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Reditel Gistavu Vam v souladu se zakonem ¢.111/1998 o vysokych $kolach a se Studijnim
a zkuSebnim fd&dem VUT v Brn¢ urcuje nasledujici téma bakalatské prace:

Optimalizace zarizeni pro pripravu GaN nanostruktur

GaN je polovodi¢ s pfimym piechodem, ktery se jevi jako velmi perspektivni pro polovodi¢ovy
pramysl. Tento materidl lze pfipravovat unikatni nizkoteplotni metodou, kdy spolu s
atomarnimi svazky (Ga) interaguji dusikové ionty o nizké energii. Nizka teplota procesu
umoznuje piipravu GaN nanostruktur vykazujici zajimavé elektroemisni vlastnosti. Student
provede reSerSni studii polovodi€ovych nanostruktur vhodnych pro opticky spinanou
elektronovou emisi. Navic navrhne optimalizaci doposud uZzivaného zafizeni umoziujici
automatizovat proces sekvencni depozice GaN nanostruktur. UZitim iontovych a atomarnich
svazkl ptipravi GaN nanokrystaly za riaznych fyzikalnich podminek (teplota substratu, energie
iontt,...) vhodnych pro studium studené emise elektront.

Cile bakalarské prace:

1) Provést reSersni studii nanostruktur vhodnych pro opticky spinanou elektronovou emisi.

2) Provést navrh optimalizace zatfizeni umoziujici automatizovat proces sekvencni depozice
GaN nanostruktur.

3) Provést depozici GaN nanokrystalii za riznych fyzikalnich podminek (teplota substratu,
energie iontd,...).
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ABSTRAKT

Tato bakalatska prace se zabyva automatizaci zdrojti pro depozici GaN nanokrystalii uzivanych
na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi. V ramci prace byl navrzen a zkonstruovan mechanizmus
umoznujici automatické ovladani clony galliové efuzni cely a fidici elektronika obsahujici
komponenty umoziujici automatické spinani iontové atomdrniho zdroje dusikovych iontt.
Déle byly metodou molekularni svazkové epitaxe s asistenci iontového svazku IBA-MBE
pfipraveny vzorky GaN nanokrystalii na ¢tyfech rlznych substratech, které byly studovany
Z hlediska studené emise elektronti. V zavéru prace jsou diskutovany vysledky méfeni.

KLICOVA SLOVA
GaN nanokrystaly, emise elektront, Fowler-Nordheimova teorie, koeficient zesileni pole

ABSTRACT

This bachelor thesis deals with the automation of sources for the deposition of GaN nanocrystals
used at the Institute of Physical Engineering. For the purpose of the thesis, the mechanism of
automatic control of the gallium effusion cell shutter was designed and constructed and the
control electronics containing components enabling automatic switching of the ion atomic
source of nitrogen ions. In addition, samples of GaN nanocrystals on four different substrates
that were studied for cold electron emission were prepared by the method of ion beam assisted
molecular beam epitaxy IBA-MBE. The results of the measurement are discussed in the
conclusion.

KEYWORDS
GaN nanocrystals, electron emission, Fowler-Nordheim theory, field enhancement factor
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UvVOoD

Rozvoj technologii spole¢né s lepSim porozuménim vlastnostem elektronti, umoznil
konstrukci zobrazovacich zafizeni, jako je naptiklad rastrovaci elektronovy mikroskop, ktery
pro analyzu vzorku pouziva svazek elektronti. Oproti optickym mikroskopii, bézn¢ dosahujicim
zvétSeni 1 000x, jsou elektronové rastrovaci mikroskopy schopny dosahnout efektivniho
zvétSeni az 1 000 000x. El. mikroskopie tak umoznuje mnohem detailnéjsi analyzu vzorki a
studium tenkych vrstev, uzivanych v Siroké Skale aplikaci. NejvétSim omezenim rozliSeni
elektronovych mikroskopi je velikost stopy elektronového svazku. Pro zlepSeni rozliSeni je
potieba zdroj elektronli s co nejmensi emisni plochou schopny emitovat vysoké proudy. Ma se
za to, ze zdroj na principu studené emise elektronti by prave tyto pozadavky mohl splnit.

Z tohoto ditvodu jsme se zabyvali studiem charakteristik studené emise elektront z GaN
nanostruktur. V prvni kapitole této prace jsou popsany vlastnosti a aplikace GaN, a jsou zde
struén¢ uvedeny nékteré metody pouzivané pro piipravu GaN nanostruktur se zaméfenim na
metodu piipravy molekularni svazkovou epitaxi s asistenci iontového svazku IBA-MBE. Dalsi
kapitola je vénovéna teorii emise elektronti z pevnych latek. Je zde popsan mechanizmus
snizeni potencialové bariéry Schottkyho efektem a Fowler-Nordheimova teorie popisujici
charakteristiky studené emise elektronti. V zavéru kapitoly je feSen soucasny stav problematiky
opticky spinané emise elektronti z polovodic¢ovych materiala.

Prakticka ¢ast prace je zaméfena na automatizaci zdroju pro depozici GaN nanostruktur.
Je zde rozebran konstrukéni navrh a elektrické zapojeni jednotky, fidici casové spinani
atomarniho svazku Ga a iontového svazku N3. V ramci prace byly vyhotoveny 3D model a
kompletni vykresova dokumentace uzitim programu Autodesk Inventor. Dale se prace vénuje
piipravé GaN nanokrystalll na substratech Cu folie pokryté grafenem, Cu folie, Si s vrstvou
SiO2 (285 nm) a Si s vrstvou SiO2 (2 nm), u kterych je méfena studena emise elektront. Prace
navazuje na diplomovou praci Ing. Stanislava Horaka [22], ktery navrhl méfici aparaturu, na
které¢ byly vramci této prace provedeny Upravy pro optimalizaci méfeni studené emise
elektroni.






1 NITRID GALLIA

Nitrid gallia (GaN), je binarni polovodi¢ s pfimym piechodem o velikosti zakdzaného
pasu 3,4 eV skladajici se z prvku Ill. a V. skupiny. Gallia s atomovym ¢islem 31 a relativni
atomovou hmotnosti 69,72 a dusiku s atomovym Ccislem 7 arelativni atomovou hmotnosti
14,01. Jde o velice tvrdy material s pevnosti 12 + 2 GPa [1], ktery je rovnéz chemicky i tepelné
odolny (teplota tani 1973 K) [2] a vykazuje zna¢nou tepelnou vodivost a kapacitu [3]. Piehled
zakladnich fyzikalnich vlastnosti je uveden v tab. 1.1.

Moléarni hmotnost M = 83,730 g- mol™!
Hustota p=615g-cm3
Teplota tani T =1973K
Miizkové parametry wurtzitické struktury a=3189 A

pii T = 300 K. c=5,1854A

Sitka zakazaného pasu pii T = 5 K. E; =3,5eV

Sitka zakazaného pasu pii T = 300 K. E; =3,39eV
Elektronova mobilita pii T = 77 K. u=19200cm?-V1.g71
Elektronova mobilita pfi T = 300 K. p=1350cm?-v-1.571
Tepelna kapacita C(T) =35,3] mol™*-K?
Tepelna vodivost A=21W-cm™1-K?!
Index lomu np = 2,429

Tab. 1.1: Piehled fyzikalnich vlastnosti nitridu gallia wurtzitické struktury.
Pievzato z [2] a [3].

Nitrid gallia krystalizuje ve dvou moznych strukturach. Kubické (sfalerit, halit) nebo
hexagonalni (wurtziticka struktura). Schematické zobrazeni wurtzitické struktury je uvedeno
na obr. 1. Cast&jsi formou je pravé wurtzitickd struktura, jejiz elementarni buiika je tvotena
dvéma piekryvajicimi se HCP mfiZzkami, aktera je stabilni formou i pro fadu dalSich
polovodi¢t ze skupiny nitridt (AIN, InN) [4]. Wurtziticka forma GaN vznika zejména pii
epitaxnim ristu na substratech s hexagonalni symetrii nebo pfi polykrystalickém neepitaxnim
rastu.

Obr. 1: Schematické zobrazeni wurtzitické struktury GaN krystalu. Prevzato z [5].



1.1 Pouziti GaN

Uspésna priprava arozvoj metod piipravy GaN zejména na standardizovanych

kifemikovych substratech umoznily pouziti GaN v Siroké skale aplikaci. Firmy, zamé&iujici se

na vyrobu kiemikovych desek, jsou nyni schopny rovnéz produkovat GaN desky vysoké

kvality. Diky tomu v polovodi¢ovém prumyslu GaN pomalu nahrazuje kiemik [6].

LED diody

V 90. letech 20. stoleti vytvofili panové Isamu Akasaki, Hiro$i Amano a Stidzi Nakamura
prvni diodu emitujici modré svétlo s dostateénym jasem pro konstrukci bilé LED diody
[7]. Jejich vynalez zptsobil obrovsky prilom ve vyrobé displeji a osvétleni, jelikoz
umoznil konstrukeci plnobarevnych displeji a LED zarovek, které diky svoji vysoké
spolehlivosti, zivotnosti (az 100 000 hodin), vykonu a nizké spotiebé postupné vytlacuji
jak standartni vldknové Zzarovky bézn¢€ uzivané v domacnostech, tak halogenové
a xenonové vybojky uzivané napfiklad v automobilovych svétlometech ¢i vysokotlaké
sodikové vybojky uzivané v pouli¢nich lampach. Jejich poznatky pak byly v roce 2014
ocenény Nobelovou cenou za fyziku [8]. Kombinaci GaN s indiem (In) pfipadné hlinikem
(Al) vznikd opét pevna sloucenina, ktera v zavislosti na poméru dosahuje S$itky
zakazaného pasu v rozsahu (E; = 1,9 — 6,2 eV) [6], diky cemuz milZe vznikly material
vyzatrovat barvy od ¢ervené (~1,8 eV) po ultrafialovou (> 3,1 eV). S tim ptichazi mozné
uplatnéni jako UV dezinfekce vody.

Laserové diody

Dalsi vyznamny pokrok zpusobily fialové laserové diody na bazi GaN v oblasti ukladani
a vyc¢itani informaci. Kratkd vinova délka umoznila vétsi hustotu pokryti optickych
diskovych ulozist' adala tak vzniknout nové technologii Blu-ray, kterd oproti starsi
technologii DVD se 4,7 GB u jednovrstvé varianty dosahuje kapacity 25 GB u
jednovrstvé varianty a az 100 GB pro dvouvrstvou oboustrannou variantu. V soucasné
dob¢é jsou GaN laserové diody zkoumany mimo jiné i pro uziti v komunikaci
prostfednictvim viditelného svétla, a to jak volnym prostorem (zemé-vzduch, popt. zemé-
druzice), tak pod vodou, pficemz se podatilo dosahnout pfenosové rychlosti az 15 Gbit/s
[9].

