











Obrazek 3.6: Nakontaktovany kifemikovy chip pro méfeni elektrontransportnich

vlastnosti.

Obrazek 3.7: Pouzdro s nakontaktovanym chipem pro méfeni elektrontransportnich

vlastnosti nanostruktur.

3.3.1 Drzak - Mechanické kontakty

Mechanické kontakty byly vyhotoveny z fosforbronzového plechu a néasledné galva-
nicky pozlaceny. Zakladna pro upevnéni kontaktu byla vyrobena z teflonu. Drzak
s mechanickymi kontakty je zobrazen na obrazku 3.8.

Jiz od pocatku se tento zpusob kontaktovani zacal ukazovat jako ne zcela vhodny.

Problematickym se stalo nejen uchyceni vzorku, ale i méreni elektrickych velic¢in. Pti
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Obrazek 3.8: Drzak vzorku s mechanickymi kontakty.

snaze o uchyceni vzorku ¢asto dochazelo k poskozeni zlatych kontakti na kfemikovém
substratu. Pti stanovovani vodivostnich vlastnosti nanostruktur ¢asto nebylo dosaze-
no zisku uspokojivé hodnoty. Mérené hodnotu odporu se ¢asto pohybovaly v rozmezi
nékolika fadu, coz je dusledek Spatného kontaktu. Vyrobeny drzak s mechanickymi
kontakty se taktéz projevil jako malo variabilni. Pfi malé zméné geometrie zlatych
kontakti na kifemiku nemohlo byt dosazeno dotyku mechanickych ,pazi“ a zlatych
ploch. Zména geometrie mohla byt zpusobena napriklad pouze poskozenim vzorku
- prasknutim pfi manipulaci. Z vySe zminénych duvodu bylo od tohoto zptsobu

kontaktovani upusténo.

3.3.2 Drzak do mikroskopu

Pro pldnované experimenty in situ monitoringu elektrotransportnich vlastnosti bylo
nutné vyvinout drzak vzorku, ktery by bylo mozné umistit ptimo do komory mikro-
skopu. Dany drzak musel nejen zajistit pevné uchyceni vzorku v mikroskopu, muselo
byt docileno i izolace jednotlivych ¢asti navzajem. Proto byl navrzen drzak ze dvou
casti. Zakladnou se stala duralova platforma ve fromé velkého ,stubu® (viz Obrazek
3.9). Na tu byl pripevnén plosny spoj, ktery zarucoval precizni elektrické kontakty
mezi nanostrukturou, zdrojem proudu a voltmetrem.

Vysledné zapojeni méticich ptistroju a drzéaku se vzorkem poté vypada nisledovné
(viz Obrazek 3.10).

3.3.3 Tistény spoj pro kontaktovani

Model tisténého spoje byl vytvoren ve freewarovém prostiedi Formica (viz Obrazek
3.11). Pro vétsi variabilitu daného vyrobku bylo vytvoreno misto pro DIL patice o 8
a 24 pinech. Plosny spoj byl vyrabén z fotosenzitivniho polotovaru. Jako vhodny

polotovar se ukdzala deska s oboustrannym pokrytim. Tloustka médi na polotovaru
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Obrazek 3.9: Drzak vzorku — platmorfma

Drzak vzorku

Vzorek

Keithley 2182A Keithley 6120
voltmetr proudovy zdroj

Obrazek 3.10: Drzak vzorku — platmorfma

je 35 pm. Jedna strana slouzi pro zajisténi vodivého spojeni mezi patici a dutinkovou
listou, ze které je signdl veden do pristroju. Druhd strana desky byla ponechana
témeér kompletni. Vrstva médi na ,,vrchni“ strané plosného spoje slouzi pro odvod
naboje pti zobrazovani v elektronovém mikroskopu. Drzék se diky tomu nabiji jen

velmi malo a tim padem nedochézi k zavaznému ruseni pii zhotovovani snimku.

3.4 Nanostruktury pripravené metodou FIB-CVD

Nanodréty, které byly nadeponovany mezi predptipravené zlaté kontakty, byly vy-
tvoreny z platinového prekurzoru. Nastaveni iontového svazku pro depozici bylo
nasledujici: urychlovaci napéti 30kV, proud ve svazku 37 pA, velikost stopy 50 nm,
dwell time 0, 2 us, spacing 1. Byly vyrobeny draty o ruznych prufezech, u které byly
nasledné méreny vodivostni charakteristiky.

