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ABSTRAKT

Chemicka analyza polovodicovych struktur pomoci metody SIMS je hlavni naplni této
bakalarské prace. Umozituje hloubkové profilovani a vytvareni 2D ¢i 3D snimka materiala.
Béhem zkoumani Cipu z polovodic¢e TIGBT dochézi k odprasovani heterogenni struktury
s riznou rychlosti odprasovani jednotlivych ¢asti. Ukazalo se jako vyhodné provést fez
timto vzorkem pomoci fokusovaného iontového svazku tak, aby vznikl profil umoziujici
provedeni tomografického méteni. Tato nove vznikla plocha zarucuje chemickou analyzu
profilu polovodicovych struktur bez nutnosti odpraSovani v dynamickém SIMS modu.
Rekonstrukei jednotlivych dvourozmérnych snimku lze sestavit 3D obrazec analyzované
casti vzorku. Byla provedena i ptiprava a vyjmuti lamely z ¢ipu TIGBT za ucelem analyzy
detektorem proslych elektrond.

ABSTRACT

The chemical analysis of semiconductor structures using the SIMS method is the main part
of this bachelor thesis. It allows the user to make a depth profiling and a creation of 2D
or 3D material images. During the analysis of the chip from the TIGBT semiconductor,
there is a sputtering of a heterogeneous structure in the material with different sputtering
rates. It is convenient to make a cut through the material using a focused ion beam to create
a profile, which grants the user to perform a tomographic measurement. This new surface
enables a chemical analysis of a depth profile of semiconductor structures without the need
for sputtering beam in dynamic SIMS mode. By reconstructing individual two-dimensional
images, it is possible to assemble a three-dimensional pattern of the analysed sample area.
Also, the preparation and removal of the lamella from the TIGBT chip were accomplished
and analysed via a detector of transmission electrons.
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SIMS, SEM, FIB, TOF, tomografie, 2D a 3D chemicka analyza, TIGBT, polovodi¢ova
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1 UVOD

Cely vesmir kolem nés se sklada z hmoty a pole. Bézna definice hmoty je vse, co ma

vlastni hmotnost a objem. Podle této definice se tedy hmota sklada z atomt, podléha sku-
penstvi, ve kterém se nachazi (pevné, kapalné, plynné), nepiimo interagujeme se ¢tvrtym
skupenstvi — plasma. Fyzikalni vlastnosti hmoty jako takové jsou definovany znalosti typu
atomu (tj. prvek), vazbou mezi atomy a krystalickou nebo molekularni strukturou.
K nejvétsimu zlomu v této védni discipliné doslo na pocatku 20. stoleti, kdy Ernest
Rutherford objevil existenci pevného jadra atomu, které, jak se pozdé€ji ukazalo, se sklada
z protonll a neutrond, kolem kterych obihaji elektrony. Kvantova teorie tyto poznatky
pozdéji vysvétlila. Atomy se stejnym protonovym ¢islem, ale rozdilnym neutronovym
¢islem, jsou nazyvany isotopy. Na zakladé existence ptirodnich isotopti, na které jako prvni
poukéazal J. J. Thomson pomoci hmotnosti spektrometrie, bylo vyvinuto nékolik
analytickych metod umozilujici charakterizaci materidlu a rozpoznani chemického slozeni.
Mezi tyto metody patii také SIMS.

Hmotnostni spektrometrie sekundarnich iont! je metoda vyuZivajici se predevsim
k chemické analyze pevnych, popt. zmrzlych kapalnych materialt pomoci ¢astic vyraze-
nych z dané oblasti. Tyto ¢astice analyzuje a je schopna urcit hmotnostni spektrum daného
materidlu a z n€j rozeznat napft. necistoty. Pro pfipravu k bakaléaiské praci jsem se vénoval
analyze polovodicovych struktur metodou SIMS. Jedna z metod ziskavani trojrozmérnych
snimki Se nazyva tomografie. Spo¢iva v odpraseni prafezu vzorkem pomoci fokusovaného
iontového svazku a nésledné analyze této nové vytvorené plochy.

Uvodni dvé teoretické Gasti popisuji fungovani hmotnostni spektrometrie spolu
S principem pfistroje TOF-SIMSS, ktery se nachazi ve vyzkumném centru CEITEC. Je zde
také popsana interakce dopadajicich ¢astic s povrchem vzorku. Dalsi kapitola slouzi
ke stru¢né charakteristice rastrovaciho elektronového mikroskopu LYRA3, ktery jsem vy-
uzival spolu s fokusovanym iontovym svazkem na piipravu zakopl a analyzu lamel
Z polovodicove struktury TIGBT. Posledni kapitola je vénovana samotnému méfeni a zpra-
covani dat ziskanych z obou mikroskopt.

1 angl. Secondary ion mass spektrometry, zn. SIMS



2 HMOTNOSTNI SPEKTROMETRIE

V prvni kapitole se zabyvam zakladnimi poznatky a pojmy z oblasti analyzy
materialti pomoci iontd. Informace pro kapitolu jsou cerpany z [1], [2], [3], [4].

2.1 Hmotnostni spektrometrie sekundarnich iontt

Hmotnostni spektrometrie sekundarnich iontl je destruktivni technika urcena
piedevsim k chemické analyze materialu. Iontova spektrometrie je zaloZena na ziskavani
informace pomoci iontt, které jsou vyrazeny =z povrchu analyzovaného materialu,
popf. Z oblasti t€sné pod povrchem. SIMS tohoto docili pomoci fokusovaného iontového
svazku bombardujiciho povrch zkoumaného materidlu. Tyto dopadajici ionty jsou
oznacovany jako primarni ionty. Jejich pocatecni energie se pohybuje v rozmezi
~(0,1 — 50) keV alze je fokusovat az na velikost 1 nm V priméru V ptipad¢ heliového
iontového svazku. Primarni ionty mohou reagovat s ¢asticemi tvofici povrch materialu,
ale ptredevsim vyrazi z povrchu atomy a klastry atomu (Castice) vzorku. Urc€ité procento
téchto vyrazenych ¢astic je ionizovano, extrahovano a urychleno smérem k hmotnostnimu
analyzatoru. Tyto vyraZzené ionizované Castice jsou nazyvany sekundarni ionty. Béhem
tohoto procesu je povrch materialu pomalu odprasovan. Tomuto dé&ji se anglicky fika
sputtering®.

Hmotnostni filtr

Detektor
________________ i I—
Priméarni ionty r Vystupni data
) » Sckundérni
" jonty

|
1
o

: ( )n”;\'\l I ;p|"r|Tr'|‘,-'l1 P e—— \i

Hmotnostni spektrum| | Prostorovy obraz Hloubkovy profil

Vzorek

Obr. 2.1: Jednoduché schéma SIMS metody spolu s druhy vystupnich dat. Pievzato a upra-
veno z [1].

V hmotnostnim analyzatoru jsou prvky ¢i1 molekuly rozdé€leny na zékladé¢ poméru
hmotnosti a ndboje. Hmotnost atomu je dana predevsim poctem protont a neutronti v jadre,
naboj je naopak urcen poctem elektroni. Vyslednd data, kterd ndm SIMS poskytuje, jsou
ve formé hmotnostniho spektra v§ech ionizovanych ¢astic odebranych z materialu, prosto-
rové rozdéleni signélu jako takového a v neposledni fadé také hloubkova distribuce signalu.

1 7 anglického slovesa to sputter — prskat, rozprasovat



Kombinace prostorové a hloubkové distribuce signalu umoznuje generovani 3D prostoro-
vych snimkd.
Vyhody metody SIMS:

e Detekce vSech prvkl z periodické tabulky, véetné molekul, které tyto prvky

vytvaieji.

e Schopnost detekovat malé koncentrace a koncentracni rozdily.

e Vysoka citlivost (detekce jedné Castice z miliond).

e Minimalni Gprava vzorku.

e Lateralni a hloubkové rozliseni: signal ze dvou blizkych mist v prostoru.
Nevyhodou je pomérné slozité zpracovavani vysledného signalu, obtizna kvantifikace a in-
terpretace dat.

2.2 Historie SIMS

Pocatek této metody mizeme datovat do prvni poloviny 20. stoleti, kdy J. J. Thomson
experimentalné potvrdil existenci sekundarnich iontd. V provedeném experimentu zametil
Li* primarni ionty na NaF a CaF substraty, vysledkem byly naméfené negativni
sekundarni ionty. Diky tomuto experimentu a se znalosti, ze magnetické pole efektivné
meéni trajektorii iontového svazku, mohl byt prvni pozitivni iontovy hmotnostni
spektrometr postaven. Nasledovaly pfistroje na podobném principu od Millikana a Astona.

Vyvoj SIMS piistroji je tizce spojovan S vyvojem vakuové techniky, kterd byla
pro povrchovou analyzu pomoci iontll nezbytna. Prvni oficidlni SIMS pfistroj byl postaven
zaucelem zkoumani mimozemskych vzorkl. Nechala si jej zhotovit americkd NASA
na pocatku 60. let minulého stoleti. Jednalo se tehdy o analyzu vzork z Mé&sice. Jakmile
tato metoda ptedCila ocekavani, pifesné kopie pfistroje byly vyrobeny a uvedeny na trh.
Od té doby vyznam SIMS techniky rostl, byly vyvijeny nové detekéni metody (napf.
Quadrupole SIMS, Time-of-Flight SIMS). Nejvétsimi odbérateli SIMS pfistroju jsou
V dnesni dobé polovodiovy a optoelektricky pramysl.

2.3 Princip metody SIMS

SIMS je pfima technika, ve které fokusovany iontovy svazek dopadé na pevny povrch
zkoumaného materidlu. Nejobtizngj$i je optimalni nastaveni pocatecnich podminek
primarniho svazku tak, aby druh analyzy vyhovoval zkoumanému vzorku, typu povrchu,
nastaveni analyzatoru apod. Jak jiZz bylo feceno, urychlovaci energie priméarnich iontd
se pohybuje v rozmezi ~(0,1 — 50) keV. Pro LMIG (odstavec 3.2.2) je optimalni energie
svazku 30 kV. Piikladem typu primarniho iontového svazku mize byt: 0-, 0%, Cs*, Ga*,
Int, Aut, Bit, SFS, Ck, Cqy, CouHf,, Ne't, Arf, Xe™, kde n zna&i pocet v intervalu
od jednotek az do nékolika tisic. V tubusu iontového zdroje existuje mnoho apertur a cocek
upravujici svazek do podoby, ve které dopadne na povrch vzorku (thel dopadu, Sitka pulsu
svazku, velikost stopy dopadu, velikost proudu). V zavislosti na sloZeni povrchu
zkoumaného materialu hraje dtlezitou roli i polarita ionti (odstavec 2.3.3).

Detekéni limity? SIMS jsou zavislé na typu zkoumaného materidlu. V dynamickém
modu detekce sekundérnich ionti roste, obvykle se pro stopové prvky pohybuje v rozmezi

2 Schopnost pfistroje detekovat malé koncentrace a koncentraéni rozdily.



1012 — 10*® atomi/cm3.

2.3.1 Proces odpraSovani

Fokusovany primarni svazek iontii dopada na povrch materialu a srazi se s ¢asticemi
z vnéj$ich monovrstev. Jedna se 0 prenos energie z rychlého primarniho iontu na cileny
atom ve vzorku. Takova interakce se déli na pruzné (elastické) a nepruzné (neelastické)
srazky. Béhem pruzné srazky predava iont svou energii ve formé hybnosti jinému iontu,
atomu nebo molekule ze vzorku, tudiz méni také svou trajektorii, tzv. kinetické odpraso-
vani. Naopak pfi nepruzné srazce je draha piivodniho iontu zachovana, jelikoz energie je
zde reprezentovana ve formé excitace elektrontl, tzv. potencidalni odprasovani. Béhem to-
hoto typu srazky se mize elektron v atomu dostat na vyssi energiovou hladinu.

Linedrni kaskdadovy model je nejjednodussi zptisob kvantitativniho objasnéni odpra-
Sovani sekundarnich iontd. Uvazujeme zde pouze pruzné srazky (klasicky model
kule¢nikovych kouli), tedy nedochazi k excitaci elektronu. Pravdépodobnost smérového
elastického rozptylu je dana Rutherfordovym vztahem?®:

7Z.7,e2\° 1
o) = (B25) —
k sin4(7)

kde 6 je Ghel rozptylu, Z, atomové ¢islo dopadajici ¢astice, Z, atomové ¢islo cilené ¢astice,
Ej, je kineticka energie dopadajici astice a veli¢ina (@) predstavuje tzv. ucinny priiez?,
ktery reprezentuje rozptyl do urcitého sméru. Integraci o(6) pres cely prostorovy thel
se ziska pravdépodobnost rozptylu do vSech smérii, vznikne tzv. fotalni ucinny prurez.

Aby bylo odprasovani tspésné, musi byt energie dopadajicich iontt vétsi nez vazebna
energie atomu na povrchu vzorku. VSe zavisi na faktu, Ze se energie zachovava (prvni ter-
modynamicky zakon), tedy rychlé primarni ionty pfedavaji svou hybnost casticim
na povrchu. Kaskadovy model se nazyva proto, Ze se jedna o sérii mnoha srazek velkého
poctu atoml. Mira minimalni vzdalenosti dvou atomu pii srazce a/nebo atomu a iontu je
dana Coulombovskym potencidlem. Newtonova mechanika dostate¢né ptesné popisuje
zménu energie dopadajiciho iontu po odrazu na atomu povrchu:

1/2
E, cos ¢, = [(%)2 — sin? ¢1] )
E_o - [1+ (my/my)] ’ &2

2.1)

kde E, je dopadova energie iontu, E; energie iontu po srazce, m; hmotnost iontu, m, je
hmotnost atomu/iontu v pozorovaném vzorku a ¢ je rozptylovy uhel (zména trajektorie
dopadajiciho iontu).
Energie zasazeného atomu/iontu je dana vztahem:
E — cos? { [4 - (my/my)] }
Eo 21 + (my/my]?
kde E, je energie odrazeného atomu/iontu a ¢, je tihel odrazu (zména trajektorie odraze-
ného atomu/iontu vzhledem k ptivodnimu sméru dopadajiciho iontu). Po srazce mize tedy
primarni iont ztratit ¢ast nebo veskerou svou energii a podle toho se jeho trajektorie méni.