Tranzistory

Kromé vyse zminénych optoelektronickych vlastnosti je GaN vyuZzivany rovnéz v oblasti
tranzistort, kde mnohymi vlastnostmi ptfekonava tranzistory na bazi kiemiku. GaN
tranzistory typu HEMT jsou na trhu od roku 2006 a diky jejich vysoké efektivité
amoznosti pracovat pii vysokych napétich jsou hojné vyuzivané v bezdratové
komunikaci. Dale pak tranzistory typu MOSFET na bazi GaN nasly vyuziti v oblasti
vysoko vykonovych elektronickych soucastek uzivanych napiiklad v elektromobilech.
Elektronika na bazi GaN mé4 mimo jiné potencidl drasticky snizit spotfebu energie, a to
jak ve spotiebitelské sféte, tak v samotnych elektrarnach.



e Elektronové trysky
Mezi vyjimecné vlastnosti GaN patii i schopnost studené emise elektronti. Tato vlastnost
je rovnéz jednim z predméti studia této prace. V poslednich letech pribyvaji studie
zam¢iujici se na tvorbu GaN nanostruktur se zdmérem vytvotfeni nového elektronového
zdroje pro aplikace v raznych zobrazovacich a analytickych technikach. Jelikoz
zékladnim omezenim rozliSeni technik jako je rastrovaci elektronova mikroskopie je
velikost stopy ozaiujici vzorek, je nutné zmensSit emisni plochu elektronového zdroje
a ma se za to, ze GaN nanostruktury by mohly tento pozadavek splnit.

e Dalsi mozné zajimavé aplikace
Stoji za zminku, ze vrstva GaN je netoxicka a biokompatibilni a v poslednich letech je
studovana za ucelem vytvofeni neurocipu [10]. Je-li GaN dopovany vhodnymi atomy
jako napf. kobaltem nebo manganem, projevi se u n¢j zajimavé feromagnetické vlastnosti,
diky kterym by mohl nalézt vyuziti ve spintronice [11]. Vysoka tvrdost, chemicka stalost
a tepelna odolnost délaji z GaN perspektivni material pro ochranné povlaky, pfipadné
konstrukei tepelné a chemicky naméahanych zatizeni.

1.2 Priprava GaN struktur

Piipravu GaN struktur mizeme délit na depozici z plynné faze CVD — chemical vapour
deposition (chemicka piiprava) a depozici z pevné faze PVD — physical vapour deposition
(fyzikalni ptiprava). Jako chemické metody se uzivaji naptiklad HVPE (Angl. hydride vapour
phase epitaxy) nebo MOCVD (Angl. metalorganic chemical vapour deposition). V obou
ptipadech jde o rist zalozeny na principu chemickych reakci, kdy jsou do reakéni komory
napustény sloucenina gallia (napf. GaCl, (CH3)3;Ga) a sloucenina dusiku (napt. NH3). Ty pak
spolu reaguji na vhodné zahtatém substratu (pies 1000 °C) za vzniku GaN a odpadnich latek
[6]. Mezi vyhody téchto metod patii zejména vysoka rychlost rGstu az 200 um/h as tim
spojena moznost piipravy Sirokych vrstev pouzitelnych jako samostatny substrat [12]. Dalsi
vyhodou V ptipadé HVPE je, Ze piiprava probihd za atmosférického tlaku, takZe neni potieba
aparatura s ultravysokym vakuem UHV (ultra high vakuum p < 10~7 Pa). Hlavni nevyhodou
téchto metod je problém s kontaminaci rostenych vrstev, ato jak vznikajicimi odpadnimi
latkami, tak plyny ve zbytkové atmosféte v aparatuie. PouZiti téchto procesti pochopitelné
obnasi nutnost nakladdni s Casto tékavymi, toxickymi, hoflavymi ¢i jinak nebezpecnymi
chemikéliemi, a to jak na zacatku procesu, tak i na jeho konci coz s sebou piinasi komplexni
problematiku logistiky skladovani chemikalii a nakladani s chemickym odpadem. V této praci
byl GaN pfiipravovan metodou PVD, a proto zde nejsou metody CVD blize studovany.

Mezi metody PVD patii napf. molekularni svazkova epitaxe MBE — molecular beam
epitaxy, molekularni svazkova epitaxe s asistenci iontovym svazkem IBE-MBE — ion beam
assisted molecular beam epitaxy. Na rozdil od CVD technik, se pfi téchto metodach uzivaji
pfimo atomy ptipadné ionty prvki, ze kterych se ma skladat finalni struktura. V ptipadé GaN
spolu tedy reaguji atomy Ga a ionty NI o nizké energii (< 50 eV). Vyhodou t&chto metod je
vysoka kvalita rostenych vrstev, nizkd kontaminace, a ptedev§im precizni kontrola vzorku
in situ. Mezi nevyhody pak patii nutnost pracovat v UHV podminkach a rovnéz se nedosahuje
tak vysoké rychlosti ristu [13]. V této praci byl GaN vyrabén modifikovanou metodou IBA-
MBE, o které¢ je blize pojednano v nasledujici kapitole.



1.2.1 IBA-MBE - molekularni svazkova epitaxe s asistenci iontového svazku

Jak bylo zminéno vy3e, v laboratofi na Ustavu fyzikalniho inzenyrstvi VUT v Brné, byla
pro ptipravu GaN nanostruktur pouzita modifikovana molekularni svazkova epitaxe s asistenci
iontového svazku. Modifikace spociva v sekvenénim ristu, kdy nejsou reagujici prvky
deponovany soucasné, ale nejprve je na substrat deponovano gallium, které je nasledné
takzvanou post-nitridaci pfeménéno na krystaly GaN. Tato metoda byva téz nazyvana kapkova.
Pouzivané zdroje atomt Ga a iontti N jsou blize popsany v kapitolach 1.2.1.1 a 1.2.1.2. Cely
proces rustu musi byt provadén v UHV aparatuie, a to ze dvou divodui. Za prvé proto, abychom
zajistili rust kvalitnich neznecisténych struktur s minimem defektt a za druhé proto, abychom
splnili efuzni podminku, ktera vyzaduje, aby stfedni volna draha ¢astic A byla vétsi nez nejveEtsi
rozmér aparatury. Tato podminka se d& zapsat jako A > [, pfi¢emz pro stfedni volnou drahu

plati vztah:

PU 1 (L.1)

V2prd?

1.2.1.1 Zdroj atomii Ga

Jako zdroj atom uzivame v nasi aparatute efuzni celu EFM 3 od firmy Omicron. Schéma
efuzni cely mizete vidét na obr. 2. Princip zafizeni je nasledujici. Wolframové vlakno je
priachodem elektrického proudu ohfato na teplotu Ty5.n0 ~ 2800 K. Pfi takto vysoké teploté
jsou z vlakna termoemisi (viz 2.2) emitovany elektrony. Na molybdenovy kaliSek naplnény
pozadovanym depozi¢nim materidlem, v naSem pftipad¢ galliem, je pfivedeno napéti
Uiaiisex ~ 800V. Toto napéti urychluje termoemisni elektrony smérem ke kaliSku. Elektrony
dopadajici na kalisek a jeho napln (Ga) je zahtivaji na teplotu odpafovani gallia (> 900 °C).
Vypatujici se atomy Ga putuji dale skrz kolimator smérem k substratu. Malé procento atomt
interaguje s termoemisnimi elektrony a dochazi tak k jejich ionizaci. Velka ¢ast téchto iontl
dopada na kolimator coz umoziiuje méfit proud I;,,;. Velikost iontového proudu je tmérna
mnozstvi neutrdlnich atomti Ga prochazejicich kolimatorem na substrat. Rychlost depozice
mize byt modulovana prostiednictvim teploty kalisku. Poslednim dilezitym prvkem je clona.
Kazda efuzni cela je vybavena pohyblivou clonou, ktera mize zaclonit proud atomd a tim
prerusit depozici. Tato funkce je duleZita pro precizni ovladani depozi¢niho ¢asu [6]. Na obr. 2
si povSimnéte ovladani clony, které je spolecné s extrakéni elektrodou iontového zdroje dusiku
(viz 1.2.1.2) pfedmétem optimalizace vyrobniho procesu, ktera je feSena v kapitole 3.

Ovladani Clona
clony Termoclanek |

] !
\\. _ 61’
Napajeni / |

Kalisek/  viguno  Kolimétor —Vzorek
s materialem

Vodni chlazeni
Obr. 2: Schéma efuzni cely.



1212

lontové atomdrni zdroj

lontoveé atomarni zdroj pouzivany v této praci k ptipravé GaN nanostruktur byl vyvinut
na Ustavu fyzikalniho inzenyrstvi [14]. Schéma iontové atomarniho zdroje je zobrazeno
na obr. 3. Princip zatizeni je nasledujici. Zdroj obsahuje wolframové vlakno, které termoemisi

emituje elektrony. Ty jsou urychlovany kladnym potenciadlem K ioniza¢ni mfizce. Do prostoru

ioniza¢ni miizky je napoustén plynny dusik. Dochazi ke srazeni molekul dusiku s elektrony,

a tim ve zdroji vznikaji ionty N* a NI. Tonty jsou extrakéni elektrodou vytahovany ze zdroje
] 1] Yy 2 Y] y ]

a sérii elektrostatickych elektrod fokusovany na vzorek [6]. Extrakéni elektroda a ionizacni

miizka jsou druhou ¢asti feSenou v optimalizaénim procesu v kapitole 3.

Plyn N2

Extrakéni elektroda

lonizaéni mfizka Vlakno
\
|

! '
'
‘
'
le | . :
‘ s
— | ' ® T
' '
'
‘

Kalisek

Elektroda

Obr. 3: Schéma iontové atomarniho zdroje.
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2 EMISE ELEKTRONU

Pro popis chovani elektroni v kovech se standartné uziva model volnych elektron.
Elektrony se nachazi v potencialu vytvoieném vSemi ostatnimi ¢asticemi v latce. Protoze kovy
patii mezi krystalické latky a ¢astice jsou V nich tedy uspotadany do pravidelné periodicky se
opakujici krystalické mtizky, pfedpoklada se, ze potencial, v némz se elektrony nachazeji, ma
rovnéz periodicky prubéh. Pro zjednoduseni popisu chovani elektronii v kovech se bézn¢ uziva
Sommerfeldiv model, ktery aproximuje periodicky se meénici potencidl konstantnim

potencialem.
Vakuum
)
Kov
E S
EF
_ _ _°

Obr. 4: Model volnych elektront v kovu pti T = 0 K.

