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ABSTRAKT

Tato bakalarska prace se zabyva konstrukci a naslednym testovanim nosice vzorkt
umoznujici ohfev, chlazeni a méreni teploty vzorku a zasobniku vzork pro
vysokovakuovou aparaturu skenovaciho elektronového mikroskopu, ktery je vyvijen
ve spolupréci s firmou Tescan. Teoretickd cast se zabyva resersni studii v soucasnosti
pouzivanych nosic¢t vzorkt pro UHV a zhodnoceni jejich pozitiv a negativ. Pojednano
je také o vhodnosti pouziti nékterych materidli. Experimentalni ¢ast popisuje
samotnou konstrukci receptoru paletek s ohledem na nutny pocet elektrickych
kontaktii pro méreni elektrickych vlastnosti vzorkii a kompatibilitu s UHV. Nasleduje
samotné meéreni a testovani vyrobeného funkéniho vzorku receptoru paletek jak pri
nizkych tak pri vysokych teplotach.

KLICOVA SLOVA

UHV SEM, nosi¢ vzorku, receptor paletek, zasobnik paletek, teplotni déli¢

ABSTRACT

This bachelor thesis focuses on design and testing of a sample holder enabling for
cooling and heating of the sample in ultra-high vacuum apparatus for scanning
electron microscope, developed in cooperation with Tescan company. In the
theoretical part the currently used sample holders in similar UHV systems are
described and their positives and negatives are discussed including material selection.
The experimental part describes designing of the sample holder with respect to the
required number of electrical contacts for measuring electrical properties of the
samples and UHV compatibility. Measurement and testing of the manufactured
sample at low and high temperatures is presented.

KEYWORDS

UHV SEM, sample holder, palettes holder, stack of palette, temperature separation
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1 UVOD

Studiu nanostruktur je v dnesni dobé vénovana velka pozornost predevsim z divodu
jejich  velkého potencidlu vyuziti nejen v technickych ale i v hrani¢nich
a mezioborovych studiich. Nanostruktury vykazuji vyjimecné vlastnosti, a pro jejich
uvedeni do praxe je nutné zvladnout bezproblémovou pripravu a analyzu. Veskeré
operace pri studiu nanoobjektt musi probihat ve velice ¢istém prostredi, aby nedoslo
ke kontaminaci a zoxidovani pripravovanych a zkoumanych struktur. Vyse zminéné
podminky bude splnovat ultravakuovy elektronovy mikroskop (UHV SEM), ktery je
v soucasnosti vyvijen firmou Tescan ve spolupraci s Ustavem fyzikalniho inZenyrstvi.
Pro zvyseni potencialu vyvijeného mikroskopu bude pristroj osazen Sirokym spektrem

analyzatori.

Uvodni teoretické ¢ast popisuje soucasny stav aparatury UHV SEM, ktera je
momentalné instalovana ve firmé Tescan. Jsou popsany jednotlivé ¢asti aparatury
a pozadavky, které musi jednotlivé komponenty splinovat, predevsim z hlediska
velmi vysokého vakua. Dale jsou zminény zptisoby ziskavani a méreni ultravysokého
vakua. Nasleduje ¢ast, ktera popisuje komercéné dostupné drzaky paletek, které jsou
ur¢eny pro praci pri vysokych nebo nizkych teplotach, popripadé pro méreni
elektrickych vlastnosti zkoumanych vzorki. Jsou srovnany jejich moznosti a limitni
stavy pro pouziti v UHV. Na zdkladé téchto poznatkt a dalsich pozadavkl uzivateli
je navrhnut koncept receptoru paletek (drzdku paletek) zahrnujici teplotni délic,
ktery kombinuje jiz zminénou moznost ohfevu, chlazeni a pouziti elektrickych
kontaktii, pti zachovani pozadovanych maximalnich rozméri. Také je vytvoren
navrh zasobniku paletek. Pro vyvinuty drzak a zasobnik paletek je vytvoren nosic¢
vzorku (paletka) urceny predevsim pro ohtev, ktery je kompatibilni s nosicem od

spolecnosti Specs.

Byl vyroben funkéni vzorek, ktery byl nejprve testovan v. UHV komore, kde
byla méfena minimalni a maximalni dosaziteln&d teplota na povrchu vzorku. Dale

bylo provadéno testovani prenosu vibraci v aparature UHV SEM ve firmé Tescan.

S vytvorenym drzakem paletek pro UHV SEM se otevira mnoho aplikaci,
u kterych bude mozné ve spojeni s jinymi technikami sledovat rist nanostruktur pri
extrémnich teplotnich podminkach. Diky UHV vsak nedojde ke znehodnoceni
zkoumaného vzorku. Takto zkoumané objekty a vrstvy mohou v budoucnu prinést
prohloubeni poznatkii o chovani a vyuzitelnosti modernich, prirodnich ¢i uméle
vytvorenych materidli, jako je napriklad grafen.






2 UHV SEM

Cilem projektu, na kterém spolupracuje firma Tescan, Ustav fyzikdlniho inZzenyrstvi
fakulty strojniho inZenyrstvi a Ustavu piistrojové techniky akademie véd CR je
vytvorit aparaturu, kterd bude umoznovat pripravu, modifikaci a analyzu
nanostruktur. Tato aparatura bude spojovat velké mnozstvi jak pripravnych tak
analyzacnich technik. Veskeré procesy, které se budou v aparature provadét, budou
probihat v podminkdch UHV, coz zajisti dostatecnou c¢istotu pripravovanych

struktur.

2.1 Popis zarizeni

Prvni prototyp aparatury UHV SEM je nainstalovan ve vyvojovych laboratorich
firmy Tescan, kde je na ném v soucasné dobé provadén zkusebni provoz se
zjistovanim parametrit jednotlivych nainstalovanych metod. Je nainstalovan
elektronovy tubus, turbomolekularni, iontova a sublimac¢ni vyvéva, analyzator
zbytkovych plynt, Bayard-Alpertova a Penningova mérka tlaku. Postupné jsou
pripojovany a zprovoznovany dalsi planované metody.

