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a zkuSebnim fadem VUT v Brné urduje nasledujici téma bakalarské prace:

Adaptace aparatury UHV SEM pro tvorbu a charakterizaci nanostruktur

Stru€éna charakteristika problematiky ukolu:

V sougasné dobé spoleénost TESCAN Brno, s.r.o., ve spolupraci s Ustavem fyzikalniho inZzenyrstvi
vyviji ultravakuovy rastrovaci elektronovy mikroskop (UHV SEM). Byla navrzena UHV komora, do
které byl instalovan elektronovy tubus adaptovany pro UHV. UHV SEM musi umoznovat tvorbu
a charakterizaci nanostruktur. Pfi tvorb& nanostruktur je €asto nutné ohfivat vzorek na vysoké teploty
a soucasné provadét depozici materialu na vzorek. Zafizeni UHV SEM ma umoznit nejenom tvorbu
nanostruktur, ale i in-situ sledovani této tvorby pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu (SEM).
Pfi sledovani vznikajici nanostruktury mize dochazet k ohfevu SEM objektivu, ktery je od vzorku
vzdalen jen 9 mm. Zarovert mize dochazet ke kontaminaci SEM objektivu deponovanym materialem.
Z téchto davodu je tfeba vyvinout zafizeni, které uvedené negativni vlivy maximalné eliminuje pfi
zachovani schopnosti zafizeni pozorovat vznikajici struktury pomoci SEM.

Cile bakalarské prace:

1. Navrhnéte konstruk&ni feSeni ochrany objektivu rastrovaciho elektronového mikroskopu v zafizeni
UHV SEM s cilem redukovat jeho ohfivani a kontaminaci pfi tvorbé nanostruktur.

2. Ovérte funkénost navrzené ochrany pfi tvorbé nanostruktur pomoci experimentu.

3. Optimalizujte méfici protokol pro sledovani SEM vznikajicich nanostruktur v realném Case.
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Abstrakt

V této bakaldiské praci je predstaveno konstrukéni feSeni ochrany objektivu ultra vakuového
rastrovaciho elektronového mikroskopu (UHV SEM), ktery je soucasti komplexni modularni
UHV aparatury pouzivané K tvorbé, pozorovani a charakterizaci nanostruktur. Jsou
vysvétleny hlavni fyzikdlni a technické principy fungovani zatizeni UHV SEM. Diéle je
popséna adaptace efuzni cely pouzivané ke tvorb¢ ultratenkych vrstev v aparatuie UHV SEM.
V dalsi ¢asti prace je navrzeno konstrukéni feSeni clony redukujici ohfivani a kontaminaci
objektivu pfi in situ ristu a pozorovani nanostruktur. V piipadé chlazeni vzorku na kryogenni
teploty Ize clonou objektivu také chranit vzorek pred tepelnym zafenim z okoli.

Klicova slova

UHV SEM, ultratenké vrstvy, vakuova technika, tepelny $tit, efuzni cela, kryogenni teploty,
konstruovani v UHV

Abstract

This bachelor thesis presents mechanical design of an objective protection of ultrahigh
vacuum scanning electron microscope (UHV SEM), which is a part of a complex modular
UHV system used for growth, observation and characterisation of nanostructures. Main
physical and technical working principles of the UHV SEM system are explained.
Furthermore, adaptation of a Knudsen cell used for growth of ultrathin layers in the UHV
SEM system is described. Finally, a mechanical design of a shutter reducing overheating and
contamination of objective during in situ growth and observation of nanostructures is drafted.
The objective shutter also protects the sample from ambient heat radiation in case that sample
is cooled to cryogenic temperatures.

Key words

UHV SEM, ultrathin layers, vacuum technology, thermal shield, Knudsen cell,
cryogenic temperatures, UHV mechanical design

SKLADANY, R. Adaptace aparatury UHV SEM pro tvorbu a charakterizaci nanostruktur.
Brno: Vysoké uceni technické v Brné, Fakulta strojniho inZenyrstvi, 2017. 45 s. Vedouci
bakalarské prace Ing. Michal Palenicek.






Prohlaseni

Prohlasuji, Ze svou bakalafskou praci na téma ,,Adaptace aparatury UHV SEM pro tvorbu a
charakterizaci nanostruktur® jsem vypracoval samostatné pod vedenim vedouciho bakalaiské
prace a s pouzitim odborné literatury a dalSich informacnich zdroja, které jsou vSechny
citovany v praci a uvedeny v seznamu pouzitych zdroji na konci prace.

Jako autor uvedené bakalaiské prace dale prohlasuji, ze v souvislosti s vytvorenim této
bakalafské prace jsem neporusil autorska prava tfetich osob, zejména jsem nezasahl
nedovolenym zplisobem do cizich osobnostnich prav a jsem si plné védom nésledkii poruSeni
ustanoveni §11 a nasledujicich autorského zdkona &. 121/2000 Sb., vcetné moznych
trestnépravnich dusledkt vyplyvajicich z ustanoveni §270 trestniho zakoniku ¢. 40/2009 Sb.

V Brng, dne 18. 05. 2017
(podpis autora)






Podékovani

Timto bych chtél podékovat Ing. Michalovi Palenickovi za trpélivé vedeni, cenné pfipominky
a uzite¢né rady pii vypracovani bakalaiské prace. Dale dékuji Ing. Petru Baborovi, Ph.D. za
pomoc s méfenim a konzultace. V neposledni fad¢ dékuji mé rodiné za podporu a pochopeni,
které mi po celou dobu studia poskytovala.

Roman Skladany






L6570 OO 3
1 Hlavni principy fungovani UHV SEM.........cccoiiiiiiiii e 5
1.1 MOLIVACE PIrO UHV ..ot 5
1.2 D0sahovani UHV ........ooiiiiiii e 6
1.2.1  Zdroje ¢astic plynu v UHV KOMOTE .........coccviiiiiiiiieiiiiieieeeeese s 6
1.2.2  PrimMAIMNT VIVEVY ciiiiiiiiiiiii it 7
1.2.3  Sekundarni VYVEVY ...ocviiiiiiiiciii e 8

1.3 Meétent tlaku vV UHWV ... 10
1.3.1  Bayard-Alpertova ionizacni MErka...........coovrivriiiieiiiiniiieecceee e 11
1.3.2  Penningova ionizani MmErka..........ccocviiiiiiiiiiiiiiic 11

1.4 Rastrovaci elektronovy mikroskop ..........cccovviiiiiiiiiiiiciicece e 12
141  EIeKtronoveEe trySKY ......cooiiiiiiiiiiiiiiiiiie et 13
142  EIEKtronove COCKY ..uuiiiiiiiiiiiiiiieiiiie ittt 13
1.4.3  Interakce elektronll s€ VZOrKem .........ccccoeviiiiiiiiiiiiiic 14
144  Detekce elektronli a formovani obrazu..........ccccceviieiiiiiicii e 14

1.5 EfUZNT COLA ... 15
1.6 Popis zafizeni UHV SEM .......ccccciiiiiiiie et 17

2 Adaptace €fUZNT CELY ..uviiuiiiiiiii i 19
2.1 KOIMALOT ..ot 21

2.2 KIYt @ UZAVETKA ..oiiiiiiiiii e 22

K I O (o] 0 W] o] 1=1 S Y/ OSSR 23
3.1 Konstrukéni ndvrh funkéniho vzorku.........cccooiiiii 24
3.2 Experimentalni METeNT........cccviiiiiiiiiiiiiiic i 27
3.21  Optimalizace mE&Ficitho Protokolu..........covviiiiiiiiiiiii e 27
3.2.2  Prvni sada METENT ....oiviiiiiiiiii et e 29
3.2.3  Druhd sada MEFEN ...ccveiiiiiiiiiiiiiiie e 30

3.3 Konstrukéni nAvVrh prototyPul........ccecieiiiieiiiiiiic s 31
3.3.1  ChladiCl SYSTEIM ..c.veiuiiiiieiiieic e 31
3.3.2  Tepelné 0diZOIOVANT ......ccvveiiiiiiiieieiee e 33
3.3.3  OStaAtNT SOUCASET...eeiueeiiieiiieeiie sttt sttt sttt nae e 34



Seznam pouZityCh ZATOJU........coviiiiiiiiiiii i 37
Seznam pouzitych zkratek a SymbOLU .........ccocveiiiiiiiii i 41
SeZNAM PIHION ...t 45



Uvod

Tvorba a charakterizace nanostruktur je v soucasnosti stale zajimavéjsi a perspektivni obor,
predevsim z hlediska vyuziti v polovodi¢ovém priimyslu. V aparatufe UHV SEM VyV1Jene
spole¢nosti TESCAN Brno, s.r.0., ve spolupraci s Ustavem fyzikéalniho inzenyrstvi a Ustavem
piistrojové techniky AV CR, v.v.i., se pro tvorbu ultratenkych vrstev pouzivd mimo jiné
také depozice materialu z atomarniho zdroje — efuzni cely. Zatizeni UHV SEM umoziuje
jako jedno z mala, ne-li jediné, proces depozice a rust nanostruktur pozorovat v redlném case
prave technikou SEM, coz s sebou nese nékolik konstrukénich vyzev.

Pozorovani ristu ultratenkych vrstev vrealném case je ztézovano kvuli konstrukénim
nedostatkiim pouzivané efuzni cely, coZ mé negativni vliv na kvalitu vysledného obrazu. Pti
tvorb¢ ultratenkych vrstev depozici z efuzni cely je vzorek ¢asto zahfivan na vysoké teploty.
Muze tak dochédzet k zahfivani objektivu tepelnym zafenim ze vzorku a zaroven ke
kontaminaci objektivu a okolnich zafizeni deponovanym materidllem nebo c¢asticemi
desorbovanymi ze zahiatych povrchti a vzorku samotného. Pii jinych aplikacich je vzorek
chlazen na kryogenni teploty. Chlazeni vzorku je Vv soucasnosti limitovano a zpomalovano
tepelnym zafenim z okoli vzorku.

Tato bakalarska prace ma za cil navrhnout konstrukéni feSeni minimalizace vyS$e nastinénych
problémi. V teoretické Casti prace jsou vysvétleny hlavni principy fungovani UHV SEM se
zaméfenim na motivaci, kterd vede k potfebam UHV, jeho dosahovani a méfeni. Je popsan
SEM od vzniku elektronového svazku, fokusace svazku a jeho interakce se vzorkem az po
formovani obrazu. Déle je teorii atomarnich svazkl pfiblizena efuzni cela a teoreticka ¢ast je
ukoncena popisem zafizeni UHV SEM. Prakticka Cast prace se zabyva adaptaci efuzni cely
pro pozorovani depozice v redlném cCase. Je popsan konstrukéni navrh funkéniho vzorku clony
objektivu. Funkéni vzorek clony umoziuje provedeni experimentalniho méfeni a pomoci
naméfenych dat je optimalizovan konstrukéni navrh chlazeného prototypu clony objektivu.






