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Streszczenie

Spektroskopia emisyjna plazmy pozwala na precyzyjny dobor sktadu che-
micznego osadzanej powtoki i tym samym otrzymywanie warstw wierzchnich
o zaktadanym skladzie. W artykule przedstawiono realizacje modutu spektralne;j
analizy i diagnostyki plazmy w stanowisku badawczym proceséw PVD. Umoz-
liwia on prowadzenia badan zwigzanych z modernizacja istniejacych technologii
lub opracowywanie nowych, wykorzystujacych petle regulacji z sygnatami
spektroskopowymi. Przedstawiono dwa uklady sterowania z wykorzystaniem
optycznej diagnostyki plazmy. Pierwszym z nich jest sterowanie dozowaniem
gazéw technologicznych dla utrzymania zadanego stosunku dwdch sygnatow
spektralnych w procesie azotowania jarzeniowego. W drugim uktadzie modut
analizy optycznej zastosowano do kontroli sktadu plazmy w procesach rozpyla-
nia magnetronowego. Opisano mozliwosci zastosowania modutu takze w innych
procesach plazmowych.

Wprowadzenie

Stanowisko badawcze dla procesow PVD zbudowane zostalo w oparciu
o specjalizowang komor¢ prézniowa [1]. Mozna w niej prowadzi¢ badania pro-
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cesow PVD z wykorzystaniem rozpylania magnetronowego i tukowego, a jed-
nocze$nie mogg w niej by¢ prowadzone procesy wykorzystujace wytadowanie
jarzeniowe. Stanowisko badawcze przeznaczone jest do opracowywania i testo-
wania nowych rozwiagzan w zakresie technologii inzynierii powierzchni. Modu-
towos¢ budowy stanowiska i systemu sterowania pozwala na jego wygodna
adaptacje¢ do potrzeb wynikajacych z planowanych badan [2]. Istotnym elemen-
tem tego stanowiska jest modut optycznej diagnostyki plazmy.

Metoda optyczna jest jedng z podstawowych metod badan struktury fizyko-
chemicznej srodowiska plazmowego, jak i zmian stechiometrii otrzymywanych
struktur 1 materialéw. Badania $rodowiska plazmy polegaja na rejestracji i in-
terpretacji widm promieniowania optycznego emitowanego przez wzbudzone
elementy plazmy. Natomiast charakterystyki wytwarzanych materialéw obejmu-
ja analiz¢ widmowga §wiatla odbitego od ich powierzchni [3].

Spektroskopia emisyjna generowanej plazmy polega na detekcji wzbudzo-
nych sktadnikéw do kolejnych pozioméw energetycznych. Mozna uzyska¢ in-
formacje o jej sktadzie, mechanizmach wzbudzenia i temperaturze poszczegdl-
nych sktadnikéw. Ponadto z wykorzystaniem spektroskopii emisyjnej mozliwe
jest badanie przestrzennej struktury plazmy i jej ewolucji w czasie. Spektrosko-
pia emisyjna nie wnosi do stanu plazmy zadnych zaburzen.

Mozliwo$¢ jednoczesnego korzystania (monitorowania) z wielu znaczacych
fal w catym spektrum czestotliwosci, umozliwia budowanie receptur, ktére mo-
ga obslugiwaé najtrudniejsze warunki procesOw, nawet w otwartej przestrzeni
roboczej. Gléwnymi obszarami zastosowania sg technologie plazmowe wyko-
rzystywane do: azotowania plazmowego (plasma nitriding) [3], osadzania po-
wilok cienkowarstwowych (film deposition) [3, 7, 10], wytrawiania plazmowego
(plasma etching) [4], czyszczenia powierzchni (surface cleaning) [8, 11], two-
rzenia powlok ochronnych (protection coating) [5], impulsowego magnetrono-
wego rozpylania (pulsed magnetron sputtering) [3, 6, 9] oraz monitorowania
innych proceséw (kontrola nieprawidlowych zjawisk procesowych, zanieczysz-
czenia, wycieki gazéw itp.). Inspekcja optyczna umozliwia tatwa i kompletna
optymalizacj¢ nowych proceséw oraz maksymalizuje zdolnosci procesowe za-
chodzace w komorze reaktora.