Hlavni analyzac¢ni komora je sférického tvaru a je opatfena mnozstvim prirub
o ruznych velikostech. Mimo soucésti zobrazené na obrazku 2.1 jsou na aparature
namontovany i dalsi soucasti, které jsou umistény pod komorou v ramu stolu. Jedna
se predevsim o elektroinstalaci, rotac¢ni, turbomolekularni a iontovou vyvévu komory.
Komora je usazena na rdmu s aktivnim piezoelektrickym tlumenim. Pasivni tlumeni

Obrazek 2.1: Aparatura UHV SEM. Na analyza¢ni komotre jsou namontovany: 1 - tubus
elektronového mikroskopu, 2 - analyzator zbytkovych plyni, 3 - titanova sublimac¢ni vyvéva,
4 - vypékaci pasy, 5 - iontova vyvéva tubusu, 6 - UHV ventil



aparatury je tvoreno gumovymi vyskove stavitelnymi nohami. Ram stolu je navrzen
tak, aby nedochéazelo k zesilovani vibraci. Vedle aparatury je umisténa skiin
s tidicimi jednotkami pro vyvévy a elektronovy tubus.

2.2 SEM

Rastrovaci elektronovy mikroskop, jehoz schéma je zobrazeno na obrazku 2.2, je
zobrazovaci systém, ktery pouziva k pozorovani predmétu fokusovany elektronovy
svazek, ktery rastruje postupné (fadek po radku) po celém vzorku. Vysledny obraz
je vytvoren pomoci elektronti, které jsou vyrazené ze zkoumaného vzorku pomoci
primarniho elektronového svazku. Energie elektront ve svazku se bézné pohybuje od
desetin po desitky keV (0,1 keV - 30 keV).

elektronovy tubus

el.mag. ¢ocka —___ | |

J—

| plast
el.mag. ¢ocka i

vychylovaci
systém

detektor
el.mag. cocka

vzorek — |

monitor

Obrazek 2.2: Schéma SEM vcéetné chodu paprsku od katody, pres vychylovaci
a elektromagnetické cocky az na vzorek. Prevzato z [1] a upraveno.



Elektrony pro ozarovéani vzorku jsou ziskdvany z katody® (termoemisni nebo
studenoemisni) a déle jsou usmérnény a urychleny k anodé. V zarizeni UHV SEM
je jako zdroj elektront pouzita tzv. Schottkyho katoda. Poté co projdou elektrony
anodou, je elektronovy svazek modifikovan a upravovan pomoci elektromagnetického
pole, které je tvoreno civkami. Rastrovani je provadéno pomoci vychylovaciho
systému tvoreného civkami. Po dopadu elektronti na vzorek dochazi k interakci
s hmotou, jak je popsano v kapitole 2.2.1. Tim je zptisobena emise elektroni, které
jsou zachyceny detektorem, ve kterém dojde k preméné elektront na fotony. Ty jsou
pomoci fotonasobice prevedeny na elektricky signal a nasledné na obraz.

2.2.1 Interakce elektronového svazku a vzorku

Pri dopadu urychlenych elektroni na povrch vzorku dochazi k priniku do
zkoumaného vzorku a také k radé jevu, které jsou ovlivnény energii dopadajiciho
elektronového svazku. Na obrazku 2.3 je nakresleno schéma znazornujici jednotlivé
oblasti vzorku, ve kterych dochazi k danym jeviim, jako je naptiklad vznik
Augerovych  elektroni, charakteristického  rentgenového  zarfeni  nebo
katodoluminiscenci. VSechny tyto jevy je mozno vyuzit k dalsi analyze topografie a

slozeni.

Primarni svazek elektrond

Spojité RTG Zpétné odraZené elektrony (BSE)

Charakteristicke RTI::;'L

e 5
ey

Sekundarni elektrony (SE)

Katodoluminiscence ﬁ.ugerow elektrony (AE)

Obrazek 2.3: Interakce elektronového svazku a vzorku a produkty této interakce.
V zavislosti na energii dopadajicitho svazku se uvolnuje zareni a elektrony o rtznych
energiich. Prevzato z [2].

! Termoemisni katoda je tvorena nejcastéji wolframovym vldknem, které je zhaveno a uvolnuje elektrony.
Zivotnost je v fadech stovek hodin. Studenoemisni katoda je vyrobena 7 kovového hrotu, ze kterého jsou

ziskavany elektrony pomoci vysokého napéti.



K vytvoreni obrazu v SEM jsou podstatné predevsim sekundarni elektrony
vyrazené z elektronovych obalti atomi, které se nachazeji v malé tloustce pobliz
povrchu vzorku. Jejich energie je odlisna od vSech ostatnich, a proto je mozné je
detekovat a vyhodnotit.

2.2.2 Parametry ovlivnujici vysledny obraz

Zakladni parametry ovliviiujici rozliSeni a ostrost elektronového mikroskopu jsou:
urychlovaci napéti, proudova hustota svazku, priumér stopy svazku a aperturni tihel

svazku.

Urychlovaci napéti urcuje predevsim hloubku priniku do vzorku. Pro nizké
energie pod 5 keV elektrony nepronikaji priliS hluboko do vzorku a dochazi ke
zkoumani povrchu. Pti energiich okolo 30 keV dochézi k vétsimu priniku do vzorku,
a také je elektronovy svazek lépe fokusovan. Neziskavame tedy mnoho informaci
o samotném povrchu, ale vice o podpovrchovém usporddani. Proudova hustota
urcuje mnozstvi elektront, které vyletuji ze vzorku, a tudiz i svétlost obrazu. Pramér
svazku urcuje rozliSovaci schopnost zarizeni. Pro malé stopy dochazi k vylétavani
elektront pouze z malé oblasti a tak ziskavame dostatecné lokalizovanou informaci
o vzorku. Aperturni thel svazku urcuje hloubku ostrosti vysledného obrazu. Cim
mensi aperturni thel, tim vétsi hloubku ostrosti ziskame.

2.3 UHV aparatury

Pro pripravu kvalitnich struktur je nutné veskeré procesy provadét v aparature
s UHV. V téchto aparaturach je tlak nizsi nez 107 Pa. Toto prostredi zamezuje

kontaminaci a znehodnoceni pripravovanych struktur a vzorki.

