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Abstrakt:

Tato praca sa zaobera vyvojom a navrhom eflznej cely umoznujicej depoziciu réznych
materialov smerom nadol. Cela bude umiestnena v ultravakuovom elektronovom
mikroskope (UHV-SEM) vyvijanom vo firme TESCAN v spolupraci s Ustavom
fyzikalneho inzinierstva. Teoretickd Cast’ prace sa venuje okrem popisu elektronového
mikroskopu aj jeho dalSim castiam, ktoré budu pouzivané pre pripravu a analyzu
nanoS$truktir. Sucast'ou prace su taktiez prvé merania elektronovym mikroskopom, ich

cielom bolo stanovenie vplyvu vibracii na zobrazovanie.

Klucové slova:

UHV komora, skenovaci elektronovy mikroskop, fokusovany idonovy zvizok, efuzna
cela, kaliSok, depozicia, nanostruktury.

Abstract:

This work focus on the development and the design of the effusion cell that is able to
deposit different materials in downward orientation. The Cell itself should be placed into
the ultra-vacuum microscope (UHV-SEM) developed in TESCAN company in the
collaboration with Institute of Physical Engineering. Theoretical part is devoted to the
description of the electron microscope and its, in the future installed, parts, which will be
used for the preparation and the analysis of the nanostructures. In this work, the first
measurements with the electron microscope are presented, and the influence of
mechanical vibrations to image quality is discussed.

Keywords:

UHV chamber, scanning electron microscopy, focused ion beam, effusion cell, crucible,
deposition, nanostructures.
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1 Uvod

Odvetvie nanomateridlov zaznamenalo v poslednom polstoro¢i  rychly  pokrok.
Zlepsovanie a modernizacia technik na tvorbu nanostruktur, spolu so zlepSenim vakuove;j
techniky, spristupnili tento proces mnohym vyskumnym centram. No aj pri takto rychlom
pokroku ostdva enormné mnozstvo procesov, tykajucich sa prejavov hmoty
v nanomeritku, nepochopenych. Pozorovanie dejov v realnom ¢ase by zna¢ne pomohlo
poodhalit’ mnohé nejasnosti, spojené s tvorbou nanomaterialov. Prave takato moznost’ by
malo poskytovat’ pripravované UHV-SEM zariadenie (Ultra High Vacuum-Scanning
Electron Microscope), ktorého sa moja praca tyka. Toto zariadenie by malo disponovat’
velkym mnoZstvom technik na tvorbu a analyzu nanoStruktur.

Vtejto praci sa  preto  venujem  predstaveniu  UHV-SEM  zariadenia
(kapitola 2), moznostiam analyzy (kapitola 3) a priprave nanostruktur (kapitola 4)
pomocou metod, ktoré budi sucastou tohto zariadenia zo vSeobecného hladiska. Na
konci kapitoly 2 je testovanie vplyvu vibracie na vyslednu kvalitu obrazu. Posledna ¢ast’
prace je zamerana na navrh eftznej cely, dolezitého zariadenia v oblasti tvorby
nanostruktur. V' dnesnej dobe je k dispozicii viacero typov ciel pre rozne druhy aplikacii,
avsak takmer ziaden typ neumoznuje depoziciu smerom nadol. Tato praca sa zaobera
prave takymto typom efiiznej cely, umoznujucej depoziciu smerom nadol. Sticast'ou je
aj navrh atesty jadra efiznej cely, originalneho kalisku umoziujuceho takyto typ
depozicie. Depozicia smerom nadol umoziuje sledovat’ vytvaranie nanoStruktir kolmo
k povrchu vzorku v redlom ¢ase pomocou UHV-SEM. Tato moznost’ by mohla odhalit’
mnoho zékonitosti, suvisiacich S tvorbou nanostruktir pomocou fyzikalnej depozicie
z plynnej faze.






2 Zariadenie UHV-SEM firmy TESCAN

Na zaciatku projektu vyvoja UHV-SEM zariadenia, v spolupraci s firmou TESCAN, stala
poziadavka vytvorit' ultravakuovi verziu systému, spajajiceho rastrovaci elektronovy
mikroskop a rastrovaci sondovy mikroskop SEM/SPM. Po zvazeni aktudlnych trendov
v oblasti UHV analytickych aparatir, sa zacalo obdobie navrhovania 3D modelu
usporiadania komory a umiestnenia jednotlivych detektorov vratene ich Specifikacii
a funkcii. Navrh pozostaval z komory vakuového systému a odpruzeného stolu, ktory
nesie celu aparaturu.

Koncom roka 2014, po dodani vSetkych potrebnych komponentov do spolocnosti
TESCAN, sa zacalo so zostavovanim komory, pri ktorom som sa aktivne podiel’al spolu
s vedticim a dvoma zamestnancami, Michalom Paleni¢kom a Miroslavom Rudolfom. V
nasledujucej kapitole je predstavené spominane UHV-SEM zariadenie.

2.1 Zakladny popis

Hlavnad komora ma sféricky tvar s velkym mnoZstvom prirub uréenych pre analyza¢né
a depozi¢né pristroje. Z hlavnej komory vychadzaju dve mensie vedl'ajSie komory.

Obr. 1 Hlavna vakuova komora, 1. Priruba na tubus elektrénového mikroskopu, 2. Analyzator
zbytkovych plynov (RGA), 3.VInovec spdjajuci komoru na zakladanie vzoriek s hlavnou
komorou, 4. Load Lock systém na zakladanie vzoriek.



Na tieto komory st pripevnené vakuové vyvevy a mierky. Horna priruba je urCena na
tubus elektronového mikroskopu, ktory posiela zvidzok elektrénov na vzorku drzant
V manipulatore umiestnenom na najvacsiu dolna prirubu komory. Samotna vzorka sa
zavadza do hlavnej komory pomocou zakladacej komory oddelenej ventilom.
V buducnosti sa planuje s napojenim preparac¢nej komory ustiacej do uz namontovanej
zakladacej komory.

Obr. 2 UHV komora z opacnej strany uz s namontovanym tubusom elektréonového mikroskopu.
1. Magneticka ty¢ na zakladanie vzoriek, 2. Ionové vyvevy tubusu, 3. Tubus mikroskopu,
4. Vypekacie popruhy, 5. Mierka Penning, 6. Ventil turbomolekuldrnej vyvevy, 7. Stol s timenim,
8. Ionova vyveva s ventilom, 9. Priruba titanovej sublimacnej vyvevy.

2.2 Problematika UHV

Ultravysoké vakuum (UHV) je prostredie s tlakom niz§im ako 107 Pa. Takto nizky tlak
je nevyhnutny pre mnohé vyskumné a vyrobne odvetvia, ¢i uz ide o tvorbu magnetickych
vrstiev polovodicov, alebo opticko-elektronickych zariadeni. Vzdy je nevyhnutné
pracovat’ v ultracistom prostredi, kde dochddza ku kontamindcii okolitou atmosférou
v ¢0 mozno najmensej miere.

Avsak samotna UHV komora by bola nezaujimava, ak by nebolo mozné do nej vkladat’
vzorky, manipulovat’ s nimi, anasledne ich analyzovat. To vyzaduje dostat’ rozne
chladiace kvapaliny, manipulatory, optické a elektrické pristroje cez steny komory bez
porusenia tesnosti. Okrem toho samotné prostredie vylucuje pouzivanie beznych metod
pohybu so vzorkou. Klzné loziska, ani bezné elektromotory, nie st kompatibilné¢ s UHV
prostredim, a je treba sa obracat’ na alternativne metody, ako je napriklad posuv pomocou
piezo krystalov, ktory je pouzity v pripade UHV-SEM.



Okrem toho su kladené vysoké naroky na pouzité materialy, predovSetkym na ich tlak
nasytenych par. Taktiez spoje jednotlivych prirub musia byt vysoko odolné, preto nie je
mozné pouzivat' rychlo-spoje ako Vv pripade beznych vakuovych zariadeni, ale kovové
tesniace krizky najCastejsie vyrabané z medi.

Zakladom kazdého vakuového systému, vratene UHV-SEM, st jeho pumpy a vyvevy.
Na dosiahnutie UHV je potrebné skombinovat’ vysoku cerpaciu rychlost’” a moznost
Cerpania kazdého druhu plynu z atmosféry komory.

Aj samotné meranie kvality vakua sa komplikuje s klesajicim tlakom. Pri UHV nie je
mozné sa spoliechat’ na mierky vyuzivajuce mechanické prejavy tlaku, alebo tepelnu
vodivost’. Pre ucely merania takto nizkych tlakov su Castokrat vyuzivané modifikované
mierky typu Bayert-Alpert, extraktorova mierka, alebo analyza pomocou RGA.

