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ABSTRAKT
Tato bakal�a�rsk�a pr�ace se zab�yv�a selektivn��m r�ustem gallia a gallium nitridu na substr�atech
nitridu k�rem��ku. Depozic�� n��zkoenergiov�ych dus��kov�ych iont�u je na k�rem��kov�em substr�atu
vytvo�rena vrstva nitridu k�rem��ku (SiN). Na t�eto vrstv�e jsou litogra�ckou metodou lok�aln��
anodick�e oxidace (LAO) p�ripraveny oxidov�e struktury. Tyto substr�aty mohou b�yt d�ale
modi�kov�any odlept�an��m oxidov�ych struktur kyselinou 
uorovod��kovou. Modi�kovan�e
substr�aty jsou pou�zity pro depozici gallia nebo gallium nitridu v podm��nk�ach ultravy-
sok�eho vakua. Pot�e je studov�ano uspo�r�ad�av�an�� deponovan�eho materi�aluv oblastech
povrch�u modi�kovan�ych LAO. Chemick�e slo�zen�� vrstev je studov�ano pomoc�� rentgenov�e
fotoelektronov�e spektroskopie (XPS) a �uhlov�e z�avisl�e XPS (AR-XPS), morfologie po-
vrch�u je m�e�rena pomoc�� mikroskopu atom�arn��ch sil (AFM).

KL�I �COV �A SLOVA
gallium nitrid, gallium, selektivn�� r�ust, lok�aln�� anodick�a oxidace, nitridace Si, nitrid
k�rem��ku, GaN, LAO, SiN, XPS

ABSTRACT
This bachelor's thesis deals with the selective growth of gallium and gallium nitride
on silicon nitride (SiN) substrates. Thin silicon nitride layers are deposited on silicon
substrates. Oxide structures are prepared by the local anodic oxidation method (LAO)
on SiN substrates. These surfaces can be editionally modi�ed by etching in hydro
uoric
acid. Modi�ed substrates are used for the deposition of gallium or gallium nitride under
ultra-high vacuum conditions. Consequently, ordering of deposited material was studied
in areas modi�ed by LAO. Chemical state of layers is studied by X-ray photoelectron
spectroscopy. Morphology of surfaces is measured by the atomic force microscope (AFM).

KEYWORDS
gallium nitride, gallium, selective growth, local anodic oxidation, nitridation of Si, silicon
nitride, GaN, LAO, SiN, XPS
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1 �UVOD

Polovodi�cov�e materi�aly jsou v dne�sn�� dob�e z�akladn��m prvk em cel�e oblasti rychle se
rozv��jej��c�� elektroniky. Sou�casn�ym trendem v�yvoje je snaha o dosa�zen�� co nejmen�s��ch
rozm�er�u elektronick�ych sou�c�astek, co�z je limitov�ano p�rev�a�zn �e konven�cn��mi v�yrobn��mi
procesy. To je motivac�� pro v�yzkum nov�ych v�yrobn��ch metod, kt er�e budou schopny
posunout rozvoj polovodi�cov�ych za�r��zen�� d�ale. Tato pr�ace se za b�yv�a p�r��pravou struk-
tur gallium nitridu (GaN), kter�y se d��ky sv�ym vlastnostem jev�� jako p erspektivn��
materi�al pro n�ekter�a odv�etv�� elektroniky, zejm�ena v oblasti opto elektronick�ych apli-
kac��.

C��lem t�eto bakal�a�rsk�e pr�ace je p�r��prava struktur GaN pomoc �� selektivn��ho r�ustu
na substr�atech v podob�e tenk�e vrstvy nitridu k�rem��ku na k�rem� �kov�em podkladu
modi�kovan�ych lok�aln�� anodickou oxidac��. Teoretick�a � c�ast pr�ace obsahuje �uvod do
problematiky a popis pou�zit�ych laboratorn��ch technik a n�ek ter�ych fyzik�aln��ch prin-
cip�u. Druh�a kapitola popisuje gallium nitrid jako materi�al, t �ret�� metodu mole-
kul�arn�� svazkov�e epitaxe. �Ctvrt�a kapitola popisuje mechanizmy r�ustu tenk�ych vrs-
tev, p�at�a kapitola se zab�yv�a principy mikroskopie atom�arn� �ch sil a lok�aln�� anodick�e
oxidace. T�ematem �sest�e kapitoly je analytick�a metoda rentgenov�e fotoelektronov�e
spektroskopie. Sedm�a kapitola popisuje pou�z��van�y iontov�e-atom�arn�� zdroj, v osm�e
kapitole je pops�ana nitridace k�rem��kov�eho substr�atu. Dev�at� a kapitola ukazuje zpra-
covan�e v�ysledky experimentu rozd�elen�e na 3 �c�asti - v�yroba SiN substr�atu pomoc��
nitridace ionty molekul�arn��ho dus��ku, modi�kace t�echto sub str�at�u pro selektivn�� r�ust
pomoc�� lok�aln�� anodick�e oxidace a samotn�e depozice gallia agallium nitridu. Shrnut��
v�ysledk�u pr�ace je obsa�zeno v z�av�eru.
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2 GALLIUM NITRID

Gallium nitrid (GaN) je polovodi�c typu III-V s p�r��m�ym p�rechodem zak�azan�eho
p�asu1, jeho�z vlastnosti jej p�redur�cuj�� k pou�zit�� v cel�e �rad�e sou�casn�y ch i pr�av�e se
vyv��jej��c��ch aplikac��, p�rev�a�zn�e v optoelektronice [1]. Ho dnoty vybran�ych fyzik�aln��ch
vlastnost�� GaN jsou uvedeny v tabulce 2.1.

Vlastnosti GaN (wurtzitov�a struktura)
�S���rka zak�azan�eho p�asu (300 K) 3; 39 eV
�S���rka zak�azan�eho p�asu (1 ; 6 K) 3; 50 eV
M�r���zkov�a konstanta a (300 K) 3; 186�A
M�r���zkov�a konstanta c (300 K) 5; 185�A

Hustota wurtzitov�e f�aze 6; 15 kg� m 3

Tabulka 2.1: Vybran�e fyzik�aln�� vlastnosti GaN [2].

D��ky �sirok�emu zak�azan�emu p�asu (3 ; 4 eV) je GaN pou�z��v�an p�rev�a�zn�e k v�yrob�e
LED diod r�uzn�ych barev [3], UV LED diod [4], detektor�u UV z�a�ren�� [5 ] a pro v�yrobu
laserov�ych diod s dlouhou �zivotnost�� (10000 h) [6]. Laserov�e diody na b�azi GaN se
pou�z��vaj�� v technologii Blue-ray pro �cten�� a z�apis dat. Perspektivn��m vyu�zit��m se
jev�� tak�e oblast vysokofrekven�cn�� a v�ykonov�e elektroniky. Dal� s��mi zaj��mav�ymi vlast-
nostmi GaN je vysok�a tvrdost, tepeln�a stabilita (do 1000� C) a chemick�a st�alost.
Tvrdost GaN lze vyu�z��t k ochrann�emu povlakov�an��, tepeln�a stab ilita GaN je per-
spektivn�� pro konstrukci za�r��zen�� pracuj��c��ch za vysok�ych tepl ot. Chemick�a stabilita
je na jednu stranu v�yhodn�a pro za�r��zen�� pracuj��c�� v chemicky ag resivn��m prost�red��,
na druhou stranu br�an�� chemick�emu lept�an�� GaN, �c��m�z nedovo luje pou�zit�� proces�u
b�e�zn�e polovodi�cov�e v�yroby. Gallium nitrid je tak�e materi �al biokompatibiln�� a neto-
xick�y [7] a je studov�an jako nad�ejn�y materi�al pro v�yrobu neuro �cip�u. GaN dopovan�y
atomy manganu nebo kobaltu m�u�ze d��ky sv�ym feromagnetick�ym vl astnostem nal�ezt
vyu�zit�� ve spintronice [8].

Gallium nitrid se vyskytuje ve dvou krystalov�ych struktur�ach. S truktura s kubic-
kou bu�nkou (sfaleritov�a forma) je m�en�e �cast�a a je tvo�rena dv�ema p �rekr�yvaj��c��mi se
FCC m�r���zkami (viz. obr�azek 2.1 a)). Tato forma se objevuje se zejm�ena p�r i epitaxn��m
r�ustu na substr�atech s kubickou symetri��. Nej�cast�eji se GaN vyskytuje v h exagon�aln��
krystalov�e struktu�re (wurtzitov�a forma), co�z je jeho stabiln�� for ma tvo�ren�a dv�ema
p�rekr�yvaj��c��mi se HCP m�r���zkami (viz. obr�azek 2.1 b)). Wurtzi tov�a forma gallium
nitridu vznik�a p�ri epitaxn��m r�ustu na substr�atech s hexagon�a ln�� symetri�� nebo p�ri
neepitaxn��m r�ustu polykrystalick�eho GaN.

2.1 Metody p�r��pravy vrstev GaN

Obecn�e se metody depozice vrstev GaN daj�� rozd�elit na metody vyu�z��vaj��c�� pro
vznik GaN chemick�ych reakc�� (CVD - Chemical vapour deposition) a na metody,

1K p�rechodu mezi valen�cn��m a vodivostn��m doch�az�� p�r��mo, bez nutnosti absorpce �ci emise
fononu.
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Obr�azek 2.1: Krystalick�e struktury Gallium nitridu: a) Sfalerito v�a struktura, b)
Wurtzitov�a struktura, p�revzato z [9].

vyu�z��vaj��c�� fyzik�aln�� procesy (PVD - Physical vapour deposition). Mezi CVD me-
tody pat�r�� MOCVD (Metalorganic chemical vapour deposition)2 a HVPE (Hydride
vapor phase epitaxy). MOCVD je nejpou�z��van�ej�s�� pr�umyslovou meto dou. V t�eto
metod�e je do reaktoru napou�st�en plyn trimethyl gallium (TME - Ga(CH 3)3), kter�y
za vysok�ych teplot chemicky reaguje s amoniakem (NH3) za vzniku GaN. Obdobn�a
metoda naz�yvan�a HVPE vyu�z��v�a reakce HCl a tekut�eho gallia za vzniku GaCl (chlo-
rid gallnat�y), z n�eho�z reakc�� s NH 3 vznik�a vrstva GaN. Pro zlep�sen�� kvality vrstev
je u t�echto metod pou�z��v�ana modi�kace ELO ( epitaxial lateral overgrowth), kdy je
za pomoci dielektrick�e masky zaji�st�en selektivn�� epitaxn�� r�ust v odk ryt�ych m��stech
substr�atu a p�ri dosa�zen�� ur�cit�e v�y�sky vrstvy je zm�enou podm��n ek depozice dosa�zeno
preferen�cn��ho later�aln��ho r�ustu, �c��m�z dojde ke spojen�� p�uvo dn�e odd�elen�ych �c�ast�� do
souvisl�e vrstvy. Podobnou modi�kac�� je tzv. pendeoepitaxe, kdy jsou dielektrickou
maskou p�rekryty sloupcov�e struktury GaN a doch�az�� k later�aln� �mu i vertik�aln��mu
r�ustu, p�ri�cem�z op�et dojde ke spojen�� jednotliv�ych �c�ast�� do vrst vy [10].

Z PVD metod je pro depozici gallium nitridu v�yznamn�a metoda MBE (molecular
beam epitaxy, molekul�arn�� svazkov�a epitaxe). Zde je pou�z��v�an svazek atom�u g allia
o term�aln�� energii (0 ; 1  1 eV) dopadaj��c�� na substr�at, v kombinaci se svazkem
atom�arn��ho dus��ku, molekul (�ci iont�u) amoniaku nebo iont �u molekul dus��ku N +

2 . Tato
pr�ace je zam�e�rena na p�r��pravu ultratenk�ych vrstev GaN pomoc�� iontov�e-atom�arn��ho
zdroje, kter�y slou�z�� z�arove�n jako zdroj svazku atom�u Ga i iont�u du s��ku N +

2 a jeho
funkce bude podrobn�eji pops�ana v kapitole 7.

