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Abstrakt

Bakalarska praca sa zaoberd skiimanim vplyvu elektréonového Iuca rastrovacieho
elektronového mikroskopu na povrch vzorky SiO,/Si(100). V praci je strucne popisana
elektronova mikroskopia a mikroskopia atomarnych sil. Hlavnym rieSenym problémom je
pozorovana zmena odtienu pri pozorovani vzorky SiO,/Si(100) rastrovacim elektronovym
mikroskopom. V praci je zistené, ze na povrchu vzorky sa vytvaraji objekty o vySke niekol’ko
nm. ZvySok prace je potom venovany meraniu zavislosti vysky objektu na réznych
premennych. Merania st vécSinou zalozené na selektivnom ozarovani povrchu vzorky
rastrovacim elektronovym mikroskopom, merani oziarenych ¢asti pomocou mikroskopu
atomarnych sil a vyhodnocovani v aplikacie Gwyddion.

Krucové slova
elektronovy mikroskop, mikroskop atomarnych sil, kontaminacia vzorky, Gwyddion

Summary

This bachelor work deals with a study of the influence of electron beam of scanning electron
microscope on the surface of the SiO,/Si (100) — sample. In the work the electron and atomic
force microscopy briefly described. The main objective of experimental part is to describe
variation in the brightness of sample SiO,/Si (100) in Scanning electron microscope images.
In this study is found that on the sample surface are created objects few nm high.

The rest of the work is then devoted to measuring the dependence of the object’s high on
different variables. Experiments are generally based on the selective irradiation of the sample
surface by scanning electron microscope, measurement of irradiated parts using atomic force
microscope and evaluation in the application Gwyddion.
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Uvod

Ked’ze 'udské oko, s hranicou rozlisenia priblizne 0,075 mm, predstavuje nedokonaly opticky
pristroj, pri zobrazovanie malych objektov je nutné vyuzit' optickych pristrojov posuvajicich
tuto hranicu.

Asi najjednoduchsou pomockou je SoSovka, pomocou ktorej je mozné dosiahnut’ priblizne
20 nasobné zvicSenie. Vhodnou kombinaciou SoSoviek (svetelny mikroskop) mozno
dosiahnut’ celkové zvéacsenie az priblizne 1650 nasobné.

Limitujucim faktorom pre d’alsie zvi¢Senie je difrakcia, ktora nas nuti zmensit' vinova dizku
pozorovacieho Zziarenia. Pre pozorovanie tak mézeme vyuzit' elektrony napr. v rastrovacom
elektronovom mikroskope (SEM), pripadne (pre dosiahnutie eSte lepSieho rozliSenia) pouzit
technologiu pracujicu na celkom odliSnom principe, napr. mikroskop atomarnych sil (AFM).
Nastroje ako rastrovaci elektronovy mikroskop ¢i mikroskop atomarnych sil vyuzivané na
analyzu povrchu je rovnako mozno vyuzit' i na cielené ovplyviiovanie povrchu pozorovanej
vzorky. Su to nastroje vhodné pre litografiu, je mozné s nimi vytvarat’ objekty s rozmermi od
niekol’ko mikrometrov az do desiatok nanometrov. Vd’aka tymto prednostiam st nepostra-
datel'né pre vedny odbor zvany nanotechnologie.

V praci je v kratkosti popisana rastrovacia elektronova mikroskopia a to ako podnety K jej
zavedeniu tak jednotlivé casti elektronového mikroskopu. Rovnako bude popisana
I mikroskopia atomarnych sil (AFM), ktora ako sa ukaze je ve'mi vhodnou pre pozorovania
uskutocnené v experimentalnej Casti prace.

V tvodnej kapitole o elektronovej mikroskopii su popisané dovody, pre ktoré je vhodné
vyuzit’ elektron pre pozorovanie objektov. V struénosti je popisané obmedzenie rozliSovacej
schopnosti svetelnej optiky Rayleighovym kritériom a popis elektronu. Tento je zakonceny
konstatovanim, Ze elektronu je mozno priradit vinova dizku, ktorej velkost’ je nepriamo
umerna rychlosti. Hlavna Cast’ kapitoly je potom venovana popisu ¢innosti elektronového
mikroskopu a jeho jednotlivych Casti. Na zaver kapitoly je kratky popis elektronove;j litografii
ako moznej funkcie elektronového mikroskopu.

Ked’Ze bol v praktickej €asti vyuZzity i mikroskop atomarnych sil, druha kapitola je venovana
principu, na ktorom toto zariadenie pracuje a tieZ pribuznym technikam.

Rovnako ako pri popise elektronového mikroskopu nebola snaha o podanie vy€erpavajuceho
popisu ¢innosti zariadenia, ale iba o ziskanie zakladnych informacii o zariadenia.

Hlavnym rieSenym problémom prace je pozorovana zmena odtieiu (zmena sekundérnej
emisie) pri pozorovani vzorky SiO,/Si(100) rastrovacim elektronovym mikroskopom.
Ciel'om je zistit', ¢i ide o jav prechodny, alebo trvaly, pripadne bliZSie popisat’ jeho spravanie
vzhl'adom Kku zmenu premennych (urychlovacie napitie elektronového laca, prad
elektronového luca...). Tomuto je venovand tretia kapitola s ndzvom prakticka cast, ktora
popisuje priebeh experimentov. V zavere su potom zhrnuté ziskané vysledky.



TEORETICKA CAST

1.Elektronova mikroskopia

,»Moderny elektronovy mikroskop je relativne jednoduchy nastroj, pomocou ktorého mozno i
S minimom nutného tréningu ziskat’ vysoko kvalitny obraz povrchu vzorky.*
C.W.Oatley [5]

1.1. RozliSovacia schopnost’

Hranicou rozliSenia nazyvame najmenSiu vzdialenost dvoch bodov, ktoré moézeme po-
zorovat’ eSte ako oddelené. RozliSovacia schopnost je jej prevratend hodnota. RozliSovacia
schopnost’ optickej ststavy je obmedzena predovsetkym difrakciou [4].

Obrazy vytvorené SoSovkou st difrakénymi obrazcami. Svetelny bod sa zobrazi ako svetelny
krizok so svetelnym prstencom s klesajucou intenzitou (Airiho disk).

Na to aby bolo mozné vidiet dva body oddelené, je nutné aby im zodpovedajuce Airiho disky
boli vzdialené aspoii o uréitt minimalnu vzdialenost’ S (ajej zodpovedajucu uhlova vzdia-
lenost Bz). Minimédlna vzdialenost nastdva v pripade, Ze centrdlne maximum difrakéného
obrazca jedného zdroja je v mieste prvého minima difrakéného obrazca druhého zdroja

(obr.1b) [7].

(a) (b) (©)

Obrazok 1 Rozli§enie dvoch svetelnych bodov
Minimalna rozliSiteIna vzdialenost’ dvoch bodov (b), pri vzdialenosti mensej dva body d’alej nie je mozné
rozlisit’ (a) [7].

Pri vzdialenosti Airiho diskov mensej ako s bude rozdiel intenzity jasu natol’ko mala, ze body
d’alej nie je mozné rozlisit’ ako oddelené (obr. 1a).
Minimalna uhlova vzdialenost’ je dana Rayleighovym kritériom [7]
A

0r = 1,22 = (R.1)
kde A je vinova dizka zdroja Ziarenia, je @5 uhlova vzdialenost, a d je priemer apertury.
K zlepseniu rozliSovacej schopnosti optickych pristrojov (znizeniu minimalnej uhlovej vzdia-
lenosti) preto vedie zmens$enie vinovej dlzky Ziarenia.
Zaujimavym rieSenim je vyuzitie urychleného luca elektrénov.



1.2. Elektron

Elektron je elementérna &astica so zdpornym nabojom rovnym —1,6022 x 10" C a hmot-
nost'ou 9,1093826 x 10" kg.

1.2.1. Pohyb elektronov v homogénnom elektrickom poli

Na elektron v elektrickom poli s napatim U je konana praca o velkosti U.e, v dosledku Ktorej
sa zmeni kineticka energia elektronu takto [4]

1 1

Emv2 — Emvg =e.U, (R.2)
kde e je naboj elektronu, m je hmotnost’ elektronu, Vo (V) je pociatocna (kone¢na) rychlost’ a
U je rozdiel potencialov medzi pociatocnym a koncovym bodom drahy elektronu.