Vsetky spomenuté problémy su len zlomkom uskali, tykajticich sa vakuovej techniky.
Potreba stile kvalitnejSicho vakua v mnohych odvetviach priemyslu stupa a rieSeniu
tychto problémov sa venuje mnoho odbornikov. Dosledkom st aj viaceré publikdcie,
ktoré boli v poslednych rokoch napisané, a z ktorych som cerpal [1] [2].

2.3 Cerpanie UHV-SEM

O vysledny tlak v komore sa stara dvojica turbomolekularnych vyvev, jedna idnova
vyveva, jedna titdnova sublima¢nd vyveva ajedna rotatna pumpa. I6nova, a
vacésia turbomolekularna vyveva, su napojené separatne pomocou vakuového vedenia
(komdr) na priruby komory a orientované prirubou nahor. Obe vyvevy su umiestnené na
spodnt Cast’ systému, ako znazornuje obrazok 2. Vakuové vedenie ma vel’ky priemer, ¢o
zvySuje vodivost’ aj Cerpaciu rychlost’ systému. Druhd turbomolekularna vyveva je
stcastou zakladacieho ,,Load Lock™ systému. Rota¢nd vyveva je umiestnend mimo
komory a slizi na pred¢erpavanie turbomolekularnych vyvev.

Vysledny tlak je dany pri dosiahnuti rovnovdhy medzi mnoZstvom plynu, ktoré su
vyvevy schopné Cerpat, amedzi plynovou zatazou komory. Pod zatazou komory
rozumieme plyn prenikajuci do priestoru komory. Plynova zataZ celej komory je tvorena
suctom viacerych vplyvov, ako drobnymi netesnost'ami komory, alebo desorbciou Castic
z materialu komory. Preto sa pre dosiahnutie lepSicho vakua samotna komora a jej
periférne Casti vypekajl, aby sa urychlila desorbcia Castic, ktoré st nasledne s¢erpané
vyvevami.



Rotac¢na vyveva

Rotacné vyvevy vyuzivaji, ako uz ich ndzov napovedd, mechanicka roticiu disku
s odpruzenym vybezkom na strany, ktory strhava plyn zo vstupného potrubia, a rotaénym
pohybom ho prevadza k vyfuku. Takéto typy vyvev nie su urené na dosahovanie
vysokého vékua (d4 sa snimi dostat radovo do 1072 Pa), no ¢erpaju velmi rychlo
a st vhodné na predcerpavanie komory alebo turbomolekularnej vyvevy, ktora nie je
schopna cerpat’ do atmosférického tlaku. Prave na takyto ucel je vyuzivand rotacna
vyveva Edwards nXDS61 v zariadeni UHV-SEM.

Obr. 3 Rotacna vyveva nXDS6i pouzivana v UHV-SEM zariadeni, zdroj [3].

Turbomolekulirna vyveva

Turbomolekularne vyvevy sa vyznauju
vysokou rychlostou Cerpania, samozrejme, =
v zavislosti  na  vodivosti systému, =

a minimalnym spédtnym tokom plynu. St :
zalozené na rychlo rotujicom rotore
s mnozstvom lopatiek, ktorymi je plyn
strthavany, a nasledne cerpany rotacnou

vyvevou. Pre svoju ¢innost’ vSak potrebuji

Cerpat’ uz z predCerpaného priestoru, 0 €o sa

“ , . . < Obr. 4 Turbomolekuldrna vyveva typu
V naSom pripade taktiez stard rota¢na pumpa. Pfeiffer Hipace 700+ pouzivand v UHV-
Malo ucinne st vSak voci vodiku a v urcitych SEM, zdroj [21].
pripadoch mo6Zzu znecistit’ komoru vyparmi
z pouzivanych olejov na mazanie lozisk. V pripade UHV-SEM st pouzité vyvevy typu
Pfeiffer Hipace 700+ a Pfeiffer Hipace 80+ s priemernou &erpacou rychlostou 700 1/st
resp. 80 I/s. Prva spominana sluzi na erpanie hlavnej komory, zatial’ ¢o druha spominana
slizi na Cerpanie zakladacieho ,,Load Lock* systému.

1 Cerpacia rychlost’ sa lisi pre jednotlivé druhy plynu. Uvedena hodnota je len orientaéné a presné hodnoty
zavisia od konfiguracie pristroja.



Ionova vyveva

Princip jej funkcie spociva vo vyuziti poznatku, ze
i6ny plynu st ovladatel'né elektrickym polom a je
mozné ich usmernit pozadovanym smerom.
Zakladny typ i6novej vyvevy sa skladd z katody
aanddy, medzi ktorymi dochadza k ionizécii
plynu a naslednému dopadu i6nu na katodu. Do
daného priestoru je privedené magnetické pole na
zvySenie uCinnosti zrazok elektronov s mole-
kulami plynu.

Povrch katody je tvoreny zvyCajne titanom. L, )
. , i Obr. 5 Iénova vyveva Agilent Vaclon
Disociované molekuly, alebo atomy, ochotne 5, pouzivand v UHV-SEM, zdroj [20].

reaguju s titanovou Vvrstvou za vzniku zlucenin,

a tym sa uzatvaraju v komore. Problematickejsie st vSak vzacne plyny a vodik. Tychto
plynov sa véaésinou zbavujeme len postupnym ,,pochovavanim® alebo rozptstanim pod
vrstvami odpraSenych casti titdnovej katédy. V UHV-SEM zariadeni je umiestnena
umierka typu Agilent Vaclon 500 s ¢erpacou rychlostou 500 1/s?.

Titanova sublimacna vyveva

Titanova sublima¢na vyveva vyuziva vlastnosti, spolo¢né pre viaceré kovy, ako napriklad
titan, tantal, niob, zirkén a podobne. Ide o skutoénost, Ze tieto prvky ochotne reaguju
s plynmi v zbytkovej atmosfére komory, ¢im slazia ako ich pohlcovaée (getters).
V komer¢ne dostupnych produktoch sa vSak vyuziva v prevaznej miere titan, jednak pre
svoju dostupnost’, no hlavne kvoli relativne nizkej teplote sublimacie voci ostatnym
kovom. Prave tato vlastnost’ sa vyuziva v sublima¢nych vyvevach. Priechodom pradu cez
titinové vlakno sa titan zohrieva a sublimuje, nasledne dopada na chladené okraje
vyvevy. Tym sa vytvara neustale nova vrstva titanu, ktory reaguje s plynom v komore

a je nasledne ,,pochovany* d’alsimi vrstvami.

Obr. 6 Titanova sublimacna vyveva Agilent umiestnena v v zariadeni UHV-SEM, zdroj [4].



2.4 Meranie tlaku v UHV-SEM

Hot cathode mierky

Vyuzivaju principu ionizacie plynu pomocou elektronov extrahovanych zo zhaveného
vldkna (,,hot cathode®) na kolektor, ktoré vyvolaju tok pradu nepriamo zodpovedajuci
kvalite vakua v komore ( striktne vzato sa meria hustota Castic, ktora vSak pri stalej teplote
zodpoveda velkosti tlaku). Zastupcami tejto skupiny su mierka typu Bayard-Alpert,
alebo extraktorova mierka. Prva spominana je vyuzivana v UHV-SEM zariadeni.

Cold cathode mierky

V mnoho ohl'adoch st podobné hot cathode mierkam, av§ak nevyuzivaji zhavené vlakno.
Ich funkénost’ je zalozena na ich geometrii a vyuzivani magnetického pol'a. Medzi
katddou a anddou je pomerne silné magnetické pole zakrivujice drahy elektronov, a tym
zvySuju pravdepodobnost’ zrazky s molekulami plynu. Vysledny tlak je nésledne
urovany analogicky, ako Vv pripade hot cathode mierok, ateda z katddového prudu.
Najpouzivanejs$im typom tohto druhu mierok je mierka Penning pouzivana taktiez v UHV
zariadeni.

Dosiahnuty tlak

Po prvom zapecateni komory a naslednom vycerpani sa podarilo dosiahnut’ tlaku na
trovni 10® Pa, avsak po vypekani komory pomocou vyhrevnych pasov sa podarilo
prekro¢it’ hranicu ultravikua, a teda tlak klesol do oblasti 108 Pa.

2.5 Zoznam predpokladanych zariadeni v aparatire

e Drziak vzorky e Augerovska mikroskopia

s piezoelektrickym e FIB

manipuldtorom e GIS (Gas Injection System)
e SEM e Eftzne cely
e SPM mikroskop e Nanomanipulatory

Aktualne vSak operuje na komore len samotny tubus elektronového mikroskopu
a manipulator. Okrem toho je na komoru pripevnené RGA spolu sidénovou
a turbomolekularnou vyvevou, pricom tlak meria dvojica vakuovych mierok (Bayard-
Alpert a Penning). Ostatné zariadenia budu inStalované v priebehu nasledujucich rokov.

