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ABSTRAKT

Tato prace se zabyva tvrobou nanostruktur a méfenim jejich elektrotransportnich vlast-
nosti. Pro tvorbu nanostruktur byly pouZity dvé zakladni metody — elektronova litografie
spojena s naprasovanim a fokusovany iontovy svazek ve spojeni s depozici z plynné
faze. U pripravenych nanostruktur — dratd byla pomoci ¢tyfbodové metody méfena volt—
ampérova charakteristika, ze které se snadno ziskaji hodnoty odporu materidlu. Zvolenym
materidlem pro draty p¥ipravené litografickymi metodami byla slitina niklu a Zeleza (per-
malloy). Materidl struktur p¥ipravenych metodou depozice z plynné faze pomoci fokuso-

vaného iontového svazku byla platina.

KLICOVA SLOVA

Fokusovany iontovy svazek, elektronova litografie, vodivost.

ABSTRACT

The aim of this work is fabrication of nanostructures and measurement of their electro-
transport properties. There are two different methods used for fabrication — electron
beam lithography with sputtering of thin films and focused ion beam with deposition
from gas phase. |-V characteristic was measured for characterisation of as prepared na-
nostructures — wires. Material of wires prepared by using of electron beam lithography
was permalloy — an alloy of iron and nickel. Second types of wires prepared by using of
chemical vapor deposition induced by focused ion beam was platinum based.

KEYWORDS

Focused ion beam, electron lithography, conductivity.
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1 UVOD

Elektrotransportni vlastnosti jsou dulezitou charakteristikou materidli. At uz se
jedné o vodivost ¢i Hallovo napéti, vzdy je mozné z danych dat vyvozovat zaveéry,
které ndm mohou byt ndpomocny pii pokusech o pochopeni podstaty zkoumanych
jevu. Tato prace se zameétuje na vodivostni chovani nanostrukturnich dréatu.

V préci je popsana priprava nanodratu dvéma metodami, u kterych predpoklada-
me, ze jsou vhodnym nastrojem pro tvorbu nanostruktur. I pfesto, ze tyto me-
tody nemohou podat srovnatelné vysledky, které prameni z jejich odlisnych zdklad,
uvadime je jako soucast jedné prace. Nami zvolené techniky pro tvorbu nanodratu
jsou depozice z plynné faze pomoci fokusovaného iontového svazku a naprasovani po-
moci sirokosvazkového iontového zdroje. Depozice pomoci fokusovaného iontového
svazku jsou velmi rychlou a navic jednokrokovou metodou ptipravy nanostruktur.
Omezeni této techniky spociva v pouzivanych vychozich prekurzorech pro depozice.
Musi se jednat o slouceniny s dobrou tenzi par. Naproti tomu depozice pomoci
naprasovani neni prakticky vibec materidlové omezena. Jeji nevyhodou je nutnost
pouziti vice kroku piipravy — vytvotreni vychoziho tvaru struktury pomoci dalsich
metoda a néasledné napraseni materialu. Pro definici rozméru a tvaru nanostruktur
pro naprasovaci experimenty budeme pouzivat elektronovou litografii. Elektronova
litografie je velmi variabilni technika, pomoci které je mozné ziskat velmi dobie
definované nanostruktury.

V experimentalni ¢asti prace je popsano zarizeni zkonstruované pro in-situ meéreni
vodivosti nanodratu v mikroskopu Tescan LYRA FIB. Tento mikroskop je vybaven
fokusovanym iontovym svazkem, ktery byl pouzit pro pripravu nanodratu meto-
dou FIB-CVD. Méfteni [-V chrakteristik nanostruktur bylo automatizovano pomoci
programového rozhrani LabView . Daéle je ukdzan postup piipravy vzorku a jsou

prezentovany vysledky prvnich in situ méfeni.
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2 TEORETICKA CAST

2.1 Rastrovaci elektronovy mikroskop, konstrukce

a aplikace

Vyvoj elektronovych mikroskopu zapocal na prelomu 20. a 30. let 20. stoleti. Prvnim
prototypem funkéniho elektronového mikroskopu byl pristroj Ernsta Rusky (Nobe-
lova cena za fyziku, 1986) a Maxe Knolla postaveny roku 1931 [1]. O dva roky
pozdéji byl vyroben piistroj, ktery byl jiz realné pouzitelny pro zobrazovani - bylo
dosazeno rozliseni standardnich optickych mikroskopu té doby. V tomto ptipadé se
jednalo o prozatrovaci elektronové mikroskopy. Dalsi vyvoj na sebe nenechal dlouho
¢ekat a vrcholil konstrukei prvniho rastrovaciho mikroskopu, zalozeného na praci
Maxe Knolla a Manfreda von Ardenneho [2]. Po druhé svétové vélce se vyvoje ujal

Charles Oatley z Cambridge University, psal se rok 1951.

2.1.1 Principy rastrovaci elektronové mikroskopie

Klasické optické mikroskopy, stejné jako prozatrovaci elektronové mikroskopy, pro
zobrazovani vyuzivaji rovhomérného osvétleni vzorku. Toto zareni dopada na vzorek
a po interakci je tvofen obraz vzorku v redlném case. V pripadé rastrovacich elektro-
novych mikroskopu je vSak obraz vzorku tvoren odlisnym zpusobem. Tyto mikro-
skopy pro zobrazovani nejcastéji vyuzivaji sekundéarnich elektronu, které produkuje
vzorek pri interakci s dopadajicimi primarnimi elektrony v ozafovacim svazku. Je
patrné, ze kdyby doslo k rovnomérnému osviceni vzorku elektronovym svazkem,
vysledny obraz by byl jen tézko analyzovatelny vzhledem k velkému rozpéti energii
sekundarnich elektronu, které jsou emitovany ze vzorku. Proto pfi tvorbé obrazu
dochazi k rastrovani elektronovym svazkem po vzorku, pticemz stopa svazku je velmi
mala vzhledem k zobrazovanym strukturdam. Diky této tipraveé jsou sekundarni elek-
trony produkovany pouze obrazovymi body, které jsou aktualné ozatovany. Shérna
optika, méfici intenzitu emitovanych elektronu, poté urcuje elektronovy kontrast
ozéreného bodu. Slozenim jednotlivych dat (intenzity sekundédrnich elektronu vzhle-
dem k pozici svazku) do ucelené formy je vytvoren obraz struktury. Moderni rastro-
vaci mikroskopy k zobrazovani a analyze mohou vyuzivat kromé sekundarnich a zpét-
né odrazenych elektronu i Augerovy elektrony a charakteristického rentgenového

zareni, diky ¢emuz se ddle rozsifuje pole pusobnosti danych mikroskopt.
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2.1.2 Konstrukce mikroskoptii

Rastrovaci elektronovy mikroskop se skldda z nékolika casti, jmenovité se jedna
o zdroj elektronu, fokusovaci optiku, rastrovaci optiku a analyzatory elektronu.
Zdroje elektronu délime dle zpusobu produkce elektronu na termoemisni a ,,po-
lem emitujici“ (field emission). Zakladni termoemisni zdroj elektronu vyuziva zhave-
né wolframové vlakno tvaru V. Wolfram se pouziva pro vysokou teplotu tani (3695 °C
[3]) a nizkou tenzi par. Problémem termoemisnich zdroju je nizkd monochromati¢nost
emitovanych elektronu (AE ~ 3eV) [4]. To mé za nésledek snizeni rozlisovaci schop-
nosti mikroskopu vlivem chromatické vady fokusovaci optiky. Konstrukce termo-
emisniho zdroje zahrnuje krom zhaveného vldkna i Wehneltuv vélec a extrakéni
anodu (viz Obrazek 2.1). Wolframové vldkno je priuchodem proudu rozzhaveno na
teplotu cca 2600 °C, coz ma za nasledek termoemisi elektronu z hrotu vldkna. Emito-
vané elektrony maji velky rozptyl trajektorii a proto jsou nejprve fokusovany Weh-
neltovym valcem. Aplikaci rozdilu potencialu mezi vldknem a extrakéni anodou

dojde k urychleni elektronu ve sméru anody, coz tvoii zaklad elektronového svazku.

Zdroj napéti na

Wehneltove valci Zdroj zhaveni

. / vlakna

F—

Wolframové

" viakno
Wehneltav
valec

2 N

— . BN Anoda

Zdroj urychlovaciho
napéti

Obrazek 2.1: Termoemisni zdroj s wolframovym vldknem (dle [5]).

Dalsim ¢asto pouzivanym termoemisnim zdrojem je monokrystal LaBg (hexa-
borid lanthanu) prilepeny k odporovému zhaveni (grafit, rhenium atd.). Tohoto ke-
ramického materidlu se vyuzivd nejen pro vhodnou teplotu tani (2210°C [6]), ale
i pro nizkou hodnotu vystupni prace (2,4 — 2,66eV [5], [6]), diky ¢emuz tento ma-
terial snadno emituje elektrony. Vystupni prace je témér poloviéni oproti wolframu

[7] a proto je svitivost zdroje LaBg vyssi pii pouziti stejného zhaviciho proudu.
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Dalsimi vyhodami LaBg oproti wolframu je mensi rozptyl energii emitovanych elek-
troni (AE ~ 1,5eV) [4] a delsf zivotnost. Ta je vSak podminéna nizsi hodnotou
tlaku v mikroskopu.

Jinym typem zdroje je tzv. Schottkyho katoda. Ta je tvofena ostrym hrotem
z monokrystalického wolframu, na ktery je pro snizeni vystupni prace nanesena
tenka vrstva oxidu zirkonic¢itého. Tento typ zdroje je na rozhrani mezi termoemisnimi
a field—emission zdroji. Jeho funkce je zalozena na aplikaci elektrického pole, které
usnadnuje termoemisi z katody. Ta je zhavena na nizsi teploty nez v pripadé ter-
moemisnich zdroju. Tvorba elektronového svazku vyzaduje pouziti dvou anod, ex-

trakéni a urychlovaci (viz Obrazek 2.2).

/ Emisni hrot

c

C

Obrazek 2.2: Schéma field—emission zdroje. U; je extrakéni napéti, Uy urychlovaci
(dle [4]).

Nejsofistikovanéjsim zdrojem elektronu jsou field emission systémy. Emise vlivem
pole, nékdy téz oznacovand jako studena emise, je Cisté kvantové-mechanickym je-
vem (tunelovani), ktery byl popséan Fowlerem a Nordheimem [8]. Tato emise je fizena
pouze elektrickym polem, které je aplikovano extrakéni elektrodou. Konstrukce
téchto zdroju je totozna s Schottkyho zdrojem s tim rozdilem, ze se jedna pouze
o cisty wolframovy hrot. Tyto zdroje vynikaji svoji monochromati¢nosti
(AE ~ 0,3eV) [4], nizkym prumérem svazku, vysokou proudovou hustotou a ja-
sem.

Pro fokusaci svazku na hodnoty v fadech jednotek nanometru se v elektronovych
mikroskopech pouzivaji elektrostatické i magnetické cocky. Elektrostaticka cocka je

tvorena valcovym kondenzatorem, jehoz osa je totoznd s optickou osou mikroskopu.
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Aplikované elektrické pole v dutiné vélce poté ohyba drahu elektronu, ¢imz dochazi
k fizené fokusaci/defokusaci svazku. Fokusace svazku je podobnd jako u klasickych
sklenénych c¢ocek — castice putujici déle od optické osy ¢ocky jsou vice ohybany
nez castice, které se nachazi blize ose. Timto dochazi ke zmensovani stopy svazku.
Vélcovych cocek je vyuzivano pro jejich symetrii, kterd zarucuje, ze fokusacni schop-
nosti jsou funkei pouze radialni vzdalenosti elektronu a nikoliv azimutalni polohy.
Casto pouzivanymi elektrostatickymi ¢ockami jsou tzv. unipotencialni ¢ocky (nékdy
téz Einzel lens). Ty se skladaji ze 3 valcovych ¢ocek. K fokusaci slouzi stiedni ¢ocka,
zbylé dvé krajni slouzi pouze pro omezeni dosahu elektrického pole stiedni ¢ocky.
Vyhodou elektrostatickych coc¢ek oproti magnetickym je jejich mensi robustnost.

Magnetické ¢ocky jsou tvoreny civkou, ktera je opatiena pdélovymi nastavei pro
zvysSeni intenzity pusobiciho pole. Magnetické ¢ocky krom fokusace svazku zpusobuji
jeho azimutalni rotaci. Proto se v nékterych aplikacich citlivych na smér spinu
pouzivaji vyluéné elektrostatické cocky [9]. Z teorie vyplyva, ze za fokusaci svazku
odpovida pouze radialni slozka magnetického pole tvoreného cockami. Z této skutec-
nosti jasné vyplyva potieba tvorby co mozna nejmensich magnetickych c¢ocek, potaz-
mo cocek, jejichz magnetické pole bude silné prostorové omezeno. Z toho duvodu
se vinuti civek ,obaluje“ feromagnetickymi materidly (napf. zelezem), které vlivem
znacné permeability nepropusti magnetické pole ven. Tento obal je byva opatien
nastavci, které jsou opatfeny mezerou z nemagnetického materialu (poptipadé neni
mezera vyplnéna vubec). Danou mezerou ,unikd* magnetické pole civky do pro-
storu, ¢imz je zarucena fokusace svazku, ale zaroven je vyrazné prostorové omezena
vzdalenost pruniku daného pole do prostoru. Neni prekvapujici, ze pro tvorbu do-
statecné intenzivnich poli musi byt pouzivan velky proud prochézejici civkami. Tyto
proto musi byt dostatecné chlazeny, aby nedochézelo ke kolisani hodnot magne-
tického pole vlivem teplotni roztaznosti materidlu. Ve srovnani s elektrostatickymi
c¢ockami maji magnetické cocky mensi vady zobrazeni. Dale neni nutné pouzivat
vysokonapétové izolace.

Na zékladé umisténi cocek tyto dale délime na kondenzorové, které slouzi pro
zmenseni stopy svazku a objektivové, které vyjma dalsitho snizeni velikosti stopy
obstaravaji i rastrovani svazku a potlaceni optickych vad.

Objektivové soustavy mohou mit odlisné konstrukce, které ve vysledku stanovuji
limity a vyhody jednotlivych uspotadani. Nejpouzivanéjsimi typy objektivu jsou tzv.
kénické ¢i ,pinhole* objektivy. Jedna se o konstrukei, ve které je vzorek umistén
mimo objektivové ¢ocky a zaroven je ,izolovan“ od jejich magnetickych poli. Ke
zminéné izolaci dochdazi diky pouziti velmi malého otvoru na konci objektivu, kterym
prochéazi elektronovy svazek. Z tohoto faktu zfejmé pochézi oznaceni ,pinhole“.
Vyhodou téchto objektivu je moznost zobrazovani témeér libovolné velkého vzorku

pri zna¢nych pracovnich vzdalenostech.
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Druhym typem objektivovych sestav jsou tzv. imersni cocky. Zde se zkoumany
vzorek nachazi piimo v téle objektivu. To ma 2 zédkladni dusledky. Prvnim, nevyhod-
nym, je podstatny limit pro velikost zobrazovaného vzorku (~ 10° mm). Tento limit
je vsak vyvazen druhym dusledkem a tim je moznost pouziti velmi malych ohnis-
kovych vzdélenosti. To ve vysledku vede ke znacnému potlaceni vad objektivu pfi
zobrazovani, protoze projev vady roste s rostouci ohniskovou vzdalenosti. Tato kon-
strukce je déle prinosna pro analyzu elektroni, protoze diky magnetickému poli
v okoli vzorku muzeme snadno rozlisit sekundarni a zpétné odrazené elektrony.

