








Obrázek 3.6: Nakontaktovaný křemı́kový chip pro měřeńı elektrontransportńıch

vlastnost́ı.

Obrázek 3.7: Pouzdro s nakontaktovaným chipem pro měřeńı elektrontransportńıch

vlastnost́ı nanostruktur.

3.3.1 Držák - Mechanické kontakty

Mechanické kontakty byly vyhotoveny z fosforbronzového plechu a následně galva-

nicky pozlaceny. Základna pro upevněńı kontakt̊u byla vyrobena z teflonu. Držák

s mechanickými kontakty je zobrazen na obrázku 3.8.

Již od počátku se tento zp̊usob kontaktováńı začal ukazovat jako ne zcela vhodný.

Problematickým se stalo nejen uchyceńı vzorku, ale i měřeńı elektrických veličin. Při
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Obrázek 3.8: Držák vzorku s mechanickými kontakty.

snaze o uchyceńı vzorku často docházelo k poškozeńı zlatých kontakt̊u na křemı́kovém

substrátu. Při stanovováńı vodivostńıch vlastnost́ı nanostruktur často nebylo dosaže-

no zisku uspokojivé hodnoty. Měřené hodnotu odporu se často pohybovaly v rozmeźı

několika řád̊u, což je d̊usledek špatného kontaktu. Vyrobený držák s mechanickými

kontakty se taktéž projevil jako málo variabilńı. Při malé změně geometrie zlatých

kontakt̊u na křemı́ku nemohlo být dosaženo dotyku mechanických
”
paž́ı“ a zlatých

ploch. Změna geometrie mohla být zp̊usobena např́ıklad pouze poškozeńım vzorku

- prasknut́ım při manipulaci. Z výše zmı́něných d̊uvod̊u bylo od tohoto zp̊usobu

kontaktováńı upuštěno.

3.3.2 Držák do mikroskopu

Pro plánované experimenty in situ monitoringu elektrotransportńıch vlastnost́ı bylo

nutné vyvinout držák vzorku, který by bylo možné umı́stit př́ımo do komory mikro-

skopu. Daný držák musel nejen zajistit pevné uchyceńı vzorku v mikroskopu, muselo

být doćıleno i izolace jednotlivých část́ı navzájem. Proto byl navržen držák ze dvou

část́ı. Základnou se stala duralová platforma ve fromě velkého
”
stubu“ (viz Obrázek

3.9). Na tu byl připevněn plošný spoj, který zaručoval precizńı elektrické kontakty

mezi nanostrukturou, zdrojem proudu a voltmetrem.

Výsledné zapojeńı měř́ıćıch př́ıstroj̊u a držáku se vzorkem poté vypadá ńısledovně

(viz Obrázek 3.10).

3.3.3 Tǐstěný spoj pro kontaktováńı

Model tǐstěného spoje byl vytvořen ve freewarovém prostřed́ı Formica (viz Obrázek

3.11). Pro větš́ı variabilitu daného výrobku bylo vytvořeno mı́sto pro DIL patice o 8

a 24 pinech. Plošný spoj byl vyráběn z fotosenzitivńıho polotovaru. Jako vhodný

polotovar se ukázala deska s oboustranným pokryt́ım. Tloušt’ka mědi na polotovaru
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Obrázek 3.9: Držák vzorku – platmorfma

Obrázek 3.10: Držák vzorku – platmorfma

je 35µm. Jedna strana slouž́ı pro zajǐstěńı vodivého spojeńı mezi patićı a dutinkovou

lǐstou, ze které je signál veden do př́ıstroj̊u. Druhá strana desky byla ponechána

téměř kompletńı. Vrstva mědi na
”
vrchńı“ straně plošného spoje slouž́ı pro odvod

náboje při zobrazováńı v elektronovém mikroskopu. Držák se d́ıky tomu nab́ıj́ı jen

velmi málo a t́ım pádem nedocháźı k závažnému rušeńı při zhotovováńı sńımk̊u.