Prvni méfeni vodivosti bylo provadéno pomoci drzaku s mechanickymi kontakty.
Vysledky ziskané touto metodou nebyly uspokojivé, jak jiz bylo zminéno. Jako mo-

delovy systém muzeme vzit dva draty, pfipravené na stejném substratu (viz Obrazek
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Obrazek 3.11: Model tisténého spoje pro méteni vodivosti

3.12). Méreny tsek silngjstho dratu mel délku 20 pm, §fiku 1 ym a tloustku 0, 3 ym.
Ptesné rozméry slabsiho dratu se nam bohuzel nepodarilo zjistit, vlivem problému
s AFM mikroskopem a néslednou destrukei celého vzorku. Jediny dobfte stanovitelny
rozmér je délka méfeného tseku dratu, kterd byla 22 um. Sfika slabstho dratu by
méla byt shodna s sitkou dratu silnéjsiho, tj. 1 pum. Slabsi drat je pomoci elektro-

nového mikroskopu slabéji viditelny, coz je dédno slabsi emisi SE.

SEM HV: 30.00 WD: 10.96 mm Loviolivi] VEGAW TES
View field: 118.2 ym  Det: SE Detector 20 pym 7
Date(m/d/y): 03/30/10 guest Digital Microscopy Imaging u

Obréazek 3.12: Platinové nanodraty nadeponované metodou FIB-CVD.

Stanoveni odporu danych ¢asti dratu bylo provadéno ¢tyrbodovou metodou po-
moci DELTA médu méticich ptistroju Keithley. Pro tato méfeni nebylo pouzito

mériciho programu, ten byl vyvinut pozdéji. Ze ziskanych dat vyplyva, ze méfeni
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bylo poznamenéno znacnou chybou. Data byla zaznamenavana od nejnizsiho mozné-
ho proudu, ktery daval dostatecné stabilni hodnotu napéti na struktufe, ktera byla
zaznamenatelnd. Presnéji feceno do hry vstupovaly i dalsi odpory, které zcela pozmé-

nily ocekavané vysledky. Namérené I-V kiivky jsou uvedeny na nasledujicim obrazku.

.
0,014 - ° 2
0,012
0,010
0,008 -
2 0,006
o)

0,004

R /Ohm
1 808
2 127

0,002

0,000

' ' : . . Y . ’ " . ;
0,0 2,0x10° 4,0x10° 6,0x10° 8,0x10° 1,0x10°
I (A)

Obrazek 3.13: I-V charakteristika platinovych dratu. Silnéjsi drat je oznacen jako 1,
slabsi jako 2.

7 obrazku je na prvni pohled patrné, ze odpor slabsiho dréatu je cca 6-krat mensi
nez odpor dratu silnéjsiho. Tato skutecnost je dosti paradoxni, predpokladame-li, ze
vodivosti téchto nanodratu, by mély byt stejné nebo velmi podobné. Tyto netspéchy
nas presvédcily o nutnosti vyvinout novy systém pro meéreni elektrontransportnich

vlastnosti.

Pro pozdéjsi experimenty na daném poli bylo pouzivano tisténého spoje a pouz-
dra s nakontaktovanym chipem. Tato metoda se ukazala jako velice dobré, protoze
presnost namérenych vysledku byla znacna - standardni odchylka, vypoctena z dat
namérenych pristroji, byla o 3 — 4 fady nizsi nez mérenad hodnota. Byl vyroben drat

o délce 13 um, &fice 1 pum a tloustee 0,5 um (viz Obrdzek 3.14).

Z nameérené 1-V kiivky (viz Obrazek 3.15) vyplyvd, Zze odpor nanodritu je
bezmala 40 €2. Srovname-li tuto hodnotu s predchozimi, je jasné, ze vysledky ziskané
pomoci mechanickych kontaktu nejsou pouzitelné. Mérny elektricky odpor daného
dratu byla vypoctem stanovena na 1,5-107% Qm. Tato hodnota je dosti blizk4 hod-
noté mérného odporu pro ¢istou platinu (1,06 - 1077 Qm [64]).
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SEMHV:50kvV | WD:855mm | LYRA3 TESCAN

| View field: 32.7 um Det: SE 110 um n.TESCAN

Vac: HiVac | SM: RESOLUTION | PERFORMANGE IN NANOSPACE

Obrazek 3.14: Platinovy nanodrat po ukonc¢eném experimentu. Pro dalsi méteni na

daném chipu byl drat prerusen pomoci iontového svazku.