Poslednim typem pouzivanych objektivu jsou tzv. ,snorkel“ ¢ocky. Ty se kon-
strukéné podobaji pinhole objektiviim s tim rozdilem, ze vystupni otvor pro svazek
je vétsi a tudiz se vzorek nachazi v magnetickém poli objektivu. Tato skutecénost
vede ke vhodné kombinaci vlastnosti pinhole a imersnich objektiva — tj. malé limity
na velikost vzorku, malé vlivy optickych vad a moznost pouziti detektoru umisténych
v blizkém okoli vzorku stejné jako ptimo v objektivu.

Kazda opticka soustava je zatizena tzv. vadami zobrazeni. V piipadé elektro-
novych soustav se projevuji sférickd a chromaticka aberace, astigmatismus svazku.
Sféricka vada je zpusobena rozdilnymi fokusacnimi schopnostmi cocek vzhledem
k radialni vzdélenosti elektronu od optické osy. Toto vede ke vzniku disku v oh-
niskové roviné misto o¢ekavaného bodového zobrazeni. Eliminovat tuto aberaci je
mozné pouzitim vhodné umisténych clon. Tyto clony vyberou jen ty castice, které se
mé&lo odchyluji od optické osy. Cim vétsi radidlni selekee elektront je provedena, tim
vice dochézi k potlaceni sférické vady. Je jasné, ze tato korekce musi byt provedena
s mirou, jinak by doslo k ptilisnému ,ofezani“ svazku a tim by doslo k rapidnimu
poklesu intenzity svazku. Prilis malé clony by taktéz vedly ke vzniku difrakénich
vad.

Druhou vadou, ktera ma zna¢ny vliv na vysledné zobrazeni je chromaticka abe-
race. Ta souvisi s energii elektronu ve svazku a fokusa¢nimi schopnostmi ¢ocek. Fo-
kusace je pochopitelné zavisla na kinetické energii elektronu. A zde vznika zasadni
prakticky problém — nezle totiz zarucit, aby kazdy elektron ve svazku mél stej-
nou kinetickou energii. Vzdy se bude vyskytovat uréity rozsah energii, které budou
elektrony mit. Je tomu podobné, jako u optické mikroskopie, kde nelze vytvorit
zcela monochromatického zareni. Rozptyl energii ve svazku je v dusledku zpusoben

nékolika vlivy soucasneé:

1. I pfes stabilizaci zdroju vede fluktuace urychlovaciho potencialu (V p) k ,,roz-

mazani“ stfedni kinetické energie elektront o hodnotu imérnou V s

2. Elektrony emitované ze zdroje maji ruznou energii v dusledku statistické po-
vahy emise (napf. pro termoemisni zdroje je rozsah energii umérny teploté

zdroje).
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3. U prozarovacich mikroskopu, kde dochazi k fokusaci svazku po pruchodu vzor-
kem, je dalsi rozptyl hodnot energii zpusoben neelastickymi srazkami elektronu

s atomy vzorku.

Nemonochromaticnost elektronu ve svazku, ktera je zpusobena vySe uvedenymi
vlivy, zpusobuje vznik ohniska, které neni bodové, ale opét tvori disk na optické
ose.

Astigmatismus jako vada je zptuisoben nerovnomérnou fokusaéni schopnosti cocek.
Tato chyba je dana nehomogenitami v materidlu pélovych nastavci magnetickych
cocek, nedokonalou azimutalni symetrii cocek a dalsimi. Tato chyba zobrazeni se
projevuje v rozdilné fokusaci elektronu, které prochazeji ¢ockou pod ruznym azi-

mutalnim hlem. Tuto skutec¢nost vystihuje nasledujici obrazek.
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Obrazek 2.3: Astigmaticky svazek (pfevzato z [10]).

Pro potlaceni astigmatické vady se v elektronovych soustavach pouziva tzv.
stigmatoru. Ty jsou tvoreny soustavou kvadrupdlovych elektrod. Pro snadnéjsi na-
staveni cocek pro korekei astigmatismu je ¢asto pouzivano viceelektrodové zapojeni,
zpravidla oktupélové. Toto zapojeni snadno umozni korekci nastavenim napéti na
elektrodach, aniz by se musela ménit orientace sestavy v prostoru (rotace kolem
optické osy). Misto elektrod muze byt pro korekeci pouzito i vhodné orientovanych
civek (kratkych solenoidu) v oktupdlovém usporadéni. V tomto piipadé jsou dvé
¢tverice solenoidu napajeny nezavislymi proudy.

Dalsi podstatnou c¢éasti optického systému rastrovaciho elektronového mikro-
skopu jsou vychylovaci civky, které obstaravaji rastrovaci snimaci rezim mikroskopu.
Rastrovani po vzorku (viz Obrézek 2.4) probiha nejprve v jednom sméru, feknéme
x-ovém, z bodu A do bodu B. Po dosazeni  konce“ rastrovactho okna (bod B) je
svazek vracen na opac¢nou stranu a skenovani pokracuje. Pfi prubéhu svazku podél

osy x z jedné strany okna na druhou dochdazi k velmi malému posunu svazku ve
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smeéru osy y. Toto ve vysledku zpusobi, ze se svazek pii presunu na pocatecni x-ovou
soutadnici nevréati do stejného bodu (A), ale do bodu, ktery je mirné posunut podél
osy y (bod C). Po dosazeni konce rastrovaciho okna (bod Z) se svazek vraci zpét na
zacatek do bodu A.
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Obrazek 2.4: Rastrovani elektronovym svazkem pii zobrazovani (dle [11]).

Na ,konci“ celého zafizeni pro zobrazeni pomoci elektronu, pochopitelné, musi
byt detektor elektronu. Na zékladé pouzitého detektoru poté muzeme ziskat rozdilny
obraz/kontrast vzorku. Jak jiz bylo zminéno vyse, v rastrovaci elektronové mikro-
skopii se nejvice pouzivd detektoru sekunddrnich (Secondary Electrons) a zpétné
odrazenych elektront (Back Scattered Electrons). Interakce elektronu ve svazku
s materialem zobrazovaného vzorku spoc¢iva v pruznych i nepruznych srazkach. Ob-
last, ze které poté sbirdme signal (SE nebo BSE) ovsem neodpovidd pouze stopé
svazku. Tato oblast odpovidé interakénimu objemu pod povrchem vzorku. Velikost
tohoto objemu je funkci energie dopadajicitho svazku a slozeni vzorku. Pro jedno-
duchou predstavu je na obrazku 2.5 znédzornéna dand zavislost. Interakéni objem,
stejné jako hloubka pruniku, roste s rostouci energii elektronu ve svazku. S rostoucim
zastoupenim tézkych prvku ve vzorku klesa objem i prunik v dusledku piitomnosti
vice atomu, které jsou schopny zastavit pronikajici elektrony.

I kdyz k vétsiné interakei mezi atomy vzorku a dopadajicimi elektrony dochézi
uvnitt vzorku, SE, které po analyze v detektoru tvoti vysledny kontrast, pochazi
pouze z nékolika malo vrchnich atomovych vrstev. Je to dano skutecnosti, ze i SE
maji pomeérné nizkou energii (do 50eV) a pii interakci s materidlem vzorku mohou
veskerou energii ztratit. Z materidlu proto unikaji pouze ty SE, které lezi dostatecné
blizko povrchu a jejichz ,cesta“ po interakci primarniho elektronu se vzorkem ob-
vykle vede ,vzhuru“ — tj. ven z materidlu. Z vyse popsaného je evidentni, ze rastro-
vaci mikroskopie snimajici SE je ¢isté povrchovou metodou zobrazujici topograficky

kontrast vzorku. Detekovat sekundarni elektrony ptimo neni z praktickych duvodu
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Obrazek 2.5: Interakce elektronového svazku se vzorkem — interakéni objem v latce.

Vzorek s nizkym (a), vysokym (b) protonovym ¢islem (Z) (dle [5]).

mozné, coz je dano piilis malymi proudy. Proto se pti detekci pouzivaji elektro-
nové nasobice. Jako detektoru SE se nejcastéji pouziva tzv. Everhartiv-Thornleyuv
detektor [12] (viz Obrézek 2.6).

Primarni Stinéni s Fotokatoda
mfizkou

elektrony
Fotoelektrony Anoda

e / /\\' 7 djl\;i Signal

AN

. - LAV
/ Scintilator \

BSE Svétlovodna
trubice

Vzorek

Obréazek 2.6: Everhartuv-Thornleyuv detektor (dle [12]).

SE, které unikly ze vzorku jsou pfitahovany kladné nabitou sbérnou mtizkou.
Za miizkou se nachazi scintilator, ve kterém se po interakci dopadajiciho elektronu
vybudi fotony. Ty jsou vedeny na fotokatodu, kde vyprodukuji elektrony. Signél
téchto elektront je zesilen fotondsobici (cca 105-krat) a poté snimédn jako vysledny
signal pro zpracovani. Vyhoda tohoto systému je velky rozsah intenzit, nizky Sum
a rychld odezva na zménu vstupniho signdlu. Umisténi detektoru v mikroskopu

ovliviiuje predevsim vysledny kontrast. Pfi nejbéznéjsim umisténi blizko vzorku,
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detektor zpracovava nejen SE ze vzorku, ale i BSE ze vzorku a SE produkované
zpétné odrazenymi pii interakci s komorou mikroskopu. Tomu lze predejit pouzitim
tzv. in-lens“ detektoru. Jednd se stale o Everhartuv-Thornleyuv detektor, ovsem
tentokrate je umistény nad vzorkem ve fokusacni optice primarntho svazku. Vzhle-
dem k jeho vzdalenosti od vzorku snima pouze sekundarni elektrony ze vzorku.
Nevyhodou detektoru SE muze byt jejich smérova preference sbéru elektront, coz
ve vysledku vede ke vzniku parazitnich jevu pfi zobrazovani, nejcastéji ke vzniku
stint.

BSE (primarni elektrony odrazené pod tihlem vétsim nez 90 °) maji diky malym
ztratam pri pruznych srazkach mnohem vétsi energii nez SE. Z tohoto duvodu je
mozné, SE a BSE od sebe vzajemné rozlisit. Pocet zpétné odrazenych elektront zavisi
na protonovém ¢isle terce (rostouci srazkovy prufez se zvétsujicim se Z), proto je
mozné pomoci BSE ziskat i kontrast zalozeny na rozdilném materialu ve vzorku.
Detektory BSE jsou umistény blizko objektivu a maji obvykle kruhovou symetrii
- dochéazi ke sbéru dat bez zavislosti na sméru. Jsou tvofeny, stejné jako Ever-
hartuv-Thornleyuv detektor, scintilatorem, ktery je pfipojen na svétlovodny clen
a nasledné na fotonasobi¢. Popsany detektor se oznacuje jako Robinsonuv. Dalsi
moznosti je pouziti p-n prechodu namisto scintilatoru. V téchto polovodicovych de-
tektorech vznika produkovany signal interakci BSE s p-n rozhranim. Zde dochazi
k tvorbé paru elektron-dira a pomoci vnéjsiho okruhu je méfena ,intenzita signalu®.

Literatura [5] déli elektrony na SE a BSE podle jejich energie. SE jsou ty, majici
energii mensi nez-li 50eV. BSE, pochopitelné, maji energii 50eV a vice. Taktéz je
rozdil v lateralnim rozliseni SE a BSE. Prakticky dosazitelné rozliseni sekundarnich
elektronu je fddové 10 nm, kdezto pro BSE je fadova hodnota uddvana na 1000 nm.

Primarni elektron muze pii srazce s atomy vzorku vyrazit vnitini elektrony.
Dojde-li k tomu, je prazdny orbital atomu zaplnén elektronem z vyssich slupek.
P1i tom dochéazi k emisi fotonu s charakteristickou vinovou délkou, ktera odpovida
danému prechodu. Toto zateni se da tudiz vyuzit pro elementarni analyzu vzorku.
Emitované fotony maji vinové délky v oblasti rentgenového zareni, proto se dand
technika oznacuje jako energiové disperzivni spektroskopie rentgenového zareni
(EDS).

Pfi interakci muze byt misto rentgenového fotonu emitovan i tzv. Augeruv elek-
tron. Ten vznika podobné jako charakteristické rentgenové zareni popsané vyse.
Pii zpétném zaplnéni vnitinich orbitalu vSak nedojde k emisi fotonu, ale k emisi
vnittniho elektronu. Pro snadnou predstavu je mozné predpokladat, ze emitovany
foton ihned excituje vnitini elektron. Tato predstava je nespravna, ale pro jedno-
duchy popis dostacujici.

Pro jednoduché shrnuti veskerych jevu, které nastavaji pri interakci mezi priméar-

nim svazkem elektronu a materidlem vzorku, uvadime nasledujici obrazek.
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Obrazek 2.7: Vysledek interakce elektronového svazku se vzorkem (dle [2]).

2.2 Fokusovany iontovy svazek a jeho aplikace

Fokusovany iontovy svazek (Focused Ion Beam) je mnohostranné vyuzitelnd, a také
vyuzivana, technika v zdkladnim materidlovém vyzkumu a technologickych apli-
kacich poslednich nékolika let. Nejobvyklejsi experimentalni FIB sestavy jsou od-
vozeny od klasickych rastrovacich mikroskopu, které vyuzivaji svazku elektronu
pro zobrazovani, depozi¢ni a litografické experimenty. Ve srovnani s elektronovymi
svazky ma vSak iontovy svazek jednu prednost a tou, jak sdm nazev napovida, je
vyuziti iontu jako ,zakladni ¢astice”. Pomoci iontu, které maji radoveé vyssi hmot-
nost nez elektrony, je mozné snadno rozsitit technologické uplatnéni takového svazku
o obrabéci postupy. Diky svému potencidlu pro zobrazovani a obrabéni nachazi tato
technika stale sirsi vyuziti v mezioborovych studiich, které se vénuji vyzkumu ob-

jektu na drovni ,mikro- a nanorozmeéru“.

2.2.1 Historie a konstrukce fokusovanych iontovych svazku

Vyvoj FIB mikroskopt zapocal v prubéhu 60. let 20. stoleti jako reakce na vysledky
vyzkumu V. E. Krohna, jenz se zabyval konstrukci iontovych zdroju, zalozenych
na pouziti kapalnych kovi (Liquid-Metal Ton System) [13]. Tyto zdroje si rychle
nasly své uplatnéni ve vyzkumu polovodicu a v materidlovych védach. V letech
80. vyvoj vyvrcholil v produkci komerénich FIB mikroskopt a v jejich uplatnéni

v polovodicovém prumyslu [14], [15]. Nésledny vyvoj FIB aplikaci vedl ke vzniku
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mikro- a nanoobrabécich technik jako néstroje pro pripravu struktur s velkym
rozliSenim bez vyuzivani litografickych procesu. Optimalizaci ptistroju pro zobra-
zovani a obrabéni doslo ke vzniku tzv. dvousvazkovych mikroskopu (Dual beam
¢i Cross beam microscope), které vyuzivaji dvou ruznych zdroju — elektronového

a iontového (viz Obrézek 2.8).