Dla przeprowadzenia testow nowych rozwigzan z udziatem diagnostyki
optycznej nalezy zaadaptowac istniejaca technologi¢ do konfiguracji stanowiska
badawczego. Zastosowane rozwigzania z wykorzystaniem metody spektralnej
moga by¢ podstawa modernizacji i modyfikacji testowanego rozwigzania tech-
nologicznego. Modernizacja rozwigzania moze dotyczy¢ wprowadzania zmian
w technologii na podstawie przeprowadzonych testéw z wykorzystaniem modu-
tu optycznego lub opracowania technologii z udziatem takiego modutu.
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1. Budowa modutu diagnostyki spektralnej w stanowisku badawczym PVD

Do sterowania stanowiskiem badawczym opracowano i wykonano system
sterowania oparty o modutowy sterownik PLC typu M340 (Schneider-Electric)
[12]. Do komunikacji pomiedzy systemem sterowania a operatorem wykorzy-
stywany jest komputer PC z ekranem dotykowym. Sterowanie odbywa si¢ po-
przez specjalistyczng aplikacje utworzona z wykorzystaniem pakietu LabView
(National Instruments) [13-15]. Komunikacja pomiedzy systemem sterowania
opartym o sterownik PLC a komputerem PC odbywa si¢ poprzez sie¢ Ethernet.
Wymiana danych pomigdzy oboma systemami odbywa si¢ z wykorzystaniem
technologii OPC [16]. Na podstawie parametréw spektralnych ich odpowiedniki
sygnaléw analogowych sterownik PLC wykorzystuje do kontrolowania wybra-
nych parametréw procesu technologicznego.

Schemat blokowy uktadu monitorowania i kontroli proceséw plazmowych
z wykorzystaniem spektroskopu przedstawiony jest na rys. 1. Optyczna spektro-
skopia emisyjna jest metoda diagnostyczng, ktéra moze okresli¢: gestos¢ cza-
stek, gestos¢ elektronowg oraz temperature elektronu. Intensywnos$¢ linii korelu-
je z gestoscia czastek i gestoscig elektronowa [17].

Komora robocza

1S

Spektrometr
(PlasCalc-2000)

Komputer PC
z ekranem dotykowym ’ " Swiattowod

Sygnaty
analogowe

Ethernet |
(OPC server) ~

Sterownik PLC

(M340) Sterowanie procesem [

Rys. 1. Schemat blokowy modutu spektralnej diagnostyki plazmy

Do konfiguracji spektroskopu (typ PlasCalc-2000, Ocean Optics) wykorzy-
stywane jest specjalistyczne oprogramowanie zainstalowane na komputerze PC
poprzez tacze USB. Potaczenie to wymagane jest wytacznie na czas dokonywa-
nia zmian ustawien spektrometru. Po odpowiednim ustawieniu parametréw ste-
rowanie procesem diagnostyki i wytwarzania plazmy odbywa si¢ bezposrednio
pomigdzy spektrometrem a sterownikiem PLC. Pozwala to na sterowanie para-
metrami procesu.
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System wyposazony jest w $wiattowodowy spektrometr umozliwiajacy akwi-
zycje danych w czasie rzeczywistym o szerokim pasmie czgstotliwos$ci mierzo-
nych [15]. Dzigki wysokiej rozdzielczo$ci miniaturowego spektrometru §wiatto-
wodowego wyposazonego w czujnik CCD o rozdzielczosci 2048 pikseli i szybkie
elementy akwizycji umozliwia on monitorowanie plazmowej emisji $wiatla od
200 do 1100 nm w 3 ms. Spektrometr umozliwia pomiary z rozdzielczoscia
optyczng Inm FWHM (full width half maximum). Analogowe sygnaly wyjsciowe
w zakresie 0—-10 V wytwarzane sa3 w oparciu o 14-bitowy przetwornik cyfro-
wo/analogowy. Spektrometr moze pracowa¢ w zakresie temperatur od 5 do 35°C
oraz w wilgotnos$ci powietrza 5-95% (bez kondensacji pary wodnej).

