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Abstrakt

Tato diplomova prace se zabyva pfipravou a analyzou ultratenkych vrstev hliniku a nit-
ridu hlintku. Vrstvy byly pfipraveny depozici z efuznich cel navrzenych v ramci predchozi
bakalarské prace autora. Jejich konstrukce a testovani je v praci rovnéz zahrnuta. Ex-
perimentalné byly zkoumany vlastnosti hlinikovych vrstev na nativnim oxidu kfemiku,
kfemiku a grafenu. Rovnéz je zde popsana priprava nitridu hliniku pomoci dusikového
iontového zdroje.

Summary

This master’s thesis deals with preparation and analysis of ultrathin films of aluminum and
aluminum nitride. Films were prepared by effusion cells designed in previous bachelor’s
thesis. Cell construction and testing is included in this thesis. Behavior of aluminum
on silicon dioxide, silicon and graphene was studied. Preparation of aluminum nitride
by effusion cell and nitrogen ion source is described.
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UVOD

Z,
Uvod

Nitrid hliniku se jevi jako perspektivni material zejména pro polovodicovy primysl.
Jedna se o polovodi¢ vynikajici svym pasem zakézanych energii o velikosti F; ~ 6,2eV.
Nachazi uplatnéni naptiklad jako detektor ,tvrdého“ rentgenového zareni pii pokojové
pracovni teploté. Nitrid hliniku bézné krystalizuje v hexagonalni wurtzitické krystalické
struktufe, nicméné za specifickych podminek mize krystalizovat ve struktufe podobné
grafenu.

Teoreticka cast prace se zabyva vlastnostmi hliniku a nitridu hliniku. Rovnéz jsou v ni
uvedeny nékteré soucasné védecké vysledky. Dalsi ¢ast popisuje nékteré metody pripravy
a analyzy struktur, které byly v praci pouzity.

V avodu praktické ¢asti prace je popsana konstrukce a testovani dvou efuznich cel
urcenych pro depozici ultratenkych vrstev hliniku. Obé cely byly navrzeny ramci mé ba-
kalarské prace. Zarizeni se od sebe navzajem lisi zptisobem ohfevu depozi¢niho materialu,
tedy hliniku. V prvnim piipadé je kalisek zahtivan tepelnym zafenim z odporového dratu,
ktery je kolem néj navinut. V druhém zdroji je ohrev realizovan pomoci dopadajicich
urychlenych elektronti.

V posledni kapitole prace je popsana depozice tenkych vrstev hliniku na struktury
Si0,, SisN, apod. Diraz je kladen na tvorbu vrstev hliniku na nativnim oxidu kremiku, pii
niz probiha oxidace hliniku. Rovnéz byly provedeny depozice na Si(111) 7 x 7 a grafenovy
substrat, které jsou zde také uvedeny. V zavéru prace je popsana depozice hliniku na SiN
a studium pfemény struktury SiN/Al na Si/AIN.
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1. HLINIK A NITRID HLINIKU

1. Hlinik a nitrid hliniku
1.1. Hlinik

Hlinik je po Zeleze nejpouzivanéjsi kov na Zemi. Soucasné se jedna o tfeti nejvice za-
stoupeny prvek v zemské kiite. Z duvodu vysoké chemické afinity ke kysliku se v prirodé
v Cistém stavu témér nevyskytuje. Nejcastéjsi vyskyt v prirodé je v podobé hlinitokiemici-
tant. K primyslové vyrobé elementarniho hliniku se bézné vyuziva bauxit. Jedna se o smés
nékolika hydratovanych forem oxidu hlinitého, u nichz ptevazuje ,bohmit* (v-Al1O(OH)).
Hlinik je stiibroleskly, tazny a kujny kov. Vykazuje velmi dobrou elektrickou a tepelnou
vodivost, teplotu tani Ty = 660 °C a hustotu p = 2708 kgm—3 [1].

Nejrozsitené€jsi slouceninou hliniku s kyslikem je oxid hlinity Al,O3. Tato latka se
vyskytuje v mnoha fazich lisici se svou krystalickou strukturou a vlastnostmi. Nejcastéji
se nachazi ve formé a-Al,O3, znamé jako mineral korund. Jedna se o polykrystalicky oxid
hlinity. Tento pfirodni material krystalizuje v trojklonné krystalické mftizce, ma vysoky
bod tani, velkou tvrdost a vysokou hodnotu elektrického odporu. Dalsimi formami jsou
napiiklad kubicky v-Al,O3 a jednoklonny 6-Al,Os.

Hlinik je jednim z nejpouzivan&j$ich materialtt pro propojeni v bipolarnich a MOS!
integrovanych obvodech. Rovnéz byl pouzivan jako material ridici elektrody.

Hlinik nachézi uplatnéni také jako material pro plasmonické struktury. V této oblasti
ma narozdil od bézné pouzivanych materialt jako jsou zlato a st¥ibro odlisné vlastnosti.
Plasmonové rezonance hliniku se pohybuji od oblasti viditelného svétla az do ultrafia-
lové oblasti. U nanodiski o priméru 50 nm byla zaznamenana plasmonova frekvence
A = 210nm [2]. Tyto vlastnosti z n&j v kombinaci s nizkou cenou a dostupnosti ¢ini vhod-
ného kandidata pro komercéni pouziti.

1.1.1. Rust hliniku na kfemiku a jeho oxidu

Hlinik, stejné jako kfemik krystalizuje v plogné stfedéné krychlové miizce (fcc?). Nicménd
se pomérné lisi v mifzkovém parametru, ktery je pro kiemik of' = 0,54nm a hlinik
ayl = 0,40 nm. Rozdil v téchto parametrech je tedy piiblizné 8 = 20 %. Vlivem tohoto
poméru dochazi témer ke shodé téchto mrizek kazdych t¥i miizkovych konstant kifemiku
a kazdych c¢tyt hliniku. V tomto ptipadé je pak neshoda mfizkovych parametrii pouze
B =0,58%. Z tohoto divodu je u deponovaného hliniku pravdépodobné piebirani krys-
talické orientace od kiemiku. Popsany jev vsak nenastava vzdy, protoze je zavisly na pod-
minkach depozice [3].
Hlinik reaguje s oxidem kiemicitym SiO, reakci

3Si0, + 4Al — 2AL,0; + 3Si, (1.1)

kdy vznika oxid hlinity a elementarni kiemik. Zmény v energii 2p elektronti v atomech
kfemiku zptsobuji redukci oxidu kiemiku za pfitomnosti elementarniho hliniku jako sil-
ného redukéniho ¢inidla [4]. Aktivacni energie reakce, F,y, zavisi na teploté. Pro teploty
v rozmezi T' = 350°C a Ty = 660 °C (teplota tani hliniku) se aktivaéni energie pohybuje
mezi 1,3eV a 3eV[5]. Pro ultratenké vystvy a teploty od T = 213°C do T" = 314°C

17 anglického , metal-ozide-semiconductor®, cesky: kov-oxid-polovodic.
27 anglického ,face-centered cubic®.



1.1. HLINIK

dochézi k reakci pii Eq.q = 0,98eV [6]. Pfi reakci nejprve dojde k rozstépeni pomérné
silné vazby Si-O. Pii teploté vyssi nez je bod tani hliniku kyslik rychle difunduje smérem
k povrchu a odpafuje se spolu s hlinikem ve formé Al,O. Ten pak miize nasledné konden-
zovat na chladnych povrsich. Naopak pfi teploté nizsi nez je bod tani hliniku nedokaze
kyslik difundovat celou vrstvou a primarné vznika 6-Al,O3 se stopami a-Al,O3 a Cisty
kiemik. Vlivem této reakce dochazi ke vzniku Al-Al,O3-Si-SiO, struktur [7].

tev hliniku je rychlost depozice. Zavislost byla pozorovana v mnoha méfenich. Béhem
termalniho napatovani hliniku z wolframového kalisku na quartz byl pii depozi¢nich rych-
lostech 1 — 20 A s~! pozorovan nartist drsnosti povrchu z 3nm na 5nm [8]. P¥i rychlostech
1,7As7 ! a7 5 As™! bylo zjisténo, ze vyssi rychlost zapiiciniuje vznik vétsich zrn, ale nizsi
drsnost [9].

Na Weizmannové védeckém institutu v Izraeli byla ve vyzkumné skupiné I. Levina
vytvofena atoméarné rovné hlinikova vrstva. Na kiemikovy substrat Si(111) o pokojové
teploté byl pomoci efuzni cely nadeponovan hlinik. V zavislosti na rychlosti depozice
byla pomoci AFM méfena RMS? drsnost povrchu. Tato zavislost je v tabulce 1.1, z ni je
patrné, Ze drsnost klesa s rostouci rychlosti depozice. Nicméné se ukazalo, ze této drsnosti
lze dosdhnout jen u vrstev tloustky 30 nm az 50 nm. Pomoci transmisniho elektronového
mikroskopu (TEM) byly ve vrstvé hliniku zjiSténa zrna s rtznou orientaci, vétSina zrn
byla orientovana Al(111), nékteré vSak Al(100) [19].

Rychlost depozice (nms™) | RMS drsnost povrchu (nm)

0,01-0,1 >15
1-5 1,0-2,0
>10 0,4-0,6

Tabulka 1.1: Porovnani riznych depozi¢nich rychlosti a RMS drsnosti povrchu. Pievzato
z [19].

1.1.2. Hlinik na grafenu

Porozumeéni interakce hliniku a obecné kovii s grafenem ma mnoho podstatnych divodi.
Kovy mohou slouzit jako elektrody u zarizeni na bazi grafenu. Jejich ultratenké vrstvy
mohou zménit vystupni praci grafenu a tim jej dopovat. Hlinik pat¥i mezi sp-kovy, jejichz
interakce s grafenem je pfevazné iontova bez silné hybridizace mezi p, orbitalem grafenu a
valen¢nimi elektrony. Z toho vyplyva, ze prechod elektronti urcuje jenom rozdil vystupni
préace kovu a grafenu [10].