L\i’

Obrazek 2.8: Dvousvazkovy mikroskop. V detailu jsou zobrazeny interakce mezi

svazky a povrchem vzorku (prevzato z [[15]).

Zaklady konstrukce a teorie

Konstrukce FIB zdroju v dnesni dobé témér vyhradné pouziva iontu Ga™. Méné
vyuzivanymi materidly pro produkci iontovych svazku jsou indium, bismut, cin, zi-
nek, zlato a dalsi. Galium se hojné vyuziva predevsim pro nizky bod téni (29,76 °C
[16]), nizkou tékavost a tenzi par. Ve zdroji je nejprve roztaveny kov z rezervoaru
transportovan tizkou wolframovou kapildrou (~ 107®m) do prostoru, kde je extra-
hovan elektrickym polem. Pfi extrakci polem o vysoké intenzité (~ 1010V m™!)
dochézi ke vzniku Taylorova kuzele (viz Obrazek 2.9), z jehoz hrotu dochézi k emisi
iontu. Velikost a tvar Taylorova kuzele je dan povrchovym napétim kapalného kovu
a elektrostatickymi silami, které v daném okoli pusobi. Atomy z ,hraniéni* vrstvy
kuzele jsou extrahovany pomoci extrakéntho napéti apertury (~ —10%V) a vlivem
malého poloméru hrotu (~ 5nm) a znaénych elektrickych poli dochazi v okoli vr-
cholu kuzele k snadné ionizaci téchto atomu v dusledku jejich odparovani v pritomno-
sti pole [14], [17].

Extrahované ionty jsou urychleny ptislusnymi poli do tubusu a jsou dale foku-

sovany. Fokusacni schopnosti jsou limitovany predevsim chromatickou vadou, ktera
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Obrazek 2.9: Tayloruv kuzel (prevzato z [[18]).

vznika v dusledku prostorového naboje ve vzorku a déle sférickymi vadami pouzitych
cocek. Ve skutec¢nosti vsak hlavni limit rozliseni iontovych mikroskopt neni dén svaz-
kem a jeho parametry, ale zavisi na vzorku samotném — na jeho odprasovani [19].
V piipadé iontovych svazku se vyuziva pouze elektrostatickych fokusacnich ¢ocek
Magnetické cocky, které by byly vyuzitelné pro fokusaci iontu by musely dosaho-
vat znacnych rozmeéru a proto je jejich vyuziti krajné nepraktické. Elektrostatické
cocky se také vyznacuji rychlejsi odezvou na aplikovanou zménu a proto jsou snadno
vyuzitelné i k tzv. blankovani svazku. Emisni proudy iontovych svazku dosahuji
nizkych hodnot (~ 107%A) pro zajistén{ stability proudu ve svazku. Pii vyssich
proudech muze dochézet ke vzniku iontovych klastru ¢i nabitych kapek kovu, které
vedou k znacnému rozptylu energii a podstatné snizuji zivotnost zdroje. Proud ve
svazku se téméi vyhradné ovladd nastavenim napéti na tzv. supresoru (~ 10°V)
(viz Obrazek 2.10), pricemz extrakéni napéti zustava konstantni. Piipadna zména
extrakéniho napéti by vedla ke zméné charakteristik Taylorova kuzele a tim by doslo
k posunu iontového svazku. Zminéné nestabilni chovani je ddno nelinedrnim vztahem

mezi proudem a napétim v LMIS zdrojich [17], [20].

Interakce iontu se vzorkem

Pti dopadu iontu na povrch vzorku muze dojit k nékolika riznym jevim. Tyto
jevy jsou dany pruznymi srazkami mezi ionty a atomy vzorku (tzv. jaderné energe-
tické ztraty) a nepruznymi srazkami mezi ionty a elektrony ve vzorku (tzv. elektro-
nové ztraty). Mezi zminéné jevy patii zpétny odraz a implantace iontu, produkce

sekundarnich elektronu a iontu, odprasovani materialu vzorku. Ionty putujici vzor-
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Obrazek 2.10: Schéma iontového zdroje typu LMIS (dle [14]).

kem vyvolavaji tzv. kolizni kaskadu. Tato kaskdda je statistickym jevem, coz vede
ke Gaussovskému rozptyleni iontu kolem stfedni hodnoty hloubky pruniku iontu
pod povrch. Pii pruchodu ionti vzorkem dochazi ke vzniku atomovych defektu
a promichavani atomu. Struktura je taktéz vystavena teplotnim Sokum. Vlivem
téchto jevii muze dochazet k amorfizaci, rekrystalizaci vzorku ¢i vzniku novych fazi.

Jak jiz bylo feceno, interakci mezi dopadajicimi ionty a povrchem vzorku spousti
celou radu jevu, které mohou byt vyuzivany pro zobrazovani a materidlovou analyzu
pii vhodné zvoleném detektoru. Muze se na piiklad jednat o detektory sekundarnich
elektrontu pro zobrazovani, detektory RTG zareni a hmotnostni detektory pro prv-
kovou analyzu. Detektory sekundarnich elektronu jsou totozné s témi, které se
pouzivani v rastrovacich elektronovych mikroskopech. Pro detekci iontu se vyuziva
spektroskopie sekundédrnich iontu, pripadné méné sofistikované techniky, ktera vyuzi-
va detektoru sekundarnich elektronu. Je pochopitelné, ze sbérna miizka detektoru
musi byt nabita negativnim potencialem, aby dochazelo ke shéru pozitivné nabitych

iontu na ukor elektront.

Depozice pomoci ionti

Vysoké energie dopadajicich ¢astic taktéz zpusobuji rozklad chemickych sloucenin
adsorbovanych na povrchu vzorku. Tento jev se oznacuje jako chemicka depozice
z plynné féze (Focused Ion Beam assisted Chemical Vapor Deposition) a dé se jej
velmi dobfe vyuzit pro tvorbu nanostruktur [14], [17] & pii piipravé vzorku pro
prozafovaci elektronovou mikroskopii [21] nebo pro ovlivnéni rychlosti odprasovani

materialu vzorku [14].
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FIB-CVD vyuziva rozkladu organokovovych prekurzoru [22], [23], [24] piipadné
halogenidu [25] a karbonylu kovu [24] pro depozici vodivych kovovych struktur
¢i organickych latek pro depozici uhliku [26]. Prekurzory se do oblasti iontového
bombardu privadéji tenkymi kapilarami. Je nasnadé, ze pro uspésnou depozici ma-
terialu metodou FIB-CVD je nutné vhodné nastavit mnozstvi parametru, proudem
ve svazku pocinaje a rychlosti pifisunu prekurzoru konce. Vyhodou metody FIB-—
CVD je skutecnost, ze se jedna o lokalni depozici materidlu, diky ¢emuz neni tieba
pii tvorbé mikro- a nanostruktur vyuzivat litografickych postupu, které jsou u kla-
sického iontového napatfovani nezbytné.

Pro tspésné provedené depozice pomoci iontového svazku je nutné kontinualné
privadét na povrch vzorku plynné prekurzory. To se provadi tenkymi kapilarami,
které jsou pomoci manipuldtoru piiblizeny k povrchu (~ 10~%m). Plyn postupné
adsorbuje na vzorek a poté se vlivem dopadajicich iontu rozkldda. Pii rozkladu
dochézi k tvorbé tékavych i netékavych latek. Netékavé latky zustdvaji na povrchu
vzorku, ¢imz tvoii nové deponovany material, kdezto tékavé latky opoustéji povrch
vzorku a jsou odsaty vakuovym systémem mikroskopu. Deponovany materidl vsak
neni zcela ¢isty. Jedna se o smés pozadované latky s ¢éasti rozkladnych produkti,
které pii tvorbé nové vrstvy nedesorbovaly. Taktéz dochézi k promichani s atomy
vzorku, ¢imz vznika pomérné slozita smés.

Jak jiz bylo zminéno, depozici ovliviiuje velké mnozstvi parametru. V prvni radé
je tfeba zminit tok plynného prekurzoru. V pripadé ptilis malych toku dochazi
prednostné k odprasovani atomu vzorku vlivem malého mnozstvi adsorbovanych
molekul prekurzoru na povrchu vzorku. V pripadé uziti ptilis velkych toku plynu
v principu nedochazi k zadnym nezadoucim jevum. Dochazi pouze k zbytecnému
plytvani prekurzorem, protoze se vétsina tohoto materialu nestihne nasorbovat na
vzorek. Tim padem nemtze dojit k depozici materidlu a vychozi slouc¢eniny jsou
prichézeji vnivec.

Adsorpce plynu se da i déle ovliviiovat:

1. Vyskou, do které umistime Spicku kapilary nad vzorek, snadno regulujeme
mnozstvi adsorbovaného plynu. S rostouci vzdalenosti mezi kapilarou a vzor-
kem klesd tok prekurzoru k povrchu vzorku potazmo lokalni parcidlni tlak

v okoli.

2. Malou vzdélenosti mezi iontovym svazkem a Spickou kapilary muzeme ne-
gativné ovlivnit svazek v dusledku existence elektrickych poli, které mohou

iontovy svazek defokusovat ¢i odchylovat.

3. Teplotou prekurzoru ovlivnime rychlost toku plynu — zvysujici se teplota zvysu-

je tok plynu a snizuje moznost adsorpce na povrch.
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Dalsim ovliviiujicim parametrem je prumeér stopy iontového svazku (spot size)
ve spojeni s proudem ve svazku (beam current). Tato dvé nastaveni davaji hustotu
iontového proudu ve svazku. Vyslednd expozicni davka je poté dana hustotou proudu
a parametrem oznacovanym jako ,dwell time®“. Jedna se o ¢asovy interval, béhem
kterého svazek pri ,expozici vzorku® setrvava na kazdém obrazovém bodu tvorené
struktury. Tyto body jsou definovany fidici elektronikou na zakladé velikosti stopy
iontového svazku. Optimélni hustota proudu pochopitelné zavisi na vlastnostech
a strukture vychozich slouc¢enin. Pii nizkych hustotach je rozklad prekurzoru pomaly
a tim se zpomaluje i depozi¢éni cas. Velké hustoty proudu vedou krom depozice atomu
k odprasovani materidlu z povrchu vzorku, coz muze v extrémnich piipadech zcela
prevladat nad depozici.

Pro zpusob rastrovani svazku po vzorku se definuje tzv. prekryv (overlap), piipad-
né jeho ,prevracend“ hodnota oznacovana jako ,spacing“. Jednd se o parametr,
ktery, jak sam nazev napovida, definuje prekryv jednotlivych stop vykreslovanych
svazkem. Nastaveni hodnoty prekryvu zpravidla byva rozdilné, jestlize se snazime
zobrazovat, odprasovat a nebo deponovat strukturu. Definice tohoto parametru byva
udévéna jako procentudlni rozdil pruméru svazku (D) a vzdélenosti vykreslovanych
stop (S). Toto muzeme vyjadrit rovnici [14]:

~D-S

OL==5", (2.1)

kde OL je ptekryv jednotlivych stop.

Rastrovani samotné poté probihd od bodu k bodu, ¢imz dojde k vytvoreni celé
struktury. Po ukonceni rastrovaciho cyklu se svazek vraci na pocatek a rastrovani
provadi znovu po stejné ,draze“. Tento cyklus je stale opakovan dokud se nedosahne
pozadovanych hodnot zadanych uzivatelem. Casovou narocnost rastrovactho procesu
ovliviiuje predevsim dwell time a celkovy pocet vykreslovanych stop. Je to dano
skutecnosti, ze cas, potfebny k ,zablankovani“ iontového svazku a jeho presunuti
na dalsi obrazovy bod, je ve srovnani s ¢asem expozice zanedbatelny. Proto, mame-li
definovanou strukturu celkovou plochou (Sg-ux) a velikost iontového svazku, je cas,

potiebny na jednu expozici celé struktury, ddn rovnici [[14]:

o tdwell Sstruk
'=1a-on)y (22)

kde tguen je ¢as expozice obrazového bodu.

Iontové odprasovani metodou FIB

Odborna literatura (napt. [27], [28], [29], [30], [31]) taktéz casto hovoii o vlivu

pripousténi plynu na rychlost odprasovani. Obecné lze tici, ze na priklad voda
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vnasend do prostoru bombardu zrychluje odprasovéani organickych latek (napt. ple-
xiskla ¢i teflonu), kdezto v pripadé kovu dochézi k snizeni rychlosti odprasovani.
Zminény pokles rychlosti odprasovani kovi muze byt dan skutecnosti, ze ionty ze
zdroje jsou nejprve rozptyleny na molekulach vody. Pii tomto rozptylu dochézi ke
ztraté ¢asti energie a proto pri nasledném pruniku do kovu je energie iontu mensi
nez-li v pripadé vodou nerozptylenych projektili, coz vede k popisovanému poklesu
odprasovacich rychlosti. Taktéz vstupuje do hry skutecnost, ze voda nemusi s danymi
kovy ¢i jinymi materidly tvorit tékavé produkty. Tyto produkty poté nemaji snahu
opustit povrch vzorku, ¢imz dojde k vyslednému snizeni odprasovaci rychlosti. V ne-
posledni fadé muze dochdazet k tvorbé produktu, které jsou dokonce pevnéji vazany
k povrchu vzorku.

V piipadé urychleni odprasovani organickych latek se patrné jedné o jejich vodou
usnadnény rozklad. Tento jev ma v koneéném dusledku vétsi vliv, nez-li snizovani
energie iontu ve svazku. PTi interakci mezi iontovym svazkem a molekulami plynu
adsorbovanymi na povrchu vzorku dochézi k promichavani molekul plynu a atomu ve
vzorku, ¢imz dochézi ke vzniku ,reaktivni smési“. V této smési dochazi ke vzniku
produktu, které mohou byt diky své tékavosti ¢ tenzi par snadno odstranitelné
z povrchu vzorku. Rychlost odprasovani mohou ovliviiovat i dalsi plyny — v pripadé
odprasovani kifemiku muzeme zvysit rychlost pripousténim halogentu. Ty nejprve
reaguji s povrchovymi atomy, ¢imz dojde k oslabeni zbylych vazeb. Atomy s osla-
benymi vazbami jsou poté snadnéji odstranitelné i pii nizsich energiich ve svazku.
Dalsim aspektem zrychleni je skutecnost, ze halogenidy kifemiku jsou obecné tékavé
latky, které se snadno odstranuji desorpci z povrchu. Pomoci halogenu je mozné
urychlit odprasovani prakticky jakychkoliv prvki ¢i sloucenin. Jedinou podminkou

je, aby dany prvek/sloucenina s halogeny tvoril tékavé plynné produkty.