3.4 Nanostruktury připravené metodou FIB-CVD

Nanodráty, které byly nadeponovány mezi předpřipravené zlaté kontakty, byly vy-

tvořeny z platinového prekurzoru. Nastaveńı iontového svazku pro depozici bylo

následuj́ıćı: urychlovaćı napět́ı 30 kV, proud ve svazku 37 pA, velikost stopy 50 nm,

dwell time 0, 2µs, spacing 1. Byly vyrobeny dráty o r̊uzných pr̊uřezech, u které byly

následně měřeny vodivostńı charakteristiky.

Prvńı měřeńı vodivost́ı bylo prováděno pomoćı držáku s mechanickými kontakty.

Výsledky źıskané touto metodou nebyly uspokojivé, jak již bylo zmı́něno. Jako mo-

delový systém můžeme vźıt dva dráty, připravené na stejném substrátu (viz Obrázek
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Obrázek 3.11: Model tǐstěného spoje pro měřeńı vodivosti

3.12). Měřený úsek silněǰśıho drátu měl délku 20µm, š́ı̌rku 1µm a tloušt’ku 0, 3µm.

Přesné rozměry slabš́ıho drátu se nám bohužel nepodařilo zjistit, vlivem problémů

s AFM mikroskopem a následnou destrukćı celého vzorku. Jediný dobře stanovitelný

rozměr je délka měřeného úseku drátu, která byla 22µm. Š́ı̌rka slabš́ıho drátu by

měla být shodná s š́ı̌rkou drátu silněǰśıho, tj. 1µm. Slabš́ı drát je pomoćı elektro-

nového mikroskopu slaběji viditelný, což je dáno slabš́ı emiśı SE.

Obrázek 3.12: Platinové nanodráty nadeponované metodou FIB–CVD.

Stanoveńı odporu daných část́ı drát̊u bylo prováděno čtyřbodovou metodou po-

moćı DELTA módu měř́ıćıch př́ıstroj̊u Keithley. Pro tato měřeńı nebylo použito

měř́ıćıho programu, ten byl vyvinut později. Ze źıskaných dat vyplývá, že měřeńı
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bylo poznamenáno značnou chybou. Data byla zaznamenávána od nejnižš́ıho možné-

ho proudu, který dával dostatečně stabilńı hodnotu napět́ı na struktuře, která byla

zaznamenatelná. Přesněji řečeno do hry vstupovaly i daľśı odpory, které zcela pozmě-

nily očekávané výsledky. Naměřené I-V křivky jsou uvedeny na následuj́ıćım obrázku.

Obrázek 3.13: I-V charakteristika platinových drát̊u. Silněǰśı drát je označen jako 1,

slabš́ı jako 2.

Z obrázku je na prvńı pohled patrné, že odpor slabš́ıho drátu je cca 6-krát menš́ı

než odpor drátu silněǰśıho. Tato skutečnost je dosti paradoxńı, předpokládáme-li, že

vodivosti těchto nanodrát̊u, by měly být stejné nebo velmi podobné. Tyto neúspěchy

nás přesvědčily o nutnosti vyvinout nový systém pro měřeńı elektrontransportńıch

vlastnost́ı.

Pro pozděǰśı experimenty na daném poli bylo použ́ıváno tǐstěného spoje a pouz-

dra s nakontaktovaným chipem. Tato metoda se ukázala jako velice dobrá, protože

přesnost naměřených výsledk̊u byla značná - standardńı odchylka, vypočtená z dat

naměřených př́ıstroji, byla o 3− 4 řády nižš́ı než měřená hodnota. Byl vyroben drát

o délce 13µm, š́ı̌rce 1µm a tloušt’ce 0, 5µm (viz Obrázek 3.14).

Z naměřené I-V křivky (viz Obrázek 3.15) vyplývá, že odpor nanodrátu je

bezmála 40Ω. Srovnáme-li tuto hodnotu s předchoźımi, je jasné, že výsledky źıskané

pomoćı mechanických kontakt̊u nejsou použitelné. Měrný elektrický odpor daného

drátu byla výpočtem stanovena na 1, 5 · 10−6Ωm. Tato hodnota je dosti bĺızká hod-

notě měrného odporu pro čistou platinu (1, 06 · 10−7Ωm [64]).