2tak�e naz�yvan�a MOVPE - Metalorganic vapour phase epitaxy.
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2.2 Substr�aty pro depozici GaN

Kvalita vrstev GaN je siln�e z�avisl�a na zvolen�em substr�atu. P�ri heteroep itaxn��m
r�ustu 3 doch�az�� k tvorb�e defekt�u v krystalov�e struktu�re rosten�e vrst vy, kter�e mohou
ovlivnit jej�� fyzik�aln�� vlastnosti (zejm�ena fotoluminiscen�cn��). Hust ota vznikaj��c��ch
defekt�u je zp�usobena p�redev�s��m rozd��lem m�r���zkov�ych konstant v rstvy a substr�atu a
rozd��lem jejich koe�cient�u tepeln�e rozta�znosti. V sou�casn�e dob�e je nejpo u�z��van�ej�s��m
substr�atem saf��r (Al 2O3), i p�res relativn�e velk�y rozd��l m�r���zkov�ych konstant s GaN
(16 � %). Dal�s��m velmi pou�z��van�ym substr�atem je karbid k�rem��ku (6H { SiC),
kde je rozd��l m�r���zkov�ych konstant men�s�� (3 ; 1 %). Jeho nev�yhodou je vysok�a cena
a slo�zit�a v�yroba substr�at�u velk�e plochy. Vhodn�y materi�al p ro substr�at je rovn�e�z
k�rem��k (Si) z d�uvodu snadn�e dostupnosti v dobr�e kvalit�e a t ak�e z d�uvodu mo�znosti
propojen�� GaN sou�c�astek s k�rem��kov�ymi mikroelektronick�ymi za� r��zen��mi [11].

Pro minimalizov�an�� vlivu rozd��ln�ych m�r���zkov�ych konsta nt na kvalitu vrstvy je
pou�z��v�ano tenk�e mezivrstvy (des��tky nm) GaN (tzv. bu�er layer ) kter�a je na substr�at
deponov�ana vy�s�s�� rychlost�� a za jin�e teploty ne�z samotn�a fu nk�cn�� (epitaxn��) vrstva.
T��mto zp�usobem je dosa�zeno ni�z�s�� koncentrace defekt�u ve vrstv�e.

SiN substr�aty

Jako perspektivn�� substr�at pro depozici ultratenk�ych vrstev GaN se jev�� nitrid
k�rem��ku (SiN) ve form�e tenk�e vrstvy na k�rem��kov�em podklad�e. SiN (Si3N4) je ma-
teri�al tepeln�e a chemicky stabiln�� a v mikroelektronice se pou�z�� v�a nap�r��klad jako
difuzn�� bari�era nebo hradlov�e dielektrikum pro polem �r��zen�e tr anzistory (FET). SiN
vrstvy nach�azej�� uplatn�en�� i p�ri konstrukci sol�arn��ch �cl�a nk�u jako antire
exn�� vrstvy.

P�ri depozici vrstev GaN se SiN jev�� vhodn�y zejm�ena z d�uvodu p�ribli�zn� e dvojn�a-
sobn�e v�et�s�� m�r���zkov�e konstanty ne�z m�a GaN (SiN a = 0; 76 nm, GaNa = 0; 31 nm).
Tato vlastnost zp�usobuje men�s�� koncentraci defekt�u p�ri heteroepitexn� �m r�ustu GaN
vrstev na SiN substr�atu. Bylo tak�e pozorov�ano, �ze substr�at tvo�r en�y tenkou vrstvou
SiN na Si zlep�suje fotoluminiscen�cn�� vlastnosti GaN potla�cen��m ne�z�a douc�� �zlut�e
luminiscence ([12], [13], [14] a [15]). Ta je pozorov�ana p�ri pou�zit�� �cist�eho k�rem��kov�eho
substr�atu. Dal�s�� aplikace vrstev SiN jsou realizov�any ve spojen�� s lok�aln�� anodickou
oxidaci a budou podrobn�eji pops�any v �c�asti 5.1.1.

3Deponovan�a vrstva a substr�at jsou r�uzn�eho materi�alu.
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3 MOLEKUL �ARN �I SVAZKOV �A EPITAXE

Molekul�arn�� svazkov�a epitaxe (MBE { Molecular beam epitaxy) je metoda p�r��pravy
tenk�ych a ultratenk�ych vrstev kov�u, polovodi�c�u a izolant�u s �sirok�ym vyu�zit��m v pr�u-
myslu. Materi�al je na vzorek deponov�an pomoc�� svazku neutr�aln��ch atom�u proud��-
c��ch efuzn��m tokem na substr�at. Pomoc�� metody MBE je mo�zn�e vytv�a� ret vrstvy
s tlou�st'kou de�novanou s p�resnost�� na desetinu monovrstvy. Proces MBE je reali-
zov�an v UHV podm��nk�ach ( ultra high vacuum), co�z umo�z�nuje b�ehem depozice ros-
tenou vrstvu analyzovat pomoc�� difrakce rychl�ych elektron�u (RHEED { Re
ection
high-energy electron di�raction). Sch�ema uspo�r�ad�an�� typick�e MBE aparatury je na
obr�azku 3.1.
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Obr�azek 3.1: Sch�ematick�e zn�azorn�en�� MBE aparatury.

Pro depozici lze pou�z��t tzv. efuzn�� celu, t�e�z naz�yvanou jako Knudsen�u v zdroj,
jeho�z sch�ema je zn�azorn�eno na obr�azku 3.2. P�ri �zhaven�� wolframov �eho vl�akna doch�az��
k termoemisi elektron�u, ty jsou urychlov�any vysok�ym nap�et��m ( � 1000 eV) na
kal���sek obsahuj��c�� deponovan�y materi�al. Doch�az�� tak k za h�r��v�an�� materi�alu a k jeho
vypa�rov�an��. Vypa�ruj��c�� se neutr�aln�� �c�astice proch�az �� kolima�cn�� trubic��, kter�a je us-
m�er�nuje do svazku proud��c��ho na vzorek. Efuzn�� tok �c�astic (nedoch �az�� ke vz�ajemn�ym
interakc��m mezi �c�asticemi a st�enami komory) nast�av�a, pokud je st�r edn�� voln�a dr�aha
�c�astic mnohem v�et�s��, ne�z je pr�um�er v�ystupn��ho otvoru cely. Tento princip je nutn�e
br�at v �uvahu p�ri konstrukci kolim�atoru. Vlivem sr�a�zek neutr�a ln��ch atom�u s elektrony
vznik�a ve svazku deponovan�eho materi�alu i mal�e procento iont�u �um�ern�e mno�zstv��
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proud��c��ch neutr�aln��ch �c�astic. P�ri dopadu t�echto iont� u na st�enu (uzemn�en�eho) ko-
lim�atoru vznik�a proud, kter�y lze m�e�rit a z��skat tak informa ci o rychlosti depozice.
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Obr�azek 3.2: Sch�ema efuzn�� cely.

Aby nedoch�azelo k rozptylov�an�� svazku �c�astic, mus�� b�yt zaji�st�eno , aby st�redn��
voln�a dr�aha �c�astic svazku byla mnohem v�et�s�� ne�z vzd�alenost o d zdroje ke vzorku.
Tato podm��nka �uzce souvis�� s tlakem v depozi�cn�� komo�re a d�a se vyj�ad�rit jako

� � d; (3.1)

kde � je st�redn�� voln�a dr�aha �c�astice svazku a d je vzd�alenost od zdroje ke
vzorku [16]. V depozi�cn��ch za�r��zen��ch b�yv�a v�et�sinou vzd�alen ost zdroje od vzorku
p�ribli�zn�e 20 cm, tak�ze tlak pot�rebn�y pro spln�en�� podm��nk y je men�s�� ne�z 10  2 Pa.
Z d�uvodu zamezen�� kontaminace deponovan�eho materi�alu rezidu�aln��m plynem, je
nutno udr�zet rychlost depozice mnohem v�et�s�� ne�z rychlost utvo�r en�� jedn�e mono-
vrstvy usazen��m molekul rezidu�aln��ho plynu. Toto podm��nka zp�r ��s�nuje n�aroky na
kvalitu vakua. Po�zadovan�y tlak v komo�re by m�el tedy b�yt alesp o�n v �r�adu 10  8 Pa,
co�z odpov��d�a prost�red�� ultravysok�eho vakua.
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4 R�UST TENK �YCH VRSTEV

U atom�u, kter�e p�ri depozici dopadaj�� na povrch, se uplat�nuj� � r�uzn�e fyzik�aln�� a che-
mick�e jevy. Jejich chov�an�� podl�eh�a parametr�um depozice (teplota substr�atu, tlak
v komo�re, rychlost depozice,...) a typ�um materi�al�u. Procesy, kter�y m mohou atomy
na povrchu podl�ehat, jsou zn�azorn�eny na obr�azku 4.1.
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Obr�azek 4.1: Sch�ematick�e zn�azorn�en�� povrchov�ych proces�u a tom�u, zpracov�ano podle
[17].

Atom m�u�ze b�yt na povrchu adsorbov�an jak za vzniku chemick�e vazb y (chemi-
sorpce), tak i pomoc�� van der Waalsov�ych sil (fyzisorpce). V p�r��pad�e chemisorpce je
atom�um relativn�e silnou chemickou vazbou (jednotky eV) br�an�eno v dal�s��m pohybu,
v p�r��pad�e fyzisorpce (s��la vazby v setin�ach a�z desetin�ach eV) m�u� ze u atom�u doch�azet
k difuzi po povrchu, p�r��padn�e do substr�atu. V n�ekter�ych p�r� �padech m�u�ze slou�zit fy-
zisorpce jako p�redstupe�n pro kone�cn�y stav atomu vznikl�y chemick�ym nav�az�an��m.

P�ri depozici metodou MBE je mo�zn�e de�novat tzv. akomoda�cn�� koe�cient ja ko

A =
Ti  Te

Ti  Ts
; (4.1)

kde Ti je teplota atomu ve svazku,Te je teplota odpov��daj��c�� energii atom�u
vypa�ren�ych z povrchu pry�c a Ts je teplota povrchu [16]. Tento koe�cient vyjad�ruje
m��ru atom�u dopadaj��c��ch na povrch, kter�e se substr�atem dos� ahnou tepeln�e rov-
nov�ahy. I v p�r��pad�e Te = Ts, kdy A = 1 a dopadaj��c�� atomy jsou s povrchem v ter-
modynamick�e rovnov�aze, mohou deponovan�e atomy z povrchu desorbovat. Celkov�y
pom�er atom�u na povrchu adsorbovan�ych ( Nad) k atom�um na povrch dopadnut�ych
(Ndop) se naz�yv�a koe�cient ulp�en�� ( sticking coe�cient ) a je de�nov�an jako

s =
Nad

Ndop
: (4.2)

Tento koe�cient z�avis�� na teplot�e substr�atu, na materi�alu substr� atu, p�r��padn�e
na jeho dal�s��ch vlastnostech (nap�r. na drsnosti). Rozd��l koe�cient�u ulp�en�� pro r�uzn�e
materi�aly za zv�y�sen�e teploty lze pou�z��t pro selektivn�� r�ust mat eri�al�u a vytv�a�ren��
de�novan�ych struktur [18].

Atomy difunduj��c�� po povrchu se mohou sr�a�zet a vytv�a�ret klast ry a nuklea�cn��
centra. Atomy mohou klastry opou�st�et nebo se k nim p�rid�avat. Od u r�cit�e velikosti
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(kritick�y rozm�er) p�revl�ad�a z d�uvodu energetick�e v�yhodno sti u velk�ych klastr�u jev
p�richyt�av�an�� atom�u a doch�az�� ji�z jen k jejich zv�et�sov�an�� .

Shluky klastr�u na povrchu se mohou spojovat a vytv�a�ret v�et�s�� celky, m�en�e sta-
biln�ej�s�� men�s�� klastry mohou zanikat a v�et�s�� stabiln�ej�s �� nab��raj�� na velikosti. Tento
jev je naz�yv�an obecn�e koalescence a m�u�ze prob��hat p�r��mo p�ri depo zici i p�ri n�asledn�em
�z��h�an��. Tyto jevy lze rozd�elit do t�r�� skupin [19]:

1. Ostwaldovo zr�an�� (Ostwald ripening) - Tento proces nast�av�a po depozici,
kdy se hmotnost deponovan�eho materi�alu nem�en��. Atomy z men�s��ch klastr�u
difunduj�� ke klastr�um v�et�s��m, ty zv�et�suj�� svou velikost. Pro O stwaldovo zr�an��
je typick�e, �ze jednotliv�e klastry se navz�ajem nedot�ykaj��.

2. Slinov�an (Sintering) - K tomuto procesu doch�az�� u klastr�u, kter�e jsou velmi
bl��zko sebe, p�r��padn�e se vz�ajemn�e dot�ykaj��. Tyto klastry se spo j�� v jeden velk�y,
p�ri�cem�z doch�az�� k poklesu celkov�e energie syst�emu.