(2.3)

3 Pojmenovén podle novozélandského fyzika Ernesta Rutherforda.
4angl. cross section



Vysledkem muze byt implantace do materialu, vypafeni se nebo odraz od povrchu.

Primarni iont Sekunddrni ;
(E~30 keV) ekundarni ionty,

atomy, molekuly 7@

Vakuum

Hloubka
penetrace
~10 nm

Obr. 2.2: Proces odprasovani pomoci primarnich iontl za vzniku sekundarnich iontti a/nebo
atomu, molekul, fotont (Aw predstavuje energii fotonu o urcité vinové délce), elektrontl.
Pievzato a upraveno z [3].

Atomy vzorku, které timto zpisobem ziskaji energii, se nazyvaji zpétné atomy. Muzou
se nadale srazet s ostatnimi ¢asticemi povrchu a ptfedat jim svou energii. Tim se jejich
trajektorie pohybu neustidle méni a mohou se tak dostat az do vnitinich vrstev (do hloubky
az 10 nm), to zpUsobuje tzv. miSeni povrchu. Mluvi se 0 isotropickém Sifeni energie
(energie je disipovana do vSech tii sméri).
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Obr. 2.3: Schéma jednoduché srazky dopadajiciho iontu na monovrstvu pozorovaného
vzorku. Pfevzato a upraveno z [1].

Naopak jiné atomy, které jsou t€mito srazkami ,,odrazeny* pres vnéjsi monovrstvu
povrchu, piedstavuji odpraseny material. Nad povrchem se tedy mohou vyskytnout odra-
Zené primarni ionty spolu s elektrony a fotony, sekundarni ionty nesouci negativni, nebo
pozitivni naboj, atomy nebo molekuly (az 90% odpraseného materialu pochazi z prvni mo-
novrstvy). SIMS je zalozen na detekci sekundarnich iontti. Nékteré verze maji zabudovany
1 detektor sekundarnich elektrond.

Odprasovaci rychlost se v béznych SIMS experimentech pohybuje okolo (0,5 — 5) nm/s.



Vytezek odprasovani® je dan podilem odprasenych atomi k poétu dopadajicich primarnich
iontl, obvykle tento pomér vychazi 1 — 15.

2.3.2 Rozdé&leni energii sekundarnich ionti

Proces odprasovani produkuje sekundéarni ionty s velkymi energetickymi rozdily. Ki-
netickd energie se obecné pohybuje v intervalu od nuly do nékolika stovek eV. Rozdéleni
energie se velice li§i pro atomové a molekulové ionty. Molekuly maji relativné uzké roz-
déleni této energie, jelikoz je jejich kinetickd energie z Casti uchovana ve vibra¢nich
arotaCnich stavech, zatimco atomovy iont méa veskerou energii v translacnich stavech.
Atomové ionty maji pomaleji se ménici rozdéleni energii.

Relativni intenzita

5 10 15 20
Energie [eV]

Obr. 2.4: Graf rozdéleni energii mono, di a tri atomovych sekundarnich iontii. Pfevzato
a upraveno z [3].

2.3.3 Vytézek sekundarnich ionth

Utinnost ionizace v metodé SIMS se nazyva vytézek iontii a je definovana jako &ast
odprasenych sekundarnich iontd, které jsou ionizovany. Koeficient oprasovani, zn. Y, je
definovan jako vytézek vyvolany dopadem jednoho iontu na povrch vzorku. Nejvétsim vli-
vem na vytéZek iontd je schopnost atomu piijmout ¢i odevzdat elektron, tj. ionizaéni
potencial pro kladné ionty a elektronova afinita pro ionty zaporné nabité, to také souvisi
S pouZitym primarnim svazkem.

Neékteré z prvkl s vyssim ionizacnim potencidlem méné pravdépodobné utvoii pozitivné
nabité sekundarni ionty. Podobné prvky s vyssi elektronovou afinitou pravdépodobnéji vy-
tvofi negativné nabité sekundarni ionty. Toto popisuji rovnice:
Y(M*) < exp(W — 1)
Y(M™) «< exp(EA — W),
kde Y(M™) reprezentuje vytézek pozitivnich sekundarnich iontt, Y (M ™) vyt&zek negativ-
nich sekundarnich ionti, I je ionizacni potencial, EA elektronova afinita, W je vystupni

(2.4)

5 angl. the sputter yield



prace®. Mezi dalsi vlivy patii také mechanismus energetického prenosu béhem odpraso-
vani, struktura zkoumaného materialu (amortni, krystalickd), teplota vzorku apod.
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Obr. 2.5: Vlevo: graf logaritmu vytéZku pozitivné nabitych iontl pro nékteré prvky
V zavislosti na ioniza¢nim potencialu (klesajici funkce). Vpravo: graf logaritmu vytézku
negativné nabitych iontl v zavislosti na elektronové afinité (rostouci funkce). Pfevzato
a upraveno z [3].

Pouzity primarni svazek méni koeficient odprasovani. Nejznaméjsim piikladem je
rozdil kysliku a cesia. ZlepSeni pouzitim kyslikového svazku (0F,07) vychazi z vazby
kov-kyslik. Kdyz se totiz tato vazba rozbije béhem iontové emise, kyslik se stane negativné
nabity, jeho elektronova afinita ptitahuje elektrony a tim zvysi vytézek pozitivnich ionti.
Kov je ponechan s kladnym nabojem. Jestlize tedy bombardujeme kyslikem, roste koncen-
trace kysliku na povrchu vzorku. Mezi prvky, které je vhodné odprasovat kyslikem, patii
napi. Na, K, Al, Fe, Mn, ...

Bombardujeme-li cesiem (Cs™), zvysuje se vytézek negativnich ionti. Je to zpiiso-
beno tim, ze vice sekundarnich elektronti je excitovano pies povrchovou potencialovou
bariéru (snizeni vystupni prace). S rostoucim poctem elektront roste také tvorba negativ-
nich iontd. Prvky vhodné odprasovat cesiem jsou napt. C,Si, P, S, Au, ...

6 Energie potfebna k tomu, aby elektron opustil pevnou latku.



3 MIKROSKOP TOF-SIMS

Obsahem této kapitoly je popis fungovani pfistroje TOF.SIMS5 a jeho ¢asti z firmy
IONTOF, kterym disponuje vyzkumné centrum CEITEC?. Jedn4 se o kombinaci techniky
SIMS a hmotnostni analyzy na zakladé doby letu?. Piistroj poskytuje detailni prvkovou
a molekulovou analyzu povrchi materiald, tenkych vrstev a umoziuje vytvaret trojroz-
mérné modely [5].

3.1 Staticky a Dynamicky SIMS

S vyvojem hmotnostni spektrometrie v 60. letech minulého stoleti nastoupily lepsi
techniky pro analyzu povrchu materialu. Staticky SIMS umoznuje zachovat integritu
povrchu po dobu delsi, nez je interval analyzy. Proudova hustota ve zdroji priméarniho
svazku by neméla piesdhnout hodnotu 5nA - cm™2 za 1000 s a vice (1 nA je ekvivalentni
6,28 - 10% iontl za sekundu). Pii zachovéani dalsich podminek, je mozné prodlouzit
zivotnost svrchnich monovrstev az na nékolik hodin. To ma za nasledek:

e Vysokou citlivost a detek¢ni limity.
e Zna¢né hmotnosti rozliseni.
e Prostorové rozliSeni.

Dynamicky SIMS vyuziva nepfetrzity fokusovany svazek primarnich iontt k odstra-
néni materialu z povrchu zkoumaného vzorku béhem odprasovani (viz sekce 2.3.1).
V piipadé¢ TOF-SIMS5 v CEITECu je vyuzit tzv. dual beam mode. Jedna se o kombinaci
dvou primarnich iontovych svazk umisténych pod uhly 45°. Zatimco prvni svazek
(Bi,_,+) postupné analyzuje dno oblasti zdjmu, druhy ( Cs* nebo 0F) odprasuje krater.
Nova verze odprasovaciho déla v mikroskopu TOF-SIMSS5 je GCIB®. Hlavnim rozdilem je
mnozstvi poskozeni, které dopadajici ionty zplisobi. VEtSi ionty umoziuji odstranéni celé
poskozené oblasti, jehoz vysledkem je nova vrstva ptipravena pro dopad primarnich ionti
urcenych k analyze. Atomy/molekuly pfitomny na povrchu nejsou, narozdil od statického
modu, tak dilezité pro zkoumani topografie vzorku. Informaci 0 materialu ziskavame
ve formé hloubkové distribuce méteného signdlu jako funkci sekundarnich iontl na Case
odpraSovani. Profily se pohybuji v rozmezi od nékolika nm az do ~10 pm, v idealnim pii-
padé je rozliSeni 1 nm. Spojenim prostorovych snimku lze sestrojit trojrozmérny obraz
odpraseného materialu. Parametry dynamického SIMSu jsou:

e Kombinace citlivosti a detek¢énich limiti.

e Vysoké hmotnostni rozliseni.

e Hloubkové rozliseni.
Optimalizaci jednoho z vySe uvedenych parametri dochdzi zpravidla ke ztraté kvality
u ostatnich [1], [6], [7].

1 the Central European Institute of Technology
2 Time-of-Flight, zn. TOF
3 z angl. Gas Cluster lon Beam, Tontovy svazek tvofeny ionizaci plynného klastru
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3.2 Ptistrojove vybaveni

Experimentalni uspofadani v SIMS je dilezité pro druh analyzy, kterou chce uzivatel
realizovat. Komeréné dostupné pfistroje umoziuji mnoho tprav a nastaveni V zavislosti
na potfebach experimentu. Parametry pro méteni jsou napiiklad:

e Polarita primarnich iontti: pozitivni/negativni.
e Hmotnostni rozliSeni: schopnost pfistroje rozeznat dva signaly raznych hmot-

nosti.
m

R = T (3.1)
kde m je primérna hmotnost dvou zkoumanych ionti a Am je hmotnostni rozdil.
e Prostorové rozliSeni: schopnost pfistroje separovat dva signaly vychazejici
Z raznych mist.
e Hloubkové rozliSeni: schopnost pfistroje odliSit dva signaly stejného iontu
vychazejici z rizné hloubky vzorku.
e Energiové rozliSeni: schopnost pfistroje separovat dva signaly iontl o raz-
nych energiich.
V této podkapitole jsou popsany ¢asti mikroskopu SIMS od iontového zdroje po detektor

[1].
3.2.1 Vakuum

Vakuova technika je Vv oblasti analyzy povrchu materidlu nesmirn¢ dulezita.
Nejcastéjsi zptisob kontaminace vzorku ¢asticemi z plynu v komote je adsorpce. Jedna
se 0 proces, ve kterém se Ccastice plynu hromadi na povrchu vzorku pomoci
mezipovrchovych pfitazlivych sil. RozliSuji se dva druhy: fyzikédlni (Van der Waalsovy
sily) a chemicka (tvofena chemickymi vazbami). Tento problém nastava pii méfeni prvki
jako jsou vodik, uhlik, kyslik a dusik. ReSenim je snizeni tlaku plynu v komote,
az na urovet tzv. Ultra High Vacua (< 1 - 1077 Pa). Toho docilime specialnim materidlem
komor a trubek a cerpanim atmosféry z téchto ¢asti pomoci sérii pump. V mikroskopu
TOF.SIMSS v CEITECu je pouzivana membranova vyvéva pro predcerpani, k ziskani
nizsiho tlaku je nasledné zapnut systém turbomolekuldrnich pump s asistenci titanové
sublimacni vyvévy. V§e je monitorovano Piraniho nebo Penningovou mérkou. Integrovany
vakuovy zasobnik slouzi k udrzovani lepSiho vakua uvnitf hlavni komory a redukci
provozniho ¢asu membranové vyvévy [4], [8].

3.2.2 Zdroj primarnich ionti

Aparat vzniku primarniho iontového svazku se sklada z iontového déla, série cocek
a apertur pro fokusaci a filtraci urcitych ionti podle poméru g/m. Naptiklad
v duoplasmatronu mtze dojit ke kontaminaci svazku a tim i vzorku ¢asticemi z nerezové
oceli (Cr, Fe, Ni) v iontovém zdroji.
Hlavni iontové délo uréené k analyze materialu vzorku v TOF-SIMSS5 je LMIG*. Vyuziva
se z divodu malé stopy svazku, velké proudové hustoty a izkého energiového rozlozeni

4 z angl. Liquid Metal Ton Gun (Source), Iontovy zdroj s kapalnou fazi kovu
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primarniho svazku. Jeho zakladnim principem je extrakce iontti bismutu z emitoru s teku-
tym kovem v elektrickém poli. DalSim operujicim prvkem muze byt galium (FIB sekce 4.4)
z diivodu jeho nizké teploty tani (29,8 °C) a tlaku pary. Ga je vétSinou i nereaktivni a ma

A4

jsou Mn, Bil*, In*, Au;;, kde n je nejéast&ji od 1 do 5, q od 1 do 3.

Kostra zdroje, elektricky obvod Extrakéni deska

l . Hrot jehly

( 1\ l
m > Primarni
ionty
(

/\_/

Izolace

Rezervoar -
Obr. 3.1: Jednoduché schéma LMIG zdroje. Jehla délky ~1 mm je udrzovana pod dosta-

tecné vysokym pozitivnim extrakénim polem k uvolnéni primarnich iontd. Pfevzato
a upraveno z [1].