Medzi vysSie spominané efizne cely patri aj navrhovana cela, ktora je jednou zo stcasti
mojej bakaldrskej prace. Konkrétne ide o navrh efiznej cely, umoziujucej depoziciu
taveniny smerom nadol.



2.6 Aplikacie UHV-SEM mikroskopu

Hlavnym ucelom je tvorba a analyza nanoStruktir pomocou roéznych analyzaénych
a depozi¢nych pristrojov. Usporiadanie systému umoZiluje pozorovat tvorbu
nanoStruktur v realnom ¢ase a pomaha tym porozumeniu dejov na nanoskopickej turovni.
Vyskum na tomto zariadeni sa predovs§etkym orientuje na hybridné litografické metody,
vyuzivajice kombinacie top-down a bottom-up pristupov. V navrhovanom systéme by
mali byt’ Studované postupy na naviazanie bottom-up pristupu na vytvorené litografické
Struktiry. Pod tym sa mysli napriklad selektivne riadeny rast nanoStruktir.

2.7 Testovanie UHV-SEM - vplyv vibracii na obraz

Po namontovani tubusu skenovacieho elektronového mikroskopu na vrch komory, bolo
nutné komoru vypiect pre dosiahnutie o najlepsieho tlaku. Prvé merania prebiehali v§ak
len v prostredi vysokého vakua a tlak v komore sa pohyboval radovo pri 10 Pa. Kvalita
vakua vSak nezohravala v meraniach dolezita tlohu, pretoze tcelom prvych testov bolo
odhalit’ do akej miery prenaSa dana konStrukcia vibracie. Ako cieleny zdroj vibrécii, bola
pouzitd turbomolekularna vyveva, inStalovana na aparatiru bez tlmiaceho systému.
S takto nain$talovanou vyvevou bol ziskany nasledujici obrazok 7.

Obr. 7 Snimka ziskana v UHV-SEM pri cerpani turbomolekuldrnej vyvevy bez timica.



Charakteristika nastavenia mikroskopu pri ziskani obrazku:

Rozlisenie v PIXEIOCH ..o 768 x 858 nm
VelKOSt SNIMKY .ooivviiiiiieiiiie s 264,3 x 295,3 nm
Urychlovacie NAPALIC ........eeviiieriieiesiecieee st 15 kV
Doba meranie jedného pixelu (,dWell tIME™) ......cccevviviirireiiicceeeees 10*s
ZVEACSLIUIC ...ttt 785,21 x 103
EMISNY Prid.. ..o 785,21 x 107° A

Zo zmeraného obrazu vytvorené¢ho pomocou detekcie sekundarnych elektronov je mozné
pomocou fourierovej transformacie najst’ rusivé frekvencie.

Pri analyze obrazu je nutné si uvedomit’ proces jeho formovania, ktory znazoriuje
obrazok 8.

HEHEHEHEHEHE eSS

HEEEHEEHEE HE=EEHEEHER

HEEEEEEE EEEEEEE

[ 5§ | ==

Skenovanie obrazu »Jednotlivé polia zodpovedaju
po jednotlivych poliach pixelom na vystupe

Obr. 8 Princip formovania obrazu v rastrovacom elektréonovom mikroskope.

Elektronovy zvdzok dopadd postupne na urcita Cast’ vzorku, vid’ obrazok 8, ktory
zodpoveda pixelu vysledného obrazu. Po dokonceni jedného riadka sa posunie o riadok
niz8ie a proces sa opakuje (rastrovanie). Dobu, ktor zotrva zvdzok na ur¢itom mieste,
urcuje uzivatel’ a oznacuje sa ,,dwell time*.

Dizka tejto doby sa méoze pohybovat od mikrosekiind az po milisekundy a vyrazne
ovplyviiuje kvalitu obrazu. Kratsi ,,dwell time* zaru¢i rychly sken, av§ak obraz je vyrazne
zasumeny. Naopak dlhsi ,,dwell time* znacne predlzuje dizku skenu, aviak obraz je
ostrejSie definovany. Okrem toho dlhsi ,,dwell time* negativne vplyva na rozlozenie
naboja v nevodivych vzorkach (vac¢sinou je najvacsi problém s biologickymi vzorkami).
Ak na urc€itt ¢ast’ nevodivého vzorku dopada po dlhsiu dobu elektronovy zvézok, tak ma
tendenciu sa zaporne nabit’, ¢o ovplyviuje vysledny obraz [5].
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»Dwell time* vSak zohrava aj doleziti ulohu pri analyze obrazu a hladani ruSivych
faktorov. Zo skimaného obrazu som pomocou programu Gwydiion ziskal profil rusivého
vinenia. Vd’aka ziskanému profilu som vedel ur€it’ vzdialenost’ jednotlivych vrcholov,
Z ktorej sa da urcit’ frekvencia. Dolezitym faktom je skutoCnost’, Ze profil som mohol
ziskat’ len v pozdiznom smere, pretoze smer skenovania prebieha po riadkoch. Z po&tu
pixelov na jednej vinovej dizke viem zistit’ celkovy as potrebny na preskenovanie
daného tseku a teda aj rychlost’ skenovania v horizontalnom smere.

0,6 5
’ — Profil 1

=1
W
winllelebieling

T
30

=)
-
o
)
o

Obr. 9 Profil obrazka 18 ziskany pomocou programu Gwyddion. Zo vzdialenosti jednotlivych
vrcholov je mozné urcit rusivu frekvenciu pri znalosti spésobu vzorkovania.

Priemernd vzdialenost’ vrcholov rusivého vlnenia : ................ d=414 x10°m
Pocet pixelov reprezentujucich d : ........ccccoovoiiiiiiiiiiii N =12 px
Doba skenovania daného GseKu: ...........coovvvvvrririririenn, dwell time X N = 1.273s
Vyslednd rusiva frekKvencia @ ........cccooveiiiriiiienee e f= %~831 Hz

Takto zjednoduseny vypocéet nam VvSeobecne, S relativne dobrou presnost'ou, pomaha
urcit’ zdroj ruSenia. V tomto pripade st na obrazku 9 viditeI'né zamerne vyvolané vibracie
turbomolekularnej vyvevy. Toto meranie poskytlo predstavu o velkosti vibracii
prenasanych konstrukciou komory a manipulatoru na vzorku.

Urcenie rusivych frekvencii som uskuto¢nil aj pomocou Fourierovej transformacie
Vv $pecialne navrhnutom softvéri Ing. Mira Rudolfa z firmy TESCAN, ur¢eného na
ziskanie ¢asovych frekvencii snimanych obrazkov.
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Obr. 10 Obraz ziskany Fourierovou transformdciou obrazu 7. Prvy a treti kvadrant si si osovo
symetrické rovnako ako druhy a stvrty kvadrant. Ziarivé body na obraze zodpovedajii rusivym
frekvenciam.
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3 Analyza nanostruktur v UHV-SEM

Manipulaciou s hmotou je mozné zhotovit’ mikro a nanostruktury, ktoré moézu vykazovat
celé spektrum novych zaujimavych vlastnosti. Za tieto vlastnosti s samozrejme
zodpovedné fyzikalne a chemické procesy vyplyvajice z danej Struktary hmoty, avSak
pri zmenSovani rozmerov sa meni pomer povrchu k objemu vyrazne v prospech povrchu
a za vacsinu pozoruhodnych javov je vV kone¢nom désledku zodpovednych len niekol’ko
desiatok vrstiev povrchovych atomov. Prave preto ziskava Studium povrchov na svojom

vyzname.

Porozumenie procesom pri tvorbe nanostruktur a ich nasledné vyuzitie predstavuje preto
pre mnohé vedné odvetvia velka vyzvu. V priebehu rokov snahy o porozumenie
a vyuzitie nanostruktar sa vyvinulo viacero analytickych technik. Jedna vel'ka skupina st
techniky zaloZené na spektroskopickych metddach bez priameho kontaktu so skimanim
povrchom [6]. Dalsiu skupinu predstavuju techniky vyuZivajuce priamy kontakt so
vzorkami ako napr. AFM a STM [7].

Vicsina analyza¢nych technik vSak potrebuje pre spravne fungovanie ¢o najcistejsie
prostredie a preto je potrebné sibezne s pokrokom metdd uréenych na analyzu udrzovat
pokrok aj na poly vadkuovej technologie. V tejto kapitole U1 predstavené¢ zéakladné
analyzacné techniky, ktorymi bude disponovat UHV-SEM zariadenie.
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3.1 Skenovaci elektronovy mikroskop

Schému skenovacieho elektronového mikroskopu SEM (Scanning Electron Microscope)

popisuje nasledujuci obrazok:

Electron gun _

Anode _
\\
g > Alignment coil
| - CL (condenser lens)
- y
| 5 Gl
i = _OL (Objective lens)
U Nv @ _~~ aperture
Scan coil = 3 A
o — ®
Secondary oL T
electron S S
detector =g - Specimen chamber
\\\ "/
\‘
L _~Specimen holder

o

a

= 1
Obr. 11 Schéma skenovacieho rastrovacieho mikroskopu (prevzaté z [5] ).