0,0004 -
0,0003
; 0,0002 —
D -4
0,0001

4 R/Ohm Standard Error

39,6 0,0110
0,0000 —

T T T T T T T T ]

T T T
0,000000 0,000002 0,000004 0,000006 0,000008 0,000010

I (A)

Obrazek 3.15: I-V charakteristika platinového dratu.
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3.5 Nanostruktury pripravené pomoci elektronové

litografie

Vzorovym materialem pro tvorbu nanostruktur naprasenim na litografickou masku
byla zvolena permalloy, coz je smés niklu a zeleza. Piiprava nanodratu vychazi z jiz
hotovych zlatych kontakti (1. krok). V druhém litografickém kroku jsme nanesli
PMMA na vzorek a poté jsme pomoci elektronového svazku pripravili masku pro
napraseni. Po naprasni materidlu jsme provedli litf-off v acetonu. Parametry na-
staveni mikroskopu pii druhém kroku litografie byly nasledujici: urychlovaci napéti
30kV, velikost stopy 170nm, piekryv 0,5, ddvka 350 uC cm~2. Délka méiené ¢asti
permalloyovych nanodratu byla 20 um, §fika 0,5 um a tloustka 20 nm. Naprasené

nanodraty jsou zobrazeny na nasledujicim obrazku.

o)
SEM HV: 5.00 kV WD: 11.91 mm VEGAW TESCAN
View field: 78.01 ym Det: SE Detector 20 ym 7
SEM MAG: 3.87 kx Date(m/d/y): 12/15/10 Digital Microscopy Imaging n

Obréazek 3.16: Nanodraty z permalloye naprasené na kiemikovém substratu.

Po nalepeni a nakontaktovani chipu s draty do pouzdra pro meéfeni vodivosti
byla provedena charakterizace pomoci I-V kiivek. Tyto pokusy vSak pro objektivni
problémy byly uskutec¢nény az po uplynuti delsi doby od pfipravy nanodratu. Vlivem
toho vzorek znacné degradoval, coz lze vidét na obréazku 3.17. Dané poskozeni bylo
patrné zpusobeno oxidaci dratu.

Usek €. 5 na obrazku nejevi prakticky zadné znamky degradace, proto byl vybran
jako ,reprezentativnéjsi“ c¢ast. Bohuzel se ukézalo, Zze draty, které mély slouzit
pro piivedeni elektrického proudu (¢. 4 a 6) jsou velmi poskozené a neumoznuji

dané méteni. Paradoxné byl ziskan stabilni signal napéti pii daném proudu z ¢lenu
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SEMHV:50kV |  WD:1246 mm
View field: 157 pm ‘ Det: BSE
Vac:HiVac | SM:RESOLUTION |

Obréazek 3.17: Permalloyové draty pred vodivostnimi experimenty vykazujici celkové

poskozeni.

¢. 2. I pres redlnou nemoznost stanoveni mérného odporu materidlu byly provedeny
meéreni -V kiivek. Skutecnost, ze tsek ¢. 2 je ,celistvy“ po celé délce prokazuje

nasledujici obrazek 3.18.

SEM HV: 5.0 kV ‘ WD: 12.51 mm ‘ LYRA3 TESCAN

View field: 27.7 ym | Det: BSE 5 um n'TESCAN

Vac: Hivac | SM:RESOLUTION |

Obrazek 3.18:  Ementdlova“ struktura poskozeného nanodratu.
Namétené hodnoty napéti pri daném proudu v I-V charakteristice vykazovaly

znacnou stabilitu. Kazdy bod v grafu je prumérem z 10 hodnot ziskanych metodou

DELTA. Znac¢nou stabilitu méfenych hodnot napéti prokazuji standardni odchylky
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meéreni kazdého bodu, které byly obvykle o 3 tady nizsi. Na nésledujicim obrazku
(3.19) je I-V charakteristika NiFe nanodrétu.

0,0009
0,0006 —
>
D
0,0003
R /Ohm Standard Error
77,75 0,004590
0,0000
T I T ¥ T
0,0 5,0x10° 1,0x10°

/A

Obrazek 3.19: Volt-ampérova charakteristika permalloyového nanodratu.
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4 ZAVER

Tato préce se zabyvala pripravou nanostruktur a jejich elektrotransportni charak-
terizaci. Hlavnimi postupy piipravy struktur byla elektronova litografie spojend
s naprasovanim pomoci Sirokosvazkového iontového zdroje. Elektronova litografie
definovala nejen tvar a velikost zlatych makrokontaktu slouzicich jako elektrokon-
taktni prekurzor, ale i geometrii pfipravovanych nanodratiu. Druhym zpusobem
piipravy nanostruktur byla depozice materialu z plynné faze pomoci fokusovaného
iontového svazku. Tato jednokrokova ptiprava je vhodna pro rychlou tvorbu jedno-
duchych mikro- a nanostruktur.