62



Obrázek 3.14: Platinový nanodrát po ukončeném experimentu. Pro daľśı měřeńı na

daném chipu byl drát přerušen pomoćı iontového svazku.
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Obrázek 3.15: I-V charakteristika platinového drátu.
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3.5 Nanostruktury připravené pomoćı elektronové

litografie

Vzorovým materiálem pro tvorbu nanostruktur naprášeńım na litografickou masku

byla zvolena permalloy, což je směs niklu a železa. Př́ıprava nanodrát̊u vycháźı z již

hotových zlatých kontakt̊u (1. krok). V druhém litografickém kroku jsme nanesli

PMMA na vzorek a poté jsme pomoćı elektronového svazku připravili masku pro

naprášeńı. Po naprášńı materiálu jsme provedli litf-off v acetonu. Parametry na-

staveńı mikroskopu při druhém kroku litografie byly následuj́ıćı: urychlovaćı napět́ı

30kV, velikost stopy 170 nm, překryv 0,5, dávka 350µCcm−2. Délka měřené části

permalloyových nanodrát̊u byla 20µm, š́ı̌rka 0, 5µm a tloušt’ka 20 nm. Naprášené

nanodráty jsou zobrazeny na následuj́ıćım obrázku.

Obrázek 3.16: Nanodráty z permalloye naprášené na křemı́kovém substrátu.

Po nalepeńı a nakontaktováńı chipu s dráty do pouzdra pro měřeńı vodivosti

byla provedena charakterizace pomoćı I-V křivek. Tyto pokusy však pro objektivńı

problémy byly uskutečněny až po uplynut́ı deľśı doby od př́ıpravy nanodrát̊u. Vlivem

toho vzorek značně degradoval, což lze vidět na obrázku 3.17. Dané poškozeńı bylo

patrně zp̊usobeno oxidaćı drát̊u.

Úsek č. 5 na obrázku nejev́ı prakticky žádné známky degradace, proto byl vybrán

jako
”
reprezentativněǰśı“ část. Bohužel se ukázalo, že dráty, které měly sloužit

pro přivedeńı elektrického proudu (č. 4 a 6) jsou velmi poškozené a neumožňuj́ı

dané měřeńı. Paradoxně byl źıskán stabilńı signál napět́ı při daném proudu z členu

64



Obrázek 3.17: Permalloyové dráty před vodivostńımi experimenty vykazuj́ıćı celkové

poškozeńı.

č. 2. I přes reálnou nemožnost stanoveńı měrného odporu materiálu byly provedeny

měřeńı I-V křivek. Skutečnost, že úsek č. 2 je
”
celistvý“ po celé délce prokazuje

následuj́ıćı obrázek 3.18.

Obrázek 3.18:
”
Ementálová“ struktura poškozeného nanodrátu.

Naměřené hodnoty napět́ı při daném proudu v I-V charakteristice vykazovaly

značnou stabilitu. Každý bod v grafu je pr̊uměrem z 10 hodnot źıskaných metodou

DELTA. Značnou stabilitu měřených hodnot napět́ı prokazuj́ı standardńı odchylky
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měřeńı každého bodu, které byly obvykle o 3 řády nižš́ı. Na následuj́ıćım obrázku

(3.19) je I-V charakteristika NiFe nanodrátu.

Obrázek 3.19: Volt-ampérová charakteristika permalloyového nanodrátu.
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4 ZÁVĚR

Tato práce se zabývala př́ıpravou nanostruktur a jejich elektrotransportńı charak-

terizaćı. Hlavńımi postupy př́ıpravy struktur byla elektronová litografie spojená

s naprašováńım pomoćı širokosvazkového iontového zdroje. Elektronová litografie

definovala nejen tvar a velikost zlatých makrokontakt̊u slouž́ıćıch jako elektrokon-

taktńı prekurzor, ale i geometrii připravovaných nanodrát̊u. Druhým zp̊usobem

př́ıpravy nanostruktur byla depozice materiálu z plynné fáze pomoćı fokusovaného

iontového svazku. Tato jednokroková př́ıprava je vhodná pro rychlou tvorbu jedno-

duchých mikro- a nanostruktur.

