir uztvariniai (Sotkio). Ominis kontaktas sudaro salygas nekliudomam kriivininky judéjimui i$
kontakto medziagos (metalo) j puslaidininkj arba atvirks¢iai. Todél galima laikyti, kad ominio
kontakto srityje néra erdviniy elektriniy kriiviy ir neatsiranda kontaktinis potencialy skirtumas. Tali
yra pageidautina visuose jtaisuose turin¢iuose kontakta-metalas puslaidininkis (stabilios elektrinés
charakteristikos). Norint jvertinti elektriniy parametry (srovés ir varzos) stabiluma, buvo matuotas
srovés kitimas laike. Esant skirtingoms jtampoms buvo matuotos srovés stipriy vertés laike iki 120

s (3.6 pav.). Matome, kad srovés stipris nekito, 0 tai rodo, kad dangos varza islieka stabili.

31



I, mA

60
55
50
45
40
35
30
25
20
15
10

I, mA

0 5 10 15 20 25 30

VY

3.5 pav. Bandinio Nr.5 voltamperiné charakteristika

0 1.0 20 30 40 50 60 ?.0 80 90 100 110 120

t,s

12V
15V
20V
24V

27TV

3.6 pav. Bandiniu Nr.5 tekancios srovés stiprio priklausomybé nuo laiko

Bandinio kaitimo charakteristikos pateiktos 3.7 pav. Jame prie bandinio buvo prijungtos
skirtingos jtampos nuo (12 V iki 27 V) ir matuojama bandinio temperatiira. Bandinys kaista dél
juo tekancios srovés. Kambario temperatiira buvo 20 °C. Prijungus 12 V jtampa po dviejy minuc¢iy

bandinys jkaista iki 31 °C ir jsisotina, o prijungus 27 V jkaista iki pakankamai aukstos 103 °C

temperatiiros ir kilimo tendencija rodo, kad toliau didés nezymiai.
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3.7 pav. Bandinio Nr.5 kaitimo charakteristikos (nuo kambario temperatiiros) esant skirtingoms kaitinimo

itampoms

Vienas i§ galimy Sios dangos taikymy yra jos panaudojimas transporto priemoniy
(automobiliy, léktuvy ir kt.) apledéjusiy stikly atitirpdinimui, esant neigiamai aplinkos
temperattrai. Greitas, nemechaninis langy Serk$no ir ledo pasalinimas nuo stikly biity inovatyvus
ir paklausus rinkoje. Norint iStirti bandinio aptirpdinimo Savybes, bandinys buvo Saldomas
naudojant Peltje elementg iki -10 °C. Prijungus 12 V ir 15 V jtampa bandinio atitirpinti nepavyko,
0 (dél jsotinimo) pasiektos temperattiros per 2 min atitinkamai buvo -5°C ir -3 °C. 20 V jtampos
naudojimas leido pakelti temperatiirg iki 0 °C, bet stiklo pavirSius i§liko apSarmojes. Esant 24 V ir
27 V jtampai Serksnas atitirpo, o stiklo pavirSiaus temperatira po 2 min jau buvo pasiekus
atitinkamai 80 °C ir 103 °C. Tyrimas parod¢, kad indzio-alavo oksidu padengtas motorinés
transporto priemonés stiklas gali buti visiskai atitirpdintas per trumpa laika, esant nedidéléms 24

V ir 27 V jtampoms (3.8 pav.).
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3.8 pav. Bandinio Nr.5 atitirpdinimo charakteristikos esant skirtingoms kaitinimo jtampoms

Vienas i§ svarbesniy sluoksnio optiniy parametry yra draustinés juostos plotis. Tikslesnei jos
vertei nustatyti butina atlikti optinio atspindzio matavimg. 3.9 pav. yra pateiktos bandinio Nr.5

optinio pralaidumo (T5) ir atspindzio (R5) priklausomybés nuo bangos ilgio.
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3.9 pav. Bandinio Nr.5 pralaidumo (T5) ir atspindzio (RS) priklausomybés nuo bangos ilgio

Naudojant S§iuos duomenis ir pritaikius Tauco metodg draustiniy juosty plociui

puslaidininkiuose nustatyti, buvo apskaiciuota, o po to ir nubraizyta Tauco diagrama (3.10 pav.).
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3.10 pav. Bandinio Nr.5 Tauco diagrama