Elektrony se mohou v ramci materialu pohybovat zcela volné. Jejich pohyb je omezen
pouze povrchem materidlu, kde jim v pohybu brani potencialova bariéra, vznikléa diskontinuitou
mezi povrchem a vakuem. Na obr. 4 je zobrazeno obsazeni energiovych hladin kovu pfi teploté
T = 0K. Za této teploty jsou obsazeny vSechny hladiny, a to az po Fermiho energii Er. Na
obrazku je dale zobrazena energie vakua Eg. Rozdil Er a Es se oznacuje jako ¢ a nazyva se
vystupni prace. Velikost vystupni prace je zavisla na materialu, topografii, morfologii a hraje
vyznamnou roli ve v§ech jevech tykajicich se elektronové emise.

Jako elektronova emise se oznacuje jev, kdy dochazi k emisi elektronti z latky. Aby tento
jev nastal, musi elektrony bud’ ziskat dostate¢nou energii pro pickonani vystupni prace
(potencialové bariéry) nebo tunelovat skrz potencialovou bariéru. Emisi na principu piekonani
vystupni prace délime podle zdroje energie na fotoelektricky jev (zdrojem energie jsou fotony)
a termoemisi (zdrojem energie je teplo — ohfev latky). Emisi na principu tunelovani
oznacujeme jako studenou emisi.



2.1 Fotoelektricky jev
Fotoelektricky jev (nebo fotoefekt) je proces, pii némz je elektron uvolnén z obalu atomu
absorpci elektromagnetického zateni (fotonu) (obr. 5).

Vyrazeny elektron

= (O]
Foton =
H\ ‘l‘L\ H\ H\ @
IS
©) () = (O =
O = S
= @ = )
<) = = )

Obr. 5: Schéma fotoelektrického jevu.

Aby doslo k uvolnéni elektronu, musi byt energie absorbovaného fotonu vétsi nebo rovna
vystupni praci piislusici danému materialu Efyon, = ¢. Energie fotonu je dana rovnici [15]:

Efoton =hf , (2.1)

kde h je Planckova konstanta a f je frekvence pouzitého elektromagnetického zateni (svétla).
Z rovnice (2.1) tedy plyne, Ze pro piekonani vystupni prace a uvolnéni elektronu je potieba
zafeni o urcit¢ minimalni nebo vyssi frekvenci. Uvolnény elektron pak bud’ mize zlstat
vV materialu jako vodivostni elektron, mluvime pak o vnitinim fotoefektu, kterého se vyuziva
napiiklad u fotodiod, nebo mize byt emitovan z povrchu do okoli materidlu, mluvime pak o
vnéjsim fotoefektu. Nejjednodussi model pro vngjsi fotoefekt je [16]:

e
I = EQEPIaser ’ (2-2)

kde I je emisni proud, Q je kvantova ucinnost (podil po¢tu emitovanych elektronti vii¢i poctu
dopadenych fotontl), Py, je vykon laseru a v je frekvence dopadajiciho zafeni. Kvantova
¢innost se poklada za tmérnou (hv — ®)? [16].

2.2 Termoemise

Termoemise je mechanismus, pfi némz opét dochazi k uvolnéni elektronu z obalu atomu.
V tomto pfipadé¢ ziskdva elektron energii potfebnou pro piekonani vystupni prace
prostiednictvim tepla. Klasickym piikladem termoemise je emise elektrond ze Zhavené katody
do vakua (znamy téZ jako Edisontv efekt), ktery je zdkladem elektronky. Emitor (katoda) je
obvykle zhaven odporové (proudem) a jedna se o nejcastéjsi typ elektronového zdroje v Siroké
skale aplikaci. Jejich nejvétsi vyhodou je jednoducha vyroba (napiiklad wolframové vlakno)
arovnéz mohou byt pouZity V prostfedi nizkého vakua. V elektronovych zdrojich hraje
vyznamnou roli redukce potencialové bariéry napétim a obrazovym potencialem.
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Redukce potencialové bariéry napétim a obrazovym potencialem
V elektronovych zdrojich je emitor (katoda) negativné nabity vzhledem k okolnimu
prostiedi (anod¢€). Piilozené napéti ma za nasledek modifikaci ptivodné schodovité potencialové

bariéry na trojihelnikovou viz schéma na obr. 6.
A

EPOt (X) Epot (X)

A

@ -ek extX

Y

-
_

0 X 0 X
E:, x<0 ~ Er, x<0
fQQ:{EF+£, x>0 fQO_{EF+¢—eE; x>0

Obr. 6: a) schéma schodovité potencialové bariéry bez ptiloZzeného napéti + popis rovnici
[eV], b) schéma potencidlové bariéry snizené pfilozenym napétim + popis rovnici [eV].

Druhym efektem modifikujicim potencialovou bariéru je obrazovy potencial. Elektron
nad povrchem kovu indukuje na povrchu pozitivni (obrazovy) naboj. Pfi pohybu nad povrchem
pocit'uje elektron potencial vytvofeny timto nabojem (obrazovy potencial). Elektrostaticka sila

pusobici na elektron je rovna [17]:
2

__¢ (2.3)
/= 4x? "’
a obrazovy potencial je pak roven:
co 82
V(x) = = ——, (2.4)
= | fax=-g

Ptitomnost obrazového potencialu ma tedy za nasledek dalsi snizeni a zaroven zaobleni

potencialové bariéry viz obr. 7.
3 A

Epot (X)‘ EPOt (X)

| \ -

Y

0 X 0 X"
Eg, x<0 Eg, x<0
ﬂ”:{&+£, x=0 ﬂﬂz{&+¢—e7&, x=0

Obr. 7: a) schéma schodovité potencialové bariéry bez obrazového potencialu + popis rovnici
[eV], b) schéma potencialové bariéry snizené obrazovym potencialem + popis rovnici [eV].
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Kombinace téchto dvou efektd se nazyva Schottkyho efekt (obr. 8), kdy za ptitomnosti

elektrostatického pole je pro elektron mimo povrch materialu potencialni energie rovna [17]:
2

Vix)=¢ — Z_x —eEx . (2.5)

A
Epot (X)

>

0 X

Obr. 8: Schéma potencialové bariéry redukované Schottkyho snizenim.

Elektrické pole tedy efektivné snizuje vystupni praci materidlu, kterou musi elektron
pfekonat, a tim zvySuje emisni proud. Emise za téchto podminek byva nazyvana Schottkyho
emise.

2.3 Studena emise

Proces studené emise elektronti nebo téz autoemise je unikatnim typem elektronové
emise, nebot’ je zplusoben vyhradné kvantové-mechanickymi jevy, konkrétné tunelovanim
elektrond z povrchu do vakua (obr. 9). Je zalozen na nenulové pravdépodobnosti, ze elektron
pronikne skrz potencialovou bariéru, vzniklou diskontinuitou mezi povrchem materialu
a vakuem. Aby doslo ke studené emisi, je potieba pouzit silné elektrické pole fadové az
108 V - cm, jelikoz elektrické pole Schottkyho efektem (kap. 2.2) redukuje potencidlovou

bariéru, a tim zvySuje pravdépodobnost emise elektronti z povrchu [18], [19].
A

Epot (x) Tunelujici
elektron

\

S

>

X

Obr. 9: Schéma elektronu tunelujiciho skrz potencidlovou bariéru
snizenou Schottkyho efektem.

O kvantitativni popis studené emise se zaslouzili Fowler a Nordheim (dale jen F-N), ktefi
navazali na experimentalni vysledky Millikana, Eyringa a Lauritsena [20].
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2.3.1 Fowler-Nordheimova teorie

Ackoliv F-N ptvodné vytvotili svoji teorii pro popis studené emise z kovi, v praxi se
uziva i jako dobra aproximace pro polovodice. F-N odvodili vztah pro proudovou hustotu ve
tvaru [21]:

3 2 1/2 43/2
=g | o] o
kde t(y) a 9(y) jsou Nordheimovy eliptické funkce, jejichz hodnoty jsou tabelované. V praxi
se funkce t?(y)ad(y) aproximuji jako: t?(y) = 1,1a9(y) = 0,95 — %, pii¢emz tak
vznika chyba maximalné 5% [22]. Po aplikaci této aproximace a dosazeni znamych konstant

ziskame rovnici [21]:

E%.  [104 [ P3/2 2.7
exp [—] exp |—6,44 - 107 , 2.7)
(nb ¢1/2 ext

kde j je hustota proudu v [A-cm™2], ¢ je vystupni prace materidlu v [eV] @ Eqy j€

j=15-10"¢

intenzita externiho elektrického pole v [V - cm™1].

Velikost intenzity elektrického pole regulujeme prosttednictvim ptivadéného napéti mezi
katodu a anodu a volbou vzdalenosti mezi katodou a anodou. Muizeme tak ziskat graf zavislosti
proudové hustoty na intenzité. Typicky graf této zavislosti je na obr. 10.

25

2,04

©w
1

J (LA/cm?)

0.5 [ ]

=
n
lll....
T 1§ T T T
2 3 4 5 [} 7

Eex (V/pm)

0.0

Obr. 10: Ptiklad grafu naméfenych hodnot zavislosti proudové hustoty na intenzite
elektrického pole.

2.3.2 Charakteristika méirenych polovodic¢ovych nanostruktur

U polovodi¢ovych nanostruktur experimentdlné méfeny emisni proud o dva fady
prevysoval hodnoty vyplyvajici zF-N rovnice (2.6). Pfi¢inu tohoto rozdilu lze hledat
Vv geometrii, jelikoZ se nejedna o rovny kovovy povrch, se kterym pivodni teorie pracovala,
nybrz o zna¢n€ strukturovany povrch svelkym mnoZstvim ostrych hran a zakonceni
nanostruktur. Z tohoto ditvodu byl pro charakterizaci métenych povrchii zaveden faktor zesileni
B. Porovnanim jednotlivych faktori £ u rGznych nanostruktur mtzeme posoudit kvalitu
jednotlivych struktur vzhledem ke studené emisi [22].
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Dalsim vyznamnym faktorem charakterizujicim povrch je efektivni oblast emise
a [um?]. JelikoZ se jedna o strukturovany povrch a intenzita na povrchu tedy neni konstantni,
nedochazi k rovnomérné emisi z celého méteného povrchu, ale emituji predevsim vrcholy,
hrany a vyvysené oblasti méfeného vzorku. Pravé to charakterizuje faktor a [22].