V mikroskopu TOF-SIMS5 v LMIG zdroji se nachazi rezervoar bismutu (40 mg)
a manganu (ten je odseparovan vV hmotnostni filtru v tubuse zdroje) v pevném skupenstvi.
Rezervoar je napojen na wolframové vlakno, zahfatim BiMn na teplotu blizkou teploté
vypatovani, ste¢e BiMn po vlakné az na Spicku (vlivem kombinaci sily elektrické a povr-
chového napéti). V tomto stavu vydrzi LMIG n¢kolik stovek hodin az do vy¢erpani BiMn
vrstvy na vlakné wolframu. Poté se musi proces zahtivani opakovat. Ve chvili, kdy elek-
trické pole ve vrcholu hrotu z BiMn dosahne hodnoty ~10 V/nm, spusti se emise a Spicka
jehly se upravi do tvaru tzv. Taylorova kuzele. Jeho polomér v misté vzniku primarnich
iontl se pohybuje v jednotkach nm. Kladné ionty vylétavaji vlivem extrak¢éniho napéti,
pro Bi?fje optimalni energie 30 kV. Samotny zdroj iontd je udrzovan pod vysokym va-
kuem minimalné¢ 107° Pa. Elektrostatické Cocky a systém apertur Vv tubusu iontového
zdroje upravuji intenzitu a $itku pulsu primarniho svazku.

Mezi dalsi iontové zdroje, kterymi disponuje TOF-SIMS5 je dupolazmatron (Duo).
Vytvaii ionty 0~, 05 s vysokou odprasovaci rychlosti. Principem je tvorba elektrického
vyboje v rezervoaru s pozadovanym plynem. Pfivedenim magnetického pole vznika
plasma, ze které jsou extrahovany ionty.

Povrchové ionizacni® zdroj vytvaii alkalické ionty (Cs™) vyuzivané k odprasovani vzorku.
Cesium se uchovava v rezervoaru ve form¢ uhli¢itanu. Sublimaci se atomy cesia dostavaji
ke kontaktu se zahtatym wolframovym platem (ionizator). Extrakénim napétim jsou ionty
urychlovany.

lontovy svazek tvoreny ionizaci plynného klastru se vyuziva také jako zdroj urceny k od-
prasovani povrchu vzorku. Atomy Ar* nebo 05 jsou ve shluku velkych molekul v plynné
fazi. Klastrové ionty jsou tvofeny expanzi plynu o vysokém tlaku (25 bar Ar*,50 bar 01)
do oblasti vysokého vakua. Dopadem elektrontt dojde k ionizaci a jsou elektrostaticky

5 angl. Surface lonization, zn Sl
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urychleny a fokusovany na vzorek.

Fokusovany iontovy svazek® funguje na stejném principu jako LMIG s galiovymi primar-
nimi ionty. Nizky aperturni proud ve svazku umoziuje lepsi zobrazovaci rozliSeni nez Bi
LMIG. Primarn¢ slouzi ke tvorbé pfi¢nych tezl vzorka (viz 4.3) [1], [4], [9].

Cs"zdroj  GCIB

]

Zdroj e

B1 LMIG

Obr. 3.2: Pohled shora na uspofadani iontovych zdroju v TOF-SIMS5 mikroskopu. Tubus
analyzatoru s TOF detektorem zde neni zobrazen, je umistén kolmo na hlavni komoru.
Pievzato a upraveno z [9].

Tab. 3.1: Vlastnosti iontovych zdroju, které jsou soucasti TOF-SIMS5 mikroskopu.
Pievzato a upraveno z [1].

Zdroj | Druhiontd | Energie [keV] | Velikost stopy | Primarni ucel

LMIG Bil" < 30 100 nm | Chemicka analyza

Duo 05 <2 50 um Odprasovani, Y(M*)

Sl Cs* <2 30 um Odprasovani, Y(M™)
GCIB Art,03 < 30 8 um Odprasovani

FIB Ga* < 30 60 nm Uprava vzorku, tomografie

3.2.3 Time-of-Flight SIMS

Aparat sekundarnich ionti’ je ¢ast SIMS zafizeni, ve které jsou ionty vychazejici

z povrchu vzorku shromazdény, filtrovany a fokusovany na detektor. Sklada se z mnozstvi
elektrostatickych co€ek a deflektorli, energiového filtru (ohraniCuje energiove spektrum
sekundarnich iontli), hmotnostniho filtru a detek¢éniho systému (detekce sekundarnich iont
je popsana v odstavci 3.2.4). Celkové usporadani aparatu sekundarnich iontt, tedy i de-
tek¢ni schopnosti zafizeni, je dano praveé typem hmotnostniho filtru. Ty se déli na:

e Quadrupole

e Magnetic sector

6 angl. Focused lon Beam, zn. FIB
7z angl. secondary ion column
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e Time of Flight
Pomoci kombinace elektrického a magnetického pole jsou v prostoru analyzétoru filtro-
vany castice podle ur¢itych parametri. Tyto ¢astice poté dopadaji na detektor.

++++U
+++U

+U

+U

Puls iontl viech m/q =t =t
(my/q <myfq <m3/q)

Obr. 3.3: Schéma hmotnostniho separatoru kladnych iontii pomoci doby letu zalozeného
na dvojnasobné drdze letu pomoci odraznych panelil, na kterych je pfivedeno napéti. Puls
iontt vstupuje do TOF separatoru v riznych Casech v zavislosti na jejich poméru m/q.
Pievzato a upraveno z [1].

Separace Castic pomoci doby letu je hojné vyuzivanou metodou v mnoha zafizenich
SIMS. Jeji prednosti je detekéni schopnost ¢astic riznych poméri hmotnosti a naboje.
Naopak nevyhoda je spojena s moznosti ztraty detekénich limitdl, popf. s nartistem ¢asu
analyzy v dynamickém modu. Méti dobu letu €astice na urcité vzdalenosti a rozliSuje je
podle poméru m/q, kde m je hmotnost Castice a q jeji naboj (vétsina sekundarnich iontt
ma naboj *+1e, popf. nasobky e). Nejprve jsou sekundarni ionty urychleny napétim (U)
na urcité vzdalenosti (d), ziskaji kinetickou energii (E). Plati tedy:

1
Emv2 =qU (3.2)

Se znalosti délky drahy (L), kterou ionty urazi a s faktem, Ze t€Z8i atomy ziskaji mensi
rychlost nez atomy leh¢i, rovnice (3.2) se prepise takto:
m
t=1L qu (3.3)

V rovnici (3.3) je napéti U (obvykle se pohybuje v fadech jednotek az desitek kV) nahra-
zeno soudinem E - d. Charakteristickda délka trubky v dasové separaci je L~2 m. Cas,
za ktery nabita Castice urazi takovou vzdalenost, je tedy v fadech mikrosekund.

Problémem jsou poc¢ate¢ni podminky iontl pied urychlenim napétim. Naptiklad ¢as-
tice, které jsou urychleny tésné po sobé, jsou tézce rozlisitelné detektorem, nebo ¢astice
nachazejici se v ruznych mistech pole. Pro potlaceni podobnych vad véetné vzajemného
ovlivilovani ¢astic se vyuziva ¢asového oddéleni skupin sekundarnich iont. Toho se docili
pulsujicim primarnim svazkem [1], [10], [11].
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3.2.4 Detektor sekundarnich ionta

Detektory v SIMS zatizenich jsou zaloZeny na faktu, ze sekundarni ionty maji naboj.

Jedna se o pievod energie (hybnosti) jednoho iontu na elektricky proud. Ten je definovan
jako velikost naboje za jednotku casu, jeden iont za 1s je ekvivalentni proudu
1,602 - 10719 A. Detektor tedy prevadi podet iontl na veli¢inu jako je proud, ktery se déle
da zménit na veliinu zavisejici na frekvenci, napt. counts per second (cps). Uéinnost
se dale zvysSuje s rostouci dopadovou energii iontl (~4 keV).
Obecné detektory pro SIMS pracuji na vySe uvedeném principu, hlavni rozdily spocivaji
V detekcnich limitech (reakce detektoru), dynamickém rozsahu (pocet méfitelnych iontl
za sekundu) a schopnosti detektoru poskytnout informace o prostorovém rozlozeni dopa-
dajicich iontii. Nejznaméjsi z nich jsou: Faraday Cup (FC) a Elektronovy nasobic®.

Faraday Cup, pojmenovany po experimentatoru Michaelu Faradayovi, je jeden
Z nejstarsich senzorti proudu. Skladéa se z kovové izolované ,misky*, na kterou dopadaji
nabité Castice. Pti dopadu je naboj ulozen a pomoci zesilovace miize byt preveden na napéti.
Meéni¢ napéti/frekvence zaruéi prevod signalu do cps. Obr. 3.4 ukazuje schéma
jednoduchého FC.

Elektronovy ndsobi¢ se vyuziva pro detekci 1 jinych Castic nez iontl. Podstatou je,
aby méfené Castice byly po dopadu schopny sekundarni emise elektronu z povrchu. Prav-
dépodobnost sekundarni emise elektronu po dopadu iontu je nazyvana detekcni kvantova
uic¢innost. Emitované elektrony jsou poté urychleny na nasledujici elektrodu®, kde dochazi
k dalsi sekundarni emisi, tyto elektrony jsou urychleny na dalsi a tak dale. Tato kaskada
sekundarni emise miZe mit za nasledek mezi 10* az 10° elektront za jediny dopad iontu.
Jednim druhem takového nasobice je DD-EM. Ten je tvofen jednotlivymi elektricky izolo-
vanymi elektrodami, tzv. dynody. Hlavni vyhodou takového uspofadani je vysoka piesnost
a citlivost [1],[2], [3].

. Uzemnéni
-100V - (
I ) -W--.-TN-N-.-*- A TNT A T\MT | v ystupni
: !’ Tonty ﬂ/‘\/L 7 ﬂv\ sienal
Ionty | . I NINININININININD | [ 5181
Signal oLV
k zesilovaci -

Obr. 3.4: Schématické zobrazeni FC detektoru (vlevo) a DD-EM (vpravo). Ptevzato
a upraveno z [2].

3.3 Vystupni data

Obr. 2.1 poskytuje zakladni schéma SIMS metody s ukazkou vystupnich dat ve for-
matu hmotnostniho spektra, hloubkového profilovani a prostorovych snimkl (zobrazeni
ve dvou nebo tiech dimenzich).

8 angl. Electron multiplier
9 Urychlovaci napéti mezi dvéma elektrodami se pohybuje v rozmezi nékolika stovek voltt.
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3.3.1 Hmotnostni spektrum

Hmotnostni spektrum je graf zavislosti intenzity na poméru m/q. Intenzita se udava
napt. V [cps], nejCastéji se zobrazuje v logaritmickém méfitku z divodu velkého dynamic-
kého rozsahu. Méfeny jsou jen ty sekundarni ionty, které vyhovuji pfeddefinovanému
poméru m/q a polarité. Data jsou ovSem zatizena nékolika chybami, nastavaji naptiklad
piipady tzv. hmotnostni interference’®. K tomuto jevu dochazi pfevazné u &astic s vyssim
protonovym c¢islem z diivodu CetnéjSich kombinaci atomu vytvarejicich molekuly. Jedna
se o prekryv spektralnich ¢ar vlivem podobnosti hmotnosti sekundarnich iontti riznych
prvkli. Schopnost pfistroje si poradit s interferencemi je dana hmotnostnim rozliSenim,
viz rovnice (3.1). To se muze lisit o hmotnostni jednotku'!, oznadované jako nomindini
hmotnostni rozliseni [1], [3].

3.3.2 Hloubkovy profil

Hloubkové profilovani v dynamickém rezimu SIMS umoZznuje ziskani informace
0 vzorku také z ¢asti pod povrchem. Sledovanim intenzity urcitého prvku v pribéhu ¢asu
ziskame hloubkovy profil takové castice. To muze byt uskutecnéno v hloubce par
nanometrti aZ do fadu n&kolika mikrometrd. Obdrzena data jsou ve form¢ grafu zavislosti
intenzity sekundarnich ionti na ¢ase odprasovani. SIMS disponuje funkci tzv. profilometr,
kterd urcuje konecnou hloubku krateru vytvofeného priméarnimi ionty, provede de¢leni
celkovym ¢asem odprasovani a ziska tak prumérnou odprasovaci rychlost. Dal§im
vystupem hloubkového profilovani mize byt i graf koncentrace ¢astic na hloubce.

Hloubkové rozliseni se pohybuje v rozmezi jednotek nm. Je ovliviiovano mnoha fak-
tory jako pfesnost urceni hloubky krateru, homogennost signalu, odolnost ¢asti materialu
vuci odprasovani apod [1], [12].

3.3.3 Prostorové snimky

Intenzita sekundarnich iontl v zavislosti na poloze na vzorku ur€uje prostorové zob-
razeni atomt a molekul. 3D profil je zkonstruovan piekryvanim 2D snimki jako funkei
zavisejici na ¢ase odprasovani a tim i hloubkovém profilu. Vétsina 3D snimka byva zkres-
lena z dtivodu rizné odpraSovaci rychlosti ¢asti snimku a ze hloubkové rozméry jsou velice
malé v porovnani s prostorovym snimkem (nespravné meéfitko). Rozméry 2D obrazka
se pohybuji v fadech desitek az stovek um.

V zobrazovacim modu primarni svazek postupné skenuje vzorek a pocitac si uklada inten-
zitu sekundarnich iontd jako funkci pozice primarniho svazku. Mezni lateralni rozliseni
miuize pro posledni generaci LMIG zdroje dosahovat 20 nm [1], [3].

10 Typickym piikladem je analyza Zeleza (56Fe*) v kiemiku (28Si7), maji stejny pomér m/q.
11 angl. Atomic mass unit, zn. u
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4 RASTROVACI ELEKTRONOVY MIKROSKOP

V této Casti bakalafské prace se zabyvam principy a fungovanim elektronového
mikroskopu a jeho soucasti, zejména tedy popisem zatfizeni TESCAN LYRA3, na kterém
jsem méiil ve vyzkumném institutu CEITEC. Rastrovaci elektronovy mikroskop® je typ
mikroskopu, kde fokusovany elektronovy svazek je namifen na vzorek a postupné rastruje
(skenuje) po povrchu a generuje snimek s rozliSenim obvykle lepsim nez 10 nm. Obraz je
vytvaten detekci sekundarnich nebo zpétné-odrazenych elektronti? emitovanych z mista
skenovani pomoci primarniho svazku. Soucasti zafizeni systému LYRA3 je také
fokusovany iontovy svazek (FIB) vyuzivajici se jako mikro- a nano-obrabéci nastroj
pro manipulaci a upravu materiali. Déle je k mikroskopu p¥ipojen detekéni systém EDX®
a GIS* (viz 6.1.1), ktery vytvafi potiebnou atmosféru v komote naptiklad pro depozici

platiny a wolframu pro ptipravu lamel [13], [14], [15].
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Obr. 4.1: Zakladni schéma rastrovaciho elektronového mikroskopu s Gaussovskym profi-

lem svazku. Pfevzato a upraveno z [16].