Pomoci teorie funkcionalu hustoty (DFT*) byly v praci [11] spocteny nékteré vlast-
nosti grafenu na hliniku Al(111). Na obrazku 1.1 je zobrazena nejstabilnéjsi konfigurace
grafenu na hliniku Al(111). V tabulce 1.2 jsou vypsany nékteré vypocétené a experimen-
talni hodnoty ziskané pii DFT vypoctech. Vzdalenost atomt uhliku grafenu od atomii
hliniku deq = 3,41 A, coz odpovida i pomérné slabé vazebné energii AE. Vstupni préace
W1 kovu pokrytého grafenem je dana pozici Fermiho hladiny (W = — Er). Hustota stavii
v grafenu je v porovnani s kovy velmi mald, tudiz posuv mezi Fermiho hladinami grafenu
a hliniku je dan vztahem

37 anglického ,,root mean square“, esky efektivni hodnota.
47 anglického ,,Density functional theory*.
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AEp =W — Wg, (1.2)

kde W je vystupni prace volného grafenu. Vysledny posuv Fermiho hladiny pro hlinik je
pak AEp = —0,57 eV [11].

Obréazek 1.1: Nejstabilnéjsi symetrickd orientace grafenu na hliniku Al(111), kde je: (a)
pohled z boku a (b) pohled shora. Prevzato z [11].

anex (A) | deg (A) | AE (eV) | WEIP(eV) | Wai(eV) | W (eV) | Wy (eV) | AEp (eV)

496 | 341 | 0027 | 422 | 424 | 404 | 448 | -0,57
Tabulka 1.2: Vlastnosti grafenu na hliniku Al(111) spoctené metodou DFT, kde d., je
vzdalenost mezi atomy grafenu a hliniku, AE energie potfebna k odebrani atomu uhliku
z povrchu, Wa, a W vystupni prace hliniku a grafenu na hliniku, W3}” experimentalni
hodnota vystupni prace hliniku, W, vystupni prace grafenu a A Ep posuv Fermiho hladiny
fyzisorbovaného grafenu. Prevzato z [11].

1.2. Nitrid hliniku

Nitrid hliniku (AIN) byl objeven v roce 1862 F. Brieglerem a A. Geutherem, jeho prvni
syntéza byla provedena J.W. Malletsem v roce 1877. AIN je stabilni slou¢eninou binar-
niho systému Al-N. Tato latka se bézné vyskytuje pouze v hexagonalni krystalografické
soustavé, konkrétné v podobé ,wurtzitu. Jedna se o polovodi¢ s piimym péasem zaka-
zanych energii o velikosti F, ~ 6,2eV. Vyznacuje se vysokou tepelnou vodivosti mezi
140Wm K™t a 180 Wm™! K1, nizkjm koeficientem tepelné roztaznosti 4,5 - 1076 K~!
a vysokou propustnosti pro viditelné a blizké infracervené svétlo. Rovnéz vynika svou
vysokou odolnosti viéi korozi [12].

Vyuziti nachézi jako material vnitinich izolatorti nebo jako antireflexni vrstva v solar-
nich ¢lancich. U LED® soucdastek zalozenych na bazi AIN byla zaznamenana nejnizsi vinova
délka u téchto zarizeni, dosahujici A = 210 nm. Nicméné jeji i¢innost dosahuje pouze asi
1075 % [13]. Fotodetektory zalozené na AIN, popiipadé AlGaN, maji mezni vinovou délku
A = 225nm. Rovnéz vynikaji vysokou odolnosti vici ,tvrdému“ rentgenovému zareni,
také narozdil od detektort zalozenych na kifemiku nepotiebuji chlazeni [14].

57 anglického ,,Light-Emitting Diode“, ¢esky: svétlo emitujici dioda.
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1.2.1. Metody pripravy nitridu hliniku

Nitrid hliniku lze pfipravit mnoha metodami. Patfi mezi né naptiklad terméalni redukce
oxidu hlinitého v dusikové atmosféfe nebo magnetronové naprasovani. V nasledujicim
odstavci budou popsany metody vyuzivajici terméalni naparovani pomoci efuzni cely.

Depozice za asistence iontového svazku

Depozice za asistence iontového svazku (IBADS) je metoda, pii které béhem depozice do-
pada na substrat svazek iontid. Ionty zpravidla dosahuji energii £ = 0,1keV az E = 2keV
a hustoty proudu aZ j = 2mA cm™~2. Pomér poc¢tu ionttt dusiku N3 a NT ve svazku k poétu
nadeponovanych neutralnich ¢astic hliniku se obvykle znaci R, a slouzi jako jeden z hlav-
nich parametri IBAD. MozZnost ménit pomér R, patii k hlavnim vyhodam této metody.

Pomér R, rovnéz ovliviiuje stechiometrické slozeni vysledného materialu. Zavislost po-
méru dusiku a hliniku N/Al ve vrstvé na R, pro rizné energie iont dusiku je znazornéna
na obrazku 1.2. Je patrné, ze po dosazeni urcité hodnoty poméru R, se AIN stechiomet-
ricky saturuje, coz naznacuje ,,odchazeni“ nadbytecného dusiku ze vzorku [15].

1.2

N/AI

0.7 -

® £=200 eV
m E=300 eV
06 A E=500 eV §
0.5 T T T T T T T T T T
1.5 2.0 25 3.0 35 4.0

Ra

Obrazek 1.2: Pomér dusiku a hliniku ve vrstvé v zavislosti na R,. Pfevzato z [15].

Postnitridace hliniku ionty dusiku

Za pomoci iontt dusiku lze vytvaret nitrid hliniku z uz pripravenych vrstev nebo struktur
hliniku. Nativni vrstva oxidu hlinitého ztézuje implementaci dusiku. Nicméné pii pouziti
vysokoenergetickych dusikovych ionti s energii £ > 1keV mize dojit k jejimu odpraseni.
Jejich energie rovnéz ovliviiuje hloubku pronikani ¢astic dusiku. Pii vytvareni tlustych
vrstev AIN hraje roli i difuze dusiku do hliniku. Na obrazku 1.3 je znazornéna koncent-
race dusiku v zavislosti na hloubce, méfend pomoci Augerovy elektronové spektroskopie

67 anglického ,,Jon beam assisted deposition®.
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(AEST). Ionty dusiku o energii F = 1keV dopadaly na vzorek o teplot& 400 °C. Do hloubky
priblizné 400 nm je pomér dusiku a hliniku p¥iblizné 1:1, coz odpovida stechiometrii AIN
[16].

-

[ I

__06] /f
g e [ _G’;‘E\ . -5..}' —o—"N
g e .
o O 0% —2—0(x5)
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O ']
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Obrazek 1.3: Hloubkovy profil koncentrace dusiku a hliniku ve vrstvé AIN po zihani pfi
teploté 400 °C. Pievzato z [16].

1.2.2. Grafiticka struktura AIN

Za béznych podminek roste AIN ve wurtzitické strukture, kde jsou atomy hliniku ko-
ordinovany ¢tyfmi atomy dusiku. Centralni atom hliniku méa hybridizaci sp®. Bylo vsak
spocteno, ze pii tloustce do 22 - 24 monovrstev AIN se miZzou vytvaret interakce po-
dobné tém, které existuji v grafitu. Ve vrstvé AIN jsou atomy t¥inasobné koordinované
s sp? hybridizaci. Vzdalenost mezi vrstvami se v porovnani s wurtzitickou strukturou
zv¥si z 3,11 A na 3,13 A az 3,17 A. Vysledkem je grafiticky AIN, jehoz vrstvy jsou spojené
slabymi van der Waalsovymi silami [17]. MoZné konfigurace grafitického AIN na povrchu
stiibra Ag(111) jsou znazornény na obrazku 1.4 [18].

(C)

Obréazek 1.4: Rizné konfigurace grafitického AIN na povrchu st¥ibra Ag(111). Kde jsou:
(a) atomy Al umistény nad atomy stiibra, (b) atomy Al uprostied bunky stiibra a (c)
vazby Al-N nad atomy stiibra. Pfevzato z [18].

Pomoci metody DFT byly spocteny dalsi parametry grafitického AIN. V tabulce 1.3
jsou tyto vlastnosti porovnany s grafenem. Vzdalenost mezi rovinami a a délka vazby Al-N
jsou u grafitického AIN v porovnani s grafenem vétsi. Naproti tomu je kohezni energie

77 anglického , Auger electron spectroscopy®.
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FEyon u grafenu vyssi. Sitka zakdzaného pasu E, je pak u grafitického AIN rovna 2,88 eV
[20].
| a (A) délka vazby (A) Eyg, (eV) E, (eV)
Grafiticky AIN | 3,17 1,83 5,05 2,88
Grafen 2,49 1,44 7,92 0,00

Tabulka 1.3: Porovnéani nékterych vlastnosti grafenu a grafitického AIN. Ptevzato z [20].

1.2.3. Soucasné experimentalni vysledky

Pripravou nitridu hliniku s grafenovou strukturou se zabyvala skupina v Narodnim centru
pro védecky vizkum v Recku [18]. Studium ristu vrstvy AIN probihalo na krystalu stii-
bra Ag(111). Hlinik byl deponovén z efuzni cely za asistence svazku atomarniho dusiku,
ktery byl disociovan uzitim vysokofrekven¢niho plasmového zdroje. Depozice byly reali-
zovany pii rizngch teplotach substratt od 136 °C do 650 °C, rychlosti rastu od 0,06 A s~
do 0,22A 57! a vysky nadeponované vrstvy az do 20 monovrstev. Optimélni podminky
byly nalezeny pii teploté substratu Th,, = 650 °C a rychlosti depozice 0,22 A s~!. Snimky
vysledngch struktur z rastrovaciho tunelového mikroskopu (STM?®) jsou zobrazeny na ob-
razku 1.5. Jedna se o ostrivky vysoké jednu monovrstvu AIN. Na obrazku 1.5 (c) je
snimek s atomarnim rozliSenim, z néhoz je patrna struktura typické pro grafen [18].

WA

o 4 B8 . 12516
Wzdlenost (nm)

1.5
1.0
P
0.5
0.0

Obrazek 1.5: Snimek ostruvkt AIN na stiibie Ag(111) uzitim metody STM. (a) 2D troju-
helnikové ostrivky, (b) detail AIN ostriivku s vyskovym profilem a (c) atomarni rozliseni
AIN ostrivku. Prevzato z [18].