1

Hlavni principy fungovani UHV SEM

1.1 Motivace pro UHV

Tlak, ktery je v technické praxi povazovan za ultra vysoké vakuum, se pohybuje v rozmezi
107 Pa az 10° Pa (tab. 1.1). Podminka UHV je pro tvorbu &istych ultratenkych vrstev
depozici z atomarnich zdrojii nezbytna. Rychlost ristu u depozice atomarnim zdrojem se
pohybuje kolem 1 monovrstvy za sekundu. Pro porovnani, pii tlaku v fadu 10 Pa dojde za
stejny Cas K vytvofeni jedné monovrstvy nedistot na vzorku &asticovym destém’ (tab. 1.2)
To znamena4, Ze v ptipad¢ Spatné kvality vakua (tedy vyssiho tlaku) bude dochazet k adsorpci
Castic plynii ze zbytkové atmosféry v komote na vzorek, c0z mé za nasledek zneciSténi
vzorku a naruSeni procesu rastu nanostruktur.

Stupen vakua - Tlak [Pa]
min max

Nizké (Low Vacuum — LV) 3,3-10° 1,0-10°
Stiedni (Middle Vacuum — MV) 1,0- 10" 3,3-10°
Vysoké (High Vacuum — HV) 1,0-10* 1,0-107
Velmi vysoké (Very High Vacuum — VHV) 1,0- 10 1,0-10™
Ultra vysoké (Ultra-High Vacuum — UHV) 1,0- 10 1,0- 107
Extrémné vysoké (Extreme Ultra-High Vacuum — XHV) <1,0-10%

Tab. 1.1: Klasifikace stupnd vakua. Pfevzato a upraveno z [1].

Dal$im divodem pro pozadavek UHV je fakt, Ze pii deponovani materialu je atomarni zdroj
umistén od vzorku v urcité vzdalenosti. Atomy deponovaného materialu se nesmi cestou ke
vzorku srazit satomy plyni ve zbytkové atmosféte v komofe, jinak dojde k vytvareni
nerovnomérnych vrstev. Jejich stfedni volna drdha A pfitom klesd pifimo imérn¢ s rostoucim
tlakem p (1.1), a tudiz je zapotiebi mit pro efektivni depozici v komote co nejnizsi tlak. Pro
vypocet 4 plati z kinetické teorie plynti vztah:

kT
A= ,
\/Effkp

2
kde o = % je udinny prifez atomu o pruméru &, k je Boltzmannova konstanta a T je
termodynamicka teplota [2].

(1.1)

Charakteristicky parametr : 5 Tlak _[1Pa] " =
10 10 10 10 10
Hustota ¢astic —n [cm™3] 10" | 10 | 10" | 10" | 10’
Stiedni volna draha — A[cm] 10°% | 10% | 10* | 10* | 10
Casticovy dést’ — Z, [cm=? - s71] 102 | 10®° | 10" | 10" | 10"
Rychlost srazek &astic — Zy [em ™3 - s71] 10® | 10® | 10 | 10" | 10°
Doba vytvofeni monovrstvy — T 10ns| 10us | 10ms | 10s | 3h

Tab. 1.2: Hodnoty charakteristickych parametri vakua. Pfevzato a upraveno z [1].

! Casticovy dést vyjadiuje pocet &astic, které dopadnou na jednotku plochy za jednotku Easu.



1.2 Dosahovani UHV

Dosahovani tlaku viadu 10° Pa je doprovazeno fadou technickych a technologickych
procesu, které musi byt dodrzeny za cilem efektivniho Cerpani plynt ze zbytkové atmosféry
ve vakuové komote. Jedna se jak 0 eliminaci zdrojui plynd a netésnosti v komote, tak o typy
pouzitych vyveév pro ziskdvani a udrzovani UHV v systému.

1.2.1 Zdroje ¢astic plynu v UHV komofre

Pti konstrukénim navrhu samotné komory a vSech zafizeni, které jsou jeji soucasti, musi byt
bran ohled na volbu pouZzitého materidlu a konstruk¢éniho feSeni. Materidly s vysokym tlakem
nasycenych par (S, P, Cd, Zn) jsou v komote nezadouci [3]. Tlak nasycenych par prudce roste
se zvySujici se teplotou. To znamen4, ze materidl S vysokym tlakem nasycenych par mize po
zahfati sublimovat a zvySovat tim tlak v komote. Navic hrozi, Ze sublimované Castice
materialu po dopadu na chladngjsi povrch zpatky zkondenzuji a dojde ke kontaminaci
aparatury v komote [4].

Mezi materialy s nejlepSimi mechanickymi a fyzikalnimi vlastnostmi patii chrom-niklova
nizkouhlikova austenitickda nerezova ocel EN 1.4404 (AISI 316L) nebo ekvivalentni
nizkouhlikové nerezové oceli EN 1.4401 (AISI 316) ¢i EN 1.4301 (AISI 304) [5]. Mezi dalsi
UHV kompatibilni a ¢asto pouzivané materialy patii slitiny hliniku (dural), méd’, keramika
(MACOR) [6] a jeden z mala zastoupenych plastt — polyeterketon (PEEK) [7].

Problém pii Cerpani plynt ze zbytkové atmosféry v komote tvoii taktéz objem plynu uzavieny
pod hlavami Sroubii, v zavitech a na plochéach svart. Jedna se o takzvané virtualni netésnosti.
Pouzivaji se proto provrtané Srouby a zavitové diry jsou pruchozi nebo maji dodatecné otvory
pro odvétrani. Veskery materidl a jednotlivé dily musi byt peclivé vycistény a béhem montaze
¢i manipulace se vzorkem nesmi dojit k jejich kontaminaci.

Pred zacatkem cCerpani Castic plyni z vakuové komory je potfebné zamezit jejich vniku do
komory a nejlépe uplné odstranit jejich zdroje. UHV komory obvykle disponuji riznym
poctem piirub uréenych pro pfimontovani detektord, vyveév, vakuovych meérek a jinych
zafizeni. V piipadé UHV komor jsou vétSinou pouzity piiruby typu CF (ConFlat) (obr. 1.1-a).
U tohoto typu se vklada mezi pfiruby tésnéni z bezkyslikaté médi (Cu-OF) ve formé tenkého
krouzku (obr. 1.1-b), které utdsni prirubovy spoj az do tlaku 1,3 - 10™° Pa [8]. Ob& na sebe
dosedajici ptiruby jsou vyrobeny s ostrym bfitem, ktery se po jejich seSroubovani ,,zakousne*
do mé&déného té€snéni. Plynova zatéZ prostupem z vnéjsi atmosféry je u tohoto zpisobu tésnéni
zanedbatelna.

- ¥,

® -

S—

[
a) b)
Obr. 1.1: Ptiruba typu CF (a) a tésnici krouzek (b). Pievzato z [8].



Podstatnym zdrojem plynt jsou castice adsorbované na sténach komory po jejim zavzdusnéni.
Castice plynt ze vzduchu se na stény komory vazou fyzisorpci a chemisorpci [9]. Po kazdém
zavzdu$néni komory je pro urychleni dosazeni UHV vhodné provést takzvané vypékani. Je to
proces trvajici desitky hodin, béhem kterého je komora zahiana na teploty kolem 125 °C az
250 °C. Pii vypékani komory dochazi k desorpci ¢astic, predevsim vody, z povrchii a objemu
vSech ¢asti exponovanych vakuu.

1.2.2 Primarni vyvévy

Po minimalizaci zdroji ¢astic plynu a netésnosti v UHV komoie piichazi na fadu jeji ¢erpani.
Mezi charakteristické parametry vyveév patii Cerpaci rychlost Sa mezni tlak po. Cerpaci
rychlost udava ¢asovou zménu objemu &erpaného plynu (1.2) a obvykle se uvadi v I - s

G dv
Cdt
Mezni tlak vyvévy nastane pii vyrovnani objemu cerpaného plynu a objemu plynu, ktery
vznikd plynovou zatézi ze vSech zdroju ¢astic plynu cerpané komory. Pti dosdhnuti mezniho
tlaku se Cerpaci rychlost vyvévy blizi nule [10].

(1.2)

Primarni vyvévy jsou pouzivany predev§im k vytvéfeni nizSiho tlaku pro umoznéni chodu
sekundérnich vyvév, které nemohou plyn odvadét vyfukem piimo do atmosférického tlaku.

Rotacni olejova vyvéva (obr. 1.2) je typickym predstavitelem primarnich vyvév. Je tvofena
excentricky ulozenym rotorem s lopatkami roztlaenymi pruzinou. Otacenim rotoru je plyn
uzavieny mezi lopatkami a télem rotoru vytlaéen ptes ventil vyfuku a ze vstupu je nasavan
plyn z komory. Rota¢ni vyvévy jsou levné a spolehlivé, ale kvuli pfitomnosti oleje hrozi
kontaminace komory, piedevs§im pii pfefazovani motoru. Olej je nezbytny pro mazani rotoru
a snizuje tzv. mrtvy (nevycerpatelny) objem vyvévy. Otacenim rotoru navic vznika teplo a
vypary oleje mohou mit Skodlivé uc¢inky na lidské zdravi, proto jsou vyfuky opatieny filtrem.
Nékteré¢ rotacni vyvévy maji pred vyfukem jeSt€¢ pifipoustéci ventil, ktery zabrafiuje
kondenzaci vody voleji a zvySuje kompresni pomér vyvévy. Rota¢ni vyvévy mizou
dosahovat Gerpacich rychlosti od 0,25 1-s™ po 80 | - s a mezniho tlaku v fadu 107 Pa [11].
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Obr. 1.2: Schematicky fez rotacni olejovou vyvévou. 1) vstup, 2) kryt, 3) lopatka, 4) olej,
5) objem plynu 6) rotor 7) stator, 8) ventil, 9) vyfuk. Pfevzato a upraveno z [12].



Druhym znamym a ¢asto pouzivanym typem primarni vyvévy je spiralova (Snekova) vyvéva
(obr. 1.3). Sestava se ze dvou spiral — statoru a excentricky umisténého rotoru, ktery kolem ni
krouzi, ale neotaci se. Postupnym vzajemnym odvalovanim ploch spiral vytlacuje plyn ze
vstupni komory do vyfuku vyvévy. Spiradlové vyvévy maji nizsi rychlost ¢erpani, ale vyhodou
je jejich provoz bez nutnosti mazani olejem. Spiralové vyvévy slouzi opét zejména
k pred&erpavani sekundarnich vyvév. Spiralovymi vyvévami lze Gerpat s rychlosti 1 1-s™ az
kolem 250 | - s a mezni tlak se mize fadovs blizit 107 Pa [13].

Obr. 1.3: Schematicky fez spiralovou vyvévou.
1) stator, 2) vstupni komora, 3) rotor, 4) vyfuk. Pfevzato a upraveno z [14].

1.2.3 Sekundarni vyvévy

Sekundarni vyveévy jsou pouzivany k dosahovani a udrzovani nizkého tlaku v UHV systému.
Lze je rozdélit podle metody Cerpani na vyvévy pohlcujici plyn a vyvévy odvadéjici plyn.

Mezi vyvévy fungujici na principu pohlcovani ¢astic plynu patii titanova sublimacni vyvéva
(obr. 1.4). Ta vyuziva vlakno z titanu nebo wolframu obaleného titanem. Titan z vlakna pii
Zhaveni sublimuje a béhem letu k chlazenym sténam vyvévy, kde kondenzuje, se sebou
strhava castice plynu. Vytvari tak tenkou aktivni vrstvu, se kterou chemicky reaguji molekuly
H,, N, a O, nebo jsou tyto plyny fyzicky uvéznény pod povrchem kontinualniho toku nové
dopadajicich ¢astic titanu. Cerpaci rychlost titanové sublimaéni vyvévy zavisi na velikosti
povrchu aktivni vrstvy a je to pfiblizng 3 1-s*-cm™, pfiemz mezni tlak miZe fadove
nabyvat hodnot az kolem 10 Pa [11].