Posledni sledovanou charakteristikou v ramci méfeni studené emise je spoustéci
elektrické pole E,,. Spoustéci elektrické pole chapeme jako nutné pole pro dosazeni proudové
hustoty 0,01 az 0,1 uA cm™2 [22].

Jelikoz pfi experimentu méfime emisni proud, anikoliv hustotu emisniho proudu,
modifikujeme vztah (2.7) tak, Ze jej vynasobime faktorem «. Dale pro charakterizaci
nanostruktur nahradime ve vztahu (2.7) elektrickou intenzitu aplikovaného pole E;, intenzitou
efektivniho pole Eqf jeZ je ddna vztahem:

Eet =B Eext - (2-8)

Obdrzime tak rovnici vyjadiujici zavislost emisniho proudu na aplikovaném elektrickém poli:

B2E% [10,4] l ¢3/? 2.9
exp exp |—6,44 - 107 ) (2.9)

¢ ¢1/ 2 ﬁ Eext

kde jsou jednotlivé veli¢iny v jednotkach I [A], @ [cm?], B [-], Eext [V cm™1], ¢ [eV].

Rovnice (2.9) odpovida funkci na obr. 10. Pokud obé& strany rovnice (2.9) vydélime EZ,

aplikujeme na né pfirozeny logaritmus a zavedeme substituce:

=15 -10"%a

10,4

a=15-10"%ap?exp |—| , (2.10)
P2
3/2
b = 6,44 - 107 ¢ﬁ , (2.11)
obdrzime vztah:
l<1> b+l() (2.12)
n = - n(a .
Eezxt EeXt

: s Y 1 I e,
Vyneseme-li namétena data do F-N soufadnic ( a ln (E2 )) a prolozime je linearni

ext ext

zavislosti obdrzime F-N graf. Porovnanim s rovnici (2.12) ur¢ime parametry a a b a z nich pak
pomoci rovnic (2.10) a (2.11) faktory a a . Typicky F-N graf s linearnim proloZenim je na
obr. 11.
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Obr. 11: Piiklad F-N grafu studené emise S linearnim prolozenim.

2.3.3 Studena emise posilena svétlem

Bylo ptedpovézeno zesileni studené emise pomoci ozafeni povrchu katody svétlem. Tato
pfedpovéd’ se opird o jednoduchy fyzikédlni princip. Piedpokladejme dopadajici zareni o
frekvenci nizsi, nez je frekvence potiebna pro prekonani vystupni prace materialu. Pochopitelné
nemize dochazet k fotoelektrickému jevu. Nicméné zlomek elektronti narazejicich na povrch
ziska energii odpovidajici absorbovanému fotonu. Tyto elektrony maji vyssi pravdépodobnost
tunelovani skrz potencidlovou bariéru a z tohoto diivodu by mélo dojit k posileni studené emise
i ptesto, ze dopadajici zafeni nema dostate¢nou frekvenci pro vyvolani fotoefektu. Jde tedy o

fotony asistované tunelovani (obr. 12). [23]
Kratsi tunelovaci cesta pro

A elektrony excitované fotonem
Epot (X) Tlurll(i:lujici
Fot elektrony
oton L
N S
\ &
-
X

Obr. 12: Fotony asistované tunelovani.

Tato predpoveéd byla zahy experimentalné potvrzena védci z americké vyzkumné
skupiny. Ti vytvorili sérii elektrod za pouziti zlata a médi, na které ptivedli napéti 0-15kV
a katodu ozatrovali He-Ne laserem o vykonu 3 mW. Proméfili vystupni proud bez spusténého
laseru a s laserem. Na zakladé ziskanych dat urcili faktor zesileni pomoci laserového svazku,
ktery dosahoval az hodnot 3,75, kdy bez laseru dosahoval méfeny proud I, = 40 pA
a s laserem I,, = 150 pA. Jelikoz je vystupni prace zlata ¢, = 5.4 eV a médi ¢, = 4.8 €V,
pti¢emz energie He-Ne laseru je Ejsor = 1,96 eV mizeme vyloucit fotoelektricky jev a dané
vysledky povazovat za potvrzeni predpovédi. [24]
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2.4 Polovodi¢ové nanomaterialy s potencidlem pro opticky spinanou emisi

ZnO nanodraty

Skupina védct z Taiwanu se zabyvala studiem vysoce uspoifadanych ZnO nanodraty o
délce 5pm apriméru 50-250 nm piipravenych metodou VPL (vapour-liquid-solid) bez
katalyzatoru. Byl studovan vliv UV zafeni na studenou emisi (fotony asistované tunelovani).
Pii ozafeni vzork UV zafivkou o vykonu 4,8 mW avlnové délce A =362 nm bylo
zaznamenano snizeni spoustéciho elektrického pole z Eqy = 5,1 V/um na Egy = 2,1 V/pm
pii hustoté proudu j = 1 uA/cm?. Navic pii ozafovéani vzorku bylo dosazeno proudové hustoty
j = 65 uA/cm? jiz pii intenzité Ey = 3,5 V/um [25].

HfC hroty

Studie studené emise byla provedena u hafnium karbidovych hrotl, kdy bylo spousténi
emise stimulovédno ultrarychlym Ti-safirovym laserem o frekvenci 150 MHz a délce jednoho
pulzu pod 10 fs. Pti aplikaci sttedniho napéti (200-700 V) a vykonu laseru 9 mW byl pozorovan
multi-fotonovy fotoefekt. Vysoka frekvence laseru spolu s nizkou tepelnou vodivosti HfC vedly
k lokalnimu ohievu o n¢kolik set kelvinii (na teplotu 1500 K). S rostoucim napétim a vykonem
laseru pak zacala dominovat termaln¢ asistovana studena emise [26].

Nanodiamanty

Védci z Némecka se zabyvali studiem wolframovych hrotli, pokrytych vrstvou
nanodiamantti. Tyto wolframové hroty o poloméru vrcholu ~10nm byly pfipraveny
elektrochemickym leptanim. Cerstvé vyleptané hroty pak byly ponofeny do nanodiamantové
suspenze a osuseny dusikem. Timto zpusobem byly na hroty naneseny krystaliza¢ni jadra.
Poslednim krokem pftipravy pak byl rist nanodiamantové vrstvy metodou depozice z plynné
faze MECVD (microwave-enhanced chemical vapour deposition). Timto procesem byly
vytvoieny wolframové hroty pokryté vrstvou nanodiamantti o poloméru vrcholu 150 —
200 nm, u kterych dale byla studovana vhodnost pro laserem spinanou emisi. Ve této praci se
hovoii o moznosti efektivni multi-fotonové excitace napii¢ celym spektrem a prezentuji
spousténi emise lasery 0 vinovych délkach od 4 = 1932 nm (infracervend) az po A = 235 nm
(ultrafialova). Dal$i vyznamnou vlastnosti je stabilita emise pro az 400 elektronti na jeden pulz.
Vlastnosti téchto hrotd jsou povzbudivé pro jejich uziti jako laserem spousténé elektronoveé
zdroje [27].
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PbBi2Ses

Dalsim materidlem, ktery se jevi jako velice atraktivni pro svétlem spinanou emisi, je
nanovrstva PbBi2Ses. Pii studiu tohoto materidlu byla zjisténa skuteCnost, ze pfi ozafeni
povrchu viditelnym svétlem dojde ke snizeni spoustéciho elektrického pole z Eoy = 4,8 V/pum
Nna Egy = 3,9V/um pii hustoté proudu j = 1 pA/cm?. Pii intenzité elektrického pole
Eexe = 8,4V/um za soudasného ozafeni bylo dosazeno hustoty proudu j = 893 pA/cm?.
Fotony asistovand emise se ukazala byt dobte reprodukovatelna, kdy emisni proud vykazoval
vyrazny narust a pokles, synchronni se zapinanim a vypinanim zdroje svétla. Navic pfi Sesti
hodinovém méfeni emise prokazala vybornou stabilitu [28].

C nanotrubky

Byla provedena studie laserem spinané elektronové emise ze vzorkll husté pokrytych
1 mm dlouhych vice sténnych C nanotrubek. Tyto nanotrubky byly pfipraveny metodou CVD
na bazi ethylenu pii 750°C. Jako katalyzator pro proces ristu byla pouzita 1 nm vrstva zeleza
na 10 nm vrstvé hliniku napafené na vysoce P-dopovaném Si substratu. Takto pfipravené
vzorky byly podrobeny sérii experimentd, zkoumajicich jejich schopnost emise elektrontl.
V prvnim experimentu byl vzorek ozatovan UV zafenim o vinové délce A = 266 nm a vykonu
100 mw, pficemz mezi vzorek (katodu) aanodu bylo pfivedeno nizké napéti pro sbér
elektronil. Pfi tomto experimentu vzorek projevil dobré foto-emisni vlastnosti, kdy pfi méfeném
proudu 40 nA dosahoval kvantové téinnosti ~ 1075, coz fadové odpovida kvantové uéinnosti
meédi a spekuluje se, ze tato hodnota by mohla byt jest¢ vylepSena optimalizaci struktur,
zejména pak délkou a hustotou pokryti. Tato skutec¢nost pak déla z C nanotrubek slibného
kandidata pro rozlicné aplikace, obzvlast s ptihlédnutim k nizkym vyrobnim nakladim
a vysoké strukturalni achemické odolnosti. V dalsim experimentu byl vzorek ozafovan
viditelnym svétlem zlaseri o vlnovych délkdch A =532nmaA =488 nm. Pfi tomto
experimentu byly zméfeny tfi jevy. Pfi aplikaci slabého napéti mé&l vykon laseru silny vliv
na emisi atento jev byl identifikovan jako laserem fizena termoemise. Pfi aplikaci stfedné
velkého napéti se zacala vice projevovat studena emise a v kombinaci s laserem se pak jedna o
fotony asistované tunelovani. Pii aplikaci vysokého napéti pak prevazila studena emise a ostatni
jevy byly potlaceny. V souvislosti s termoemisi pojednava autor o efektu ,,tepelné pasti* (angl.
,»heat trap*), diky kterému je mozné bodové ohiat vzorek az na 2000 K i pii pouZiti laseru o
nizkém vykonu a vlnové délce od ultrafialové po infraervenou. Tento fakt umozZiuje
konstrukci levnych svétlem fizenych elektronovych zdroja [29].
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3 AUTOMATIZACE ZDROJU PRO DEPOZICI NITRIDU GALLIA

Soucasti této prace je navrzeni zafizeni automatizujiciho zdroje pro depozici GaN
nanostruktur. Pro ptipravu GaN nanostruktur se v laboratoti Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi
pouziva nizkoteplotni sekven¢ni metoda rastu (viz kap. 1.2). Pti této metodé je nejprve na
substrat nanesena vrstva gallia, které je nasledné nitridovano na vysledny GaN, pficemz
standartni Casy jednotlivych krokl se pohybuji v fadech hodin. SniZeni ¢asti jednotlivych krokt
pii depozici na nékolika sekundové intervaly slibuje zajimavé poznatky ve studiu ristu
vytvatenych vrstev. Tyto vrstvy jsou studovany z hlediska optoelektrickych a emisnich
vlastnosti. Je pochopitelné, Ze dosazeni takové Casové presnosti pfepindni procesu neni
manualné mozné, a pravé z tohoto diivodu bylo pfistoupeno k navrhu nasledujiciho zatizeni.
Toto zafizeni se sklada ze dvou ¢&asti, manipulatoru clony galliové efuzni cely a fidici
elektroniky, jejiz soucasti je ovlada¢ extrakéni elektrody iontového zdroje a uzivatelské
rozhrani pro nastaveni jednotlivych ¢asovych intervald, ptipadné manudlni piepinani.

