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ABSTRAKT

Tato bakala¥ska prace je zaméfena na selektivni rist gallia (Ga) a nitridu gallia (GaN).
V teoretické &asti je struéné popsan rlst ultratenkych vrstev s ohledem na GaN a tech-
niky jeho pf¥ipravy. Expetimentdini ¢ast se zabyva depozicemi Ga a GaN na kfemikovy
substrat Si(111). Substrat s nativni vrstvou oxidu kfemicitého (SiOy) byl modifikovan
fokusovanym iontovym svazkem (FIB). GaN bylo deponovano sekven&n& uZitim procesu
postnitridace. Vzorky byly studovany mikroskopem atomarnich sil (AFM), rentgenovou
fotoelektronovou spektroskopii (XPS) a rastrovacim elektronovym mikroskopem (SEM).

KLICOVA SLOVA

Ga, GaN, selektivni rist, sekvenéni depozice, postnitridace, FIB, iontové - atomarni zdroj,
efuzni cela, XPS.

ABSTRACT

This bachelor's thesis deals with the selective growth of gallium (Ga) and gallium nit-
ride (GaN). In theoretical part, there is a brief description of growth of ultrathin films
with respect to GaN and their manufacturing. Experimental part is aimed to the depo-
sition of Ga and GaN on silicon substrates Si(111). Substrates with the native silicon
dioxide layer (SiO2) were modified by focused ion beam (FIB). GaN was deposited by
pulsed deposition followed by postnitridation. Prepared samples were studied by atomic
force microscope (AFM), X-ray photoelectron spectroscopy (XPS) and scanning electron
microscope (SEM).

KEYWORDS

Ga, GaN, selective growth, pulse deposition, postnitridation, FIB, ion-atomic source,
effusion cell, XPS.
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UVOD

Gallium nitrid (GaN) nachdz{ v dnesni dobé mnoho praktickych aplikaci v polo-
vodicovém prumyslu, zejména v optoelektronice. Vyuzivda se k vyrobé LED
(light-emitting diod) diod s kratsi vlnovou délkou a modrych laserovych diod [1-3].
GaN LED diody vynikaji svou kompaktnosti a dlouhou zivotnosti, proto se uplatinuji
pii ¢teni zdznamovych médii [4].

Tato bakalarska prace se zaméruje na selektivni rust Ga a GaN vrstev. Prvni ka-
pitola je vénovana rustu ultratenkych vrstev se zamérenim na molekularni svazkovou
epitaxi. Druha kapitola se zabyva vlastnostmi GaN, technikami ptipravy GaN vrstev
a substraty, které se pro rust GaN vrstev pouzivaji. V dalsi kapitole jsou rozebrany
metody pripravy a analyzy povrchu a ultratenkych vrstev uzité v experimentalni
casti této bakalarské prace. Jedna se o fokusovany iontovy svazek, rastrovaci elek-
tronovy mikroskop, je nastinéna funkcnost efizni cely, iontové - atoméarniho zdroje
a Faradayovy sondy. Kapitola se dale zabyva metodou rentgenové fotoelektronové
spektroskopie a mikroskopif atomérnich sil. Ctvrta kapitola se zaméFuje na pifpravu
vhodnych substratu pro selektivni rust Ga a GaN vrstev a provedeni série depozic
Ga a GaN na pripravené substraty.

Tyto depozice Ga a GaN jsou realizovéany na kiemikovy substrat Si(111) s na-
tivni vrstvou oxidu kiemicitého (SiOy). Na substratu jsou fokusovanym iontovym
svazkem vytvoreny struktury vhodné pro selektivni rust Ga a GaN. Experimentalné
je studovana depozice Ga a GaN struktur. GaN struktury jsou ziskavany postnitri-
daci Ga ostruvkiu ionty N o energii 50 eV. Poctem sekvenci je mozno ménit velikost
GaN krystalt a dalsi vlastnosti nadeponované vrstvy. Shrnuti vysledku préce je

uvedeno v zaveéru.