Obr. 1.4: Schéma titanové sublimacéni vyvévy v fezu.
1) titanové vlakno, 2) chlazeni, 3) stény pokryvané titanem, 4) pfiruba. Pfevzato z [14].



Velice Casto pouzivanym typem pohlcovacich vyvév je iontova vyvéva (obr. 1.5). Iontova
vyvéva funguje na zaklad¢ ionizace plynu v Peninngovych celach [14], kde jsou elektrony
emitovany z katody a urychlovany k anodé. Magnetické pole v cele zpusobuje zakiiveni
trajektorie elektroni do Sroubovice, ¢imz dochazi k vyraznému prodlouzeni doby letu
elektront. Delsi doba letu elektronli zvySuje pravdépodobnost ionizace plynu. Vzniklé ionty
jsou nasledné pfitahovany elektrickym potencidlem na katod¢. Povrch katody je pokryty
titanem a ionty jsou dostatecné energetické na to, aby titan z povrchu pii svém dopadu
odpraSovali. Dochézi tak ke stejnému jevu jako u titanové sublimacni vyvévy, a tudiz
Kk pohlcovani ionti na povrchu. Hlavni vyhodou iontové vyvévy je Cisty chod bez vibraci
a schopnost Cerpat inertni plyny a metan, na rozdil od titanové sublimacni vyvévy. U
iontovych vyvév muze Cerpaci rychlost fadové dosahovat az 7000 | - st s faddovym meznim
tlakem 10 Pa [11].

1 2

Obr. 1.5: Tlustrativni fez iontovou vyvévou a detail Penningovy cely. 1) magnet,
2) Ti/Ta platné, 3) Penningova cela, 4) trajektorie elektronu. Pfevzato a upraveno z [15].

Znamym reprezentantem vyvév odvadéjicich plyn z UHV komor je turbomolekularni
vyvéva (obr. 1.6). Zde je uplatnén princip piedavani hybnosti molekulam plynu
prostiednictvim srazek s lopatkami statoru arotoru, které jsou sklopeny O uréité uhly
Vv riznych patrech vyvévy. Rotor se otaci rychlosti v fadu desitek tisic otacek za minutu a
s vysokou erpaci rychlosti (az do 10 000 | - s™*) dostava plyn z komory do vyfuku za mezniho
tlaku 10°® Pa [11]. Nevyhodou turbomolekularnich v§vév je mechanicky pohyb, ktery s sebou
do systému vnasi nechténé vibrace. Dalsi problém je zptsoben rizikem kontaminace z mazani
lozisek, kterému se dnes uz da ptedejit pouzitim magnetickych lozisek. Tato vyvéva dosahuje
nizké efektivity pii Cerpani lehkych ¢astic (He a Hy).

Obr. 1.6: Rez turbomolekularni vyvévou. Pievzato z [16].



Predavani hybnosti je pouzito k odvadéni plynu z komory také u olejové difuzni vyvévy
(obr. 1.7). Plyn je strhavan smérem k vyfuku nadzvukovym proudem nereaktivnich molekul
oleje o vysoké hmotnosti a nizké teploté¢ nasycenych par. Nasycena olejova para putuje
z ohfivaného zasobniku pfes trysky, kde je rapidné urychlovana zpét k zasobniku. Cestou
se sebou strhava molekuly plynu a pfi dopadu na chlazené stény vyveévy rychle kondenzuje a
stéka do zasobniku. Molekuly plynu putuji do vyfuku, odkud jsou ¢erpany primarni vyvévou.
Za vstupem do vyvévy je lamelovy filtr zabrafujici olejovym param uniknout do komory a
chlazené viko, na kterém vétSina uslych par kondenzuje. Olejova diftzni vyvéva pracuje
téme&f bez vibraci, ale sebemensi porucha miize vést ke kontaminaci komory olejem. Cerpaci
rychlost se fadové pohybuje od 10?1 - s az do 10* | - s a mezni tlak je v fadu 10 Pa [11].

1

Obr. 1.7: Schéma olejové difuzni vyvévy v fezu. 1) vstup, 2) lamelovy filtr, 3) viko,
4) trysky, 5) chlazeni, 6) vyfuk, 7) olej, 8) ohfiva¢. Pfevzato a upraveno z [17].

1.3 Méieni tlaku v UHV

Tlak ve zbytkové atmosféte vakuové komory Ize métit vakuovymi mérkami. Existuje mnoho
rozlisnych mérek pro méteni tlaku v rizném rozsahu (tab. 1.3). Podle zptisobu méfeni je lze
rozdélit na dva druhy. Absolutni mérky vyuzivaji mechanické deformace pevné (membranova
meérka) nebo tekuté stény (U-trubice) vlivem rozdilnych tlakt. Nepiimé mérky naopak funguji
na principu méfeni veli¢in neptimo zavislych na tlaku a to ptfedev$im pienosu impulzu
(viskozni mérky), tepla (Piraniho meérka) nebo elektrického naboje (Bayard-Alpertova
a Penningova mérka). Na rozdil od absolutnich mérek nejsou urceny pro méteni tlaku vSech
plynti a jsou kalibrovany pro konkrétni plyn (N2, He, Hp, Ar...) [18].

Mérka Tlak [Pa]

min max
Membranova 10° 10°
U-trubice 10% 10°
Viskozni 10° 10*
Piraniho 10 10?
Bayard — Alpertova 10 10™
Penningova 107 10*

Tab. 1.3: Rozsahy pracovnich tlakii vybranych vakuovych mérek. Hodnoty ptevzaty z [19].

10



1.3.1 Bayard-Alpertova ioniza¢ni mérka

Bayard-Alpertova mérka [20] (obr. 1.8) vyuziva elektrony vylétavajici ze zhaveného vlakna
(katody), které jsou urychlovany k miizce (anod¢). Cestou k miizce se elektrony srazeji
s Casticemi plynu ve zbytkové atmosféfe a ionizuji je. Elektrony, které se nesrazi, jsou
pritahovany zpét potenciadlem na mfizce, ¢imz se zvySuje jejich drdha a pravdépodobnost
ionizace. Vzniklé ionty jsou pfitahovany uzemnénym kolektorem nachazejicim se uvnitf
miizky. Tlak je méfen nepiimo, pomoci méteni kladného proudu iontti na kolektoru.

1

Obr. 1.8: Schematicky fez Bayard-Alpertovy ioniza¢ni mérky. 1) nosné pruzina vlakna,
2) vlakno, 3) prichodka, 4) miizka, 5) kolektor. Pfevzato a upraveno z [14].

1.3.2 Penningova ioniza¢ni mérka

Penningova ioniza¢ni mérka [20] (obr. 1.9) funguje na principu ionizace plynu zbytkové
atmosféry v Penningové cele, stejné¢ jako u iontové vyvévy. Elektrony jsou emitovany
z katody elektrickym polem. Vlivem vnéjsiho magnetického pole konaji pohyb se spiralovitou
trajektorii. Srazkami jsou ionizovany ¢astice plynu. Vznikl¢ ionty jsou ptitahovany na katodu,
ktera uz ale neni pokryta titanem, a tlak je méfen nepiimo z katodového proudu iontt.

—l. =
[ )

Ny
\
\
a4 NN

Magnet

Anoda A} 4 f]

Katoda

Obr. 1.9: Schematicky fez Penningovou ioniza¢ni mérkou. Pfevzato a upraveno z [21].
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1.4 Rastrovaci elektronovy mikroskop

Rastrovaci elektronovy mikroskop (Scanning Electrone Microscope — SEM) (obr. 1.10) je
zafizeni umoznujici pozorovani a charakterizaci struktur v fadech mikrometri aZ nanometru.
Pro vytvafeni 2D a 3D obrazii pozorovaného vzorku je pouzit fokusovany elektronovy
svazek. Svazek vznika v elektronové trysce a cestou tubusem je fokusovan do tzkého svazku,
ktery po interakci se vzorkem zplsobuje emitaci signalu ve formé sekundarnich (Secondary
Electrons — SE), zpétné odrazenych (Backscattered Electrons — BSE) nebo Augerovych
elektront (AE), brzdného rentgenového zafeni (X), fotont, fononti a plazmonu [22], které
jsou zachycovany detektory a nasledné zobrazeny pomoci pocitate. Lze také méfit proud
indukovany elektronovym svazkem (Electron Beam Induced Current — EBIC) a proud na
vzorku (Specimen Current — SC).

Elektronovy tubus
Katoda !
Wehneltiiv valec L _j—
Anoda === =
Obrazovka
Kondenzorova ¢o¢ka "r
] 3 :’ {J"’{E
11
3.!"4’.!" 2l
Katodova
Rastrovaci obvod trubice
;;':]5:',.
Objektivova ¢ocka = /]/l/ T
11 e,
v
4 R
A BSE — )
Zesilovaé
X SE

Vzorek
SC, EBIC D

— \q Potital | "|Uloxists

Multikanalovy analyzator

i

Obr. 1.10: Princip ¢innosti SEM. Pievzato a upraveno z [23, s. 2].

SEM je jednim z nejuniverzalnéjsich zatfizeni pro pozorovani a charakterizaci pevnych latek.
Dosahuje rozliSeni viadu az 1 nm a vyznacCuje se schopnosti dosahnout velké hloubky
ostrosti, ktera ve vysledku dodava topografickému obrazu povrchu 3D vzhled. Zakladni
princip ¢innosti SEM, ktery byl navrzen vroce 1938 némeckym fyzikem a vynalezcem
Manfredem von Ardenne [24], zlstal dodnes nezménén a elektronova mikroskopie se stala
pfedmétem zajmu komercnich firem, vyzkumnych center a vzdélavacich organizaci.
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1.4.1 Elektronové trysky

Elektronové trysky vytvareji svazek primarnich elektronti o energii v fadu jednotek az desitek
keV. Elektrony vylétaji z povrchu katod po pfekonani vystupni prace. Podle typu emise se
elektronové trysky rozdéluji na dva zakladni druhy — termoemisni a autoemisni [22].

U termoemisni trysky jsou elektrony ziskdvany ze zhaveného wolframového vldkna nebo
LaB¢ (hexaborid lanthanu) hrotu. Emitované elektrony tvoii Siroky kuzel, ktery je prostorové
ofezan pomoci Wehneltova valce. Primarni svazek je nédsledn¢ urychlen uzemnénou anodou
smérem k soustavé elektromagnetickych cocek, které jsou strucné popsany v nasledujici
podkapitole. Wolframové vlakna jsou levné a pro svlij provoz nevyzaduji vysokou Cistotu
vakua. Katody z LaBg maji niz8i vystupni praci, diky ¢emu je Ize provozovat za niz$ich teplot
[25]. To znamena, Zze maji delsi Zivotnost, ale jejich vyroba je drazsi.

Autoemisni katody vyuzivaji pro vytahovani elektronti vysoké napéti, které zptisobuje sniZeni
potencialové bariéry povrchu a usnadni tunelovani elektront ven z katody [26]. Katoda je
vétsinou z krystalu wolframu. Autoemisni trysky jsou rovnéz zhaveny, avSak na mnohem
niz$i pracovni teploty (tab. 1.4). Namisto Wehneltova valce je pouzita extrakéni elektroda.
Existuje jesté tzv. Schottkyho katoda, ktera pouziva wolframové vlédkno s rezervoarem ZrO,
pro sniZeni vystupni préace.