Déle byl na Ruské akademii véd studovan vznik nékolika monovrstev nitridu hliniku
s grafenovou strukturou na kfemiku Si(111) [17]. Na kfemikovy substrat Si(111) 1x1
byl za teploty 1050 °C poustén ¢pavek NHj. Vyslednou reakci vznikl amorfni nitrid kie-

87 anglického ,,Scanning Tunneling Microscope®.
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mik SisN; na struktufe SiN. Poté byla pomoci metody RHEED? zjiténa rekonstrukce
SiN 8 x 8. Nasledné byl nadeponovan hlinik, jehoz depozi¢ni rychlost odpovidala ristu
0,1 monovrstvy AIN za sekundu. Vznikla tak nova struktura s rekonstrukei 4 x 4, jejiz
RHEED obrazec je na obrazku 1.6. Dil¢i body odpovidaji kiemiku a AIN se strukturou
grafenu (g-AIN) s mifzkovou konstantou a = 3, 08 A. Po sniZeni teploty z 1050 °C na poko-
jovou teplotu zustaly struktura 4 x 4 i g-AIN zachovany. Popsanym postupem se podafilo
pfipravit maximalné 5-6 monovrstev g-AlN, coZ je méné, nez predpovidanych 22-24 [17].

(0 -1)Si

Obrazek 1.6: RHEED obrazec povrchu substratu s vrstvou g-AIN. Pfevzato z [17].

97 anglického ,,Reflection high-energy electron diffraction®, Cesky: difrakce rychlych elektrontl.






2. PRIPRAVA A DETEKCE ULTRATENKYCH VRSTEV

2. Priprava a detekce ultratenkych
vrstev

V této kapitole budou popsany zakladni principy zafizeni uzivanych pii vyrobé a
charakterizaci ultratenkych a tenkych vrstev hliniku Al a nitridu hliniku AIN.

2.1. Molekularni svazkova epitaxe

Molekularni svazkové epitaxe (MBE!) je metoda, pii niz dochézi k tzv. epitaxnimu riistu
vrstev. Béhem tohoto procesu deponovany material roste se stejnou krystalickou struk-
turou jako substrat. Byla vyvinuta v Sedesatych letech minulého stoleti. V soucasnosti se
MBE hojné vyuziva zejména v polovodi¢ovém primyslu.

Vrstvy mohou riist homoepitaxné nebo heteroepitaxné. K homoepitaxnimu ristu do-
chazi pri depozici stejného materialu jako je substrat. Miizkové parametry jsou v obou
pripadech stejné, dochazi tedy k primému pokracovani materialu. Naopak heteroepitaxni
rist nastava pri depozici rozdilného materidlu, tedy i s rozdilnym mrizkovym parametrem.
Pokud je parametr obou materiala podobny, jak je znézornéno obrazku 2.1 (a), dochézi
téméf k homoepitaxnimu rustu. Na obrazku 2.1 (b) jsou parametry zna¢né odlisné, na-
stava tak relaxovany rust. Piipad, pfi némz je jeden z mfizkovych parametri podobny
substratu, je naznacen na obrazku 2.1 (c). V zavislosti na neshodé miizkovych parametri
a mnozstvi dislokaci mtize dochazet k vysokému pnuti ve vrstve, coz miize mit za néasledek
zvySenou nerovnost a porovitost vrstvy.

Obrazek 2.1: Schéma typu epitaxniho ristu. (a) souhlasny, (b) relaxovany a (c) napnuty
rust. Prevzato z [21].

Mnoho materiali mize rist epitaxné z plynné faze, tento zptisob se nazyva depo-
zice z plynné faze (VPE?). Druhym zptisobem je depozice vrstev z kapalné faze (LPE?).
Tento typ rtstu zajiStuje chemicky ¢ist&jsi struktury. Jeho nevyhodou je nerovnomér-
nost vysledné vrstvy. Naproti tomu VPE zarucuje rovnomérné vrstvy, nicméné k tomu je
zpravidla tfeba vysokych teplot.

17 anglického ,, Molecular Beam Epitazy*.
27 anglického ,, Vapour Phase Epitazy“.
37 anglického ,,Liquid Phase Epitazy“.
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2.1. MOLEKULARNI SVAZKOVA EPITAXE

Vrstvy rostouci z molekularnich (atomérnich) svazki rostou v podminkach ultravy-
sokého vakua (UHV?). UHV prostiedi je béhem procesu nezbytné zejména z divodu
minimalizace kontaminace vzorku. Souc¢asné dochazi k omezeni srazek ¢astic svazku s mo-
lekulami zbytkové atmosféry. Typické usporadani MBE procesu se vyznacuje situovanim
vzorku uprostfed UHV komory. Soucasti manipulatoru se vzorkem byva zpravidla zdroj
tepla, pomoci néhoz lze vzorek zahiivat. Naproti manipulatoru jsou umistény atoméarni
(molekulérni) nebo iontové zdroje. V nékterych piipadech je v komofe umisténa i metoda
detekce ristu vrstev RHEED, kterd umoziuje urcovat tloustky vrstvy béhem depozice.

Existuji tii zdkladni ristové mody, jakymi miize deponovany material na povrchu rist.
Prvnim z médu je Frankiv-van der Merwiv riist, zndzornén na obrazku 2.2 (a). Tento
typ znamy jako rist vrstvy po vrstvé nastava v piipadé, zZe atomy deponovaného mate-
rialu maji siln€jsi vazby se substratem nez mezi sebou. Z tohoto divodu atomy nejprve
pokryji cely povrch, az poté zacne rist dalsi vrstva a tento proces se dale opakuje. Timto
zptsobem roste vétsinou kov na kovu nebo nevodi¢ na nevodi¢i. Opacnym druhem je
Volmertv-Webertiv ostrivkovy riist, zobrazeny na obrazku 2.2 (b). Pfi ném maji ¢éstice
materialu silnéjsi vazby mezi sebou. Tento jev Casto nastava pri depozici kovil na izola-
tory. Poslednim druhem je Stranskiho-Krastantv rist vrstev a ostrivki na obrazku 2.2
(c). Ke vzniku ostrivki dochézi az po vytvofeni jedné nebo vice monovrstev (ML), tzv.
prechodné vrstvy. Tento druh riistu je zptisoben zménou vazebné energie, a tim nemoz-
nosti pokracovat v objemovém ristu materidlu. Zpravidla byva pozorovan u depozici kovu
na kov nebo kovu na polovodi¢ [22].

0<1ML _— — /\ _—
/\ [N [
1<0<2ML —1— [\

0>2 ML _ /_\/—\ D_C

(a) (b) ()

Obréazek 2.2: Zakladni druhy ristu vrstev. (a) Frankav-van der Merwiv rist, (b) Vol-
mertv-Weberiv ostrivkovy rist a (c) Stranskiho-Krastantv rist vrstev a ostruvki. Pre-
vzato z [23].

2.1.1. Efuzni cela

Efuzni cela je zatizeni slouzici k depozici vrstev v metodé MBE. Pouziva se pro riist nano-
struktur z rozli¢nych materialt, od kovi pres polovodice, az po organické slouceniny. Tok
¢astic proudici ze zdroje efuznim tokem se ziskd odparovanim nebo sublimaci ze zasobniku
materialu.

Hlavnim rozdilem od ostatnich termalnich zdroju je, Ze spliuje efuzni podminku

A d, (2.1)

47 anglického ,, Ultra-high vacuum®.
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2. PRIPRAVA A DETEKCE ULTRATENKYCH VRSTEV

kde je d primér stérbiny a A stfedni volna draha c¢astic opoustéjici zdroj. Z kinetické
teorie plynt pro ni vyplyva vztah

1

A= —, 2.2
ﬂokn ( )
kde n je koncentrace atomt, o, G¢inny prufez definovany jako
752

d je primér atomu, pro hlinik je 6 = 143 - 1072 m. Koncentrace n lze ve vztahu (2.2)
nahradit vztahem

p
= 2.4
T 24)

ktery rovnéz vychazi z kinetické teorie plyni, kde 7T je v tomto vztahu termodynamicka
teplota a k Boltzmannova konstanta. Vysledny vztah po spojeni je tedy

kT
V2poy,

Timto ziskavame vztah pro stfedni volnou drahu c¢astic ze zdroje obsahujici neznamé
pouze tlak p a teplotu 7" [24].

Na obrazku 2.3 je schematicky znazornéna efuzni cela. Jeji hlavni ¢asti je kalisek
s materialem urcenym k depozici. Ten byva vyroben z chemicky inertni latky, tak aby ne-
dochézelo ke kontaminaci deponovaného materidlu. Béhem depozice dochazi k zahtivani
kalisku, z tohoto divodu musi mit i vysokou tepelnou odolnost. Bézné se pouzivaji mate-
ridly jako molybden, pyrolyticky nitrid boru (PBN), Al,O3 nebo grafit. Ohtev kalisku lze
realizovat rtiznymi zpisoby, nejcastéji prichodem proudu odporovym dratem, dopadem
urychlenych elektronii nebo tepelnym zarenim. Funkcéni ¢ast cely slouzici k ohfevu musi
byt tepelné odizolovana, aby se zabranilo nechténému zahiivani okolnich ¢asti vakuové
komory, coz mé za nasledek desorbaci necistot. Proto byva tato ¢ast umisténa v chlaze-
ném téle, tim se zabrani tepelnému prevodu nejen vedenim, ale i zareni. Nedilnou soucasti
je kolimator, ktery usmérnuje tok castic z kalisku. Délka kolimacni trubice [ se nemtize
ménit libovolné, ale méla by spliiovat podminku

A\ (2.5)

I< A (2.6)

S rostouci délkou trubice se snizuje thel, pod kterym c¢astice opoustéji zdroj. Jeho finalni
délka a vnitini primér musi byt voleny podle rozméru a vzdalenosti substratu.

2.2. Rentgenova fotoelektronova spektroskopie

Rentgenové fotoelektronova spektroskopie (XPS?) se v souc¢asné dobé vyuziva ke kvanti-
tativni povrchové chemické analyze mnoha materidlti. Vystupem méfeni této metody je
zavislost po¢tu emitovanych elektronti na jejich kinetické energii. Elektrony jsou emito-
vany z materialu pomoci dopadajiciho rentgenového zareni.

57 anglického,, X-ray photoelectron spectroscopy“.
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Priruba

/ KaliSek s materialem
Clonka

1 I M

Chladi¢ Kolimator

Pfivod vody

Obrazek 2.3: Schematické znazornéni efuzni cely.