Znamena to, ze elektron s nulovou pociato¢nou rychlostou ziska urychlenim potencialu
rychlost’ o velkosti [4]

2.eU
—
Ak sa elektron pohybuje kolmo ku silo¢iaram elektrického pol'a (v smere osy X), trajektoria
jeho pohybu je parabola dana vztahom [4]
_eE o
x = 2mv Yo (R4)
kde E je intenzita elektrického pol’a, X,y st suradnice elektronu.
Elektrony vyletujuce z bodového zdroja (ndhodnym smerom) st teda po prejdeni rozdielu
potencialov uzavreté v kuzeli s vrcholovym uhlom o [4]

oa = arctg\/% = \/% , (R.5)

kde € je rychlost’ zodpovedajuca pociatocnému urychl'ovaciemu napétiu (vo Voltoch), U je
urychl'ovacie napétie a a je vrcholovy uhol kuzela.

v = (R.3)

1.2.2. Pohyb elektronov v homogénnom magnetickom poli
Na pohybujuci sa elektron v magnetickom poli (v dostatoénej vzdialenosti od pélov magnetu)
posobi sila [4]
F =e(W, XB), (R.6)
kde U, je potiato&na rychlost elektronov, B je magneticka indukcia, € je naboj elektronov.
V zasade mézu nastat’ tri pripady [4]
a) elektron, ktory je v pokoji, respektive sa pohybuje v smere (proti smer) magnetickych silo-
¢iar (¢ = 0°; 180°) nie je magnetickym pol'om ovplyvneny.

b) elektron pohybujici sa kolmo k siloCiaram (¢ = 90°, 270°) zacne opisovat’ posobenim

magneticke;j sily kruznicu s polomerom [4]
_ muvgy

r=_. (R.7)

c) Pre iny smer pociato¢nej rychlosti elektronu sa jeho trajektéria zmeni na skrutkovicu
S osou rovnobeznou so silo€iarami.

1.2.3. VInové vlastnosti elektronu

Elektronu mozno, ako to experimentalne potvrdili Davisson a Germer, priradit’ vinovi
dizku [6]
h
A =—. (R.8)

mv
Zvazok urychlenych elektronov je preto analogicky Zziareniu S jasne definovanou vinovou

dizkou danou (R.8).



1.3. Elektronovy mikroskop

Zvigsovanim rychlosti lu¢a elektronov mozno zmensovat’ jeho vinova dizku (R.8). Pri vyuZiti
elektronového luc¢a na pozorovanie (v elektronovom mikroskope) tak mozno optimalizovat
i jeho hranicu rozliSenia (R.1).

V kapitole bude v kratkosti popisané zobrazovanie pomocou elektronového mikroskopu
a jeho jednotlivé Casti.

Typy elektronovych mikroskopov [4]
Podl'a spdsobu pozorovanie predmetu mozno mikroskopy rozdelit’ na:
a) transmisné — zobrazenie $truktary predmetu pomocou preslych elektronov
b) rastrovacie — tenky 14¢ elektronov postupne ozaruje predmet, tento emituje
sekundarne elektrony, ktoré mozno detegovat’
Dalsi vyklad sa budem venovat’ iba rastrovaciemu mikroskopu (SEM), ktory bol v praci

vyuzity.

1.3.1. Interakcia elektronu so vzorkou

Interakcia elektronu s povrchom vzorku mozno vo vSeobecnosti rozdelit’ na elastickt a ne-
elasticku [1].

Elasticka kolizia je charakteristicka iba minimalnou stratou energie elektronu interagujuceho
s povrchovymi vrstvami vzorky. Elektron (z elektronového 1ac¢a) pri nej interaguje s jadrom
povrchového atomu, ¢i elektronom v jeho obale, pricom je odrazeny do rozliénych smerov.
Tieto elektrony nazyvame spitne odrazené elektrony (BSE).

Pri neelastickej kolizii odovzdava elektron povrchu vzorky Cast’ svojej energie. V dosledku
toho su zpovrchu vzorky emitované sekundarne elektrony, velmi vyznamné pri tvorbe
obrazu topografie. V dosledku oboch spomenutych kolizii sa z povrchu vzorku uvolnujua
i dalSie ziarenia (charakteristické rontgenové ziarenie, spojité rontgenové Ziarenie) ako
I Augerove elektrony [1].

odrazené

elektrény augerove sekundarne

elektrény 4 elektrény

charakteristické

rontgenové spojité
Ziarenie rontgenové
Ziarenie

obrazok 2 Interakcia elektréonového luca so vzorkou
Pri dopade elektronového 1i¢a na vzorku sa emituju sekundarne, augerove elektrony a rontgenové Ziarenie [1].

Uvedené deje su z vel'kej miery determinové velkostou a tvarom tzv. primarnej excitacnej
zony (PEZ), ¢ize objemu do ktorého prenika elektronové ziarenie (obr. 2). PEZ je dana
energiou elektronového ziarenia ako i atomarnym ¢islom atdémov povrchu [1].



Sekundarne elektrony (SE)

Pri interakcii povrchovych atomov vzorky s elektronovym IuCom su atomy ionizované
emitovanim slabo viazanych elektrénov, ktoré oznacujeme sekundarne elektrony. Obycajne
maju pomerne malt energiu (priemerne 3 — 5 eV) a st nasavané do Everhart-Thornleyho
(E-T) detektoru s rozdielom napati 200 V (vid’ 1.3.3.).

Sekundéarne elektrony su vyuzivané hlavne na zobrazenie topografie povrchu. Kvalita
ziskaného obrazu je dand mnozstvom detegovanych (sekundarnych) elektronov, priCom je
mozné dosiahnut’ rozliSenie az 10 nm [1].

Spétne odrazené elektrony (BSE)

Pri elastickej interakcii primarnych elektronov (elektronového laca) s povrchom vzorku
stracaju tieto elektrony priblizne 20 — 40 % svojej energie a su rozptylené roznymi smermi,
pri¢om priblizne 10 — 50% z nich je odrazenych pod uhlom va¢s$im ako 90°. Tieto mozu byt
detegované detektorom spétne odrazenych elektronov [1].

Mnozstvo odrazenych BSE je timerné atomarnemu ¢islu atbmov povrchu, ¢o umoziuje jeho
vyuzitie na ziskanie obrazu kontrastu medzi oblastami s r6znym chemickym zlozenim.

1.3.2. Konfiguracia elektrénového mikroskopu

Zdrojom elektrénov je elektrénova tryska, znej su elektrony urychlené (rozdielom po-
tencialov) na energiu 0,1 — 30 keV. Pre zobrazovanie elektronovym mikroskopom je nutné
lu¢ z elektronove;j trysky (S polomerom = 50 pm) zfokusovat” (na polomer 50 nm). Na toto sa
vyuziva systém elektrickych a magnetickych SoSoviek. Po interakcii Ziarenia so vzorkom su
sekundarne, odrazené elektrony, ¢i rontgenové Zziarenia, zachytavané v detektore a signal je
vyhodnocovany v pocitaéi [1].

Cele zariadenie sa nachadza, z dovodu zamedzenia ovplyviiovania elektronov necistotami, vO
vysokom vakuu *.

Elektronova tryska

Pre dosiahnutie spravnych zobrazovacich schopnosti je nutny zdroj stabilného ziarenia
elektronov s vhodnymi vlastnostami (velky prud, mala disperzia energie elektronov, mala
vel'kost’ zdroja).

NajpouZivanej$im zdrojom elektronov je volframova elektronova tryska. Obycajne je zloZena
z troch casti: volframové vlakno (katdoda), Wehneltov valec a anoda. Katoda je zahrievana
privedenym pridom na vysoku teplotu (viac ako 2800 K), ¢o umoziuje termoemisiu
elektronov [1].

%

SoSovky
Pre dosiahnutie vysokého rozliSenia je nutné, aby elektrony zGcastnené na vytvoreni obrazu

vystupovali z kazdého bodu predmetu pod dostato¢ne malym uhlom (mali mala aperturu),
teda aby mal 1u¢ dopadajucehoch Ziarenia dostatoéne maly priemer. Toho mozno dosiahnut’
pouzitim malej clonky vymedzujucej lu¢ elektronov, alebo zaostrenim dopadajiceho laca.

Na fokusaciou elektronového luca sa vyuziva elektrické, alebo magnetické pole [1].