1 angl. scanning electron microscopy, zkratka SEM

2 angl. backscattered electrons (BSE)

3 z angl. Energy Dispersive X-Ray Detecttion, energiové dispersni spektroskopie
4 z angl. Gas Injection System, systém vstikovani plynu
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4.1 Principy rastrovaciho elektronoveho mikroskopu

Rastrovaci elektronovd mikroskopie vyuzivd urychlenych elektronit k zobrazeni
a zvétseni zkoumaného vzorku. Na rozdil od prozafovaci elektronové mikroskopie®,
kde se castéji projevuje vinovy charakter elektronu na zakladé DeBroglieho vinové délky:

h
A== (4.1)

kde h je Planckova konstanta a E je energie elektronu dana vztahem E = e - U, se u SEM
vyrazngji uplatiiuje ¢asticova povaha. Na zékladé tohoto principu u SEM neni tieba vzorky
n¢jak vyrazné upravovat. Jejich velikost se mize pohybovat az do desitek mm. Dopadajici
elektronovy svazek o energii E = 200 V — 30 kV tedy postupné bod po bodu skenuje po-
vrch a ziskava tak snimek vzorku. V kazdém bodé dojde k interakci elektronového svazku
S materialem, vznika fada detekovatelnych signala (¢astic) a s nimi Ize poskladat vysledny
snimek vzorku. Sekundarnimi ¢asticemi mohou byt zpétné-odrazené elektrony (BSE),
sekundarni elektrony (SE), Augerovy elektrony (AE) a zdreni X-ray [16].

4.2 Elektronovy zdroj

Zékladem jakéhokoli elektronového mikroskopu jsou elektrony. Jejich emisi,
urychlenim a fokusovanim na vzorek ziskdme potiebny svazek k zobrazeni topografie
povrchu pro studium jeho vlastnosti a slozeni. Pro praktické uc¢ely SEM je dulezitd moznost
upravy vSech parametrti svazku jako je urychlovaci napéti, velikost proudu, velikost bodu
dopadu® apod. Soustava elektrickych a magnetickych poli je zahrnuta v tubusu za Gicelem
pohybu elektronového svazku po vzorku, naklonu svazku pod thlem, rotace a stereo
prohlizeni. Odklonéni od ptivodniho sméru a zabranéni elektronim dopadnout na vzorek
zpusobuje tzv. beam blanker. V soucasné dobé existuji dva zakladni typy komeréné
dostupnych zdroju elektrontl, termoemisni a autoemisni [17], [18].

4.2.1 Termoemisni zdroje

V termoemisnich zdrojich jsou elektrony nachazejici se v materidlu, ze kterého je vy-
robena katoda, na fermiho hladiné Er vytahovany termickou excitaci, aby piekonaly
vystupni praci ®. Vlakno je zahiivano pomoci elektrického proudu, elektrony jejichz ener-
gie (Estreani = kgT:) timto postupem piesahne vystupni praci, opusti katodu a stanou
se z nich volné elektrony. Vystupni prace se 1i$i podle toho, jaky prvek je pouzit na katodu.
Hustota proudu takové emise je popsana Richardsonovym zékonem:

@
jo = AT? exp (— kBTc) ) 4.2)
kde A reprezentuje konstantu materialu, ze kterého je vyrobena katoda, kz je Boltzmanova
konstanta a T, je teplota hrotu katody, ktera pro wolfram dosahuje hodnoty
T, = (2500 — 3000) K. Pravé zhavené wolframové vldkno ve tvaru ,,V* je nejCast&jSim
zdrojem elektronli. Ty po piekonani vystupni prace opoustéji katodu a jsou urychlovany
elektrickym polem o napéti U = (1 —50) kV kanodé. Za katodou je navic umistén

5 angl. Transmission Electron Microscopy, zkratka TEM
6 angl. spot size
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tzv. Wehneltiv vilec, ktery slouzi k prvotni fokusaci elektronti do jednoho svazku. Je nabit
na maly zaporny potencial dostatecné velky k Gpravé trajektorie elektront, ale ne tolik,
aby odstinil kladné nabitou anodu. Napéti mezi katodou a Wehneltovym valcem se an-
glicky nazyva bias voltage. Zivotnost elektronového zdroje je limitovana mirou vypatovani
katodového materialu, proto je cely systém umistén ve vakuu, aby se zabréanilo oxidaci.
Dal$im materidlem zhaveného vldkna mize byt LaBg, ktery md mensi vystupni praci.
nost.

Schottkyho emisni zdroj vznika upravou termoemisnich zdroji. KdyZ se zvysi inten-
zita elektrického pole E na katod¢, dojde ke zméné€ vystupni prace na tzv. efektivni.

e|E|
4me,,

G r=b—e (4.3)
Predpokladejme, ze intenzita je dana vztahem E = U/r, kde r je pramér hrotu konce
vlakna. Vyznamnd zména vystupni prace nastava pii poloméru r < 1 um. Naptiklad
vystupni prace u wolframu pfi teploté T = 2800 K je & = 4,5 eV, zten¢enim $pic¢ky hrotu
na hodnotu r = 0,1 — 1 um a pouzitim povlaku ZrO na W dojde ke sniZeni vystupni prace
na ®,r = 2,7 eV. Pokles vystupni prace ma za nasledek nizsi teplotu pro emisi elektroni
ze zhaveného vlakna. Nevyhodou upravy povrchu wolframu je potieba jeste kvalitnéjSiho

vakua, v fadech 107 Pa [16], [19], [20].

Optiqké 0sa Zahfivani
i —vldkna

Hrot vldkna

5 g
T; Bias
z napéti
o3
=
(]
= -
=
=
—O
+

hladiny

Emisni proud

Obr. 4.2: Vlevo: schéma termoemisniho zdroje, zakladem je trioda (katoda, Wehneltuv va-
lec, anoda). Pfevzato a upraveno z [21]. Vpravo: Komeréné vyrabény Schottkyho emiter
ZrO/W. Ptevzato a upraveno z [20].

4.2.2 Autoemisni zdroje

U autoemisnich zdroj dochédzi k emitovani elektronli zejména vlivem siln¢ho
elektrostatického pole (studend emise), avSak muze jit 1 o kombinace s termoemisnim
systémem. Gradient intenzity elektrického pole dosahuje hodnot vétsich nez 107 V/cm.
Pole otakové intenzit¢ dokazi zmensSit Sitku potencialové bariéry (vystupni prace,
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kterou elektrony museji prekonat, aby doslo k vytvofeni volného elektronu) az na par nm.
Elektrony z fermiho hladiny v katodé mohou protunelovat skrz bariéru na zakladé¢
kvantové-mechanického jevu. Takovym zdrojim se fika FEG’ a potiebuji ultra-vysoké
vakuum az 10~8 Pa [16], [21].

4.3 Interakce elektroni s pevnou latkou

Vzniklé urychlené elektrony jsou fokusovany soustavou ¢ocek a apertur do podoby
primarniho svazku, ktery dopada na vzorek. Jak jiz bylo zminéno v odstavci 4.1, interakci
primarniho svazku se vzorkem vznika fada Castic, které je ptistroj LYRA3 schopny dete-
kovat. Primarni elektrony interaguji s pevnou latkou na atomarni Grovni formou rozptylu.

Primérni elektronovy svazek

Brzdné zareni E,
w-s

BSE Brzdné
, zafeni E,
Charakteristické a SE

BSE

Obr. 4.3: Interakce primarnich elektront s jednim atomem vzorku v Bohrové modelu.
Ptimé ¢ary reprezentuji drahy elektronu, vlnité fotony. Primarni elektron letici blizko jadra
atomu vyzafi foton o energii E;. Ve vétsi vzdalenosti od jadra vznika foton o energii E,,
E; > E,. Primarni elektron vyrazi elektron z vnitini slupky, vznika SE. Z vngjsi slupky
rekombinuje do prazdného mista jiny elektron za vzniku charakteristického rentgenového
zareni. Pfevzato a upraveno z [32].

Elasticky (pruzny) rozptyl je interakce primarniho zaporné nabitého elektronu s klad-
nym jadrem atomu vzorku. Béhem této srazky nastane zména trajektorie elektronu, dojde
také k zachovani vétSiny jeho energie az na ukor brzdného zateni, které elektron emituje
pii zméné sméru pohybu.

Neelasticky (nepruzny) rozptyl nastava prevazné béhem interakce primarniho elek-
tronu s elektronovymi obaly atomil ve vzorku, béhem niZ primarni elektron ztrati ¢ast
nebo vétsinu své kinetické energie. Velikost ubytku energie zavisi na typu interakce:
plazmonova excitace (srazka: primarni elektron-volny elektron, ztrata v jednotkach az de-
sitkach eV), obalova excitace (srazka: primarni elektron-elektron v atomovém obalu
vzorku, ktery excituje do vySsiho energiového stavu nebo je emitovan ven ze vzorku

7z angl. Field Emission Gun
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ve formé SE, anebo tato energie mize byt vyzarena ve formé fotonu). Excitace probihaji
u elektronti do fermiho meze a pouze Vv diskrétnich energiovych rozdilech pocate¢niho
a koncového stavu [16], [19], [22].

Interakci primarniho elektronu s elektronem z vnitini vrstvy atomu muze dojit
k pfeskoku na vyssi energiovou hladinu. Prazdné misto je posléze zaplnéno nékterym
elektronem z vngjsi slupky za vzniku svételného kvanta E = hw, kde 7 je redukovana

Planckova konstantaa w = ¢ 27” je uhlova frekvence, c je rychlost svétla ve vakuu. VIinova
délka pro rentgenové zaieni se pohybuje v rozmezi A = (0,001 — 10) nm, energie je
v fadech keV. Energie emitovaného fotonu je shodnd s deexcitacni energii, ktera je dana

rozdilem energii po¢ate¢niho a koncového stavu. Ve smyslu Bohrova modelu atomu je
nejjednodussi prechod na hladinu K. Tato energie je rovna:

1 1
AE = E, —E, = —R(Z — 1)? (ﬁ - F) ) (4.4)
4
kdeR = —— = 13,6 eV oznacuje ionizacni energii atomu vodiku, Z reprezentuje atomové

8€2h2
Cislo, naboj je dan sou¢inem q = Z - e. Pfechod na hladinu n = 1 z hladiny n = 2 se na-
zyvé K,, z hladiny n = 3 zase Kg.
Pravé diky kvantovani energiovych ptechodl a vinovych délek emitovaného zateni 1ze pro-
vést chemickou analyzu slozeni materialu detekci tohoto rentgenového zateni (EDX) [16].

4.3.1 Sekundarni elektrony

vvvvvv

na zaklad¢ nepruzného rozptylu primarniho elektronu na elektronovém obalu atomu
ve vzorku (obr. 4.3). Elektrony ve vnéjsich vrstvach obalu (vodivostni nebo valenéni pas)
mohou touto sraZkou piijmout dostatek energie k excitaci do vysSiho energického stavu,
popiipadé i K pfekonani vystupni prace a opustit atom. Pokud se nachazeji dostate¢né
blizko povrchu (maximalné né€kolika nm), opusti povrch vzorku a jsou detekovany. Jejich
nizka vystupni energie (jednotky az desitky eV) umoziiuje detekci pomoci pozitivné nabité
miizky (~400V) umisténé na okraji pohyblivého stolku pro vzorky. Nasledné jsou
urychleny napétim ~5 kV a dopadaji na fotonasobic, kde jsou méieny kvanta svétla, ktera
tyto elektrony generuji. RozliSeni snimkii vytvofenych pomoci sekundarnich elektronii
se pohybuje okolo 10 nm a vyhradné ptedavaji informace o povrchové vrstvé a topografii
vzorku [16].

4.3.2 Zpétné-odrazené elektrony

Zpétné-odrazené elektrony spolu se sekundarnimi elektrony patii také mezi nejdile-
nebo to jsou primarni elektrony proniknuté hloub&ji do materialu (okolo 1 um) a nasledné
kaskadou srazek se dostali zpét ptes povrch pry¢. Jejich energie se pohybuje
okolo 70 % piavodni energie, na kterou jsou urychleny primarni elektrony. Konvenci je
déano, Ze elektrony s energii Ez > 50 eV se povazuji za BSE a ty s energii Egz < 50 eV
jsou SE. Pravdépodobnost 1, Ze elektron unikne ze vzorku pies povrch ve formé zpétné-
odrazeného elektronu, je dana rovnici:
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(4.5)
50

kde Ipgp predstavuje proud, ktery vytvoii zpétné-odrazené elektrony na detektoru a I, je
proud elektronové sondy. Analogicky se rovnice piepiSe pro sekundarni elektrony. Rovnice
(4.5) reprezentuje vlastné vytdZek zpétné-odrazenych elektronti®, celkovy jejich pocet v za-
vislosti na poctu primarnich elektronii zavisi hlavné na chemickém slozeni vzorku. Obecné
se tento pomér pohybuje okolo 1/3. Pro detekci BSE je dulezita pozice detektoru vici
vzorku (detekovany jsou jen ty elektrony, které po interakci s povrchem jsou odrazeny
pfimo na néj) a ptitomné brzdici pole pro separaci SE od BSE a pro zabranéni nove vznik-
lych SE generovanych pomoci BSE zpétnému navratu na vzorek.

Na obr. 4.4 je naznacen prufez vzorkem zobrazujici sekundarni ¢astice. BSE zabiraji
mnohem vétsi oblast nez SE, poskytuji tedy lepsi materidlovy kontrast. Na difrakci zpétné-

odrazenych elektront je zalozena metoda EBSD® slouzici k méfeni krystalickych materialii
[16].

ggPrimarni elektrony

o i Augerovy e
Char. rtg. zafeni (5nm) BSE (2pum)

(10 pm)

Penetraéni hloubka

fluorescenc vl _
Brzdne rtg. zafeni
Obr. 4.4: Prufez vzorku béhem bombardovani primarnim svazkem elektronti se zobraze-

nou penetracni hloubkou a ptivodem vzniku detekovatelnych signalt. Pfevzato a upraveno
z [16].