Podminkou pouzitelnosti UHV zarizeni je bezproblémové vkladani
a manipulace se vzorky bez poruseni vakuové tésnosti. Veskeré pohyby je tedy nutné
provadét pomoci UHV kompatibilnich systémii, jako je napriklad magneticka tyc¢ pro
zavazeni vzorkl ¢i piezoelektrické skenery pro rastrovani se vzorkem. Nedilnou
soucasti aparatur jsou také elektrické prichodky, které umoznuji napojeni a ovladani
piezoelektrického skeneru. Dalsi prichodky mohou byt pouzity pro pripojeni chlazeni
pomoci tekutého helia ¢i dusiku. Veskeré soucasti pouzivané pro vyrobu téchto
zafizeni musi byt vyrobeny z materialii, které je potreba peclivé volit pro
jejich mechanické i fyzikalné chemické vlastnosti.



2.4 Ziskavani a méreni UHV

Klicovymi zarizenimi pro ultravakuové systémy jsou vyvévy a pumpy, které je nutné
vhodné volit tak, aby bylo dosazeno optimalni c¢erpaci rychlosti a bylo dosazeno
pozadovaného vakua. Pro ¢erpani UHV SEM se pouziva vice stupni ¢erpani. Cerpani
celé aparatury do pozadovanych tlaki muze trvat i tyden. Prehled stupni vakua
véetné jeho ziskavani a méreni je uvedeno v tabulce 2.1.

mira vakua zkratka tlak [Pa] ziskdvani (vyvéva) méfeni (mérka)
Atmosféricky tlak - a10° - U manometr
Nizké vakuum LV 10°-10""  pistova, rotacni Pirani
Stredni vakuum MV 10410 diftzni ionizaéni
Vysoké vakuum HV 10107  iontova
v v ‘ ~_  Bayard-Alpertova

Ultravysoké vakuum UHV 10710 iontové,sublima¢ni )

) 10 ., Penningova
Extrémné vysoké vakuum XHV <10 turbomolekularni

Tabulka 2.1: Prehled moznych stupnu vakua vcetné zkratek, tlakového rozmezi,

ziskavani a méreni.

2.4.1 Ziskavani vakua

Pro cerpani =z atmosférického tlaku se pouzivaji vyvévy, které vyuzivaji
mechanického rota¢niho pohybu k transportu castic z cerpané aparatury do vnéjsi
atmosféry. V zatizeni UHV SEM je nainstalovana tzv. “scroll® vyvéva, kterd se
sklada ze dvou spiral, z nichz jedna je umisténa staticky a druha se pohybuje
krouzivym pohybem tak, aby ze sttedu postupné vytlacovala ¢erpanou atmosféru do
okrajovych ¢asti spirdaly. S témito typy vyvév jsme schopni dosahnout tlaku v radu
jednotek pascali. Tuto vyvévu je vhodné vyuzivat pro predcerpavani napriklad
turbomolekularni vyvévy, které nemohou cerpat do atmosférického tlaku.

Vyvévy pouzivané k ziskavani nizsich tlaki, nez je schopna dosdhnout rotacni
vyvéva, jsou turbomolekularni vyvévy. Pracuji na principu velice rychle rotujiciho
rotoru s mnozstvim rizné naklonénych lopatek. Lopatky se pohybuji tak rychle, ze
strhavaji jednotlivé molekuly ¢erpaného plynu. Tento typ vyvév ma vysoké cerpaci
rychlosti, ale jsou malo ¢inné pro ¢erpani lehkého vodiku. Nevyhodou téchto vyvev
je to, ze mohou aparaturu znecistit oleji, které jsou pouzity na mazani lozisek.
Vhodné je proto pouziti magnetickych lozisek.

lontové vyvévy pracuji na principu zachytavani atomt a reakci iont na
titanové katodé. Katoda byva vétsinou uprostied valcové dutiny, ktera tvori anodu.
7 katody jsou silnym elektrickym polem ziskavany elektrony, které se diky externimu



magnetickému poli pohybuji po Sroubovicovych drahach. Tim se zvysuje
pravdépodobnost srazky s neutrdlnimi ¢asticemi zbytkové atmosféry (atomy,
molekuly). Pokud dojde ke srazce ¢astice s elektronem, vznikne kladné nabity iont,
ktery se zacne pohybovat smérem ke katodé. Tyto ionty rozprasuji material katody.
Takto rozpraseny material je schopen zachytit i nereaktivni plyny jako jsou napriklad
vzacné plyny. UHV SEM aparatura pouziva nékolik iontovych vyvév. Dvé iontové
Vyveévy jsou pouzity pro cerpani tubusu. Pro cerpani celé analyzacni komory je
pouzita iontova vyvéva s cerpaci rychlosti 500 1/s.

V aparature UHV SEM je pouzita titanova sublimac¢ni vyvéva, ktera vyuziva
principu, reakce titanu s plyny ve zbytkové atmosfére. Tato vlastnost je spolecna
jesté dalsim prvkum, jako je napriklad tantal, zirkon a niob. Titan je vsak zdaleka
nejpouzivanéjsim kovem pro vyrobu sublima¢nich vyvév. Cerpani je provadéno tak,
ze titanovym vldknem prochézi proud a tim dochazi k sublimaci na stény chlazeného
plasté. Takto vznikla aktivni vrstva je neustale obnovovana a tak dochazi k prekryti

greagované vrstvy.

2.4.2 Méreni vakua

Pro méreni vakuovych systému se pouzivaji mérky, urcéené pro méreni rtznych
tlakovych rozsah, lisici se fyzikdlnim principem métreni. Pri prfimém méreni tlaku se
vyuziva deformace, ktera je zavisla na rozdilu tlakt. U téchto absolutnich tlakomér
namérena hodnota nezavisi na méreném plynu. Neprimé metody vyuzivaji fyzikalni
velic¢iny, které jsou primo zavislé na tlaku. Jsou to napriklad tepelna vodivost nebo
pravdépodobnost ionizace. V tomto pripadé je rozhodujici, jaky plyn je méren, jedna
se tedy o relativni tlakoméry. V aparature UHV SEM je pouzita Bayard-Alpertova

a Penningova mérka.

U Bayard-Alpertovy meérky dochazi k vylétavani elektront ze zhaveného
vlakna. Elektrony se srazi s ¢asticemi zbytkového plynu v mérce a ionizuji ho. Ionty
jsou néasledné pritahovany ke kolektoru. Vysledny tlak odpovidd naméfenému
kolektorovému proudu.