Draustinés juostos plotis buvo nustatytas ekstrapoliuojant tiesine (ahv)? =f(hv) kreivés dalj iki
susikirtimo su X asimi. Bandinio draustinés juostos plotis — 3,35 eV. Tokia verté sutampa su kity
tyréjy darbuose pateikiamomis vertémis, kurios priklausomai nuo dangos formavimo metodo kinta

nuo 3,3eViki4,1eV [1, 2, 4, 18, 26-31].
3.2. UZAUGINTU DANGU RENTGENOSTRUKTURINE ANALIZE

Bandinio Nr.5 rentgenodifrakcinio matavimo rezultatai pateikti 3.11 pav..
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3.11 pav. Bandinio Nr.5 rentgenograma

35



Jame matome, kad sluoksnis yra polikristalinis, turintis visas pagrindines kubinés sistemos
a3 erdvinés grupés indzio-alavo oksido fazei biidingy orientacijy smailes: (211), (222), (400),
(440), (622). Smailiy padétys gerai atitinka rentgenogramy standarty duomeny bazés PDF-2 bylos
(JCPDS: 71-2194) smailiy padétis. Vidutinis kristality dydis, apskaiGiuotas naudojant Sererio
formulg yra lygus 37 nm.

3.3. UZAUGINTU DANGU ELEMENTINE SUDETIS

Dangos elementiné sudétis nustatyta elektrony energijos dispersijos rentgeno spektroskopijos
metodu. Dangos elementy atomai spinduliuoja tik jiems biidingus tam tikros energijos rentgeno
spindulius, todél iSspinduliuoti i§ bandinio spinduliai spektre suformuoja charakteringas smailes.
Sios smailés pateiktos 3.12 pav. o elementinés sudéties analizé pateikta 3.3 lent.. Spektrogramoje
matosi anglies ir silicio smailés, kuriy kilme¢ nesunku paaiskinti. Silicis yra stiklinio padéklo
sudétyje, 0 krentantis elektrony spindulys jsiskverbia j didesnj gylj negu sluoksnio storis. Anglis
atsirado, dél vakuumui vakuuminéje kameroje sukurti naudojamo difuzinio siurblio. Veikiant Siam
siurbliui, kameroje susidaro anglies garai. Be to deguonies dalis dangoje, yra mazesné negu rodo
tyrimas, nes papildoma dalis deguonies yra stiklo padéklo sudétyje. Nustatyta, kad dangoje yra
48,7 % indZzio ir 12,7% alavo, t.y. indZio ir alavo masiy santykis yra 3,8. Tai yra apie du kartus
maziau negu §is santykis buvo lovelyje 9,3. Sis skirtumas daZnai pasireiskia terminiu bidu
garinant metaly lydinius iS to paties lovelio. Kadangi padéklo temperatiira buvo gana auksta 350
°C lyginant su indzio ir alavo lydymosi temperatiiromis (indzio 157 °C alavo 232 °C). Kadangi
sluoksnis ant padéklo auga, o indis ir alavas nenugaruoja, reiskia, kad indzio ir alavo oksidai
formuojasi plazmoje ir ant padéklo nuséda jau Siy metaly oksidai, kuriy lydimose temperatiiros
Zymiai aukstesnés (indzio oksido — 1910 °C, alavo oksido — 1630 °C). Taciau greiCiausiai dalis
nusédanciy atomy yra metalai, kurie bando oksiduotis ant padéklo, bet dél didelés padéklo
temperatiiros nespéja oksiduotis ir vyksta desorbcija. Kitas fizikinis reiskinys vykstantis ant
padeklo yra dangos bombardavimas plazmoje esanciais neigiamais deguonies jonais ir elektronais,
nes padéklas turi teigiamg prieSjtampj (+400 V). Jeigu elektronai tik aktyvuoja augancios dangos
pavirsiy, tai tokios energijos deguonies jonai efektyviai nudulkina atomus nuo pavirsiaus. IndZio
oksido dulkéjimas vyksta efektyviau, dél pirmenybinio indZio oksido dulkéjimo alavo oksidu

atzvilgiu.
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3.12 pav. Bandinio Nr.5 EDS spektras