Dalsi jevy, které mohou vzniknout pfi interakci primarniho elektronového svazku
S pevnou latkou, jsou:
e Ve velmi tenkém vzorku (desitky az stovky nm) muze dojit k prichodu
elektront skrz vzorek — vznikaji transmisni elektrony (zaklad TEM).
e Absorpce elektronu.
e Emise fotonu o jiné vlnové délce, nez je charakteristické rentgenové zareni

8 angl. backscattered electron yield
9 Electron Backscatter Diffraction
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(katodoluminiscence, brzdné zafeni?).

e Brzdné zafeni vznika pii zméné rychlosti elektronu.

e Poruseni chemickych vazeb.

e Sekundarni emise rentgenového zateni.

e lonizace.

e EBIC! — vyuziti béhem zkoumani polovodiéti, zobrazeni p-n prechodu [19].

4.4 Fokusovany iontovy svazek

K elektronovému mikroskopu je v mnoha ptipadech ptidavan dals$i zdroj nabitych
castic — fokusovany iontovy svazek, velice popularni technika upravy vzorkl nejen v po-
lovodicovém primyslu. Takové konfiguraci FIB-SEM se fikd DualBeam a umoziiuje
kontrolu préace pii tpravé, depozici a odpragovani. Uhel mezi dvéma tubusy je 55 °, pra-
covni vzdalenost pro SEM je 9 mm, pro FIB je 12 mm. Naklon drzaku se vzorky je mozny
0 stejny uhel, tudiz ionty mohou dopadat ptiblizné pod pravym thlem. Zafizeni FIB je
velmi podobné zdroji iontt ur¢enych k analyze v mikroskopu TOF-SIMSS5. Primarni ¢astici
je zde t&€zky iont s vysokou Kinetickou energii. FIB zdroj generuje DC svazek o mens$im
bodu dopadu a vétSim jasu.

Nékteré SIMS iontové zdroje jsou jiz popsany v Kapitole 3.2.2. Mezi nejcastéjsi
zdroje iontfi pro FIB patti napt. Xe plazmovy FIB, GFIS? vyuzivajici silného elektrického
pole pro ionizaci plynu.

4.4.1 Interakce iontu se vzorkem

Po vytvofeni primarnich iontd dojde k jejich fokusaci vlivem soustavy apertur a jako
primarni iontovy svazek dopadaji na povrch. Podle velikosti proudu iontl ve svazku se za-
kladni funkce FIBu déli na:

Asistence pii depozici napt. Pt pomoci GIS ~300 pA.

e Hrubé odprasovani ~(5 — 10) nA.

e Uhlazovani, lesténi ~1 nA.

e Zobrazovani ~1 pA.
Jediné castice, které jsou po interakci primarnich iontti detekovany a vytvareji tak obraz
povrchu pomoci topografického ale 1 materidlového kontrastu, jsou sekundarni elektrony.
Jedna se o podobny princip jako pii interakci primarnich elektrond. Jejich vznik a detekce
je popsana v podkapitole 4.3.
Chovani ionti v pevné latce se vénuje ¢ast 2.3.1 [15].

10 Brzdné zafeni vznika pfi zméné rychlosti elektronu (Obr. 4.3).
11 7 angl. Electron-Beam-Induced Current, Indukce elektrického proudu elektronovym svazkem
12z angl. Gas Field lon Source
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Obr. 4.5: Porovnani hloubky penetrace kolmo dopadajicich elektroni (vlevo) a iont
(vpravo) s energii 30 keV do vzorku z amorfniho kiemiku. Cervena barva piedstavuje
zpétné-odrazené a modra absorbované elektrony. Pievzato a upraveno z [19]
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5 POLOVODICOVE MATERIALY

V této kapitole jsou popsany zékladni principy a fungovani polovodi¢ovych struktur,
zejména tedy Cinnost bipoldrniho tranzistoru S izolovanym hradlem, které jsou soucasti
zafizeni pracujici na principu integrovaného obvodu. Vzorek struktury obsahujici
tyto tranzistory jsem obdrzel od firmy ON Semiconductor s poboc¢kou v Roznové
pod Radhos$tém a s jejich svolenim jsem soucastky proméfoval.

5.1 Vyvoj tranzistorovych soucastek

Od vynélezu prvniho tranzistoru v roce 1947! se mikroelektronika a integrovany ob-
vod vyvijely obrovskou rychlosti do dne$ni podoby. Podle tzv. Moorova zdkona
(Electronics magazine, 1965) se ekonomicky vyplati vyrabét ¢ipy do zatizeni, jestlize
se pocet tranzistor zhruba kazdych 24 mésicti zdvojndsobi. Tato predikce je spjata
se zmenSovanim soucdstek, které urcité¢ n¢jaky sviy limit maji. Na zdkladé Landauerova
principu (teplo odevzdané pii smazani dat) a zmenSovani soucastek budou nejspis v bu-
doucnosti tranzistory zalozené na jiném fyzikalnim principu (napf. tunelovani).
V soucasnosti nejvykonngjsi mikroprocesory maji nejmensi velikost obvodu 10 nm a ¢itaji
1 - 1010 tranzistort [23], [24].

Bipolarni tranzistory byly v minulosti nedilnou soucasti spinact vykonu. Zakladem
je jednoduchy P-N ptechod, ve kterém soucasné putuji majoritni i minoritni nosi¢e naboje.
Nemohou byt ale zapojeny do IC? kde by byly ovladdny napétim na hradle. Obecné je
systém s bipolarnim tranzistorem tézkopadny design obtizny na vyrobu a ndkladny
na implementaci do spotiebitelskych a primyslovych aplikaci ([23, 737 s.]).

5.1.1 MOSFET

Mezi asto pouzivané tranzistory v polovodi¢ovém priimyslu patii MOSFET?. Obsa-
huje tii vyvody, které se vyuzivaji k zesileni vstupniho signalu. Elektrony putuji z emitoru*
do kolektoru® v zavislosti na elektrickém poli uvnitf souéastky, které je ovlivnéno napétim
na hradle®.

Princip spociva v dotovani polovodice a vytvofeni materialu typu P. Do tohoto sub-
stratu jsou vnofeny dvé ¢asti typu N, ke které jsou pies kovové piivody pripojeny D a S.
Navzajem jsou spojeny tenkou vrstvou (kanalem) také z typu N. V misté kontaktu hradla
s polovodicem se nachazi tenka vrstva oxidu kiemiku slouzici k izolaci elektrického kon-
taktu. Po pfilozeni napéti Upg mezi kolektor a emitor (kladna elektroda je ke kolektoru)
zacCinaji protékat elektrony Ip¢ pies kanal z polovodice typu N. Pokud je ale ptipojeno za-
porné napéti Ugg na hradle, dojde k vytvoreni elektrického pole, které brani pohybu
elektronti v tenké vrstvé mezi D a S. S rostoucim napétim Ugg roste ochuzena bariéra

1 W. Shockley, J. Bardeen, W. Brattain, Nobelova cena 1956

2z angl. Integrated Circuit, integrovany obvod

3 z angl. Metal Oxide Semiconductor Field effect transistor, polem fizeny transistor se strukturou kov-oxid-
polovodi¢

4angl. source, zn. S

5angl. drain, zn. D

6angl. gate, zn. G
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mezi substratem (polovodi¢ typu P) a kanalem (polovodi¢ typu N) a roste proud Is. Vyu-
ziti MOSFETu v integrovaném obvodu spociva ve dvou stavech, prochazi-li elektricky
proud mezi D a S nebo ne. V binarni aritmetice toto mize mit vyznam ,,1 nebo ,,0. Jelikoz
vV obvodu neni zadna pohybliva soucastka, pouze ménici se napéti na hradle, zapinani a vy-
pinani tranzistoru probiha s velkou frekvenci. Nevyhodou MOSFET systému je nardst
odporu pfi vyssich hodnotach napéti.

D G S
| izolace I
I g
2 n 72 bs —= n
substrat (polovodi¢ typu p)

)

Obr. 5.1: Jednoduché schéma tranzistoru fizeného polem (MOSFET). Velikost proudu /g
je ovlivilovan napéti mezi G a S. Ochuzena oblast mezi kanalem a substratem neni zakres-
lena. Pfevzato a upraveno z [26].

Pfi zapojeni bipolarniho tranzistoru a MOSFET struktury v jednom obvodu vznikne
tzv. Darlingtoniiv obvod. Vyuziva se vysoké proudové hustoty a ovladani celého systému
elektrickym polem. Napétim U;s na hradle vznikne bazovy proud, ktery sepne a spusti
bipolérni tranzistor. Toto hybridni zapojeni ma ale fadu nedokonalosti, obé soucastky musi
mit stejnou schopnost blokovani vysokého napéti a bazovy proud je pomérné velky k udr-
Zovani systému ve stavu ,,zapnuto* stejné tak ve stavu ,,vypnuto [25], [26].

5.2 IGBT

Koncept zatizeni IGBT’ byl vyvinut v 80. letech minulého stoleti. Kombinuje ope-

racni schopnosti bipolarniho tranzistoru (nizky ubytek napéti, vysoka proudova hustota)
a zafizeni MOSFET (mozZnost ovladani hradlem, vysoka vstupni impedance). Mnoho ele-
mentl V Cipu se sklada pravé z IGBT struktury, vyuzivaji se ve vyvoji elektromobili,
ve vlacich, v stereo systémech s proménnym zesilovacem.
Zékladni strukturou IGBT je Ctyi-vrstva sekvence polovodici N-P-N-P (P-N-P-N),
které jsou fizeny napétim na hradle. Vytvaii se tak zakladni tyristorova struktura. Pfidanim
pozitivniho napéti na hradlo se spusti tyristor, zatimco pfidanim negativniho napéti se ty-
ristor vypne z divodu nartstu proudu nad jeho meze. Tyristor byl ptivodné povazovan za
selhani kvili ztratdm napéti na hradle. AvSak pfidani P* vrstvy pro injekci minoritnich no-
sict (diry) do N-driftové oblasti ma za nasledek pokles odporu.

Je-1i IGBT na obr. 5.2 v oblasti J; v propustném sméru (kolektor je vi¢i emitoru
pifipojen na kladné svorce), dochazi k prutoku proudu timto pfechodem. Ptechod J, je
ale zavérny a ochuzena bariéra se zvétsuje v misté N-driftové oblasti. Pokud je ale na hradlo
ptivedeno kladné napéti, v oblasti typu P se hromadi zaporny néboj na hrané s izolatorem

7z angl. Inulated Gate Bipolar Transistor, bipolarni tranzistor s izolovanym hradlem
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CMOSFET Emitor
//7/////// ///////////

L Gate - | N+

SF——7 ~—"
i § | Channel

=1 .

= N-driftova oblast

N3 T J
ea) i

----- P vstiikovaci oblast

Kolektor

Obr. 5.2: Prufez symetrického usporadani IGBT. Pievzato a upraveno z [23].

umérné podle velikosti napéti na hradle. Vznika inverzni vrstva (Channel), ktera umozni
piechod elektrického proudu z N driftové oblasti do N* pies P oblast. Tento proud funguje
na principu bazového proudu v tranzistoru P-N-P zobrazeném na obr. 5.2. Takto vznika
zapojeni IGBT v celkovém propustném sméru s kladnym kolektorem. P* oblast vsttikuje
diry do N-oblasti a zaroven do této oblasti putuji také elektrony z P oblasti. S rostouci
koncentraci nosic¢t naboje v N-driftové oblasti roste vodivost této oblasti.

Kdyz je na kolektor pfipojeno zaporné napéti, prechod J; se stdva zavérnym a J,
propustnym. Inverzni vrstva v P oblasti zanikd vlivem nulového napéti na hradle.
Maximalni napéti pro vytvoreni zavérného sméru a vypnutého stavu je dano vertikalnim
tranzistorem s prechodem P-N-P. Kolektorovy proud klesa exponencialné [23], [27].

I ‘Jl
¢ Oblast
aktivniho vedeni U
GE
/
; Oblast
saturace
L~
L
/ UGE:
P f r roor UCF
Oblast blokovani Oblast blokovani :
v zavérném sméru v propustném sméru

Obr. 5.3 Voltampérova charakteristika IGBT. I je kolektorovy proud a U je napéti mezi
kolektorem a emitorem. Existence malého proudu i pii nulovém napéti na hradle je z du-
vodu minoritnich nosi¢t naboje. Takovému stavu se angl. fika. cut-off, kde IGBT nevede
proud. Od ur¢ité hodnoty Uy je IGBT v oblasti saturace napéti.
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5.3 TIGBT

Na zékladé podoby hradla (G), jeho tvaru, velikosti apod. se da docilit riiznych
vystupnich charakteristik i piesto, ze ibytek napéti na MOS ¢asti IGBT je maly v porovnani
se ztratami na bipolarnim tranzistoru (N-driftova oblast). Ackoli pii vy$Sich spinacich
frekvencich se tento vliv ztrdt pomérné vyrovna z divodu snizeni proudového zisku
bipolarniho tranzistoru. Jedna z moznych uprav je tzv. UMOS, hradlo je ve tvaru pismene
U. Takova tprava se nazyva TIGBT®. Zakladni princip fungovani IGBT se zménou hradla
nemeni.

Zménou hradla dojde k zmenseni P oblasti (0,5 um) a pfemosténi dérového proudu.
Pti urcité hodnoté proudové hustoty elektrony putuji nejen pies inverzni kanal, ale i pfimo
z N* do N-driftové oblasti, to zpiisobuje rychlejsi spinani tyristoru. Bylo také prokazano,
7e ipravou hradla redukuje pokles napéti vlivem parazitniho JFET® efektu. Dal&i vyhodou
je zkraceni vzdalenosti mezi jednotlivymi butikami na ¢ipu, coz ma za nasledek vyssi prou-
dovou hustotu celého zatizeni (U; = 45V, p = 12600 A/cm?) [23], [27], [28].