2.3 Litografie

Litografie se ve fyzikalnich procesech a prumyslovych aplikacich pouziva pro pripravu
velmi malych struktur. Existuje vice druhu litografickych postupu, jejichz pouziti
zavisi na zamyslené aplikaci. Principem tvorby struktur je expozice ¢i jiné ovlivnéni
materialu (napf. mechanické), ktery tak meéni své vlastnosti ¢i strukturu oproti neo-
vlivnéné ¢asti. Tyto dvé odlisné formy jsou poté chemicky ,.rozlisitelné* a je mozné se
selektivné oddeélit. Expozi¢ni tvorba struktur vyuziva UV a RTG zafeni, elektronu ¢i
iontu. V pripadé UV a DUV litografie, stejné i RT'G litografie, je nejprve zhotovena
maska, kterd je obrazem zamyslené struktury. Pfes ni je exponovana vrstva rezistu
nanesend na substrat. Oproti tomu elektronova a iontova litografie nevyzaduje fy-

zickou existenci masky pro tvorbu struktur. Tato vyhoda je ovsem vykoupena vétsi
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¢asovou narocnosti expozi¢niho procesu.

2.3.1 Zakladni principy elektronové litografie

Pocatky pouziti elektronové litografie pro tvorbu mikro- a nanostruktur saha doby
kratce po rozsiteni rastrovacich elektronovych mikroskopu. Témér od pocatku dosa-
huje elektronova litografie (Electron Beam Lithography) rozliseni, které se pohybuje
na hranici 100 nm [2] a s postupnym vyvojem tato hranice klesd (~ 10nm [5]). EBL
vyuzivéa standardnich elektronovych zdroju pro piimou tvorbu mikro- a nanostruk-
tur. Limity rozliSeni jsou stejné jako u zobrazovani dany vlastnostmi zdroje elektronu
i fokusacni optikou. Existuji dva typy elektronovych litografi — upravené standardni
elektronové mikroskopy a specializované pristroje, které jsou ur¢eny pouze pro lito-
grafické experimenty. P¥imou tvorbou struktur je myslen postup, pii kterém odpadé
nutnost pouziti ,predtisténych” ¢i ,predvrtanych“ masek jako v piipadé UV litogra-
fie. Zamyslend struktura je tvorena rastrovanim elektronovym svazkem po povrchu

vzorku. Rastrovani muze byt dvojiho druhu.

1. Dochazi k rastrovani po celé plose vzorku, pricemz v oblastech, které nemaji

byt exponovany, dojde k zablankovani svazku a tim k zabranéni expozice.

2. Nastaveni rastrované plochy je dano pouze exponovanou strukturou, coz vede

ke znacné uspore Casu, potiebného na expozici.

Pro ,zapsani“ struktury na povrch vzorku je nutné pouzit vhodného média
tzv. rezistu. Rezisty jsou obvykle organické polymery, které po expozici elektro-
novym svazkem meéni svoji strukturu. Zmeéna struktury je dédna interakci molekul
rezistu s priméarnimi elektrony, coz mé za nésledek vzniku iontt, volnych radikéala
a sekundarnich elektronu. Tyto aktivni ¢astice mohou vyvolat nasledné chemické
reakce, které zapticinuji vyse zminénou strukturni zménu. Zménéna struktura poly-
meru ma odlisné fyzikalné—chemické vlastnosti oproti nezménéné a proto je mozné
selektivné odstranit pouze jednu ze zminénych forem. Nanaseni rezistu se nejcastéji
provadi metodou spin coating, ktera spoc¢iva v umisténi vzorku na rychle rotujici
kotou¢. Rychla rotace vede ke vzniku souvislé homogenni vrstvy polymeru. Pro do-
konceni je obvykle potfeba takto pripravenou vrstvu vysusit. Optimalni parametry
pro nanaseni rezistu (¢isténi substratu, teploty pro vytvrzeni, ¢asy vypékani) udavaji
vyrobci v prislusnych priruckach.

Pii expozici muze dojit k ,,vytvrzeni* polymeru (zesitovéni), coz vede k netecnosti
dané ¢asti rezistu (exponované zamyslené struktury) vuéi vyvoldvacim chemikaliim.
Takova struktura po vyvolani zustava na povrchu vzorku a dany typ rezistu se

oznacuje jako negativni. Dochazi-li pti expozici polymeru k potlaceni jeho odolnosti
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vuéi vyvolavacimu ¢inidlu (¢astecny rozklad polymerniho fetézce), coz vede k od-
stranéni elektrony ozarené ¢asti rezistu pti vyvolavani, je dany rezist oznacovan jako
pozitivni. Dalsi postup tvorby struktur zélezi na zamyslené aplikaci, pouzitych re-
zistech a materidlech, na kterych je struktura tvorena. Je mozné pouzit naparovani
¢i naprasovani atomu, pro piimou tvorbu struktur (aditivni procesy); leptani pro
preneseni struktury do podkladu pro nasledné zpracovéni (subtraktivni procesy)
a dalsi postupy. Pro lepsi pochopeni tvorby struktur pomoci litografie je na obrazku

2.11 uvedeno schéma popisujici jednotlivé kroku ptipravy.

Rezist
Substrat

e e e

Expozice

Vyvolavani

Pozitivni rezist Negativni rezist

Obrazek 2.11: Schéma vyroby struktur pomoci elektronové litografie.

2.3.2 Limity elektronové litografie

Pouziti elektronu pro expozici materidlu ma mnohé vyhody. Na piiklad lze jmenovat
malou vlnovou délku (pod hranici UV zareni), kterd je ddna urychlovacim napétim
aplikovanym na elektronovy svazek. Mald vinova délka umoznuje ziskat struktury
s vetsim rozlisenim, nez by bylo mozné pii pouziti standardni fotolitografie. Elek-
trony také diky své nizké hmotnosti neptusobi materidlové zmény substratu a proto
nedochézi k ovlivnéni jeho kvality.

Vlivem interakce elektronového svazku se substratem ovsem dochézi k tvorbeé
sekundéarnich a zpétné odrazenych elektronu. Ty maji za nésledek zvétseni efek-

tivni stopy svazku, coz byvé oznacovano jako proximity efekt [32]. Vlivem pro-
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dukce BSE dochazi k opétovné expozici rezistu, ktery byl ozareny primarnimi elek-
trony ve svazku. Taktéz muze byt exponovan rezist mimo stopu svazku. Tato do-
datecna expozice zvétsuje stopu a také vede k nerovnomérné expozici rezistu napiic
vytvarenou strukturou. Nerovnomeérna expozice je dana ,efektivnim tvarem elek-
tronového svazku®, ktery je diky proximity efektu deformovan z Gaussovského na
zvonovity (viz Obrazek 2.12). Do hry také vstupuje celkovd expoziéni davka, kte-
rou byly jednotlivé obrazové body ozareny. Je snadné si predstavit, ze jednotlivé
pixely nejsou exponovany pouze davkou jim urcenou, ale i dodatecnymi davkami,
které plynou z expozice okolnich bodu. Nerovnomérnosti expozice poté vznikaji na
okrajich struktury a v jejich blizkosti, které jsou v porovnani se stfedem struktury
podexponované (stejné tak muzeme prohlésit stted struktury za preexponovany). Ke
znazornéni rozdilt mezi expozici v jednotlivych mistech struktury se nékdy pouziva
tzv. distribuce expoziéni davky (Exposure Intensity Distribution). Negativni vliv
proximity efektu je velmi dobfe patrny pii tvorbé struktur, které jsou blizko u sebe
(v porovnani s velikosti rozsifenim svazku vlivem tohoto efektu). V takovém piipadé

v/

muze dojit k uplnému spojeni vytvarenych struktur.

Intenzita expozice

Radialni vzdalenost

Obrazek 2.12: Schéma vyroby struktur pomoci elektronové litografie.

Vzhledem se skutecnosti, ze proximity efekt je dan rozptylem elektronu, lze vy-
vodit jednoduché zaveéry o jeho ovlivnéni. V prvni fadé lze proximity efekt potlacit
pouzitim velmi vysokého urychlovaciho napéti (~ 100kV). Pti vyssich energiich do-
padajicich elektront dochéazi k jejich rozptylu do mensich prostorovych uhlu, ¢imz
se snizuje efektivni stopa svazku. Dalsim dulezitym aspektem rozptylu je material
substratu. Je znamo, ze vyssi hustota materidlu vede k narustu zpétné odrazenych
elektronu. Proto je vhodnéjsi, je-li to mozné, pouzivat substraty o nizsi hustoté.

V neposledni fadé je tieba dbat na tloustku vrstvy rezistu. Vétsi tloustky materidlu
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obecné vedou k vétsim rozptylovym hlum, coz vede k expozici rezistu déle od stopy
svazku.

Druhou moznosti potlaceni proximity efektu je, paradoxné, pouziti velmi malého
urychlovaciho napéti [33]. V tomto pifpadé je nutné zajistit, aby tloustka vrstvy
rezistu byla srovnatelna s hloubkou pruniku primarnich elektronu. Kvalitu pfiprave-
nych struktur, krom proximity efektu, dédle ovliviiuje struktura rezistu, samotny
proces vyvolavani a vady optické soustavy.

Pro redukci vlivu proximity efektu pti dané hodnoté energie elektront ve svazku
byly vyvinuty tii zdkladni metody — korekce davky (dose correction), kompen-
zace velikosti struktur (pattern size compensation) a kompenzace expozici pozadi
(background exposure compensation) [34]. Korekce expoziéni ddvky je nejcastéji
pouzivanou a zaroven nejucinnéjsi technikou, ktera spoc¢iva v prizpusobeni expozi¢ni
davky v ruznych castech vytvarenych struktur, aby doslo k rovnomérné distribuci
metody, které urcéi spravnou korekci. Korekce velikosti struktur se pouziva pouze
pro jednoduché tvary a geometrické usporadani. Jedna se o jednoduchou a rychlou
metodu pouzivanou v piipadé, Ze je zamyslena struktura tvorena periodickym opa-
kovanim stejného tvarového motivu. Metoda je zalozena na zmenseni (ztenceni) veli-
kosti modelovych struktur, které jsou v blizkosti stfedu obrazce, potazmo na zvétseni
téch struktur, které jsou na okrajich vytvareného pole. Metoda kompenzace expozici
pozadi, oznacovand téz jako ,GHOST*, je zalozena na pouziti dvoji expozice béhem
litografického procesu. V prvnim kroku dochézi k expozici zamyslenych struktur.
Druhy expozicni krok spoé¢iva v ozareni celé plochy substratu/rezistu, aby doslo ke
kompenzaci nerovnomérné expozice. Expozice musi byt provedena ,reverzné“ vzhle-
dem k prvni, ¢ili ddvka na neozarenych ¢astech vzorku musi byt vétsi, nez na ¢astech
ozarenych. Vysledny soucet pouzitych davek vede k rovnomérné distribuci expoziéni
energie.

Krom proximity efektu maji na kvalitu exponovanych struktur vliv i dalsi kla-
sické chyby elektronovych mikroskopu jako sférickd ¢i chromatickd aberace a ast-
igmatismus. Témito vadami jsme se zabyvali vyse proto je nebudeme detailné ro-
zebirat. Zminime se pouze o vysledku, ¢ili o zkresleni pozadované struktury. Ke
zkresleni muze dojit i v pripadé, ze se podarilo veskeré vady dokazali eliminovat
na pozadovanou uroven. Je zndmo, ze mira aberaci je ddna vzdalenosti svazku od
optické osy. Proto pii vytvareni velkych struktur muze dojit ke znaénému zkres-
leni, které se oznacuje jako soudkovitost (viz Obréazek 2.13). Soudkovitost vznikla
pri tvorbeé velkych struktur muze mit i dalsi priciny. Nejc¢astéji se jedna o neptesné
nastaveni smeéru svazku, ktery nekopiruje zadanou strukturu. To m&a za nasledek
szaobleni“ okraju, ¢i vznik parazitnich exponovanych mist v blizkosti vytvarenych

struktur. Tato chyba vznika v dusledku nédhlé zmény parametri vychylovaci sou-
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stavy, pfi ,skoku“ svazku na velkou vzdalenost. Soudkovitost ¢i parazitni obrazce
mohou byt potlaceny nastavenim parametru oznacovaného jako settle time. Tento

parametr udava cas, po ktery fidici elektronika nastavuje novou polohu svazku.

Obrazek 2.13: Schéma vyroby struktur pomoci elektronové litografie.

Diilezitymi vlastnostmi rezistu, které musi byt brany v ivahu pii planovani li-
tografického procesu, jsou termalni stabilita, adheze k substratu a piipadné odol-
nost vuci leptacim procesum. Termalni stabilita je podstatna v pripadé, ze kroky
nasledujici po litografii jsou naparovani ¢ chemické leptani substratu. Adheze mezi
rezistem a vzorkem pochopitelné ovliviiuje vysledné usporadani struktur a souhlas
mezi pozadovanym a vyslednym tvarem vytvarenych objekti. V neposledni fadé je
tfeba brat v tivahu tloustku piipraveného rezistu s pfihlédnutim k vysledné tloustce
ptipravovanych struktur. Tloustka rezistu se ovlivituje parametry nanasen{ pfi spin
coatingu. Nejvétsi vliv ma rychlost rotace vzorku, ¢asto ruku v ruce se zrychlenim,
a hustota polymerniho roztoku. Tloustka rezistové vrstvy mé krom vlivu na kvalitu
pripravovanych struktur i vliv na pouzité parametry expozice. Je nasnadé, ze tenci

vrstvy vyzaduji mensi expoziéni davky oproti vrstvam tlustsim.

2.3.3 Rezisty pouzivané v elektronové litografii

Nejcastéji pouzivanym rezistem je poly(methyl-metakryldt) (PMMA) [35], znamy
téz jako plexisklo. Poprvé byl pouzit na konci 60. let [36]. Jednd se o jednoslozkovy
rezist s variabilni molekulovou hmotnosti polymernich fetézcu. Bézné dosazitelné
rozliseni toho rezistu je cca 10 nm pro pozitivni a 50 nm pro negativni maéd [2], [37].

Dalsi bézné pouzivané pozitivni rezisty jsou napi. poly(but-1-en-sulfonat) (PBS),
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poly(2,2,2-triflourethyl-a-chloroakrylat) (EBR-9) [5], [38], [39], mezi komer¢ni nega-
tivni rezisty poté fadime Microposit SAL601, NEB-31, SU-8, kopolymery methyl-
a ethyl-akrylatu [2], [5]. Tyto se obvykle vyznacuji dobrym rozliSenim a teplotni
stabilitou.

V praxi se vyuzivaji i dalsi typy rezistu, napiiklad viceslozkové rezisty, které byly
vyvinuty pro zvyseni citlivosti, ¢i vicevrstvé rezisty, které se vyuzivaji, je-li tieba

vyhladit povrch substratu ¢i ,vyzvednout deponovanou vrstvu.

2.4 Depozice tenkych vrstev

Pro depozici tenkych vrstev se v praxi pouziva sirokd skala pristrojové techniky.
Jednd o pifimou depozici prvku pomoci iontovych zdroju ¢i nanaSeni materialu
vlivem odprasovani ¢i odparovani atomu terce. Pro odparovaci techniky se bézné
pouziva elektronovy nebo vysokoenergeticky laserovy svazek, ktery v zasobniku
(odolny kelimek z inertniho materialu) roztavi nandseny material. Naprasovaci zdroje
obvykle vyuzivaji iontu o vysokych energiich, které bombardovanim pevnych terctu
odprasuji prislusny material. Svazek odpréasenych ¢i odparenych atomu poté putuje
k vzorku, na kterém dochazi k jeho ,zachyceni®.