Penningova mérka pouziva stejného fyzikalniho principu méreni jak je tomu
u Bayard-Alpertovy mérky. V tomto pripadé, ale nedochazi k ionizaci zbytkového
plynu pomoci elektronti ziskanych z katody pomoci termoemise, ale pomoci silného
elektrického pole, které vytvari vyboj, nebo spontanni generované kolizni kaskady
elektront se zbytkovym plynem. Elektrony se pohybuji v magnetickém poli a dochazi
k zakrivovani drah. Tim se zvysuje pravdépodobnost srazky s ¢asticemi zbytkového
plynu. Céstice jsou ionizovany a pohybuji se smérem na katodu. Z katodového
proudu je urcen tlak v aparature. Jedna se o nejpouzivanéjsi mérku tohoto typu.



2.5 Mikroskop skenujici sondou - UHV SPM

Aparatura UHV SEM ma slouzit nejenom pro zobrazovani ale i pro tvorbu
a modifikaci nanostruktur, bude mozné pozit napriklad iontového svazku k depozici
nebo odprasovani. Dalsi moznost tvorby nanostruktur bude napriklad pomoci metody
MBE. Pro ptipravu nanopovrchii jsou velice zajimavé eftizni cely. Navrh jedné eftizni
cely primo pro UHV SEM se zabyva [3]. Pro Sirsi vyuzitelnost a komercionalizaci
bude aparatura UHV SEM obsahovat i mikroskop skenujici sondou (obrézek 2.4),
ktery je vyvijen na Ustavu fyzikdlniho inZenyrstvi.

Obrazek 2.4: Celkovy pohled na UHV SPM. Vzorkem je skenovano pomoci piezoelektrického
skeneru, na kterém je receptor paletek (1) umistén. Konstrukce SPM je provedena tak, aby
bylo mozné se sondou s hrotem (2) odjet pomoci pojezdi (3) do polohy, kde nebude ptekazet
pri zakladani nosic¢e vzorku a pouzivani jinych metod.

Mikroskop UHV SPM bude umistén uvniti ultravakuového systému, ¢emuz
musi byt prizptsobeny predevsim pouzité materialy. Pti praci bude zadouci meénit
podminky pro pozorovani a vytvarenych nanostruktur. Toho dosdéhneme napriklad
ohfevem na vysoké nebo chlazenim na nizké teploty. Soucasti aparatury UHV SPM
bude receptor paletek (drzak paletek?®), ktery bude umoziiovat ohtev i chlazeni nosice

vzorku (paletky®) se vzorkem a také pripojeni zkoumaného vzorku k elektrickym

2V dalsim vykladu je pouzivdno vystiznéjsiho nazvu drzak paletek.

3V dalsim vykladu je uZivan méné piesny, ale obecnd uZivanéjsi nazev paletka.
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kontaktim pro mozné méreni elektrickych vlastnosti nebo méreni teploty na povrchu
vzorku. Maximalni rozmeéry receptoru paletek jsou omezeny rozsahem pojezdi
v jednotlivych osach a celkovou konstrukci UHV SPM (obrazek 2.5). Soucasti
receptoru paletek je i teplotni izolace, na ochranu piezoelektrického skeneru pred
vysokymi nebo nizkymi teplotami pri ohfevu i chlazeni. Na hlavé skeneru se teplota
musi pohybovat v rozmezi -50 TC az 50 1C. Drzak paletek musi byt integrovatelny
do systému UHV SEM i bez pritomnosti SPM. K tomu jsou nutné redukéni dily
(kapitola 3.5).

Obrazek 2.5: Detailni pohled na receptor (1) paletek a skenujici sondu (2). Skenovani vzorku
se provadi pomoci piezoelektrického skeneru, ktery je umistén pod receptorem paletek.

Nutnosti je také zasobnik paletek (mimo jiné i pro nahradni hroty pro SPM)
s alespon jednou pozici pro zihani vzorku. Konstrukei a testovanim soucasti nutnych
pro transport a uchovavani (drzék a zdsobnik paletek) vzorku v aparature UHV SEM
se zabyvaji nasledujici kapitoly.
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3 NAVRH FUNKCNICH SOUCASTI

Pri navrhovani libovolnych soucasti UHV aparatur je nutné brat ohled na pouzité
materidly a je nezbytné se seznamit s vlastnostmi UHV kompatibilnich materiali.
Hlavni vlastnosti je tlak nasycenych par. U montovanych soucasti je nutné zarucit
jejich kompatibilitu s UHV jednak z hlediska funkcnosti, ale také s ohledem na
mozné znecisténi vzniklé pouzitim nevhodnych materidlti. Napriklad pri vzajemném
tfeni je nutné pouzivat vysokotfeci materidly (jako je napiiklad méd, beryliova
bronz), které budou po sobé klouzat i bez tteciho vzduchového filmu, ktery je bézné
pritomen. V opac¢ném pripadé by dochazelo ke vzniku mikrosvari v oblasti styku
a nasledné pak k zadreni soucasti. To by mélo za nasledek nutnou opravu, pri které
by musela byt zavzdusnéna celd aparatura. Materidly pouzité uvnitt komor s UHV
musi spliovat nejptisnéjsi pozadavky na cistotu materidli a jejich fyzikalni
a chemické vlastnosti. Je nepripustné pouzivat vétsinu plasti, maziva, dokonce
i nékteré slitiny. Tyto materidly by se zacaly pri pouzivani v nizkych tlacich
odpatovat a zpiisobily by nejen nechténou plynovou zatéz komory, ale i kontaminaci

pripravovanych a zkoumanych vzorkii.

Z pouzitelnych materiali volime predevsim ty, které maji pro danou aplikaci
¢i pouziti zasadni vyhodu. Nejbéznéjsim UHV  konstrukénim materidlem je
korozivzdorna ocel !, kterd vynikd pevnostnimi vlastnostmi, obrobitelnosti,
svaritelnosti a v neposledni tadé i cenovou dostupnosti. Mezi nejrozsirenéjsi
a nejpouzivanéjsi korozivzdorné oceli vhodné do UHV prostiedi se rtadi ta
s technickym oznacenim 1.4301%, ktera je i svaritelna. Dalsi je napriklad 1.4305, ktera
vynika dobrou obrobitelnosti. Pro specialni uziti, kdy je nutna tepelna odolnost, je
pouzivan nerez s oznacenim 1.4541. Z korozivzdorné oceli je vyrobena analyzac¢ni
komora, priruby, spojovaci kusy a nejriznéjsi nosné ¢asti uvnitr UHV SEM. Dalsim
hojné pouzivanym materidlem je hlinik, napriklad EN AW 6082%. Vyhodou je jeho
nizkd hmotnost a jednoducha obrobitelnost. Pouziva se predevsim uvnitt aparatur,
kde jsou z né&j vyrobeny soucasti, které nejsou prilis zatézovany a namdahéany.
Typickym pouzitim jsou mezikusy a prodlouzeni.