3.1 Podminky kladené na navrh automatického ovladani clony

Pro ovladani clony efuzni cely bylo potieba navrhnout samotny mechanizmus, na ktery
je kladeno nékolik podminek. Ota¢eni musi probihat v relativné velkém rozsahu thla (~270°).
Zaroven nesmi dojit k pfetoCeni za krajni polohy clony. Obé tyto podminky plynou
z mechanizmu a konstrukce, kterou se pifenasi kroutici moment z prostfedi atmosféry do
vakuové aparatury. Pfenos krouticiho momentu je v naSem ptipad¢ zajistén rotacni priachodkou
do UHV (tzv. lis¢im ohonem) a pruznou hiideli ktera pfenasi kroutici moment na clonu.
Schéma mechanizmu je zobrazeno na obr. 13.

Atmosféra || Vakuum

Pruzna hridel

|
Vinovec

Obr. 13: Schéma pienosu krouticiho momentu z atmosféry do vakua.

Jak je vidét na schématu, rota¢ni prichodka do UHV je slozena z vinovce, oddélujiciho
vakuum a atmosféru, osy a pruzné hiidele (ocelové lanko), pienaSejici kroutici moment na
clonu. Clona drzi ve svych krajnich polohach prostfednictvim tfeni. Kdyz za¢neme otacet
vngjsim Cepem, tieni zpusobi, Ze se clona nezac¢ne otacet okamzité. Misto toho se nejprve
Vv hiideli za¢ne akumulovat torzni napéti. Az ve chvili, kdy napéti dosdhne dostate¢né hodnoty
pro piekonani tfeni, dojde k razovitému pteklopeni clony. Podminka dorazii v krajnich
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polohdch pak plyne z kiehkosti mechanizmu, zejména pak osy, aby se zamezilo riziku
ukrouceni. Konstrukéni prvky manipulatoru zajistujici dorazy jsou popsany dale.

Je-li vakuova aparatura z provoznich divodl rozebrana, musi se po opétovném slozeni
pro dosazeni UHV prostiedi vypéct. Pfi tomto procesu se cela aparatura vyhieje na teplotu
~200 °C. Z toho plyne dalsi podminka kladena na ndmi navrhovany mechanizmus, jelikoz jeho
soucasti je elektromotor a dalsi elektrosoucastky, je nutné jej béhem vypékani demontovat.

3.2 Navrh ovladani clony efuzni cely

Pro snadnou montaz a zachovani kalibrace polohy je na rotacni prichodku do UHV
pfipevnéna spojka (obr. 14 a)), ktera zustava trvale umisténa na aparatuie a definuje polohu
clony.

s .
A mechanicka
zabrana

Obr. 14: a) 3D model spojky, b) 3D model femenice ¢epu + clona, ukazatel,
mechanické zabrana.

Ke spojce je pii sestaveni pfipojena femenice ¢epu (obr. 14 b)). Na ose femenice ¢epu
jsou umistény dva ochranné prvky. Prvnim z nich je clona, ktera v krajnich polohach vjizdi do
optobran. Ty davaji fidicimu mikrokontroleru signal k zastaveni elektromotoru. Druhym
prvkem je mechanicka zabrana prochazejici radidlné osou femenice, fungujici jako doraz
Vv ptipad¢ selhani optobran.

Na konci osy je umistén ukazatel. Podle pozice ukazatele se da vizualn¢ zkontrolovat
poloha clony a v piipadé potieby ho lze pouzit pro manualni ovladani clony.

Z femenice elektromotoru (obr. 15) umisténého pod osou je femenem pienasen kroutici
moment na femenici ¢epu. Remenovy pievod byl zvolen jako ochranny prvek elektromotoru.
Dojde-li k selhani optobran a zastaveni osy o mechanické zarazky, umoznuje pievod
proklouznuti jedné z femenic, a tim chrani elektromotor proti pietizeni. Remenovy pievod byl
upfednostnén oproti tfecimu pfevodu aspojce kvili snazSimu konstrukénimu provedeni
a udrzbé.
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femen

elektromotor

femenice
elektromotoru

Obr. 15: 3D model femenového pievodu.

Cely mechanizmus skladajici se z hiidele a elektromotoru je drzen kostrou, umoznujici
montaz na UHV aparaturu. Tato kostra se sklada ze dvou ¢asti. Horni ¢ast (obr. 16 a)) obsahuje
dvé souosé diry, ve kterych je uloZena osa femenice Cepu a vybrani slouZici pro uloZeni
optobran aclony. Dale ze zadni strany horni ¢asti vystupuji dva Srouby, slouZzici jako
mechanické zarazky femenice ¢epu. Tyto Srouby brani pfetoceni femenice v ptipad¢ selhani
optobran. Ve spodni stran¢ je pilkruhové vybrani pro uloZeni elektromotoru, ktery je ¢tyfmi
Srouby sevien mezi horni a spodni ¢ast (obr. 16 b)), obsahujici totéz vybrani. Aby pfi montazi
nedoslo k otoceni spodni ¢asti o 180° viici horni, jsou ¢elni strany obou kusti oznaceny dillkem.
Shora je kostra dvéma Srouby pfichycena k nosniku. Na druhém konci je nosnik piichycen
dvéma Srouby ke standardizovanym objimkdm s gumou, které cely mechanizmus upeviluji
K aparatufe. Objimky lze na aparatufe posunout a umoznuji tak axialni nastaveni mechanizmu.
Radialni nastaveni je pak zajisténo Srouby spojujicimi kostru a nosnik (obr. 17).

a) vybrani

b)

mechanické
zarazky

G4 a

\ pulkruhové vybrani

o dulek
souos¢ diry

pro uloZeni osy
Obr. 16: 3D model kostry a) horni ¢ast, b) spodni ¢ast.
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Obr. 17: Upnuti mechanizmu.
Vsechny kovové soucasti manipulatoru jsou vyrobeny z duralu. Tento material byl zvolen
zejména z divodu snadné obrobitelnosti a nizké hmotnosti. Clona a ukazatel jsou vyrobeny
z plastu a byly vytistény na 3D tiskarné. Model kompletni sestavy a fotografii instalovaného

manipulatoru muzete vidét na obr. 18 a) a b). Kompletni vykresovou dokumentaci naleznete
Vv piiloze.

a) - N - mm  mechanicke
zébrany

. - femenice clona

ukazatel

optobrana

\/ spojka

objimka s gumou /4

rotacni prichodka
do UHV

elektromotor

femenice
elektromotoru kostra

b)

Obr. 18: a) 3D model sestavy, b) fotograﬁe instalovaného mechanizmu.
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3.3 Navrh spinani iontové atomarniho zdroje

Posledni podminkou optimaliza¢niho procesu, ktera se vztahuje na ovladaci elektroniku,
je schopnost spinat iontové atomarni zdroj (obr. 3), a to bud’ ptivadénim —50 V.a + 50V na
extrakéni elektrodu, nebo pfivadénim +50 V a 0 V (uzemnéni) na ionizaéni miizku. V prvnim
ptipadé¢ by pfi +50 V na extrakéni elektrod€ ve zdroji stale vznikaly ionty, ale kladné napéti na
extrakéni elektrodé by jim branilo zdroj opustit. Ve druhém ptipadé€ pti 0 V na ionizacni miizce
by ionty ve zdroji viibec nevznikaly, doslo by k pferuseni extrakce elektronl z vlakna.

Pozadavek na spinadni iontového zdroje plni elektromagnetické DC relé, jez je soucasti
ovladaci elektroniky, umisténé v ovladaci jednotce. Zjednodusené schéma -elektrického
zapojeni ovladaci jednotky je zobrazeno na obr. 109.

23



VCC SLC— Hlavni vypina¢
12V SDAI— s
VCC o— 12V1|N
12V
D13 }— 1L
D12}—
ARDUINO DI1|— 5V stabilizitor [ ' 00"
UNO DIO|— L
D9 |—
D8 |— [M-0uT] [¢-ouT]
D7 I— ELEKTRO
D6 f— RELE MOTOR
— A0 D5 |—
— Al D4 — COM
—A2 D3 |—
— A3 o2 - OUTB OUTA
— A DO |— H MUSTEK
m < M
oD sepgze
VCC}— 5V MmO » <
LCD DISPLEJ g T
SLC — |_ i
SLC = [A3]
B
CLK D12 Tla¢itko Tlacitko
DT Ga N
ENKODER Ga SW ) .
VCC ]
GNDL gy ] )
Zeleng Spinac
D10 tlagitko .
cLK H i
o7 l oy
ENKODERN SwW =
VCC — —
GND sv
| Zelena LED Zluta LED
5V 5V
S S
5 5

24

Siréna
VAR Vi \?*|< i

Obr. 19: Schéma elektrického zapojeni ovladaci jednotky.



3.4 Ovladaci elektronika a software

Jako ovladaci mikrokontroler byl pouzit mikrokontroler ATmega328 od firmy Atmel,
ktery je soucasti desky Arduino uno viz obr. 20. Arduino uziva vlastni programovaci jazyk
Arduino IDE (integrated development environment), ktery je zjednoduSenou formou
kombinujici prvky programovacich jazyki C++ aphyton. Vyvojové prostiedi, které je
naprogramované jazykem JAVA miuzete vidét na obr.21. Arduino bylo zvoleno pro
jednoduchost programovaciho jazyka.

Obr. 20: Arduino uno.