Hradlo (G) Emitor

= <?—-_ 0,5 um

|

5 um N 75 pum

N-driftova oblast
10 um

p))

e
P

Vi
N\
N* Buffer vrstva |, 6um

P+ \ | 5um

Kolektor

Obr. 5.4: Schéma struktury Trench IGBT s upravenym trench emitorem. Znazornény jsou
piiblizné velikosti jednotlivych ¢asti a s trasou elektronti /.. Pievzato a upraveno z [28].

8 z angl.Trench Insulated Gate Bipolar Transistor, trench — &esky zakop.
9 z angl.Juction Gate Field Effect Transistor
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6 2D A 3D ANALYZA MATERIALU

V této kapitole jsou ukazany postupy a vysledky chemické analyzy materialti. Zna-
lost prvkové a molekulové distribuce je nezbytna soucast pro zjisténi ptivodu vad, necistot
apod. Pomoci 2D a 3D SIMS analyzy v kombinaci s transmisni elektronovou mikroskopii
lze dosahnout komplexni informace o daném vzorku. V tomto méteni byl pouzit detektor
transmisnich elektronli v rastrovacim mikroskopu. Metody jsou velice Casto vyuzivany
Vv polovodi¢ovém primyslu. VSechna méteni byla provedena v laboratotich CEITEC Nano
v ISO trid¢ 8 ¢istych prostor.

6.1 Analyza lamel TIGBT

Lamela je ¢ast materialu, ktery byl vyjmut ze vzorku za ucelem dal§iho zkoumani.
Nejcastéji je pojem spojovan s velice tenkou vrstvou obdélnikového tvaru extrahovaného
z prafezu vzorku podobného zakopu tvaru tzv. U-pattern geometry (viz obr. 6.4 vlevo)
a slouziciho k analyze na transmisnim elektronovém mikroskopu. Pfipravu takové lamely
jsem vytvarel na elektronovém mikroskopu TESCAN LYRA3 (kapitola 4). K ptipravé la-
mely je zapotitebi kombinace FIB-SEM, GIS a nanomanipulatory. V této podkapitole je
popsan kratky postup piipravy lamely vytvotené z Cipu TIGBT vcetné navazujiciho méteni
detektorem proslych elektron. Rad bych podékoval Ing. Evé Kolibalové, Ph.D.
za poskytnuti zakladniho manualu pfipravy lamel.

6.1.1 GIS

Gas Injection System je systém vstiikovani plynu, tzv. prekurzoru, v misté skenovani
elektronového nebo iontového svazku. Sklada se ze zasobniku prekurzoru v kapalné, pevné
¢i plynné fazi. Pfed zahdjenim prace je prekurzor ohfivan na pracovni teplotu z divodu
zabranéni ulpéni plynu uvnitt vstfikovaci trysky.

GIS - FIB -
Systém Fokusovany iontovy svazek
vstiikovani s
plynu Tekava latka,
3 desorpce
'’
°
L2 9 % ./ Difuze,

* 4 *®  adsorpce

vvvvvvvvvvv

Obr. 6.1: Princip depozice materialu pomoci fokusovaného iontového svazku. Prevzato
a upraveno z [19].
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Reakeci s elektrony nebo ionty (FEBID a FIBID)! dojde k adsorpci molekul plynu na po-
vrchu vzorku a rozlozeni na tékavé a netékavé slozky. Netékavé komponenty setrvavaji
na povrchu vzorku, dochazi k depozici, a tékavé desorbuji z povrchu. Podobnym procesem
vznika leptdni. Zda dojde k depozici ¢i leptani zavisi na chemickém slozeni pouzitého pre-
kurzoru. Vysledkem depozice je narist nového materialu na povrchu vzorku v misté
skenovani svazku [19], [29].

6.1.2 Pribéh ptipravy lamely

K piipravé, vyzvednuti a uchyceni lamely na urcité misto je nedilnou soucasti systém
nanomanipulatori. Nanomanipulatory jsou zafizeni pro fyzickou manipulaci s objekty
malych rozmérd, které jsou zkoumdany elektronovym mikroskopem pod vysokym vakuem.
V takovém prostiedi se zacinaji projevovat vyznamné ucinky Van der Waalsovych
a elektrostatickych sil oproti gravitacni sile. Jsou zaloZeny na piezoelektrickém efektu,
ktery umoZituje precizni ovladani pii Gpravé nanodrati nebo ovladani blok vyjmutych
ze vzorku. Na nanomanipulator je upevnén wolframovy hrot délky cca 50 mm a poloméru
0,5 mm. Spi¢ka hrotu méa polomér 100 nm [30].

Pied vyCerpanim pracovni komory se vzorkem je tfeba provést vyménu hrotu nano-
manipulatoru, jestlize doslo k jeho poskozeni (viz obr. 6.2) Novy hrot se umisti tak,
aby vznikl cca (4 — 5) mm piesah od drzaku na hroty. V pocitadi je nutné kliknout na tla-
¢itko ,, Calibrate“ v Nanomanipulator Control panelu k provedeni automatické kalibrace
hrotu [15].

Obr. 6.2: Snimky S$patnych hroti nevhodnych pro vyjmuti lamely. Vlevo je zobrazen
wolframovy hrot s ulomenou Spickou pravdépodobné ndrazem do povrchu vzorku v pri-
béhu analyzy (FIB zobrazeni). Ohnuti hrotu (vpravo) vznikne napt. dotykem $pice pinzetou
béhem nasazovani do nanomanipulatoru (SEM zobrazeni).

Vyzvednuta lamela je uchycena na médénou miizku (obr. 6.3 vpravo). Ta slouzi
k pfenosu lamely mimo komoru elektronového mikroskopu napt. do TEM na dalsi analyzu.

1z angl. Focused Electron/lon Beam Induced Deposition, Depozice indukovana fokusovanym elektrono-
vym/iontovym svazkem
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Vzorek i stojan pro Cu mfizku jsou umistény na drzaku pro SEM vzorky (obr. 6.3 vlevo).

Po vy&erpani komory (minimaélni pracovni tlak se pohybuje okolo 1073 Pa) je nutné
provést centrovani SEM a FIB primarniho svazku — pracovni vzdalenost (WD), stigmatory?
+ A,B, kontrast/jas, manualni centrovani tubusu®. Je tieba mit na paméti, Ze fokusovany
iontovy svazek je destruktivni viéi povrchu vzorku, z toho divodu zakladni nastaveni ion-
tového svazku neni vhodné provadét v misté tvorby lamely.

N

SEM HV: 30.0 kV WD: 8.00 mm | | LYRA3 TESCAN

View field: 4.83 mm Det: SE 1mm
SEM MAG: 57 x Date(m/d/y): 03/15/18 CEITEC Nano

Obr. 6.3: Vlevo: Drzék pro SEM vzorky s umisténym TIGBT ¢ipem a stojanem pro Cu
miizku. Drzdk se umisti na pohyblivy stolek v komote pfistroje. Vpravo: Snimek Cu
miizky zobrazeny elektronovym mikroskopem ve Wide Field modu.

Zakladni poloha stolku je naklonéni o thel 55° tak, aby iontovy svazek dopadal
kolmo na povrch. Pracovni vzdalenost pro SEM a GIS je 9 mm (viz obr. 6.6 vlevo).
Nejprve je vhodné provést depozici ochranné vrstvy (1 X 10) um, nejéastéji se vyuziva Pt.
Slouzi k ochrané povrchu vzorkt v misté vzniku lamely a béhem ztencovani redukuje tzv.
curtaining effect.

Dalsim krokem je odpraseni dvou zakopt ve tvaru U-pattern geometry tak, aby mitily
proti sob¢ (viz obr. 6.4 vlevo). Urychlovaci napéti FIB je 30 kV a proud se zvoli > 5 nA
pro hrubé odpraSovani. Mensi proud by zpusobil precizngjsi (ale delsi) odpraSovani, které
V této Casti neni potieba. Pfed kaZzdym odpraSovacim krokem je nutné provést proceduru
FIB-SEM Intersection, ktera zaru¢i shodu zorného pole pifi zobrazeni elektrony a ionty.
V nastroji DrawBeam v moédu IBE* se vytvoii dvakrat stairs rectangle srozmérem
~(10 x 15) um 5 a hloubkou 5 pm. Obdélniky jsou namiteny proti sobé a otoceny o 180°,
vzdalenost mezi nimi je ~ 3 pm. Doba odprasovani se pohybuje v jednotkach minut.
Nasleduje prvni faze uhlazovani a lesténi. Je tfeba nastavit proud na hodnotu ~1 nA.
V DrawBeamu se vytvoii dvakrat polishing rectangle o velikosti ~(2,5 X 13) um
a hloubce 2 pm. Umisti se na hranu odprasené jamy tak, aby uprostied vznikla 1 pm §itka

2 Méni napéti na kvadrupolech, které upravuji svazek k zabranéni astigmatismu ¢ocek.

3 Wobbler periodicky méni pracovni vzdalenost tak, aby nedochézelo k pohybu svazku vlivem nepfesnosti
magnetického buzeni objektivové cocky.

4 z angl. Ton Beam Etching, leptani iontovym svazkem

5 Delsi rozmér souvisi s §itkou lamely, aby po stranach bylo vice mista pro dotyk hrotu nanomanipulatoru.

31



budouci lamely (nesaha do deponované ochranné vrstvy).

Podkopéani lamely se provadi stejnym nastavenim FIB svazku jako ptfedchozi krok.
Naklon stolku se vzorky se zméni na 7°. Vyuzitim DrawBeamu se vytvoii v cileném misté
3 obdélniky, které zaru¢i, ze lamela bude ptichycena pouze v horni ¢asti na jedné strang,
tzv. L-shape (obr. 6.4). Hloubka odpraseni je ~(2 — 3) um, pouziti paralelniho zpiisobu
odprasovani zmenSuje odraz iontd mimo skenovaci oblast. Kviili citlivé povaze odprasSo-
vani v okoli lamely je zahodno spustit FIB observer, ktery za urcity ¢as odstini dopadajici
ionty a udéla jeden snimek elektronovym svazkem. Pozoruje se vyvoj celého procesu.

SEM HV: 30.0 kV WD: 9.00 mm | | LYRA3 TESCAN|

View field: 63.7 um Det: SE 20 pm
SEM MAG: 4.35 kx | Date(m/dly): 03/07/19 CEITEC Nano

Obr. 6.4: Vlevo: Snimek z elektronového mikroskopu zakopu pfipravenych pro vyrobu
lamel. Horni zdkop je ve fazi hrubého odpraSovani, dolni zékop je vylestén FIBem pii niZsi
hodnot€ proudu. Vpravo: FIB snimek z DrawBeamu v 7° ndklonu stolku béhem odpraso-
vani L-shape k podkopani lamely.

FIB HV: 30 kV LYRA3 TESCAN|
View field: 25.1 ym Det: SE 5 pm
FIB MAG: 221 kx  Date(m/dly): 04105119 CEITEC Nano

SEM HV: 30.0 kV. WD: 9.03 mm | LYRA3 TESCAN

View field: 44.0 ym Det: SE 10 pm
SEM MAG: 6.29 kx  Date(m/d/y): 04/05/19 CEITEC Nano

Obr. 6.5: Vlevo: Iontovy snimek lamely z pohledu shora, pohyb hrotu doli v ose z je zde
reprezentovan pohybem nahoru (smér $ipky). Vpravo: Elektronovy snimek koriguje polohu
hrotu v roviné xy.
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Systém vstiikovani plynu

~ Hrot nanomanipulatoru
Oblast zajmu

SEM HV: 30.0 kV WD: 9.00 mm LYRA3 TESCAN|

View field: 6.80 mm Det: SE 2 mm
i SEM MAG: 41 x Date(m/dly): 03/27/19 CEITEC Nano

Obr. 6.6: Vlevo: Snimek komory v pozici pfipravené na vyzvednuti lamely. Naklon po-
hyblivého stolku (stage) je 55°a WD je 9 mm. GIS a nanomanipulator je v poloze Standby.
Pozn.: Mikroskop LYRA3 obsahuje dva nanomanipulatory. Pravy nelze pouzit soucasné
s GIS, doslo by ke kolizi. Levy se nachazi za SEM tubusem. Vpravo: SEM zobrazeni
ve Wide Field modu s naznacenym uspofadani GIS v pozici nad vzorkem.

Y7o

Dalsi cast v ptipravé lamely je procedura vyzvednuti. Nastaveni FIB se piepne
do modu depozice, zobrazovani ~300 pA. Stolek je naklonén pod uthlem 55°, WD je
9 mm. V ovladacim panelu pro nanomanipulatory se levy nastavi do polohy Standby.
Jedna se o vychozi pozici, kterd zaruci umisténi hrotu nad poZadovanym mistem ve vysce,
ke kter¢ nedojde ke kolizi se vzorkem (WD = 9 mm). K pfiblizeni hrotu k lamele je tieba
soucasn¢ sledovat posun xy v SEM zobrazovacim okné€ a posun v 0se z ve FIB okné. Dl-
lezité je upravit rychlost posuvu podle vysky nad povrchem. V zavérecné fazi priblizovani
je rychlost 100 nm/s, aby doslo pouze k dotyku hrotu s lamelou ne ke kolizi.

=

SEM HV: 30.0 kV. WD: 8.97 mm | LYRA3 TESCAN FIB HV: 30 kV LYRA3 TESCAN|
View field: 37.4 ym Det: SE 10 pm View field: 28.1 ym Det: SE
SEM MAG: 7.39 kx  Date(m/d/y): 04/05/19 CEITEC Nano FIB MAG: 19.7 kx  Date(m/dly): 04/05/19 CEITEC Nano

Obr. 6.7: Lamela pfidélana k hrotu nanomanipulatoru mimo vykopany zakop v SEM
(vlevo) a FIB (vpravo) zobrazovacim okn¢.
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Nyni je tieba vlozit GIS trysku. Tento pohyb mtize zptsobit vibrace, z toho diivodu se za-
veérecné piiblizeni hrotu nechdva az po tomto kroku. DrawBeam disponuje také funkci
FIBID. Staci v oblasti zajmu vytvotit obdélnik (vySka ~0,5 pm) jako pti odprasovani tak,
aby se lamela pfilepila na hrot nanomanipulatoru. Vyuzil jsem opét Pt prekurzor.