Pro specialni aplikace volime méné bézné materidly z oblasti nezeleznych
kovi!, keramik ¢i specidlnich plastu. V aplikacich, kde je nutna dobra tepelnd

' B&Zné oznacovans jako nerezovd ocel, nebo také nerez. Jednd se o vysoce legovanou ocel, kde hlavni pifmési
jsou chrom, nikl nebo také mangan.

? Vice o znadeni oceli se Ize dodist napiiklad v [4].

3 Znaceni hlinfku urcuje norma CSN EN 573-12 a 3, [5].

! Rozumime napiiklad kovy (W, Mo, Ti) a slitiny kovii (CuBe2, mosaz) mimo zelezo [8].
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Obrazek 3.1: Vlevo kaligek z SiOs, uprostied a vpravo elektroizolaéni kloboucky z AlOs,
Prevzato z [6], [7].

vodivost a tfeci vlastnosti, je vhodné pouzit OF-Cu®. Nevyhodou tohoto materialu je
vyssi cena, horsi obrobitelnost a pevnostni vlastnosti. Dalsim vhodnym materialem
je titan, ktery mnahrazuje nékteré nerezové soucasti z diuvodu nizsi hustoty
a nemagneticnosti, ktera je nutna u soucasti pri pouziti Augerovy spektroskopie.
Wolfram, tantal a molybden jsou materidly, pouzivané predevsim v aplikacich, které
pracuji s extrémnimi teplotami i pres 1200 K.

VsSechny vysSe uvedené materialy jsou vybornymi elektrickymi a povétsinou
i velice dobrymi tepelnymi vodi¢i. V nékterych komponentech je nutné izolovat
soucasti od sebe tepelné i elektricky. K tomu se pouzivaji materialy na bazi skla nebo
sklokeramiky. Konkrétnim prikladem muze byt naptriklad MACOR®®, elektroizola¢ni
kloboucky z AlQOs, podlozky a kalisky z SiOs nebo rubinové kulicky”. Nékteré
z téchto vyrobku (obrazek 3.1) byly vyuzity pii konstrukei drzdku paletek
a samotnych paletek.

3.1 Dostupné systémy

Pted samotnym zapocetim navrhovani drzaku byly prozkouméany moznosti komercné
dodavanych systémi. Nejprve jsem se zaméril na moznost vytvoreni co nevyssiho
poctu elektrickych kontaktii. Hlavnim problémem u komeréné dodavanych systému
byly velké rozméry, nekompatibilita s vysokymi a nizkymi teplotami. Nejsirsi
portfolio vyrobkii mnabizi spolecnost Ferrovac, ktera se zabyva kompletnimi
dodavkami pro UHV.

Velice zajimavym systémem je drzak paletek (obrazek 3.2) s 13 elektrickymi
kontakty s produktovym oznacenim RECOMEC13 od spolecnosti Ferrovac. Tento

> Oxygen-free copper - bezkyslikatd méd, pi.: méd ¢istoty 99,99% médi. Vlastnosti a pouziti [9].
6 Jedna se o obrobitelnou keramiku. Mechanické, fyzikdlni a chemické vlastnosti jsou uvedeny v [10].
7 Cervend varianta korundu - jeden z nejtvrdsich minerdli (9 na Mhosové stupnici tvrdosti), vynikajici tfeci

vlastnosti [7].
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Obrazek 3.2: Drzak paletek RECOMEC13 se 13 elektrickymi kontakty od firmy Ferrovac,
kompatibilni s UHV. Pritlaceni paletky je provedeno pomoci rubinovych kulicek. Prevzato
z [12].

drzék je UHV kompatibilni. Drzeni a zaroven pritlaceni samotné paletky v drzaku
je provadéno pomoci tii rubinovych kulicek. Elektrické kontakty jsou vyrobeny
z beryliového bronzu (CuBe,) a pro vyssi vodivost jsou pozlaceny. Kontakty jsou
ulozeny a odizolovany pomoci izola¢ni keramiky Shapal™, coz je alumino nitridova
obrobitelna keramika [11]. Télo drzaku a kryt kontakti jsou vyrobeny
z korozivzdorné oceli 1.4301. Maximalni deklarovana provozni teplota je 450K.
Chlazeni neni podporovano. Maximalni primér téla je 31 mm a maximalni vyska
9 mm. Cena udavana vyrobcem je 3 555€, coz je v prepoctu asi 96 000 Kc.

S vyse zminénym drzakem je kompatibilni nosi¢ vzorku SHOMEC13 (obrézek
3.3) se 13 elektrickymi kontakty. Télo nosice je vyrobeno z molybdenu a rozmérové
je kompatibilni se zakladni paletkou firmy Specs (UTA-05-01). Ohfev paletky je
umoznén pouze do 450K pomoci elektronového bombardu, ktery muze byt umistén
pod drzédkem paletek. Vyssi teploty by mohly znicit velice jemné kontakty vyrobené
z beryliového bronzu.

Obrazek 3.3: Nosi¢ vzorku SHOMECI13 se 13 kontakty od firmy Ferrovac, kompatibilni
s UHV pouze v omezeném rozsahu teplot. Kontakty provedeny z beryliového bronzu.
Prevzato z [13].
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Obrazek 3.4: Drzak paletek se 4 elektrickymi kontakty umoznujici ohfev a chlazeni od
spolecnosti Scienta Omicron. Prevzato z [14].

Dalsim zajimavym a konstrukéné jednoduchym systémem drzeni paletek je
vyrobek od spole¢nosti Scienta Omicron. Tento drzak (obrazek 3.4) obsahuje
4 elektrické kontakty a moznost ohfevu az na 500K pomoci elektronového svazku
a chlazeni na méné nez 50K pomoci médénych spletencti. Ty jsou pripojeny
k vyméniku s kapalnym heliem. Dalsi materidlova a technicka specifikace neni
vyrobcem na jeho internetovych strankach uvadéna. Pro specialni aplikace je drzak
vybaven moznosti umisténi silného magnetu pro tvorbu homogenniho magnetického

pole v oblasti zkoumaného vzorku.