W zastosowanym rozwiazaniu wykorzystywane sg 2 uktady optyczne. Pierw-
szy z nich ma $§rednice 6 mm i ogniskowa 10 mm, natomiast drugi jest o Srednicy
30 mm i ogniskowej 30 mm. Oba uklady optyczne wykonane sg z materialow
zapewniajacych przenoszenie sygnatu optycznego w pasmie 200-2000 nm. Istnie-
je mozliwo$¢ zastosowania wiasnych uktadéw optycznych przystosowanych do
podtaczenia §wiattowodu zakonczonego konektorami typu SMA 905.

Wykorzystujac oprogramowanie zainstalowane na komputerze PC, mozna
prowadzi¢ analize i rejestracj¢ przebiegu procesu sterowania optycznego plazma
w komorze roboczej. Na rys. 2 przedstawiono przyktadowy widok ekranu pro-
gramu w czasie rejestracji zmian wybranych parametréw spektralnych. Program
pozwala na analiz¢ wartosci dla wybranych prazkéw (oznaczonych jako L1, L2
i L3). Przebieg zmian w czasie wartosci wysokosci tych prazkéw przedstawiony
jest na dolnym diagramie. Poza wartoscig wielkosci prazkéw mozemy analizo-
wac réwniez catke dla wybranego zakresu widmowego zmiany sygnalu optycz-
nego (oznaczonej jako T1). Dodatkowo program pozwala na analiz¢ zalezno$ci
matematycznej wybranych parametréw (np. stosunek dwoéch sygnaléw). War-
to$¢ wybranego parametru moze by¢ przypisana do jednego z czterech wyjscio-
wych sygnaléw analogowych przyrzadu. Zaprezentowane na rysunku przebiegi
zostaty zarejestrowane w przykladowym procesie wytladowania jarzeniowego.
Proces prowadzony byl przy ci$nieniu 5*10" mbaréw i napicciu polaryzacji
podloza wynoszacym 550 Vdc. W czasie procesu stosunek wartosci przeptywu
azotu i argonu by} ustalony na 1:1 i wynosit ok 80 cm’/min.

Wytadowanie jarzeniowe jest procesem losowym stacjonarnym, w ktérym
chwilowa gesto$¢ pradu wytadowania w danym obszarze nie jest stata. Powodu-
je to, iz warto$ci amplitud prazkéw moga ulega¢ zmianom (rys. 2 i 3). W prak-
tycznych zastosowaniach informacja o stanie plazmy s3a zalezno$ci pomigdzy
wartosciami amplitud poszczegdlnych prazkéw. W typowych procesach techno-
logicznych wykorzystuje si¢ stosunek amplitud wybranych prazkéw. Innym
rodzajem wykorzystywanej informacji mogg by¢ zaleznosci pola powierzchni
wybranych zakreséw widmowych. Zadaniem urzadzenia jest stworzenie narze-
dzia diagnostycznego dla opracowywania nowatorskich rozwigzan w dziedzinie
technologii wykorzystywanych w inzynierii powierzchni.
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Rys. 2. Widok ekranu w procesie monitorowania plazmy w komorze roboczej
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Rys. 3. Przyktadowe zarejestrowane widma optyczne dla réznych wartosci przeptywu gazéw:
u g6ry N = 80c m*/min Ar = 80 cm’*/min, u dotu N = 130 cm*/min Ar = 28 cm*/min

Program pozwala tez na zapisanie wybranych widm w komputerze w celu
ich pézniejszej analizy. Przykladowe widma zapisane w pamigci komputera
przedstawiono na rys. 3. Widmo gérne zostato zarejestrowane w takich samych
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warunkach jak wyniki poprzednie, natomiast widmo dolne zostalo zarejestrowa-
ne przy innym stosunku gazéw. Widmo przedstawione w dolnej cze$ci rysunku
zostato zarejestrowane przy przeptywie azotu wynoszacym 130cm’/min i argonu
réwnym 28 cm’/min.

Dodatkowe oprogramowanie pozwala na automatyczne wyszukiwanie
i identyfikowanie prazkéw w zarejestrowanym widmie (rys. 4). Przedstawiony
przykiad zostat zarejestrowany w procesie nakladania warstwy TiN. W czasie
procesu w komorze roboczej cisnienie wynosito 1,0¥10° mbaréw. Przeptyw
azotu wynosit 80 cm’/min, za$ argonu byt na poziomie 20 cm’/min. W czasie
procesu prad zrédta lukowego byt ustawiony na wartos¢ 80 A. W spektrometrii
przyjeto zasade na oznaczenie danego pierwiastka rzymska cyfre jeden, np. Ti L
Konsekwentnie, jon jednokrotnie zjonizowany oznaczany jest cyfra dwa, np.
Ar Il itd.