Elektricka SoSovka

Pri dopade na rozhranie dvoch oblasti s réoznym potencidlom je spravanie elektronov
analogické lomu svetla na rozhrani oblasti s roznym indexom lomu n. Rychlost’ dopadajicich
elektronov mozno vzhl'adom k pravouhlej ststave, danej rovinou dopadu a ose k nej kolmej,

! Vysoké vakuum je tlak menej ako 10~° Pa
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rozlozit’ na zlozky Vyx a V;. Prechod elektronu rozhranim ovplyvni, podobne ako v optike, iba
zlozku rychlosti v, , pricom zlozka Vx ostdva nezmenena [4]. Situaciu ilustruje obrazok.

b
(a) Dropadajict D drazeny ( )
laé ¢ 1af
/ U
AN
nl U
fg = 1y
Prechddzajici Vs,
1ad
obrazok 3 Lom elektronového luca
Zakon lomu v svetelnej a elektronovej optike [11].
Plati teda [4]
. v
sina = =%, (R.9)
V1
le = v2x f (RlO)
. v v
sinf =2 =2%, (R.11)
V2 V2
sina _
sinf vy’ R.12)
Vzt'ah R.12 je podobny Snellovnmu zakonu vo svetelnej optike:
sina _ ny (R.13)

sinf ng
Avsak na rozdiel od SoSovky v optike, kde sa rozhranie meni skokovo, potencial elektrickej
SoSovky sa meni spojite. Napriek tomu mozno vhodnou vol'bou elektrod zostrojit’ SoSovku
s obdobnymi fokusa¢nymi vlastnostami ako spojnou SoSovkou v optike.

Magneticka SoSovka

V kapitole 1.2.2. bolo naznacené, Ze elektron v homogénnom magnetickom poli sa vplyvom
magnetickej sily (R.6.) pohybuje vo vSeobecnosti po skrutkovici s osou rovnobeznou so
silo€iarami. Pri rozklade rychlosti na vy (smer silociar) a vy (T'ubovol'na pevne zvolena kolmica
na smer silo¢iar), mozno pozorovat, ze zatial' ¢o zlozku vy posobiaca sila neovplyvni, smer
vektoru zlozky rychlosti vy sa vplyvom sily zakrivuje. Trajektoriou elektronu v rovine kolmej
na smer silodiar sa stava kruznica s polomerom danym podl'a rovnice R.7. Cas jedného obehu
je nezavisly na rychlosti [4]

s 2rR __ 2mm

T=—-=—=

v v eB (R.14)

Elektrony sa teda vzdy po vykonani cyklu (daného ¢asom T) pretnu v bode na ose skrutkovice
(pripomeniem rovnobeZnej so silo¢iarami) vo vzdialenosti d,, od pociatku:

d,=v,Tn pren € N. (R.15)
Tomuto po javu hovorime niekol’kokrat opakovana fokusacia.

Apertura
Apertarne clony sa vyuzivaji predovsetkym na zachytenie elektronov, ktoré boli rozptylené

pod uhlom viacésim, ako urcity zvoleny uhol B, pripadne na korekciu chyb pozorovania
(aberacie) [1].
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1.3.3. Detektory a vznik obrazu

Ako bolo popisané v 1.3.1., vysledkom interakcie elektronov so vzorkom (elasticke;j,
neelastickej) sa mozu emitovat elektrony, pripadne ziarenie.

Zachytenim a vyhodnotenim tohto vhodnym detektorom mozno ziskat' vlastnosti
pozorovaného vzorku (obraz topografie, kompozicia povrchovych atomov).

Kedze oziarenim urcit¢ého bodu elektronovym Iu¢om mozno (detekciou generovaného
signalu) ziskat’ informéciu iba o tomto bode, pre ziskanie obrazu povrchu urcitej velkosti, je
nutné zabezpeCit’ posun elektronového laca po povrchu vzorku v dvoch kolmych smeroch.

Detektory

Na ziskanie obrazu povrchu vzorku st najpouzivanejsie sekundarne elektrony. Ich detekcia je
vsak vel'mi naro¢na, ked’Ze maji malu energiu (3 - 5 eV), tvoria slaby prud (=10 pA). Navyse
je nutné zabezpecit, z dovodu pohybu elektronov luc¢a po povrchu vzorku, dostatonu
rychlost’ detegovania [1].

Jednou z moznosti je vyuzitie elektronového nasobica.

V elektronovom nésobici su sekundarne elektrony pritahované na katodu, kde vytvoria d’alSie
sekundarne elektrony, ktoré si pritahované na d’al$iu katodu s vytvorenim d’alSich elektro-
nov. Tento proces sa opakuje priblizne 10 — 20 krat za vzniku dostato¢ne silného signalu,
ktory je detegovany. Najvacsim nedostatkom elektronového nasobica je vSak vysoka nachyl-
nost’ na kontaminaciu ne¢istotami, ktoré vyrazne znizuju jeho citlivost’ [1].

RieSenim je vyuzitie fotondasobicu v tzv. Everhart-Thornleyho detektore. V nom elektronovy
signdl generuje svetlo, to je znasobené vo fotondsobi¢i a naspat’ premenené na elektronovy
signal, ktory je vyhodnocovany [1].

Interpretacia signalu

Ked’ze mnozstvo generovanych (sekundérnych) elektronov zavisi na hustote elektronov na
povrchu vzorku (ato je dané atomarnym cislom povrchovych atdomov) je mozné detekciou
sekundarnych elektronov ziskat’ obraz chemického zloZenia povrchu.

Vyuzivaji sa na to rovnako odrazené elektrony, u ktorych plati rovnakéd zéavislost’ (priama
umernost’) medzi mnozstvom detegovanych elektronov a atomarnym c¢islom povrchovych
atomov (vid’ 1.3.1.) [1].

Mnozstvo detegovanych sekundarnych elektronov je rovnako funkciou topografie povrchu
vzorku. Vyznamné su pritom dva procesy.

Dopadajuci lu¢ elektronov spdsobi emisiu sekundarnych elektronov, priCom ich mnozstvo
zavisi na topografii povrchu (1i$i sa na hrane a rovine), situaciu ilustruje obrazok.

mnoistvo
emitovanych elektronovy lu¢
sekundarnych

elektronov \/\
Fy \‘_;. \
J
'
-1 i
/ \
~

S N\

_/ )N N
e I\J&

\
primarna /

excitaéna zéna

obrazok 4 Zavislost’ emisie sekundarnych elektronov na topografii
Schematické znazornenie emisie sekundarnych elektronov na rovine a piku [1].
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Vyznamnym faktorom je i relativna poloha detektoru, vzorku a dopadajiceho luca. Z casti,
ktoré st ovplyvnené (blokované) vybezkami na povrchu vzorku, dosiahne detektor menej
sekundarnych elektrénov a javia sa preto tmavsie [1].

Detektor

obrazok 5 Zavislost’ detekcie emitovaného signalu na relativnej polohe detektoru
Z Casti blokovanych vybezkami dosiahne detektor menej sekundarnych elektronov [1].

Vyznamny faktor, ktory ovplyviiuje emisiu sekundarnych je i samotny material vzorky. Tento
faktor ma velky vyznam predovSetkym pokial mame na povrchu vzorky (substratu)
umiestnenu latku s inou emisnou schopnost'ou [1].

1.3.4. Vakuovy systém

Pre zamedzenie ovplyvnenia drahy elektronového Iuca necistotami, ¢i kontaminacii elektro-
novej trysky je vo funkénych Castiach mikroskopu udrziavané vysoké vakuum. Vyuzivané st
na to predovsetkym mechanické, difizne a turbomolekularne vyvevy (pumpy) [1].

1.3.5. Elektréonova litografia

Princip ¢innosti vytvarania elektronovej litografie je velmi podobny rastrovaniu vzorku pri
jeho pozorovani SEM.
Na povrch vzorky je nanasana vrstva rezistu, ktory posobenim elektronového lu¢a meni svoje
vlastnosti. Dalej st oziarené &asti rezistu odstranené, pripadne ponechané a odstranené zvysné
Casti vrstvy rezistu [9].

elektronové

Ziarenie
substrate |

vzorka pokryta rezistom expozicia vyvolanie

obrazok 6 Elektronova litografia
Vzorka pokryta rezistom je na vybranych miestach oziarena a vrstva rezistu je selektivne odstranena [10].

Rovnako je elektronovy ¢ zaostreny do urcitého bodu. Zatial' co vSak v SEM dochadza
k naslednej detekcii generovaného signalu, pri vytvarani vzoru pomocou litografie je hlavhym
cielom udelenie jasne definovanej davky elektronov (definovanej pomocou velkosti pradu
a doby posobenia — expozicie).