Jakmile je lamela pevné piipevnéna k hrotu (proces depozice mulize byt potieba opa-
kovat n€kolikrat), proud iontového svazku se nastavi na ~1nA K odfiznuti lamely
ze vzorku. Posunem nanomanipulatoru do sméru osy x a z se lamela dostane mimo vyko-
pany zakop. Az bude zjevné, Ze je hrot s lamelou mimo vzorek v dostate¢né vysce,
nanomanipulator se uvede do parkovaci polohy.

Pted umisténim lamely na médénou miizku se doporucuje ¢ast miizky ocistit z di-
vodu nerovnosti a mozné necistoty na povrchu (viz obr. 6.8 vlevo). To se provadi nékolika
sekundovym skenovanim iontového svazku (> 5 nA) v misté budouciho dotyku.
Elektronovy svazek je zaostfen na miizku, lamela mimo fokus. Korekci x, y pohybu v SEM
okné¢ se lamela dostane vedle mfizky. Ptiblizeni lamely (osa z) je pozorovano ve FIB okn¢.
Stejnym zplsobem jako byla lamela pfipevnéna na hrot, se pfichyti na okraj miizky.
Az bude spojeni v obou SEM 1 FIB skenovacich oknech vypadat trvale, mize se provést
findlni odfiznuti lamely od hrotu.

Pted Cistici
procedurou

Cisté oblast

SEM HV: 30.0 kV WD: 8.01 mm LYRA3 TESCAN| FIB HV: 30 kV LYRA3 TESCAN]|

View field: 106 ym Det: SE 20 ym View field: 180 pm Det: SE 50 pm
SEM MAG: 2.62 kx | Date(m/dJy): 04/10/19 CEITEC Nano FIB MAG: 3.08 kx  Date(m/dly): 04/05/19 CEITEC Nano

Obr. 6.8: Elektronové (vlevo) a iontové (vpravo) snimky lamely piilepené na hrotu nano-
manipulatoru pfiblizujici se k Cu mfiZce.

Podle nasledujici analyzy a mé&feni provadéné na lamele, je tieba ji ztenéit (aktualné
je tloustka okolo 1 um). Napiiklad pro pozorovani pfes STEM detektor je dostacujici
tloustka pfes 100 nm. Pro transmisni mikroskop by se tlouStka meéla pohybovat
V desitkdch nm, toho se dosahuje menSim urychlovacim napéti iontt. FIB se ptfepne
do modu pro uhlazovani a lesténi s proudem (0,7 — 0,8) nA, urychlovaci napéti 30 kV je
prozatim dostacujici. Prvotni ztenceni probiha z obou stran lamely pomoci polishing
rectangle v nastroji DrawBeam, naklon stolku je 56,5° béhem lesténi jedné strany a 53,5°
pro druhou stranu lamely. SniZzenim proudu svazku nejprve na hodnotu 300 pA,
poté na 80 pA, a provedenim stejného postupu ztenceni z obou stran se dosdhne cilové
tloustky.
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SEM HV: 30.0 kv WD: 5.00 mm LYRA3 TESCAN

View fleld: 10.7 pm Det: SE, In-Beam BSE, TE Bright, TE Dark | 5 pm
SEM MAG: 25.8 kx Date(m/dly): 04/10/18 | CEITEC Nano

Obr. 6.9: Vysledny snimek lamely z TIGBT zobrazeny detektorem SE, BSE, TE Bright,
TE Dark.

6.1.3 M¢ieni lamely z TIGBT

VySe uvedenym postupem byla vyjmuta lamela z ¢ipu obsahujici bipolarni
tranzistory s izolovanym hradlem tvaru trench. Velikost této lamely je (7,4 X 7,2) pum,
podatilo se dosahnout tloustky < 150 nm. Do elektronového mikroskopu je mozné ptipojit
detektor transmisnich elektroni (STEM®). Technika je ¢asto doprovazena kombinaci
s analyzou EDX. Proslé elektrony se odrazi pod riznymi uhly podle druhu a tloustky
materialu a urychlovaci energie elektronového svazku. STEM poskytuje signal Bright field
(BF) a Dark field (DF). BF detektor se nachazi ptimo pod vzorkem, t€Z8i prvky zobrazuje
jako tmavsi. DF detektory jsou dva na krajich vySe uloZzeny nez BF, leh¢i prvky se zde
zobrazuji jako tmavsi. V transmisnich mikroskopech je energie elektronti =~ 200 keV,
proto je potieba vyuZzit maximalniho urychlovaciho napéti, ktery SEM dovoluje
(E = 30 kV). Pracovni vzdalenost je doporucena krat$i, az 5 mm. Zaostienim se mi
podafilo dosahnout rozliSeni az 5 nm [31].

6 z angl. Scanning Transmission Electron Microscopy, rastrovaci transmisni elektronova mikroskopie

35



Obr. 6.10: Snimek trench katody detektorem TE Bright, TE Dark a SE.

SEM HV: 30.0 kV WD: 6.01 mm LYRA3 TESCAN

View field: 2.63 ym Det: TE Bright, TE Dark 2 pm
SEM MAG: 105 kx Date(m/dly): 04/12/19 CEITEC Nano

Obr. 6.11: Zvétseny snimek trench katody zobrazujici polykrystalicky kiemik. Po jeho stra-
nach je gate oxid SiO,.

6.2 Méteni TIGBT pomoci SIMS

Vzorky ¢ipu s TIGBT tranzistory, vyuzivajici se napt. v elektromobilech, chytrych
domacich spotiebic¢ich, ¢i dopravnich prostfedcich, nam byly zaslany zfirmy ON
Semiconductor. Vyhodou analyzy SIMS je, Ze neni vzorek potieba nijak upravovat,
do drzaku pro vzorky backmount se vejdou velikosti i v fadu desitek mm. Pro méfeni
povrchi je dilezité ultra vysoké vakuum v ¥adech 10~7 Pa.

Znalosti rozmisténi trenchi a jejich podoba v ¢ipu byly nabyty v pfedchozim méteni
jejich lamel. Nabizi se moznost vyuziti trojrozmérného méfeni. DualBeam mod aplikuje
druhy iontovy svazek k odpraseni vrstvy do hloubky, kterou potom LMIG analyzuje. V za-
vislosti na koeficientu odprasovani a polarité iontd TOF-SIMS5 poskytuje Duo (0F), S
(Cs™*) nebo nové zakoupeny a nainstalovany GCIB (Ar*, 05). Zéakladni informace o emisi
iontl z téchto zdroju a jejich primarni ticel je sepsan v odstavci 3.2.2 a v tab. 3.1. Celkova
hloubka je dana ¢asem odprasovani, tj. souétem tloustky jednotlivych vrstev. Ty se mohou
zna¢né liSit vzhledem k homogennosti vzorku. Tloustka jednoho fezu (jedna odprasena
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vrstva, az 5 nm) uréuje velikost voxelu’ vysledného obrazu. Spojenim jednotlivych 2D
snimk vznikéd trojrozmérny profil vzorku.

Skenujici primarni

iontovy svazek

SekulTldarni ionty

~JJednotlivé

—snimky
——Z=Vrstev

~

~

Obr. 6.12: Princip dynamického SIMS s vystupem trojrozmérného hloubkového profilu.
Pfevzato a upraveno z [11].

Trojrozmérny profil je detekce urcité atomové hmotnosti prvku v pribéhu méfeni.
Jednd se o zobrazeni intenzity, resp. jeji zmény, na ¢ase odpraSovani. S rostouci hloubkou
krateru roste ztrata signalu a prostorové informace v lateralnim sméru. Vrchol trencht
se nachazi ~3,6 pm pod povrchem, gate oxid jest¢ o 1 um hloubéji. Pro odméteni celych
trenchil se musi jit jeSté hloub&ji. Vznikaji efekty jako je implantace iontli, miSeni povrchu
a pokud krater neni dokonale plochy na dn¢ dochdzi ke sbéru a analyze iontll z riiznych
vrstev. Trojrozmérny snimek se tedy potykal s neptesnostmi (viz obr. 6.13). Zavérem
ani Klasicky dynamicky SIMS by nebyl nejefektivnéjsi metodou k analyze ¢ipu TIGBT.
S instalaci FIB zdroje do mikroskopu TOF-SIMSS5 se oteviraji nové moznosti hloubkové
analyzy struktur, mezi které patii tomografie.

10 pm
——

Obr. 6.13: 3D zobrazeni signalu kysliku z trenchti metodou DualBeam. Vsechny trenche

by mély byt vjedné roving, neptesnosti vlevo jsou zplisobeny nerovnym povrchem

a riiznou odprasovaci rychlosti povrchovych vrstev.

7 analogie trojrozmérného pixelu
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6.3 Tomografie metodou SIMS

Tomografie je technika trojrozmémné analyzy zobrazovani v fezech. Nejcastéji je
pojem spojovan s X-ray CT8, ktera pomoci rentgenového zaieni provadi neinvazivni
analyzu vnitinich vrstev materidlu. Samoziejmé v SIMS metodé néco jako nedestruktivni
trojrozmérna analyza neni mozna. Princip je ale velice podobny, jednd se 0 pficné
skenovani skrz vzorek vyuzitim fokusovaného iontového svazku. Na povrchu se vytvori
jeden zakop ve tvaru U-pattern geometry (viz obr. 6.4 vlevo), sténa kolma na povrch
reprezentuje prufez vzorkem. Na tuto sténu se namifi iontovy svazek urceny k analyze
a odpraseni sekundarnich ionta (LMIG Bi ionty). TOF-SIMS5 umoziuje zobrazit
tuto plochu LMIG svazkem bez naklonu stolku se vzorky diky vzajemnému usporadani
iontovych zdroju (viz obr. 3.2).

Po analyze FIB odprasi tenkou vrstvu detekované plochy. Na stejném principu pracuji i to-
mografické techniky FIB-SEM, kde se detekuje charakteristické rentgenové zafeni
detektorem EDX [20].

6.3.1 2D méteni prifezu TIGBT vzorkem

Pred samotnym méfeni je tieba vykopat zakop, krychli, ve které bude moZzné trenche
analyzovat primarnimi ionty. Nejlépe by krychle mé¢la byt chranéna pted sériovych fezem
a curtaining efektem vrstvou ochranné platiny o tloustce ~1 pm. Depozice o takovych roz-
mérech, aby pokryla povrch celé horni strany krychle, by trvala i par hodin, proto jsme
tento krok vynechali. Zaméfili jsme se piedev§im na oblast pod Al vrstvou.

—— -—
.. Fokusovany-1ontovy-svazek

Obr. 6.14: U-pattern geometry pro tomografii pomoci SIMS. Odprasovani plochy xy FIB
svazkem bude probihat ve sméru osy z. Zelena barva prestavuje sekundarni ionty genero-
vané dopadajicim primarnim svazkem. Pfevzato a upraveno z [33].

8 z angl. Computed Tomography, vypo&etni tomografie
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Po vytvoreni dostatecn¢ vysokého vakua bylo urychlovaci napéti na FIB zdroji
nastaveno na 30 kV, emisni proud se konstantn¢ udrzuje na hodnoté 2 pA, proud ve svazku
byl zvolen 20 nA s sitkou svazku az 500 nm. TOF-SIMSS5 obsahuje ve svém fidicim
programu podobné rozhrani pro vytvareni struktur jako je DrawBeam v LYRAS3. Zékop
byl odprasen tak, aby kolma strana obsahovala trench zakopy V jeji rovin€. Skenovani bylo
nastaveno pod uhlem 45°, oblast (15 X 15) um, hloubka az 10 um. Nad odprasenym
zékopem byly vytvoreny jesté 2 obdélniky stejné hloubky z kazdé strany budouci krychle
z diivodu omezeni redepozice primarnich galiovych iontl pfi odprasovani jednotlivych
fezl a sekundarnich iontli béhem analyzy na stény (viz obr. 6.16 vpravo). Z divodu vétsiho
poctu méfeni (zména vychozich parametri primarniho svazku, doba odprasovani...) bylo
téchto kratert vytvoteno vic.

Obr. 6.15: Ctyii odprasené kratery piipravené k chemické analyze. Vlevo snimek po-
moci mikro kamery v komote mikroskopu a vpravo pomoci optického mikroskopu.

3 { 3
o y *

Obr. 6.16: Krychle z ¢ipu TIGBT pfipravena k chemické analyze. LMIG (vlevo) a FIB
(vpravo) snimek zobrazeny detekovanymi SE. Stény v LMIG obraze se zdaji byt naklo-
nény. To je zplisobeno Castecné pozici obou zdroju vici sob€ a tim, Ze fez byl proveden
pod thlem 45° z divodu lepsiho vytézku sekundarnich iontii nez pro fezani pod uhlem 90°.

39



Cela chemicka analyza vzniklého povrchu stény xy (obr. 6.14) byla provedena po-
moci LMIG svazku. Jako zéakladni nastaveni byl vyuzit spektroskopicky madd, ktery je
jeden ze dvou piednastavenych moznosti mikroskopu. Jsou urychlovany Bif ionty nap&tim
30 kV. Sitka jednoho vyslaného pulsu je 150 ns. Volba polarity sekundarnich iontt byla
zvolena jako pozitivni s ohledem na vytéZzek iontl. Cycle time®uréuje hmotnostni rozsah.
S ohledem na ptedpokladané chemické slozeni TIGBT byl nastaven na 30 ps, ¢emuz od-
povida hmotnostni rozsah (1 — 81) u. Pfistroj tedy nebude zaznamenavat sekundarni ionty
S vétsim pomérem m/q nez je 81.

Spusténim analyzy a detekce SI se za¢ina rysovat hmotnostni spektrum neboli graf
zéavislosti intenzity na poméru m/q. Nejintenzivnéjsi pik byl po kalibraci spektra uren
jako hlinik Al*. Mezi dalsimi prvky byly Tit*, Si*, Si**, Ga*, B*. Detekce galia byla zpii-
sobena implantaci primérnich iontd z FIB fezani. Vystupem jsou prostorové snimky. Jejich
rozliseni bylo nastaveno na 512 X 512 px. Méfeni trvalo 1081 s.