Nejcasteji pouzivané zdroje pro naprasovaci techniky jsou zalozeny na plazmovych
generatorech. Plazma ve zdrojich je generovdna pomoci elektrod, na kterych je
vysoké napéti ~ 102 — 10* V. Podle tvorby plazmatu délime zdroje na elektron
srazkové, plazmatronové, | field ionisation“ zdroje a magnetronové [40]. Elektron
srazkové zdroje pro produkci elektronu vyuzivaji zhavené vlakno. Plazmatrony ¢i du-
oplazmatrony jsou zalozeny na obloukovém vyboji, ktery produkuje ionty. vyuzivaji
Zdroje oznacované jako field ionisation vyuzivaji elektrického pole o vysoké inten-
zité pro odtrzeni elektronu z valen¢éni slupky atomu, ¢imz dochézi k primé tvorbé
iontu. V magnetronovych zdrojich, nékdy téz oznacovanych jako mikrovinné iontové
zdroje, se pro tvorbu plazmatu vyuziva silného mikrovinného generatoru. Ionty pro-
dukované zdrojem putuji k extrakénim mfizkam, které je urychluji v pozadovaném
sméru. Energie ¢astic ve svazku je ddna rozdilem napéti extraktoru a terce/depoziéni
komory. V obvyklych zafizenich je depoziéni komora uzemnéna a proto je energie
iontu ve svazku dana primo hodnotou potencialu extrakénich elektrod. Extrakéni
elektrody dale ovliviuji tvar a velikost vysledného iontového svazku. Nejobvyk-
lejsi usporadani extrakénich systému spociva ve dvou a tii elektrodovém zapojeni.
U dvouelektrodové zapojeni ma prvni elektroda stejny potencial jako zdroj a druhé
elektroda je na potencidlu depozi¢ni komory (obvykle nula). Diky tomu jsou ionty
urychlovany v prostoru mezi obéma elektrodami. Oproti tomu v tifelektrodovém

zapojeni je mezi plazmovou a zemnici elektrodu vlozena tzv. supresorova elektroda,
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ktera je na negativnim potencialu. Tato plni funkci ochrany plazmového zdroje proti
vnikéani elektronu z depozi¢éni komory. Dané usporadani ma déle za nésledek urych-
leni iontu mezi plazmovou a supresorovou elektrodou a nasledné zpomaleni mezi
supresorem a zemnici elektrodou. Pro velmi velka urychlovaci napéti mohou byt do
systému pridany i dalsi elektrody, které slouzi pro lepsi definovani urychlovaciho
pole. V praxi se téz misto elektrod uziva miizek cetnych velikosti a tvaru. Vysledné

schéma iontového zdroje poté muze vypadat nasledovné (viz Obrazek 2.14).

""" \ lontovy svazek

|

Elektronika pro
formovani plazmatu

U(extrakce) U(supresor) —

Obrazek 2.14: Schéma plazmového iontového zdroje (dle [41]).

Ionty extrahované z plazmovych zdroju mohou byt ruznych druhu, od mono-
¢i viceionizovanych ionti plynt (He™, Ar", Ar®*T) a molekul (NJ) aZ po ionizo-
vané atomy kovu (Ga™, UT). Pro uspésné fungovéni zdroje je nutné znat zdkladni
parametry daného plazmatu.

Vlivem ptitomnosti plynu v depozi¢ni komote muze dochézet k vyméné naboje
mezi urychlenymi ionty a neutralnimi atomy/molekulami. To m4 za nésledek po-
kles iontového proudu ve svazku. Druhou skupinou jevu, které ovliviiuji iontovy
proud je piitomnost sekundarnich elektronu, které vznikaji pii kolizi iontu s ma-
terialem elektrod ¢i terce. Tyto pomalé elektrony mohou také neutralizovat ionty ve
svazku. Pritomnost viceionizovanych atomu ve svazku vede k rozdilu mezi iontovym
a casticovym proudem.

Pii konstrukci iontovych zdroju se klade hlavni duraz na moznost ziskani velkych
iontovych proudu a co nejmensiho rozptylu (divergence) svazku. Iontovy proud je
dan nejen typem iontu v plazmatu ale i extrakénimi ¢leny a jeho hlavnim limitem je

tzv. prostorovy naboj. Divergence svazku je nejvice ovlivnéna podminkami extrakce.
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K extrakei v plazmovém zdroji dochazi z tzv. menisku. Tvar menisku pfimo ovliviiuje
vysledny tvar svazku iontu a lze jej ovliviiovat napft. hustotou plazmatu ve zdroji.

Prvnim sirokosvazkovym zdrojem iontu bylo zatfizeni H. R. Kaufmana. Dany
zdroj pojmenovany po svém konstruktérovi vyuziva vice¢lenného optického systému
pro extrakci a fokusaci iontu. Vzhledem k tomu, ze mira optickych vad roste s veli-
kosti zdroje, je nutné pouzivat vice ¢lenu v systému. Kaufmanuv zdroj byl pozdéji
G. W. Hamiltonem (1968) pozménén pro produkei neutrélnich svazku. Vétsina ion-
tovych zdroju je zalozena na ionizaci plynu pomoci srazek s elektrony (tzv. electron
impact zdroje). Mezi tyto se fadi mnohé konstrukce vyuzivajici vyboje v plynu,
zhavenych i studenych katod a vysokofrekvencniho plazmatu.

Soucasti naprasSovaci aparatury, kterou jsme méli k dispozici je iontovy zdroj
Kaufmanova typu vyuzivajici argonu pro produkci iontu. Tento zdroj je tvoren
zhavenou katodou, kterda produkuje elektrony. Ty, pochopitelné, putuji ve sméru
anody. Anoda je obvykle vélcového tvaru a je umisténa blizko stén vybojové ko-
mory. Pro zvysSeni dc¢inku ionizace plynu piitomného ve vybojové ¢ésti je pomoci
vnéjstho magnetického pole zakiivena (a tim i prodlouzena) draha elektront. Ty
maji proto vétsi pravdépodobnost srazky ¢i srazek s molekulami plynu. Tato uprava
je nutnd z duvod nizkého tlaku plynu ve vybojové komore, ktery ma za nasledek, ze
stfedni volnd draha pro ionizaci atomu plynu je mnohem vétsi nez rozmér komory
samotné. Jednoduché schéma iontového zdroje kaufmanova typu je na nasledujicim
obrazku.

Urychlovaci
PFivod J — ‘mFiika
plynu  — B o
|
|
|
s
Stinici : : lontovy
gKatoda mtizka | | " svazek
|
|
|
|
N
—_— =
Anoda ‘ :

Obrézek 2.15: Iontovy zdroj kaufmanova typu s axidlnim polem (dle [42]).

Kaufmanuv zdroj s axialnim magnetickym polem je vhodny pro svazky o ma-
ximalnim pruméru do 10 cm. Pfi vétsich prumeérech neni iontovy svazek dostatecné

homogenni.
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Pro ziskani iontového svazku s vétsim prumérem a homogennim rozlozenim
naboje je nutné upravit konstrukci ionizacni komory. Tato dprava spociva ve zméné
tvaru magnetického pole, které zapticinuje vetsi pravdépodobnost srazek. Tato tpra-
va spoc¢iva v pouziti nékolika anod, které ptritahuji elektrony produkované zhavenou
katodou. Kazda z anod je umisténa mezi pélové nastavce magnetu, které v jejich
okoli vytvari silné magnetické pole. Diky této tipravé je magnetické pole ve vétsiné
objemu ionizacni komory nulové nebo velmi slabé, coz vede k rovnomeérnéjsimu
rozlozeni produkce iontu. Popsana konstrukce se oznacuje jako ,multipole field“.

Prufez danou konstrukei je uveden na nésledujicim obrazku (2.16).

o o= TolaTol Uu N

—

:.E\ Anody B |

——= 3 Katoda | MEFizky

:.\ Podlové nastavce |
. magnet( |

Obrazek 2.16: Schéma iontového ,multipole field“ zdroje (dle [43]).

2.4.1 Depozic¢ni aparatura

Depoziéni aparatura, kterd byla pouzivana pro depozice materialu, je tvorena dvéma
sirokosvazkovymi zdroji kaufmanova typu. Primarni svazek o energii 600eV slouzi
k odprasovani atomu ¢i molekul z tercu, sekundarni zdroj poté muze byt pouzit pro
modifikaci deponovanych vrstev. Zkusenosti ukazuji, ze pouziti iontového naprasova-
ni (Ion Beam Sputtering) v kombinaci se sekunddrnim iontovym svazkem (Ion
Beam Assisted Depositon) vede ke vzniku lépe definovanych rozhrani u multivrstev.
V zavislosti na pouzitych sekundarnich iontech je taktéz mozné chemicky zménit
pripravovanou vrstvu. Sekundédrni iontovy zdroj muze byt déale pouzit pro rizenou

oxidaci vrstev pouhym pripousténim kysliku do depozi¢ni komory. V tomto pripadé
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nemusi byt dany zdroj v provozu, Cili neslouzi pro produkci iontu. Schéma celé

depozicni aparatury je na obrazku 2.17.
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Obréazek 2.17: Depoziéni aparatura s dvojici iontovych zdroju (s laskavym svolenim
M. Urbénka).

Jak je patrné z obrazku, konstrukce aparatury umoznuje depozice az 3 ruznych
materiali, aniz by muselo dojit k otevieni depozi¢ni komory. Pracovni tlak pii depo-
zicich se pohybuje v fadech 10~* mbar, pii¢emz pted kazdou depozici je cely prostor
aparatury ¢erpan cryopumpou na tlak v fddech 1078 — 10~7" mbar. Cryopumpa, jak
sdm nazev napovida, pracuje na velmi nizkych teplotach a principem jeji funkce
je sorpce atomu na chlazenych rostech. Vlivem sorpce dochazi k poklesu koncent-
race atomu v okoli rostu a tim i k tlakovému gradientu, ktery v dusledku diftiznich

zakonu vede k transportu plynu do cryopumpy.

2.5 Elektrotransportni vlastnosti

Elektrotransportni vlastnosti materialu jsou od objevu elektfiny jako takové dulezi-

tou charakteristikou. Zakladnim pojmem mezi témito vlastnostmi je elektricky odpor
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R. Ten je konstantou imeérnosti mezi elektrickym proudem a napétim
U=RI. (2.3)

Tato linearni zavislost (Ohmuv zékon, 1827) vsak neplati vseobecné. Pro materiély,
které maji konstantni odpor pii dané teploté, se vzilo oznaceni ohmické. Odpor
materidlu je jeho charakteristickou vlastnosti a je dan nejen strukturou, ale i tvarem.
Pro charakterizaci materialu je vSak odpor ponékud nesSikovnou velicinou — jak jiz
bylo zminéno, jeho velikost zavisi i na tvaru daného materiadlu. Proto se pouziva tzv.

mérny odpor p, ktery je na tvaru nezavisly a lze jej vyjadrit ve formeé

_Rs

T (2.4)

P
kde S je prufez vodice ¢ili plocha, kterou prochazi elektricky proud a [ je délka
daného kusu materialu. Casto se pii charakterizaci vlastnost{ materialt udava i pre-
vracend hodnota odporu a mérného odporu, tzv. vodivost (G) a specifickd vodi-
vost (o). Obvyklé hodnoty mérného odporu (specifické vodivosti) kovu se pohybuji
v tadech 107% — 107" Qm (10° — 107 Q' m™!) [45]. Na zdkladé mérné vodivosti
rozdélujeme materidly na vodice (o > 10*Q~'m™1), polovodice (1073Q tm~t >
o> 10"Q'm™) a izolanty (0 < 1073Q"1m™!). Elektrotransportni vlastnosti se
daji urcit z tzv. -V kiivky, kterd je namétenou zavislosti proudu na napéti. Sklon
dané krivky poté udava hodnotu odporu.

Rozdily mezi vodici a izolanty byvaji vysvétlovany na zakladé jejich elektronové
pasové struktury (viz Obréazek 2.18). Ve vodivych materidlech neni valenéni elek-
tronovy pas zcela zaplnén. Proto nejsou tzv. valencni a vodivostni pas oddéleny
pasem zakazanych energii. Tato skutecnost vede k moznosti volného pohybu elek-
tronu v pasu a ma proto za nasledek elektrickou vodivost. V ptipadé izolantu, je
valenéni pés zcela zaplnény elektrony. Ve vodivostnim pasu se proto nevyskytuji
zadné volné elektrony. Toto plati pouze pro teplotu 0 K. V piipadé, ze zakazany pas
mé malou §ifku (~ 3eV), jednd se o polovodivé materidly, které maji tu vlastnost, ze
jejich odpor s teplotou klesé. To je dano moznosti preskoku elektronu z valenéniho
do vodivostniho pasu vlivem termalni energie elektronu. Naproti tomu elektricky
odpor vodicu s teplotou roste v dusledku vétsich kmitu iontu ve strukture. Tento
narust leze vysvétlit dvéma zpusoby. V piipadé korpuskularniho charakteru elek-
troni muzeme mluvit o srazkach s ionty. Divame-li se na elektrony jako na vlny,
pak mluvime o rozptylu danych vin na iontech.

Korpuskularni predstava o pohybu elektronu ve vodic¢ich vychazi z tzv. Drudeho
modelu [46] (1900, Annalen der Physik 1). Ten je zalozen na predstavé o a) volnych

elektronech v materidlu, tzv. idedlni elektronovy plyn, b) nulové stfedni hodnoté
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Obrazek 2.18: Pasova struktura materidlu.

termaln{ rychlosti elektronu ((vr) = 0), ¢) nepohyblivé iontové strukture. Pohyb

elektronu, na ktery pusobi vnéjsi elektrické pole silou, je dan rovnici:

d
med—: +yv=—ekE, (2.5)

kde m. je hmotnost elektronu, v je driftova rychlost, e je naboj elektronu a E je
intenzita elektrického pole. vv muzeme brat jako tzv. ,treci ¢len, pricemz v lze

vyjadrit (z ustdleného stavu - v = vy a % = 0) jako

Resenim rovnice (2.5) je
V=" fe_Tt, (2.7)
kde 7 je tzv. relaxacni ¢as, ktery udava stiedni dobu mezi kolizemi a je roven

Me Uy
= . 2.
T 5 (2.8)

Vyjédienim finalni rychlosti v; a dosazenim do vztahu pro hustotu proudu

N;e’ E

Me
kde Ny je pocet volnych elektront na jednotku objemu, obdrzime vztah pro vodivost
N 2
g="4T (2.10)

Me

Lze dobre vidét, ze vodivost roste s poc¢tem volnych elektronu i s relaxaénim
casem. Tento vysledek ma vsak své limity. Je to dano skutecnosti, ze ne vsechny va-

len¢ni elektrony jsou zodpovédné za vodivost. V materidlu, na ktery neni aplikovano
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vnéjsi elektrické pole, jsou sméry a velikosti rychlosti elektronu navzajem kompen-
zovany, protoze neni zadny duvod preference jednoho sméru pohybu. Vykreslime-li
vSechny mozné rychlosti elektronti, dostaneme kruh ¢i kouli v zévislosti na poctu
uvazovanych dimenzi. Maximalni mozna rychlost se nékdy oznacuje jako Fermiho
rychlost a tvoii vnéjsi obalku daného utvaru. Dojde-li k aplikaci vnéjsiho pole, je
Fermiho koule posunuta ze své polohy, coz ma za nasledek, ze nedochazi k iplnému

vykompenzovani vektoru rychlosti elektronu (viz Obrazek 2.19).