Pre d’alSie informacie o elektronovej litografii by som rad citatel'a odkazal na literataru [1].
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2. Rastrovacia sondova mikroskopia (SPM)

»Za poslednych desat’ rokov sa SPM zmenila z exotickej techniky, dostupnej iba malému
mnozstvu vyskumnych stredisk, na rozsirenii a uspesnit pomdcku na ziskanie povrchovych

vlastnosti vzorky.*
V.1. Mironov [2]

Dalsi z mikroskopov, ktoré boli vyuzité v tejto bakalarskej praci vyuzité je mikroskop ato-
marnych sil (AFM), ktory patri medzi techniky na analyzu povrchu nazyvanych rastrovacia
sondova mikroskopia (SPM). V kapitole v kratkosti popisujem princip ¢innosti SPM a pre-
dovsetkym jeho AFM prevedenie.

2.1. Princip ¢innosti SPM

Analyza povrchu a lokdlnych vlastnosti je uskutoCfiovand Specidlne upravenym hrotom
Vv tvare ihlice so $pickou o vrcholovom polomere priblizne 10 nm, pricom vzdialenost’ hrotu
od povrchu je obyc¢ajne 0,1 — 10 nm [2].

Interakciu hrotu s povrchom mozno popisat’ parametrom P. Na ziskanie vlastnosti (napr.
topografie) povrchu je nutna dostatocne ostra a jednoznacnd zavislost parametru P na
vzdialenosti hrotu od povrchu. Okrem toho je nutné zabezpecit’ meranie parametru P V Case
a Casto i systém spétnej vizby (feedback systém) udrzujuci, aktivhym ovplyviiovani vysky
hrotu, kon§tantni hodnotu parametru (Po) [2].

Tymto mechanizmom je mozno pohybom hrotu po povrchu vzorku (a meranim polohy)
ziskat’ mapu V(X,y) topografie povrchu.

Pocas skenovania sa hrot pohybujem pozdiz rovnobeznych useéiek, hodnoty parametru st
zaznamenavané do pamati pocitaca a graficky vyhodnocované.

Piezoelement

Jemny pohyb hrotu po povrchu vzorky je zabezpeceny pomocou piezoelektrického materialu,
ktory meni v elektrickom poli svoje rozmery. Z neho sa obycajne tvaruju duté valce, ktoré
umoziuju dostato¢ny pohyb pri pomerne malej zmene napétia [2].

r

- - - .'
X
obrazok 7 Valcovy piezoelement
Vol'ba tvaru umoziuje dostato¢ny pohyb pri pomerne malej zmene napétia [2] .
Pre relativnu zmenu velkosti (pozdizneho rozmeru) plati [2]:
AX
22 = d,E, (R.16)

lo

Ax , . . . L , o
Kde A relativna zmena dlzky, E; intenzita elektrického pol'a v smere r, d, je ¢len d3q
0

piezoelektrického tenzora (konsStanta pre dany material).
Pouzitim troch takychto piezoelementov umoziuje presny pohyb v troch na seba kolmych
smeroch.
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obrazok 8 Ovladanie hrotu pomocou piezoelementov
Vhodnym umiestnenim troch piezoelementov mozno zabezpecit' pohyb hrotu v priestore [2].

Princip skenovania

Pohyb detektoru po povrchu je podobny ako V pripade rastrovacieho -elektrénového
mikroskopu. Hrot sa pohybuje pozdi priamok (zlava doprava a spit), pri¢om hodnoty
parametru su v uréitych intervaloch zaznamenavané [2].

2.2. Mikroskop atomarnych sil (AFM)

Jednym z najrozsirenejSich prevedeni mikroskopu SPM je mikroskop atomarnych sil (AFM).
Vyhodnocovanim parametrom su interakéné sily medzi hrotom a povrchom vzorku, z ktorych
je mozno ziskat' topografiu povrchu. Meranie sa uskuto¢ituje pomocou elastického ramienka
s ostrym hrotom, pri¢om sila pdsobiaca na hrot povrchu vzorku spésobuje ohyb ramienka [2].

2.2.1. Interakcia hrotu so vzorkom
Posobenie medzi hrotom a povrchom vzorku popisujeme pomocou Lennard — Jonesovho
potencialu [8]

12 6
w(r) = 4wq [(%) -3 ] , (R.17)
kde r je vzdialenost’ atbmov, 0 je rovnovazna vzdialenost medzi atbmami a Wy je interakény
potencial. Silu ziskame derivaciu energie [8]
0.12 0.6

F = —grad(w) = 24w, [ZE — 7] : (R.18)
. a®
Clen — je pritazliva zlozka sily. Vznikd silovym posobenim medzi dipolmi susednych

r

molekul a atbmov. Je hlavnou posobiacou silou vo vzdialenostiach 2 — 1000 A (x10° m) a

nazyvame ju van der Waalsova sila [8].
0.12

Odpudiva sila dana vztahom prE] ma povod v Pauliho vylu¢ovacom principe. Pri pribliZzeni
dvoch atomov dochadza k prekrytiu elektronovych obalov a niektoré elektrony su nutené
prejst’ do stavu s vy$Sou energiou Co je spojené so vznikom odpudivej sily [8].

Celkovu energiu interakcie moZzno ziskat’ integrovanim elementarneho pdsobenia vSetkym
atdbmov povrchu a hrotu.
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‘ Pritazliva sila
e 35 ‘\/ (zaporny potencial)
Oblast V

bezkontaktniho
modu

obrazok 9 Lennard-Jonesov potencial

Zavislost’ Lennard-Jonesova interakéného potencialu w a sily F na vzdialenosti r medzi dvoma ¢asticami. [8]
2.2.2. Princip detegovania

Hodnotu parametru (interakénych sil) detegujeme opticky pomocou laserového Iuca.
Laserovy 1u¢ z fotodidody je zaostreny na ramienko, priom odraz je detegovany na
fotodetektore.

fotodioda

fotodetektor

g W N

: Gl TN A
P A TV RTTOTN N O T
obrazok 10 Princip detegovania laserovym lticom
Zdrojom laserového lacu je fotodioda. L€ je odrazeny od hrotu a detegovany na fotodetektore. [2]

Pohyb ramienka (hrotu) posobenim interakénych sil spdsobuje vychylenie odrazu laserového
[ucu na fotodetektore, ktory je mozno zaznamenat’ [2].

() (™)
(©) (d)

2

(@)

(3)

(3)

) @

@) (b)

obrazok 11 Princip ¢innosti fotodetektoru

Vzt'ah medzi ohybom ramienka (a,b) a vychylenim odrazu na fotodetektore (c,d) [2].
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2.2.3. Médy skenovania

Metddy skenovania povrchu mozno rozdelit do dvoch skupin ato na kontaktné mody
a bezkontaktné mody.

V kontaktom maode je hrot v priamom kontakte s povrchom a pdsobiacimi silami interakcie.
Vyuziva sa vel'mi citlivé ramienko, aby sa predislo zbytocnému ovplyvneniu vzorku. Pri
merani udrzujeme bud’ kons$tantnu silu pdsobiacu na ramienko, alebo konstantni vzdialenost’
hrotu od povrchu.

Ked'Ze sa hrot nachddza vo vzdialenosti iba niekol'’ko nm od povrchu prevladaju odpudivé sily
(vid’ 2.2.1) s velkost'ou 10 ° az 10 ®N. Sila pdsobiaca na hrot je dana vztahom [2]

F=k.Az (R.19)
kde Az je prehnutie a k tuhost’ ramienka.

V pripade varianty kontaktného médu s konstantou silou je udrzovany staly sklon ramienka
(teda i stala sila pdsobiaca na hrot) pomocou napétia posobiaceho na piezoelement v z-tovej
ose (vid’ obr. 12 ¢). Meranim zmeny pdsobiaceho napdtia mozno ziskat' obraz topografie
povrchu vzorku [2].

Vo variante s konstantnou vyskou sa hrot udrzuje v ur€itej vyske zp nad povrchom, pricom
posun hrotu po povrchu s nerovnostami znamena zmenu interakénych sil a ohybanie
ramienka z rovnovaznej polohy, ktort je mozno pomocou optickych metéd merat’.

Tato variantu je mozno vyuzit’ iba pri pomerne hladkych vzorkach (vyska nerovnosti ~ nm) je
vSak oproti variante s konStantnou silou rychlejsia, ked’Ze nie je nutné stale prisposobovanie
sklonu ramienka [2].