Al Si+
MC. 419, TC. 1.279e+007 MC: 82 TC: 9.984e+005

um

a

0

ym © 2 @ um @
Ti+ B e
MC 31 TC: 1.858e+004 MC: 7, TC: 2.001e+003

T T T T T
20 0

Obr. 6.17: Krychle TIGBT méfena Bi ionty s detekci sekundarnich iontd. Barevné oddé-
leni je podle intenzity SI. TC je zkratka pro Total Count, celkovy ¢ita¢ daného prvku.

Hlinikova metaliza¢ni vrstva (m/q = 26,9789) se nachazi na povrchu ¢ipu, pod ni
je vrstva titanu, dalsi vrstva boru, piesnéji borosilikatové sklo. Trenche jsou pfevazné slo-
zeny ze slouceniny kifemiku (Si0,). Implantované Ga bylo detekovano pievazné
ve stejnych oblastech jako kiemik.

9 Cas mezi dvéma nasledujicimi pulsy primarniho svazku.
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Obr. 6.18: Pro ptesngjsi vysledky bylo provedeno dal$i méfeni lateralnich obrazku
nckolika trenchi pii fokusaci LMIG a zmenSeni ROI (oblast z4jmu) na velikost
(9,46 x 9,46) um. Piekryti signalt z Si,AlaTi bylo provedeno piimo v ovladacim
softwaru mikroskopu.

6.3.2 3D tomografické méteni

Trenche v TIGBT struktufe jsou trojrozmérné objekty, které vedou skoro pies cely
¢ip. Aby je bylo mozné pozorovat ve 3D bez prostorového zkresleni, je nutné provést to-
mografickou analyzu. Zaklad FIB-SIMS analyzy existuje jiz nckolik desetileti,
ale az na pielomu tisicileti iontové zdroje dosahly mnohem lepsiho prostorového rozliseni.
V soucasnosti jsou tato vylepSeni vyuzivana v detekci nanocastic v polovodic¢ovych struk-
turach soucasti IC.

Snimek po snimku LMIG skenuje priiez vzorkem (obr. 6.16 vlevo), ve kterém jsou
trenche pozorovatelné a FIB pokazdé jednu vrstvu odprasi. Jelikoz dochézi k odpraSovani
v relativné hluboké oblasti, zapojeni dalSiho iontového zdroje se zda byt prospésné.
Ke zvyseni vytézku sekundéarnich iontl 1ze zapojit jeden ze zdroji k tomuto uréenych (ce-
sium nebo kyslik, viz kapitola 2.3.3). Fokusaci iontl je mozné dosahnout tloustky fezu
(velikost voxelu) ve stovkach az desitkach nm. S takovym rozliSenim se ale ¢as analyzy
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mnohonasobné prodluzuje (az 24 h). Po skonceni celé analyzy dojde k trojdimenzionalni
rekonstrukci dvourozmérnych snimki. Takova funkce je mozna napiiklad v programech
Fiji ImageJ, Avizo nebo VG Studio MAX.

Dalsi tomografickou metodou pro FIB-SIMS kombinace je tzv. shave-off. K ni je
potfeba pouze jeden iontovy zdroj, ktery povrch vzorku analyzuje. Vytvofi se jeden
lateralni snimek a poté se cely stolek se vzorky nato¢i o 90° tak, aby primarni ionty
dopadaly rovnobézné s povrchem. Odprasi se jedna vrstva a proces se opakuje.
Tato metoda je ale velmi ¢asové ndrocna z diivodu naklanéni a premist'ovani stolku a také
nepiesna kvili odpraSovani v roving, nebyla proto testovana [20].

Pro odzkouseni celého postupu byly snimky zméfeny a detekovany nejprve sekun-
darnimi elektrony, abychom ziskali lepsi ptehled a know-how. V ovladacim programu jsme
bohuzel neobjevili automatické skenovani a ukladani SE snimkd LMIG svazkem v tomo-
grafickém modu s FIB. Pokusili jsme se tedy o ruéni ukladani a postupné odiezavani.
V DrawBeamu se nakreslil obdélnik sitky 15 um, aby pokryl celou plochu krychle.
Tloustka obdélniku piedstavovala %2 velikosti jednoho fezu, ktery FIB provede. Zacalo
se s 1 pm krokrem. Piedpokladame tedy, ze jeden fez mél tloustku 500 nm. ROI byl stejny
jako na obr. 6.16 vlevo. LMIG byl ve stejném pocateénim modu jako v piedchozi analyze,
zapnuty dlouhé pulsy pro lepsi detekci SE.

3 -~
&

B

47=12 um

Obr. 6.19: Snimky reprezentujici princip tomografie vytvoiené SE dopadem Bi iont. Hod-
nota z predstavuje hloubku fezu.

Kazdy ulozeny obrazek odpovida lateralni informaci z ur¢ité hloubky. VSechna zis-
kana data byla ptevedena do programu Fiji ImageJ (obr. 6.20). Tento software je zdarma
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volné dostupny a umoznuje komplexni praci se surovymi daty. Pracovanim s nékolika pa-
rametry jako je pocet biti na snimek, tloustka snimka, threshold®® oblasti lze docilit
trojrozmérného modelu zvolenych ¢asti. Mezi jeho zakladni 3D zobrazovaci nastroje patii
3D Objects Counter, Volume Viewer a 3D Viewer.

Obr. 6.20: Data z programu Imagel. Spojené snimky trenchti do trojrozmérného modelu
pomoci nastroje 3D Viewer. Rekonstrukce neni dokonala, jelikoz byl pouzit cely obraz SE.
V nasledujicich experimentech byla provedena analyza pouze na rovné plose.

K vytvoreni trojrozmérnych modeli z jednotlivych lateralnich snimkt detekovanych
sekunddrnimi ionty bylo tfeba vybrat takovou oblast z4jmu, aby signdl mimo fez
nekomplikoval tvorbu 3D obrazu. Aby byl signal pochazejici z trench oblasti dostate¢né
velky, bylo tfeba zvysit vytézek iontl. Jedna z moznosti je dopovani atmosféry v komote
kyslikem, tim se sice zvysi tlak v komote az o tfi fady, ale vyrazné se zvysi koeficient
ionizace. Dal$i moznosti by bylo bombardovani primarnimi kyslikovymi ionty jako
pii dynamickém SIMS, ale to software zatim neumoziuje.

w

L)

Obr. 6.21: Celkovy signal sekundarnich iontl z ptiblizené oblasti pfipravené k tomografic-
kému méfeni.

10 Technika, ktera rozdéluje snimek na dvé téidy pixeld, kterym pfifadi urcitou hodnotu.
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Tomografické méfeni probihalo pomoci Bi; urychlenych na 30 keV, pozitivni pola-
rita a hmotnostni rozsah nastaven na (1 — 57) u. Oblast zajmu méla rozméry shodné s obr.
6.21, (25 X 25) pum. Chemicka analyza jednoho fezu pro vytvoreni lateralniho snimku byla
dlouha ~9 min, jelikoz pro Bi svazek skenoval jeden fez 15 krat. Jejich rozliSeni bylo
nastaveno na 512 x 512 px. Tomografickych fezii FIB svazkem bylo provedeno 97. Nej-
lepsi dosazena rozliSovaci schopnost pfistroje byla stanovena na hodnotu = 200 nm
a to z profilu trenchti. Celkovy Cas analyzy se vysSplhal na ~7,5 h.

10 pm o 10 um

Obr. 6.22: 3D modely reprezentujici signal hliniku (vlevo) a titanu (vpravo) sestavené
V programu firmy lontof pro analyzu a zpracovani dat.

Obr. 6.23: 3D model trenchti reprezentujici signal kfemiku sestaveny Vv programu Fiji
ImageJ.
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7 ZAVER

Hlavnim cilem bakaléiské prace byla studie polovodi¢ovych struktur metodou SIMS.
K jeho splnéni muselo dojit kK osvojeni si znalosti a zkusenosti mikroskopu TOF-SIMS5
a LYRAS.

Uvodni (teoretickd) &ast této prace se zabyvé principy a fungovanim hmotnostni
spektrometrie sekundarnich ionti a rastrovaciho elektronového mikroskopu. Dale je
popsana hlavni polovodicova struktura, kterd byla zkoumana, a to ¢ip z tranzistorit TIGBT.
Ty byly dodany z firmy ON Semiconductor.
téchto metod tak, aby bylo mozné vykonat podobny postup na jinych vzorcich. Zakladem
je kombinace iontového zdroje FIB a primarniho svazku uréenych pro chemickou analyzu
v SIMS. Jesté pted nainstalovanim nového zdroje FIB do mikroskopu TOF-SIMS5, bylo
nutné jakékoli tomografické Upravy se vzorkem provadét napt. pomoci kombinace FIB-
SEM. Diky této skutecnosti a faktu, Ze znalost vnitiniho uspotfadani v ¢ipu TIGBT nebyla
uplna, byla vytvofena lamela z prifezu tohoto Cipu. Ta poskytla cenné informace
0 rozmérech a nastinila mozné chemické sloZeni trenchii. Pomoci detektoru proslych
elektronii bylo mozné pozorovat krystaly kiemiku, které jsou hlavnim komponentem
celého tranzistoru.

Tomografie je uzitena technika vyuZzivajici se k trojrozmérnému pozorovani vzorki
nejcastéji pomoci X-Ray zareni. V mikroskopu SIMS se ndm podatilo podobné méteni
napodobit. Odprasenim zakopu vznika nova plocha reprezentujici prufez vzorkem, kterou
je mozné analyzovat statickym modem SIMS. Bylo zméteno chemické slozeni trenchi
v ¢ipu TIGBT, pod povrchovou kryci ¢asti z hliniku se nachazi pomérné vyznamna vrstva
titanu. FIB svazkem Ize odprasit tenky fez tak, aby vznikla nova plocha ptipravena pro dalsi
chemickou analyzu a vytvoreni lateralniho snimku. Spojenim sady dvojrozmérnych snimkii
lze sestavit trojrozmérny obraz analyzované struktury. Velikost voxelu je zavisla
na tloust’ce fezu a rozliseni FIBu. Doslo ke spojeni a zpracovani jednotlivych obrazkt
v ptisluSnych programech, vysledkem byly trojrozmérné modely vyvoje urcitého prvku
V méfeném vzorku.

Dalsim krokem bude zlepseni celkového rozliSeni lateralnich snimki, vzniklych fezii
a vytézku iontt v tomografickém méteni SIMS. Nabyté znalosti z tvorby lamel by mohly
byt aplikovany na analyzu pomoci transmisniho elektronového mikroskopu a pokusit
se tyto dvé metody zkombinovat.
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SEZNAM ZKRATEK

2D

3D

AE

BF

BSE
CEITEC
cps

CT

DC
DD-EM

DF
Duo
EBIC
EBSD
EDX

FC
FEBID

FEG
FIB
FIBID

GCIB
GFIS

GIS
HV
IBE

IGBT

JFET
LMIG

dvojrozmérny (two-dimensional)

trojrozmérny (three-dimensional)

Augeriiv elektrone (Auger Electron)

svétlé pole (Bright Field)

zpétné-odrazeny elektron (Back-Scattered Electron)
Central European Institute of Technology

pocet dopadti za sekundu (counts-per-second)
vypocetni tomografie (Computed Tomography)
stejnosmérny proud (Direct Current)

elektronovy nasobi¢ tvoreny izolovanymi dynodami (Discrete Dynode
Electron Multiplier)

tmavé pole (Dark Field)

duoplazmatron

indukce proudu elektronovym svazkem (Electron Beam Induced Current)
difrakce zpétné-odrazenych elektront (Electron Backscatter Diffraction)

energiove dispersni spektroskopie (Energy Dispersive X-Ray
Spectroscopy)
Faradayova miska (Faraday Cup)

depozice indukovana fokusovanym elektronovym svazkem (Focused
Electron Beam Induced Deposition)

emise elektront silnym elektrickym polem (Field emission gun)
fokusovany iontovy svazek (Focused Ion Beam)

depozice indukovana fokusovanym iontovym svazkem (Focused Ion
Beam Induced Deposition)

iontovy svazek tvotfeny ionizaci plynného klastru (Gas Cluster lon Beam)

iontovy zdroj s ionoizaci plynu vlivem elektrického pole (Gas Field Ion
Source)

systém vstiikovani plynu (Gas Injection System)
vysoké vakuum (High Vacuum)

leptani iontovym svazkem (Ion Beam Etching)
integrovany obvod (Integrated Circuit)

bipolérni tranzistor s izolovanym hradlem (Insulated Gate Bipolar
Transistor)

polem fizeny tranzistor (Junction Gate Field Effect Transistor)

iontovy zdroj z tekutého kovu (Liquid Metal Ion Gun)
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LMIS
MOS
MOSFET

NASA

ROI
SE
SEM
Sl

SIMS

STEM

TEM
TIGBT

TOF
UHV
WD

50

iontovy zdroj z tekutého kovu (Liquid Metal Ion Source)
struktura kov-oxid-polovodi¢ (Metal Oxide Semiconductor)

polem fizeny transistor se strukturou kov-oxid-polovodi¢ (Metal Oxide
Semiconductor Field Effect Transistor)

Narodni arad pro letectvi a kosmonautiku (National Aeronautics and
Space Administration)

oblast zajmu (Region of Interest)
sekundarni elektron (Secondary electron)
rastrovaci elektronova mikroskopie (Scanning Electron Microscopy)

sekundarni iont (Secondary Ion)/povrchové ioniza¢ni zdroj (Surface
lonization)

hmotnostni spektrometrie sekundarnich iontti (Secondary Ion Mass
Spectromatry)

rastrovaci transmisni elektronova mikroskopie (Scanning Transmission
Electron Microscopy)

transmisni elektronovy mikroskop (Transmission Electron Microscopy)

bipolérni tranzistor s izolovanym hradlem (Trench Insulated Gate Bipolar
Transistor)

doba letu (Time Of Flight)
ultra vysoké vakuum (Ultra High Vacuum)

pracovni vzdalenost (Working Distance)