Av(k), vik),h  v'(k),

Fermiho plocha E g |

Obrézek 2.19: Rychlosti elektronu v rovnovazném stavu (a) a po aplikaci vnéjsiho
elektrického pole E (b) (pfevzato z [47]).

»Nevykompenzované“ elektrony (oznacené srafou) zpusobuji pozorovany elek-
tricky proud. Nejvyssi energie, kterou mohou elektrony mit (plati pro T = 0K) je
tzv. Fermiho energie. Z teorie o hustoté stavu plyne, ze nejvétsi zastoupeni energii
elektront je na hladiné Ep. Diky tomu pro excitaci na vyss$i hladinu je potieba
pouze malé mnozstvi energie AFE. Diky tomuto malému rozdilu je rychlost elek-
tronu pouze nepatrné vyssi, nez by byla pro Fermiho mez a proto je mozné tuto

rychlost aproximovat Fermiho rychlosti vz. Pro proudovou hustotu poté plati
j=vpeN' (2.11)

kde N’ je pocet nevykompenzovanych elektronu v jednotce objemu. Tato hodnota
je pro snadnéjsi pochopeni znazornéna na nasledujicim obrazku.
Pocet elektronu N’ lze z obrazku vyjadrit jako N’ = N(Er)AFE, coz pro prou-

dovou hustotu dava

Zménu energie vyjadiime v zavislosti na zméné vinového éisla k jako

dE
AE = —A 2.1
AL, (213)
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Obrazek 2.20: Obsazeni energetickych hladin blizko Fermiho energie. N’ je popu-
lace vznikld v dusledku aplikace vnéjsiho elektrického pole (pfevzato
z [47]).

coz ve spojeni se vztahem pro energii elektronu

h2
E = %k2, (2.14)
dava
2
AE=""F Ay (2.15)
m

Vyjadiime-li k& pomoci hybnosti p a tudiz pomoci rychlosti v dostaneme,

AFE = hvp Ak. (2.16)
Pro proudovou hustotu poté plati

j=vheN(Ep)hAk. (2.17)

Interval Ak je mozné urcit z intenzity vnéjsiho elektrického pole pomoci silového

pusobeni jako

dp dk
F=—=h—=¢kFE. 2.1
dt ~ ar =€ (2:18)
Pro dk potazmo Ak poté plati
ek el el
dk = —dt Ak = —At = —. 2.1
nt h hr (2:19)
Dosazenim do rovnice (2.17) ziskdme
j=vae’ N(Ep)ET. (2.20)
Elektricka vodivost poté nabyva vztahu
oc=v5e* N(Ep)T. (2.21)
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2.5.1 Ctyibodova metoda méfeni vodivosti

Jednoduchou metodou méreni vodivosti materialu a struktur je tzv. dvoubodova me-
toda. Jedna se o pfripojeni vnéjsiho zdroje proudu do méticiho obvodu a odecitani
napéti na soucasti, u které chceme znat odporovou charakteristiku. Tato metoda
je pouzitelnd témér vyhradné pro aplikace, ve kterych stanovujeme velké odpory
ve srovnani s odpory privodnich kontakti. Pro mikro- a nanostruktury je tato me-
toda problematicka, protoze muze byt zatizena zna¢nou chybou. Z vyse zminéného
duvody byla vyvinuta tzv. étyibodovd metoda méfeni. CtyFbodovd metoda byla
vyvinuta roku 1916 pro geofyzikalni métreni odporu zemé F. Wennerem [48]. V 50.
letech byla tato metoda ,objevena® i v polovodi¢ovém prumyslu [49], [50] a zacala
se pouzivat pro méreni vodivosti wafertu. Rozdil mezi dvoubodovym a ¢tytbodovym

meérenim vodivosti je zndzornén na nasledujicim obrazku.

h 4 h 4
AT T T T TTETTTTTT IS

Obrazek 2.21: Dvoubodova a ¢tyrbodova metoda méfeni vodivosti.

Dva externi kontakty zaopatiuji proudové napajeni dané struktury. Vnitini dva
kontakty poté méri redlnou hodnotu napéti na dané ¢asti obvodu. Méfena hodnota
neni zatizena chybami plynoucimi z odporu kontaktu a vedeni. Diky uspotradani
meéreni je mozné charakterizovat i tenké vrstvy na vodivych ¢i nevodivych substratech
[51], [52]. O dalsi rozvoj ¢tytbodového méfeni se zaslouzil L. J. van der Pauw [53],
ktery pro potlaceni chyb méreni, které jsou zpusobeny velikosti kontakti, vynalezl
novou geometrii. Pro potlaceni termoelektrickych vlivii pti méreni malych odporu
se pouziva metoda pfi niz jsou nameéreny dvé hodnoty napéti na clenu pii opacné

polarité zdroje.

2.6 Nanostruktury pripravené pomoci depozice
z plynné faze

V této kapitole podame struény piehled literarnich pramenu, které se zabyvaji tvor-
bou struktur pomoci depozice z plynné faze vyuzitim vysokoenergetickych elektro-

novych a iontovych svazku. Taktéz pohovoiime o dosazenych uspésich, které byly
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na daném poli dosazeny. Tyto metody se ¢asto oznacuji jako EBID (Electron Beam
Induced Deposition) a IBID (Ion Beam Induced Deposition) piipadné FIB-CVD.

2.6.1 Depozice pomoci iontového svazku

Depozice pomoci iontového svazku témér vyhradné uzivaji standardni fokusované
Ga™ svazky. Nejobvyklejsi materidly, které se touto metodou nandseni jsou platina

a wolfram. V mensi mife jsou provadény pokusy s depozici zlata, hliniku, médi

a dalsich.

Platinové struktury

Ptiprava platinovych struktur obvykle vychézi z methyl-cyklopentadienyl-tri-methyl
platiny (CH3Cp(CHs)3Pt). Tato slouc¢enina mé nizkou teplotu tani (30°C) a pii
teplotach nad 50°C se rozklada [54]. Existuji literarni zdroje, které se zabyvaji
vlivem depozi¢nich parametri na vysledné slozeni struktur. Casto se téz objevuji
studie tupravy pripravenych dratu, které vedou ke zlepseni vodivostnich vlastnosti.
Obvyklé urychlovaci napéti, které se pii depozicich pouzivd, ma hodnotu 30kV.

Z téchto studii vyplyva [55], ze depoziéni rychlost (pti dwell time 0, 2 us) je zavisla
na pouzitém proudu ve svazku. Je pochopitelné, ze s rostoucim proudem rychlost
depozice roste. Existuje vsak jistd hranice (nad 500 pA), kdy dochazi k odprasovani
materialu na tkor depozice. Proto je nutné dbat na nastaveni parametru. Slozeni
pripravenych struktur je na proudu ve svazku témér nezavislé a obvykle se pohybuje
v nésledujicich intervalech: Pt 20 — 30 %, Ga 10 — 15 %, C 50 — 65 %. Pro dodateéné
zlepseni vlastnosti se pouziva zihéani struktur na teploty do 600°C v kyslikové
atmosfére. Pii tomto zthani dochdzi k rapidnimu ubytku uhliku (obsah klesa az
na jednotky procent) a narustu obsahu kysliku (az na hodnoty kolem 45 %). Ob-
sah platiny a galia pfi zthani roste, pricemz pro platinu rust kulminuje pii 350 °C
(30 — 35%) a poté klesd az na hodnoty kolem 15 %. Obsah galia pfitom vzroste az
k hodnotdm kolem 30 %. Vnitini struktura je poté tvorena platinovymi zrny, které
jsou rozptylené v matrici z galiem dopovaného amorfniho uhliku.

Dalsi zdroje [56] hovoii o vlivu depoziénich parametru na vyslednou vodivost
struktur. Pro stanovani vodivosti se pouziva ¢tyrbodova metoda méreni. Tyto po-
kusy naznacuji, ze depozi¢ni parametry (dwell time, energie iontu ve svazku) ne-
maji prokazatelny vliv na vyslednou vodivost. Vodivost se poté pohybuje v rozmezi
1 — 51072 Qcm. Taktéz se ukazuje, ze depoziéni parametry nemaji vliv na vysledné
slozenf struktur. Zihan{ v dusiko-vodikové (95 %:5 %) atmosféie nem4 na vyslednou
vodivost ¢i slozeni vliv. Tato skutecnost je patrné dana malou schopnosti pouzitého

plynu oxidovat uhlik a tim snizovat jeho obsah ve strukturéch.
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Nekovové transportni vlastnosti pripravenych struktur jsou taktéz diskutovany
[57]. Tato skutecnost je dana slozenim materidlu (30 % Pt, 70 % C), ktery je navic
kontaminovany galiem z iontového svazku. Naméfeny odpor dratu (650 — 850 (2)
je srovnavan s tzv. VRH modelem (Variable Range Hopping), pficemz se ukazuje
dobra shoda mezi experimentem a teoreticky fitovanou zavislosti.

Depoziéni rychlost jako funkce davky je probirana v [58]. Z pokusu plyne, ze
rychlost depozice s ddvkou roste. Davka se pfitom pohybovala v intervalu 106 —
10'® C ecm~2, dwell time byla nastaven na hodnotu 0,4 us a pouzity overlap byl 0 %.

Vliv proudu prekurzoru na vysledné slozeni je diskutovan v [59]. Z uvedenych
dat vyplyva, ze obsah platiny v deponovaném materidlu se jen velmi malo méni
(15 — 20 %) pii zméné proudu molekul prekurzoru napii¢ hodnotami v rozmezi 2 —
14 -10° pm~2s7L. Oproti tomu zmény obsahu galia a uhliku prokazuji vétsi citlivost
na proud prekurzoru a s rostoucim proudem obsah galia klesd z 18 na 5%, kdezto
mnozstvi uhliku roste z 65 na 75%. Rozdily ve slozeni materidlu v zavislosti na

proudu iontt ve svazku (5-10° — 4 - 10° yum=2s71) jsou téméi zanedbatelné.

Wolframové struktury

Pro depozice wolframu metodou FIB-CVD se jako vychoziho prekurzoru nejcastéji
pouzivé hexakarbonylu wolframu (W(CO)g) s teplotou téni 150 °C [60].

H. Langfisher [61] se zabyval piipravou tenkych vrstev. Byly provedeny studie de-
pozici s durazem na morfologii pripravenych vrstev. Z téchto pokusu vyplyva, ze nej-
prve dochdzi k tvorbé jemnych zrn (pii celkové ,,obdrzené* dévce do 0,07 nC pm=2
dochézi), které se postupné slévaji do vétsich dtvart. Celkova ddvka 0,27 nC pum=2
vede jiz k souvislé vrstvé materidlu. Slozeni téchto vrstev bylo 20 % Ga, 20% C
a 60 % W respektive 20 % Ga, 40 % C, 40 % W. Taktéz byly provedeny méfeni vo-
divost v zdvislosti na tloustce vrstev. Vodivost s rostouci tloustkou (150 — 210 nm)
klesa z hodnoty 550 na 250 pC cm.

Nanodraty pripravené metodou FIB-CVD byly charakterizovany na zakladé
¢tyt-bodového méreni [62], [63]. Parametry svazku byly nasledujici: urychlovaci napéti
30kV, proud 1pA respektive 98 pA, dwell time 100 pus. Mérny odpor ptipravenych
nanodratu se pohybuje kolem hodnoty 200 u€2cm. Az pti velmi nizkych teplotach
(5,5 K) prudce klesd k nule, coz vede k supravodivym vlastnostem materialu. Teplota
prechodu se tadoveé lisi od prechodové teploty ¢istého wolframu (10 mK). Obvyklé
slozeni danych nanodratu bylo nésledujici 51 % W, 37% C a 12% Ga.
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3 EXPERIMENTALNI CAST

3.1 Pouzité mérici pristroje a zpusob méreni
Pro charakterizaci vodivostnich vlastnosti pripravenych nanostruktur byl pouzit
proudovy zdroj firmy Keithley model 6221 a nanovoltmetr Keithley 2182A. Jejich
vzajemné propojeni zarucuje méfeni s presnou odezvou.

Pro eliminaci chyb, které mohou vznikat béhem meéfeni v dusledku teplotnich
a dalsich efektu, byl zvolen mérici méd DELTA. Ten spoc¢iva v méreni hodnot napéti
na struktufe, pricemz dochézi k opakované zmeéné polarity proudu (+1 — -I), ktery
strukturou protékd. Vnitini algoritmus pfistroje poté udava ,zprumérovanou* vys-
lednou hodnotu napéti. Hodnota napéti je vypocitavana z tiech po sobé jdoucich

namérenych hodnot. Schéma méteni poté vypada nasledovneé:

+

< —=

v, v,

N L

31. vypoétena hodnota ! |

2. vypoétena hodnota

'3. vypoétena h:odnotaf

T =1

Obrézek 3.1: Mérici méd DELTA.

7 namétrenych hodnot napéti fidici elektronika pristroje vypocita realnou hod-

notu Vprum dle nasledujiciho klice:

Vi — 2V, + Vi
Vzprum,l = 1—2_|—37 (31)
4
Vs —2Vs 4V,
‘/prum,2 = 2 43 T 47 (32)
-2
SR ELIESA 59

Néasledné dochéazi i k upravé znaménka vypocitaného napéti, aby ziskana data

byla konzistentni. Takto ,zprimérované“ hodnoty eliminuji nejen chyby plynouci
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z konstantnich rozdili mezi méfenymi potencidly, ale i teplotni vykyvy (napf. See-
beckuv efekt), které hodnoty potencidlu monoténné zvétsuji.

Meéteni v DELTA modu umozinuje nastaveni nasledujicich parametri: maximalni
a minimdalni proud (47 a - I; high-I, low-I) a delay time. Delay time je cas, ktery
pristroj pouziva jako interval pro stabilizaci napéti, cili ke ¢teni hodnoty dochazi az
po uplynuti této doby.

Po ukonceni méfeni je piistroj schopen nejen poskytnout veskeré hodnoty Viyum.i,
ale i vytvorit statistickd data jako je prumérnd hodnota V)., a smérodatnd odchylka

méreni.

3.1.1 Automatizace méreni

Pro usnadnéni méreni byl ve spolupraci s M. Paverou vytvofen mérici program
v prostiedi LabView. Program predevsim umoznuje zadani minimalni a maximalni
hodnoty proudu, pti kterych budou méfena napéti na strukturdach. Pocet métenych
hodnot, ze kterych bude provadéna statistka, stejné tak i celkovy pocet bodu v mére-
né [-V zavislosti je taktéz zadavan uzivatelem. Po nastaveni danych hodnot probihéa
samotné méfeni. V nami provadénych experimentech byl statisticky soubor tvoren
deseti hodnotami napéti Vj,,um.i, ze kterych byla stanovena hodnota V.., a jeji

smérodatna odchylka.

3.2 Kontakty na kremiku

Pro tspésné meéreni vodivosti nanostruktur je vhodné mit nejprve predpfipravené
kontakty, pomoci kterych bude do struktury poustén elektricky proud a sbirano
napéti. V prubéhu této prace jsme vyzkouseli vice moznosti pripravy, které popiseme
nize.