Tato spektroskopie vyuziva fotoelektrického jevu, ktery byl poprvé podrobné popsan
Albertem Einsteinem v roce 1905 [25]. P¥i dopadu fotont na atom dochéazi k emisi elek-
troni, pricemz jejich maximalni kinetickou energii udava vztah

kde h je Planckova konstanta, f frekvence dopadajiciho elektromagnetického zareni a
@ vystupni prace elektroni. Energie fotonu dopadajiciho svétla je £ = hf. Vystupni
prace je charakteristicka veli¢ina pro kazdy prvek a odpovida energii, kterd je potiebna
k odebrani elektronu z atomu. Ze vztahu 2.7 vyplyva, ze nemtze dojit k emisi elektronu
fotonem o nizsi energii, nez je vystupni prace.

Interakci rentgenového zafeni s latkou tedy dochéazi k vyrazeni elektroni z elektro-
nové slupky. Chybéjici elektron nahradi elektron z vyssi slupky. Béhem tohoto procesu
dojde k uvolnéni energie ve formeé fotonu, ktery miize rovnéz vyrazit dalsi elektron. Tyto
elektrony se vyuzivaji v Augerové spektroskopii.

Energie Fg, jiz jsou vazany elektrony ve svych orbitalech, je pro kazdy prvek charak-
teristickd. Vztah (2.7) tedy zcela neodpovida realné situaci, a proto je nutné jej upravit
do podoby

E,=hf—Eg—¢—dp, (2.8)

kde ¢len d¢ popisuje nabijeni vzorku, zejména se projevuje u nevodivych materialt. Mize
nabyvat velikosti az 10eV.

Typické XPS spektrum znazornujici zavislost poc¢tu emitovanych elektronti na jejich
vazebné energi je zobrazeno na obrazku 2.4. Piky odpovidajici jednotlivym prvkim jsou
jasné patrné. Zretelné pozadi je zplisobeno neelasticky odrazenymi elektrony. Ze vztahu
(2.8) vyplyva, ze se pozice piki fotoelektront mohou ménit, coz zpusobuje jejich netrivi-
alni identifikaci. Vazebn4 energie elektroni siln€ zavisi na druhu atomu. Drobné odchylky
v fadech elektronvolti® mizou byt zpiisobeny vazbami s jinymi atomy [26].

Schéma zakladni aparatury pro ziskavani spekter XPS je znazornéno na obrazku 2.5.
Hlavnimi ¢astmi jsou zdroj rentgenového zafeni a energiovy analyzator elektrontd. Vse je
umisténo v UHV komote. Volba katody rentgenového zdroje zavisi na hodnoté potiebné

6Tzv. chemicky posuv.
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Intenzita

T T T T T T 1
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T T
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Obrazek 2.4: XPS spektrum kiemikového substratu s hlinikem.

energie fotond. Ta musi byt dostatecné velka, aby obsahla vSechny prvky periodické ta-
bulky. V praxi se vétsinou pouzivaji hlinik Al a hot¢ik Mg, které maji charakteristické
zafeni o energii F/a; = 1486,6 ¢V, respektive Fyg = 1253, 3eV. Jelikoz chemicky posuv
muze byt mensi nez 0,5eV, je nutné pouzivat citlivy energiovy analyzator. Vétsinou se
pro tyto ucely vyuziva hemisférického analyzatoru.

Hemisféricky analyzator

Svazek rentgenového zareni

Emitované elektrony

| Vzorek |

Detektor

Obrazek 2.5: Schéma uspotadani aparatury XPS.

2.2.1. XPS spektra hliniku a jeho sloucenin

Vazebné energie elektronti ¢istého hliniku je Fga; = 72,9eV. V tabulce 2.2.1 jsou vypsany
hodnoty vazebné energie pro nékteré slouceniny hliniku. Z tdaji je patrné, ze rozdil
ve vazebné energii jednotlivych sloucenin je az na vyjimky v fadech 0,1eV. Tyto velmi
podobné hodnoty ztézuji spravnou identifikaci nékterych sloucenin hliniku. Dale budou
popsana spektra pouze oxida hliniku.
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Sloucenina Al 2p
Oé—Alg 03 74, 14
’Y—Alg 03 74,30

AlOHj; - Gibbsit 74,63
v—AIOOH - Boemit 74,47
AlPOy4 74,52
a—AlF; 77,27

Tabulka 2.1: Vazebna energie nékterych sloucenin hliniku. Prevzato z [28].

Na obrazku 2.6 (a) je pik ziskany z hlinikové folie o obsahu 99,999 % hliniku po odpra-
sovani argonovymi ionty. Je z néj patrné, ze pik kovového hliniku se sklada ze tii spekter,
konkrétné Al 2ps/5, Al 2py/2 a Al 2p. Téchto tripletti lze vyuzit pro urceni kovové slozky
hliniku ve XPS spektru oxidii hliniku. Priklad analyzy XPS spektra hlinikové folie na-
sledné vystavené kyslikové atmosféfe je na obrazku 2.6 (b). Po urc¢eni piku odpovidajicimu
oxidim hliniku je pro spravné nafitovani nutné urcit i ¢tvrty pik, ktery odpovida atomtim
hliniku na rozhrani oxidu hliniku a kovového hliniku [27].
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HI f
800 — i \
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Vazebna energie (eV)
[ LA ©
3000 — i
_ 7
/]
2000 | } !
3 o
-
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|
,14//_’ &-L_
0 T I | I
78 76 74 72

Vazebna energie (eV)

Obréazek 2.6: Nafitovany Al 2p pik hlinikového vzorku (a) odprasovaného ionty argonu,
(b) po nésledném vystaveni kyslikové atmosfére. Pievzato z [27].
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3. Konstrukce efuznich cel

Tato diplomova prace navazuje na piedchozi bakalafskou praci [29]. V ni je popsan
navrh a konstrukce dvou efuznich cel uréenych pro depozici hliniku Al. Obé cely si jsou
velmi podobné, lisi se pouze zptisobem ohfevu. Prvni z nich vyuziva k ohfevu tepelného
zafeni emitovaného z odporového dratu z tantalu. V druhé je material zahfivan urychle-
nymi elektrony dopadajicimi na kalisek. Z dtivodu velké dodaci lhiity nekterych soucasti
nebyly cely sestaveny a otestovany v ramci predchozi bakalarské prace. V této kapitole
bude tedy nejprve strucné probrana konstrukce cel, poté i jejich testovani a kalibrace.

Finalni schéma obou cel je zndzornéno na obrazku 3.1. Hlinik je v obou celach umistén
v kalisku z PNB. Tato latka je chemicky inertni a ma vysoky elektricky odpor. Rovnéz
je vysoce chemicky stabilni az do teploty 7' = 2500 °C. Dalsi dulezitou casti je chladici
télo vyrobené z bezkyslikaté médil, kterd je ¢istd z vice nez 99,99 %. Tento material byl
vybran z dtivodu vysoké tepelné vodivosti 391 Wm™!. Soucasné je vhodny do UHV. Z dt-
vodu vysoké vzlinavosti hliniku je nutné tusti kalisku chladit. Proto je umistén v médéném
chladicim prstenci tepelné spojenym s télem. Konstrukéni feseni je zobrazeno na obrazku
3.2. Te¢lo je ochlazovano vodou, ktera je k nému privadéna koaxialnim potrubim. To pro-
chazi spodni ¢asti priruby DN40 vyrobené z korozivzdorné oceli. Na prirubé jsou umistény
celkem tii vakuové prichodky. Jedna slouzi pro prenos rota¢niho pohybu do komory, jenz
umoznuje ovladani clony, kterda umoznuje i¢inné zastavit atoméarni svazek hliniku. Dalsi
dvé priuchodky jsou elektrické, pricemz jedna z nich slouzi k pfipojeni dvou termoclankt
typu K [30]. Ty umoziiuji méfeni teploty kalisku a chlazeného téla.

1

|

N Pl \
6

Obrazek 3.1: Schéma efuzni cely: 1 - pfiruba, 2 - koaxialni privod vody, 3 - médény chladic,
4 - chladi¢ vystupniho otvoru kalisku, 5 - clona, 6 - koliméator.

3.1. Ohrev pomoci urychlenych elektront

Ohtev pomoci urychlenych elektront se hojné vyuziva k ohfevu materialu. Jeho vyhodou
je moznost dosdhnout vysokych teplot a dlouha Zivotnost vlakna urceného pro emisi

vvvvvv

ITzv. ,oxygen-free coppere.
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3.1. OHREV POMOCI URYCHLENYCH ELEKTRONU

Obrazek 3.2: Fotografie uchyceni kalisku v chladicim prstenci.

Rez 3D modelem této efuzni cely, provedeny v programu Autodesk Inventor 2012, je
zobrazen na obrazku 3.3. K ohfevu je vyuzivana vysoka kineticka energie elektronti. Elek-
trony jsou emitovany ze zhaveného vldkna o tloustce 0,13 mm. Jako material byl pro svou
vysokou teplotu tani zvolen wolfram potazeny thoriem. Vldkno je pripevnéno bodovym
svafovanim na dvé zavitové tyce elektricky izolované od zbytku cely keramickymi vloz-
kami. Uprostied smycky tvofené wolframovym vlaknem je prichycen molybdenovy kalisek.
Na néj je pfivedeno napéti cca 1000V, které slouzi k urychlovani emitovanych elektronti.
Kalisek je ptripevnén k vakuové prichodce, slouzici jako elektricka izolace od zbytku cely.
Soucasné je na prichodku pfivaren ¢ep se zavitem, pomoci néjz lze tepelné spojit moly-
bdenovy a PBN kalisek. Tato ¢ast urcena k ohfevu je zobrazena na obrazku 3.4. Jeden
z termoclankt slouzi ke kontrole teploty médéného chladi¢e. Druhy méii teplotu kalisku.
Z dtvodu vysokého napéti na molybdenové anodé je termoclanek umistén priblizné upro-
stted PBN kalisku. To méa za nasledek nepiesné urceni teploty hliniku uvnitt cely. Tento
nedostatek lze ¢astecné odstranit kalibraci cely. Proces kalibrace i nasledné testovani je
popsano v nasledujici kapitole.