(a) (d)
A
X = I i z
v
—E}@ ———— ! (\/\4\,\/\/\/

ooooooooooogog ‘W
0000000 | <

< -

obrazok 12 Spracovanie obrazu
Spracovanie obrazu v rezime konStantnej vysky (a,b) a konstantnej sily (c,d) . [2]

Iny sposob merania je vyuZitie bezkontaktného modu, v ktorom je ramienko rozkmitané na
frekvenciu blizku rezonanénej, priCom meriame amplitidu kmitania pri konstantnej vyske,
pripadne systémom spitnej védzby udrzujem konStantni hodnotu amplitidy. Mod v préci
nebol nevyuzity.
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PRAKTICKA CAST

3. Ozarovanie vzorky kremiku elektronovym li¢om

3.1. Vymedzenie problému

Hlavnou témou prace je skumanie vplyvu elektronového luca na vzorky termického
a nativneho SiO,/Si.

Pri pozorovani povrchu vzorku rastrovacim elektrénovym mikroskopom, predovsetkym pri
vysokom rozliSeni, je ¢astym ukazom zmena odtiefiu (zosvetlenie, stmavenie) ovplyvnenej
Casti. Vznika otazka, aky je mechanizmus tohto javu.

Bola preto formulovana prva hypotéza (l.), ze zmena odtiefiu nie je iba prechodnym javom
(trvacnost’ viac ako 60 minut), ktorti v nasledujicej podkapitole rozoberiem. Z vysledku vy-
plynie potreba formulovat’ d’alSie hypotézy, ktoré budi rovnako znacené rimskymi ¢islami.
Na konci kapitoly bude uvedeny prehl'ad hypotéz so zistenymi vysledkami.

neovplyvnena

cast’

cast’
ovplyvnena
pozorovanim
pri vysokom

rozliSeni

obrazok 13 Zmena odtieniu pozorovanych miest vzorky
Oziarenie urcitej oblasti vzorky pri pozorovani moze ovplyvnit’ jej emisiu sekundarnych elektronov (pozoruj ako
zmenu odtienu).

3.2. Pozorovanie zmeny odtienu

Pri pozorovani rastrovacim elektronovym mikroskopom, na ktorom boli uskuto¢nené
pozorovania, je obraz topografie povrchu dany emisiou sekundarnych elektronov. Pricom ako
svetlejSie (zmena odtiefiu) sa vyobrazia miesta s vyssou emisiou elektronov, ¢o st ako bolo
popisané v kap. 1.3.3., miesta s nerovnost’ami, pripadne z latky s vy$Sou emisnou schopno-
stou. Vplyv mdZe mat’ i nabijanie povrchu vzorky ¢i d’alSie javy.

Na overenie prvej hypotézy (I.) bol povrch vzorky termického SiO,/Si oZiarena pri danych
parametroch (prud, urychl'ovacie napitie..) s premenlivou dévkou, pricom bola pozorovana
zmena odtiena selektivne oziarenych Casti oproti okoliu. Vzorka bola d’alej ponechana vol'ne
na vzduchu po stanoveny cas t, po ktorom bola opdtovne zmerand zmena odtiena pri
zachovani stanovenych parametrov.
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3.2.1. Metodolégia oZarovania vzorky

Povrch vzorky bol selektivne ozarovany pomocou aplikacie Drawbeam na rastrovacom
elektronovom mikroskope Tescan Vega. Ako vzorka bol vyuzity 45 nm termicky
Si0,/Si(100). Na vzorku boli vypalené Stvorceky o rozmere 0,8x0,8um, ozarovacia davka
bola volena v rozsahu 1 — 8000 mC/cm? (d'alSie parametre st uvedené v tabulke 1).

prud 1268,86 pA
urychl'ovacie napétie 30 kV
pracovna vzdialenost (WD) 10,526 mm
kontrast 0%

jas 73,7%

Tabulka 1 Parametre oZarovania vzorky pri pozorovani zmeny odtiena
Vsetky parametre boli zachované pri oboch pozorovaniach.

VSetky parametre boli zachované pri oboch pozorovaniach. Ddlezité bolo predovSetkym
zachovanie konstantného kontrastu, ked’ze jeho zmena by mohla znemoznit' vyhodnocovanie
vysledkov (vid’ nizSie). Prad bol nastaveny na PC 7 (veli¢ina s ktorou pracuje SEM)
a zmerany pomocou Faradayovej sondy (pred prvym meranim ako i po merani druhom).
Dizka ¢asu medzi pozorovaniami t bola zvolena na 60 minut.

3.2.2. Vysledky merani a ich vyhodnocovanie

Vzorka bola oziarena s vysSie uvedenymi parametrami a opakovane pozorovand na
elektronovom mikroskope. Na selektivne oziarenych miestach (Stvoréekoch) bola pozorovana
zmena odtiena.

500 mC/cm?

8000 mC/cm?

Obrazok 14 Zmena odtiefia oZarovanych oblasti
Priklad zmeny odtiefia pri oZiareni §tvoréekov s davkami 500 - 8000 mC/cm? . Obrazok bol pre zvyraznenie
pozorovanej zmeny odtiena upraveny v programe Gwyddion.

Zmena odtienu (jasu) bola merana v programe Gwyddion, pricom bola zavedena veliCina
kontrast K definovana ako:

K=2L=1 (R.20)

I mp
kde J, je jas objektu, J, je jas pozadia a n, (n,) je mnozstvo detegovanych sekundarnych
elektronov z pozorovaného objektu (z pozadia).
Veli¢ina K je teda bezrozmerné cislo, pricom plati: pre K >1 je objekt tmavsi, pre K<1 je
objekt svetlejsi, ako referencnd hodnota (jas pozadia).
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Graf 1 Zavislost’ kontrastu na velkosti davky
Oziarené miesta povrchu vzorky emituji menej sekundarnych elektréonov, pricom nebola pozorovana vyrazna
zmena sekundarnej emisie v Case.

Z grafu je mozno pozorovat zmenu (zniZenie) sekundarnej emisie oziarenych miest. Spo-
Gatku je zmena pomerne vyraznd, priblizne od davky 200 mC/cm? (K = 0,8) je zmena
sekundarnej emisie pozvolnejsia.

Zaroven je vidiet, Ze zmena sekunddrnej emisie sa za €as t vyrazne nezmenila a znamena to
teda potvrdenie hypotézy 1. Mozno z toho usudzovat, Zze nejde o nabitie povrchu nabojom
(obycajne kratkodoby efekt).

Naopak mozno predpokladat’, ze elektronovy 1a¢ sposobi leptanie povrchu vzorky, pripadne
inym spdsobom pozmeni povrch vzorky. Tento jav nazyvame kontaminécia vzorky.
Kontaminacia vzorky je ovplyvnenie povrchu vzorky pri ozarovani elektronovym li¢om. Je
dana predovsetkym druhom necistot v komore, v ktorej je umiestnena vzorka. Pokial’ ide
0 latku nereagujlicu s povrchovymi atdbmami, na povrchu sa deponuji ostrovéeky latky bez
narusenia Struktiry povrchovej vrstvy atomov. Elektronovy 1G¢ moze sposobit’ i leptanie
povrchu a naruSenie povrchovej vdzby medzi atdmami. Povrchové atomy sa d’alej mozu
naviazat’ na atbmy v atmosfére [3].

Obrazok 15 Kontaminacia vzorky bez reakcie a s reakciou s atomami vzorky
Na povrchu vzorky sa mozu deponovat’ ostrovéeky latky rozpustenej v atmosfére (a), pripadne moze elektronové
ziarenie spdsobit’ rozklad vézieb medzi povrchovymi atdmami vzorky (leptanie) [3].

Na zaklade toho bola formulovana hypotéza (II.), ze na povrchu sa vytvorili objekty (s inou

emisnou schopnost'ou ako substrat), Ze tieto objekty maji vysku niekol’ko nm (III.) a tvar vo
vertikalnej rovine podobny trojuholniku (pravidelny ihlan) ako na obrazku 15 a) (1V.).
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vyska okraju ( hy)

3.3. Meranie oziarenych miest pomocou mikroskopu atomarnych sil

Pre overenie hypotézy Il. bola pozorovana topografia oziarenych ¢asti vzorky mikroskopom
atomarnych sil (AFM), ktory dokaze zobrazit’ trojrozmerny obraz.
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Obrazok 16 Pozorovanie vzorky mikroskopom atomarnych sil
Obraz oziareného miesta pomocou mikroskopu atomarnych sil (b) a jeho vertikalny obraz ziskany vyhodnotenim
v programe Gwyddion (a).