Jako substrat pro depozici nanostruktur byl zvolen nevodivy kiemik s orientaci
(100). Mérny odpor tohoto substratu se dle vyrobce pohybuje v rozmezi 6 —9 €2 cm.
Povrch kiemiku byl pokryt nativni vrstvou oxidu kfemicitého (cca 3 nm).

Cisteni kiemikovych substrati bylo provadéno v ultrazvukové 14zni v isopropylal-
koholu. Nasledné byl povrch oplachnut demineralizovanou vodou a osusen proudem

dusiku z tlakové lahve.

3.2.1 Kontakty na kifremiku — depozice kovu z roztoku

Pro depozici elektrod z roztoku byla pouzivana smés siranu médnatého s kyselinou

fluorovodikovou ve vodé. Tato smés umoznuje nanaseni vrstev médi na kiemikové
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substraty. Principem depozice je patrné selektivni vyluc¢o-vani atomu meédi z ky-
selého roztoku na povrchu kiemiku. Kyselina fluorovodikova v depozicni smési zpu-

sobuje odstranéni nativni vrstvy oxidu kiemicitého.

V prvnim kroku byly oc¢isténé substraty ponotreny do depozi¢niho roztoku a bylo
pozorovano postupné nanaseni vrstvy médi na povrch kifemiku. V pozdéjsich po-
kusech, které mély poskytnou lepsi vysledky, bylo pouzito zfedénych depozi¢nich
roztoku pro zpomaleni procesu depozice.

Nase pokusy bohuzel nevedly k tspésnym vysledkim, nebot deponovand vrstva
byla, patrné diky znacnému vnitfnimu pnuti, nesoudrznd a ihned po depozici se
z povrchu sloupla. Takto pfipravovana vrstva pomeérné rychle rostla. Ovsem kratce
po objeveni znamého médéného lesku byla cela vrstva narusena prasklinami, které se
rozsitily naptic celym povrchem kiemiku. Pti dalsim rustu doslo k tiplnému sloupnuti
celé vrstvy.

Pokusy s nanesenim tenkych vrstev, které by byly dostatecné stabilni, byly dspés-
né. Problémem se vSak ukéazala vodivost takto pfipravenych vrstev. Mérenim odporu
pomoci ¢tyrsondy nebyla ziskana stabilni hodnota, z ¢ehoz usuzujeme, Ze nanesena
vrstva médi neni vodiva. Tvorba tenkych vrstev probihala ve stejném duchu jako
v predchazejicim pripadé. Bylo vSak pouzito velmi zredénych roztoku, aby byla
kinetika depozicniho procesu snadnéji ovladatelnd. Pti pomalé depozici vznikl na
povrchu substratu zeleny povlak, ktery pti delsim rustu zacal vykazovat médény
lesk. Zeleny povlak vSak, jak jiz bylo feceno. Vrstvy s médénym leskem se i pres
usilovnou snahu pfti pripraveé slouply ihned po vlozeni daného vzorku do ultrazvukové
lazné. Nesetrné“ prostiedi lazné bylo zvoleno pro ovéreni stability vrstvy, jelikoz
tato musi byt stabilni nejen pri ¢isténi, ale i pri dalsim naméhani béhem depozici
nanostruktur, kontaktovani atd.

Shrneme-li dosazené vysledky na poli depozice médénych vrstev z roztoku, pak
je zaveér nasledujici. Podarilo se pripravit vrstvy médi na kfemikovém substratu.
Ty se vsak pro svou nestabilitu ¢i nevodivost projevily jako krajné nevhodné pro

zamyslené aplikace. Z tohoto duvodu bylo od dalsich pokusu na tomto poli upusténo.

3.2.2 Kontakty na kfemiku — elektrodepozice

Dalsimi pokusy, kterymi mélo byt docileno depozice vodivé kovové vrstvy na povrch
substratu, byly elektrolytické reakce. Materidlem, zvolenym pro elektrodepozice,
bylo zlato. Katodou byl samotny kiemikovy substrat, na ktery byl piiveden proud
pomoci pozlaceného predpruzeného plechu. Anoda byla tvofena zlatym pliskem.
Elektrolyticky roztok, pouzivany pfi danych pokusech, byl tvofen smési dikyano-
zlatnatanu draselného — KAu(CN)y (6g1™!) a kyseliny borité H3BO3 (2,32g171).
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Tato ,zlatici smés se osvédcila jiz pri pokovovani plechu, které byly takto upra-
vovany pro zlepseni vodivostnich vlastnosti.

Elektrodepozice zlata na povrch kiemiku se vSak ukazala jako marny pokus o jed-
noduchou ptipravu zlatych vrstev. Zminény neuspéch je s nejvétsi pravdépodobnosti
déan nizkou vodivosti kiemikového substratu. Elektrodepoziéni reakce, nékdy téz
oznacované jako galvanické pokovovani, probihaji nasledovné. Katoda, na kterou
je diky vnéjsimu zdroji elektromotorického napéti vlozen zaporny naboj, pritahuje
kladné nabité ionty. Ty jsou po dosednuti na povrch katody redukovany prebytecnymi
elektrony do podoby neutralnich atomu. Timto zpusobem dochézi k narustu ko-
vovych vrstev.

Mala vodivost kifemikového substratu patrné zabranila efektivnimu prenaseni

elektrického nédboje po povrchu katody, ¢imz bylo zcela zabranéno depozici.

3.2.3 Kontakty na kifemiku - naprasovani

Od pocatku se jako vhodnd metoda nanaseni kovovych vrstev jevilo naprasovani
pomoci depozicni aparatury, ktera je soucasti laboratore pro vyzkum tenkych vrs-
tev. Predchozi pokusy o depozici vodivych vrstev, kterych mélo byt vyuzito jako
elektrickych kontakti pro nase méfeni, byly provadény za ucelem urychleni celé
zabird depoziéni cas, ktery by se mohl uplatnit pro dalsi experimenty. Bohuzel vsak
jsme vsak nebyli schopni pfipravit vodivé vrstvy jinym zpusobem.

Pro tvorbu vodivych vrstev na povrchu kiemiku bylo vybrano zlato, které je
velmi dobrym vodi¢em. Nan&Seni stabilnich vrstev zlata pfimo na kiemik je vSak
velmi obtizné. Tato skutecnost je ddna neochotou zlata a kifemiku tvofit vzajemné
vazby. Timto zptusobem ptipravené vrstvy proto obvykle nebyvaji stabilni. Zminéna
obtiz se dé vsak velmi jednoduse obejit napafenim chromové nebo titanové mezi-
vrstvy. Chrom i titan jsou schopny tvorit pevné, stabilni vrstvy na povrchu kifemiku.
Zlata vrstva je poté nanesena na podkladovou, coz vede ke snizeni pnuti ve vrstvé
a ta nejevi tendenci k sloupavani. Tloustky napaienych zlatych vrstev pro kontakty
byly 100 nm.

3.2.4 Kontakty na kremiku - elektronova litografie

Pro vytvofeni samotnych kontaktu na kfemikovém substratu byla zvolena elektro-
nova litografie. Pouzivanym rezistem byl roztok PMMA v anisolu. Vrstvy rezistu
byly ptipravovany nasledovné. Kiemikové substraty byly nafezdny na pozadovanou
velikost. Po vy¢isténi povrchu byly umistény na 30 minut na vyhiivanou plotynku

(180°C). Tento ohtev byl provadén pro desorpci vody z povrchu kiemiku, aby
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doslo k lepsimu pokryti rezistem a zaroven aby byla zvySena prilnavost rezistu
k substratu. Po uplynuti této doby byl kifemikovy vzorek umistén na odstredivku
a vakuoveé prisat. Do stfedu vzorku bylo kapnuto adekvatni mnozstvi roztoku PMMA
(30 — 60 pul v zavislosti na velikosti substratu). Rotaci byla vytvorena rovnomérna
vrstva rezistu. PouZité parametry spin coatingu byly — 4000 ot min—! po doby 30s.
Maximdlnich ota¢ek bylo dosazeno po 15s. Po ukonéeni rotace byl rezist zesitovan
vypékanim na plotynce po dobu 90s pii teploté 180°C. Vyslednd tloustka takto
pripravené vrstvy rezistu byla 200 nm.

Elektronova litografie byla provadéna na rastrovacim elektronovém mikroskopu
Tescan Vega. Pouzité parametry pii expozici rezistu byly — urychlovaci napéti 30kV,
dévka 400 uC cm~2, overlap 0,5, dwell time 1000 us. Dévka 400 £C cm ™2 se mize na
prvni pohled zdat jako prilis vysoka. Tato davka skutecné vede k preexponovani
rezistu v mistech, kde je svazek dobfe zaostfena na povrch vzorku. Velka davka
zéroven zajistuje, aby nedoslo k podexponovani v téch ¢dstech vzorku, ve kterych
neni dobfe zaostieno na povrch.

Nejprve byla vytvorena maska pifimo v programovém rozhrani elektronového

mikroskopu. Tato byla tvofena nékolika obdélniky (viz Obrazek 3.2).

— A

Obrazek 3.2: Usporadani obdélniku pii vytvareni kontaktu.

Tvorba kontaktu pomoci této masky vsak vyzadovala pouziti dvou ruznych ve-
likosti stop béhem expozice (~ 530nm a 210nm). Kazdd zména velikosti stopy
ovSem muze zpusobit mirny posun svazku vuci vzorku. Proto byly provedeny op-
timaliza¢ni experimenty, které vedly ke vzniku elektronické masky pro tvorbu kon-
taktu ve formétu rastrového obrazku. Jednalo se o soubor typu bmp, ktery je uve-
den na nasledujicim obrazku (3.3). Pfi ptipravé jsme zvolili témér maximalni veli-

kost pole, kterou byl schopen elektronovy mikroskop exponovat bez posunu drzaku
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vzorku. Tato velikost byla 5000 x 5000 um?. Stopa svazku pii expozici byla ma-
ximalni (~ 1300 nm). Této velikosti bylo zvoleno pro uspofeni ¢asu, potfebného na

expozici celé struktury.

Obrazek 3.3: Maska pro tvorbu zlatych kontaktu na kiemiku (bil4 pole jsou ex-
ponovana elektronovym svazkem a tvoii zdklad pripravovanych kon-
taktu).

Po exporzici byla struktura vyvoldna pomoci 4-methyl-penta-2-onu (MIBK). Pro
dosazeni vétsiho rozliseni byl MIBK ziedén isopropylalkoholem v poméru 1:3. Vy-
volavani bylo provadéno pii laboratorni teploté po dobu 90s. Nésledné byl vzorek
ponofen na 30s do cistého isopropylalkoholu, aby doslo k preruseni vyvijeci faze.
Pro dukladné ocisténi byl vzorek omyvan demineralizovanou vodou po dobu 60s
a nasledné vysusen proudem dusiku. Na takto pripravenou strukturu byla nane-
sena vrstva Ti/Au. Po depozici byl proveden tzv. lift-off. Jednd se o odstranéni
nepotiebné ¢asti napraseného materidlu rozpusténim neexponovaného rezistu.

Estetickd hodnota téchto kontaktu vSak neni velka. Je to zpusobeno omezenou
velikosti vstupniho bmp souboru, ktery je limitovan mnozstvim obrazovych bodu —
2024x2024. Tento relativné maly pocet zpusobuje, ze hrany kontaktu nejsou hladké,
ale jsou tvoreny mnozstvim pravoihlych skoku (viz Obrazek 3.4).

Pro zvysSeni estetického zazitku alespon v blizkém okoli kontaktovanych nano-
struktur byla vytvofena nova jednoduchd maska (viz Obrazek 3.5) tvorend pouze
dvéma protilehlymi kontakty. Expozice celé struktury byla poté provadéna ve 4 kro-
cich, pficemz maska byla nato¢ena vzdy o patficny uhel (22,5°, 67,5°, 112,5°,
157,5°).

Cely postup pripravy zlatych kontaktu na kifemikovém substratu byl zavrsen

nakontaktovanim pripravené struktury do pouzdra (open cavity ceramic package)
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Obrazek 3.4: Struktura kontaktu pred naprasenim zlaté vrstvy.

Obrazek 3.5: Elektronickd maska pro tvorbu protilehlych kontakti.

pomoci mikrokontaktovacky. Tento zptsob zarucuje dobre vodivé spojeni mezi vzor-
kem a patici, potazmo mezi vzorkem a métricim obvodem. Nakontaktovany chip pro

meéreni a pouzdro s chipem jsou zobrazeny na nésledujicich obrazcich (3.6 a 3.7).

3.3 Drzak vzorku

Pro snadnou manipulaci se vzorkem byly zkonstruovany dva ruzné drzaky. Prvni
vyuzival pro uchyceni vzorku mechanickych predpruzenych kontaktu. Ty byly zaro-
ven pouzivany i jako elektrické kontakty pro pripojeni struktury na vzorku. Druhym
typem drzaku, ktery se 1épe osvédcil, byl tistény spoj se zapajenou patici pro Dual

In Line pouzdro, ve kterém byl nakontaktovan mérici chip.
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Obrazek 3.6: Nakontaktovany kiemikovy chip pro meéfeni elektrontransportnich

vlastnosti.

Obrazek 3.7: Pouzdro s nakontaktovanym chipem pro méfeni elektrontransportnich

vlastnosti nanostruktur.

3.3.1 Drzak - Mechanické kontakty

Mechanické kontakty byly vyhotoveny z fosforbronzového plechu a nésledné galva-
nicky pozlaceny. Zakladna pro upevnéni kontaktu byla vyrobena z teflonu. Drzak
s mechanickymi kontakty je zobrazen na obrazku 3.8.

Jiz od pocatku se tento zpusob kontaktovani zacal ukazovat jako ne zcela vhodny.

Problematickym se stalo nejen uchyceni vzorku, ale i méreni elektrickych velic¢in. Pti
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Obrazek 3.8: Drzak vzorku s mechanickymi kontakty.

snaze o uchyceni vzorku ¢asto dochazelo k poskozeni zlatych kontakti na kfemikovém
substratu. Pti stanovovani vodivostnich vlastnosti nanostruktur ¢asto nebylo dosaze-
no zisku uspokojivé hodnoty. Mérené hodnotu odporu se ¢asto pohybovaly v rozmezi
nékolika fadu, coz je dusledek Spatného kontaktu. Vyrobeny drzak s mechanickymi
kontakty se taktéz projevil jako malo variabilni. Pfi malé zméné geometrie zlatych
kontakti na kifemiku nemohlo byt dosazeno dotyku mechanickych ,pazi“ a zlatych
ploch. Zména geometrie mohla byt zpusobena napriklad pouze poskozenim vzorku
- prasknutim pfi manipulaci. Z vySe zminénych duvodu bylo od tohoto zptsobu

kontaktovani upusténo.

3.3.2 Drzak do mikroskopu

Pro pldnované experimenty in situ monitoringu elektrotransportnich vlastnosti bylo
nutné vyvinout drzak vzorku, ktery by bylo mozné umistit ptimo do komory mikro-
skopu. Dany drzak musel nejen zajistit pevné uchyceni vzorku v mikroskopu, muselo
byt docileno i izolace jednotlivych ¢asti navzajem. Proto byl navrzen drzak ze dvou
casti. Zakladnou se stala duralova platforma ve fromé velkého ,stubu® (viz Obrazek
3.9). Na tu byl pripevnén plosny spoj, ktery zarucoval precizni elektrické kontakty
mezi nanostrukturou, zdrojem proudu a voltmetrem.