Typ trysky Typ katody Pracovni teplota [K] Prac?;g]i tlak Zi[\;\(ggl(])St
termoemisni W vlakno 2700 10°° 60-200
termoemisni LaBsg 2000 10 1000

autoemisni W krystal 300 10°® > 2000

autoemisni Schottkyho 1800 10° > 2000

Tab. 1.4: Provozni parametry elektronovych trysek. Pfevzato a upraveno z [22].

1.4.2 Elektromagnetické ¢ocky

V ptipadé SEM jsou pouzity elektromagnetické ¢ocky, které jsou umistény v tubusu, podél
drahy elektronti. Vyuzivaji se k fokusaci elektronového svazku a jeho zaostfeni na vzorek
Vv co nejmensim priméru. Na elektron s nabojem — e prochazejici elektromagnetickym polem
Co¢ky rychlosti ¥ ptsobi Lorentzova sila

F=—e(E+7xB), (1.3)

kde E je intenzita elektrického pole a B je magneticka indukce elektromagnetické cocky.

Svazek prvné prochdzi jednou nebo vice kondenzorovymi cockami, kde je fokusovan.
Kondenzorovymi ¢ockami lze také upravovat proud primarnich elektront [23, s. 31]. Finalni
fokusace svazku na vzorek probihd v objektivové Cocce, ktera ma v sobé jesté rastrovaci
civky a civku stigmatoru. Stigmator slouzi pro korekci astigmatizmu, ktery spolu s komou,
sférickou a chromatickou vadou predstavuje Cockové vady elektronovych mikroskopli
[23, s. 24-27]. Ty na rozdil od optickych ¢ocek nelze Gplné potlacit vhodnou kombinaci
cocek, ale Ize je pouze minimalizovat.
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1.4.3 Interakce elektronu se vzorkem

I kdyz je primér Svazku dopadajiciho na povrch v tadu nm, elastické srazky primarnich
elektront (PE) s atomy vzorku a piedevsim s protony v jadie® zpisobuji odklon elektronti od
mista dopadu. Vzniké tak interakéni objem ve tvaru hrusky, s interakéni hloubkou R v fadu
10 nm az 10 um [23, s. 3] (obr. 1.11). Pii elastickych srazkach vznikaji zpétné odrazené
elektrony (BSE), které maji vétsi energii (> 50 eV), zatim co u neelastickych srazek dochazi
ke vzniku méné energetickych sekundarnich elektroni (SE) (< 50 eV). SE mohou navic
vznikat nejen narazem PE, ale také interakci s BSE, které sméruji ven ze vzorku.
Z interak¢niho objemu jsou dale emitovany Augerovy elektrony (AE), X zafeni a jiné.

[

Interakéni hloubka R

&

Obr. 1.11: Interakce elektront se vzorkem. Pfevzato a upraveno z [23, s. 5].

1.4.4 Detekce elektront a formovani obrazu

Detekce SE je nejcastéji provadéna pomoci zakladniho typu detektoru Everhardt-Thornley
(E-T) [27]. V detektoru E-T (obr. 1.12) jsou kladnym napétim na miizce pfitahovany SE,
které jsou nasledné urychleny vysokym napétim na scintilatoru. SE po dopadu na povrch
scintilatoru emituji fotony. Fotony jsou dale svétlovodem vedeny k fotonasobici, kde jsou
fotokatodou opét pievedeny na elektrony a dochazi k jejich kaskadovitému nasobeni na
dynodéch, az skon¢i na anodé¢. Po zesileni je elektricky signél dale zpracovan pocitacem.
Mriizka
Fotonasobic

Fotokadota Dynody Anoda
Svétlovod 2N oS o n

le-

1 — Scintilator

2 — Opticky kontakt +1 kV

100kQ,,
i

500 — 1000V T

Obr. 1.12: Schematicky fez SE detektorem typu E-T. Pievzato a upraveno z [23, s. 174].

? Pravd&podobnost elastické srazky elektronu roste s protonovym &islem atomu Z a je tmérna ~ Z2 [23, s. 57].
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Pro detekci BSE lze pouzit detektor typu E-T se zapornym napétim na miizce, které odpuzuje
nizkoenergetické SE, a pouze BSE s vysokou energii se dostanou na scintilator. Tento zptisob
detekce BSE ma maly zisk signalu, a proto jsou castéji pouzivany pasivni scintilacni
[23, s. 190] nebo polovodicové detektory [28]. V obou téchto piipadech je detektor umistén
ptimo nad vzorkem a ma kruhovy otvor, ktery je souosy s objektivem. Pasivni scintilacni BSE
detektor (obr. 1.13) ma uzemnény krystalovy scintilator a jen vysokoenergetické BSE jsou
schopny vyrazet fotony z krystalu. U polovodi¢ovych BSE detektord (obr. 1.14) jsou
dopadem energetickych BSE produkovany pary elektron — dira a je méfen jejich proud.

Scintilator Fotony -\/\/\»
PE

Svétlovod
BSE

g

7
e

Vzorek &
Obr. 1.13: Schéma pasivniho scintilatniho BSE detektoru.

Pievzato a upraveno z [23, s. 190].

Objektiv | "

PE

Kovové Vysoké napéti

kontakty -

[
T

Signal

Vzorek — p-n prechod

Obr. 1.14: Schéma polovodi¢ového BSE detektoru. Pievzato a upraveno z [28].

Formovani obrazu zavisi predevsim na urychlovacim napéti elektronové trysky, praméru
svazku na vzorku, jeho proudové hustoté¢ a aperturnim uhlu. Urychlovaci napéti urcuje
hloubku elektronového rozsahu pro SE a BSE a teda hloubku interakéniho objemu. Nizké
urychlovaci napéti (~5 kV) je pouzivano pro pozorovani povrchu vzorku, kdezto vysoké
napéti (~ 30 kV) je lepsi pro zisk informaci pod povrchem vzorku. Primér svazku na vzorku
udava rozliSeni mikroskopu — ¢im mensi je jeho primér, tim uZzsi je interakéni objem. Svétlost
obrazu je dana proudovou hustotou svazku, ktera ovliviiuje pocet SE a BSE vyrazenych a
detekovanych ze vzorku. Nakonec je obraz ovlivnén aperturnim tthlem svazku — pro mensi
aperturni Uhly lze ziskat véts$i hloubku ostrosti obrazu.

1.5 Efuzni cela

Efuzni cela je typ atomarniho zdroje fungujiciho na principu zahiivani deponovaného
materialu, ktery vytvaii efuzni tok neutralnich atomut s nizkou kinetickou energii. Tok ¢astic
lze povazovat za efuzni, pokud béhem letu atomt télem zdroje nedochazi ke kolizim s jejimi
sténami a mezi atomy samotnymi. Této problematice se vénuje obsahld teorie atomdarnich
svazku [29], ktera je v dal$im textu okrajoveé pfibliZzena.
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Atomy mohou z atomarniho zdroje vylétat efuznim nebo aerodynamickym tokem. Pokud
uvazujeme vystupni aperturu zdroje o priméru d a zanedbatelné délce [, tak pro efuzni tok
musi byt dodrzena podminka [30]

d K 1, (1.4)
kde A je stfedni volna draha ¢astic dana rovnici (1.1).

Pocet atoma N opoustéjicich atomarni zdroj zanedbatelné délky lze vyjadrit vztahem

1

kde X je parametr urCujici stupen disociace, n je koncentrace atomu, Ag je plocha vystupni
otvoru a ¥ stfedni rychlost atomu [2].

Efuze svazku z realného zdroje s vystupni trubici o délce [ a vnitinim praméru d je dana
kosinovou distribu¢ni funkci (obr. 1.15).

Obr. 1.15: Kosinova distribu¢ni funkce atomarniho svazku. Pfevzato a upraveno z [31].

ProdlouZenim tzv. kolimaéni trubice (kolimatoru) se tedy Sifka svazku vystupujiciho z efuzni
cely zuzuje, musi pii tom ale byt zachovana podminka pro kolimator:

I < A (1.6)

Rozlozeni intenzity atomarniho svazku v zavislosti na prostorovém uhlu je dano vztahem:

0,84-d

61/2 = f’ (17)

kde 60/, je thel, ktery urCuje misto, kde je intenzita atomarniho svazku rovna poloviné
maximalni intenzity [2]. Tento vztah je dilezity pfi navrhu kolimatoru, protoze v praxi je
snaha o0 dosazeni co nejuzsiho atomarniho svazku a snizit tak mnozstvi atomd, které pfi
depozici netrefi vzorek, ale skonéi na sténach komory, objektivu ¢i okolnim zatizeni.
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1.6 Popis zarizeni UHV SEM

Prototyp zafizeni UHV SEM (obr. 1.16) vyvijeny spolecnosti TESCAN Brno, s.r.o., ve
spolupraci s Ustavem fyzikalniho 1nzenyrstv1 a Ustavem piistrojové techniky AV CR, v.v.i.,
predstavuje jedine¢nou platformu spojeni rastrovaciho elektronového mikroskopu a
rastrovaciho sondového mikroskopu (Scanning Probe Microscope — SPM) v UHV
podminkach. Zafizeni umoziiuje mimo jiné vytvareni tenkych vrstev pomoci depozice
z efuzni cely. Po adaptaci ¢asti zafizeni UHV SEM uvedené v nasledujicim textu této prace
bude mozné rist tenkych vrstev pozorovat a charakterizovat v realném case.

Hlavni analytickd komora tvaru polokoule je osazena na mohutném ramu nosného stolu, ktery
je opatfen aktivnim tlumenim pro sniZeni pfenosu vibraci z podlahy. Analyticka komora ma
mnozstvi piirub typu CF riznych velikosti, na které jsou montovany SE detektory,
motorizovany BSE detektor, vyvévy, mérky (Penningova), efuzni cely a jiné pftislusenstvi
nebo cCasti zafizeni (preparacni komora). Analyticka komora je cerpana iontovou,
turbomolekularni a titanovou sublimacni vyvévou.

Ke spodni pfirub€ analytické komory je pfimontovan manipuldtor, zatimco na vrchni pfirubé
je osazen UHV elektronovy tubus se Schottkyho katodou. Elektronovy tubus je vybaven
tubusovym detektorem zpétné odrazenych elektront (In-Beam BSE). K zakladani vzorkd do
komory slouzi dlouh4d magneticka ty¢. Krat$i magnetickd ty¢ nese zasobnik vzorkd, ktery je
blize popsan V bakalaiské praci Bc. Tomase Axmana [32]. Magnetické tyCe jsou umistény
v zaklddaci komote. Soucésti zafizeni je také skiin sfidici elektronikou vyvév, mérek,
tlumeni a tubusu.

25¢cm

Obr. 1.16: Fotografie zatizeni UHV SEM. 1) elektronovy tubus, 2) clona objektivu,
3) BSE detektor, 4) skiin s elektronikou, 5) analytickd komora, 6) ram stolu, 7) SE detektory,
8) efuzni cela, 9) aktivni tlumeni, 10) ty¢ se zasobnikem vzorku, 11) zaklddaci komora,
12) zakladaci ty¢), 13) mérka tlaku, 14) prepara¢ni komora, 15) In-Beam BSE detektor.
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2  Adaptace efuzni cely

V soucasnosti je pro depozici stfibra v aparatufe UHV SEM pouzivanid efuzni cela
zkonstruovana v ramci bakalafské prace Be. Ondieje Kiapka pod vedenim Ing. Jindficha
Macha, Ph.D., a uplny popis efuzni cely je obsazen v jeho bakalatské praci [33].