Tryska (Electron gun) je zdroj elektronov v mikroskope a urychl'uje ich potencidlovym
rozdielom 0.1 az 30 kV. Jednotlivé tipy trysiek sa odlisuju podl'a spdsobu akym st z danej
katody extrahované elektrony, Co vyrazne ovplyviuje vlastnosti zviazku ateda aj
vysledného obrazu. V pripravovanom zariadeni UHV-SEM mikroskopu je umiestnena
tzv. Shotkkiho katoda.

Elektronovy zvdzok potom, ¢o je emitovany tryskou, je nasledne modulovany
z rozbiehavého zvizku na rovnobezny pomocou kondenseru (condense lens). Jeho tvar je
Casto dodato¢ne korigovany sustavami cievok, ktoré vytvaraju magnetické pole
s fokosujucim ucinkom na elektronovy zvdazok, obdobne ako v pripade svetla
prechédzajuceho systémom sklenenych SoSoviek, a taktiez sa v nich prejavuju typické
vady ako sféricka vada astigmatizmus alebo chromaticka aberacia, ktorym venuju mnohé
publikacie ako napr [5] alebo [8]. Zavereénym prvkom je dvojica cievok (Scan coils),

ktora odklana zvizok cez findlnu apertirnu clonu za i¢elom rastrovania vzorku.
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Interakcia elektronového zvizku so vzorkou
Dopad urychlenych elektronov na vzorku je sprevadzany radou efektov ktorych intenzita

zavisi na urychl'ovacom napiéti resp. na energii dopadajucich elektronov.

Auger electrons (AE) . Secondary electrons (SE)
surface constituants Incident slectron baam

topographical information
Characteristic X-+ay (EDX) Backscattered electrons (BE)
thickness compaosiion Information atomlc numbar and phase differances

Continuurn X-ray (Bremsstrahlung) Cathodoluminescence (CL})
Insulator charging (_/ elactric states information
—SWWW
~ 100
E g
~- 3
ny 200F .. g
"] =
g 300 S
2 2 Specimen ( Si0, )
£ aw o
Sample current (5C) .
Electron beam induced conductivity (EBIC) Substrate ( Si )

Obr. 12 Sprievodné javy vyvolané dopadom urychlenych elektronov na vzorku, prevzaté z [17].

Pre tvorbu obrazu st podstatné tzv. Sekundarne a odrazené elektrony. Ich detekcia
prebieha pomocou Everhart-Thornleyovho detektora alebo pomocou polovodi¢ovych
detektorov vyuzivajucich vlastnosti PN prechodu. Sekundarne a odrazené elektrony sa
odlisuju v energii, apreto moézu byt odfiltrované pomocou pomocného potencialu
detektora a zaznamenavane zvlast, pretoze zatial ¢o sekundarne elektrony formuju
informacie hlavne o topografii vzorku tak odrazené elektrony nesu informacie
0 atdbmovom ¢isle prvku, na ktorom doslo k rozptylu.

Formovanie obrazu

Vysledné rozliSenie a ostrost’ obrazu limituju zakladné faktory :

o Sirka dopadajiiceho zvizku
Je zodpovedna za rozliSenie vzorku, vo vSeobecnosti plati Ze ¢im uzsi zvdzok tym
lepsie rozliSenie avSak pri vel'mi uizkom zvézku je potrebné dbat’ na dostatocny
prud potrebny na prekroCenie prahu viditelnosti (detekovatelnosti danym
detektorom).
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e Pruadova hustota zvizku

Ovplyviiuje vyslednu svetlost’ obrazu pretoze je umerna pocétu sekundarnych
a rozptylenych elektronov vylietavajucich zo vzorky. Okrem toho vyssia prudova
hustota je potrebna aj pre rontgenova analyzu, pretoze iba malé percento zrazok
elektronov so vzorkou vyvolava tento typ ziarenia.

e Uhol pod ktorym sa zbieha zviizok dopadajuci na vzorku

Zodpoveda za hibku ostrosti pola sledovaného vzorku. Zatial’ ¢o pri véacsich
apertarnych uhloch (v rozmedzi alfa = 20mrad) st zvyraznené len vrcholky
povrchu avsak s vysokym rozliSenim aniZSiec miesta si potlacené, tak so
zmenSovanim uhla (alfa = 1mrad) sa nam odkryvaju aj detaily nizSich miest na
vzorku no vysledné rozlisenie je slabsie.

e Urychlovacie napitie

Udava energiu elektronov, ktora suvisi s hibkou penetracie do vzorku. Preto pri
vysokych napétiach >15 KV vysoko energetické elektrony prenikaji hlbsie do
vzorku a prinasaju informacie aj zo spodnejSich vrstiev. Naproti tomu ak je
napétie priblizne pod hladinou 5 kV tak elektrony nemaji dostatok energie
preniknat” hlboko do vzorku a mi skimame prevazne povrch. Nevyhodou je v§ak
SirS§i zvédzok, pretoze fokusacny ucinok SoSoviek je umerny urychlovaciemu
napétiu v ¢oho dosledku dosahujeme teda nizsie rozlisenie.

Jednotlivé faktory sii nepriamoumerné a teda zlepSenim jednej vlastnosti obrazu casto
zhorSujeme dalSiu, apreto ich musime menit podla nami pozadovaného ucelu
pozorovania. Samozrejme nezmienil som mnoho inych faktorov ovplyviiujucich kvalitu
obrazu, avsak jedna sa o pomerne rozsiahlu tématiku, ktorej sa venuje mnoho publikacii
[8] [9] z ktorych som osobne Cerpal.

3.2 Energiovo disperzna spektroskopia

Energiovo disperzna spektroskopia EDS (Energy dispersive Spectroscopy) vyuZiva
zvazok elektronov dopadajici na vzorku s dostatocnou energiou je schopny vyrazit’
elektron z vntitornych vrstiev atdomového obalu, priCom jeho miesto takmer ihned’ zaplni
elektron z vySSich energetickych. Tento prechod je sprevddzany vyZiarenim
elektromagnetického Ziarenia z rontgenovskej casti spektra ktorého energia presne
zodpoveda rozdielu jednotlivych hladin, na ktorych doslo k prechodu a tato hodnota je
Specificka pre konkrétny prvok a jeho chemicky stav. Je teda mozné pomocou analyzy
energiového rozlozenia ziarenia urCit’ nielen prvkové zloZenie substratu, ale aj
stechiometrické a chemické informaécie.
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Dolezitym faktorom je hibka penetricie primarneho zvizku, ktora &ini jednotky
mikrometrov, ¢o vSak predstavuje prili§ mnoho hlavne v pripade ak je hribka skiimanej
vrstvy radovo v desiatkach nanometrov. V tom pripade ziskame primarne informacie
0 Samotnom substrate a nie 0 skumanej vrstve. Preto sa pri tejto metdde pouzivajh nizsie
urychl'ovacie napatia. AvSak niz8ie urychlovacie napdtie znamena S$irS$i zvizok a teda
horsie rozliSenie povrchu.

Samotna tématika generovania a detekcie rontgenového ziarenia pri interakcie vzorky
s elektronovym zvdzkom je velmi obsiahla a venuje sa jej viacero publikacii ako
napriklad [5].

3.3 Spektroskopia augerovskych elektronov

Spektroskopia augerovskych elektronov [10] AES (Auger Electron Spectroscopy) bude
vV UHV-SEM zariadeni sluzit’ k chemickej analyze nanoStruktur. Vyraznou prednostou
tejto metddy je vysoké laterdlne rozliSenie az 10 nm. Princip metddy spociva

V nasledujicom mechanizme.

Ak dopadajuci elektron? vyrazi elektron z vnatornej vrstvy atémového obalu, tak sa atom
snazi tuto dieru zaplnit’ elektronom z vonkajSich vrstiev. Pri tomto prechode méze byt
vyrazeny elektron s charakteristickou energiou pre kazdy prvok. Augerovské elektrony
maji pomerne nizku energiu a preto vznikajl len tesne na povrchu, ¢o je dovod vysokého
rozliSenia tejto metody.

Augerovské maxima zaznamenavané v spektre su Casto vel'mi nevyrazné a stracaji sa
v Sume spdsobenom neelasticky rozptylenymi elektronmi. To ¢ini analyzu ziskaného
energetického spektra narocnejSou ako v pripade fotoelektronovej spektroskopie avsak
na druht stranu je spektralne rozliSenie vyrazne lepsie v prospech AES.