Prichodka do vakua (4) 16 kaligek (1)

y  Kaliek
7

K : //
el = ‘C:. e ————

==

TyCe katody
pro pfivodni dréaty (5) \ Kolimétor

Zom Cu chladig Chladig kaligku

Obrazek 3.3: Rez 3D modelem efuzni cely vyuzivajici k ohfevu dopad urychlenych elek-
tront. Provedeno v programu Autodesk Inventor 2012.
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3. KONSTRUKCE EFUZNICH CEL

Obrazek 3.4: Fotografie ¢asti efuzni cely slouzici k ohfevu: 1 - molybdenovy kalisek,
2 - wolframové vlakno, 3 - keramicka izolace, 4 - vakuova prichodka a 5 - pfivodni draty.

3.1.1. Kalibrace a testovani

Kalibrace cely je dilezita pro urceni zakladnich depozi¢nich parametri, ke kterym patti
rychlost depozice, primér svazku a podobné. Pomoci rychlosti depozice lze na zakladé
pozadované tloustky vrstvy snadno urcit dobu depozice. Pfed samotnou kalibraci bylo
ovsem nutné uvést celu do provozu. Zprovoznéni bylo ¢asové naro¢né z diivodu néekolika
prekazek. Béhem testovani a kalibrace byla cela umisténa v UHV komofe slouzici ke studiu
riistu kovovych materialit na UFI VUT v Brné.

Béhem prvniho testovani se uvnitf cely naparil neznamy material, jak je zobrazeno
na obrazku 3.5. Mélo se za to, Ze jde o zinek z priichodky, kterd ma za tkol privadét
vysoké napéti na molybdenovy kalisek. Zinek se diive bézné pouzival do vodi¢t vakuo-
vych prichodek, a tak bylo pravdépodobné, Ze se béhem zahtivani kalisku s depozi¢nim
materidlem zac¢ne odparovat. Proto byla prichodka vyménéna za jinou prichodku, ktera
mé vodivou ¢ast vyrobenou z molybdenu. Nicméné tim se problém nevyfesil.

Obrazek 3.5: Fotografie napafeného materidlu uvnitt cely vyuzivajici k ohfevu urychlenych
elektroni.
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3.1. OHREV POMOCI URYCHLENYCH ELEKTRONU

Proto byl materidl pienesen na kiemikovy vzorek a podroben analyze na EDS?, ktery
je soucasti rastrovaciho elektronového mikroskopu FEI Verios 460L ve Sdilené laboratofi
pripravy a charakterizace nanostruktur CEITEC VUT. Namétené spektrum je zobrazeno
na obrazku 3.6. Piky uhliku a kysliku odpovidaji kontaminaci z atmosféry a pik kie-
miku patii vzorku. Diilezité jsou zde piky Zeleza, niklu a chromu. Jsou to totiz prvky
tvortici korozivzdorné oceli. Tudiz je vysoce pravdépodobné, Ze napafeny material patii
soucastce realizujici spojeni mezi molybdenovym kaliskem a vakuovou priichodkou. Proto
bylo upraveno uchyceni kalisku tak, aby byla soucastka z korozivzdorného materialu
co nejdale od zahtivané c¢asti molybdenového kalisku. Po zméné jiz nedochazelo k tak
rychlému napafeni materialu dovniti cely. Nicméné po nekolika desitkédch hodin provozu
doslo k elektricky vodivému spojeni tyci drzicich vlakno a ostatnich c¢asti cely. Divodem
bylo vytvoreni tenké vrstvy kovu na keramické izolaci.

639 |
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71

0.00 0.33 0.66 0.99 132 1.65 198 231 2.64 297
E (keV)
Obrazek 3.6: EDS spektrum napafeného materidlu uvnitt cely vyuzivajici k ohfevu urych-
lenych elektronil. Spektrum naméreno pomoci EDS analyzatoru, ktery je soucasti rastro-
vaciho elektronového mikroskopu FEI Verios 460L.

Nejproblematictéjsi cast sestavovani cely bylo privafeni wolframového dratu k zavi-
tovym tyc¢im. Musi byt dodrzena takova vzdalenost dratu od kalisku, aby nedochézelo
vlivem teploty k deformaci vldkna a jeho néslednému elektrickému spojeni s kaliskem
nebo médénym télem. Béhem zhaveni dochazi k prodluzovani a zvysovani pnuti uvnitt
dratu. Vlivem téchto vlastnosti nékolikrat doslo ke kontaktu dratu s jinou c¢asti cely, coz
vyvolalo zkrat. Jedinym feSenim je vyjmuti cely z komory a opétovné navafeni dratu.
Na obrazku 3.7 je zobrazeno finalni uchyceni zhaveného dratu uvnitt médéného téla cely.

Ohtev vldkna je nutné provadét velmi pomalu, jelikoz prudké zmény jeho teploty
zpusobuji jeho kfehnuti. Maximéalni proud, ktery vldakno vydrzi je I, = 3 A. V nami na-
vrhovaném priipadé proud prochazi dvéma vlakny, a tak se mtze pouzit proud az I = 6 A.
Na obrazku 3.8 je znazornéna zavislost emisniho proudu vldkna na zhavicim proudu pfi
napéti mezi kaliskem a vldknem U = 1000 V. Z grafu je patrné, Ze emise zacind pii zhavi-
cim proudu pfiblizné I, = 4 A, poté pomérné prudce nartista. Emise je tedy velmi zavisla
na zhavicim proudu, a proto je lepsi urcovat presny vykon zdroje urychlovacim napétim.

27 anglického ,,Energy-dispersive X-ray spectroscopy®.
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3. KONSTRUKCE EFUZNICH CEL

Obrazek 3.7: Fotografie umisténi wolframového dratu uvnitf cely: 1 - molybdenovy kalisek,
2 - wolframovy drat, 3 - termoclanek a 4 - médéné télo.
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Obrazek 3.8: Zavislost emisniho proudu vlakna na zhavicim proudu pfi urychlovacim
napéti U = 1000 V.

Ke kalibraci zdroje byla vyuzita krystalova mérka typu STM-100. Toto zarizeni méii
frekven¢ni posuv monokrystalu kiemiku, ktery je zménén hmotnosti nanesené vrstvy.
Na zékladé frekvencniho posuvu, hustoty materidlu a z-faktoru® se spocité tloustku na-
deponované vrstvy. Kalibrace byla provedena za tlaku p = 107° Pa pro tfi riizné vykony
dodavané elektrony, a to 55 W, 60 W a 65 W, pricemz teploty udavané termoclankem jsou
560 °C, 580°C a 610°C. Pomoci zavislosti nadeponované vrstvy na case byly vytvoreny

3Parametr elastickych vlastnosti méfeného materialu.
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3.2. OHREV TEPELNYM ZARENIM

t1i kalibrac¢ni kiivky, které jsou zobrazeny na obrazku 3.9. Z grafu je zfejmé, Ze rychlost
depozice neni linearné zavisla na vykonu.
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Obrazek 3.9: Zavislost nartstu hlinikové vrstvy na case pro efuzni celu vyuzivajici urych-
lenych elektroni.

3.2. Ohrev tepelnym zarenim

Ohfev tepelnym zéfenim zajistuje na rozdil od ohfevu vyuzivajici urychlené elektrony
pomeérné rovnomérné zahiivani kalisku. Jeho vyhodou je i potieba jenom jednoho prou-
dového zdroje a relativné jednoduché urcovani vykonu.

Konstrukce cely je znazornéna na obrazku 3.10. Hlavni ¢asti ohievu jsou dva Al,Os
krouzky, mezi nimiz je navinuto vlakno o tloustce 0,15 mm. Pro vldkno byl shledan jako
vhodny material tantal. Ten ma podobnou teplotni vydrz jako wolfram, ale na rozdil od néj
je pomérné mékky, a tudiz ho lze jednoduse navléct mezi krouzky. Reseni konstrukece je
zobrazeno na obrazku 3.11. Draty privadéjici proud do tantalového dratu jsou vyvedeny
otvorem smérem k piirubé. V této cele byly rovnéz vyuzity dva termoclanky typu K. Jeden
je opét pro kontrolu teploty téla. Druhy je tentokrat umistén na dnu kalisku. Namérena
teplota tedy pfimo odpovida teploté hliniku v kalisku.

3.2.1. Kalibrace a testovani

Kalibrace tohoto zdroje nebyla dokoncena. Diivody, které k tomu vedly, jsou popsany
v nasledujicim odstavci.

K dosazeni potfebné teploty hliniku je nutno, aby dratem prochézel proud asi 2 A.
Nicméné této hodnoty nebylo dosazeno. Tantalovy drat se totiz se zvysujici teplotou roz-
tahuje a stava se mékcéim. Vlivem téchto vlastnosti dochazelo béhem testovani k prithybu
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Al,O, krouzek Kalisek

< ' Clonka ~_

. Kolimator
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\Trublce pro pfivod \Cu chladic
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Obrézek 3.10: Rez 3D modelem efuzni cely s ohfevem tepelnym zéfenim. Provedeno v pro-
gramu Autodesk Inventor 2012.

Obrazek 3.11: Fotografie vnitini ¢asti efuzni cely slouzici k ohfevu, kde: 1 - médéné télo,
2 - Al,O4 krouzek a 3 - tantalovy drat.

vlakna a jeho naslednému kontaktu s médénym télem cely. Ohfev fungoval i nadale, ale
priblizné 30 % dodévaného vykonu odebiralo pfimo télo. Proto byla navrzena tiprava uchy-
ceni tantalového vldkna. Pivodni feSeni je zobrazeno na obrazku 3.12 (a), kde je patrné,
ze vlakno méa pomérné velkou vili pohybu. Na obrazku 3.12 (b) je nové konstrukéni feseni.
To mé zajistovat jak stalou vzdalenost mezi dvéma krouzky, tak ¢asteéné omezit moznosti
prohybani vldkna. Nicméné ani tato varianta nevedla k zamezeni vzniku zkrat. Byla na-
vrhnuto Feseni, které pocita s vétsim primeérem dratu o tloustce 0,4 mm misto ptivodnich
0,125 mm. Zvétsenim tloustky dratu by se mélo omezit deformaci dratu. Soucasné se zvysi
pevnost ¢asti slouzici k ohfevu. Uprava rozméru tloustky dratu povede k nutnosti vyuzit
proud kolem 8 A.