Systém od spolecnosti McAllistr (obrazek 3.5) umoznuje chlazeni pomoci
médénych pletenct pripojenych k vyméniku s tekutym dusikem a ohrev pomoci
elektronového svazku. Paletku se vzorkem je mozno pripojit az k 4 elektrickym
kontaktim. Drzdk vzorku je urcen predevsim pro méreni STM. Na drzédku je
umisténa Faradayova cela pro charakterizaci elektronového svazku. Vyhodou tohoto
drzaku je pouziti robustnich kontaktt a izolacnich keramik, které vydrzi i vyssi

Obrazek 3.5: Drzak paletek se 4 elektrickymi kontakty, moznosti ohfevu a chlazeni od
spolec¢nosti McAllister. Pfevzato z [15].
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Obrazek 3.6: Drzak paletek od firmy BOSTECH podporujici praci pti velkém rozpéti teplot.
Tato varianta neobsahuje elektrické kontakty. Prevzato z [16].

proudy oproti vySe zminénym drzaktm. Zasadni nevyhodou tohoto drzaku paletek
jsou vsak jeho velké rozmeéry chladici médéné kostky pod drzakem ale i kontakti,
které vycnivaji vysoko nad rovinu vzorku a mohou zabranovat pouziti nékterych
analyzac¢nich metod.

Zajimavy systém drzeni paletek vytvorila spolecnost Bostech (obrézek 3.6).
Hlavni prednosti tohoto drzaku je teplotni rozsah méreni. Maximalni deklarovana
teplota se pohybuje okolo 1200 K. Této teploty je dosahovano pomoci elektronového
zdroje umisténého primo pod paletkou, ktera nese zkoumany vzorek. Nizkych teplot
je dosahovano pomoci chladiciho systému s tekutym dusikem. Cely systém je
kompaktni, jeho maximalni rozmér je 28 mm. K vyrobé byly pouzity pouze UHV
kompatibilni materialy. Pti ohfevu a chlazeni je nutné teplotné odizolovat samotny
drzédk od ostatnich soucasti aparatury. Toto odizolovani je provedeno pomoci
rubinovych kulicek. Nevyhodou je absence elektrickych kontaktu. Kvuli vysoké
tepelné odolnosti je paletka pro tento systém vyrobena z molybdenu ¢i tantalu
a tvarové se jedna o zakladni paletku od firmy Specs.

U vétSiny systému je ohfev provadén pomoci elektronového svazku. Dalsi
moznosti je primy ohfev vzorku na paletce pomoci odporovych ohrivaci. Tento
systém nabizi spolecnost Ferrovac (obrazek 3.7). V tomto pripadé proud protéka
odporovym pliskem a tim se zahtiva. Nakontaktovani je provedeno pomoci podélnych
kontakti umisténych nad rovinou paletky. Tento systém neobsahuje zadné kontakty
pro pripojeni termoclanku ¢i nakontaktovani zkoumaného vzorku. Maximalni rozmeér
vzorku je 11 x 3,5 mm. Tento systém je plné kompatibilni s UHV. Cena se
pohybuje okolo 40 000 K¢.
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Obrazek 3.7: Drzak vzorku s pro ohfev vzorku pomoci odporovych télisek, ktera jsou
umisténa na nosi¢i vzorku. Tato varianta neobsahuje elektrické kontakty pro méreni
elektrickych vlastnosti. Prevzato z [17].

3.2 NAavrh nosice vzorku

Pri navrhu nosice vzorku s elektrickymi kontakty byly uvazovany pouze
nemagnetické® materidly kompatibilni s UHV. Cilem bylo umistit na paletku co
nejvice elektrickych kontaktt. Paletka vychézi ze standardu paletky firmy Specs a je
v zakladnim provedeni (bez osazeni kontakti) kompatibilni se vSemi komercéné
dodavanymi drzaky paletek. Veskeré soucésti a vykresy pro paletky jsou pro potrebu
vyroby a nasledného zaclenéni do systému UHV SPM oznaceny prvnimi tremi
pismeny UTA. Byly vytvoreny dva typy rozmérové stejnych paletek, které se odlisuji
poCtem otvord, materidlem, z kterého jsou vyrobeny a moznostmi pouziti
v aparature UHV SEM.

3.2.1 Nosic¢ vzorku pro ohrev a chlazeni s elektrickymi kontakty

Na prvni paletku (UTA-07-01) je mozné pripojit az osm elektrickych kontaktu,
z nichz jsou dva priméarné uréeny pro pripojeni ohfivace (obrazek 3.8). Roztece dér
a rozmeéry paletky vychazi predevsim z pozadavku ohtevu vzorku. Zbylych Sesti
kontaktti je mozné pouzit pro pripojeni termoclanku pro meéreni teploty na povrchu
vzorku a nakontaktovani mérenych struktur. Kontakt je tvoren Sroubkem, ktery je
od paletky odizolovan pomoci keramickych klobouck z AlLOs. Na ohrivaci je

8 Nemagnetické materialy pouZivame z divodu predpoklddaného méfeni Augerovské spektroskopie.
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umisténa podlozka z molybdenu (UTA-07-03), kterd napomahd rovnomérnému
prohrivani vzorku, zaroven slouzi i jako ochrana ohrivace pred znecisténim a je ji
mozno pouzit pro elektrické napojeni spodni strany vzorku. Vzorek je nakontaktovan
a prichycen pomoci molybdenovych pliskia (UTA-07-04), které lze propojit s malymi
strukturami pomoci ultrazvukového svareni.

Obrazek 3.8: Paletka s osmi kontakty, ohfivacem pro kombinované méfeni za nizkych
a vysokych teplot. Vlevo popsany model, vpravo testovany funkcni vzorek.

Tuto sestavu je mozné modifikovat pro kombinované méreni za vysokych
inizkych teplot (obrazek 3.9) pomoci tepelné vodivého propojeni Mo podlozky
s nosnou ¢asti paletky. Mo podlozka na ohfivaci je nahrazena dilem (UTA-07-02),
ktery je prisSroubovan k paletce a mize tak byt provadéno chlazeni i ohrev. Tepelny
kontakt mezi ohfivacem a plochou kloboucku je zajistén pomoci pérovych podlozek.