3.3 lentelé. Dangos elementiné sudétis

Elementas Normalizuota Normalizuota
masés dalis, % atomy dalis, %

Deguonis 27,8 61,6

Indis 48,7 22,4

Silicis 9,1 11,5

Anglis 1,7 0,7

Alavas 12,7 3,8
100 100

3.4. UZAUGINTU DANGU MORFOLOGINIAI TYRIMAI

Dangos morfologiniai tyrimai buvo atlikti skenuojancios elektroninés mikroskopijos metodu.
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EHT=10.00 KV  Gun Vacuum = 2.226-009 mber

I | WD=86mm  System Vacuum = 5 67e-006 mbar

3.13 pav. Bandinio Nr.5 pavirsiaus SEM vaizdas (5000 didinimas)

Kadangi indzio-alavo oksidas yra laidus elektros srovei ir elektros kriivis nesikaupé bandinio

pavirSiuje, pavyko gauti labai geros kokybés pavirSiaus nuotraukas. Bandinio Nr. 5 pavirSiaus
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SEM nuotrauka esant 5000 karty didinimui pateikta 3.13 pav. Dar didesniu didinimo tos pacios
dangos pavirsius pateiktas 3.14 pav. ir 3.15 pav.

| Mag=2000K x

200 nm EHT=1000kV Gun Vac =2.23e-009 mbar

WD = 86 mm System Vacuum = 5.61e-006 mbar

skt EHT=10.00kV  Gun Vacuum = 2.226-009 mbar

WD = 86 mm System Vacuum = 5 55e-006 mbar

3.15 pav. Bandinio Nr.5 pavir§iaus SEM vaizdas (50000 didinimas)

Dangos SEM nuotraukose matosi, kad sluoksnis auga gana retomis, statmenomis padéklui

kolonomis, kuriy skersmuo apie 150 nm.
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Mag= 2000 K X
200 nm

EHT=10.00kV Gun Vacuum = 1.656-009 mbar
WD= 99 mm System Vacuum = 5.94e-006 mbar

3.16 pav. Bandinio Nr.5 ITO skersinio pjiivio SEM vaizdas (20000 didinimas)

3.16 pav. pateiktas padéklo ir dangos skerspjtivio vaizdas. Jame matome, kad danga auga
Stranski-Krastanovo augimo rezimu, t. y danga pradzioje auga sluoksniuotai o po to pasireiskia
salelinis augimas. Nuotraukoje matome, kad dangoje galima i$skirti dvi augimo zonas. Pradzioje
ant padéklo iki (300 nm storio) danga auga tankiai ir sluoksniuotai, o véliau augimas tampa

salelinis (koloninis).
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ISVADOS

1. Plazma aktyvuoto reaktyvaus terminio garinimo metodu, uzauginty ant stiklo padékly,
indzio-alavo oksido plony dangy optinis pralaidumas mazéja, o elektrinis laidumas didéja, didéjant
alavo kiekiui dangoje.

2. IS uzauginty dangy geriausiu optiniy ir elektriniy savybiy deriniu (maza varza ir
nedideliu sugerties koeficientu) pasizymi danga, kuri suformuota panaudojus 9,3 indzio ir alavo
masiy santykj. Jos paviriaus varza yra 211 / cm?, o §viesos sugerties koeficientas — 6-10° cm™.
IndZzio-alavo oksido dangos draustinés juostos plotis — 3,35 eV.

3. Danga, kurios indzio ir alavo masiy santykis lygus 3,8, yra kubinés polikristalinés
struktiros. Sluoksnis auga gana retomis, statmenomis padéklui kolonomis, kuriy skersmuo apie
150 nm. Danga auga Stranski-Krastanovo augimo rezimu, t. y. pradzioje vyksta monosluoksniy
susidarymas ir tik po to pasireiskia salelinis augimas.

4.  Dangos voltamperiné priklausomybé¢ yra tiesiné, 0 varza lygi 670 Q. Apledéjes, indzio-
alavo oksidu padengtas stiklas (-10 °C temperattiros) gali bati visiskai atitirpdintas per 30 s, esant
24 V jtampai. Tai patvirtina, kad $i, pakankamai skaidri danga, gali biiti naudojama transporto

priemoniy apledéjusiy stikly greitam atitirpdinimui.
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