I pres nevytesenou konstrukci byla ziskana né€jaké data. Na obrazku 3.13 je znazornéna
zavislost teploty kalisku na vykonu efuzni cely. Kfivka kon¢i u vykonu p = 22 W, pii némz
doslo ke zkratu. Nejvyssiho vykonu bylo dosazeno pri 1,5 A. Z grafu je patrné, ze teplota
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3.2. OHREV TEPELNYM ZARENIM

Obrazek 3.12: Fotografie ¢asti efuzni cely urcéené k ohfevu pomoci tepelného zafeni: (a)
puvodni konstrukce a (b) navrzena tprava.

roste linearné s vykonem. Z vyobrazené zavislosti lze vyvodit, ze k dosazeni teploty tani
hliniku (7 = 660 °C) je potiebny proud asi 1,9 A.
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Obrazek 3.13: Zavislost teploty kalisku na vykonu efuzni cely vyuzivajici k ohfevu tepel-
ného zafeni.

24



4. PRIPRAVA TENKYCH VRSTEV HLINIKU A NITRIDU HLINIKU

4. Priprava tenkych vrstev hliniku a
nitridu hliniku

V této kapitole je popsana depozice tenkych vrstev hliniku a nitridu hliniku na rtzné
substraty. Charakter struktur byl studovan pomoci XPS, rastrovaciho elektronového mi-
kroskopu (SEM) a mikroskopu atomarnich sil (AFM).

Experimenty probihaly v komplexnim UHV systému na Ustavu fyzikalniho inZenyr-
stvi FSI VUT v Brné, jehoz schématické znazornéni je na obrazku 4.1. Komplex se sklada
ze ¢tyt hlavnich UHV komor, z nichz jsou dvé depozi¢ni a dvé analytické. Soucasti je také
komora na zakladani vzorkd. Ta je nezbytna proto, aby nedochéazelo ke zbytecnému za-
vzdusnovani, a tim i kontaminaci komor. Depozi¢ni komora II slouzi pro pfipravu tenkych
vrstev polovodic¢ovych materidlti pomoci efuznich cel. K podobnému tcelu je i depozi¢ni
komora I s tim rozdilem, Ze se zde nachazi navic iontové zdroje. Analytickd komora I
obsahuje pouze XPS, soucasné slouzi jako ,rozcesti“ do zbylych c¢asti komplexu.

|
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Obrazek 4.1: Schematické znazornéni komplexniho UHV systému na Ustavu fyzikalniho
inzenyrstvi FSI VUT v Brné.

Vzorky urcené k depozici nebo analyze musi byt v aparatuife umistény na paletce,
ktera je zobrazena na obrazku 4.2. Ta je vhodné pro uchyceni na magnetickd manipulac¢ni
ramena, ktera slouzi k pfenaseni vzorkil mezi komorami. V komplexu je udrzovany staly
tlak mezi 10~7 Pa a 1078 Pa.
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v ‘ " S

Obrazek 4.2: Fotografie paletky se vzorkem
4.1. Depozice hliniku

4.1.1. Depozice na kiemik s nativnim oxidem kremiku

Depozice byla provadéna pomoci efuzni cely vyuzivajici k ohfevu materialu urychlenych
elektronti v depozi¢ni komorte II, popsané v v odstavci 3.1

Material vzorku uréenych k experimentu byl zvolen kfemik Si(111) s 2nm nativni vrst-
vou oxidu, kterym se kfemik pasivuje. Na jeho povrchu byvaji zpravidla adsorbované riizné
necistoty z atmosféry. Zejména se jedna o uhlikaté slouceniny, které jsou v experimentech
nezadouci. K jejich odstranéni bylo provedeno zihani vzorku na teplotu 450 °C. Béhem zi-
hani nesmi byt ale prekrocena teplota 550 °C, pfi niz dochézi k degradaci nativniho oxidu
na povrchu.

Depozice za ruznych teplot

Vzorky byly zithany pii teploté 450 °C po dobu minimélné dvou hodin, ¢imz doslo k odstra-
néni nasorbovanych necistot na povrchu substratu Si(111) s nativnim SiO,. Byly povedeny
depozice na ¢tyti substraty za rtznych teplot, konkrétné 20 °C, 200 °C, 300 °C a 400 °C. Po-
stup a parametry depozice byly pro vSechny experimenty totozné. Schematické znazornéni
postupu je zobrazeno na obrazku 4.3. Depozice hliniku probihala rychlosti 0,4 A min—!
po dobu 30 minut. Vysledna tloustka vrstvy tedy ¢inila 1,2 nm; pii miizkové konstanté
4,05 A to odpovida tfem monovrstvam.

Depozice Al Ohrev

Si (111) Si (111) Si (111)

Obrazek 4.3: Schématické znazornéni postupu pfi vytvareni tenkych vrstev hliniku na
nativnim oxidu kfemiku.

Po depozici hliniku bylo provedeno in-situ méreni XPS spekter. Nasledné fitovani na-
méfenych dat bylo provedeno pomoci t¥i piki: Al 2p (atomy na rozhrani kovového a
oxidovaného hliniku), Al 2p ox (oxid hliniku) a Al 2p dublet (dublet kovového hliniku)

sklddajici se z pikti Al 2p3/o a Al 2p;/o. Parametry piki jsou vypsény v tabulce 4.1. Na-
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fitovana spektra jsou zobrazena na obrazku 4.4. Vazebna energie kovového hliniku byla
72,5eV. Ze spekter byl rovnéz urcen chemicky posuv Al,O3 v Al 2p piku o velikosti 2,5eV.
Atomutim hliniku na rozhrani kovového hliniku a Al,O3 odpovida posuv 1,3eV. Pik kie-
miku Si 2p obsahuje pouze spektrum kovového kiemiku. Vyjimkou je depozice za pokojové
teploty, kde je pritomno pfiblizné 17 % SiO,. Nepfitomnost piku oxidu kfemiku je zpt-
sobena reakci oxidu kfemicitého s hlinikem popisované v odstavci 1.1.1. Z naméfenych
dat je patrna velka teplotni zavislost poméru kovového hliniku a jeho oxidu Al,O3. Kon-
centrace jednotlivych slozek Al 2p piku je znazornéna na obrazku 4.5. Obsah kovového
hliniku s rostouci teplotou substratu klesa, soucasné se zvysuje podil oxidu hlinitého. Na-
proti tomu atomy na rozhrani zaujimaji stale priblizné objem po celou dobu. Tento jev
odpovida rovnomeérné oxidaci hliniku smérem zespodu, tzn. od substratu.

Pik | Pozice (eV) | GP-FWHM (eV) | LP-FWHM (eV) | Asymetrie

Al2psy | 72,14 0,64 0,31 0,19
Al2pyy | 72,54 0,73 0,03 0,19
Al 2p 73,64 1,91 0,91 0,05

Tabulka 4.1: Pouzité fitovaci parametry piku Al 2p, kde je GP-FWHM a LP-FWHM
gaussovské (respektive lorentzovské) rozsifeni svazku.

Vzorky byly analyzovany na rastrovacim elektronovém mikroskopu FEI Verios 460L.
Béhem ziskavani snimkid bylo pouzito urychlovaci napéti 5kV a proud svazku 50 pA.
Potizené topografie jsou zobrazeny na obrazku 4.6. Na snimcich je zietelny ostrivkovy
riist hliniku na SiO,, pficemz velikost a hustota ostrivki zavisi na teploté béhem depozice.
Na obrazku 4.7 je znazornén histogram zavislosti poc¢tu ostrivka hliniku na velikosti jejich
pruméru. Z dat je patrna zavislost velikosti ostrivki na teploté substratu, pricemz vyssim
teplotam odpovida vétsi primér ostruvki. Soucasné je pii vysokych teplotach velikost
ostrivkid rovnomérnéji rozdélena.

Béhem experimentt probihaly v komofe depozice organokovovych latek. Ty meély
za nasledek zvysenou kontaminaci vzorkt uhlikem. Proto byla efuzni cela pfesunuta do de-
pozi¢ni komory I. Vlivem toho byla snizena kontaminace uhlikem. Rovnéz bylo dosazeno
nizsich tlakt béhem depozice.

U depozice za teploty 300 °C je obsah hliniku nizsi, nez se da pfedpokladat z ostatnich
bodt krivky. Proto byla provedena nova depozice, po niz byla provedena analyza pomoci
XPS. Vysledné spektra piku Al 2p jsou na obrazku 4.8. Pik obsahuje 29 % oxidu hliniku,
pricemz se na XPS spektru neobjevily vazby odpovidajici atomtim na rozhrani hliniku.

Na obrazku 4.9 je zobrazen snimek z rastrovaciho elektronového mikroskopu spolu
s histogramem udéavajici zavislost ¢etnosti ostrivkii na jejich praméru. Ostrivky hliniku
jsou zde podstatné vétsi nez bylo v pfedchozich experimentech. Nejvyssi ¢etnosti dosa-
huji u priméru 30 nm, coz je oproti 13nm z predchoziho experimentu znatelny nartst.
Vétsi osruvky jsou pravdépodobné diisledkem mensi vzdalenosti usti kolimatoru cely a
vzorku. Vlivem toho bylo dosazeno vyssich depoziénich rychlosti, coz mélo za nasledek
vétsi pokryti kifemikového substratu hlinikem, a tim i nardstu plochy ostrivki.

Zihani substratu s nadeponovanym hlinikem

Pro ziskdni predstavy o teplotni/¢asové zavislosti oxidovani hliniku pfebirdnim kysliku
z oxidu kfemicitého byl proveden nésledujici experiment. K¥emik Si(111) byl zihan pfi tep-
loté 450 °C po dobu dvou hodin. Poté na néj byly za pokojové teploty nadeponovany tii

27



4.1. DEPOZICE HLINIKU

//

| L DL L L Y 2 ! | ' | ! | !
- (o] H _SI -
- 20°C S Sio2 -
i — Spektrum ]

SiO —— Al 2p dublet
-, 2 Al 2p -
e S —— Al 2p ox

-~ AL

-~ ..
VO

I.l.l.l.l///l/.l.l.l.
104 102 100 98 9% 78 76 74 72 70

E (eV)

Obrazek 4.4: XPS spektra piku hliniku Al 2p a kiemiku Si 2p po depozici 3 monovrstev
hliniku za rznych teplot substratu Si(111) s nativni vrstvou SiOs,.

monovrstvy hliniku. Nasledné bylo zméfeno XPS spektrum vzorku, pficemz pred kazdym
méfenim byl vzorek zihdn po dobu dvou minut. Na obrazku 4.10 je znazornéna zavislost
koncentrace hliniku a oxidt hliniku v Al 2p piku na zihaci teploté. Do grafu je také vyne-
sena koncentrace SiO, v piku kifemiku Si 2p.Z obrazku je zfejmé, Ze pti nizkych teplotach
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Obrazek 4.5: Slozky Al 2p piku XPS spektra pro riizné teploty substratu béhem depozice
hliniku na nativni oxid kfemiku.