}

vo

@ enkoder? | Arduino 1.87 — [m} X

Soubor Upravy Projekt Nastroje Napovéda

led.print ("Cas N: 00:00:00");
delay(1000) ;

id loop() {
if (digitalRead (packa)) {
if(!digitalRead(tlaGa)) {
while (!digitalRead(tlaGa)) delay(100);
tlaGapoloha++;
if (tlaGapoloha == 3){
tlaGapoloha = 0;
}
}
if (!digitalRead(tlaN)) {
while (!digitalRead(tlaN)) delay(100);
tlaNpoloha++;
if (tlaNpoloha == 3){

. Maximum je
1703 bytu

Arduino/Genuino Uno na COME

Obr. 21: Vyvojové prostiedi Arduino IDE.
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3.4.1 Ovladaci jednotka

Ovladaci jednotka fidici zafizeni pro automatizace depozice GaN je vyrobena z dvoudilné
instalacni polystyrenové krabi¢ky o rozmérech 190x138x45 mm.

Pi‘edni panel

Pfedni panel je rozdélen do tifi Casti, zobrazovaci, nastaveni automatického chodu
a manualni pfepinani viz obr. 22.

V zobrazovaci Casti jsou umistény dvé indika¢ni LED diody a LCD display o dvou
fadcich po Sestnacti znacich. Leva zelena LED dioda indikuje stav efuzni cely a prava zluta
LED dioda stav iontového zdroje. Sviti-li dioda, znamena to otevieni efuzni cely / extrakci iontl
zZ iontového zdroje, je-li zhasnutd, cela je zaviend / ionty nejsou extrahovany.

V ¢asti nastaveni automatického chodu jsou umistény dva enkodéry pro nastaveni
jednotlivych casti depozice Ga a N. Vpravo od enkodérti je umisténo zelené tlacitko pro
spusténi/preruseni automatického chodu.

Ve spodni ¢asti panelu jsou umistény dvé tlacitka. Jedno pro manudlni otevirani/zavirani
efuzni cely a druhé pro spinani extrakéni elektrody iontového zdroje.

Poslednim prvkem ptfedniho panelu je piepina¢ umistény nalevo uprostied mezi
nastavenim automatického chodu a manudlnim piepinanim. Tento pfepinac slouzi pro volbu
provozniho rezimu (automat / manual).

Zobrazovaci ¢ast

Nastaveni automatického
chodu

Manualni pfepinani

Obr. 22: Fotografie pfedniho panelu ovladaci jednotky.
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Zadni strana

Na zadni strané ovladaci jednotky viz obr. 23 jsou umistény zleva doprava, UTP konektor
pro pfipojeni manipulatoru clony, modry, ¢erny a cerveny 4 mm konektory pro piivedeni
+ 50V / 0 V a pfipojeni extrakéni elektrody / elektronové miizky, standartni 5,5 mm /2,0 mm
souosy valcovy konektor pro napajeni 12V-DC a hlavni kolébkovy vypinac.

Obr. 23: fotografie zadni strany ovladaci jednotky.

3.4.2 Ovladani
Systém umoziuje praci ve dvou provoznich modech, automatickém a manualnim. Mod
1ze zvolit spinatem: horni poloha — automaticky méd, spodni poloha — manualni méd.

Automaticky mod

Otacenim levého enkodéru lze nastavit pozadovany Cas depozice Ga. Jednotliva pole
displeje piedstavuji HH:MM:SS (obr. 24). Mezi jednotlivymi poli Ize piechazet stisknutim
enkodéru. Otac¢enim pravého enkodéru lze nastavit pozadovany ¢as depozice dusikovych iontt.

Obr. 24: LCD display po zapnuti.

Po nastaveni jednotlivych Casii se proces depozice spusti stisknutim zeleného tlacitka.
Zacatek depozice je indikovan dvéma pipnutimi a rozsvicenim zelené LED diody. Dojde
k otevieni clony efuzni cely. Depozici lze pierusit opét stisknutim tlacitka. Ozvou se tfi pipnuti
a dojde k uzavieni cely, pfipadné vypnuti extrakéni elektrody.

Automaticky mod pracuje sekvencné, kdy stiida stavy oteviend cela — vypnuta extrakéni
elektroda a zaviena cela — zapnuta extrakéni elektroda, v nastavenych ¢asovych intervalech.
V piepinani jednotlivych stavi automat pokracuje, dokud neni zastaven uzivatelem. Probiha-li
depozice, neni mozné ménit depozi¢ni Casy.
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Manualni mod

V piipadé manualniho ovladani zafizeni, 1ze stisknutim levého tlacitka otevitit efuzni celu
(rozsviti se zelena LED). Opétovnym stisknutim se cela uzavie (LED zhasne). Stisknutim
pravého tla¢itka dojde k sepnuti extrakéni elektrody iontového zdroje (rozsviti se zluté LED).
Opé&tovnym stisknutim se elektroda vypne (LED zhasne).

Signalizace poruchy

Systém je piipojeny na dvé optobrany, kontrolujici krajni polohy clony efuzni cely. Pokud
Z jakéhokoliv divodu nedosahne manipulator krajni polohy (zadieni osy, pietrzeni femene,...),
dojde k zablokovani ovladace. Poruchovy stav je indikovan kontinualnim pipanim.
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4 MERENI STUDENE EMISE Z GAN KRYSTALU

Soucasti této prace byla ptiprava GaN krystall za rGznych fyzikalnich podminek,
vhodnych pro studium studené emise. Piiprava vzorkl probéhla v laboratofi na Ustavu
fyzikalniho inZenyrstvi. Vzorky byly piipraveny modifikovanou metodou IBA-MBE (1.2.1).
Dulezitymi parametry piipravy jsou, ¢asy depozic gallia (tg,) a dusikovych iontd (ty), toky
¢astic gallia (Ixolimator) @ dusikovych ionti (jy), teplota substratu pii jednotlivych depozicich
(Tga, Tn) a tlak v komote pfi jednotlivych depozicich (pga, pn)- VSechny vzorky byly pied
depozici zihany déle nez dvé hodiny pfi teploté Typan; < 550 °C.Nedilnou soucasti procesu
ptipravy GaN je také vhodna volba substratu.

Nasim cilem bylo pokusit se méfit studenou emisi elektronti z GaN nanokrystali na Cu
folii s CVD grafenem. Dalsimi substraty byly, Cu folie bez grafenu, Si substrat s vrstvou SiO,
(285 nm) s grafenem a Si substrat S nativni vrstvou SiO, (2 nm) s grafenem.

4.1 GaN na Cu folii s grafenem

Prvnim ze substratli pouzitym v této praci byl CVD grafen pfipraveny na Cu folii.
Substrat byl pfipraven v laboratofi na Ustavu fyzikélniho inZenyrstvi. Z Cu folie byl ustiizen
vzorek 8x8 mm?. Takto pipraveny substrat byl o¢istén izopropylalkoholem (IPA) a acetonem.
Po ocisténi byl substrat upnut na nosi¢ vzorku (paletku) uzivany v UHV aparatute pro depozici
GaN nanokrystald. Substrat je na paletce ulozen na topné télisko z pyrolytického nitridu boru
(PBN), které slouzi pro ohfev vzorku. Ohfev je realizovan prichodem elektrického proudu
téliskem. Na obr. 25 je zobrazena fotografie paletky.

PBN

Obr. 25: Fotografie paletky pouzivané pro depozici ve vakuové aparatuie.
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Parametry depozice GaN na pfipraveny substrat jsou uvedeny v tab. 4.1.

Vzorek 1
Substrat CVD grafen na Cu folii
Depozice Ga Nitridace

Tea = 100 °C Ty = 200 °C

tga = 2h ty = 4 h
Leolimator = 77 nA in = 1000 nA/cm?

Dga = 1,3:1077Pa | Ejppt = 50 eV

PN = 5,6 1075 Pa

Tab. 4.1: Parametry depozice GaN na Cu folii s grafenem.

Po dokonceni depozice GaN krystalti byla provedena analyza slozeni povrchu vzorku
uzitim rentgenové fotoelektronové spektroskopie XPS (X-ray photoelectron spectroscopy).
Piehledové spektrum spolu s detailem piku Ga 2ps2 je zobrazeno na obr. 26. Na piehledovém

v

spektru jsou nejvyraznéjsi piky v oblastech vazebné energie gallia a médi. Rovnéz je zde patrny
pik v oblasti uhliku, coz naznacuje pritomnost grafenu na povrchu. V pravém hornim rohu
obr. 26 je zobrazen detail piku Ga 2pz.. Je zde patrné posunuti tohoto piku od vazebné energie
1120 eV smérem k vy$$im vazebnym energiim 0 1,4 eV, které je typické pro vazbu Ga-N. Toto

posunuti tedy potvrzuje uspésnou nitridaci gallia a vznik GaN.

1,01 ~
10+ Ga2p,,
\ Ga 2p;,
0.51 Detail piku Ga 2p,,,
e Cu2p,, /
-\‘N\J - "‘//l \\\
Culpy, [ ‘ , i NN
& 0,6_ 1126 1124 1122 1120 1118 1116
N
c
3
=
0.4 Auger Cu-LMM
0,2 1
0:0 I I I I 1 I
1200 1000 800 600 400 200

Vazebna energie (eV)

Obr. 26: Spektrum XPS vzorku GaN na Cu folii s grafenem.
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Pomoci analyzy metodou rastrovaci elektronové mikroskopie SEM (scanning electron
microscopy) byly na povrchu pozorovany krystaly GaN s typickymi ostrymi hranami a bez
ptfitomnosti kulatych kapek, jez by byly pfiznakem gallia. Absence kulatych kapek gallia
potvrzuje uspesnou nitridaci a zavéry ucinéné na zakladé XPS spektra. Snimek z elektronového

mikroskopu je zobrazen na obr. 27.

Obr. 27: SEM snimek GaN na Cu folii s grafenem.
Potizeno na SEM mikroskopu Verios 460L.

4.2 GaN na Cu folii
Jako dal$i substrat pro studium studené emise z GaN nanokrystall byla pouZzita Cu folie.
Folie byla pred depozici o¢isténa IPA a acetonem. Parametry depozice jsou uvedené v tab. 4.2.

Vzorek 4
Substrat Cu folie
Depozice Ga Nitridace

Tga = 100 °C TNy = 200 °C

tga = 2h ty = 4 h
Ixolimator = 77,2 nA JN = 1000 nA/cm?

Pga = 1,7-1077 Pa Eione = 50 eV

PN = 5,7 -107° Pa

Tab. 4.2: Parametry depozice GaN na Cu folii.

Po dokonceni depozice a vyjmuti vzorku z aparatury méla médéna folie zlatavou barvu
(obr. 28). Jelikoz folie nebyla pokryta grafenem, ktery standartné brani kontaktu médi a gallia
predpokladame, Ze se ¢ast deponovaného gallia rozpustila do médi a vytvorila slitinu Cu-Ga,

ktera ma pravé zlatavou barvu.
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Obr. 28: Snimek vzorku GaN na Cu folii.