Z obrazku 16 je vidiet, Zze na povrchu vzorky (substrate) sa skutocne vytvoril objekt s sirkou
priblizne zodpovedajucou velkosti oziareného miesta (0,8 pm) avyskou niekol’ko nm
(potvrdenie hypotézy II. a hypotézy Ill.).
Zaroven je velmi zaujimavy tvar vertikdlneho profilu vytvoreného objektu, ktory
nezodpoveda autorom ocakévanému tvaru trojuholnika (zamietnutie hypotézy IV.).
Dalgia Gast’ prace bola zamerana na zistenie mechanizmu rastu uvedeného objektu. Postupne
boli menené jednotlivé parametre (prad, napitie, vel'kost' davky..), pri€om bolo pozorované
aky to ma vplyv na vySku utvoreného objektu a vysku okrajov. Predpokladalo sa pri tom, ze
Vyska objektu (a) ako i okrajov (b) bude:
priamo imerna vel'kosti elektronovej davky (V.a, V.b)

- nepriamo imerna vel’kosti pradu (V1.a,b)

- nebude zavisiet’ na urychl'ovacom napiti elektronového luca (Vll.a,b)

- nebude zavisiet’ na prekryve (VIILa,b)

- nebude zavisiet’ na Sirke vrstvy SiO; (1X.a,b)
Zaroven sa predpokladalo, ze pri zavislosti na velkosti elektronovej davky (resp. prude) bude
pomerne vyrazny rast stredu objektu do urcitej velkosti davky (pradu), po ktorej zacne byt
rast vyrazne pozvol'nejsi (podobne ako v grafe 1) (X.).
Medzi uvedenymi predpokladmi nie je uvedeny cas (doba expozicie), hoci mozno
predpokladat’, ze prave on bude kl'icovou premennou. Problém pri urceni doby expozicie je
ze udaj poskytnuty softvérom mikroskopu je €asto nepresny. Doba expozicie je vSak zavisla
(nepriamo tmerne) na velkosti prudu elektronového 1uca [9]. Znamena to, ze zavislost' by
bolo mozZno ziskat” transformaciou zévislosti na velkosti pradu.
Ked'Ze na overenie vysSsie uvedenych hypotéz je nutny pomerne velky rozsah dat s pomerne
vel’kou presnostou, na overenie hypotéz V., VI. a VIII. som vyuzil skorSie merania
uskuto€nené vediicim prace, ktoré som vyhodnotil a spracoval.
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3.3.1. Zavislost’ vysky oZiarenych miest na vel’kosti prudu, velkosti elektronovej davky

a velkosti prekryvu, vel’kosti napitia a vol’be substratu

Pre overenie zavislosti vysky objektu na velkosti davky (V.) a velkosti prudu (VI.) a velkosti
prekryvu (VII1.) bola vzorka podobne ako v kapitole 3.2.2. selektivne ozarovana pomocou
aplikacie Drawbeam na rastrovacom elektronovom mikroskope Tescan Vega. Ako vzorka bol
opat’ vyuzity 45 nm termicky SiO,/Si(100). Na vzorku boli opat vypalené Stvorceky
o rozmere 0,8x0,8 um. Stvoréeky boli oZarované pri konstantnom urychlovacom napiti
zdroja 5 kV, pricom ako premenné boli zvolené parametre overovanych zavislosti: velkost’
davky 50 — 400 mC/cm?, prid ozarovania 11 pA — 747 pA (oznadenie v softvéry PC14 —
PC4), a velkost’ prekryvu (vysvetlenie pojmu vid’ priloha 1).

déavka davka
50 mC/cm? 400 mC/cm?

(@)

prekryv 1

prekryv 0,7

prekryv 0,5

vyska (am) |
£

0 Wl dévka

50 mClcm?

T T T T T T T " T T T T "1 °
0o 05 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 B0 B5 740
poloha (um)

prekryv 1
Obrazok 17 Priklad obrazu deponovanych objektov na mikroskope AFM (a) a ich vyhodnocovanie (b)
ZvySovanim davky (zl'ava doprava na (a), zhora dole (b)) sa meni tvar ako i vySka objektov (b). ZvySovanie

vel'kosti prekryvu (zhora dole (a), sprava dolava(b)) ma na vysku a tvar objektov iba minimalny vplyv. Meranie
uskutocnené pri prade 14,65 pA.
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Pri merani bola, ako bolo vysSie naznacené, vyhodnocovana zvlast vyska stredu a okraju.
Pricom pre zvyraznenie rastu okrajov bola odc¢itana vysky okrajov (ho) od vysku stredu (hs).
Tym definujem vysku rastu okrajov (zjednodusene rast okrajov) h, ako:

h, = h, — hs, (R.22)
kde vyznam jednotlivych veli¢in je zrejmy z obrazku 16, pricom ako vyska stredu hs je brana
priemerna vyska vnutornej Casti objektu a vyska okraju h, je definovana ako priemerna vyska
hrany vyvySenej Casti objektu. Z obrazku 17 je vidiet, ze pri zvySujucej sa davke pdvodné
okraje ustupuju do pozadia a vytvaraji sa nové. Pri vyhodnocovani boli brané do uvahy iba
okraje pre ktoré ho>h;.

Merania boli vyhodnocované pomocou aplikacie Gwyddion.

a) Zavislost vysky stredu deponovaného objektu na vel'kosti davky a velkosti prekryvu

V tomto pripade bola ako zakladné premenné velkost’ davky a prekryvu, pricom meranie bolo
uskutocnené pri konsStantnom pruade.

Ilustra¢ne je uvedena vybrana graficka zavislost’ pri prade 11,1 pA (PC14) a spolo¢ny graf
pre vSetky prudy pre prekryv 0,7. VSetky grafy su sucastou prilohy 2.
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Graf 2 Zavislost’ vy$ky stredu deponovaného objektu na velkosti davky

Z grafov je vidiet, ze vySka stredu objektu rastie, predovsetkym pri niz§ich pradoch (14,65 pA, 11,1 pA), takmer
linearne (2). Menej vyznamnym faktorom je prekryv (b), priCom plati nepriama timera medzi velkostou
prekryvu a vyskou deponovaného objektu (opat’ pozorované hlavne pri niz§ich pradoch).
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Ked'Ze vyska stredu objektu rastie, predovSetkym pri nizSich pradoch (14,65 pA, 11,1 pA),
priblizne linearne mozno preto prijat’ hypotézu V.a. Ovplyviujicim faktorom je i prekryv,
pricom plati nepriama timera medzi velkostou prekryvu a vySkou deponovaného objektu.
Hypotézu VIll.a teda zamietam.

b) Zavislost vysky stredu deponovanej objektu na prude elektronového hica

Pre urCenie zavislosti vySky stredu deponovanej objektu na prade bola zvolena konstantna
velkost elektronovej davky a prekryvu (O = 1). Uvedeny je spolo¢ny graf pre vsetky vyhod-
notené davky. Jednotlivé merania su (kvoli prehl'adnosti) sacastou prilohy 3.
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Graf 3 Zavislost’ vy$ky stredu deponovaného objektu na vel’kosti pridu
Zvysovanim prudu (pri konstantnej velkosti davky) vyska stredu priblizne do hodnoty 100 pA klesa, d’alej osta-
va na priblizne konstantnej urovni.

Z grafu je vidiet spociatku vel'mi vyrazny pokles vysky stredu objektu zvySovanim pradu
elektronového luca, ktory sa priblizne pri hodnote pradu 100 pA zastavi a d’alej ostava vySka
stredu objektu na priblizne konstantnej hodnote (potvrdenie hypotézy V1.a).

C) Zavislost vysky okrajov na velkosti davky a velkosti prekryvu.

Dalej som sa zameral na meranie rastu okrajov (zavedenie veli¢iny vid’ R.21). Postupoval
som podobne ako v casti a). Opat’ boli ako zakladné premenné ponechané velkost’ davky
a velkost’ prekryvu, priCom meranie bolo uskuto¢nené pri réznych hodnotach pradu
a prekryvu.

Opét’ je uvedeny ilustracny graf pri prade 83,8 pA aspolo¢ny graf pre vSetky prady pre
prekryv 0,7. Vsetky grafy st su¢ast'ou prilohy 4.