Vysledné zapojeni méticich ptistroju a drzéaku se vzorkem poté vypada nisledovné
(viz Obrazek 3.10).

3.3.3 Tistény spoj pro kontaktovani

Model tisténého spoje byl vytvoren ve freewarovém prostiedi Formica (viz Obrazek
3.11). Pro vétsi variabilitu daného vyrobku bylo vytvoreno misto pro DIL patice o 8
a 24 pinech. Plosny spoj byl vyrabén z fotosenzitivniho polotovaru. Jako vhodny

polotovar se ukdzala deska s oboustrannym pokrytim. Tloustka médi na polotovaru
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Obrazek 3.9: Drzak vzorku — platmorfma

Drzak vzorku

Vzorek

Keithley 2182A Keithley 6120
voltmetr proudovy zdroj

Obrazek 3.10: Drzak vzorku — platmorfma

je 35 pm. Jedna strana slouzi pro zajisténi vodivého spojeni mezi patici a dutinkovou
listou, ze které je signdl veden do pristroju. Druhd strana desky byla ponechana
témeér kompletni. Vrstva médi na ,,vrchni“ strané plosného spoje slouzi pro odvod
naboje pti zobrazovani v elektronovém mikroskopu. Drzék se diky tomu nabiji jen

velmi malo a tim padem nedochézi k zavaznému ruseni pii zhotovovani snimku.

3.4 Nanostruktury pripravené metodou FIB-CVD

Nanodréty, které byly nadeponovany mezi predptipravené zlaté kontakty, byly vy-
tvoreny z platinového prekurzoru. Nastaveni iontového svazku pro depozici bylo
nasledujici: urychlovaci napéti 30kV, proud ve svazku 37 pA, velikost stopy 50 nm,
dwell time 0, 2 us, spacing 1. Byly vyrobeny draty o ruznych prufezech, u které byly
nasledné méreny vodivostni charakteristiky.

Prvni méfeni vodivosti bylo provadéno pomoci drzaku s mechanickymi kontakty.
Vysledky ziskané touto metodou nebyly uspokojivé, jak jiz bylo zminéno. Jako mo-

delovy systém muzeme vzit dva draty, pfipravené na stejném substratu (viz Obrazek
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Obrazek 3.11: Model tisténého spoje pro méteni vodivosti

3.12). Méreny tsek silngjstho dratu mel délku 20 pm, §fiku 1 ym a tloustku 0, 3 ym.
Ptesné rozméry slabsiho dratu se nam bohuzel nepodarilo zjistit, vlivem problému
s AFM mikroskopem a néslednou destrukei celého vzorku. Jediny dobfte stanovitelny
rozmér je délka méfeného tseku dratu, kterd byla 22 um. Sfika slabstho dratu by
méla byt shodna s sitkou dratu silnéjsiho, tj. 1 pum. Slabsi drat je pomoci elektro-

nového mikroskopu slabéji viditelny, coz je dédno slabsi emisi SE.

SEM HV: 30.00 WD: 10.96 mm Loviolivi] VEGAW TES
View field: 118.2 ym  Det: SE Detector 20 pym 7
Date(m/d/y): 03/30/10 guest Digital Microscopy Imaging u

Obréazek 3.12: Platinové nanodraty nadeponované metodou FIB-CVD.

Stanoveni odporu danych ¢asti dratu bylo provadéno ¢tyrbodovou metodou po-
moci DELTA médu méticich ptistroju Keithley. Pro tato méfeni nebylo pouzito

mériciho programu, ten byl vyvinut pozdéji. Ze ziskanych dat vyplyva, ze méfeni
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bylo poznamenéno znacnou chybou. Data byla zaznamenavana od nejnizsiho mozné-
ho proudu, ktery daval dostatecné stabilni hodnotu napéti na struktufe, ktera byla
zaznamenatelnd. Presnéji feceno do hry vstupovaly i dalsi odpory, které zcela pozmé-

nily ocekavané vysledky. Namérené I-V kiivky jsou uvedeny na nasledujicim obrazku.

.
0,014 - ° 2
0,012
0,010
0,008 -
2 0,006
o)

0,004

R /Ohm
1 808
2 127

0,002

0,000

' ' : . . Y . ’ " . ;
0,0 2,0x10° 4,0x10° 6,0x10° 8,0x10° 1,0x10°
I (A)

Obrazek 3.13: I-V charakteristika platinovych dratu. Silnéjsi drat je oznacen jako 1,
slabsi jako 2.

7 obrazku je na prvni pohled patrné, ze odpor slabsiho dréatu je cca 6-krat mensi
nez odpor dratu silnéjsiho. Tato skutecnost je dosti paradoxni, predpokladame-li, ze
vodivosti téchto nanodratu, by mély byt stejné nebo velmi podobné. Tyto netspéchy
nas presvédcily o nutnosti vyvinout novy systém pro meéreni elektrontransportnich

vlastnosti.

Pro pozdéjsi experimenty na daném poli bylo pouzivano tisténého spoje a pouz-
dra s nakontaktovanym chipem. Tato metoda se ukazala jako velice dobré, protoze
presnost namérenych vysledku byla znacna - standardni odchylka, vypoctena z dat
namérenych pristroji, byla o 3 — 4 fady nizsi nez mérenad hodnota. Byl vyroben drat

o délce 13 um, &fice 1 pum a tloustee 0,5 um (viz Obrdzek 3.14).

Z nameérené 1-V kiivky (viz Obrazek 3.15) vyplyvd, Zze odpor nanodritu je
bezmala 40 €2. Srovname-li tuto hodnotu s predchozimi, je jasné, ze vysledky ziskané
pomoci mechanickych kontaktu nejsou pouzitelné. Mérny elektricky odpor daného
dratu byla vypoctem stanovena na 1,5-107% Qm. Tato hodnota je dosti blizk4 hod-
noté mérného odporu pro ¢istou platinu (1,06 - 1077 Qm [64]).
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SEMHV:50kvV | WD:855mm | LYRA3 TESCAN

| View field: 32.7 um Det: SE 110 um n.TESCAN

Vac: HiVac | SM: RESOLUTION | PERFORMANGE IN NANOSPACE

Obrazek 3.14: Platinovy nanodrat po ukonc¢eném experimentu. Pro dalsi méteni na

daném chipu byl drat prerusen pomoci iontového svazku.

0,0004 -
0,0003
; 0,0002 —
D -4
0,0001

4 R/Ohm Standard Error

39,6 0,0110
0,0000 —

T T T T T T T T ]

T T T
0,000000 0,000002 0,000004 0,000006 0,000008 0,000010

I (A)

Obrazek 3.15: I-V charakteristika platinového dratu.
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3.5 Nanostruktury pripravené pomoci elektronové

litografie

Vzorovym materialem pro tvorbu nanostruktur naprasenim na litografickou masku
byla zvolena permalloy, coz je smés niklu a zeleza. Piiprava nanodratu vychazi z jiz
hotovych zlatych kontakti (1. krok). V druhém litografickém kroku jsme nanesli
PMMA na vzorek a poté jsme pomoci elektronového svazku pripravili masku pro
napraseni. Po naprasni materidlu jsme provedli litf-off v acetonu. Parametry na-
staveni mikroskopu pii druhém kroku litografie byly nasledujici: urychlovaci napéti
30kV, velikost stopy 170nm, piekryv 0,5, ddvka 350 uC cm~2. Délka méiené ¢asti
permalloyovych nanodratu byla 20 um, §fika 0,5 um a tloustka 20 nm. Naprasené

nanodraty jsou zobrazeny na nasledujicim obrazku.

o)
SEM HV: 5.00 kV WD: 11.91 mm VEGAW TESCAN
View field: 78.01 ym Det: SE Detector 20 ym 7
SEM MAG: 3.87 kx Date(m/d/y): 12/15/10 Digital Microscopy Imaging n

Obréazek 3.16: Nanodraty z permalloye naprasené na kiemikovém substratu.

Po nalepeni a nakontaktovani chipu s draty do pouzdra pro meéfeni vodivosti
byla provedena charakterizace pomoci I-V kiivek. Tyto pokusy vSak pro objektivni
problémy byly uskutec¢nény az po uplynuti delsi doby od pfipravy nanodratu. Vlivem
toho vzorek znacné degradoval, coz lze vidét na obréazku 3.17. Dané poskozeni bylo
patrné zpusobeno oxidaci dratu.

Usek €. 5 na obrazku nejevi prakticky zadné znamky degradace, proto byl vybran
jako ,reprezentativnéjsi“ c¢ast. Bohuzel se ukézalo, Zze draty, které mély slouzit
pro piivedeni elektrického proudu (¢. 4 a 6) jsou velmi poskozené a neumoznuji

dané méteni. Paradoxné byl ziskan stabilni signal napéti pii daném proudu z ¢lenu
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SEMHV:50kV |  WD:1246 mm
View field: 157 pm ‘ Det: BSE
Vac:HiVac | SM:RESOLUTION |

Obréazek 3.17: Permalloyové draty pred vodivostnimi experimenty vykazujici celkové

poskozeni.

¢. 2. I pres redlnou nemoznost stanoveni mérného odporu materidlu byly provedeny
meéreni -V kiivek. Skutecnost, ze tsek ¢. 2 je ,celistvy“ po celé délce prokazuje

nasledujici obrazek 3.18.

SEM HV: 5.0 kV ‘ WD: 12.51 mm ‘ LYRA3 TESCAN

View field: 27.7 ym | Det: BSE 5 um n'TESCAN

Vac: Hivac | SM:RESOLUTION |

Obrazek 3.18:  Ementdlova“ struktura poskozeného nanodratu.
Namétené hodnoty napéti pri daném proudu v I-V charakteristice vykazovaly

znacnou stabilitu. Kazdy bod v grafu je prumérem z 10 hodnot ziskanych metodou

DELTA. Znac¢nou stabilitu méfenych hodnot napéti prokazuji standardni odchylky
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meéreni kazdého bodu, které byly obvykle o 3 tady nizsi. Na nésledujicim obrazku
(3.19) je I-V charakteristika NiFe nanodrétu.

0,0009
0,0006 —
>
D
0,0003
R /Ohm Standard Error
77,75 0,004590
0,0000
T I T ¥ T
0,0 5,0x10° 1,0x10°

/A

Obrazek 3.19: Volt-ampérova charakteristika permalloyového nanodratu.
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4 ZAVER

Tato préce se zabyvala pripravou nanostruktur a jejich elektrotransportni charak-
terizaci. Hlavnimi postupy piipravy struktur byla elektronova litografie spojend
s naprasovanim pomoci Sirokosvazkového iontového zdroje. Elektronova litografie
definovala nejen tvar a velikost zlatych makrokontaktu slouzicich jako elektrokon-
taktni prekurzor, ale i geometrii pfipravovanych nanodratiu. Druhym zpusobem
piipravy nanostruktur byla depozice materialu z plynné faze pomoci fokusovaného
iontového svazku. Tato jednokrokova ptiprava je vhodna pro rychlou tvorbu jedno-
duchych mikro- a nanostruktur.

Elektrotransportni vlastnosti pfipravenych nanodratu byly méfeny in situ v ko-
mote elektronového mikroskopu kombinovaného s iontovym svazkem. Pro vyzkum
elektrotransportnich vlastnosti nanostruktur byly vyvinuty dva typy drzaka. Prvnim
byl drzak vyuzivajici zlacenych predpruzenych plecht pro upevnéni a vodivé spojeni
vzorku. Druhym typem byl drzak skladajici se z platformy, ktera slouzi pro upevnéni
do elektronového mikroskopu, a plosného spoje se zapdjenou patici na vzorek. Vzorek
pro méfeni v patici byl vlepen do pouzdra, které bylo pomoci pinti vsazeno do patice.
Pro usnadnéni méteni byl vyvinut méfici program v prostiedi LabView.

Vysledky sebrané na poli konstrukce drzaku a méreni elektrotransportnich vlast-
nosti vedly ke zvoleni hlavniho proudu, kterym by se mohly zabyvat prace, jez budou
piimo ¢ neprimo vychazet z tuspéchu dosazenych v ramci vypracovani této prace.
Zminény proud eliminoval puvodni konstrukci drzaku s mechanickymi kontakty.
Tato se ukazala jako velmi Spatna pro méfeni nizkych odporu. Taktéz manipulace pti
zakladani vzorku vedla k destruci vzorkiu, coz je podstatna zavada, uvédomime-li si,
casové zatizeni pripravy jednoho funkéniho vzorku. V neposledni fadé je mechanické
konstrukce malo variabilnim systémem, pokud zamyslime pouzivat vice zakladnich
usporadani méficich kontaktu, napr. v dusledku odlisnych experimentalnich poza-
davki.

Diky vhodnéji koncipované konstrukeci drzaku, kterd vyuziva normovanych pi-
novych patic, byla tispésné provedena testovaci méteni. Testy prokazaly nejen varia-
bility drzaku, ale i jeho funkénost v komote mikroskopu. Neni nutné chodit s napady
pro uplatnéni prilis daleko — na prvni pohled je ziejmé, ze daného drzédku se da
Uuspésné pouzivat pro in-situ monitorovani tispésnosti procesu piipravy nanostruk-
tur.

Promeétili jsme volt-ampérovou charakteristiku dratu pripravenych metodou FIB-
CVD. Tato méreni byla zatiZzena velmi malou chybou a prokéazala pouzitelnost
meéfeni pro optimalozaci pripravy danych drati. Optimalizace muze slouzit pro
ziskani dratu s vodivosti blizkou ¢istym materidlum pfipravenym napraSovacimi ¢i

napatrovacimi postupy.
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Elektrotrasportni méreni provedena na dratech vyrobenych pomoci elektronové
litografie a naprasovani prokazala funkcénost zvolené metody. Toto vskutku neni
nijak prekvapujicim zjisténim, ale pouhym potvrzenim jednoduché myslenky. Ovsem
i tyto zdanlivé nepotiebnd méreni jsou nutnd pro ovéreni prvotni myslenky a mohou

vvvvvv

razu.
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SEZNAM SYMBOLU, VELICIN A ZKRATEK

Pouzité zkratky

FIB focused ion beam, fokusovany iontovy svazek

CVD chemical vapor deposition, depozice z plynné faze

SE  secondary electrons, sekundarni elektrony

BSE  back scattered electron, zpétné odrazené elektrony

LMIS liquid-metal ion system, zdroj iontu pouzivajici kapalnych kovu
EBL electron beam lithography, elektronova litografie

PMMA poly-(methyl-methacylate), poly-(methyl-metakrylat)

IBS ion beam sputtering, odprasovani iontovym svazkem

IBAD ion beam assisted deposition, depozice s iontovym bombardem
EBID electron beam induced deposition, depozice zpusobena elektronovym svazkem
IBID ion beam induced deposition, depozice zpusobend iontovym svazkem
MIBK /-methyl-penta-2-on, 4-methyl-penta-2-on

DIL dual in line, patice s dvouradovym uspoiradanim pinu
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