10 mm

kontakt ohfivad

Obrazek 3.9: Paletka s osmi kontakty pro ohfev i chlazeni. Molybdenovy kloboucek, ktery
nese vzorek je spojen s paletkou pro zvyseni ic¢innosti chlazeni.

Konstrukce je provedena tak, aby rovina vzorku byla nejvyse a zadné jiné
soucasti ji neprevysovaly. Tento pozadavek je nutny z divodu snadného pristupu
analytickych metod k povrchu vzorku, jako je napfiklad SPM (viz kapitola 2.5).

17



Vyse zminéna paletka obsahuje i otvory pro moznost umisténi podstavce pro
stub? (UTA-07-05). Vzorek je na stub pripevnén pomoci UHV kompatibilni
oboustranné lepici pasky. Nakontaktovani struktur je nutné provést ultrazvukové
svafovani (tzv. bondovani). Vyhodou toho drzeni vzorku je kompatibilita
s ultravakuovymi systémy i béznymi elektronovymi mikroskopy (obrézek 3.10).

nosic¢ vzorku

paletka

Obrazek 3.10: Paletka pro méfeni elektrickych vlastnosti vzorku umisténého na stubu.
Nakontaktovani struktur je provedeno nabondovanim.

3.2.2 Nosic¢ pro dva vzorky

Druhd paletka (UTA-07-07) obsahuje otvory pro pripevnéni dvou redukei pro
stub (UTA-07-05). Tato konfigurace je urc¢ena predevsim pro umistovani vzorku na
stubech. Do jedné pozice je mozno umistit vzorek urceny pro ostreni elektronového
svazku, které je nutné casto provést. V druhé pozici pak mize byt umistén samotny
meéreny vzorek. Konfigurace pro dva vzorky je zobrazena na obrazku 3.11.

stub

Obrazek 3.11: Paletka pro dva vzorky umisténé na stubech. Vlevo model, vpravo fotografie
funkcéniho vzorku.

? Jedn4 se o nosi¢ vzorku od spolecnosti Tedpella, béZzné pouzivany ve skenovaci elektronové mikroskopii.
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3.3 Navrh receptoru paletek

Cilem bylo vytvorit receptor paletek, ktery bude zaujimat co nejmensi zastavbovy
prostor na mikroskopu SPM (cca 30 mm x 30 mm x 15 mm), bude obsahovat
dostatecné mnozstvi elektrickych kontakti pro méreni elektrickych vlastnosti
a zaroven bude mozné pomoci néj provadét ohrivani a chlazeni zkoumaného vzorku,
aniz by doslo k poskozeni piezoelektrického skeneru. Jeho soucasti tedy musi byt
i teplotni odizolovani. Veskeré pouzité materidly musi byt UHV kompatibilni
a nemagnetické.

Navrzeny receptor paletek (obrazek 3.12) je rozdélen na dvé zdkladni ¢asti,
které jsou od sebe oddéleny pomoci kulicek, které plni funkci teplotniho délice. Prvni
Cast je v primém kontaktu s paletkou (UTB-02-02), druhd c¢ast plni funkci
teplotniho délice (UTB-02-01-A).

Prvni c¢éast, vyrobend z bezkyslikaté meédi, obsahuje otvory pro pripojeni
elektrickych kontaktti. Kontakty (UTB-02-12) jsou provedeny jako pruzné plisky
o tloustce 0,2 mm z beryliového bronzu'’, na které budou dosedat hlavicky sroubki
pripevnénych a odizolovanych od paletky. Upevnéni kontakti je provedeno opét
pomoci kloboucku z AlOs. Vyhodou tohoto systému upevnéni kontakt na paletce
a na drzaku je jejich jednoducha a relativné levna vymeéna v pripadé poskozeni.
Paletka se vzorkem je uchycena v drzaku paletek pomoci pritlacného plechu. Vodici
plochy jsou pro dosednuti paletky do pracovni polohy srazeny a zaobleny. Vse je
provedeno tak, aby bylo dosazeno co nejvyssiho tepelného kontaktu predevsim pri
chlazeni. Chlazeni vzorku je zprostredkovano pomoci médéného pletence, ktery bude
jednim koncem pripevnén k ultravakuovym vymeénikim!!, umisténym primo v. UHV
komote. Druhy konec je spojen s koncovkou (UTB-02-07), ktery je pripevnén
k drzaku paletek. Koncovka médéného pletence je vyrobena z bezkyslikaté médi.

Druhd cast slouzi jako teplotni oddéleni ohtivané poptipadé chlazené c¢asti
drzaku paletek od skeneru SPM. Teplota na ptipojovaci ¢asti skeneru nesmi prekrocit
50 1C, jinak by mohlo dojit k poskozeni piezokeramickych komponent. Aby bylo
mozné drzak vzorku sestavit mimo skener a néasledné jej jako celek pripojit, je na
hlavé skeneru namontovéana redukéni podlozka (UTB-02-03-A). Tato podlozka muze
byt po pripojeni chladictho médéného pletence pouzita i ke chlazeni hlavy skeneru
(pro pripad, Ze by byla prekrocena limitni teplota). V této ¢asti jsou také umistény
dvé Faradayovy sondy o pruméru 0,4 mm pro méreni proudu elektronového svazku.

10 CuBey, pruzny, nemagneticky material kompatibilni s UHV, [18].

' Tento vyménik je vyvijen na Ustavu pifstrojové techniky Akademie véd CR (UPT AV CR) v Brné.
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UTB-02-12

UTB-02-01-A UTB-02-04

UTB-02-02

uTB-02-07

UTB-02-03-A

Obrazek 3.12: Drzak paletek, celkovy pohled. Na obrazku jsou zobrazeny a popsany hlavni
soucasti drzaku paletek pro UHV SEM.