Dla przeprowadzenia analizy spektralnej nalezy odpowiednio skonfiguro-
wac opcj¢ wyszukiwania atomow. W pierwszej kolejnosci nalezy dokona¢ wy-
boru pierwiastkéw. W nastgpnej kolejnosci nalezy okre$li¢ czy poza atomami
beda réwniez wyszukiwane ich jony. W zakresie wyszukiwania jonéw istnieje
mozliwos¢ wyboru opcji wyszukiwania pragzkéw dla jondw jednokrotnie badz
wielokrotnie zjonizowanych. Po skonfigurowaniu zakresu obiektéw przeprowa-
dzany jest proces identyfikacji poszczegdlnych prazkéw widma spektralnego.
Uzyskane rezultaty pozwalaja na wybor prazkow niosacych istotng informacje
dla prowadzonych badan.
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Rys. 4. Przyktad analizy widma spektralnego

Jednym z obszaréw wykorzystania modulu optycznej diagnostyki plazmy
jest proces azotowania w wyladowaniu jarzeniowym. Opracowany modut anali-
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zy 1 kontroli spektralnej umozliwia migdzy innymi utrzymywanie na stalym
poziomie stosunku wartosci pragzkéw widmowych okreslajacych poziomy ilo-
$ciowe zjonizowanych jonéw dla wybranych gazéw. Uklad takiego sterowania
procesem przedstawiono na rys. 5. Na podstawie wartosci wybranych sygnalow
widmowych programowy regulator zrealizowany w sterowniku PLC utrzymuje
zadany stosunek sygnatoéw poprzez system dozowania gazéw.

Gaz 1
Komora
Regulator robocza
Spektroskop

Rys. 5. Struktura sterowania procesem azotowania jarzeniowego z utrzymywaniem stalego sto-
sunku wybranych sygnatéw widmowych

Innym obszarem wykorzystania modutu optycznej diagnostyki plazmy jest
utrzymywanie sktadu plazmy w procesie rozpylania magnetronowego. W zreali-
zowanej komorze roboczej mozna zainstalowaé do trzech Zrédet magnetrono-
wych usytuowanych tak, ze ich osie symetrii przecinaja si¢ w jednym punkcie
znajdujacym si¢ w centralnym miejscu komory. Taki uktad rozmieszczenia ma-
gnetronéw pozwala na wytwarzanie plazmy o specyficznym sktadzie materiato-
wym. Na rys. 6 przedstawiono system sterowania zespotem zrédet magnetrono-
wych.

Magnetron 1
X Regulator Magnetron 2 rKOc;)rggg
Magnetron 3
Spektroskop

Rys. 6. System sterowania zrodtami magnetronowymi w trybie optycznej diagnostyki plazmy

Wybrane sygnaly widmowe poszczegélnych pierwiastkéw rozpylanych
w komorze roboczej stanowig nos$nik informacji o sktadzie plazmy. Sg one pod-
stawa sterowania zasilaczami zrédet magnetronowych. Rozwigzanie to pozwala
na dynamiczng kontrol¢ zasilania magnetronéw dla utrzymania zadanego sktadu
mieszanki plazmy. Umozliwia to migdzy innymi korekt¢ zmian wydajno$ci pro-
cesu rozpylania poszczeg6lnych zrédet magnetronowych.
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2. Mozliwosci zastosowania w innych procesach plazmowych

Analiza optyczna proceséw PVD daje duze mozliwosci ksztaltowania sktadu
plazmy i charakteru jej zmian w czasie. Jest ona jedng z waznych metod badania
srodowiska plazmowego, jego struktury fizykochemicznej i zmian stechiome-
trycznych. Daje to mozliwosci wykorzystania w opisanych przyktadach azotowa-
nia jarzeniowego 1 rozpylania magnetronowego. Innym obszarem wykorzystania
modutu optycznej diagnostyki plazmy moga by¢ procesy opierajace si¢ na wyta-
dowaniu tukowym lub w procesach osadzania powltok z plazmy impulsowe;.