Efuzni cela je tvofena valcovym chladiCem, ve kterém je umistén molybdenovy kalisek
(obr. 2.1-a) obsahujici material ur¢eny k depozici, tzv. vsadku. Kalisek (anoda) je napajen
kladnou elektrodou a ohfivan bombardem elektronti z wolframového vlakna (katoda). Vsadka
sublimuje a po otevieni uzavérky opousti neutralni atomy vsadky efuzni celu pfes kolimator.
Do chladice jsou vakuove pajeny koaxialni nerezové trubky, které slouzi k vodnimu chlazeni.
Vngjsi trubka je zaroven nosnym prvkem cely, protoze je piivarena K nosné piirubé. K ptirubé
jsou piivafeny také hrdla pro montaz elektrickych prachodek (obr. 2.1-b). Rota¢ni prichodka
s goniometrem ovlada uzaverku efuzni cely.

NOSNA TYC ELEKTRICKY

ELEKTRODA UZAVERKY VLAKNO KONTAKT KOLIMATOR
o v |
i _ _ )
g | |Lb // // e
pd 4
- — [ \d
f | | | A
B [ | = J
3y 7
| /'\ - x 1
|| |> // t
v v A [
1ZOLACNI
25 mm TRUBKY CHLAZENi \CHLADI¢ KALISEK 1. mm KERAMIKA UZAVERKA

Rotaéni prichodka s Elektrické
goniometrem

b)

Obr. 2.1: Rez modelem (a) a fotografie (b) efuzni cely pro depozici stifbra.
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Vyse popsana efuzni cela pro tvorbu ultratenkych vrstev stfibra je jako celek pln¢ funkéni,
avSak nebyla nevrZena pro in situ depozici a pozorovani pomoci SEM. Kolimator je od téla
médéného chladi¢e elektricky odizolovan pomoci keramickych pouzder (kloboucki
a valeckd). Tim vznika mezi chladi¢em a kolimatorem milimetrova mezera (obr. 2.1-a),
kterou unikaji do komory fotony, elektrony a atomy deponovaného materialu. Fotony a
elektrony vznikaji zhavenim wolframového vlakna a jsou v komote nezadouci. Rusivy tok
fotonli a elektront ovliviiuje funkci SE detektoru a degraduje jeho signal (zvySuje Sum na
pozadi). Atomy deponovaného materialu unikaji z cely mezerou a zhorsuji kvalitu vakua
Vv komofe. Dale mohou atomy deponovaného materialu zpusobit napraseni elektricky
vodivé vrstvy (obr. 2.2-b) na izolaéni vale¢ky oddé€lujici chladi¢ od elektrickych kontaktt
wolframové katody, coz by mélo za nasledek elektricky zkrat (obr. 2.1-a).

Vedlejsi motivace pro upravu efuzni cely je nedefinovana poloha jeji uzavérky, kterd se otaci
kolem vlastni osy (obr. 2.2-a). Uzavérka je maticemi uchycena k zavitové ty¢i, ktera je kvuli
své velké délce a malému priméru labilni a lehce ohybatelna. Efuzni cela je navrzena pro
depozice ze vzdalenosti 100 mm od vzorku. Aparatura UHV SEM ma geometrické
uspotradani komory navrzené pro depozice ze vzdalenosti 150 mm, proto byly upraveny také
rozméry kolimatoru.

10 mm
+—>

b)

Obr. 2.2: Fotografie piedni ¢asti efuzni cely (a) a odmontovaného kolimatoru (b).
1) chladi¢, 2) kalisek, 3) izola¢ni valecek elektrického kontaktu, 4) izola¢ni valecek
kolimétoru, 5) zavitova ty¢ uzavérky, 6) naprasené stiibro, 7) kolimator, 8) uzavérka.

Z vyse uvedenych divodi vznikl pozadavek na Gpravu efuzni cely a jeji adaptaci pro potieby
in situ depozice a pozorovani pomoci SEM. Byl vypracovan konstrukéni navrh a technicka
dokumentace, podle které byl vyroben novy kolimator, kryt a uzavérka efuzni cely.
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2.1 Kolimator

Pivodni kolimator ma délku [ = 50 mm a vnitini praimér d = 6 mm a byl navrzen pro
depozici materialu ze vzdalenosti cca 100 mm od vzorku o rozmérech 10 x 10 mm? [33].
Novy nerezovy kolimator byl navrzen s délkou [ = 50 mm a vnitinim praimérem d =5 mm,
pfiCemz material v kalisku je umistén zhruba 65 mm od cela kolimatoru (obr. 2.3).
Z geometrie vyplyva, ze thel rozptylu svazku vychazejiciho z kolimatoru je ¢ = 4,4° a dle
vztahu (1.7) je uhel polovi¢ni intenzity svazku 64, = 3,7° (obr. 2.3). Depozice bude probihat
ze vzdalenosti kolem 150 mm od vzorku o rozmérech 10 X 10 mm? Pro depozi¢ni vzdalenost
150 mm byl vnitini primér kolimatoru zmensen na 5 mm, zatimco jeho délka zlstala stejna
kvuli podmince (1.6). V této depoziéni vzdalenosti ma svazek teoreticky pramér 16,6 mm a

presahuje rozméry vzorku. Proto je zachytdvan clonou, ktera je ptedmétem dalsi kapitoly této
prace.

Geometrické
Kalisek  Chladi¢ odstinéni Kolimator Vzorek

\ i/ lr - =

50

|
il

016,46

3,70
4,40

L5

6

65 150

Obr. 2.3: Geometrické uspofadani depozice (délkové rozméry jsou v milimetrech).

Na kolimatoru je vysoustruzeno geometrické odstinéni (obr. 2.3obr. 2.4), které zamezuje
atomUm vnikat do vnitini ¢asti krytu. Do pfiruby kolimatoru je vyvrtana zavitova dira osazena
Sroubem pro uchyceni kabelu uréeného k méfeni toku Céstic. Tok Castic vystupujicich ze
zdroje lze méfit pomoci iontd, které vznikaji spolu s atomy deponovaného materialu. Proud
iontl je imérny toku neutralnich atomi.

1 2

I

10mm ‘

Obr. 2.4: Rozlozeny model novych soucasti efuzni cely. 1) geometrické odstinéni,
2) kolimator, 3) keramicky valecek, 4) méfi¢ toku, 5) keramicky kloboucek,
6) drazka pro kabelaz, 7) dira pro zavitovou ty¢, 8) stavéci Sroub,
9) kolik, 10)uzaveérka, 11) kryt.
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2.2 Kryt a uzavérka

Novy konstrukéni navrh odstrafiuje mezeru mezi chladicem a kolimatorem tak, Ze je
kolimator pftiSroubovan pies izolaéni keramické valeCky a kloboucky K vnitinimu celu
nerezového Krytu. Kryt je pfiSroubovan piimo na chladi¢ (obr. 2.5) a tim je zabranéno tniku
fotond, elektronti a atomt z efuzni cely. Ze strany chladice jsou do ptiruby krytu vyfrézované
dvé drazky pro vyvedeni kabeldze pro méfeni toku castic a napajeni katody. V drazkach jsou
zavitové diry pro uchyceni kabelaze stavécimi Srouby (obr. 2.4).

Tvar nerezové uzavérky byl optimalizovan a do cela krytu byly pfidany dorazové koliky pro
presné definované polohy otevieno/zavieno. Nosna ty¢ uzavérky prochazi dirou v Krytu, a to
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za ucelem dosazeni piesnéjsiho vedeni a polohovani uzavérky (obr. 2.4).

GEOMETRICKE
ODSTINENI MERIC TOKU
= p— \\ i .

1L 1 L=
5%1 5 ‘:_ } | -

] [ | >
Il = [ | S | 7 |

|| D\ E ,{ %
L N
25 mm PRIMY KONTAKT IZOLACNI
«— BEZ MEZERY KOLIMATOR KERAMIKA) UZAVERKA

Obr. 2.5: Rez modelem adaptované efuzni cely.

Navrzené dily byly vyrobeny a namontovany na efuzni celu (obr. 2.6). Takto modifikovana
efuzni cela umoziiuje depozici na vzorek umistény ptimo v pracovnim bodé¢ SEM 9 mm pod
objektivem. Negativni ovlivnéni signalu SE detektoru pii provozu efuzni cely bylo
minimalizovano, coz umoznuje in situ pozorovani ristu tenkych vrstev prostfednictvim SEM.

i

Obr. 2.6: Fotografie piedni ¢asti adaptované efuzni cely.
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3 Clona objektivu

Pii rastu ultratenkych vrstev depozici z efuzni cely je nékdy vzorek zahiivan na teploty
400 °C az 700 °C, navic pii zihani vzorku® teploty dosahuji az 1200 °C. Zahfivani vzorku
napomaha tvorbé nanostruktur, protoze se zvySujici se teplotou vzorku roste rychlost ristu a
zlepsSuje se difuze ¢astic deponované¢ho materidlu. Ze zahtatého vzorku se teplo $ifi radiaci na
objektiv SEM a okolni zafizeni, coz ma negativni dopady na jejich zivotnost i funkci.
Z diivodu ochrany objektivu SEM a dalSich zafizeni byly teplota a dobra ohievu vzorku
znaéné omezeny. Zihani vzorku bylo mozné provadét pouze mimo pracovni bod objektivu
SEM, ve vétsi vzdalenosti, tudiz nebylo mozné pozorovat procesy V realném cCase. Dale
dochazi ze zahtatého vzorku K desorpci Castic, které se mohou dostat dovniti objektivu a
nasledn¢ adsorbovat na povrchu citlivych ¢asti. Obdobny nezadouci vliv nastava pii depozici
materidlu z atomarniho zdroje na vzorek umisténého piimo pod nechranénym objektivem,
kdy opét dochazi k napraSovani materidlu na objektiv SEM, do jeho vnittku a na dalsi
zafizeni.

Clona objektivu by umoznila snaz§i vyvoj a samotnou tvorbu rozliSovacich vzorkid pro
uréovani rozliseni SEM. Pii vyrobé rozliSovacich vzorkii byla provedena depozice stfibra
z efuzni cely na kiemikovy substrat. Beéhem depozice byl substrat zahiivan na teplotu asi
400 °C a byly na ném postupné formovany ostruvky stiibra (obr. 3.1). Rist ostravki stiibra
nebylo z vyse uvedenych divodi mozné pozorovat v realném case, coz by umoznilo 1épe
kontrolovat velikost ostrivki, tedy jemnost rozliSovaciho vzorku.

T £ * s e & . W B " o -
SEMHV:30.0kV |  WD:9.60 mm * LYRA3 TESCAN
View field: 2.77 pm J_ Scan speed: 5

SEM MAG: 50.0 kx | Date(m/dly): 11/14/16 UHV SEM

Obr. 3.1: Ostravky stiibra deponovaného na kiemik a zahtatého na 400 °C.