3.4 Fokusovany ionovy zviazok

Technika fokusovaného ionového zvizku FIB (Focused lon Beam) vyuziva usmerneny
zaostreny zvazok idnov, pomocou ktorého skenuje povrchu vzorku, analogicky ako je to
Vv pripade elektronov v rastrovacom elektronovom mikroskope.

Zobrazovanie pomocou FIB je teda v mnoho ohladoch podobné ako zobrazovanie
pomocou elektronov. Aj v tomto pripade zrazky i6nov s povrchom generuju sekundarne
elektrony, ktoré zachytdvame detektorom a davaju nam informaciu o topografii vzorku.

Iony maju vSak na rozdiel od elektronov ovela véacsiu hmotnost’ a velkost, v ¢oho
dosledku neprenikajii tak hlboko do povrchu ako v pripade ,,malych® elektronov.

2 Vyrazenie augerovského elektronu moze sposobit’ aj rontgenovo ziarenie aviak v mensej miere.
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Interakcia prebieha vyhradne vo vrchnych vrstvach atdomovych orbitalov z ktorych su
vyrazané sekundarne elektrony. Vdaka tomu nevznikd vedl'ajSie rontgenovo ziarenie,
ked’Ze nedochadza k vyrazeniu elektronov z vnttornych orbitalov.

Hmotnost’ i6nov ovplyviuje vSak aj samotnu ich fokusaciu. Pri fokusovani iénov sa
pouzivaju vyhradne elektrostatické SoSovky. Pri rovnakej energii sa i6ony pohybuju
vyrazne nizSou rychlostou oproti ,,lahkym®“ elektronom ateda pri ich pohybe
v magnetickom poly nevznika dostato¢na Lorentzova sila na zakrivenie drahy [11].

Zdroj ionov na bazi tekutého kovu

Iontovy zdroj na bazi tekutého kovu (LIMS — liquid metal ion source ) umoznoval ako
jeden z prvych techniku FIB, ktora sa zacala hojne vyuzivat’ v 80tych rokoch s nastupom
polovodi¢ového priemyslu a v Sirokej miere vyuzivana aj do dnes [12]. Aplikaciou
silného elektrického pol'a na kvapalnu $picku kovu dosiahneme extrakciu a naslednt
ionizaciu jeho atdmov a tym ziskame i6ny pozadovaného kovu ktoré d’alej urychl'ujeme
a fokusujeme.

Ako zdroje i6nov sa pouzivaju kovy ako In, Bi, Sn alebo Au avs$ak najcastej$im zdrojom
je Galium (Ga) a to hned’ z niekol’kych dovodov:

1. Ma nizku teplotu topenia okolo 30°C.

2. Ma nizky tlak nasytenych par.

3. Naioniz4ciu je potrebné pomerne nizke napétie.
4. Je pomerne inertny.

Galiovy zdroj bude taktiez inStalovany do UHV-SEM.

Zobrazovanie pomocou FIB

Dopadajtce i6ny interaguju s povrchom, pricom vznikaju nizkoenergetické sekundarne
elektrony, casto oznaCované ako ionmi indukované sekundarne elektrony ISEs
(lon-Induced Secondary Electrons). Typicky 1 az 10 elektronov s energiou pod 10 eV
je vygenerovanych pri dopade Ga® ionu o energii vrozmedzi 5-30 keV. Vyrazené
elektrony st zachytavané detektorom rovnako ako je to v pripade SEM.
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Rozdiel SEM a FIB v zobrazovani

Ionovy zvazok je horsie fokusovatelny a jeho priemer stopy sa radovo pohybuje od
desiatok az do stoviek nanometrov [13]. I6ny poskytuju teda mensSie rozlisenie, ako je
to v pripade elektronového zvizku, avsak poskytuji ovela lepsi kontrast pre urcité typy
vzoriek (obrazok 13). Nasledujuci obrazok porovnava vystupny obraz rovnakého povrchu
pomocou SEM a FIB.

Obr. 13 a) Zobrazenie povrchu kovu pomocou SEM ,b) zobrazenie rovnakého povrchu pomocou FIB.

Pri zobrazovani pomocou id6nového zvazku nastava poskodenie vzorku uz kvoli samotnej
podstate spdsobu zobrazovania, ¢ize dopadu vysoko energetickych i6nov. Tato
skuto¢nost’ vSak otvara moznosti hlavnému uplatneniu tejto techniky a teda selektivnemu
odprasovaniu za ucelom tvorby nanostruktur, ktorej sa venujem v nasledujtcej kapitole.
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4 Tvorba nanostruktur v UHV-SEM

Technologicky pokrok uzko suvisi s vyvojom novych materialov za ucelom dosiahnutia
novych vylepsenych fyzikalnych a mechanickych vlastnosti. Jednou z ciest ako to
uskutoc¢nit’ je moznost’ ovplyvnenia Struktury materialu na nanoskopickej urovni a tym
dosiahnut’ pozadovanych vlastnosti aj v makroskopickom meritku. Pri zmenSovani
jedného alebo viacerych rozmerov na Groven nanometrov sa zacinaju prejavovat’ vplyvy
kvantovo-mechanického charakteru, ¢im davaji vznik vlastnostiam, ktoré su
v makroskopickom meritku skryté ako napriklad vodivost’, zmena optickych vlastnosti,
zmena teplot tavenia, chemicka reaktivita atd.

Tvorba nanostruktur a konkrétne nanovrstiev uzko suvisi s vyvojom polovodicovej
techniky v 50-tych rokoch adodnes ostiva hlavym odvetvim vyuzivajicim
nanostruktary. Avsak svoje uplatnenie najdu Vv priemyselnych v oblastiach optiky,
keramiky apod.

V tejto kapitole je diskutovana tvorba nanostruktir pomocou technoldgie FIB a depozicie
materidlov z plynnej fazy spolo¢ne s navrhom efiznej cely urcenej pre UHV-SEM.

4.1 Tvorba Struktur pomocou FIB

Ionové frézovanie pomocou FIB

Ak je vzorka vystavend neustadlemu dopadu i6nov tak sa jej povrch postupne a prevazne
spojito odprasuje . Miera odpraSovania je samozrejme zavisla na priemere, prade zviazku
dopadajucich iénov, no zavisi aj od odprasovaného materialu. Kus materialu o rozmeroch
10 X 5 X 3 um je mozné odprasit’ v priebehu desiatich mint.

OdpraSovanie je jednou znajvyraznejSich aplikédcii fokusovaného zvdzku idnov
a vyuZziva sa v Sirokej miere. Ked’Ze parametre zvézku sii pomerene dobre regulovatel'né

je mozné dosiahnut’ réznych utvarov ako na obrazku 14. Obdobné Struktiry bude mozné
zhotovit’ aj v UHV-SEM zariadeni.
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Obr. 14 Struktiry vytvorené pomocou iénového zvizku. A, B, C, D sii titvary vytvorené
pomocou ionovej depozicie. E, F, G su Struktiry vytvorené ionovym frézovanim (zdroj [11]).

Urcéitou modifikaciou ionového odprasovania je pridanie uréitého plynu do komory, ktory
reaguje s odprasovanim materialom, za vzniku prchavych zlucenin (obrazok 15). Plyn
samotny je dopravovany pomocou GIS systému (Gas Injection System). Jedna sa
0 zariadenie, ktoré privadza na vzorku pozadovany plyn skrz vel'mi tenku trysku. Tento
proces sa Casto oznacuje aj ako plynom asistované leptanie a ulohu reaktivnych plynov
vécsinou zastavaju molekuly halogénov (l2,XeF>).

Pouzitie reaktivneho plynu prinasa viaceré zlepSenia:

e Rychlejsie odprasovanie.
e Selektivnejsie obrabany povrch.
e Minimalne uchytenie dopadajticich i6nov na povrchu.

.Ga*
OO FIB GIS
@

Zreagované castice

“ ’ molekuly plynu
O

Obr. 15 Schéma funkcie FIB spolu s GIS systémom.
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Depozicia materialu pomocou FIB

Vo vSeobecnosti rozoznavame dva sposoby deponovania materidli pomocou FIB
technologie. Jednou znich je tzv. chemicky asistované deponovanie a druhou
deponovanie pomocou pomalych nizkoenergetickych ionov dopadajucich na povrch
vzorku.

V prvom spominanom procese sa jedna o vyuzitie plynu, ktory nesie Castice latky, ktora
sa ma deponovat’. Aj v tomto pripade je plyn dopravovany pomocou trysky GIS systému.
Zakladom procesu je podmienka, ze vizobna energia plynu s povrchom musi byt’ vi¢sia
ako energia potrebna k rozlozeniu molekuly plynu. Tym sa zaisti, ze po dopade i6nu sa
molekuly plynu rozbiju a daji moznost’ vzniku vrstve atdbmov, ktoré so sebou na povrch
dopravili.