Teplotni oddéleni je provedeno pomoci ¢tyfech izola¢nich sestav (obrazek 3.13).
Tato sestava se sklada ze dvou kaliski a jedné kulicky umisténé mezi né. Poloméry
krivosti jednotlivych ploch jsou voleny tak, aby vznikla co mozna nejmensi kontaktni
plocha, pres kterou by dochéazelo k tepelnym vyménam mezi paletkou a hlavou
skeneru. Material, z néhoz jsou kalisky a kulicky vyrobeny, je volen dle dostupnosti
potrebnych rozmérti, s co moznd nejnizsi tepelnou vodivosti. Dulezita je
i kompatibilita s UHV. Jelikoz je cela horni ¢ast usazena na tomto systému je nutné
kalisky s kulickami aretovat pomoci pruznych elementu (UTB-02-08). Kvili vyrobé
a nasledné montazi jsou vodici diry pro umisténi teplotniho oddéleni prichozi, az po

umisténi kalisk a kulicek dojde k aretovani do pozadované polohy.

U vSech vzniklych uzavienych prostor bylo provedeno odvétrani>. U hlavnich
dilti, které obsahuji velké mnozstvi dér a vybréani, byla provedena konecna povrchova
Uprava pomoci 2 pm stribra a 3 pm zlata. Toto pokoveni je provedeno galvanicky

uTB-02-02
UTB-02-10
uTB-02-07
UTB-02-01-A
teplotni izolace UTB-02-12
10 mm

Obrazek 3.13: Obrazek teplotni izolace v Fezu. Izolace je provedena pomoci kulicek a kaliskt
z amorfniho skla SiO..
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a slouzi predevsim ke snizeni pohlcovani zareni. To je zadané pti dosahovéani nizkych
tepot.

3.4 Navrh zasobniku paletek

Pro plnou vyuzitelnost veskerych vyhod UHV systému bylo nutné vytvorit zasobnik
paletek se vzorky. Zasobnik musi obsahovat pozice pro zakladni paletku bez kontaktii,
dalsi polohu pro paletku se dvéma stuby a dale polohu s elektrickymi kontakty pro
mozné predehrivani vzorku a vodorovnou polohu pro samostatnou paletku, ktera
ponese hroty pro mikroskop SPM.

Cely karusel se sklada ze dvou hlavnich c¢asti a je pripevnén pomoci
prodlouzeni (UTC-01-08) k magnetické ty¢i. Zakladani a manipulace s paletkami
v karuselu bude provadéna pomoci dals$i magnetické tyce, ktera slouzi k zavazeni
paletky do drzaku vzorku. Karusel bude umistén v T-kuse, ktery bude pomoci
krizového kusu pripojen pres ventil primo ke komore. Poloha vsech komponent je
naznacena na obrazku 3.14. Mezi krizovy kus a T-kus bylo nutné vyrobit redukéni
prechodku (UTC-01-11) z DN 60 na DN 40, u které je prirubova cast DN 40

vyosena o 10 mm.

kfizovy kus T-kus magneticka tyc

Obrazek 3.14: Umisténi zasobniku paletek na magnetické ty¢i. Karusel je umistén v T-kuse,
ktery je pomoci krizového kusu pripojen pres ventil pfimo ke komore.

Cast karuselu s kontakty pro ohfev (UTC-01-09) vychazi z konceptu drzaku
paletek. Tato ¢ast obsahuje dvé vodorovné polohy pro paletky, v kazdé z nich je
osm kontakti urc¢enych pro ohfev a méfeni teploty pri ohfivani (obrézek 3.15).
Paletka je v téchto pozicich karuselu drzena pomoci pritlacnych plecha (UTC-01-
03,UTC-01-04). Tato vodorovna ¢ast je prisroubovana ke druhé ¢asti karuselu, ve
které jsou paletky umistény ve svislé poloze. Kvili vyssi tuhosti a presnosti je na

2 Rozumime tim otevieni prostoru, aby v okamziku umisténi do prostfedi UHV nedochdzelo k postupnému

uvolnovani plynu z uzavieného prostoru.

3 Pocdtecni pismena 7 Diametre Nominal, co’ je jmenovity vnitini prumér potrubi, v technické praxi casto

nazyvan jako svétlost potrubi.
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prilehlém kusu (UTC-01-06) provedeno osazeni. Jelikoz pozice s kontakty
v zasobniku vzorki neobsahuji teplotni oddéleni je styc¢nd plocha u dilu s kontakty
profrézovana, aby bylo dosazeno co nejmensi plochy, pres kterou by mohlo dochazet
k prohtivani ostatnich ¢asti pti zahrivani paletky na vyssi teploty.

Dalsi casti zasobniku paletek je sestava svislych pozic bez elektrickych kontakt
(obrazek 3.16). Tato Cast je sestavena ze dvou koncovych ¢asti (UTC-01-05,UTC-01-
06) a sestava drzeni paletky, kterd se sklada ze dvou pritlacnych plechu (UTC-01-

03) a dvou podlozek o tloustce 1,2 mm a 2,4 mm (UTC-01-01,UTC-01-02). Koncové
Casti a sestavy drzeni jsou spojeny pomoci ¢tyr presnych os (UTC-01-10) o praméru
2,5 mm, které maji na koncich provedeny zavity velikosti M2,5. Takto provedena
sestava umoznuje umistit do zasobniku az sedm zékladnich paletek bez kontaktii.
Vyhodou je variabilita v moznosti umistnéni i specidlnich paletek s kontakty nebo
se stubem. Dle potieby je mozné celou tuto ¢ast zasobniku zvétsit ¢i zmensit a to
pouze zménou délky nosnych os a pridanim ¢i odebranim sestav drzicich paletku.
Aby nedochéazelo k zasunuti paletek do pozice, ze které je nelze uvolnit, je zasobnik
pro svislé umisténi paletek opatren zarazkou (UTC-01-07).

Pro privedeni vodi¢t k casti s elektrickymi kontakty jsou v dilech, které
obsahuje sestava pro svislé drzeni paletek, vyvrtany dvé diry o priméru 3 mm. To
zarucuje dostatecny prostor pro privedeni potifebného mnozstvi vodic¢t. Celkovy
rozmér navrzeného zasobniku vzorki je, bez prodlouzeni magnetické tyce 30 mm
x 30 mm x 90 mm. V pripadé, ze by dochéazelo pti vkladani nebo vyjimani paletek
ze zasobniku k prihybu magnetické tyce, ¢i prodlouzeni drzici cely zasobnik, bude
zasobnik paletek opatren linearnim vedenim umisténym pfimo na prirubé T-kusu.

a
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