* Zihanim vzorku je jeho povrch &istén od oxidi a nitridace. Provadi se v kratkych intervalech (~ 1 s) po dobu
asi 30 s [39].
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Pro urcité aplikace je pii tvorbé€ ultratenkych vrstev a nanostruktur naopak Zzadouci vzorek
ochladit na kryogenni teploty (< 100 K). Naptiklad rtst optickych metamateriali, jakymi jsou
nanodraty stfibra a médi, je mnohem ucinngjsi pfi kryogennich teplotach [34]. Chlazeni
vzorku snizuje mobilitu ¢astic a redukuje driftovani ¢astic po povrchu. Chlazeni vzorku je
stéZovano a prodluzovano tepelnou radiaci z objektivu SEM a vsech ostatnich povrchi, které
,vidi* pfimo na chlazeny vzorek.

Navrzend clona objektivu, popsand v textu nize, eliminuje vySe zminéné nezadouci déje pfi
depozici a ohfevu. UmozZznuje tak provadéet tyto procesy v pracovnim bodé objektivu SEM a
tim jejich in situ pozorovani, poptipadé€ analyzu.

3.1 Konstrukc¢ni navrh funkéniho vzorku

Vsechny obrazky 3D modelti a 2D pohledd i vykresova dokumentace Vv samostatné piiloze
byly vytvofeny v programu SolidWorks.

Konstrukéni névrh funkéniho vzorku clony objektivu vychazi ze zastavbového prostoru
zatizeni UHV SEM. Pfi navrhu clony bylo nutné vzit v ivahu pfitomnost zatizeni vyuZzivajici
fokusovany iontovy svazek (Focused Ion Beam — FIB) [35] a pfistroje pro Augerovu
elektronovou spektroskopii (Auger Electron Spectroscopy — AES) [36], které mohou byt
osazeny na zafizeni UHV SEM. Tyto pfistroje jsou umistény v bezprostfednim okoli
objektivu SEM a jsou fokusovany do pracovniho bodu leziciho v 9 mm pod objektivem.

Byl navrzen a vyroben clonici plech (clona) objektivu, ktery se Sroubuje k duralovému drzaku
se zavitovou dirou pro zaSroubovani nerezové zavitové tyCe M8 (obr. 3.2). Clona je
z médéného plechu tloustky 1,5 mm a kvuli kryogennim teplotam na vzorku byla povrchové
upravena galvanicky nanesenou vrstvou stfibra (2 um) a zlata (3 um). Galvanické postiibieni
a pozlaceni povrchu zvysuje jeho reflexivitu, ¢imz clona lépe odrazi tepelné zafeni.

Clona ma tii funk¢ni pozice. Dvé pozice jsou dané dirami se zahloubenim, do kterych jsou
nasazovany clonky. Ve tfeti pozici je objektiv a vzorek pii zahfivani nebo chlazeni vzorku
maximalné zastinén. Clonky jsou z beryliové médi a pro volbu jejich ulozeni v zahloubenich
clony byla vyrobend meédéna testovaci podlozka. Laserem byly vypaleny sady clonek
S primérem otvoru 0,8 mm, 2 mm, 4 mm a vnéj$im primérem 6,00 mm, 6,03 mm, 6,05 mm.
Dale byly vyrobeny nerezové ptipravky (ty¢e) pro nasazeni a sesazeni clonek. Clonky
S primérem otvoru 4 mm nebyly pouzity z divodu malé clonici plochy. Po provedeni
zkousky volby ulozeni (obr. 3.3) byly clonky svngjsim primérem 6,05 mm vyfazeny
z dalsiho pouzivani z divodu nefunk¢niho presahu.

20 mm Clona Tieti pozice Druha pozice Prvni pozice
E===S i

......

Obr. 3.2: Fotografie smontované clony objektivu.
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Obr. 3.3: Fotografie ptipravki pro volbu ulozeni a montaz clonek.

Prvni pozice clony je osazena clonkou s dirou o priméru 2 mm a ma vyiezy umoznujici
pouziti technik FIB a AES. V druhé pozici je nasazena clonka s dirou o priméru 0,8 mm.
Clona (obr. 3.2) ma od druhé pozice zahnuté okraje smérem dolli, ¢imz se zvySuje stinici
plocha clony. Tteti pozice je dana maximalnim zasunutim linearniho posuvu (vysvétleno
v dal$im textu) a je za druhou pozici. Prvni pozice muize slouzit napfiklad K in situ pozorovani
vzniku ultratenkych vrstev a nanostruktur depozici z efuzni cely (obr. 3.4-a). Prvni pozice
poskytuje nejmensi ochranu a umoznuje pouziti vSech pozorovacich technik
(SEM, FIB, AES). Ptikladem vyuziti druhé pozice je pozorovani zihani vzorku v realném
Case prostiednictvim SEM (obr. 3.4-b). V druhé pozici jsou FIB a AES zastinény a ochrana
objektivu SEM je ucinnéjsi. Treti pozice je ucena piedev§Sim pro chranéni vzorku pred
tepelnou radiaci z okoli, pfi chlazeni vzorku na kryogenni teploty.

Nosi¢ vzorka Efuzni cela

a) b)
Obr. 3.4: Model clony objektivu v prvni (a) a druhé (b) pozici.

Druhy konec zavitové tyée M8 je zasroubovan do zéavitové diry v zaslepovaci ptirubé
(zaslepka) DN40CF*. Zaslepka je pfiSroubovéana k distanéni pfirub& s priichozim portem
DNI16CF, ke kterému se Sroubuje 90° koleno s UHV elektrickou prichodkou. Prichodka ma
celkem dvanact pint a slouzi pro vyvedeni elektrickych vodi¢u odporovych snimact teploty
(PT1000) z UHV na vzduch.

4 LS P o v s . r . . ¥ . : \ :
Nominalni pramér ptirub je v zemich s metrickou soustavou jednotek oznacovan DN (Diameétre Nominal).
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Dva snimace teploty jsou paskou piilepeny k cloné. Pro zlepseni tepelného kontaktu mezi
snimaci a clonou jsou snimace zespodu natieny stfibrnou pastou. Méfeni odporu na snimacich
je ¢tytbodové a z kazdého snimace vedou ¢tyfi vodice. Kabeldz je organizovana trubicemi pro
vedeni vodicu, které jsou navinuté podél zavitové tyce (obr. 3.5). Vodice jsou na vzduchové
¢asti ukonceny koncovkami, které se zapdjeji do zatizeni pro snimani teploty.

Distanéni ptiruba je pfiSroubovana k pfirubé linearniho posuvu. Mechanika linearniho posuvu
umoznuje pomoci membranového vinovce pohyb v axidlnim sméru v rozsahu 112 mm a

Vv radialnim sméru +4 mm. Pohyb v radidlnim sméru slouZi pro sefizeni clony pod objektivem
SEM.

Funkéni vzorek clony objektivu (obr. 3.5) byl vyroben z vyvojovych divoda. Slouzi hlavné
pro provedeni experimentl se zahiivanim vzorku a méfenim teploty na cloné.

Obr. 3.5: Fotografie sestaveného funkéniho vzorku clony objektivu.
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3.2 Experimentalni méreni

Pro ovéfeni funkcCnosti funkéniho vzorku clony objektivu bylo provedeno experimentalni
méfeni teplot. Méfeni slouzilo také k ziskani dat potfebnych k optimalizaci konstrukéniho
navrhu prototypu clony objektivu. Vzorek byl zahiivan ohiiva¢em a teplota clony i objektivu
byla méfena snimaci teploty. Ohiiva¢ je soucasti nosiCe vzorkd, ktery je také popsan
Vv bakalafské praci Bc. Tomase Axmana [32].

Intenzitu zafeni z ohfivace udava Stefaniv-Boltzmanntv zékon [37]:

I =T (3.1)

kde o je Stefanova-Boltzmannova konstanta a T je termodynamicka teplota ohfivace. Teplo je
Z ohfivacCe vyzafovano do celého prostoru a intenzita zareni je podle zakonu pfevracenych
¢tverci [37] nepfimo imérna druhé mocniné vzdalenosti od zdroje r, tedy

1

Z hlediska ovéfeni funkcénosti clony jako tepelného Stitu byly provedeny dvé sady méteni.
V prvni sadé byl méfen nartst teploty na objektivu v zavislosti na pracovni pozici clony.
Druha sada méfeni sledovala zvySovani teploty na cloné v zavislosti na pracovni vzdalenosti
(WD — Working Distance) od objektivu SEM. Pred samotnym méfenim byl optimalizovan
méfici protokol.

3.2.1 Optimalizace mériciho protokolu

Po osazeni clony objektivu na komoru musi byt pomoci linedrniho posuvu sefizena poloha
clonek. Sefizovani clonek probiha soucasné s pozorovanim SEM. Prvné je vycentrovana
poloha prvni clonky.(obr. 3.6-a). Poloha druhé clonky (obr. 3.6) je pak uz dana a clona je
sefizena s objektivem.

SEMHV:10.0kV | WD 5.81 mm LYRA3 TESCAN|

View field: 1.93 mm Scan speed: 5

SEM MAG: 72 x Date(midly): 0509117 UHV SEM

SEM HV: 10.0 kV 1_7!vp¥s347_m1n4

View field: 3.14 mm Scan speed: 5
SEM MAG: 44 x Date(m/dly): 05/09/17 UHV SEM

a)
Obr. 3.6: SEM snimek clonky na prvni (a) a druhé (b) pozici.
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Béhem ohfivani vzorku musi byt kontrolovéan tlak v komote. Tlak vys§i nez fadove 10* Pa
muze mit za nasledek pokryti ohfivace vrstvou zoxidovanych castic. Béhem zahtivani na
vysoké teploty dochazi k desorpci Castic z ohfivanych ploch. Desorbované ¢astice zvysuji tlak
v komote a po piekroceni daného tlakového limitu je nutné ohfev zastavit nebo snizit vykon
ohtivace po dobu potiebnou pro vy€erpani komory na pozadovany tlak.

Ohfivac je tvofen odporovym télesem z pyrolytického nitridu béru (PBN), kterym prochazi
voleny elektricky proud I, a napéti U; ze zdroje. Vykon ohiivace je dan soucinem proudu
a napéti ze zdroje P = U, - I,. Pfi ohfivani je vykon regulovan volenym proudem, pifi¢emz
maximalni proud nesmi pfesahnout hodnotu I, = 4 A. Po provedeni méteni jsou clona i
objektiv zahfaty a je potieba je ochladit. Po kazdém méfeni je UHV komora zavzdusnéna
dusikem a zahtaté soucasti jsou ochlazovany konvekci tepla.

Ohfiva¢ je napajen maximalnim proudem 4 A s krokem 0,5 A. Kazdy krok ohiivani trva
ptiblizn€é 10 minut. Tepelnymi snimaci je zaznamendvana teplota na objektivu a dvou mistech
clony (obr. 3.7). Prvni snima¢ je umistén 40 mm od konce clony a druhy snima¢ 40 mm od
prvniho. Clona je umisténa zhruba 2 mm pod objektivem. Vzorek s kiemikovym substratem
je umistén do WD 40 mm, nasledné do WD 20 mm a WD 12 mm od objektivu SEM
(obr. 3.7). Pfi méfeni s konstantni pracovni vzdalenosti se pomoci linearniho posuvu
pohybuje clonou pod objektivem. Po pfesunu mezi jednotlivymi pozicemi clony musi znova
probéhnout vycentrovani clonek pomoci SEM.