Z grafickych zavyslosti nie je mozné vyvodit’ jasny zaver o trende rastu. Pri vysSich pradoch
(201 pA, 83,8 pA) je zavislost’ vySky na elektronovej davke priamo umerna, pri nizsich (35,1
pA) uvedeny trend pozorovany nie je. Rovnako nemozno rozhodnit’ o zavislosti na prekryve
(vid’ grafické zavislosti v prilohe 4). Hypotézy V.b; VIILb preto nemozno ani potvrdit, ani
zamietnut'.
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Graf 4 Rast okrajov deponovaného objektu pri zvySujucej sa davke
Zvysovanie elektronovej davky sposobi pri prade 83,8 pA 201 pA rast vysky okrajov deponovaného objektu, pri
ostanych hodnotach prudu zavislost’ pozorovana nie je.

d) Zavislost vysky okrajov na prude elektronového lica

Pre uplnost’ je uvedend zavislost’ vysky okrajov na prude elektronového laca. Opit’ pracujem
z vyssie definovanou vysSku rastu, zachovavam konstantni velkost elektronovej davky
aprekryvu (O=1). Uvedeny je spolo¢ny graf pre vSetky vyhodnotené davky. Jednotlivé
merania s (kvoli prehl'adnosti) sti¢astou prilohy 5.
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Graf 5 Rast okrajov deponovaného objektu pri zvySujicom sa pride
ZvySovanie elektronovej davky sposobi spociatku rast vysky okrajov deponovaného objektu, ktoré ma svoje

maximum (v tomto spektre davok, pri danej davke) Vv okoli velkosti pradu 100 pA, po jej prekonani sa meni
tendencia rastu okrajov na mierny pokles .
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Z grafickej zavislosti je vidiet’ Ze v okoli hodnoty pradu 100 pA nastdva zmena (podobne ako
Vv pripade b)). Tentoraz sa meni tendencia z prudkého rastu na vyrazne miernejsi pokles.
Na zaklade zavislosti uvedenych v prilohe 5 je nutné hypotézu VI1.b zamietnut'.

e) Zavislost vysky stredu deponovaného objektu na velkosti urychlovacieho napitia
elektronového luca

Pri tomto pozorovani boli Stvoréeky o rozmere 0,8x0,8 um opit’ selektivne ozarovana po-
mocou aplikacie Drawbeam na rastrovacom elektronovom mikroskope Tescan Vega. Ako
vzorka bol tentoraz vyuzity nativny SiO,/Si(100) s 1,5 nm wvrstvou SiO,. Zakladnymi
premennymi boli okrem velkost' davky 0,5-500 mC/cm? a prudu (20,2 pA, 420,0 pA) i
hodnota urychlovacieho napitia (5 kV, 30 kV). Ako konstantna bola tentoraz zachovana
vel'kost’ prekryvu (0,7).
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Graf 6 Zavislost’ vySky stredu deponovaného objektu na vel’kosti davky pre réznu hodnotu urychlPovacie
ho napitia.

Vyska stredu objektu je umerna velkosti elektronovej davky pre urychlovacie napidtie 5 kV, ako i pre
urychlovacie napétie 30 kKV. Pre urychl'ovacie napétie 30 kV je mozno pozorovat’ zmenu v trende rastu v okoli
elektronovej davky 100 mC/cm?. Merané pri prade elektronového laga 20,2 pA.

Z grafu je vidiet, ze zmena urychl'ovacieho napatia spdsobi miernu zmenu priebehu grafickej
zéavislosti (zamietame hypotézu VIl.a). Pre urychl'ovacie napétie 5 kV je mozno pozorovat
strmSiu zavislost medzi velkostou davky a vySkou stredu deponovaného objektu, ako pre
urychlovacie napitie 30 kV. Trend vSak pre prud 420 pA (priloha 6) pozorovany nebol.
V tomto pripade bola zavislost vysSie uvedenych premennych nepriama azmena
urychlovacieho napétia sposobila znizenie vysky stredu (v grafickej zavislosti) priblizne
0 jeden nm.

f) zavislost vysky stredu deponovaného objektu na substrate (Sirke vrstvy SiO,)

Pri tomto pozorovani bol sledovany vplyv substratu na velkost objektu. Okrem vysSie
uvedenej vzorky nativneho SiO,/Si(100) s1,5 nm wvrstvou SiO;, bola vyuzitd vzorka
termického SiO,/Si(100) s 45 nm vrstvou SiO,. Zakladnymi premennymi boli okrem vol'by
substratu velkost’ davky 0,5 — 500 mC/cm? a pridu (20,2 pA, 420,0 pA). Hodnota urych-
Iovacieho napétia bola zvolend na 30 kV, velkost’ prekryvu 0,7.
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Graf 7 Zavislost’ vy$ky stredu deponovaného objektu na velkosti davky pri roznej vol’be substratu.
Vyska stredu objektu je priamo umerna velkosti elektronovej davky pre termicky SiO,, ako i pre nativny SiO,.
Rovnako ako v grafe 6 je pre urychlovacie napétie 30 kV mozno pozorovat’ zmenu v trende rastu v okoli
elektronovej davky 100 mC/cm?. Merané pri pride elektronového lica 20,2 pA.

Z grafu je vidiet' podobnt zmenu V trende rastu zmenou substratu, ako v predchadzajiicom
oddiely (e). Zmena substratu ovplyvnila v grafickej zavislosti po¢iato¢nti vysku stredu objek-
tu, ako i strmost’ zavyslosti (zamietame hypotézu 1X.a). Hoci je pre oba substraty (termicky i
nativny SiOz) mozno pozorovat priamu Gmernost medzi velkostou davky a vyskou stredu
deponovaného objektu, pre nativny SiO; je zavislost’ menej strma. Pre prad 420 pA (prilo-
ha 7), bol graficky priebeh pre nativny SiO; celkom odlisny (nepriama umernost’ medzi
veli¢inami).

Q) Zavislost vysky okrajov na velkosti urychlovacieho napdtia elektronového lica

Rovnako ako v odsekoch c) a d) bola okrem zavislosti vysky stredu pozorovaného objektu
vyhodnotena i vyska okrajov. Data boli vyhodnotené z rovnakého pokusu ako v odseku e),
boli teda zachované rovnaké podmienky (nativny SiO2/Si(100); velkost davky 0,5 —
500 mC/cm?; velkost pradu 20,2 pA, 420,0 pA; hodnota urychl'ovacicho napitia 5 kV, 30 kV
vel'kost’ prekryvu 0,7)
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Graf 8 Zavislost’ rastu okrajov deponovaného objektu na vel’kosti davky pre réznu vel’kost’ urychlo-
vacieho napitia.

Zavislost’ vysky okrajov objektu na davke pre rdzne napétia ma podobny rysy ako v odseku e). Zatial’ ¢o pri 5kV
ide 0 pomerne prudky rast, pri 30kV je zavislost malo vyrazna a pomerne malo urcitd. Merané pri prade
elektronového luca 20,2 pA.
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Z nameranych dat je mozno pozorovat’ podobny priebeh zavislosti pre prad 20,2 pA, ipre
prad 420,0 pA (vid priloha 8) ato rast vysky okrajov (pri zvySujucej sa davke) pre
urychl'ovacie napitie 5 KV a udrZzovanie pomerne konstantnej vysky okrajov pre urychl'ovacie
napitie 30 kV. Mozno teda konstatovat’, Ze vol'ba urychl'ovacieho napitia ma vplyv na vysku
stredu ako i okrajov deponovaného objektu. Mozno preto zamietnut’ hypotézu VIll.a,b.

h) zavislost vysky okrajov na substrate (Sirke vrstvy SiO;)

Data boli opit’ vyhodnotené zrovnakého pokusu ako v odseku f), boli teda zachované
rovnaké podmienky (velkost” davky 0,5 — 500 mC/cm?; velkost pradu 20,2 pA, 420,0 pA;
hodnota urychl'ovacieho napatia 30 KV velkost’ prekryvu 0,7). Ako parameter bola opat’ Sirka
vrstvy SiO; (nativny SiO,/Si(100) s 1,5 nm vrstvou, termicky SiO,/Si(100) s 45 nm vrstvou).
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Graf 9 Zavislost’ rastu okrajov deponovaného objektu na vel’kosti davky pri roznej vol’be substratu.

V zavislost’ vySky okrajov objektu na davke mozno pozorovat’ podobny priebeh ako v odseku f), pre termicky
SiO, je zavislost’ priama, naopak pre nativny SiO, je umernost’ nepriama. Merané pri prude elektronového luca
20,2 pA.

Z vysledkov merani moZno pozorovat pomerne usporiadany rast okrajov objektu (pri
zvySujucej sa davke) na termickom SiO, a naopak pomerne neurcitil zavislost' pre nativny
SiO; ako pre prad 20,2 pA, tak i pre prad 420,0 pA (vid’ priloha 9). V kazdom pripade je nut-
né zamietnut’ hypotézu IX.b.