W metodzie z wykorzystaniem wytadowania tukowo-prézniowego do osa-
dzania warstw metaliczny sktadnik materialu powloki jest odparowywany
w niskoci$nieniowym wytadowaniu tukowym z zimng katodg. Prad tukowy
skoncentrowany jest w tzw. plamkach katodowych o powierzchni kilkudziesig-
ciu mikrometréw. Zachodzace procesy fizyczne powoduja, Ze o jako$ci napyla-
nia decyduje ci$nienie i sktad atmosfery roboczej. W technologii tej spektrometr
moze by¢ wykorzystany jako uktad analizy zachodzacych w plazmie proceséw,
struktury i sktadu chemicznego napylanych powtok, jak réwniez do kontroli
sktadu atmosfery gazowe;j.

Plazme¢ impulsowa charakteryzuje jej wystepowanie w postaci krétkotrwa-
tych plazmoidéw, poruszajacych si¢ czesto z predkoscia naddzwigkowa. W pro-
cesach z wykorzystaniem tej technologii konieczna jest analiza ewolucji charak-
terystyk plazmy impulsowej, zaréwno w czasie, jak i przestrzeni. Do badan cza-
sowych zmian charakterystyk emisyjnych plazmy impulsowej mozna wykorzy-
sta¢ modut diagnostyki optycznej. Jedna z metod takiej analizy polega na reje-
stracji czasowego rozkladu sumarycznej intensywnosci linii spektralnej jonu
wegla C* o dlugosci fali 426.73 oraz fragmentu widma wokét tej dtugosei fali
[3]. Fluktuacje intensywnos$ci widma ciagtego sa spowodowane zmianami kon-
centracji sktadnikéw plazmy, co pozwala na identyfikacj¢ obszaréw wystepo-
wania najwyzszych koncentracji jonéw C*. Ponadto charakterystyki emisyjnos$ci
plazmy oraz ich analiza moze by¢ wykonana z uzyciem spektrometru jako sys-
temu poréwnujacego przebiegi intensywnosci sumarycznych zarejestrowanych
w roznych strefach obserwacji oraz w réznych warunkach procesu generacji
plazmy.

Podsumowanie

Zrealizowany modul spektralnej diagnostyki plazmy urzadzenia do badan
proceséw PA- PVD umozliwia efektywna implementacje algorytméw regulacji
1 diagnostyki optycznej dla szerokiego zakresu procesow.

Implementacja moze polega¢ na przeniesieniu procesu do srodowiska urza-
dzenia. Jego wyposazenie sprzetowe i programowe pozwala na odtworzenie
wigkszo$ci procesOw plazmowych inzynierii materiatowej. Nastepnie przenie-
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siony proces jest testowany z wykorzystaniem modutu optycznej diagnostyki
plazmy. Wyniki testéw wykorzystywane sa do opracowania uktadu regulacji.
Jego elementami wykonawczymi mogg by¢ zawory proporcjonalne gazéw pro-
cesowych (np. w procesie azotowania jarzeniowego) lub uktady zasilania zrédet
plazmy (np. w procesie rozpylania magnetronowego).

Procedura taka prowadzi do precyzyjnego doboru sktadu chemicznego osa-
dzanej powloki poprzez dynamiczng kontrolg i zmiang¢ parametréw procesu lub
otrzymywanie warstw wierzchnich o specyficznych parametrach technicznych.
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Optical plasma diagnostics module stand for PVD processes research
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Summary

Plasma emission spectroscopy allows for the precise selection of the
chemical composition of the deposited coating to obtain the surface layers of the
intended composition.

The article presents the analysis and diagnostic module of a PVD process
research stand. It allows conducting research related to the upgrading of existing
technologies or developing new technologies, using control loops with
spectroscopic signals. Two control systems using optical plasma diagnostics are
presented. The first is the control of technological gases to maintain a specified
ratio of two spectral signals in the plasma nitriding process. In the second, an
optical analysis module is used for checking the composition of plasma in the
magnetron sputtering process. The applicabilities of the other plasma processes
are also described.