Druhy proces sa zaklada na nizkom urychl'ovacom napati (radovo desiatky eV). Takto
pomalé i6ny dopadaji na povrch bez vyraznych destruktivnych tcinkov a formuju tak
stvislu vrstvu pozadovaného materialu. Nevyhodou oproti predoslému postupu
je vyrazne dlhsia tvorba vrstvy, ¢o je vSak kompenzované jej vysokou Eistotou.

Metody tvorby nanostruktir pomocou idnového zviazku maju Siroké uplatnenie pre svoju
pomernu jednoduchost” a rychlost’. Jedna sa o relativne rychlo sa rozvijajiice odvetvie
a venuje sa mu taktiez mnozstvo publikacii [11] [12] [13].

4.2 Tvorba Struktir pomocou fyzikalnej depozicie
Z plynnej faze

Fyzikalna depozicia z plynnej faze PVD (Physical VVapour Deposition) je proces prenosu
pozadovaného materidlu zo zdroja na substrat za ucelom formovania tenkej vrstvy.
Prenos castic prebiecha na atomdarnej Urovni a viacSinou nezahriiuje ziadne chemickeé
reakcie, preto hovorime o takzvanej fyzikalnej depozici. Hrubky jednotlivych vrstiev sa
moézu 1iSit od niekolkych vrstiev atomov o hrabke niekol’kych angstromov az po
milimetrové Struktiry. Vo vSeobecnosti mozu byt metody PVD rozdelené do dvoch
typov: naprasovanie a vyparovanie. Dalej sa viak budem venovat’ len naparovaniu, ktoré
vyuZziva vyvijana efiizna cela.

Naparovanie

Naparovanie (vapour deposition) spociva v postupnom odparovani deponovaného
materidlu, jedna sa o pomerne jednoduchu techniku, no naroc¢nost’ prevedenia zavisi
prevazne na sposobe ohrevu daného materialu. Samotna tvorba vrstiev naparovanim je
znama 200 rokov. Tvorba dostatocne Cistych a tenkych filmov si vSak vyzaduje zna¢né
pokroky vo vakuovej technike. Cely proces prebieha v prostredi vysokého vakua
(10 - 10 Pa), aby uvolnené atomy leteli po priamych drahach na substrat bez zrazok
s atbmami zostatkového plynu komory. Pre dosiahnutie najlepsich vysledkov je Casto
zahrievany aj samotny substrat, aby nedochéadzalo k rychlemu tuhnutiu dopadajacich
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atobmov, ¢o by negativne ovplyvnilo homogenitu hriubky vrstvy. Typickym zariadenim
vyuzivajicim princip depozicie pomocou odparovania materialu je efflizna cela.

Priruba
— Shutter

\_) " o ‘
O— KaliSok s taveninou

Obr. 14 Na 0brdzku je zobrazend tzv. Knudsenova cela ako zakladny typ efiiznej cely.

Jadrom eftiznej cely je kalisok s pozadovanym materialom ur¢enym na depoziciu. Jeho
ohrev vSak musi byt ¢o najlepSie lokalizovany, aby nedochadzalo k odparovaniu
materialu z periférnych Casti efiznej cely, preto je okolie chladené vodnym prietokom
v chladi¢i. Dolezitou Castou efuznej cely je tzv. krytka (shutter), ktorou je mozné
regulovat’ tok celou. Pri postupnom ohrievani sa z efiznej cely uvol'fiuju najprv necistoty
sposobené oxidaciou povrchu deponovaného materialu, alebo z inych zdrojov, a preto je
nutne zamedzit’ toku tychto ¢astic na substrat pomocou ,,shutteru. Po dosiahnuti tepelnej
rovnovahy sa shutter otvori a prebieha depozicia pocas urcitej doby potrebnej na
dosiahnutie pozadovanej hrubky vrstvy.

Aby nedoslo k vyliatiu taveniny z kalisku a teda kontaminacii komory, je nutné, aby bola
cela orientovana smerom nahor.

Substrat

Efuzne cely

Obr. 15 Schéma PVD pomocou efiiznych ciel. Typicka orientdcia vzorku je smerom nadol
vodi efiiznym celdm orientovanym smerom nahor.
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Poziadavky na kaliSok

Hlavnou sucastou zdroja pre naparovanie je kaliSok, v ktorom dochadza k taveniu
deponovaného materialu. KaliSok musi vo vSeobecnosti vyhoviet' viacerym kritéridm
podmieniujicim jeho spravnu ¢innost’:

1. Musi odolat teplotdam  porovnatelnym minimalne S teplotami tavenia
deponovaného materialu (1000-2000 °C).

2. Pri danych teplotach by sa z jeho povrchu mali odparovat’ Castice v ¢o najmense;j
moznej miere, aby neprispievali ku kontamindcii vrstvy.

3. Nesmie reagovat’ s deponovanym materidlom ani za vysokych teplot pocas
depozicie.

4. Material, z ktorého je kaliSok zhotoveny, by mal byt spracovatelny do
pozadovanej geometrickej formy a v najlepSom pripade by mal mat’ moznost’ byt
zahrievany viacerymi sposobmi.

KaliSky vyhrievané topnou Spiralou

Najjednoduchsim zastupcom elektricky vyhrievanych zdrojov je keramicky kaliSok
zahrievany odporovym drotom.

>

Obr. 16 Zndzornenie vyhrievania kalisku pomocou odporového
drotu(zdroj [19]).
Kalisok je casto zhotoveny z PBN alebo Al>Os, pretoze dané keramiky st tepelne odolné
(do 1800-2000 °C) chemicky inertné a maji nizky tlak nasytenych par pri vysokych
teplotach.

Odporovy drét je vacsinou z kovov s nizkym tlakom par ako je W, Ta, Mo, je mozné
pouzit' aj uhlik. Vyhodou je, ze rada tychto materialov reaguje s danymi prvkami
v zanedbatel'nej miere.

Vyhrievanie kaliSku pomocou elektronového bombardovania

Dopadom elektronov je mozné zahrievat’ samotny material ur¢eny na depoziciu, alebo
kalisok v ktorom je material ulozeny. Tento spdsob ohrevu je samozrejme podmieneny
vodivostou pouzitého materialu, pretoze je nutné ho nabit’ na kladny potencial nutny
Kk uvolneniu elektronov zo zhaveného vlakna
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Elektrony dopadajice na material spdsobuju lokalne zahriatie, ktoré je priamoumerné ich
energiam, urychl'ovaciemu napétiu a vel'kosti prudu. Zdrojom elektronov je vo vacsine
pripadov tenké vldkno zhotovené z vysokoteplotného kovu, napr. W.

KaliSok —
1000 V /50 mA

Obr. 17 Schematické zapojenie ohrevu pomocou elektrénového bombardu.

Vyhodou je vicsia Cistota procesu oproti zohrievaniu odporovym drdtom, avSak substrat
sa pod vplyvom dopadu kladnych i6nov vznikajtcich pri zrazkach s elektronmi pozitivne
nabija a preto by mal byt uzemneny.

4.3 Navrh efuznej cely pre UHV-SEM

Délezitym parametrom celého navrhu je poziadavka na moznost deponovat dany
material smerom nadol. Tato poziadavka vyplyva z povahy konstrukcie daného UHV
zariadenia, pretoZe vzorka je orientovana kolmo na dopadajtici elektronovy zvizok. Casto
je vhodné deponovat’ a zobrazovat’ Struktlry v tejto pozicii.

Depozicie smerom nadol podmieniuje fakt, Zze skenovaci elektronovy mikroskop je
orientovany kolmo nadol smerom na vzorku. Takéto usporiadanie je typické a opac¢na
orientacia by so sebou prinaSala mnozstvo komplikacii, preto je nutné prisposobit’ ostatné
komponenty tomuto usporiadaniu.

Typické efazne cely deponuju zdola prave kvoli tomu, aby nedoslo k vyteCeniu taveniny
z cely. V zavislosti na type konstrukcie cely a daného materialu je mozné deponovat’ aj
mierne pod vodorovnym smerom avs$ak nie nad. Hlavnym problémom je tvar kalisku,
preto sme sa rozhodli pozmenit’ jeho tvar, aby nedoslo k vyliatiu taveniny pri deponovani
smerom dolu.
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Navrh kaliSku

Prvy navrh je na obrazku 20

14 mm

Obr. 18 Prvy navrh kalisku z PBN.

Material mal byt ¢asto pouzivany polyboronnitrid (PBN). Tento material vSak kvoli
nizkej elektrickej vodivosti nemdze byt vyhrievany elektronovym bombardom, ale musi
byt ohrievany pomocou odporového drotu, alebo iného externého ohrevného telesa, ¢o
by znac¢ne zvécsilo rozmery navrhovanej cely.