Obrazek 4.6: Snimky z rastrovaciho elektronového mikroskopu nadeponovaného hliniku
na nativnim oxidu kfemiku za teploty (a) 20°C, (b) 200°C, (c) 300°C a (d) 400°C.
Poftizeno rastrovacim elektronovym mikroskopem FEI Verios 460L.

k oxidaci nedochézelo, to je patrné z kiivky Al 2p dublet. Nejprve dochazi ke vzniku
vazeb, které jsou typické pro atomy hliniku na rozhrani kovového hliniku, v grafu jsou
znazornény cCervené. Soucasné zacina ubyvat koncentrace SiO, v Si 2p piku. Od teploty
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Obrazek 4.7: Histogram zavislosti poc¢tu ostrivkt na jejich plose pro hlinik nadeponovany

na nativnim oxidu kfemiku.
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Obrazek 4.8: XPS spektra piku hliniku Al 2p po depozici 3 monovrstev hliniku za teploty
substratu 300 °C.
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Obrazek 4.9: Histogram zavislosti poctu ostruvki na jejich velikosti pro hlinik nadepono-
vany pri teploté substratu 300 °C. Snimek pofizen rastrovacim elektronovym mikroskopem
FEI Verios 460L.

250 °C nastava oxidace hliniku, pfi¢emz se rovnéz zvysuje koncentrace atomt na rozhrani.
S ubyvajicim obsahem oxidu kiemicitého dochéazi ke zpomalovani oxidace hliniku. Snizena
rychlost reakce miize byt rovnéz zpisobena zvysujici se tloustkou vrstvy Si/Al,Os.

4.1.2. Depozice na kfemik Si(111) 7 x 7

V predchozim odstavei byla popsana depozice hliniku na substrat kiemiku Si(111) s na-
tivnim oxidem. Pro nékteré aplikace je vsak potfebné znat chovani hliniku i na cistém
kiremiku. Pro ziskani pfimého porovnani ristu na kiemiku a oxidu kiemiku byly podminky
depozice zvoleny stejné jako v predchozim experimentu.

Na kiemikovém substratu se bézné nachazi vrstva nativniho oxidu, tu je tedy nutno
odstranit. Vzorek se nejprve ziha nékolik hodin pti teploté kolem 500 °C, aby se odstranily
necistoty z povrchu. Poté je vzorek takzvané ,fleSovan“!, schéma tohoto procesu znazor-
néno na obrazku 4.11. P1i tomto procesu je vzorek udrzovan pii teploté priblizné 700 °C a
néekolikasekundovymi pulzy kazdou minutu zahtivan na 1250 °C. Tento proces se opakuje
nékolik desitek minut. Vysledkem byva ¢isty povrch kifemikového substratu.

Na flesovany kiemik o teploté 300 °C byly nadeponovany tii monovrstvy hliniku rych-
losti 0,4 A min~". Po depozici bylo in-situ zméfeno XPS spektrum. Ziskané XPS spektrum
je zobrazeno na obrazku 4.12, soucasné jso na ném vyznacCeny piky hliniku Al 2p a kfe-

17 anglického slova ,flashing“.
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Obrazek 4.10: Zavislost koncentrace hliniku a oxida hliniku v Al 2p piku a koncentrace
SiO, v piku kfemiku Si 2p na zihaci teploté (vzorek kfemiku Si(111) s nativnim oxidem).
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Obrézek 4.11: Schéma fleSovani kfemiku.

miku Si 2p. Na spektru piku kifemiku Si 2p 1ze vidét pouze slozku patfici ¢istému kiemiku.
Ve spektru hlinitku Al 2p je kromé vyrazného piku patiici kovovému hliniku patrny i maly
pik, ktery je pravdépodobné diisledkem nedokonalého fleSovani vzorku.

Pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu byl porizen snimek, ktery je zobrazen
na obrazku 4.13. Velké svétlé struktury na snimku predstavuji ostrivky hliniku. Ty jsou
v porovnani s ostruvky hliniku, které jsou popisovany v odstavci 4.1.1, znatelné vétsi a dale
od sebe. Béhem procesu fleSovani vznikaji na kiemiku terasy, jejichz vysoka koncentrace
znaci nedokonale vycistény povrch. Pravé u téchto teras lze nalézt nejvice hlinikovych
ostrivkd. Tyto struktury jsou patrné i na obrazku. Shluky malych kulatych ttvart jsou
zbytky karbidu kfemiku SiC, tzv. ,,pinks* po nedokonalém fleSovani vzorku.
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Do histogramu na obrazku 4.14 byla zanesena zavislost ¢etnosti ostrtivkt hliniku na je-
jich primeéru. Nejcetnéjsi primér ostrivki je 60 nm. V porovnani s ostrivky na SiO, jsou
vsak dale od sebe.

4.1.3. Depozice na grafen

Oxidace hliniku ze substratu SiO, mize byt v nékterych pripadech nezadouci. Naproti
tomu odstranéni oxidu mtize byt nékdy problematické, ne-li neproveditelné. Z tohoto
divodu se jevi grafen jako vhodnéa difuzni bariéra, ktera by mohla zabranit oxidaci. Proto
byl proveden nasledujici experiment.

Grafen byl pro tento experiment vyroben Bc. Stanislavem Bardym metodou CVD?2.
Ta se od PVD lisi tim, ze béhem depozice probihaji chemické reakce. Ptiprava CVD gra-
fenu probihala ve vakuové komore. Schematicky postup pripravy je znazornén na obrazku
4.15. Nejprve byla v atmosféte vodiku Hy zihana médéna folie pfi teploté T' ~ 1000 °C.
Nasledné byl do komory poustén metan CHy, ktery slouzi jako prekurzor pro grafen. Ten
byl u povrchu zihané folie pyrolyticky rozlozen na uhlik a vodik, pricemz vodik ztstaval
v plynné formé a uhlik ulpival na médi ve formé grafenu. Po ochlazeni a vyjmuti vzorku
z komory byl nésledné na povrch vzorku nanesen polymethylmetakrylat (PMMA), ktery
slouzi jako podpora grafenu pti dalsim kroku. Poté byl vzorek vlozen do roztoku nona-
hytratu dusi¢nanu zelezitého Fe(NOj3)3-9H,0, ktery slouzi k odleptani médi. Na hladiné

2 7 anglického ,,Chemical vapour deposition® - chemickd depozice z plynné faze
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Obrazek 4.13: Snimek hliniku na fleSovaném kiemiku. Pofizeno rastrovacim elektronovym
mikroskopem FEI Verios 460L.
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Obréazek 4.14: Histogram zavislosti po¢tu ostrivka hliniku na substratu Si(111) 7 X 7 na
jejich velikosti.

poté zustal plavat grafen s podptrnou vrstvou PMMA, ktery byl podebran kifemikovym
substratem. Nasledné byl vzrorek vloZen na hodinu do chloroformu, kde bylo PMMA
odleptano [31].
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Obrazek 4.15: Schéma piipravy CVD grafenu.

Popsanym zptsobem byla na substrat kifemiku Si(111) s nativni vrstvou oxidu SiO,
nanesena vrstva polykrystalického CVD grafenu. Vzorek byl nasledné zihan v UHV pod-
minkach pii teploté T = 450 °C po dobu ¢t = 12 hodin. Nasledné na néj byly naneseny tfi
monovrstvy hliniku rychlosti 0,4 A min~" pf#i teploté substratu 7' = 300 °C.

Ziskana XPS spektra piki hlintku Al 2p, kfemiku Si 2p a uhliku C 1s jsou zobrazena
na obrazku 4.16. Pri depozici hliniku na nativni oxid kiemiku za 200 °C vsechen SiO,
zreagoval s hlinikem a ztistal jen Cisty kfemik, viz odstavec 4.1.1. Zde i pti teploté substratu
300 °C zistava v piku kfemiku Si 2p stale patrna ¢ast patiici SiO,. Rozdil je patrny rovnéz
v piku hliniku Al 2p, ktery obsahuje asi 15 % Al,Os, narozdil od predeslych experiment,
kde byl obsah oxidu hliniku pfi depozici na substrat Si(111) s nativnim oxidem SiO,
o teploté 300°C mezi 29 % a 50 %. Tvar piku uhliku C 1s zlstava i po depozici stejny,
coz znaci, ze kfemik ani hlinik nebyl na grafen chemicky navazan.

Ubytek oxidovaného hliniku mé dvé pravdépodobné p¥iciny. Jednim z nich jsou defekty
v polykrystalu grafenu. V nich dochazi ke kontaktu SiO, s hlinikem a jeho nasledné
oxidaci. Druhym dtvodem je, ze zdroj rentgenového zareni méa na vzorku vétsi stopu,
nez je velikost grafenové vlocky. Vlivem toho jsou elektrony emitovany i mimo grafen,
kde je ve velkém mnozstvi zastoupen oxid hlinity. Z téchto vysledka vyplyva, Ze grafen
vyznamné zabranuje reakci hliniku s SiO,.

Hlinik roste ostriivkové jak na nativnim SiO,, tak i na grafenu, jak ukazuje SEM
méreni. Porovnani ostrivki hliniku na grafenu a oxidu kfemiku je na obrazku 4.17. Je
z néj patrné, ze na grafenu dosahuji hlinikové ostrivky vétsich rozmeéri.

Rozdéleni velikosti ostrivki v zavislosti na jejich poctu je znazornéno na histogramu
na obrazku 4.18. Na SiO, jsou nejvice zastoupeny ostrivky s primérem 9nm az 10nm,
kdezto na grafenu 11 nm. Hlavnim rozdilem je ale rozptyl jejich velikosti. Zatimco na SiO,
dosahuji priméru nanejvys 13 nm, na grafenu je to az 19 nm.