3. Migrace klastr�u - Zv�y�sen�a teplota povrchu a t��m i energie klastr�u umo�z�nuje
jejich pohyb po povrchu. Pohybuj��c�� se klastry se mohou sr�a�zet a vytv�a�ret
dohromady v�et�s�� celky.

P�resto�ze jsou mechanizmy v�y�se zm��n�en�ych jev�u rozd��ln�e, je t�e�zk� e experiment�aln�e
rozli�sit mezi jednotliv�ymi typy, zejm�ena mezi 1. a 2..

R�ust ultratenk�ych vrstev m�u�ze prob��hat ve t�rech m�odech, viz. obr�azek 4.2:

� Ostr�uvkov�y r�ust (Volmer�uv-Weber�uv m�od): K tomuto m�odu doch�az��,
pokud jsou atomy deponovan�eho materi�alu k sob�e vz�ajemn�e p�ritahov�any siln�eji
ne�z k substr�atu. V tomto p�r��pad�e doch�az�� k r�ustu ostr�uv k�u, kter�e se postupn�e
zv�et�suj��. Mezi ostr�uvky z�ust�av�a odkryt�y substr�at.

� R�ust vrstva po vrstv�e (Frank�uv-van der Merw�uv): Tento m�od nast�av�a,
pokud jsou deponovan�e atomy siln�eji v�az�any k substr�atu ne�z samy k sob�e.
Doch�az�� k r�ustu nejprve jedn�e monovrstvy, kdy�z je vrstva dotvo� rena, za�cne
r�ust druh�a.

� P�rechodn�y m�od (Stranskiho-Krastanov�uv): Tvo�r�� p�rechod mezi dv�ema
v�y�se zm��n�en�ymi m�ody. Z deponovan�eho materi�alu se nejprve vyt vo�r�� jedna
nebo n�ekolik monovrstev, p�ri dal�s��m r�ustu se za�c��naj�� vytv �a�ret ostr�uvky.

Epitaxn�� r�ust

Epitax�� je my�sleno r�ust krystalick�e vrstvy na povrchu krystalic k�eho substr�atu. Obec-
n�e lze rozli�sit dva typy epitaxn��ho r�ustu. Prvn��m typem je homoep itaxe, �c��m�z se
rozum�� r�ust vrstvy stejn�eho materi�alu jako substr�at. T��mto zp�usob em p�ripraven�a
epitaxn�� vrstva se vyzna�cuje vysokou �cistotou a mal�ym po�ctem defekt�u v krystalick�e
struktu�re. Jako p�r��klad lze uv�est r�ust monokrystalick�eho k�rem ��ku na k�rem��kov�em
substr�atu. Druh�y typ se naz�yv�a heteroepitaxe, p�ri kter�e doch� az�� k r�ustu krystalick�e
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Obr�azek 4.2: Sch�emata R�ustov�ych m�od�u tenk�ych vrstev: a) Ostr �uvkov�y (Volmer�uv-
Weber�uv m�od), b) r�ust vrstva po vrstv�e (Frank�uv-van der Merw�uv) ,
c) p�rechodn�y (Stranskiho-Krastanov�uv) m�od, ML = monovrstva ( mo-
nolayer), p�revzato ze [17].

vrstvy jin�eho materi�alu ne�z substr�at. P�rev�a�zn�e na tomto typ u epitaxe je zalo�zena
v�yroba optoelektronick�ych sou�c�astek.

P�ri homoepitaxi jsou m�r���zkov�e parametry rosten�e vrstvy a substr �atu identick�e,
tak�ze mezi vrstvou a substr�atem nevznik�a nap�et��. P�ri heteroepitaxi jsou naopak
m�r���zkov�e parametry rozd��ln�e. Pokud je tento rozd��l mal�y, r ozhran�� mezi vrstvou a
substr�atem je velmi podobn�e tomu, kter�e vznik�a p�ri homoepitaxi (obr�azek 4.3 a)).
Pokud je rozd��l m�r���zkov�ych parametr�u v�et�s��, je krystalov �a struktura vrstvy ovlivn�ena
a na rozhran�� doch�az�� ke vzniku nap�et�� (obr�azek 4.3 b)) nebo d efekt�u (obr�azek 4.3 c)),
co�z m�u�ze v�yrazn�e ovlivnit fyzik�aln�� vlastnosti rosten�e vrstv y. Pro dosa�zen�� co nejlep�s��
kvality je vhodn�e pou�z��t jako substr�at materi�al s m�r���zkov ou konstantou co nejbl���ze
deponovan�emu materi�alu.

Proto�ze atomy na povrchu vrstvy nejsou
"
z horn��\ strany ni�c��m v�az�any, je symet-

rie krystalov�e struktury naru�sena a povrch je tedy vadou v pravideln�em krystalov�em
uspo�r�ad�an��. V d�usledku naru�sen�� symetrie se atomy na povrchu p�reuspo�r�adaj��. Po-
kud m�a p�reuspo�r�ad�an�� stejnou krystalickou strukturu jako objem ov�y krystal, naz�yv�a
se relaxac��, pokud je jeho krystalick�a struktura jin�a, mluv��me o rekonstrukci.
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Obr�azek 4.3: Zn�azorn�en�� rozhran�� mezi vrstvou a substr�atem p�ri epi taxn��m r�ustu: a)
Mal�y rozd��l m�r���zkov�ych konstant mezi vzorkem a substr�atem, b)vel k�y
rozd��l m�r���zkov�ych konstant, na rozhran�� vznik�a nap�et�� c) velk�y rozd��l
m�r���zkov�ych konstant, vznik defekt�u (dislokac��) na rozhran�� , p�revzato
z [19].
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5 MIKROSKOPIE ATOM �ARN �ICH SIL

Mikroskopie atom�arn��ch sil (AFM { atomic force microscopy) pat�r�� do skupiny
metod studuj��c��ch vlastnosti povrch�u zvan�ych SPM ( scanning probe microscopy).
Princip t�echto metod spo�c��v�a v rastrov�an�� po povrchu sondou, kter�a interaguje se
zkouman�ym povrchem. Sign�al vznikl�y touto interakc�� je zaznamen�av�an a je z n�ej
rekonstruov�ana kone�cn�a informace. U AFM tvo�r�� sondu ram�enko ( cantilever) za-
kon�cen�e ostr�ym hrotem rastruj��c��m povrch. Silov�a interakce ram�enka s povrchem je
sn��m�ana pomoc�� laserov�eho paprsku, kter�y se od ram�enka odr�a�z�� do d�elen�e fotodi-
ody, kde vznik�a elektrick�y proud. Kdy�z se zm�en�� poloha ram�enka , zm�en�� se i proud v
jednotliv�ych kvadrantech diody. Z rozd��lu zm�en proud�u mezi jednot liv�ymi kvadranty
je pak rekonstruov�ana topogra�e vzorku. Rastrov�an�� hrotu je zaji�st'ov�ano piezoelek-
trick�ym manipul�atorem. Sch�ema AFM mikroskopu je zn�azorn�eno na obr�azku 5.1.
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Obr�azek 5.1: Sch�ema uspo�r�ad�an�� mikroskopu atom�arn��ch si l, p�revzato z [20].

AFM pou�z��v�a pro skenov�an�� dva z�akladn�� m�ody { kontaktn�� a bezkontaktn��.
V kontaktn��m m�odu p�rej���zd�� hrot p�r��mo po povrchu a mezi j ��m a povrchem p�re-
vl�adaj�� p�redev�s��m odpudiv�e s��ly. V tomto m�odu m�u�ze m ikroskop pracovat v re�zimu
konstantn�� v�y�sky, kdy vzd�alenost mezi vzorkem a ram�enkem z�ust�av� a stejn�a a za-
znamen�avaj�� se zm�eny v prohnut�� ram�enka, nebo v re�zimu konstant n�� s��ly, kdy je
zp�etnovazebn�ym okruhem zaji�st�eno konstantn�� prohnut�� ram�enka a m�e�ren�y sign�al
tvo�r�� nap�et 'ov�e impulzy zp�etn�e vazby ovl�adaj��c�� posuv ram�enka ve vertik �aln��m sm�eru.
V bezkontaktn��m m�odu se hrot pohybuje nad povrchem ve vzd�alenostijednotek
a�z des��tek nanometr�u a ram�enko je rozkmit�ano na svou rezonan�cn�� frekvenci. P�ri
m�en��c�� se vzd�alenosti od povrchu se m�en�� rezonan�cn�� frekvence ram�enka, kterou je
mo�zno m�e�rit (FM { frequency modulation), nebo lze m�e�rit zm�enu amplitudy kmit�u
(AM { aplitude modulation) [20].

5.1 Lok�aln�� anodick�a oxidace

Lok�aln�� anodick�a oxidace (LAO) je litogra�ck�a metoda vyu� z��vaj��c�� mikroskop ato-
m�arn��ch sil pro vytv�a�ren�� oxidov�ych struktur nanometrov �ych rozm�er�u na povr�s��ch
kov�u, polovodi�c�u a n�ekter�ych izolant�u. Schematicky je tat o metoda zn�azorn�ena na
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obr�azku 5.2. V atmosf�erick�ych podm��nk�ach doch�az�� mezi hr otem a vzorkem ke kon-
denzaci vzdu�sn�e vlhkosti a vznik�a mezi nimi vodn�� meniskus. Pokud mezi hrot a
vzorek p�ripoj��me vn�ej�s�� nap�et�� v �r�adu jednotek volt�u (z�a porn�e na hrot), vznikne
d��ky velmi mal�e vzd�alenosti mezi hrotem a vzorkem siln�e elektrick�e pole v �r�adu a�z
109 V m 1. Toto elektrick�e pole zp�usob�� ve vznikl�em menisku disociaci pol�ar n��ch
molekul vody na ionty O 

2 a OH . Ionty jsou elektrick�ym polem sm�erov�any k po-
vrchu, kde reaguj�� se substr�atem. P�ri pou�zit�� k�rem��kov�eho su bstr�atu vznik�a touto
reakc�� oxid k�remi�cit�y (SiO 2). Tento oxid m�a na k�rem��ku v�y�sku v �r�adu jednotek
nanometr�u a zasahuje pod povrch substr�atu do hloubky rovn�e�z v �r�adu jednotek
nanometr�u. V�y�ska oxidov�e struktury je z�avisl�a na vzdu�sn�e vl hkosti [21], velikosti
pou�zit�eho nap�et��, rychlosti pohybu hrotu (�casu, po kter�y je

"
bod\ substr�atu oxi-

dov�an), typu substr�atu a hrotu.
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Obr�azek 5.2: Zn�azorn�en�� metody LAO, p�revzato a upraveno z [20].

5.1.1 LAO na SiN substr�atu

Pro lok�aln�� anodickou oxidaci se jako zaj��mav�y materi�al jev�� k �rem��k pokryt�y tenkou
vrstvou krystalick�eho SiN. V [22], [23] a [24] se ukazuje, �ze pro SiN substr�at je
rychlost r�ustu oxidu a v�y�ska oxidov�ych struktur v�et�s�� ne� z pro Si substr�at p�ri stejn�ych
podm��nk�ach. Pro SiN substr�at se oproti Si tak�e sni�zuje hodnota nap�et��, p�ri n���z za�c��n�a
oxid na povrchu r�ust (tzv. prahov�e nap�et��).