Na obr. 29 je zobrazeno piehledové XPS spektrum a detail piku Ga 2psp. Jsou zde
vyrazné piky v oblastech vazebné energie gallia, médi a dusiku. Pti srovnani spekter na obr. 29
a obr. 26 je u tohoto vzorku evidentni vy$$i intenzita pikd Cu 2p12 a Cu 2ps2. Rovnéz je
zietelna absence piku v oblasti vazebné energic 284 eV. Na obr. 29 je dale zobrazeny detail
piku Ga 2ps3/2. Posunuti tohoto piku smérem k vyssi energii ukazuje na ptitomnost Ga-N vazby.
Pravdépodobné nedoslo k tplnému rozpusténi veskerého deponovaného gallia do médi.

Na obr. 30 je zobrazen snimek vzorku GaN na Cu folii potizeny metodou SEM. Na
snimku jsou zfetelné krystaly GaN coZ potvrzuje domnénku, Ze se vSechno gallium nerozpustilo
do médi, ale Ze na povrchu zistaly kapky, které pak mohly byt nitridovany. Pti srovnani snimkt
na obr. 30 a obr. 27 je pak ztetelny rozdil v hustoté pokryti substratii. Tato skute¢nost je pak
dalsi oporou domnénky, Ze se ¢ast gallia rozpustila do médi a na povrchu tedy zbylo mensi
mnozstvi, které mohlo byt nitridovano.

1,0 1 ,
Ga 2p 1/2 % j/ \'\\

10 Ga 2py

P 054 I‘\". Detail piku Ga 2p;,
0,8 - // |
Cu2p, g 1
\

'

R

—

0,6 - 0,0 : : , r -
1126 1124 1122 1120 1118 1116
- Auger Cu-LMM

]\

Intenzita

0,4 -

0,2 -

0,0

I > I " I > I % 1 * I J
1200 1000 800 600 400 200 0
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Obr. 29: Spektrum XPS vzorku GaN na Cu folii.
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Obr. 30: SEM snimek GaN na Cu folii.
Potizeno na SEM mikroskopu Verios 460L.

4.3 GaN na Si substratu s vrstvou SiO; (285 nm) pokrytém grafenem

Pro ovéfeni, zdali je studena emise z GaN krystald zptisobena grafenovym substratem,
byla provedena depozice GaN na CVD grafen, pfenesenym tzv ,,mokrym pienosem‘ na Si
substrat s 285 nm SiO,. Tento substrat byl zvolen zejména proto, ze tak silna vrstva SiO,
umoziuje pozorovat grafen v optickém mikroskopu a ovéfit tak uspéSny prenos grafenu a
zhodnotit jeho kvalitu. Snimek grafenu na SiO, substratu pofizeny uzitim optického
mikroskopu je zobrazen na obr. 31.

Trhliny v grafenu
Si0, —— s 1 |
Monovrstva __——>
grafenu
Vicevrstvy >
grafen

Es

Obr. 31: Snimek CVD grafenu na Si substratu s SiO, (285 nm) pied depozici.
Pofizeno pomoci optickém mikroskopu.

Necistoty

Na snimku je vidét ¢aste¢né pokryti substratu grafenem a znaéné mnozstvi trhlin. Trhliny

v grafenu, pod kterymi je odkryty substrat (Si0O,), vznikaji zejména pii pfenosu CVD grafenu.
Dale miiZzeme na snimku pozorovat siln¢ zastoupeny vicevrstvy grafen. Ke vzniku vicevrstvého
grafenu dochazi jiz pfi ristu grafenu na Cu f6lii, ptipadné mize dojit k prekryti (napt. skladiim)
béhem pienosu. Na povrchu je rovnéz pritomno znacné mnozstvi necistot, v ptipadé tmavych
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skvrn mize jit naptiklad o prachova zrna a v ptipad¢ svétle modrych skvrn se domnivame, Ze
jde o zbytky PMMA (polymethylmethakrylat), ktery se pouziva pfi ptenosu jako opora a
ochrana grafenu. Ptipraveny substrat byl o¢istén IPA a acetonem, upnut do paletky (obr. 25) a
byla provedena depozice GaN. Parametry depozice jsou uvedeny v tab. 4.3.

Vzorek 2
Substrat CVD gre’tfen (mokry pfenos) na Si_ (100) P
dopovany (fosfor) s 285 nm vrstvou SiO,
Depozice Ga Nitridace
Tga = 100 °C Ty = 200 °C
tca = 2h ty = 3h
Ikolimétor = 77 nA JN = 1000 nA/cmZ
Pga = 1,5- 1077 Pa Eiont = 50 eV
PN = 55 -107° Pa

Tab. 4.3: Parametry depozice GaN na Si s SiO, (285 nm) pokrytém grafenem.

Jelikoz je SiO, nevodivy material, nebylo by moZné vzorek pti méfeni XPS spektra fadné
uzemnit a dochazelo by tak k jeho nabijeni. Spektrum zméfené za téchto podminek by bylo
neprukazné, a proto u tohoto vzorku nebylo XPS spektrum zméteno a pro analyzu povrchu byly
pofizeny pouze snimky metodou SEM. Snimek vzorku je zobrazen na obr. 32.

Na obr. 32 je patrné, Zze gallium neni zcela nitridované. Je zde vidét veliké mnozstvi
kulatych kapek jez jsou typické pro samotné gallium. Na okrajich nékterych kapek gallia jsou
patrné ostré hrany tvoficich se nanokrystalti GaN a jsou zde pfitomné i drobné, pIné nitridované
nanokrystaly GaN, nicmén¢ je ziejmé, Ze vétSina gallia nebyla nitridovana. Domnivame se, Ze
nizka roven nitridace ma dv¢ ptic¢iny. Jednou z nich je kratky depozicni ¢as dusikovych ionti
(ty = 3 h). Druhou a vyznamngj$i pfi¢inou je nabijeni nevodivého substratu. Pti nitridaci
(dopadu kladnych iontl na povrch vzorku) dochazi k nabijeni povrchu na kladny potencial.
Tento potencial pak vychyluje pfilétajici ionty dusiku a zabranuje tak nitridaci.

> GaN krystal
.09 o
Ga kapky &

500 nm

Obr. 32: SEM snimek GaN na CVD grafenu na Si s 285 nm SiO,.
Potizeno na SEM mikroskopu Verios 460L.
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4.4 GaN na Si substratu s nativni vrstvou SiOz (2 nm) pokrytém grafenem

Dalsim pouzitym substratem byl CVD grafen pteneseny na Si S nativni vrstvou SiO,
(2 nm). Na tak tenké vrstvé SiO, neni grafen viditelny v optickém mikroskopu a je obtizné
ov¢rit piitomnost grafenu na substratu. Na rozdil od substratu pouzitého pro vzorek 4.3, je vSak
tento substrat vodivy a jsou tedy eliminovany problémy spojené s nabijenim substratu pti
depozici a méteni XPS spektra. Substrat byl o¢istén IPA a acetonem, upnut do paletky (obr. 25)
a byla provedena depozice GaN. Parametry depozice jsou uvedeny v tab. 4.4.

Vzorek 3
CVD grafen (mokry pienos) na Si (100) P
Substrat dopovany (fosfor) snativni (2 nm) vrstvou
Sio,
Depozice Ga Nitridace
Tga = 100 °C Ty = 200 °C
tga = 2h ty = 4 h
Ixolimator = 78 nA JN = 1000 nA/cm?
PGa = 1,4-1077 Pa Eione = 50 eV
PN = 56 -107° Pa

Tab. 4.4: Parametry depozice GaN na Si s nativni vrstvou 2 nm SiO, pokrytém grafen.

Po depozici GaN bylo zméfeno XPS spektrum, které je spolu s detailem piku C 1s
zobrazeno na obr. 33. Na ptehledovém spektru jsou vyrazné piky v oblastech vazebné energie
gallia, kysliku, dusiku, kiemiku a uhliku, coz odpovida pouzitému substratu a deponovanému
materialu. Detail piku C 1s ukazuje maximum intenzity signalu na hodnoté vazebné energie
284 eV coz naznacuje piitomnost grafenu. Na obr. 34 jsou zobrazeny dva snimky vzorku
pofizené metodou SEM. Na snimku a) jsou zietelné dvé morfologie substratu. Na detailnéjsim
snimku b) jde vidét, Ze tmavsi oblasti vzorku jsou pokryty mensimi krystaly s velikou hustotou
pokryti, zatimco svétlejsi oblasti obsahuji vétsi krystaly pii mensi hustoté pokryti. Domnivame
se, ze v piipadé svétlych oblasti jde o mista SiO2 pokrytd grafenem a tmavsi oblasti jsou
samotny Si02. Gallium ma na grafenu vétsi difuzni délku nez na Si0.. TakZe pti depozici gallia
na povrch grafenu cestuje gallium po povrchu a spojuje se do vétSich kapek, zatimco pii
depozici na povrch SiO> se gallium zastavi mnohem dfive a vznikaji tak husté rozeseté drobné
kapicky. Shluky na snimku a) podobné prasklinam jsou pravdépodobné¢ smotané utrzky
grafenu. K poskozeni grafenového substratu doslo pravdépodobné pii pienosu grafenu na
kiemikovy substrat. Nicmén¢ absence kulatych kapek gallia ukazuje na tspéSnou nitridaci.
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Obr. 33: Spektrum XPS vzorku GaN na Si s nativni vrstvou SiO2 (2 nm) pokrytém grafenem.

500 nm

Obr. 34: a) SEM snimek GaN na CVD grafenu na Si s nativni vrstvou SiO,, b) detail.
Potizeno na SEM mikroskopu Verios 460L.
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4.5 Méreni studené emise

Mgéfeni studené emise probéhla v laboratofi na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi. K méfeni
bylo pouZito zafizeni vyvinuté a zkonstruované na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi
Ing. Stanislavem Horakem [22]. Na obr. 35 je zobrazeno schematické uspofadani experimentu
meéfeni studené emise.

N
&)

Anoda

Vzorek E

T
Katoda

Obr. 35: Schéma experimentalniho uspotadani méfeni studené emise.