OBJEKTIV SEM
TEPELNY SNIMAC 1

TEPELNY SNIMAC 3

40 40

/
CLONA NA2.POZICI/ VZOREK

WD=40 (20 a 12)

PBN OHRIVAC

TEPELNE ODIZOLOVANT]

NOSIC VZORKU _—

Obr. 3.7: Uspotadani sestavy pro méfeni teplot (délkové rozméry jsou v milimetrech).
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3.2.2 Prvni sada méreni

V prvni sadé¢ méteni byla pracovni vzdalenost nastavena na 12 mm. Postupné byla métena
teplota na objektivu v zavislosti na vykonu ohtivace pro kazdou ze tii pozic clony (obr. 3.8).
Nakonec bylo méteni provedeno bez pouziti clony.

Obr. 3.8: Fotografie z experimentalniho méfeni zahtivani clony a objektivu.

Méfenim byla ovéfena funkénost clony objektivu z hlediska funkce tepelného Stitu. Z grafu
3.1 je ztejmé, Ze je objektiv prudce zahtivan tepelnou radiaci z ohfivace.
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Graf 3.1: Kiivky teploty objektivu v zavislosti na vykonu ohfivace pro tii pozice clony

objektivu a nezaclonény objektiv pti WD 12 mm.
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Z grafu 3.1 je také vidét, jak efektivni jsou jednotlivé pozice clony. Méfenim bylo potvrzeno,
ze treti pozice clony poskytuje nejlepsi ochranu pied tepelnym zatenim z ohtivace. Zahnuté
okraje clony na tfeti a druhé pozici zachytavaji vétsi ¢ast tepelného zareni z ohtivace. Naopak
na prvé pozici clony je rozdil teploty na objektivu oproti méfeni bez clony uz mensi. Clona
ma na prvni pozici vyiezy a clonka v ni osazena ma pramér diry az 2 mm, coz umoziuje
tepelnému zafeni dostat se az na objektiv. Teplota na objektivu by pii méfeni bez clony pii
delsim Case ohtivani stoupala jesté vic.

Z grafu 3.1 Ize vyhodnotit, ze clona objektivu je funkéni a chrani objektiv pfed tepelnym
zairenim podle piedpokladi konstrukéniho navrhu.

3.2.3 Druhia sada méreni

Pti druhé sad¢é méfeni byla métena teplota na tepelném snimaci 1, umisténém na tfeti pracovni
pozici clony. Métenim byla zjistovana teplota na cloné v zavislosti na vykonu ohfivace pro tii
rizné pracovni vzdalenosti (graf 3.2).
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Graf 3.2: Kftivky teploty clony ve tieti pozici v zavislosti na vykonu ohtivace pro
tfi pracovni vzdalenosti.

Z grafu 3.2 je patrné, Ze teplota na cloné pfi stejném vykonu ohfivace roste s pracovni
vzdalenosti. Pii pracovni vzdélenosti WD 12 mm lze pozorovat prudky narast teploty na
cloné. Prudky narist teploty na WD 12 mm oproti WD 40 mm je zplsoben zakonem
ptfevracenych ctvercti (3.2).

Graf 3.2 dale ukazuje, Ze teplota na clon¢ pii WD 12 mm dosahuje pomérné vysokych teplot.
Pomoci tohoto méfeni bylo navrzeno chlazeni prototypu clony objektivu, které je popsano
v dal$i podkapitole.
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3.3 Konstruk¢ni navrh prototypu

V konstrukénim navrhu prototypu clony objektivu je pouzita stejna pozlacena clona. Hlavni
zménou oproti funkénimu vzorku je zaimplementovani chladiciho systému clony. K chlazeni
vzorku je v zafizeni UHV SEM pouzito kapalné helium (LHe) (4,5 K). Z pritokového
kryostatu je LHe piepravovano do dvou tepelnych vyméniki. Z primarniho vyméniku
kryostatu vede médény pletenec, ktery je pfisroubovan K nosi¢i vzorki (obr. 3.9). Pletenec ze
sekundarniho vyméniku Kryostatu lze pouzit pro chlazeni clony. Chlazeni vzorku v zatizeni
UHV SEM lze stejnym principem provadét i kapalnym dusikem (LNy) (78 K).

Médény
pletenec

Obr. 3.9: Fotografie chlazeného nosice vzorkd.

3.3.1 Chladici systém

Chlazeni prototypu clony objektivu ma dvé varianty. Prvni varianta ptfedstavuje chlazeni
pomoci LHe/LN; pies pletenec ze sekundarniho vymeéniku kryostatu. Pletenec je Sroubem
ptichycen k médénému drzaku clony (obr. 3.14). Drzak clony je také galvanicky pozlacen.

V druhé varianté je chlazeni zabezpecovano soustavou koaxidlnich nerezovych trubek,
kterymi proudi chladivo (LN2 nebo voda). Vngjsi trubka o priméru 6 X 1 mm ma jeden
konec vakuové pajeny do téla médéného tepelného vymeéniku (obr. 3.10) a druhy konec je na
vzduchu utésnén v T-Sroubeni Swagelok (obr. 3.11). Do vnéjsi trubky je zastréena vnitini
trubka o praméru 3 x 0,5 mm, kterou vchazi do diry ve vyméniku chladivo. Ve vyméniku
dochazi k vyméné tepla a chladivo vychazi ven z vyméniku vnéjsi trubkou (obr. 3.10). Vnitini
trubka je ve vyméniku centrovana pomoci zahnutych vystupkl a vnéjsi trubka je centrovana
zavitem. Druhy konec vnitini trubky je na vzduchové strané utésnén Sroubenim Swagelok.

Tepelny mistek  Tepelny vyménik > mm

Drzak clony Vnitini trubka chlazeni Vnéjsi trubka chlazeni Dlouha trubka ¢erpani

Obr. 3.10: Rez modelu tepelného vyméniku.
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Soustava trubek chlazeni je koaxidlni s nerezovymi trubkami cerpani o priméru
10 x 0,5 mm. Dlouhd trubka Cerpani je na jednom konci vakuové pajend k vymeéniku
(obr. 3.10) a na druhém konci je pfivafena elektronovym svazkem K nosné nerezové piirubé
DN40CF (obr. 3.11). Kratka trubka Cerpani je jednim koncem pfivaiena elektronovym
svazkem Kk nosné piirubé a jeji druhy konec je piivaien elektronovym svazkem K nerezové
koncovce (obr. 3.11). Koncovka je ptivatrena k vné&jsi trubce chlazeni. Vnéjsi trubka chlazeni
je tim pevné spojena s NOSNou piirubou. V nosné ptirubé je zavitova dira pro Sroubeni, kterym
je objem vzduchu mezi trubkami diferencialné Cerpan na tlak ~ 1 Pa. Trubky Cerpani tvori
tepelnou izolaci trubek chlazeni a slouzi také k testovani vakuové tésnosti svafovanych a
pajenych spoju heliovym testem.

— Nosna piiruba Koncovka  T-§roubeni Redykce  Sroubeni

M Kratka trubka ¢erpani  Vnéjsi trubka chlazeni  Vnitfni trubka chlazeni

Obr. 3.11: Rez modelu chladiciho systému na vzduchové strang.

Tepelny vyménik a drzak clony jsou 4 mm od sebe a lze je ptepojit dvéma tepelnymi mulstky
z mé&di nebo také médénym pletencem (obr. 3.10, obr. 3.13). Uzivatel ma podle potiebné
teploty clony na vybér z celkové ¢tyf moznosti chlazeni. Prvni moznosti je chlazeni drzaku
LHe/LN; pomoci pletence ze sekundarniho vyméniku kryostatu. Pti chlazeni z kryostatu jsou
tepelny mustky odmontovany. Druhou a tfeti moznosti je chlazeni clony LN, nebo vodou, za
pomoci tepelného vyméniku, kdy jsou tepelny mustky piimontovany a teplo muze
pfestupovat z clony pies drzak clony az do tepelného vyméniku, kde je ptreddvano chladivu
(obr. 3.10). Posledni moznosti je pasivni chlazeni.

Jak drzak clony, tak tepelny vyménik jsou piichyceny k nosnému duralovému U-profilu.
U-profil je pfiSroubovan k piirubé s krkem a ta je pfiSroubovana k nosné ptirubé (obr. 3.13).
Pro efektivni chlazeni je nutné drzak a vyménik (chladice) tepelné odizolovat od U-profilu.

Obr. 3.10
e -
Obr. 3.14
10 cm Obr. 3.13 Obr. 3.1
—>

Obr. 3.12: Piehledovy pohled pro orientaci v modelu prototypu clony objektivu
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3.3.2 Tepelné odizolovani

Tepelné odizolovani chladi¢t od U-profilu je koncipovano tak, ze chladice jsou uloZeny na
kulickach z ktemenného skla (SiO,). Pouzité kiemenné sklo ma pii pokojové teploté tepelnou
vodivost jen 0,013 J-cm [38]. K odizolovani chladi¢i od U-profilu jsou pouzity kulicky o
pruméru 3 mm, které lezi v dirach vyvrtanych do predni ¢asti U-profilu (obr. 3.13).

Koaxialni trubky
Tepelny vyménik
Dotlacovaci Sroub Nosna priruba
Dotladovaci pliSek Tepelny miistek
Izola¢ni kuli¢ka
Drzak clony

<+—P¥iruba s krkem
Clona — —» 7

o U-profil
Prichytka

Otvor pro

tepelny mustek
Izola¢ni kulicka

20 mm

Obr. 3.13: Detail horni pfedni ¢asti rozloZzeného modelu prototypu clony objektivu.

Poloha tepelného vymeéniku je dana dlouhou trubkou Cerpani a vyménik je odizolovan jen
jednou kulickou (obr. 3.14). V tepelném vyméniku je drazka, do které kulicka zapadne, ¢imz
jsou kompenzovany vyrobni nepiesnosti a ptipadné zmény délky tepelnou roztaznosti. Poloha
drzaku clony je dand tfemi prvky v rovin€. Prvni kulic¢ka je v drzdku ulozena v drazce, stejné
jako u tepelného vyméniku. Druhd kulicka je nepohyblivé uloZzena v malé dife a posledni
kulicka je uloZena ve velké ditfe, kde ma vSechny stupné volnosti.

Clona Dotlacovaci Sroub a pliSek Izolaéni kuli¢ky PliSek snimace
~~ v v <+ /
0 e U ‘:(VJ N C)z #‘( |
- =
] P —
/4 \ U-profil
* . . S, 15 mm
Sroub pletence Izolaéni kulicky Matice dorazu Drazka

Obr. 3.14: Rez modelu tepelného odizolovani drzédku a vyméniku od U-profilu.
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Chladice jsou k U-profilu dotlacovany Sroubem, ktery volné prochazi dirami v jejich télech.
Sroub pusobi silou na dotladovaci plech a je zasroubovan do titanové matice dorazu
(obr. 3.14). Matice dorazu jsou ulozeny v drazkach na spodni plose U-profilu. Dotla¢ovaci
plech je vyroben z beryliové médi a je tepelné upraven, ¢imz dosahuje lep$i pruznosti.
Dotlacovaci plech méd dvé prichozi diry, v kterych jsou ulozeny mensi izola¢ni kulicky o
pruméru 2 mm (obr. 3.14). Cely chladici systém je timto zpusobem pfichycen k U-profilu a
tepelné od n¢ho odizolovan pro maximalni u¢innost chlazeni.