Oxidov�e struktury vytvo�ren�e na SiN lze d�ale modi�kovat. Tu to mo�znost d�av�a
nap�r��klad selektivn�� lept�an�� oxidu kyselinou 
uorovod��ko vou (HF). D��ky tomu, �ze
pom�er rychlosti lept�an�� pro HF(40 %) SiN:SiO 2:Si je p�ribli�zn�e 1 : 30 : 0 ; 01 [23],
jsou p�ri kr�atkodob�em lept�an�� odstran�eny oxidov�e struktury a na jejich m��stech se
na povrchu objev�� prohlubn�e sahaj��c�� a�z na Si podklad. SiN vrstva z�ust�av�a t�em�e�r
nezm�en�ena. T�eto techniky je mo�zn�e vyu�z��t nap�r��klad pro v�y robu

"
raz��tek\ pro na-

noimprint litogra�i [25] nebo modi�kovan�ych povrch�u pro depozici k dosa�zen�� se-
lektivn��ho r�ustu r�uzn�ych materi�al�u, nap�r��klad Si [22] nebo NiSi2 [26].
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6 RENTGENOV �A FOTOELEKTRONOV �A SPEK-
TROSKOPIE

Rentgenov�a fotoelektronov�a spektroskopie (XPS {X-ray photoelectron spectroscopy)
je metoda anal�yzy povrch�u a ultratenk�ych vrstev poskytuj��c�� i nformaci o chemick�e
povaze vzorku. Na analyzovan�y vzorek dopad�a rentgenov�e z�a�ren�� adoch�az�� tak k fo-
toelektrick�emu jevu, p�ri n�em�z jsou z vnit�rn��ch hladin atom�u em itov�any elektrony
(fotoelektrony). Elektrony vznikaj��c�� bl��zko povrchu, mohou v zorek opustit a b�yt
zaznamen�any analyz�atorem. Vazebn�a energie elektron�u v atomu je charakteristick�a
pro ka�zd�y prvek a kinetick�a energie Ek vznikl�ych fotoelektron�u je d�ana vztahem

Ek = hf  EB  � ; (6.1)

kde h je Planckova konstanta, f je frekvence dopadaj��c��ho z�a�ren��, EB je va-
zebn�a energie elektronu a � je v�ystupn�� pr�ace spektrometru [27]. Tyto elektrony
jsou detekov�any analyz�atorem a vznikl�y sign�al je zaznamen�an pomoc�� PC. V t�eto
pr�aci byl pou�zit hemisf�erick�y analyz�ator, jeho�z elektrody jsou na bity na rozd��ln�e po-
tenci�aly tak, aby umo�znily pr�uchod pouze elektron�um s ur�citou energi��. Elektrony
s jinou energi�� skon�c�� na st�en�ach analyz�atoru. Sign�al zp�usob en�y pro�sl�ymi elektrony
je zes��len v kan�alkov�em n�asobi�ci ( channeltron) a je d�ale zpracov�av�an po�c��ta�cem.
Sch�ema uspo�r�ad�an�� aparatury je zn�azorn�eno na obr�azku 6.1. Nap�et�� na elektrod�ach
analyz�atoru je v pr�ub�ehu m�e�ren�� nastavov�ano tak, aby bylo postupn�e detekov�ano
nastaven�e rozmez�� hodnot energi�� vznikaj��c��ch fotoelektron�u, �c��m�z vznik�a spektrum
vzorku. Zdrojem rentgenov�eho z�a�ren�� b�yv�a p�rev�a�zn�e charakter istick�e z�a�ren�� ho�r�c��ku
(Mg K � ) nebo hlin��ku (Al K � ), kter�e vznik�a p�ri dopadu elektron�u na anodu vyro-
benou z t�echto materi�al�u. Pro spr�avnou funkci za�r��zen�� je nutn�e, aby byla zaji�st�ena
dostate�cn�a st�redn�� voln�a dr�aha fotoelektron�u a aby b�ehem m�e �ren�� nedoch�azelo ke
kontaminaci vzorku. Z uveden�ych d�uvod�u mus�� b�yt tlak v komo �re �r�adov�e 10  5 Pa a
men�s��.

Tvar zaznamenan�ych p��k�u je ur�cen jejich p�rirozenou polo�s���rkou a polo�s���rkou
pou�zit�eho rentgenov�eho z�a�ren��, je�z maj�� lorentzovsk�y tvar, a tak�e polo�s���rkou zp�usobenou
nedokonalostmi analyz�atoru, kter�a m�a gaussovsk�y tvar. V�ysledn�a polo�s���rka je kon-
voluc�� t�echto p�r��sp�evk�u.

Vedle ur�cen�� p�r��tomnosti jednotliv�ych prvk�u na vzorku umo�z �nuje XPS tak�e
rozli�sit jejich chemick�y stav. V d�usledku chemick�e vazby mezi r�uzn�ym i atomy doch�az��
ke zm�en�e vazebn�e energie elektron�u. Tato zm�ena je naz�yv�ana chemick�y posuv a po-
moc�� n�� je mo�zno ur�cit, v jak�e chemick�e slou�cenin�e se zkouman�y prvek ve vzorku
nach�az��. Jednotliv�e p��ky se v�sak mohou p�rekr�yvat. Proto je n utn�e, p�redev�s��m pro
kvantitativn�� anal�yzu, nam�e�ren�a data co nejp�resn�eji prolo�zi t p��ky se zn�am�ymi pa-
rametry a tak od sebe jednotliv�e chemick�e stavy rozli�sit. Tomuto procesu se �r��k�a
�tov�an��. Z takto na�tovan�ych spekter je pot�e mo�zn�e integrac �� p��k�u podle energie
ur�cit nap�r��klad relativn�� zastoupen�� dan�e slou�ceniny ve stud ovan�e vrstv�e. N�ekter�e
energiov�e hladiny mohou b�yt d��ky skl�ad�an�� spinov�eho a orb it�aln��ho momentu hyb-
nosti roz�st�epeny. Nap�r��klad u k�rem��ku je hladina Si 2p roz�st� epena na hladiny s cel-
kov�ym momentem hybnosti j = 1=2 a j = 3=2. P��k t�echto dvou hladin se p�rekr�yvaj��
a tvo�r�� spolu tzv. dublet, co�z je p�ri �tov�an�� nutno zohlednit.
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Obr�azek 6.1: Sch�ematick�e zn�azorn�en�� aparatury XPS, p�revzato z [27].

Krom�e v�y�se zm��n�en�ych fotoelektronov�ych p��k�u lze v nam�e�r en�em spektru pozoro-
vat i p��ky zp�usoben�e jin�ymi mechanizmy. P�ri emitov�an�� elektro nu z vnit�rn�� hladiny
atomu m�u�ze doj��t k zapln�en�� vznikl�e d��ry elektronem z vn�ej�s �� hladiny, kter�e doprov�az��
emise tzv. Augerova elektronu (nez�a�riv�y p�rechod). Tyto elektrony jsou ve spektru
identi�kov�any jako Augerovy p��ky. Anal�yzou t�echto p��k�u se zab� yv�a metoda AES
(Auger electron spectroscopy). Ve spektru se mohou objevit posuny p��k�u z d�uvodu
ztr�aty kinetick�e energie fotoelektronu zp�usobenou excitac�� elektronu z valen�cn��ho
p�asu p�ri pr�uchodu vzorkem. U n�ekter�ych prvk�u mohou elektrony proch�azej��c�� pev-
nou l�atkou vyvolat kolektivn�� excitace elektron�u v krystalov�e m�r���zce a t��m zp�usobit
vznik tzv. plazmonov�eho p��ku. D�ale mohou b�yt ve spektru pozorov�any satelitn�� p��ky
objevuj��c�� se vedle hlavn��ch fotoelektronov�ych p��k�u posunut �e k ni�z�s��m vazebn�ym
energi��m z d�uvodu nemonochromati�cnost�� rentgenov�eho z�a�ren�� . Po�skozen��m rent-
genov�eho zdroje se mohou ve spektru objevit tzv.

"
duchov�e\. Elektrony, kter�e p�ri

pr�uchodu vzorkem podl�ehaj�� nepru�zn�ym sr�a�zk�am, ztr�ac�� �c� ast sv�e energie a p�risp��v�aj��
k pozad�� m�e�ren�eho spektra.

6.1 Ur�cen�� tlou�st ' ky vrstvy a �uhlov�e z�avisl�a XPS

I kdy�z rentgenov�e z�a�ren�� dopadaj��c�� na vzorek pronik�a pod povrch �r�adov�e n�ekolik mi-
krometr�u, tlou�st 'ka vrstvy, kterou m�u�ze metoda XPS analyzovat (informa�cn�� hloubka ),
je mnohem men�s��, jeliko�z vznikl�e fotoelektrony mohou ze vzorku uniknout pouze
z hloubky v �r�adu nanometr�u. Tato vzd�alenost se naz�yv�a hloub ka �uniku elektronu a je
rovna p�ribli�zn�e trojn�asobku st�redn�� voln�e dr�ahy ( � ) p�ri nepru�zn�ych sr�a�zk�ach (IMFP
{ inelastic mean free path). Informa�cn�� hloubka je z�avisl�a na �uhlu mezi substr�atem a
analyz�atorem. Pro mal�e �uhly (m�e�reno od norm�aly k ose analyz�atoru) je informa�cn��
hloubka nejv�et�s�� (b�e�zn�e 5 nm), se zv�et�suj��c��mi se �uhly se do analyz�atoru dost�avaj��
elektrony z men�s�� hloubky a zaznamen�avan�y sign�al poch�az�� p�redev�s��m z povrchu
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vzorku. Toto je ilustrov�ano na obr�azku 6.2. P�r��kladem m�u�ze b �yt kov pokryt�y ten-
kou vrstvou jeho oxidu. P�ri zv�et�suj��c��m se �uhlu kles�a intenzita p ��ku kovu a intenzita
oxidov�eho p��ku vzr�ust�a. Pom�er intenzit t�echto p��k�u (integr ovan�ych podle energie) by
m�el pro souvislou vrstvu vykazovat exponenci�aln�� z�avislost. Pro povrchovou struk-
turu ostr�uvkov�e povahy m�a �uhlov�a z�avislost pom�eru sp���se l ine�arn�� z�avislost [28].
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Obr�azek 6.2: Zn�azorn�en�� �uhlov�e z�avislosti informa�cn�� d�elky [29].

Z v�y�se zm��n�en�eho pom�eru intenzit lze vypo�c��tat tlou�st 'ku tenk�e vrstvy d podle
vztahu

d = � A cos(� ) ln
�
1 +

I A =IB

R

�
; (6.2)

kde � A je st�redn�� voln�a dr�aha fotoelektronu proch�azej��c�� materi�al em tenk�e vrstvy1,
� je �uhel mezi norm�alou vzorku a osou analyz�atoru,I A (I B) je nam�e�ren�a intenzita
(integrovan�a p�res energii) tenk�e vrstvy (substr�atu) a R je teoretick�y pom�er intenzit
p��k�u ze vzork�u o

"
nekone�cn�e\ tlou�st 'ce z materi�al�u tenk�e vrstvy nebo substr�atu [28].

Pro v�ypo�cet je nutn�e zn�at hodnoty parametr�u � A a R, kter�e mohou b�yt zji�st�eny
empiricky nebo teoretick�ym v�ypo�ctem. V�ypo�cet d ze vztahu (6.2) je p�resn�y jen pro
mal�e �uhly � . Pro odhad tlou�st'ky vrstvy lze pou�z��t hodnoty intenzit nam�e�ren�e pouze
pro jeden �uhel.

P�resn�ej�s�� metoda pro ur�cov�an�� tlou�st 'ky vrstev je pops�ana v [29]. Tato metoda
je zalo�zena na vytvo�ren�� modelu slo�zen�eho z n�ekolika vrstev s nastaven�ymi koncen-
tracemi prvk�u. Tyto hodnoty jsou pomoc�� algoritm�u upravov�a ny podle nam�e�ren�ych
dat. Metoda vyu�z��vaj��c�� pro anal�yzu m�e�ren�� XPS pod r�uzn�y mi �uhly se naz�yv�a �uhlov�e
z�avisl�a XPS (ARXPS - Angle Resolved XPS).

1P�redpokl�ad�a se, �ze st�redn�� voln�a dr�aha fotoelektronu pro vrstvu je p �ribli�zn�e rovna st�redn�� voln�e
dr�aze pro substr�at.
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7 IONTOV �E-ATOM �ARN �I ZDROJ

Iontov�e-atom�arn�� zdroj (I-A zdroj) pou�z��van�y p�ri depozici v t�et o pr�aci byl vyvinut
na �UFI VUT v Brn�e [30], kde je tak�e um��st�en v UHV aparatu�re v depozi�cn�� ko mo�re
I (viz. Obr�azek 7.1 ).

Obr�azek 7.1: Sch�ema uspo�r�ad�an�� syst�emu UHV komor na �Ustavu Fyzik�aln��ho
In�zen�yrstv��.

Tento typ zdroje poskytuje svazek atom�u gallia o term�aln�� energii (0; 1  1 eV)
a z�arove�n svazek iont�u molekul dus��ku o nastaviteln�e energii (30  200 eV). Prin-
cip fungov�an�� zdroje ilustruje obr�azek 7.2. Z wolframov�eho vl�akn a jsou termoemis��
emitov�any elektrony, kter�e jsou urychlov�any k ioniza�cn�� m�r�� �zce, uvnit�r kter�e je kon-
stantn�� potenci�al. Tyto elektrony se uvnit�r ioniza�cn�� m�r���zk y sr�a�z�� s molekulami
dus��ku, �c��m�z doch�az�� k jejich ionizaci. Vznikl�e N +

2 jsou z �cela m�r���zky extrahov�any
extrak�cn�� elektrodou a pomoc�� fokusa�cn�� elektrody fokusov�any na vzorek. Energie
iont�u dopadaj��c��ch na vzorek je d�ana rozd��lem potenci�al�u mezi m��stem jejich vzniku
(ioniza�cn�� m�r���zka) a m��stem dopadu (vzorek). �C�ast elektron�u, kter�e se ne�u�castn��
ionizace plynu m�r���zkou prolet�� a jsou urychleny vysok�ym potenci�alem na kal���sek
s galliem. Dopad t�echto elektron�u zp�usobuje zah�r��v�an�� materi �alu a p�ri dostate�cn�em
v�ykonu dopadaj��c��ch elektron�u doch�az�� k jeho vypa�rov�a n��. T��mto zp�usobem vznik�a
svazek atom�u Ga o term�aln�� energii.