Pro potvrzeni predpokladu tvorby difuzni bariéry pomoci grafenu byl navrhnut experi-
ment znazornény na obrazku 4.19. Na vzorek kifemiku Si(111) byly naneseny monokrystaly
grafenu. Po depozici hliniku za teploty 300 °C by podle naseho predpokladu mélo dochéazet
k oxidaci hliniku pouze mimo grafen. Tento experiment mél byt proveden na zafizeni Kra-
tos Analytical Axis Supra, které umoznuje pomoci XPS vytvorit mapu slozeni povrchu
substratu s lateralnim rozliSenim az 15 ym. Na vyslednych snimcich mély byt v mistech
s grafenem pozorovany oxid kfemiku a kovovy hlinik. Mimo grafen mél byt naméren cisty
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Obrazek 4.16: XPS spektrum povrchu vzorku s grafenem na némz je nadeponovany hlinik.
Grafy obsahuji spektra kifemiku Si 2p, hliniku Al 2p a uhliku C 1s.

kiemik a oxid hlinity. Tento experiment byl pripraven, ale z divodu zavady na zafizeni
nebyl proveden. Nicméné bude pfedmétem dalsiho studia interakce hliniku s SiO,.

4.2. Priprava ultratenkych vrstev nitridu hliniku

V nasledujicim odstavci je popsana snaha o pfipravu nitridu hliniku se strukturou grafenu
popisovaného v odstavci 1.2.2. AIN byl pfipravovan pomoci efuzni cely vyuzivajici urych-
lenych elektrontt a dusikového iontového zdroje v UHV komote na Ustavu fyzikalniho
inzenyrstvi FSI VUT v Brné.

Jako metoda ptipravy nitridu hliniku byla zvolena nitridace ze substratu nitridu kie-
miku SigNy. Cely postup je schématicky shrnut na obrazku 4.20. Materidlem substratu
pro depozici byl zvolen kiemik Si(111) s nativni vrstvou SiO,. Tato vrstva byla pro ex-
periment nezadouci, protoze by kviili kysliku v ni obsazeném doslo k oxidovani hliniku.
Proto byla tato vrstva fleSovanim odstranéna, viz odstavec 4.1.2. Piiprava ultratenké nit-
ridové vrstvy probihala za teploty substratu 930 °C, kdy na ni dopadaly dusikové ionty
o energii ¥ = 50eV po dobu jedné hodiny. Proudova hustota dusikovych iont byla
j = 650nA cm™2. Timto procesem vznikla vrstva nitridu kiemiku, tak jak ukazuje XPS
meéreni. Po nitridaci byly za pokojové teploty nadeponovany 3 monovrstvy hliniku rych-
losti 0,4 Amin~!. Aby doslo k reakci mezi SisN, a Al bylo nutné zahfat vzorek na teplotu
930°C.
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Obrazek 4.17: Snimek hliniku na SiO, a grafenu. Pofizeno rastrovacim elektronovym mi-
kroskopem FEI Verios 460L.
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Obrazek 4.18: Histogram zavislosti Cetnosti zrn na jejich velikosti pro hlinik na SiO, a
grafenu.

Mezi jednotlivymi kroky byla provedena XPS meéfeni. Jejich spektra jsou zobrazena
na obrazku 4.21. Z méfeni povrchu kfemiku Si(111) s vrstvou nitridu kiemiku je patrny
velmi vyrazny pik na pozici dusiku N 1s. Ten po nadeponovani hliniku témér vymizel,
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Obrazek 4.19: Predpoklddany vysledek depozice hlintku na monokrystaly grafenu
umisténé na nativnim SiO,.
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Obréazek 4.20: Schéma pracovniho postupu pfipravy nitridu hliniku.

coz je dané odstinénim velké ¢asti emitovanych elektronti vrstvou hliniku. Piky kiemiku
Si 2s a Si 2p rovnéz po depozici ztratily ¢ast své intenzity. Hlintk ma po depozici vyrazné
piky Al 2s a Al 2p, které po zihani také ztraci ¢ast své intenzity, coz mize byt dané jeho
odpafenim z povrchu substratu.

Na obrazku 4.22 jsou zobrazeny piky hliniku Al 2p a krfemiku Si 2p v pribéhu pii-
pravy ultratenké vrstvy AIN. Pfed depozici hliniku je v kfemikovém piku patrny posuv,
ktery nastal interakci kifemiku s ionty dusiku o energii 50 eV. Naslednou depozici hliniku
je tento pik znacné odstinén vzniklou vrstvou, nicméné jsou stale patrné obé jeho slozky.
Al 2p pik hliniku obsahuje pouze slozku kovového hliniku. Béhem zihani dochéazi k reakci
mezi hlinikem a SizN,, coz se projevilo nepfitomnosti posuvu v kfemikovém piku vznik-
Iym vazbami s dusikem. Naproti tomu kovovéa slozka hliniku v Al 2p piku zcela zmizela.
Ztstal pouze pik odpovidajici nitridu hliniku, u néjz byl naméien chemicky posuv 1,7¢eV.
Udavané hodnoty pro wurtziticky AIN jsou 2 4+ 0,2eV. Je pravdépodobné, Ze naméieny
pik obsahuje nejen slozku wurtzitického AIN, ale i ¢ast AIN se strukturou grafenu.

Na snimku z elektronového mikroskopu zobrazeném na obrazku 4.23 jsou jasné vi-
ditelné monokrystaly AIN. Pro doplnéni informaci o morfologii vzorku bylo provedeno
métfeni AFM v kontaktnim médu. Snimek z méteni a vyskové profily zrn jsou znazornény
na obrazku 4.24. Na vzorku jsou patrné dva druhy struktur. Velké a pravidelné mono-
krystaly, které maji tvar témér pravidelnych Sestitithelnikti. Patrné se jednd o krystaly
s orientaci (0001). Tyto monokrystaly dosahuji priméru az 200 nm. Z vyskovych profili
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Obrazek 4.21: XPS spektra povrchu vzorku Si(111).
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Obrazek 4.22: XPS spektra pikt hlintku Al 2p a kiemiku Si 2p pfed a po zihéani.
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na obrazku 4.24(b) je zfejmé, ze maji pomérné rovinny povrch a dosahuji vysky az 15nm,
coz odpovida asi 30 monovrstvam. Podle vypoc¢ti uvedenych v odstavci 1.2.2 se tedy
s vysokou pravdépodobnosti nejedna o grafiticky AIN. Nicméné jsou zde i mensi struk-
tury o vysce kolem 4nm, tedy asi 8 monovrstev. U téchto nanokrystald je mozné, ze se
jedna o nitrid hliniku se strukturou grafenu.

Obrazek 4.23: Snimek krystali nitridu hliniku na kfemiku. Pofizeno rastrovacim elektro-
novym mikroskopem FEI Verios 460L.
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Obrazek 4.24: Nitrid hliniku na kfemiku Si(111). (a) snimek nitridu hliniku potizeny AFM
v kontaktnim mddu a (b) vyskové profily vybranych nanokrystald.
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ZAVER
v
Zaver

Cilem této diplomové prace bylo prostudovat vlastnosti utlratenkych vrstev hliniku a
nitridu hliniku deponovanych na rtizné substraty.

Prvni ¢ast je teoreticky zalozZena a popisuje vlastnosti hliniku a nitridu hliniku. Je zde
vénovana pozornost depozici hliniku na nativni oxid kfemiku, pfi niz dochézi k reakci
mezi témito dvéma latkami. Jejimi produkty jsou ¢isty kremik a oxid hlinity Al,O5. Déle
jsou popsany nékteré moznosti pripravy tenkych vrstev nitridu hliniku. Jsou zde rovnéz
diskutovany vlastnosti relativné nové objevené struktury nitridu hliniku jakou mé grafen,
z nichz byly nékteré pouze teoreticky spocteny. V zavéru kapitoly jsou uvedeny vybrané
soucasné védecké vysledky ziskané pii feseni této problematiky.

Druha ¢ast pojednava o pripraveé vzorkt pomoci metody MBE a jejich nasledné analyze
spektroskopickou metodou XPS. Rovnéz jsou zde popsany zakladni vlastnosti efuzni cely
a s ni souvisejici teorie atomarnich svazki. Soucasti podkapitoly o XPS je i vyhodnocovani
spekter hliniku a jeho oxidi.

V nasledujici ¢asti je popsano dokonceni konstrukce dvou typt efuznich cel, které byly
navrzeny béhem predchozi bakalaiské prace [29]. Jsou zde uvedeny problémy, s nimiz se
bylo nutné vypotradat pred uvedenim cel do provozu. Nicméné cela vyuzivajici k ohfevu te-
pelného zatreni nebyla dokoncena z divodil popisovanych v této kapitole. Zdroj vyuzivajici
k ohtevu dopadu urychlenych elektront byl nasledné otestovan a zkalibrovan. Pomoci néj
byly néasledné vytvareny vrstvy hliniku a nitridu hliniku popsané v nasledujici kapitole.

Posledni ¢ast se vénuje samotné pripraveé vrstev hliniku a nitridu hlinitku. Béhem depo-
zice hliniku na nativni oxid kifemiku byla pozorovana rozdilna koncentrace oxidu hlinitého
ve vytvorenych ostriivcich. V nasledném experimentu byla zihdna vrstva hliniku vytvorena
na SiO,. Urcovala se zavislost koncentrace oxidu hlinitého v zavislosti na teploté substratu.
Ukazalo se, ze hlinik zac¢ind ve vétsi mire reagovat s oxidem kifemicitym od teploty asi
250 °C. Reakci dochazi k pfeméné vrstvy nativniho kfemiku na ¢isty kifemik. Pii depozici
hliniku na grafen naneseném na SiO, dochéazelo ke snizeni podilu oxidu hliniku ve vrstveé.
To bylo pravdépodobné zptisobeno difuzni bariérou predstavovanou grafenem. Pro po-
tvrzeni tohoto zavéru byl navrzen experiment, ktery se z technickych divoda nepodarilo
provést. Chovani hliniku na krystalu ¢istého kfemiku oproti nativnimu oxidu kfemiku se
znacné lisilo. Zejména dochazelo ke zvétseni ostrivkd hliniku a nartstu jejich vzajemné
vzdéalenosti.

Na zavér byla provedena depozice hliniku na nitrid kfemiku vytvorenym dopadem
dusikovych iontd na substrat kfemiku Si(111). Po néasledném zihani vzorku pfi teploté
930°C byl vytvoren nitrid hliniku. Vzniklé struktury meély velikost do 200nm a tvar
Sestitthelniki. Také byly pozorovany mensi nepravidelné struktury, u nichz je mozné, ze
pat¥i nitridu hliniku se strukturou grafenu.
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