3.3.2. Zhrnutie vysledkov merani
Pre prehl'adnost’ su v tabul’ke uvedené hypotézy a ich testovanie.

hypotézy prijatie/zamietnutie
l. zmena odtienu nie je iba prechodnym javom prijata
1. na povrchu vzorky sa pri selektivnom oZiareni prijata
elektronovym lucom vytvoria objekty
I11. deponované objekty (vznikié selektivnym oZiarenim prijata
elektronovym lucom) maju vysku niekolko nm
[\ deponované objekty maji tvar pravidelného ihlanu zamietnuta
Vyska deponovaného objektu stred okraj
(priemer vnutornej casti) (priemer vyvySenej casti)
V. priamo umernd velkosti elektronovej davky prijata nemozno rozhodnut’
VI. nepriamo umernd velkosti prudu prijata zamietnuta
VII. | nezavisi na urychlovacom napdti elektronového luca zamietnutd zamietnuta
VIIL. nezavisi na prekryve zamietnutd nemozno rozhodnat’
IX. nezavisi na Sirke vrstvy SiO, zamietnutd zamietnuta
X. existencia bodu v ktorom sa skokovo meni derivicia zamietnuta zamietnuta
zavislosti vysky stredu deponovaného objektu na
velkosti elektronovej davky a velkosti pridu
elektronového luca

Tabul’ka 2 Zhrnutie vysledkov merani
V tabul’ke je uvedené zhrnutie hypotéz a ich testovania.
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Hypotéza X. (0 existencii bodu v ktorom sa skokovo meni derivacia zavislosti vysky stredu
deponovaného objektu na velkosti elektronovej davky a velkosti pradu elektronového laca)
bola zamietnuta, ked’ze v grafoch prilohy 2. a 3. nie je mozné pozorovat vyraznil zmenu
priebehu od urcitej hodnoty prudu (resp. davky).

Testovanie hypotéz I.-IX bolo popisané v praktickej ¢asti (3.2.-3.3.).

Je nutné zdoraznit', Ze zavery testovania hypotéz platia iba v intervale hodnot, v ktorom boli
experimenty uskuto¢nené.

Dalsia diskusia vysledkov je v zavere prace.
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Zaver

Témou mojej prace bolo skimanie vplyvu elektréonového luca na tenké vrstvy oxidov.
V ramci nej bola praca zamerand na Stidium a skiimanie javu nazyvaného kontaminacia
vzorky, prejavujuceho sa ovplyviiovanim povrchu vzorky pri pozorovani na elektronovom
mikroskope.

Teoreticka Cast’ je rozdelena na popis elektronovej mikroskopii a popis mikroskopii
atomarnych sil, ktord sa ukédzala ako vhodny nastroj pre skumanie vysSie uvedeného
fenoménu.

Jadrom préce je samotny popis pozorovania, pricom boli formulované hypotézy, ktoré boli
V praci testované. Zakladnym rieSenym problémom pritom bol popis mechanizmu zmeny
odtieniu pri pozorovani povrchu vzorky SiO,/Si(100) rastrovacim elektronovym mikrosko-
pom.

Zaver, ku ktorému sa pri tom dospelo je, ze posobenim elektronového zvéizku sa na povrchu
vzorky vytvaraju objekty s vySkou niekol’ko nm a inou (niZSou) emisnou schopnostou ako
povrch vzorky.

Zvy$ok prace je potom venovany meraniu zavislosti vysky objektu na réznych premennych.
Ked'ze sa ukazalo, ze objekt ma vo vertikalnej rovine tvar zrezaného ihlanu so zvyraznenymi
okrajmi pre vyhodnocovanie boli definované veli¢iny vyska stredu (priemerna vyska
vnutornej Casti objektu) arast okraju (priemerna vyska okrajov). O zavislostiach boli for-
mulované hypotézy, ktoré boli na zdklade pozorovani testované. Vysledky testovania hypotéz
st uvedené v tabulke 2.

Experimenty (k overeniu hypotéz) boli zalozené na selektivnom ozarovani povrchu vzorky
rastrovacim elektronovym mikroskopom. Meranie oziarenych Casti bolo uskuto¢nené pomo-
cou mikroskopu atomarnych sil a vyhodnocované v aplikacie Gwyddion.

Vo vseobecnosti o vzniknutych objektoch mozno povedat’, ze ich vyska (a to ako okrajov tak
| vnatornej Casti) je zavisla takmer na vSetkych testovanych premennych, pricom zavislosti st
znacne nelinearne.

Ocakavanym vysledkom bol rast stredu objektu so zvySujicou sa davkou. Trend je vyrazny
hlavne pri niz§ich pradoch (14,65 pA, 11,1 pA). Rovnako ocakavanym bol pokles vysky
stredu objektu pri zvySujucom sa prude. Zaujimavym zistenim bolo, Zze pokles bol iba do
hodnoty priblizne 100 pA, d’alej vyska stredu ostava na priblizne konstantnej Grovni. Veli¢ina
ovplyviiujuca vysku stredu objektu je i hodnota prekryvu O, pricom bol pozorovany mierny
rast vysky stredu objektu pri zvySeni hodnoty prekryvu.

Rastu okrajov je naro¢nejSie postihnut zavislostami na uvedenych veli¢inach a z usku-
to¢nenych merani nie je mozné vyslovit’ jasny zaver o trende zavislosti.

Verim, ze merania a pouZité pracovné algoritmy mojej prace pomodzu pri d’alSom skumani
uvedeného javu. Myslim, Ze pre zistenie presného mechanizmu rastu objektov na povrchu je
nutné uskuto¢nit’ eSte vac¢Sie mnozstvo merani a experimentov.
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Zoznam pouzitych skratiek

kap. kapitola

obr. obrazok

SEM rastrovaci elektronovy mikroskop
AFM mikroskop atomarnych sil

SPM rastrovacia sondovéa mikroskopia
SE sekundarne elektrony

BSE spitne odrazené elektrony

PEZ Primarna excitané zona

Zoznam definovanych veli¢in

kontrast K

K=lo_To ’
Jo mp
kde J, je jas objektu, J, je jas pozadia, n, (n,) je mnozstvo detegovanych sekundarnych

elektronov z pozorovaného objektu (z pozadia).

vysku rastu hy

h, = h, — h,
hs je priemerna vyska vnutornej Casti objektu, h, je priemerna vysky okrajov objektu (h, > hs)
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Priloha 1

Prekryv

Prekryv je definovany pomocou polomeru elektronového luca a velkosti kroku (vzdialenost
dvoch miest ozarovanych elektronovych Iu¢om).

d = polomer luca

S = velkost’ kroku

Definujeme ho ako:

d-s
0= —
d

Moze byt nulovy (b), pozitivny (c), ako i negativny (a).

@ Qo)
o OOC0O
0000



Priloha 2

Meranie zavislosti vysky stredu deponovaného objektu na velkosti davky

2.1. Pri prude 747 pA
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2.4. Pri prude 35,1 pA

vyska stredu objektu (nm)
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Priloha 3

Meranie zavislosti vySky stredu deponovaného objektu na vel’kosti prudu

3.1.

vyska stredu objektu (nm)

3.2.

3.3.

vy$ka stredu objektu (nm)
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Priloha 4

Zavislost’ vySky okrajov na velkosti davky.

4.1. Pri prade 747 pA
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4.4. Pri prade 35,1 pA
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Priloha 5

Meranie zavislosti vySky okrajov na velkosti prudu

5.1. Pri elektronovej davke 100 mC/cm?
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Priloha 6

Meranie zavislosti vySky stredu deponovaného
urychlovacieho napiitia

6.1. Priprade 20,2 pA
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Priloha 7

Meranie zavislosti vySky stredu deponovaného objektu na vol’be substratu.

7.1. Pri prade 20,2 pA

vyska stredu objektu (nm)

vyska stredu objektu (nm)

16
14 L A
12 m a
N A
8 A A A termicky
6 A
M nativny
4 A
2 w
0
0 100 200 300 400 500 600
elektrénova davka (mC/cm?)
7.2. Priprude 420 pA
0,9
o7 kIl|-
0,7
0,6 3
0,5 <
0,4 Q—I u ﬁ X termicky
X
03 X X = [ M nativny
0,2 X
X
0'1 \/X
0 JRERRK
0 100 200 300 400 500 600

elektrénova davka (mC/cm?)



Priloha 8

Meranie zavislosti vySky okrajov na velkosti urychPovacieho napitia
elektronového lica
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Priloha 9

Meranie zavislosti vySky okrajov na velkosti urychlovacieho napitia
elektronového lica
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