Maxim�aln�� pravd�epodobnost ionizace molekul dus��ku po sr�a�zce s elektrony nast�a-
v�a pro elektrony s energi�� p�ribli�zn�e 100 eV [31]. Z toho plyne, �ze pro spr�avnou funkci
zdroje mus�� b�yt rozd��l potenci�al�u mezi wolframov�ym vl�aknem a i oniza�cn�� m�r���zkou
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Obr�azek 7.2: Iontov�e-atom�arn�� zdroj, p�revzato z [30]

100 V. Z�arove�n je ov�sem nutn�e zajistit, aby p�ri dopadu iont�u na v zorek nedoch�azelo
k odpra�sov�an�� atom�u substr�atu nebo deponovan�eho materi�alu . Toho lze dos�ahnout
pou�zit��m iont�u o n��zk�e energii. V t�eto pr�aci jsou pou�z��v�an y ionty o energii 50 eV,
jeliko�z p�ri t�eto energii je proces odpra�sov�an�� zna�cn�e potla�cen. Pro spln�en�� zm��n�en�ych
po�zadavk�u je wolframov�e vl�akno p�ripojeno na zdroj s plovouc� � zem�� a jeho potenci�al
je nastaven na 50 V. Potenci�al ioniza�cn�� m�r���zky je +50 V a rozd��l potenci�al�u m ezi
vl�aknem a m�r���zkou je tedy 100 V. Energie iont�u dopadaj��c��ch n a vzorek je d�ana
rozd��lem potenci�al�u mezi vzorkem a m�r���zkou. Pro uzemn�en�y vzorek je ta to energie
po�zadovan�ych 50 eV. T�elo zdroje tvo�r�� m�ed�en�y v�alec, jeho�z chla zen�� je zaji�st'ov�ano
pr�utokem vody. Dus��k je do zdroje napou�st�en p�res UHV ventil, tlak v komo�re je p�ri
depozici udr�zov�an na hodnot�e 5; 5 � 10 5 Pa.

Zdroj je mo�zno pou�z��t ve t�rech pracovn��ch modech:

� Atom�arn�� zdroj svazku gallia o term�aln�� energii: V tomto m�odu nen��
do komory napou�st�en dus��k, slou�z�� pro depozici gallia.

� N��zkoenergiov�y iontov�y zdroj molekul�arn��ho dus��ku: Na kal���sek je p�rive-
deno n��zk�e nap�et�� (100 V) a nedoch�az�� tak k jeho vypa�rov�an�� . Tento m�od je
mo�zn�e pou�z��t nap�r��klad k nitridaci k�rem��kov�eho povrc hu pro vytvo�ren�� tenk�e
vrstvy SiN nebo k postnitridaci gallia pro z��sk�an�� GaN.

� Iontov�e atom�arn�� zdroj: Kombinace dvou p�redchoz��ch m�od�u, slou�z�� k de-
pozici vrstev GaN.
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8 NITRIDACE K �REM �IKU DUS �IKOV �YMI IONTY
O N �IZK �E ENERGII

Metoda vyu�z��vaj��c�� p�r��m�e reakce dus��kov�ych iont�u s p ovrchem k�rem��kov�eho substr�atu
k tvorb�e tenk�e vrstvy SiN m�a oproti dal�s��m metod�am p�r��p ravy, CVD a term�aln��
nitridaci, v�yhody jako jsou nap�r��klad lep�s�� kontrola tlou� st'ky vrstvy p�ri depozici,
rovnom�ernost vznikl�eho povrchu a mo�znost depozice i p�ri pokojov�e teplot�e [32]. P�ri
pou�zit�� iont�u o n��zk�e energii (do 200 eV) je mo�zn�e z��skat �cistou vrstvu SiN s ostr�ym
rozhran��m mezi vrstvou a substr�atem. Teoretick�y pr�ub�eh reakce a tvo rba vazby Si-N
p�ri pou�zit�� iont�u o energii v rozsahu 1  25 eV respektive 100 1000 eV jsou detailn�eji
pops�any v publikac��ch [32] a [33]. Kdy�z ionty dus��ku (N +

2 nebo N+ ) o ur�cit�e kinetick�e
energii dos�ahnou povrchu substr�atu, doch�az�� nejprve k jejich neutralizaci p�rijet��m
elektronu z k�rem��kov�eho atomu bl��zk�eho povrchu. Takto zneutra lizovan�y atom nebo
molekula m�a kinetickou energii stejnou jako p�red neutralizac�� a sr�a�z�� se s atomy
substr�atu, p�ri�cem�z m�u�ze doj��t k disociaci sr�a�zkou pro molekul y N2 a k n�asledn�emu
vzniku vazby Si-N nebo v p�r��pad�e atomu N rovnou k vytvo�ren�� ch emick�e vazby.
Energie pot�rebn�a k disociaci molekuly N2 je 9; 76 eV. Pr�ub�eh reakce pro molekulu
N2 je pops�an rovnic��

N2(g) + Si(s)  ! 2N(g) + Si(s)  ! SiNx : (8.1)

Tato reakce je exotermn��, uvoln�en�a energie p�ri vzniku vazby je 3; 86 eV a pot�rebn�a
aktiva�cn�� energie je 10; 67 eV. Ke vzniku vazby Si-N doch�az�� i p�ri pou�zit�� iont�u s ener-
gi�� men�s��, ne�z je pot�reba k disociaci, jak je pops�ano v [32]. To je pravd�epodobn�e
zap�r���cin�eno reakc�� excitovan�ych molekul N 2, kter�e mohou vznikat p�ri neutralizaci
iont�u bl��zko povrchu. Pravd�epodobnost uskute�cn�en�� reakce pro N+ je p�ribli�zn�e 0 ; 25
a v oblasti energi�� 0 25 eV se s energi�� nem�en��. Pro N+

2 se tato hodnota m�en�� od 0
p�ri 0 eV, a�z po hodnotu 0; 25 pro energii 25 eV. Z toho lze usoudit, �ze v�et�sina molekul
p�ri energi��ch E > 25 eV podl�eh�a disociaci. Pravd�epodobnost disociace molekuly N2
se tedy p�ri t�echto energi��ch bl���z�� 1. Zneutralizovan�e atomy d us��ku, kter�e se reakce
ne�u�castn��, se mohou sr�a�zet s atomy Si. Dus��kov�e atomy, kter�e pronikly do substr�atu,
mohou zp�etn�e difundovat k povrchu a z n�ej ve form�e molekul N2 z povrchu uniknout.
Tento d�ej se st�av�a dominantn��m p�ri saturaci povrchu dus��kem. D��ky n�ahodn�emu
procesu tvorby chemick�ych vazeb p�ri nitridaci je vznikl�a vrstva SiN amorfn��.

V po�c�ate�cn�� f�azi nitridace vznikaj�� na povrchu ostr�uvky SiN, kter�e se postupn�e
s p�rib�yvaj��c�� d�avkou iont�u 1 zv�et�suj�� [34]. Stechiometrick�y vzorec stabiln��ho SiN je
Si3N4, p�ri nitridaci, p�redev�s��m v jej�� po�c�ate�cn�� f�azi, vznikaj�� rovn�e�z stavy metasta-
biln��, kter�e tento vzorec nespl�nuj�� (tzv. nestechiometrick�y SiN). B�ehem procesu nit-
ridace nar�ust�a koncentrace dus��ku na povrchu nejprve line�arn�e, v pozd�ej�s��ch f�az��ch
se n�ar�ust zpomaluje. P�ri dostate�cn�e vysok�ych d�avk�ach iont� u (> 1 � 1016 iont�u =cm2

[35],� 4�1015iont�u =cm2 [33]) tato koncentrace ji�z nevzr�ust�a a je pozorov�ana saturace
povrchu dus��kem. Se vzr�ustaj��c�� koncentrac�� dus��ku tak�e kles�a pod��l metastabiln��ho
SiN. P�ri pou�zit�� iontov�eho svazku o energii 200 eV a men�s�� by m�ela vznikl�a vrstva ob-
sahovat SiN p�rev�a�zn�e ve stabiln��m stavu a m��t ostr�e rozhran� � se substr�atem. Pou�zit��
ni�z�s��ch energi�� iont�u ( E < 600 eV) je rovn�e�z v�yhodn�e z d�uvodu vzniku men�s��ho po�ctu

1Po�cet iont�u dopadaj��c�� na jednotkovou plochu.
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defekt�u v substr�atu. P�ri t�echto energi��ch tak�e nedoch�az�� k v� yznamn�emu odpra�sov�an��
povrchu. P�ri nitridaci za zv�y�sen�e teploty lze dos�ahnou men�s��h o pom�eru metasta-
biln��ch stav�u (nap�r. 950 � C v [34]).

Vlastnosti vznikl�e vrstvy je mo�zn�e po nitridace ovlivnit �z��h�a n��m vzorku. P�ri vy-
staven�� vzorku vysok�e teplot�e doch�az�� k p�rechodu metastabiln ��ch stav�u SiN do sta-
biln��ho Si 3N4

�Z��h�an��m po dostate�cn�e dlouhou dobu je mo�zn�e z��skat vrstvu slo�zenou
ze stabiln��ho Si3N4. Tato skute�cnost byla pozorov�ana p�ri �z��h�an�� po dobu 5 min ut
p�ri teplot�e �z��h�an�� 980 � C [34] a p�ri teplot�e �z��h�an�� 820 � C po dobu dvou minut
v [33]. P�ri �z��h�an�� na teplotu 900 � C doch�az�� krom�e p�rechodu do stabiln��ho stavu
k p�reuspo�r�ad�an�� atom�u vrstvy a za�cne se projevovat jej�� krystal ick�a povaha [35].
P�ri dostate�cn�e dlouh�em �z��h�an�� je tedy mo�zn�e z��skat vrstv u krystalick�eho SiN. P�ri
teplot�e 1120 � C doch�az�� k term�aln�� desorpci SiN, kdy nitrid z povrchu odch�a z�� ve
form�e plynn�eho Si2N.
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9 EXPERIMENT �ALN �I �C �AST

C��lem experiment�aln�� �c�asti t�eto pr�ace bylo dosa�zen�� selektivn�� ho r�ustu GaN. Postup
pro vytvo�ren�� de�novan�ych struktur byl n�asleduj��c��. V UHV by l k�rem��kov�y vzorek
zbaven term�aln�� desorpc�� vrstvy nativn��ho oxidu a vytvo�ren po vrch Si(111) 7� 7.
D�ale byl povrch vystaven proudu iont�u N +

2 , �c��m�z byla p�ripravena tenk�a vrstva SiN.
Pot�e byl vzorek z vakuov�eho prost�red�� vyjmut a pomoc�� lok�aln �� anodick�e oxidace byly
na jeho povrchu vytvo�reny oxidov�e struktury. Tyto struktury by ly d�ale odstran�eny
pomoc�� lept�an�� v kyselin�e 
uorovod��kov�e (HF) nebo �z��h�an ��m za vysok�e teploty. Takto
p�ripraven�e vzorky byly pou�zity k depozici gallia. Dal�s��m kro kem by byla p�r��prava
gallium nitridu pomoc�� postnitridace galliov�ych struktur. K tomuto experimentu
v�sak z �casov�ych d�uvod�u nedo�slo. Sch�ema postupu je zn�azorn�eno n a obr�azku 9.1.

Obr�azek 9.1: Sch�ema procesu pou�zit�eho pro dosa�zen�� selektivn��ho r�ustu.

D�ale budou podrobn�eji rozebr�any jednotliv�e kroky postupu rozd�elen�e do t�r�� sku-
pin: nitridace k�rem��ku ionty N +

2 , lok�aln�� anodick�a oxidace a depozice gallia.