Tvar zobrazeny na obrazku 20 je Specificky a bolo nutné kontaktovat’ vyrobcov odolnych
vakuovych keramik, ¢i by nebolo mozné dany tvar zhotovit.Vacsina vyrobcov vsak
odmietala, z ro6znych dévodov, dany tvar vyrobit’, ¢i uz to bolo nevyhodnostou danej
poziadavky alebo naro¢nostou vyroby. Vzhl'adom k mozZnej vysokej cene a realnej
moznosti praskania kalisku v dosledku nerovnomerného ohrevu, sme sa rozhodli vyrobit’
kalisok z tantalu vhodného na depoziciu kremiku. Depozicia kremiku je planovana pre
experiment merajuci teplotnil stabilitu zlatych nanocastic. Vysledny navrh
originalneho tantalového kalisku ma tvar uzavretej nadoby s otvorom, ako zobrazuje
obrazok 21.
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Obr. 19 Rez tantalovym kaliSkom pozostavajiiceho z dvoch Casti.
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Tantal sme zvolili kvoli jeho dobrej opracovatel'nosti a tepelnej odolnosti. Teplota
tavenia dosahuje hodnoty 3020 °C, ¢o prevySuje aj CastejSie pouzivany molybdén
s teplotou topenia 2 623 °C. Okrem toho tantal vynika aj v relativne nizkej emisivite pri
vysokych teplotach.

Ohrev zabezpecuje elektronové bombardovanie kalisku pomocou wolframového vlakna
umiestnené¢ho v blizkosti kalisku (ako popisuje obrazok 19). KaliSok nabity na vysoky
kladny potencial vytrhava elektrony z rozzhaveného vlakna ktoré dopadaju na jeho
povrch a my menime prad tecGci medzi nabitym kaliSkom azemou a tak urCujeme
tepelny vykon ohrevu.

Vyhodou malych rozmerov je pomerne nizky vykon potrebny na zahriatie kaliSku na
hodnoty blizke teplote topenia Si teda okolo 1300 stupnov. Na druhej strane vsak malé
rozmery prinaSaju radu komplikacii hlavne kvoli prieraznému napétiu a odvodu tepla.
Uchytenie kalisku sa preto musi ¢o najlepSie blizit k bodovému kontaktu, aby
nedochadzalo k prili$ silnému tepelnému toku a tym padom k ohrevu okolitych casti, ¢o
by viedlo k zvysenej plynovej zatazi komory.

Umiestnenie cely bude umoziiovat' pozorovat' proces depozicie Vrealnom case
pomocou SEM Vv polohe ako na obrazku 22.

Efuzna cela ;
uz “ SEM

Substrat

Obr. 20 Princip depozicie z tantalového kalisku pri pozorovani skenovacim elektrénovym
mikroskopom.

Testovanie navrhnutého tantalového kaliSku

Ciel'om tohto testovania bolo overit’ funkciu atypického tantalového kalisku. Tento tvar
sa nepodarilo dohladat’ v ponukach vyrobcov, aje mozné ho pokladat za unikatny.
Nebolo preto zrejmé ¢i bude fungovat’ spravne

Po vyrobeni kalisku sme zacali s montazou na bezne provizornu paletku. Komplikaciou
bolo upevnenie kalisku na tuto paletku, kvoli samotnym rozmerom kalisku a jednak kvoli
vysokym teplotdm. RieSenim bolo vyhotovenie drziaka kalisku z tantalového plechu,
ktorého tvar bol vyuZity i pri ndslednej konStrukcii cely.

28



Tantalovy ~
_drziak kaliSku

0 VN

Obr. 21 Tantalovy kalisok umiestneny na paletke v drziaku z tantalového plechu. Ustie kalisku
smeruje na kus kremikovej dosticky na ktorii sa deponovalo. V pozadi za kaliskom je
umiestnené vidakno pribodované na kontaktoch.

Prvé testy prebiehali bez umiestneného materialu v kalisku. Ich ciel'om bolo zistit’ akej
teploty sme schopni dosiahnut, ako velmi znecistuje kaliSok s drziakom okolité
prostredie, pripadne poodhalit’ problémy spojené s naSim prevedenim.

Jednotlivé Casti, ako kaliSok s drziakom a vlakno, museli byt odizolované od konstrukcie
paletky. Toho sme dosiahli pomocou keramickych priechodiek. Privod napétia a pradu
zabezpecCovali kaptonom potiahnuté kable privedené cez priechodku namontovanu na
prirubu.

Najvicsou komplikéciou sa javilo samotné volframové vlakno. Pri experimentoch sme
pouzivali 0,25 mm hrubé vlédkno, ktoré¢ bolo prichytené na rovnako wolframovych
drétoch o priemere 0,75 mm. Takto tenké vlakno spolu s rozmermi zariadenia zna¢ne
komplikovali montdz. Z tohto dovodu, pri pripadnej vymene dielov, ¢asto dochadzalo
K roztrhnutiu vlakna.

Optimalizacia polohy vliakna voci kaliSku

Po vlozeni celej zostavy do komory sa zacalo s odCerpavanim. Pocas vacSiny
experimentov sme sa pohybovali na tirovni tlaku radovo 10 Pa. T4to hodnota je sice
prili§ vysoka pre porovnanie s UHV, avSak dostacujuca na testovanie funk¢nosti cely.

Po dosiahnuti pozadovaného tlaku sme zacali s postupnym Zhavenim vldkna. Vo vécSine
pripadov zacalo vlakno svietit' az pri pride 3 A aviac. Hodnota prudu potrebna k
rozsvieteniu vlakna zrejme suvisela s kvalitou bodovych kontaktov, ktorymi bolo vlakno
uchytené.
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Ziariace vlakno mierne zhor$ovalo vakuum, tak bolo nutné uréita dobu akat’, kym tlak
neklesne na niz§iu hodnotu. Nésledne sme privadzali kladny potencial na kaliSok, ktory
pritahoval elektrony z vladkna a postupne sa zohrieval. KI"aicovym sa vSak javila poloha
vladkna voci kalisku, ktord vyrazne ovplyvnovala rozlozenie teploty na kalisku ako je
vidno na obrazku 24.

Obr. 22 Zahrievanie kalisku v komore. RozlozZenie teploty zavisi na polohe vidkna voci kalisku.
Vyska kalisku 7 mm.

Ak elektrony dopadali na spodnu €ast’ kaliSku tak sa vrchna cast’ zohrievala len vd’aka

tepelnému kontaktu so spodnou castou. Tym padom nebola schopnd dosiahnut
dostatocnej teploty. Bolo teda nutné prist’' s novym navrhom uchytu vlakna, ktory by bol
lepSie polohovatel'ny na dosiahnutie optimalnej pozicie pre bombardovanie vrchnej aj
spodnej Casti.
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Zvolili sme tenky tantalovy plieSok, na ktorom boli paralelne umiestnené kontakty.
Takéto uchytenie kontaktov drziacich vlakno zabezpecilo rovnomerny bombard kalisku.
Co znazortiuje nasledujuci obrazok 25.

'
\

Uchytenie
\vlékna
L

‘ '

Kremikova. _ : , Tvarovany

~

doska =~ drziak
‘ -" kaliSku

Obr. 23 Rovnomerne rozzhaveny kalisok uchyteny v tvarovanom tantalovom drziaku.
Vyska kalisku 7 mm.

Ststava na obrdzku 24 je umiestnend na inom, vacSom type paletky a to hlavne kvoli
lepSej manipulovatel'nosti a mensim problémom s prieraznym napéitim. KaliSok sme
umiestnili do tvarovaného drziaku s otvorom sustredne k otvoru cely, ktory sluzil na
odtienenie Castic vylietavajucich z povrchu kalisku.

Priehlbina na lepSie uchytenie kalisku

Obr. 24 Tvarovany tantalovy drziak kalisku.
Vyska kalisku 7 mm.
Kalisok deponoval kremik na kus kremikovej dosky umiestnenej v provizérnom drziaku
zhotovenom z nerezového drotu. Orientacia kalisku voci dosti¢ke sice nezodpovedala
pozadovanej orientacii ako je na obrazku 23. Podstatné vsak bolo zistit’ v akej miere je
cela schopna depozicie a preto sme ju priblizili na 2 mm ku kremikovej doske.
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4.3.1 Testovacia depozicia

Po tspesnom dosiahnuti rovnomerného ohrevu a vhodného upevnenia vsetkych sucasti
sa nam, po desiatkach neuspesnych pokusov, podarilo nadeponovat’ vrstvu kremiku na
kremikovt dosticku.

X Profile: AX=4.1800 mm; AZ=-0.1141 pm
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Obr. 25 Profil nadeponovaného materialu zmerany profilomerom CEITEC Dektak XT.
Farebna skala zodpoveda vyske nadeponovaného materialu.