Elektrotransportńı vlastnosti připravených nanodrát̊u byly měřeny in situ v ko-

moře elektronového mikroskopu kombinovaného s iontovým svazkem. Pro výzkum

elektrotransportńıch vlastnost́ı nanostruktur byly vyvinuty dva typy držák̊u. Prvńım

byl držák využ́ıvaj́ıćı zlacených předpružených plech̊u pro upevněńı a vodivé spojeńı

vzorku. Druhým typem byl držák skládaj́ıćı se z platformy, která slouž́ı pro upevněńı

do elektronového mikroskopu, a plošného spoje se zapájenou patićı na vzorek. Vzorek

pro měřeńı v patici byl vlepen do pouzdra, které bylo pomoćı pin̊u vsazeno do patice.

Pro usnadněńı měřeńı byl vyvinut měř́ıćı program v prostřed́ı LabView.

Výsledky sebrané na poli konstrukce držák̊u a měřeńı elektrotransportńıch vlast-

nost́ı vedly ke zvoleńı hlavńıho proudu, kterým by se mohly zabývat práce, jež budou

př́ımo či nepř́ımo vycházet z úspěch̊u dosažených v rámci vypracováńı této práce.

Zmı́něný proud eliminoval p̊uvodńı konstrukci držáku s mechanickými kontakty.

Tato se ukázala jako velmi špatná pro měřeńı ńızkých odpor̊u. Taktéž manipulace při

zakládáńı vzork̊u vedla k destruci vzork̊u, což je podstatná závada, uvědomı́me-li si,

časové zat́ıžeńı př́ıpravy jednoho funkčńıho vzorku. V neposledńı řadě je mechanická

konstrukce málo variabilńım systémem, pokud zamýšĺıme použ́ıvat v́ıce základńıch

uspořádáńı měř́ıćıch kontakt̊u, např. v d̊usledku odlǐsných experimentálńıch poža-

davk̊u.

Dı́ky vhodněji koncipované konstrukci držáku, která využ́ıvá normovaných pi-

nových patic, byla úspěšně provedena testovaćı měřeńı. Testy prokázaly nejen varia-

bility držáku, ale i jeho funkčnost v komoře mikroskopu. Neńı nutné chodit s nápady

pro uplatněńı př́ılǐs daleko – na prvńı pohled je zřejmé, že daného držáku se dá

úspěšně použ́ıvat pro in-situ monitorováńı úspěšnosti proces̊u př́ıpravy nanostruk-

tur.

Proměřili jsme volt-ampérovou charakteristiku drát̊u připravených metodou FIB-

CVD. Tato měřeńı byla zat́ıžena velmi malou chybou a prokázala použitelnost

měřeńı pro optimalozaci př́ıpravy daných drát̊u. Optimalizace může sloužit pro

źıskáńı drát̊u s vodivost́ı bĺızkou čistým materiál̊um připraveným naprašovaćımi či

napařovaćımi postupy.
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Elektrotrasportńı měřeńı provedená na drátech vyrobených pomoćı elektronové

litografie a naprašováńı prokázala funkčnost zvolené metody. Toto vskutku neńı

nijak překvapuj́ıćım zjǐstěńım, ale pouhým potvrzeńım jednoduché myšlenky. Ovšem

i tyto zdánlivě nepotřebná měřeńı jsou nutná pro ověřeńı prvotńı myšlenky a mohou

v konečném d̊usledku otevř́ıt dveře mnohým zamýšleným experiment̊um složitěǰśıho

rázu.
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SEZNAM SYMBOLŮ, VELIČIN A ZKRATEK

Použité zkratky

FIB focused ion beam, fokusovaný iontový svazek

CVD chemical vapor deposition, depozice z plynné fáze

SE secondary electrons, sekundárńı elektrony

BSE back scattered electron, zpětné odražené elektrony

LMIS liquid-metal ion system, zdroj iont̊u použ́ıvaj́ıćı kapalných kov̊u

EBL electron beam lithography, elektronová litografie

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

IBS ion beam sputtering, odprašováńı iontovým svazkem

IBAD ion beam assisted deposition, depozice s iontovým bombardem

EBID electron beam induced deposition, depozice zp̊usobená elektronovým svazkem

IBID ion beam induced deposition, depozice zp̊usobená iontovým svazkem

MIBK 4-methyl-penta-2-on, 4-methyl-penta-2-on

DIL dual in line, patice s dvouřadovým uspořádáńım pin̊u
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