9.1 Nitridace k�rem��ku ionty N +
2

Vzorek ve form�e desti�cky k�rem��ku 1 byl ve vakuu �z��h�an na teplotu 550 � C dobu
dvou hodin pro desorpci vody a uhlovod��k�u z povrchu, pot�e byl procesem zvan�ym

ashov�an�� zbaven vrstvy nativn��ho oxidu. P�ri tomto procesu je vzorek na kr�atkou
dobu (3 s) prudce zah�r�at na vysokou teplotu (� 1250� C), pot�e na 57 sekund dr�zen na
teplot�e p�ribli�zn�e 550 � C. Tento cyklus je opakov�an tak dlouho, a�z je celkov�a doba,
kdy je vzorek vystaven vysok�e teplot�e alespo�n 1 minutu. Takto vy�ci�st�en�y povrch
je pot�e 600s ochlazov�an z teploty 850� C a�z na pokojovou teplotu. D��ky tomuto
postupu se na substr�atu k�rem��ku vytvo�r�� �cist�y povrch, kter�y je charakterizov�an
povrchovou rekonstrukc�� 7� 7.

1Si(111) (5� 16 mm), typu n, dopov�an atomy P, rezistivita � = 0 ; 3
jednOmegacm.
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Po t�eto procedu�re byly vzorky pou�zity k nitridaci ionty N +
2 pomoc�� zdroje po-

psan�eho v kapitole 7. Energie iont�u byla zvolena 50 eV p�ri proudov�e hustot�e p�ribli�zn�e
1� A cm 2. Iontov�a d�avka pot�rebn�a pro saturaci k�rem��ku je 4 � 1015 iont�u cm  2 ([33],
pro Si(100), energie 100 eV a v��ce), nebo 1� 1016 iont�u cm  2 ([35], pro Si(111), ener-
gie 20 25 eV). Doba nitridace pro n�a�s experiment byla zvolena 1 h, co�z odpov��d�a
d�avce p�ribli�zn�e 2 ; 25 � 1016 iont�u cm  2. Nitridace bla prov�ad�ena za pokojov�e tep-
loty. P�rehledov�e XPS spektrum vzorku po nitridaci je na obr�azku 9.2 a), detail
k�rem��kov�eho p��ku Si 2p je na obr�azku 9.2 b) 2. Z p�rehledov�eho spektra lze ur�cit prvky
p�r��tomn�e ve spektru, jsou to hlavn�e k�rem��k a n�asledkem nitrid ace dus��k. Proto�ze se
jedn�a o spektrum velmi �cist�eho vzorku, je kysl��kov�y p��k (O 1s) velmi m al�y a p��k
uhl��ku (C 1s) zanik�a v �sumu pozad�� spektra. Z obr�azku 9.2 b) je vid �et chemick�y
posuv p��ku Si 2p (proti p��ku �cist�eho k�rem��ku), kter�y byl p�r isouzen pr�av�e vazb�e Si-
N. Tento chemick�y posuv p��k�u byl stanovena na 2 ; 34 eV, jeho Gaussova polo�s���rka
na � 1; 5 eV. Tato hodnota je p�ribli�zn�e v souladu s hodnotou posuvu 2; 4  2; 7 eV
s polo�s���rkou 1 ; 9 eV uvedenou v [33]. D�ale chemick�y posuv souhlas�� i s vrstvou SiN
p�ripravenou term�aln�� nitridac�� za pomoci amoniaku - 2 ; 5 eV, polo�s���rka 1 ; 9 eV [33],
u vrstvy p�ripraven�e pomoc�� metody CVD byl zji�st�en posuv 3 eV [36].

Obr�azek 9.2: XPS spektrum tenk�e vrstvy SiN p�ripraven�e nitridac�� Si(111) 7� 7 ionty
N+

2 o energiiE = 50 eV: a) P�rehledov�e spektrum, b) P��k Si 2p.

Na n�ami p�ripraven�ych vzorc��ch bylo provedeno m�e�ren�� spekter p od v��ce �uhly
AR-XPS (viz. kapitola 6.1) a byla zji�st�ena z�avislost pom�er�u p��ku vazeb Si a Si-N
(obr�azek 9.3 a)). Zji�st�en�a z�avislost je p�ribli�zn�e exponenci�aln� �, z �ceho�z lze usoudit,
�ze nitrid na vzorku m�a opravdu charakter vrstvy 3.

Z nam�e�ren�ych spekter lze vypo�c��tat tlou�st 'ku vrstvy podle vztahu 6.2. Hodnoty
parametr�u � A a R byly pou�zity z [33] ( � A = 3 �10 9 nm =, R = 1; 16). Ve zm��n�en�ych

2XPS spektra v t�eto pr�aci jsou posunuty o p�ribli�zn�e 4 ; 5 eV sm�erem k ni�z�s��m energi��m jeliko�z
od hodnot vazebn�ych energi�� nen�� ode�ctena v�ystupn�� pr�ace spektrometru, kterou by bylo pot�reba
z��skat z kalibrace p�r��stroje.

3Pro p�resn�e ov�e�ren�� exponenci�aln�� z�avislosti by bylo pot�reba prov� est v��ce m�e�ren�� s men�s��m
krokem, k �cemu�z d��ky �casov�e n�aro�cnosti experimentu nedo�slo. Nicm�en�e m�e� ren�� topogra�e povrchu
AFM domn�enku o SiN ve form�e vrstvy potvrdilo.
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Obr�azek 9.3: a) Pom�er intenzit p��k�u Si-N a Si-Si, b) Graf v�ypo�ctu tlou�st'ky vrstvy
SiN.

studi��ch byly ov�sem vrstvy SiN vytvo�reny jin�ym zp�usobem 4, ne�z v t�eto pr�aci a mohou
tedy m��t rozd��ln�e parametry. Proto je nutno o vypo�cten�e tlou�st 'ce vrstvy uva�zovat
pouze jako o odhadu. Graf vypo�cten�e tlou�st'ky vrstev v z�avislosti na �uhlu m�e�ren��
XPS je vynesen na obr�azku 9.3. Pro 3 nejmen�s�� �uhly je vypo�c��tan�a hod nota p�ribli�zn�e
stejn�a, pro nejv�et�s�� �uhel se hodnota m��rn�e li�s��. To lze p�riso udit tomu, �ze vztah 6.2
ztr�ac�� pro v�et�s�� �uhly p�resnost. Z nam�e�ren�ych dat lze tvrd it, �ze tlou�st 'ka vrstvy vzorku
SiN je p�ribli�zn�e 8 � 2 nm.

Dal�s�� pl�anovan�y postup byl pokus se saturac�� povrchu Si dus��kem, kdy byl povrch
bombardov�an ionty a v kr�atk�ych intervalech bylo m�e�reno XPS a sledov�an postupn�y
n�ar�ust p��ku vazby Si-N. Tento experiment ov�sem nebyl �usp�e�sn�e doko n�cen, jeliko�z
b�ehem n�ekolika prvn��ch m�e�ren��ch nebyl pozorov�an p�redpokl �adan�y n�ar�ust p��ku SiN.
To mohlo b�yt zp�usobeno kontaminac�� povrchu b�ehem p�repravy mezi komorami,
p�r��padn�e jin�ymi nezn�am�ymi d�uvody. P�ri depozici iont�u po dlouhou dobu (3 h) v�sak
byl pozorov�an n�ar�ust p��ku oproti p�uvodn�� dob�e depozice (v iz. obr�azek 9.4), z �ceho�z
je mo�zno p�redpokl�adat, �ze povrch Si nebyl, navzdory p�uvodn�� m p�redpoklad�um,
dus��kem pln�e nasycen. Tlou�st'ka nasycen�e vrstvy je p�ribli�zn�e 1 ; 5 nm.

Jak ji�z bylo zm��n�eno, vrstvy nitridu k�rem��ku p�ripraven�e post upem popsan�ym
v�y�se jsou amorfn��, co�z se jev�� jako nev�yhoda nap�r��klad pro depozi ci vrstev GaN na
SiN vrstvu. Soub�e�zn�e s experimenty prov�ad�en�ymi v r�amci t�eto pr�ace byly Karol��nou
Idczak prov�ad�eny experimenty pro p�r��pravu krystalick�ych vrstev SiN. K dosa�zen��
krystalick�e struktury v�sak byla pot�reba vysok�a teplota substr� atu b�ehem depozice
(> 900� C), co�z m�elo neblah�y vliv na substr�at. Takto p�ripraven�y substr� at byl velmi
nerovn�y a pro lok�aln�� anodickou oxidaci prakticky nepou�zit eln�y.

4Term�aln�� nitridac�� a CVD metodou.
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Obr�azek 9.4: Si 2p p��k povrchu po dlouh�e depozici (povrch nasycen dus��kem).

9.2 Lok�aln�� anodick�a oxidace a p�r��prava �sablon

Dal�s�� �c�ast pr�ace byla zam�e�rena na p�r��pravu struktur pomo c�� mikroskopu AFM me-
todou lok�aln�� anodick�e oxidace. C��lem t�echto experiment�u by lo povrch SiN modi�ko-
vat tak, aby bylo p�ri n�asledn�e depozici dosa�zeno selektivn��ho r�ust u gallia (p�r��padn�e
gallium nitridu). Snahou ov�sem bylo i studium vlastnost�� vytv�a�ren�ych struktur v z�a-
vislosti na podm��nk�ach procesu oxidace SiN a porovnat chov�an��LAO struktur na
SiN se strukturami vytvo�ren�ymi na k�rem��kov�em substr�atu s nat ivn��m oxidem. Pro
tyto �u�cely byl po�zit mikroskop NTGRA od �rmy NT-MDT, pro oxidaci byly pou �zity
hroty typu DCP115 od stejn�eho v�yrobce.

Na substr�atu SiN a Si(111) s nativn��m oxidem byla studov�ana v�y�ska oxidov�ych
struktur v z�avislosti na nap�et�� p�rilo�zen�em na hrotu a na rychlo sti hrotu b�ehem
oxidace. Pole �car pou�zit�e pro studium z�avislosti v�y�sky oxidu na p�rilo�zen��m nap�et�� a
na rychlosti hrotu je zobrazeno na obr�azku 9.5.

Z�avislosti v�y�sky �car na nap�et�� pro vrstvu SiN a SiO 2 jsou vyneseny do graf�u na
obr�azku 9.6.

Velikost oxidov�ych �car v z�avislosti na nap�et�� pro k�rem��kov�y povrch by m�ela b�yt
line�arn�� [37]. Z obr�azku 9.6 lze �r��ci, �ze nam�e�ren�a data li ne�arn�� z�avislosti p�ribli�zn�e
odpov��daj��. N�ami zm�e�ren�a z�avislost je rovn�e�z v souladu s po dobn�ym m�e�ren��m na
vrstv�e SiN uveden�ym v literatu�re [22]. Pokud zm�e�ren�e body pr olo�z��me p�r��mkou (viz.
obr�azek 9.7), tak pr�use�c��k t�eto p�r��mky s osou x (nap�et��) ud�av�a nejmen�s�� hodnotu
nap�et��, p�ri kter�em doch�az�� k oxidaci, tzv. prahov�e nap�et� �. Hodnoty vypo�c��tan�ych
prahov�ych nap�et�� jsou zn�azorn�eny v tabulce 9.1.

V�y�ska oxid�u v z�avislosti na rychlosti hrotu je zn�azorn�ena na obr �azku 9.8.

5Diamantem povlakovan�y vodiv�y hrot
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Obr�azek 9.5: a) Pole �car oxidovan�ych pod r�uzn�ym nap�et��m, r ychlost hrotu 1� m s 1,
b) pole �car oxidovan�ych p�ri r�uzn�ych rychlostech hrotu.

Obr�azek 9.6: Z�avislost v�y�sky oxidu na nap�et�� pro a) SiN vrstvu, b) Si s nativn��m
SiO2.

P�revr�acen�a hodnota v�y�sky oxidu je p�r��mo �um�ern�a logarit mu rychlosti hrotu
b�ehem oxidace [37]. Tato z�avislost je vynesena na obr�azku 9.9 a pro rychlost 10� m s 1

prolo�zena. Z tohoto obr�azku je vid�et, �ze teoretick�a z�avislost p�r ibli�zn�e souhlas�� s nam�e�ren�ymi
daty.

Na oxidaci maj�� ov�sem vliv i dal�s�� parametry, jako nap�r��klad atmosf�erick�a vlh-
kost. Oxidace na r�uzn�ych vzorc��ch byly prov�ad�eny stejn�y den hned po sob�e, aby
bylo zamezeno ovliv�nov�an�� v�ysledk�u experimentu zm�enami vzdu�sn�e vlhkosti. Hod-
nota relativn�� vzdu�sn�e vlhkosti v laborato�ri p�ri oxidaci by la p�ribli�zn�e kolem 50 %.