Elektrotransportni vlastnosti pfipravenych nanodratu byly méfeny in situ v ko-
mote elektronového mikroskopu kombinovaného s iontovym svazkem. Pro vyzkum
elektrotransportnich vlastnosti nanostruktur byly vyvinuty dva typy drzaka. Prvnim
byl drzak vyuzivajici zlacenych predpruzenych plecht pro upevnéni a vodivé spojeni
vzorku. Druhym typem byl drzak skladajici se z platformy, ktera slouzi pro upevnéni
do elektronového mikroskopu, a plosného spoje se zapdjenou patici na vzorek. Vzorek
pro méfeni v patici byl vlepen do pouzdra, které bylo pomoci pinti vsazeno do patice.
Pro usnadnéni méteni byl vyvinut méfici program v prostiedi LabView.

Vysledky sebrané na poli konstrukce drzaku a méreni elektrotransportnich vlast-
nosti vedly ke zvoleni hlavniho proudu, kterym by se mohly zabyvat prace, jez budou
piimo ¢ neprimo vychazet z tuspéchu dosazenych v ramci vypracovani této prace.
Zminény proud eliminoval puvodni konstrukci drzaku s mechanickymi kontakty.
Tato se ukazala jako velmi Spatna pro méfeni nizkych odporu. Taktéz manipulace pti
zakladani vzorku vedla k destruci vzorkiu, coz je podstatna zavada, uvédomime-li si,
casové zatizeni pripravy jednoho funkéniho vzorku. V neposledni fadé je mechanické
konstrukce malo variabilnim systémem, pokud zamyslime pouzivat vice zakladnich
usporadani méficich kontaktu, napr. v dusledku odlisnych experimentalnich poza-
davki.

Diky vhodnéji koncipované konstrukeci drzaku, kterd vyuziva normovanych pi-
novych patic, byla tispésné provedena testovaci méteni. Testy prokazaly nejen varia-
bility drzaku, ale i jeho funkénost v komote mikroskopu. Neni nutné chodit s napady
pro uplatnéni prilis daleko — na prvni pohled je ziejmé, ze daného drzédku se da
Uuspésné pouzivat pro in-situ monitorovani tispésnosti procesu piipravy nanostruk-
tur.

Promeétili jsme volt-ampérovou charakteristiku dratu pripravenych metodou FIB-
CVD. Tato méreni byla zatiZzena velmi malou chybou a prokéazala pouzitelnost
meéfeni pro optimalozaci pripravy danych drati. Optimalizace muze slouzit pro
ziskani dratu s vodivosti blizkou ¢istym materidlum pfipravenym napraSovacimi ¢i

napatrovacimi postupy.
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Elektrotrasportni méreni provedena na dratech vyrobenych pomoci elektronové
litografie a naprasovani prokazala funkcénost zvolené metody. Toto vskutku neni
nijak prekvapujicim zjisténim, ale pouhym potvrzenim jednoduché myslenky. Ovsem
i tyto zdanlivé nepotiebnd méreni jsou nutnd pro ovéreni prvotni myslenky a mohou

vvvvvv

razu.
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SEZNAM SYMBOLU, VELICIN A ZKRATEK

Pouzité zkratky

FIB focused ion beam, fokusovany iontovy svazek

CVD chemical vapor deposition, depozice z plynné faze

SE  secondary electrons, sekundarni elektrony

BSE  back scattered electron, zpétné odrazené elektrony

LMIS liquid-metal ion system, zdroj iontu pouzivajici kapalnych kovu
EBL electron beam lithography, elektronova litografie

PMMA poly-(methyl-methacylate), poly-(methyl-metakrylat)

IBS ion beam sputtering, odprasovani iontovym svazkem

IBAD ion beam assisted deposition, depozice s iontovym bombardem
EBID electron beam induced deposition, depozice zpusobena elektronovym svazkem
IBID ion beam induced deposition, depozice zpusobend iontovym svazkem
MIBK /-methyl-penta-2-on, 4-methyl-penta-2-on

DIL dual in line, patice s dvouradovym uspoiradanim pinu
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