Parametre uvedenej depozicie®
Substrat kremikova doska(wafer)
Deponovany material kremik
Potencial na kalisku 1000 V
Prud vyvolany dopadom elektronov 50 mA
Vysledny tepelny vykon S0 W
Dosiahnuta teplota 1360 ° C
Doba depozicie 1 hod
Max.hrubka nadeponovanej vrstvy 250 nm

4.3.2 Vypocet maximalneho toku ¢astic z kaliSku

Deponovanym materialom je kremik. Pre odhad maximalneho toku castic (depozicnej
rychlosti) je treba teda urcit’ jeho tlak nasytenych par v kalisku. Ten zavisi samozrejme
od teploty a jeho hodnotu som ¢erpal z [14].

P;(T = 1360 °C)~13,5 Pa

Tlak v komore sa bude pohybovat’ na trovni 10® Pa, ¢o povazujeme za zanedbatelné
a teda rovné nule, takze rozdiel tlakov Cini:

AP~13,5 Pa

3 Hodnoty jednotlivych parametrov su priblizné. Po¢as depozicie sa meni hodnota napitia a pridu
v dosledku viacerych faktorov, z ktorych najvyraznejsim st zrejme tepelné zmeny v materiali.
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Geometria potrubia kaliSku

A= 38mm

@R =0,8 mm

1,5 mm

B=

Obr. 26 Schéma ustia kalisku.

Jedna sa 0 pomerne kratke potrubie S pravouhlym zahnutim. Pre takyto typ potrubia plati
priblizne rovnica ( [2] str.100):
CL
4D
I=37
Kde o je koeficient ohnutia potrubia, ktory v naSej konfiguracii nadobtida hodnotu
priblizne 0,3. L a D st rozmery potrubia v neohnutom stave, C; predstavuje vodivost pre

rovné potrubie ( [2] str.96):

C=o0

c _ D® |2mR,T
L™ 6L M

D al zodpovedaju rovnakému vyznamu. R, je univerzalna plynova konstanta, T je
teplota a M molarna hmotnost’ daného plynu.

Priblizny tok celou

Vychédzame zo skutocnosti, Ze deponujeme kremik pri teplote T ~ 1635 K~ 1360 °C,
Tok je priblizne rovny

Q =APC ~4,8 X 107> Paxm3 x s71,
To zodpoveda toku castic o hodnote:

dN

== kf—T~2,1 x 10> ¢astic/s.
Z efaznej cely teda pradi priblizne 1.62 X 105 ¢astic za sekundu. Tento vysledok je
vSak len orientacny, pretoZze som nezohl'adnil d’alSie efekty, ktoré mézu ovplyviiovat’ tok
Castic, ako napriklad drsnost’ potrubia kalisku a okrajové efekty .
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Porovnanie s vysledkom deponovania

Hmotnost’” nadeponovaného materialu som odhadol pomocou merania na profilomere
(obrazok 27). Ked’ze sa jednalo o kremik mohol som pomocou jeho hustoty a molarne;j

hustoty odhadnuat’ pocet nadeponovanych castic.

Za hodinu sa nadeponovalo priblizne 2,05% 10 astic ¢o zodpoveda depozi¢nej rychlosti
5,7x 10" gastic za sekundu. Tato hodnota je o dva rady nizSia nez hore vypoéitana.
Vypocet v§ak nezahfiia rézne vplyvy na rychlost’ depozicie, napriklad skuto¢nost’, Ze nie
kazda cCastica po dopade na povrch na iom aj zotrva. Vysledny rozdiel vo vypocitanej
a zmeranej depozicnej rychlosti je sposobeny relativne velkou vodivostou otvoru
v kalisku, v dosledku ktorej nie je v kalisku tlak nasytenych par, ako u teoretického
vypoctu. Realnu maximalnu depozi¢nu rychlost’, vyjadrenti v nm/s, by preto bolo mozné

zvysit zzenim otvoru v kalisku.

4.3.3 Navrh eftiznej cely 3D model

Na zaklade experimentov s tantalovym kaliskom bol uskuto¢neny navrh efaznej cely
urcenej na prirubu ako zobrazuje obrazok 29.

2 cm

Obr. 29 Navrhnuta efiizna cela urcena na prirubu typu DN 40 CF ultravikuovej komory.
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Takato konstrukcia umoznuje dostat’ kaliSok relativne blizko k vzorke, no neovplyviiovat
obraz tvoreny pomocou SEM. O elektrické a tepelné odtienenie sa stara medeny chladic¢
s aktivnym prietokom vody. Uchytenie kalisku vyuZziva skusenosti nadobudnuté pri jeho
testovani (obrazok 30).

Pritok vody

Kontakty: kaliSok

1cm vlakno a termostat

Shutter

Keramicka tycinka

Obr. 30 Rez navrhnutov efiiznou celou

Tato cela by mala disponovat’ moznostou posunu pozdiZ svojej osy symetrie v smere od
a ku vzorke pomocou komeréného UHV posuvu. Vd’aka svojim rozmerom by mala byt
schopna funkcie popri elektronovom tubuse bez vyrazného vplyvu na jeho zobrazovaciu
techniku. Komora UHV-SEM je vybavena velkym mnoZstvom prirub typu DN 40 CF
no najvhodnejSou by bola priruba orientovand pod 14 stupfiami voci rovine vzorku
(obrazok 31).

Obr. 31 Orientacia efiiznej cely voci vzorku. Materidl by prechddzal otvorom v ,, shutteri “.
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Shutter ma dieru o priemere 2 mm. Efuzna cela je schopna depozicie len ak je ustie
kalisku atato diera v zakryte. Okrem toho, je krytka ,shutteru” taktiez z medi
a v kontakte s chladi¢om, ¢im by mala prispiet’ k elektrickému i tepelnému odtieneniu
vnutornych casti cely.

Malé rozmery kaliSku pouzitého v tejto efiznej cele v buducnosti umoznia jeho
umiestenie priamo na transportnit UHV-SEM paletku. Eftizna cela priamo na paletke so
vzorkou by mala vyhody ako napriklad malé rozmery a relativne vysok depozicni
rychlost’ kvoli bezprostrednej blizkosti so vzorkou. Na druht stranu vsak takéto
prevedenie prindsa mnoho komplikécii, ktoré doposial’ neboli vyrieSené. Napriklad
elektrické odtienenie, pretoze vysoky potencidl na vzorku by ovplyviioval drahu
elektronového zvizku a teda vysledny obraz, alebo tepelné odtienenie kalisku a vlakna.
Vysoka teplota na ktoru sa kaliSok zohrieva (napr. 1300 °C v pripade kremiku) by
ned’alekt vzorku mohla ovplyvnit. Po prekonani tychto problémov by sa vSak eftizna
cela implementovana na paletke mohla stat’ alternativou efuznej cely urcenej na prirubu,
poskytujucu napriklad jednoucht vymenu depomovaného materialu.
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5 Zaver

Pripravované zariadenie UHV-SEM je v dobe pisania mojej prace stale vo faze
testovania, este je potrebné urobit mnohé pre jeho plynult ¢innost’. Prvé zabery po
nasadeni tubusu nam prezradili ako prendsa konstrukcia vibracie a ¢o je ich zdrojom. Je
preto este potrebné upravit’ timenie, aby tubus elektronového mikroskopu nepodliehal
rusivym Vvibraciam. Zariadenie by malo v Case svojej funkénosti disponovat niekol’kymi
technikami ako na tvorbu tak na analyzu nanostruktir. Jednou z nich by mala byt aj,
V tejto praci, navrhnuta efizna cela umoznujica depoziciu smerom nadol. Prvé testy
originalneho kalisku navrhovanej cely sme spolu s veducim prevadzali na Ustave
fyzikalneho inZzinierstva a po mnohych nezdaroch sa podarila depozicia smerom nadol.
Skusenosti ziskané behom tychto experimentov boli vyuzité pri konstrukcii efuznej cely.
Je mozné ocakavat, ze vyvinuta cela bude funk¢éni abude pouzivand v zariadeni
UHV-SEM.
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Z.oznam skratiek

UHV
SEM
STM
AFM
FIB
AES
EDS
PVD

GIS

Ultra vysoké vakuum (Ultra High Vacuum)

Skenovaci elektronovy mikroskop (Scanning Electrone Microscope)
Skenovaci tunelovaci mikroskop (Scanning Tuneling MiCroscope)
Mikroskop atomarnych sil (Atomic Force Microscope)

Fokusovany iénovy zvizok (Focused lon Beam)

Spektroskopia augerovskych elektronov (Auger Electron Spektroscopy)
Spektroskopia energetického rozptylu (Energy Dispersive Spectroscopy)
Fyzikadlna depozicia z plynnej fazy (Physical Vapour Deposition)

System napustania plynu (Gas Injection System)
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