V�yznamn�y vliv na v�y�sku oxid�u by mohlo m��t i opot�reben�� hr otu b�ehem oxidace.
Pokud dojde ke ztupen�� hrotu, elektrick�e pole mezi hrotem a vzorkem se sn���z�� a
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Obr�azek 9.7: Line�arn�� prolo�zen�� z�avislosti v�y�sky na nap�et�� .

SiN SiO 2

Rychlost (� m=s) 1 5 10 1 5 10
Prahov�e nap�et�� (-V) 2; 9 4; 2 4; 7 4; 4 4; 3 4; 8

Tabulka 9.1: Tabulka vypo�c��tan�ych prahov�ych nap�et�� p ro SiN a SiO2.

Obr�azek 9.8: Z�avislost v�y�sky oxidu na rychlosti hrotu p�ri oxid aci pro a) SiN vrstvu,
b) Si s nativn��m SiO2 pr r�uzn�a nap�et��.

to v�yznamn�e ovlivn�� v�y�sku oxidovan�ych struktur. To by mo hla b�yt p�r���cinou skoku
velikosti prahov�eho nap�et�� pro rychlosti 1 a 5 � m s 1 pro SiN (tabulka 9.1). V�et�s��
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Obr�azek 9.9: Z�avislost p�revr�acen�e hodnoty v�y�sky oxidu na loga ritmu rychlosti pro
a) SiN vrstvu b) Si s nativn��m SiO2.

v�y�sky oxid�u pro rychlost 8 � m s 1 ne�z pro 9� m s 1 u SiO2 by mohly b�yt zp�usobeny
tak�e opot�reben��m hrotu a to naopak jeho n�ahodn�ym zost�ren��m. Pro vylou�cen�� nebo
potvrzen�� t�echto domn�enek by bylo pot�reba pou�zit�y hrot p�red a po ka�zd�em m�e�ren��
zm�e�rit pomoc�� elektronov�eho mikroskopu, co�z z �casov�ych d�uv od�u provedeno nebylo.
Pro potvrzen�� nam�e�ren�ych z�avislost�� by bylo nutn�e uveden�a m� e�ren�� zopakovat. Je-
liko�z zkoum�an�� pr�ub�ehu lok�aln�� anodick�e oxidace nebyl o hlavn��m �ukolem t�eto pr�ace
a metoda LAO m�ela b�yt jen n�astroj pro tvorbu struktur, uveden�e exper imenty
opakov�any nebyly. Nebylo tak spolehliv�e prok�az�ano zmen�sen�� hodnoty prahov�eho
nap�et�� a v�et�s�� v�y�ska oxidov�ych struktur, jak se ukazuje nap� r��klad v [22], kde je
ov�sem substr�atem krystalick�a SiN vrstva o tlou�st 'ce 2; 5 nm. Je mo�zn�e, �ze u mal�ych
tlou�st�ek SiN vrstev se efekty podporuj��c�� proces oxidace pravd�epodobn�e neproje-
vuj�� (tj. sni�zov�an�� vznikaj��c��ho prostorov�eho n�aboje d�� ky reakci dus��kov�ych iont�u
s nabit�ymi defekty na rozhran�� oxidu a nitridu [38]).

Lept�an�� oxidov�ych struktur

Jak bylo ji�z zm��n�eno d�r��ve (kapitola 5) je mo�zn�e pomoc�� kysel iny 
uorovod��kov�e
(HF) vyleptat oxidov�e struktury vytvo�ren�e pomoc�� LAO a p�rit om zachovat vrstvu
SiN. V t�eto pr�aci bylo prov�ad�eno lept�an�� ve 2 % roztoku HF po dob u 30 s. Po lept�an��
bylo provedeno m�e�ren�� XPS pro kontrolu vrstvy SiN. V p�r��pad�e v zorku z obr�azku
9.10 byla p�r��tomnost vrstvy potvrzena, a�ckoliv tlou�st 'ka vrstvy vypo�c��tan�a podle
vztahu 6.2 se zmen�sila p�riblo�zn�e o 20 %.

Z�avislosti v�y�sky oxid�u a hloubky d�er na nap�et�� jsou zobrazeny na o br�azku 9.11.
Pom�er v�y�sky oxid�u ku hloubce d�er je vynesen do grafu na obr�azku 9.1 2. Z grafu je
z�rejm�e, �ze pom�er z�ust�av�a p�ribli�zn�e konstantn�� pro nap�et �� 7  10 V. Z hodnot grafu
vypl�yv�a, �ze v�y�ska oxidu je pro tato nap�et�� v�et�s�� ne�z jeho hloubka. Pro hodnotu 6 V
je pom�er pro v�sechny m�e�ren�e rychlosti znateln�e men�s��. To by mo hlo znamenat �ze
oxid v��ce roste do hloubky ne�z do v�y�sky. Nam�e�ren�e hodnoty v �y�sek a hloubek pro

31



Obr�azek 9.10: Oxidov�e �c�ary a) p�red lept�an��m, b) po lept�an� �.

Obr�azek 9.11: Z�avislost a) v�y�sky oxid�u na nap�et�� pro r�uzn�e r ychlosti, b) hloubky
d�er po odlept�an�� na nap�et�� pro r�uzn�e rychlosti.

men�s�� nap�et�� mohou b�yt ov�sem zkresleny z d�uvodu obt���zn�eho m� e�ren�� mal�ych ver-
tik�aln��ch rozm�er�u. Hloubky oxid�u jsou tak�e ovlivn�eny odstr an�en��m �c�asti SiN vrstvy
p�ri lept�an��.

Jako alternativa k odstran�en�� oxidov�ych struktur byla vyzkou� seno jejich odpa�ren��
�z��h�an��m vzorku za vysok�e teploty ve vakuu. P�ri �z��h�an�� na teplotu � 800� C po dobu
dvou hodin ov�sem nepro�sly oxidov�e struktury �z�adnou znatelnou zm�enou. Teplota
vzorku b�ehem depozice byla kontrolovan�a pomoc�� optick�eho emisn��ho pyrometru.
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Obr�azek 9.12: Pom�er v�y�sky oxid�u ku hloubce d�er v z�avislosti na n ap�et�� pro r�uzn�e
rychlosti.

9.3 Depozice gallia a gallium nitridu

V r�amci t�eto pr�ace byly provedeny depozice vrstev gallium nitridu a depozice sa-
motn�eho gallia. Byla pl�anov�ana tvorba krystal�u GaN postnitr idac�� galliov�ych ostr�uv-
k�u ionty N +

2 .

9.3.1 Depozice vrstev Gallium nitridu

Vrstvy Gallium nitridu byly deponov�any pomoc�� iontov�e-atom� arn��ho zdroje po-
psan�eho v kapitole 7 v iontov�e atom�arn��m-re�zimu. Na obr�azku 9.13 a) je p�rehledov�e
XPS spektrum GaN vrstvy o tlou�st'ce 2 nm deponovan�e za 300� C na substr�atu SiN.
Obr�azek 9.13 b) ukazuje na�tovan�e spektrum galliov�eho p��ku Ga 2p3=2. Procentu�aln��
zastoupen�� vazeb vypo�c��tan�e z plochy na�tovan�ych p��k�u je 9 6 % pro vazbu Ga-N a
4 % pro vazbu Ga-Ga.

D�ale byla provedena depozice vrstvy GaN za 300� C na substr�at SiN s oxi-
dovan�ymi strukturami p�ripraven�ych metodou LAO. Na obr�azku 9 .14 je vzorek s oxido-
van�ymi strukturami na SiN p�red a po depozici 2 nm vrstvy GaN.

Obr�azek 9.15 ukazuje detail morfologie oxidovan�ych struktur po depozici GaN
vrstvy m�e�ren�y pomoc�� AFM. P�ri depozici GaN vrstev nebyl pozorov�an �z� adn�y sklon
k selektivn��mu r�ustu vrstvy a pou�zit�y SiN substr�at i oxidovan�e struktury jsou
amorfn��, co�z by tak�e mohlo negativn�e ovlivnit kvalitu depon ovan�e vrstvy. Z t�echto
d�uvod�u dal�s�� podobn�e experimenty provedeny nebyly.
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Obr�azek 9.13: XPS spektrum galliov�eho p��ku vrstvy GaN na substr�atu SiN: a)
p�rehledov�e spektrum, b) Na�tovan�y p��k Ga 2p 3=2.

Obr�azek 9.14: Oxidov�e struktury p�ripraven�e pomoc�� LAO na S iN substr�atu a) p�red
depozic�� (kontaktn�� re�zim AFM), b) po depozici GaN vrstvy (bezkon-
taktn�� re�zim AFM).

9.3.2 Depozice Gallia na SiN substr�aty modi�kovan�e po-
moc�� LAO

Dal�s�� experimenty se t�ykaly depozice Gallia na leptan�e substr�aty SiN modi�kovan�e
metodou LAO. Z�am�erem bylo pou�z��t p�r��padn�y rozd��ln�y koe� cient ulp�en�� mezi vrst-
vou SiN a k�rem��kem (d��ry vznikl�e odlept�an��m oxidu). Sch�em a postupu je zn�azorn�eno
na obr�azku 9.1. Selektivn��ho r�ustu gallia a kobaltu na k�rem�� kov�em substr�atu mo-
di�kovan�em pomoc�� lok�aln�� anodick�e oxidace bylo dosa�zeno v pr�aci [18]. Zde byly
oxidov�e struktury vytvo�reny na k�rem��kov�y substr�at pasivov an�y vod��kem (nativn��
oxid odlept�an HF). Gallium bylo deponov�ano za zv�y�sen�e teploty substr�atu (300 � C),
kdy koe�cient ulp�en�� na SiO 2 (oxidovan�e struktury) je oproti Si velmi mal�y. Takto
bylo dosa�zeno r�ustu gallia pouze na oblastech �cist�eho k�rem��ku. V�yhoda na�s�� me-
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Obr�azek 9.15: Detail oxidov�e struktury s nadeponovanou vrstvouGaN.

tody spo�c��v�a v mo�znosti vystaven�� SiN substr�atu modi�kovan� eho LAO na vzduchu
po prakticky neomezen�e dlouhou dobu, naproti substr�atu z [18], kdy bylo nutn�e
vzorek uv�est do UHV bezprost�redn�e metod�e LAO. Podobn�eho efektu byla snaha
dos�ahnout v n�asleduj��c��ch experimentech p�ri depozici za zv�y�sen�e t eploty, a�ckoli tep-
lotn�� z�avislost koe�cientu ulp�en�� gallia na SiN zn�ama nebyla. Na t vorbu uspo�r�adan�ych
struktur pozitivn�e p�usob�� i zv�y�sen�a teplota b�ehem depozice, kter�a podporuje schop-
nost povrchov�e difuze deponovan�ych atom�u. Ty se mohou p�ri sv�em pohybu po po-
vrchu zachyt�avat v p�ripraven�ych struktur�ach slou�z��c��c h jako nuklea�cn�� m��sta. Pro
�u�cely depozice byly na SiN substr�atech vytvo�reny oxidov�e struktu ry v podob�e pol��
�ctverc�u a te�cek r�uzn�e velikosti. Velikost nap�et�� pou�zit�eho p�r i oxidaci bylo  9 V,
rychlost hrotu 4� m s 1.

Gallium se na p�ripraven�e vzorky poda�rilo �usp�e�sn�e nadeponov at celkem ve dvou
p�r��padech. Odleptan�e vzorky byly p�red depozic�� �z��h�any v UHV podm��nk�ach na tep-
lotu p�ribli�zn�e 600 � C po 1 h, aby do�slo k desorpci vod��ku z povrchu nav�azan�eho na
vzorek b�ehem lept�an��. Po odlept�an�� struktur z prvn��ho vzorku ( 2 % HF, 30 s) na
n�em nebyla nam�e�rena �z�adn�a SiN vrstva. Pravd�epodobn�e do�slo k jej��mu odstran�en��
b�ehem lept�an�� a n�asledn�eho �z��h�an��. Pot�e bylo na vzorek nad eponov�ano gallium p�ri
teplot�e substr�atu 300 � C (doba depozice 1; 5 h p�ri rychlosti depozice 1 ML za 7 mi-
nut). Vzorek byl pokryt galliem po cel�em sv�em povrchu. Na obr�azku 9.16je m�e�ren�a
morfologie m��sta vzorku bez LAO struktur pomoc�� AFM v bezkontaktn�� m re�zimu.