Béhem méfeni je na anodu a katodu zdrojem pfivedeno vysoké napéti (~2 kV), které je
meéfeno voltmetrem. Se vzrlstajicim napétim roste intenzita elektrického pole na povrchu
vzorku. Tim dochézi ke sniZzeni potencidlové bariéry prostfednictvim mechanizmu popsaného
v kapitole 2.2. Pti dostate¢né vysoké intenzité se bariéra natolik zuzi, Ze elektrony skrz ni
zacnou tunelovat a dochazi tak ke studené emisi. Obvodem zac¢ne protékat emisni proud, ktery
je méfen mikro-ampérmetrem. Ziskana data jsou dale zpracovana podle Fowler-Nordheimovi
teorie (kapitola 2.3.1). Aby se zamezilo srazkam emitovanych elektront s atomy a molekulami
mezi katodou a anodou, je nutné v§echna méfeni provadét v prostiedi UHV. Pro ovéfeni, Ze se
skute¢né jedna o emisni proud, se po proméfeni vzorku prohodi polarita katody a anody
a méteni se zopakuje. Pfi této polarité¢ by mél byt zméten nulovy proud, piipadné hodnoty na
urovni Sumu (desetiny pA).

Pied zapocetim samotného méfeni bylo potieba zkontrolovat funkénost métici aparatury.
Aparatura byla kompletné rozebrana a optimalizovana. Optimalizace spocivala ve vyméné
kontaktu na katod¢, aby byla zajisténa vétsi styéna plocha s kontaktem manipulatoru a tim
zajisténa vetsi spolehlivost méfeni. Na obr. 36 je zobrazena fotografie katody méfici paletky
pouzivané pro mefeni studené emise a nami realizovaného kontaktu pomoci dratu smotané¢ho
do spiraly.
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Kontaktni spirala

Obr. 36: Kontaktni spirala pro zajisténi vétsi styéné plochy kontaktu s manipulatorem.

Dalsi uprava spocivala ve vyméné Ctyf Sroubil spojujicich katodu a anodu. V piivodnim
feSeni byl spoj zajistén Srouby viz obr. 37 coz zpusobovalo komplikace pii vyméné vzorku, kdy
dochazelo k uvolnéni véch osmi keramickych prichodek. Z tohoto divody byly Srouby
nahrazeny zavitovymi ty¢emi a mezi anodu a keramické pruchodky byly piidany matice. Nyni
se pii zakladani vzorku povoli pouze Ctyfi horni matice zavitovych ty¢i, a pak je mozné sundat
anodu, aniz by doslo k uvolnéni keramickych prachodek.

Ptvodni §roub, Anoda  Zavitova ty¢

Pfidana
matice

Keramické /-

prachodky ——
Katoda
Obr. 37: Kompletni méfici paletka. Vyména Sroubt za zavitové tyce.

Posledni Gpravou provedenou na paletce byla vyména dratkdi kontaktujicich katodu
paletky a vzorek uloZeny na PBN. Pii méfeni studené emise je nutné uzemnit méfeny vzorek.
Toto uzemnéni je zprostiedkovdno pravé kontaktem vzorku suzemnénou katodou.
V plivodnim feSeni byly ke kontaktu pouzity dva samostatné dratky spojené s katodou kazdy
jednim Sroubem Viz obr. 38 a). Toto uspotradani komplikovalo ulozeni zejména malych vzorka.
Z tohoto duvodu byly ptivodni dratky nahrazeny jednim dratkem upnutym dvéma Srouby Viz
obr. 38 b).
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Kontakty PBN

Kontaktni dratky Kontaktni dratek

Obr. 38: a) Puvodni dratky kontaktujici vzorek a katodu paletky,
b) novy kontaktni dratek.

Po provedeni vySe zminénych Giprav bylo nutné zjistit vzdalenost hrotu anody od dosedaci
plochy keramické priichody. Pro stanoveni vzdélenosti, byly na elektronovém mikroskopu
potizeny snimky anody, kdy nejprve byl mikroskop zaostfen na hrot (obr. 39 b)) a poté na
nékolika mistech na keramiku (obr. 39 c)). Z rozdilu pracovnich vzdalenosti pak byla uréena

vzdalenost hrotu jako [ = 164 + 9 pym. Dale bylo pfistoupeno k samotnému méfeni studené
emise.

b)

dosedaci plocha ~9 b . 100 um
keramiky

-
RS

Obr. 39: a) Anoda s hrotem, b) SEM snimek hrotu, C) SEM snimek keramiky.
Potizeno na SEM mikroskopu Vega.

V3echna méfeni probihala v prostiedi UHV za tlaku p < 1077 Pa. Vzorky byly Zihany
pfi teploté T =200 °C po dobu t = 2 h. Po vyzihani byly vzorky ponechany 2 h v aparatufe,
aby vychladly na pokojovou teplotu.
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45.1 Studena emise — GaN na Cu folii s grafenem

Prvnim méfenym vzorkem byly GaN krystaly na Cu folii s grafenem. U vzorku byla
uspésné¢ zmetena studend emise. Graf zavislosti emisniho proudu na intenzité externiho
elektrického pole a hodnota spoustéciho napéti jsou zobrazeny na obr. 40 a). Po zpracovani
naméfenych dat podle F-N teorie (kap. 2.3.2) byla uréena hodnota faktoru zesileni jako
B = 365 + 30 a F-N graf spolu s hodnotou faktoru zesileni jsou zobrazeny na obr. 40 b). Tato
hodnota odpovida hodnotdm namétenym Ing. Horakem, ktery pro ¢ast svych vzorki GaN
krystalti na CVD grafenu na Cu f6lii urcil hodnotu faktoru zesileni jako f = 220 — 500 [22].
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Obr. 40: a) Zavislost emisniho proudu na intenzité externiho elektrického pole pro GaN
krystaly na Cu folii s grafenem,
b) F-N urcena z grafu a).

4.5.2 Studena emise — GaN na Si s vrstvou SiOz (285 nm) pokrytém grafenem

Vzorek GaN krystaly na CVD grafenu na Si s vrstvou SiO2 (285 nm) nevykazoval emisni
proud a pii obou polaritich méfeni dosahoval méteny proud pouze hodnot v fadech desetin
mikro ampérid (Sum). Vzhledem k malému mnozZstvi GaN krystalii na povrchu vzorku neni
tento vysledek piekvapivy. Negativni vliv na studenou emisi miize mit také nevodivost
substratu, ktera komplikuje kontaktovani krystall a jejich uzemnéni, nutné pro méfeni studené
emise. Z téchto divodu byl substrat Si s vrstvou SiO2 (285 nm) oznacen jako nevhodny pro
studium studené emise z GaN nanokrystald.

4.5.3 Studena emise — GaN na Si s vrstvou SiO2z (2 nm) pokrytém grafenem

Vzorek GaN krystaly na CVD grafenu na Si s vrstvou SiO2 (2 nm) nevykazoval emisni
proud. Neni jisté, jestli je absence emisniho proudu zptisobena tim, ze GaN krystaly na CVD
grafenu na SiO2 nejsou schopny emise nebo nizkou hustotou pokryti vzorku. V Kkapitole 4.4
vénované pripravé tohoto vzorku je diskutovany obr. 34. Z obrazku je patrnd nizka kvalita
pouzitého substratu, kde vétSina SiO2 neni pokrytd grafenem. Pro zhodnoceni, zdali je tento
substrat vhodny pro studium studené emise bude zapotiebi zlepSeni techniky pfenosu grafenu,
tak aby bylo zajisténo lepsi pokryti. Tento substrat bude pfedmétem dal§iho zkoumani.
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454 Studena emise — GaN na Cu folii

Poslednim méfenym vzorkem byly GaN krystaly na Cu folii. Vzorek vykazoval emisni

proud. Graf zavislosti emisniho proudu na intenzit¢ externiho elektrického pole pro tento
vzorek spolu s hodnotou spoustéciho napéti jsou zobrazeny na obr. 41 a). Po zpracovani
naméfenych dat podle F-N teorie (kap. 2.3.2) byla uréena hodnota faktoru zesileni jako
B = 1130 + 110 a F-N graf s hodnotou faktoru zesileni jsou zobrazeny na obr. 41 b). Takto
vysokd hodnota faktoru zesileni je povzbuzujici pro pouziti tohoto materialu jako zdroje

elektronu.
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Obr. 41: a) Zavislost emisniho proudu na intenzité externiho elektrického pole pro GaN
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ZAVER

V bakalaiské praci je nejprve Ctenai seznamen se zakladnimi vlastnostmi a aplikacemi
GaN spolu s metodami pfipravy GaN nanostruktur. Dale byla v praci rozebrana teorie
elektronové emise a provedena reSerSni studie zabyvajici se polovodiCovymi materidly
S potencialem pro opticky spinanou emisi.

Hlavnim cilem této prace byla automatizace zdrojua pro depozici GaN nanostruktur. Byl
proveden navrh a konstrukce zafizeni umoziujiciho automatické ovladani clony galliové efuzni
cely a spinani iontové atomarniho zdroje dusiku. Zafizeni nyni bude podrobeno testovani.

Experimentalni ¢ast se vénovala studiu studené emise u vzorkli GaN nanokrystalil
ptipravenych na ruznych substratech. Tato prace navazuje na praci Ing. Stanislava Horaka [22].
Tyto vzorky byly piipraveny metodou IBA-MBE na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi VUT
v Brné. Byla provedena analyza sloZeni a povrchu vzorkli metodami XPS a SEM a nésledné
byly u vzorkli méteny charakteristiky studené emise. GaN krystaly na substratu Si s vrstvou
Si02285 nm se nepodafilo pipravit, jelikoz pti depozici pravdépodobné doslo k nabiti povrchu
a k naslednému vychyleni svazku dusikovych iontt. Tento vzorek nevykazoval studenou emisi
elektront. U grafenu na Si substratu s nativni vrstvou SiO2 (2 nm) byla zji$téna nizka kvalita
pfenesené¢ho grafenu, jeZz méla za nasledek vznik velikého mnoZstvi drobnych GaN
nanokrystalll pfimo na vrstvé SiO2. Vzorek nevykazoval studenou emisi, avSak z diivodu nizké
kvality grafenu, neni mozné u€init jasny zaver, je-li tento substrat vhodny pro studium studené
emise €1 nikoliv a substrat bude pfedmétem dal$iho zkoumani. U vzorku GaN nanokrystald na
Cu folii s grafenem byla Gspésné zmétena studena emise. Koeficient zesileni byl uréen jako
B = 365 £+ 30. Jako nejlepsi byl shledan vzorek GaN nanokrystalli na Cu folii. Koeficient
zesileni byl v pfipad€ tohoto vzorku urcen jako f = 1130 £ 110. Takto vysoky koeficient
zesileni je srovnatelny s koeficientem ur¢enym pro GaN nanoty¢inky [30], GaN nanopyramidy
[31] a ZnO nanovlakna [32]. Tento vzorek se jevi jako vhodny kandidat pro konstrukci
elektronového zdroje.
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IPE-BT-006 Nosnik
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