3.3.3 Ostatni soucasti

U-profil je shora zakryty dlouhym plechem z duralu (obr. 3.15). Duralovymi krycimi plisky
(obr. 3.15) jsou zakryty i otvory pro tepelné mistky, které jsou vyfrézované v U-profilu
(obr. 3.13). Do ptedni ¢asti U-profilu jsou z bokti zasroubovany stavéci Srouby pro fixaci
drzéku béhem montdze. Po celé délce vnitinich stén U-profilu jsou zaSroubovany plechové
ptichytky z beryliové médi (obr. 3.13). Prichytkami jsou uchyceny vodi¢e snimact teploty.
Prvni snimac je ptilepen stiibrnym lepidlem na clonu a druhy snimac je v draZce v tepelném
vyméniku. Snima¢ je v drazce uchycen pres médény plisek dvéma Srouby (obr. 3.14).

Kabeldz je z komory vyvedena UHV elektrickou prichodkou (obr. 3.15), ktera je
piisroubovana ke kolenu. Koleno je pfiSroubovano K portu distan¢ni piiruby, stejné jako u
funkéniho vzorku clony. Stejnym zplsobem jako u funkéniho vzorku je také nosné pfiruba
s celou sestavou prototypu clony objektivu piisroubovana k distanéni pfirubé. Distancni
ptiruba je pfisroubovana k ptirubé linearniho posuvu (obr. 3.15). Veskeré Srouby od clony az
po vyménik jsou kviili zatizeni Augerovy elektronové spektroskopie z nemagnetického titanu.

Prototyp clony objektivu (obr. 3.15) ma dv¢é hlavni funkce. Prvni funkci je ochrana objektivu
a okolnich zafizeni pted tepelnou radiaci ze vzorku, materidlem deponovanym z efuzni cely a
Casticemi desorbovanymi z povrchu vzorku. Druhou funkci clony objektivu je vytvoreni
kryo ,.komurky“ nad vzorkem, ktera pii chlazeni vzorku pisobi jako tepelny $tit a napomaha
dosazeni niZ§i teploty na vzorku v kratSim case.

Kryci plech Linearni posuv

Kryci pliSek Elektricka prichodka

Obr. 3.15: Model prototypu clony objektivu.
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Z.avér

Cilem této bakalaiské prace bylo navrhnout konstrukéni feSeni ochrany objektivu ultra
vakuového rastrovaciho elektronoveho mikroskopu — UHV SEM, ktery je vyvijen spolecnosti
TESCAN Brno, s.r.0., ve spolupraci s Ustavem fyzikalniho inzenyrstvi a Ustavem piistrojové
techniky AV CR, v.v.i. Okrajové se prace zabyvala také adaptaci efuzni cely pro potieby in
situ depozice materidlu. Adaptace efuzni cely minimalizuje jeji konstrukéni nedostatky a
umoziiuje pozorovani rustu ultratenkych vrstev v redlnim case bez degradace obrazu
z detektoru sekundarnich elektronti.

Byl navrzen a podle vypracované technické dokumentace vyroben funkcéni vzorek clony
objektivu. Funkéni vzorek clony mé& vyvojovy charakter a slouzil k provedeni
experimentalniho méfeni teploty objektivu a clony pii ohfivani vzorku. Byl optimalizovan
meéfici protokol, ve kterém byly stanoveny jednotlivé kroky a postup méteni.

V prvni sadé¢ méfeni byla sledovana teplota na objektivu v zavislosti na vykonu ohfivace
vzorku. Méfeni bylo vykonano za pouziti kazdé ze tii pozic clony a nakonec s nezaclonénym
objektivem. Prvni sadou méfeni byla ovéfena uGcinnost clony z hlediska funkce tepelného
Stitu. Druhd sada méfeni teploty na cloné v zavislosti na vykonu ohfivace pro ruzné
vzdalenosti od ohfivaného vzorku (40 mm, 20 mm, 12 mm) slouzila k navrhu systému
chlazeni prototypu clony objektivu. Naméfené hodnoty teplot na cloné a objektivu v obou
sadach méfeni jsou nizsi, nez bylo predpokladano. Kvili vysoké ¢asové narocnosti méteni
nebylo mozné u kazdého kroku ¢ekat, dokud se teploty Uplné ustali a ziskat tak relevantné;jsi
hodnoty teplot.

Hlavnim vystupem této prace je konstrukéni navrh a kompletni vykresovd dokumentace
chlazeného prototypu clony objektivu UHV SEM. Clona objektivu plni funkci $titu objektivu
pfed deponovanym materialem, desorbovanymi ¢asticemi a tepelnym zatenim z ohiivaného
vzorku. Pti chlazeni vzorku na kryogenni teploty plni clona funkci tepelného $titu chraniciho
vzorek pied tepelnym zafenim z okoli. Clona objektivu umozni in situ depozici z efuzni cely a
pozorovani rustu ultratenkych vrstev v realném case. Clona objektivu mtize byt pouzita i jako
chlazeny tepelny §tit a miZe pomoci posunout limit mezni teploty a také vyrazné zkratit dobu
potiebnou pro chlazeni vzorku. Prototyp clony objektivu poskytuje uzivateli ¢tyfi moznosti
chlazeni clony (kapalnym heliem, kapalnym dusikem, vodou, pasivnim chlazenim) podle
teploty potiebné pro danou aplikaci.

Byly splnény vSechny cile této bakalaiské prace a navic byla adaptovana efuzni cela. Po
vyrobeni a sestaveni chlazen¢ho prototypu clony objektivu probéhne jeho otestovani. Bude
vykonana in situ depozice materialu z adaptované efuzni cely pii pouziti prototypu clony
K ochrané¢ objektivu. Poprvé tak bude mozné sledovat rist ultratenkych vrstev v realném Case
prosttednictvim SEM. Po ovéfeni funkénosti najde clona objektivu uplatnéni naptiklad pti
tvorbé rozliSovacich vzorkl pro ur€ovani rozliSeni komerc¢nich elektronovych mikroskopt.
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Seznam pouzitych zkratek a symbolu

Zkratky

UHV - ultra vysoké vakuum (Ultra High Vacuum)

SEM - rastrovaci elektronovy mikroskop (Scanning Electron Microscope)
EN - evropské normy (European Norms)

AISI — americka instituce pro zelezo a ocel (American Iron and Steel Institute)
PEEK — polyetereterketon

CF - ConFlat (typ pfiruby)

Cu-OF — bezkyslikata méd’ (Cu-Oxigen Free)

SE - sekundarni elektrony (Secondary Electrons)

BSE - zpétné odrazené elektrony (Backscattered Electrons)

AE - Augerovy elektrony (Auger Electrons)

X — rentgenové zafeni (X-rays)

EBIC - proud indukovany elektronovym svazkem (Electron Beam Induced Current)
sC - proud na vzorku (Specimen Current)

PE - primarni elektrony (Primary Electrons)

E-T - Everhart-Thornley

SPM - rastrovaci sondovy mikroskop (Scanning Probe Microscope)

FIB - fokusovany iontovy svazek (Focused Ion Beam)

AES - Augerova elektronova spektroskopie (Auger Electron Spectroscopy)
DN - nomindlni primér (Diameétre Nominal)

WD - pracovni vzdalenost (Working Distance)

PBN - pyrolyticky nitrid boru (Pyrolytic Boron Nitride)

LHe - kapalné helium (Liquid helium)

LN, - kapalny dusik (Liquid nitrogen)
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Symboly

[p] = Pa - tlak
[A]=m — stiedni volna draha
[K]=J K - Boltzmannova konstanta
[T]=K (°C) — termodynamicka teplota
[0 ] = m? - ucinny prufez atomu

s — Ludolfovo ¢islo

[6]=m - pramér atomu

S — sira

P - fosfor

Cd - kadmium

Zn - zinek

[S]=1-s" - Cerpaci rychlost

[po] = Pa - mezni tlak

[V] =m? - objem

[t] =s — cas

H, - molekula vodiku

N2 — molekula dusiku

O, — molekula kysliku

He - helium

Ar — argon

LaBg - hexaborid lanthanu

wW - wolfram

ZrO; - oxid zirkonicity

[e]=C — elementarni néboj
[#]=m-s? - rychlost

[ﬁ 1=N — Lorentzova sila

[E ]=V-m?t — intenzita elektrického pole
[§] =T — magnetické indukce
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[R]=m

[d]=m
[=m

[N] =-
[X]=-

[n] =m?
[7]=m-s?
[As] = m?
[01/2]1="°
[p]="°
[0]=m
[1]=W-m?

[6]=W-m?-K*
[r]=m

[l2] = A

[U] =V

[P1=W

SiO,

interak¢ni hloubka

primér vystupni apertury
délka vystupni apertury

pocet atomil

redukéni koeficient
koncentrace atomu

sttedni rychlost

plocha vystupniho otvoru

uhel polovi¢ni intenzity svazku
uhel rozptylu svazku

pramer

intenzita zafeni
Stefanova-Boltzmannova konstanta
vzdalenost od zdroje

elektricky proud ze zdroje
elektrické napéti ze zdroje
vykon

oxid kiemicity
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Seznam priloh

Prilohy na CD

Kompletni vykresovd dokumentace funkéniho vzorku clony objektivu, novych ¢asti efuzni
cely a prototypu clony objektivu ve formatu pdf.

Piilohy v samostatnych deskach

Vytisténa kompletni vykresova dokumentace funkéniho vzorku clony objektivu, novych ¢asti
efuzni cely a prototypu clony objektivu:

Cislo vykresu Nazev Format
UDF-00 SHUTTER CHLAZENY — UHV A2
UDF-01-00 SVARENEC TRUBEK CHLAZEN{ Ad
UDF-100 PODLOZKA TESTOVACI A4
UDF-101 PRIPRAVEK PRO NASAZEN{ CLONY A4
UDF-102 CLONA Ad
UDF-103 PRIPRAVEK PRO SESAZEN{ CLONY A4
UDF-104 DRZAK CLONY A4
UDF-105 ZAVITOVA TYC M8 — L350 S VYBRANIM Ad
UDF-106 KRYT VNEJSI A3
UDF-107 PLECH UZAVERKY Ad
UDF-108 KOLIMATOR Ad
UDF-109 PRIRUBA S KRKEM Ad
UDF-111 PROFIL U — UPRAVENY A3
UDF-112 KRYT DLOUHY Ad
UDF-113 DRZAK CLONY CHLAZENY Ad
UDF-114 TEPELNY VYMENIK Ad
UDF-115 TEPELNY MUSTEK Ad
UDF-116 KRYT KRATKY Ad
UDF-117 MATICE DORAZU Ad
UDF-118 PLECH DOTLACOVACI Ad
UDF-119 PLECH PLOCHY KRYCI Ad
UDF-120 TRUBKA CERPANI DLOUHA Ad
UDF-121 TRUBKA CHLAZEN{ VNEJS{ Ad
UDF-122 TRUBKA CHLAZENI VNITRN{ A4
UDF-123 TRUBKA CERPANI KRATKA Al
UDF-124 PRIRUBA CF40 PRO CHLAZENT{ A3
UDF-125 KONCOVKA Ad
UDF-126 CLONKA 0,8 Ad
UDF-127 CLONKA 2,0 Ad
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