Na obr�azku 9.17 jsou zobrazena m��sta, kter�a byla modi�kov�ana lok�aln�� anodickou
oxidac�� p�red a po odlept�an�� a depozici gallia. Z obr�azku 9.17 b) je vid�et obsazen�� od-
leptan�ych d�er galliov�ymi ostr�uvky. V t�echto oblastech byly Ga ostr�uvky uspo�r�ad�any
ve vyleptan�ych d��r�ach. Na obr�azku 9.18 je detail oblasti s uspo�r�adan�ymi ostr�uvky
po�r��zen�y pomoc�� AFM vyzna�cen�e na obr�azku 9.17 b��l�ym r�ame� ckem.

P�ri p�r��prav�e dal�s��ho vzorku ji�z byla nam�e�rena vrstva S iN i po lept�an�� v 2 %
HF, jej�� v�y�ska vypo�c��tan�a podle vztahu 6.2 se zmen�sila o p�ribli �zn�e 40 %. Mno�zstv��
nadeponovan�eho gallia bylo stejn�e jako v p�redchoz��m p�r��pad�e, teplota substr�atu p�ri
depozice byla op�et 300� C. Na obr�azku 9.19 je zobrazen tento vzorek p�red a po
depozici.
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Obr�azek 9.16: Obr�azek n�ahodn�e rozm��st�en�ych Ga ostr�uvk�u v m� �st�e bez LAO struk-
tur na vzorku bez vrstvy SiN (bezkontaktn�� m�od).

Obr�azek 9.17: Vzorek s oxidovan�ymi strukturami a) p�red (kontaktn�� re�zim), b) po
odlept�an�� a po depozici Gallia (bezkontaktn�� re�zim). B��l�ym r� ame�ckem
jsou ozna�cena odpov��daj��c�� si m��sta.

Obr�azek 9.20 ukazuje dal�s�� oblasti vzorku. I v tomto p�r��pad�e jsou galliov�e ostr�uvky
rozm��st�eny po cel�em vzorku. Z obr�azk�u je mo�zn�e pozorovat, �ze v obl astech vy-
leptan�ych d�er m�a Ga pravd�epodobn�e v�et�s�� difuzn�� d�elku ne� z na oblastech mimo.
Proto se mohou v d��r�ach tvo�rit v�et�s�� ostr�uvky ne�z mimo ty to oblasti. Obr�azky
9.20 a) a b) jsou zkresleny konvoluc�� hrotu a vzorku, obr�azek c) byl sn��m�an jin�ym
hrotem, kter�y u�z konvoluci nevykazoval. Velikost ostr�uvku mimo v yleptan�e d��ry je
v later�aln��m sm�eru p�ribli�zn�e 100 nm, na v�y�sku p�ribli�zn� e 25 nm. Rozm�ery ostr�uvk�u
v leptan�ych d��r�ach z�avis�� na rozm�erech d��ry. Atomy gallia mohou po vyleptan�e
oblasti dob�re difundovat a tvo�rit tak jeden velk�y ostr�uvek tvo�r en�y z materi�alu
kter�y do oblasti d��ry dopadl. Pro nejv�et�s�� rozm�ery d��ry (800 � 800 nm2) se later�aln��
rozm�er ostr�uvku pohybuje kolem 300 nm a v�y�ska ostr�uvku kolem 90 n m. V d��r�ach o
rozm�erech 500� 500 nm2 je later�aln�� rozm�er Ga ostr�uvk�u p�ribli�zn�e 200 nm a jejich
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Obr�azek 9.18: Detail m��sta vzorku modi�kovan�eho lok�aln�� ano dickou oxidac��,
uspo�r�adan�e Ga ostr�uvky se nach�az�� ve vyleptan�ych d��r�ac h (bezkon-
taktn�� m�od).

Obr�azek 9.19: Vzorek s oxidovan�ymi strukturami a) p�red (kontaktn�� re�zim), b) ob-
last vyzna�cena b��l�ym �ctvercem po odlept�an�� a po depozici gallia (vzo -
rek s SiN vrstvou i po odlept�an��, bezkontaktn�� re�zim).

v�y�ska 60 nm. Pro nejmen�s�� d��ry (300 � 300 nm2) je later�aln�� rozm�er p�ribli�zn�e 150 nm
a v�y�ska ostr�uvku 45 nm. Tyto �udaje (p�redev�s��m later�aln�� r ozm�er) jsou v�sak zat���zeny
chybou zp�usobenou ji�z zmi�novanou konvoluc��. Pro stanoven�� vyp ov��daj��c�� z�avislosti
rozm�erech ostr�uvk�u na velikosti vyleptan�ych oblast�� nebylo k di spozici dostatek dat
z experimentu.

D�ale byly provedeny experimenty s depozic�� za Ga na substr�at Si(111) modi�-
kovan�y metodou LAO za 300� C i za vy�s�s�� teploty. Tyto experimenty v�sak skon�cily
ne�usp�echem p�redev�s��m z technick�ych d�uvod�u. Probl�emem bylo �upln�e odstran�en��
vrstvy SiN p�ri lept�an�� v HF, kter�e nast�avalo skoro v polovin�e p �r��pad�u. Pro dal�s��
experimenty byla proto pro lept�an�� oxidov�ych struktur zvolena m��sto 2 % pouze 1 %

37



Obr�azek 9.20: Vzorek s nadeponovan�ym galliem (vzorek s SiN vrstvou i po od-
lept�an��) a), b) obr�azek zkreslen konvoluc�� hrotu a vzorku, c) jin�y
hrot - bez konvoluce (bezkontaktn�� re�zim).

kyselina, jak je tomu i v literatu�re [22]. T��m se sn���z�� rychlost l ept�an�� vrstvy SiN. Na
vrstv�e by tak nemuselo doch�azet ke vzniku nerovnost�� zp�usoben�ych lept�an��m, co�z by
mohlo p�r��padn�e omezit r�ust ostr�uvk�u i mimo vyleptan�e d��r y. Dal�s��m probl�emem p�ri
depozici byla kontrola teploty �z��h�an�� vzorku, jeliko�z pro tepl oty < 500� C je m�e�ren��
optick�ym emisn��m pyrometrem nep�resn�e.

Dal�s�� postup experiment�u bude zam�e�ren na dosa�zen�� r�ustu galli a p�rev�a�zn�e ve
vyleptan�ych oblastech a n�asledn�e p�rem�en�e galliov�ych ostr�u vk�u na krystalky gallium
nitridu pomoc�� metody postnitridace n��zkoenergiov�ymi ionty m olekul�arn��ho dus��ku
N+

2 . Pokud by bylo p�ri dal�s��ch experimentech dosa�zeno po�zadovan�eho selektivn��ho
r�ustu Gallia p�rev�a�zn�e ve vyleptan�ych oblastech, byly by p�ri dal�s��m postupu tyto
ostr�uvky p�rem�en�eny na krystalky gallium nitridu. Pomoc�� di frakce pomal�ych elek-
tron�u (LEED) m�u�ze b�yt studov�ana krystalov�a struktura t�echt o struktur. Na takto
�usp�e�sn�e p�ripraven�ych vzorc��ch budou m�e�reny fotolumini scen�cn�� vlastnosti.
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10 Z �AV �ER

Tato pr�ace se zab�yvala studiem r�ustu vrstev gallium nitridu na subst r�atech SiN. Sna-
hou bylo dosa�zen�� selektivn��ho r�ustu na substr�atech modi�kovan� ych pomoc�� lok�aln��
anodick�e oxidace. V teoretick�e �c�asti jsou rozebr�any vlastnosti gallium nitridu, b�e�zn�e
pou�z��van�e techniky jeho v�yroby a pou�z��van�e substr�aty (k apitola 2), d�ale je pops�ana
metoda molekul�arn�� svazkov�e epitaxe (kapitola 3) a mechanizmy r�ustu tenk�ych vrs-
tev (kapitola 4). �Ctvrt�a kapitola se zab�yv�a mikroskopi�� atom�arn��ch sil a meto dou
lok�aln�� anodick�e oxidace. Rentgenovou fotoelektronovou spektroskopii popisuje ka-
pitola 5, princip fungov�an�� pou�z��van�eho iontov�e-atom�ar n��ho zdroje je pops�an v kapi-
tole 6. Teoretick�y popis nitridace k�rem��kov�ych substr�at�u d us��kov�ymi ionty obsahuje
kapitola 7.

V�ysledky experiment�u proveden�ych v r�amci t�eto pr�ace jsou zpracov�an y ve t�rech
podkapitol�ach kapitoly 8. Prvn�� �c�ast experiment�u byla zam�e� rena na depozici vrstev
SiN pomoc�� nitridace k�rem��kov�eho substr�atu ionty molekul�a rn��ho dus��ku N +

2 . Tyto
vrstvy byly analyzov�any pomoc�� metody XPS a byla nalezena poloha p��ku vazby
Si-N. Pomoc�� v�ypo�ctu popsan�eho v kapitole 6 byla odhadnuta takto deponovan�ych
vrstev na � 1 nm. D�ale bylo zji�st�eno �ze pou�z��van�a iontov�a d�avka nebyl a dosta�cuj��c��
a tak p�ri depozici nedoch�azelo k saturaci povrchu dus��kem.

V druh�e �c�asti kapitoly 8 jsou v�ysledky experiment�u pro vytv�a�ren �� substr�at�u
pro selektivn�� r�ust pomoc�� lok�aln�� anodick�e oxidace. Nejd�r�� ve je porovn�av�ana v�y�ska
vznikl�ych oxid�u na substr�atech SiN a Si s nativn�� vrstvou SiO 2 na p�rilo�zen�em nap�et��
a na rychlosti hrotu b�ehem oxidace. V�ysledky m�e�ren�� p�ribli�zn� e souhlas�� s teori��
pro lok�aln�� anodickou oxidaci k�rem��ku. Pot�e je ur�ceno prah ov�e nap�et�� oxidace.
Rozd��l mezi studovan�ymi substr�aty pro LAO nelze z v�ysledk�u jednozna�cn�e ur�cit.
V�ysledky mohou b�yt ovlivn�eny faktory, kter�e p�ri prov�ad�en� ych experimentech nebyly
kontrolov�any, jako jsou nap�r��klad po�skozen�� hrotu, atmosferic k�a vlhkost, n�ahodn�e
zne�ci�st�en�� vzorku, a jin�e. D�ale byly provedeny experimenty s lept�a n��m oxidov�ych
struktur na SiN.

Ve t�ret�� �c�asti jsou popisov�any experimenty s depozic�� GaN a Ga. P�ri d epozici
vrstev GaN na SiN substr�at s oxidov�ymi strukturami nebyl pozorov�an �z�adn�y sklon
k selektivn��mu r�ustu. z tohoto d�uvodu a z d�uvodu amorfn�� pova hy vrstvy SiN bylo
od t�echto experiment�u upu�st�eno. D�ale byly prov�ad�eny experimen ty s depozic�� gallia
za zv�y�sen�e teploty na substr�at s vyleptan�ymi d��rami. Takov�e v zorky byly p�ripraveny
celkem dva. P�ri lept�an�� prvn��ho vzorku byla odstran�ena i vrstva SiN a povrch byl
pokryt galliem cel�y. Nicm�en�e po depozici bylo vid�et uspo�r�adan�� g alliov�ych ostr�uvk�u
v oblastech s vyleptan�ymi d��rami. Druh�y vzorek byl i po odlept�a n�� pokryt vrstvou
SiN a po depozici bylo pozorov�ano uspo�r�ad�an�� relativn�e velk�ych Ga ostr�uvk�u v
p�ripraven�ych d��r�ach. Galliem byla op�et pokryta cel�a plocha vzorku, v oblasti mimo
d��ry byly v�sak Ga ostr�uvky mnohem men�s�� a bl��zko u sebe.

Dal�s�� mo�zn�y postup v experimentech je depozice gallia za vy�s�s�� teploty, kdy
by mohla b�yt nalezena teplota, p�ri kter�e by se gallium usazovalo pouze v leptan�ych
d��r�ach. Po dosa�zen�� selektivn��ho r�ustu Ga ostr�uvk�u je mo�zn�e t yto ostr�uvky p�rem�enit
na krystalky GaN pomoc�� metody post-nitridace dus��kov�ymi iont y. Takto p�ripraven�e
struktury by mohly slou�zit k m�e�ren�� fotoluminiscen�cn��ch vlastn ost�� gallium nitri-
dov�ych krystal�u.
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