1 RUST ULTRATENKYCH VRSTEV

1.1 Procesy na povrchu

Pod pojmem ultratenké vrstva se rozumi vrstva, jejiz tloustka je mensi nez 10 nm.
Ultratenké vrstvy muzeme ziskat depozici atomt nebo molekul na povrch substratu,
kde podléhaji mnoha fyzikalnim a chemickym déjum. Povrchové déje jsou znacné
zévislé na parametrech depozice (druh deponovaného atomu, povrch substratu,
teplota substratu, tlak v depozitni komote atd.). Nékolik vybranych procesu je
znazornéno na obr.[I.1} Dopadajici atom se muze od povrchu substrdtu odrazit
nebo se adsorpovat. Ve druhém piipadé muze byt atom ptichycen k povrchu che-
mickou vazbou (chemisorpce) nebo van der Waalsovou silou (fyzisorpee). V piipadé
fyzisorpce se jednd o metastabilni stav, atom difundujici po povrchu hleda misto
s globalnim minimem energie. Béhem procesu diftiize po povrchu se mohou atomy
shlukovat a vytvaret klastryE] (proces nukleace). Tyto klastry i samostatné atomy se
prednostné uchycuji na uré¢itych nerovnostech (atomérni schody, defekty povrchu).
Pii dodédni dostatecné energie atomu muze atom povrch opustit (desorpovat). Proces
adsorpce a desorpce je charakterizovan koeficientem ulpéni (sticking coefficient)

N,
4 (1.1)
Ndop

S =
kde N,q je pocet adsorpovanych ¢astic a Nqop, je celkovy pocet dopadajicich ¢astic.

Adsorpce Desorpce

O O

P#ilnuti ke schodu Interdifize Nukleace

N

Povrchova diftze

Obr. 1.1: Schéma povrchovych procesu prevladajicich pti depozici.

Pri adsorpci atomu na substrat muze dochazet ke zdrsnovani povrchu tvorbou
ostruvku (coarsening). Tento proces se déli na dva mddy, srustéani (coalescence)
a Ostwaldovo zrani (ripening) [5]. Srustani probihd za nerovnovaznych podminek,
kdy se nezachovava hmotnost soustavy. Jedna se o proces, pfi némz klastry mi-

gruji po povrchu substratu. Pii kontaktu dvou ostruvku je vytvoren vétsi klastr, pti

!Seskupeni atomt na povrchu, které je stabilni a energeticky vyhodné.



zvetsujict se velikosti ostruvku se jejich pohyb po povrchu snizuje. Ostwaldovo zrani
se vyznacuje konstantni hmotnosti soustavy. Malé ostruvky migruji po povrchu a ve
snaze minimalizovat povrchovou energii dochazi ke spojovani ostruvku v ostruvky
vétsi. Podminka tvorby vétsich ostruvku je dana Kelvinovou rovnici

] p 29

(1.2)

po  RTry’
kde p je okolni tlak, py je tlak nasycenych par materidlu nanasené¢ho na substrat,
7 je povrchovd energie, V4, je moldrni objem, R = 8,31 J-K~!-mol™! je univerzalni
plynova konstanta, 1" je izotermicka absolutni teplota a r,, je sttedni polomér kiivosti
ostruvku [6]. Tlak nasycenych par tedy zavisi na kiivosti povrchu. Se zvySujicim
se polomérem krivosti ostruvku roste i tlak nasycenych par nandseného materidlu,
takze se atomy z velkych klastri témér neoddéluji. Ostruvky s mensim polomérem
jsou nestabilni, tudiz atomy migruji po povrchu a po zachyceni na vétsim ostruvku

zde s velkou pravdépodobnosti setrvaji.

1.2 Epitaxni rust

Epitaxe je proces, pfi némz na krystalickém substratu dochazi k rustu vrstvy
s krystalovou strukturou. Epitaxni rust rozdélujeme na dvé hlavni skupiny: homo-
epitaxni a heteroepitaxni [7]. Pfi homoepitaxnim rustu je chemické slozeni vrstvy
shodné se substratem (napi. Si-Si). Pii takovém ristu vznikd malo dislokacf] a
vrstva je velmi kvalitni. Jestlize chemické slozeni rostouci vrstvy a substratu je
odligné, jednd se o tzv. heteroepitaxni rust (napf. rust nitridu gallia GaN na safiru
Al,O3). Tato metoda se vyuzivd mimo jiné k vyrobé polovodicu, zejména v opto-
elektronice.

U heteroepitaxniho rustu mohou byt mtizkové parametry jednotlivych latek
odlisné, ¢imz se hustota dislokaci zna¢né zvysuje. Heteroepitaxni rust rozdélujeme
do t#f skupin: souhlasny, napnuty a relaxovany. Souhlasny (matched) heteroepitaxni
rust (obr.[I.2h) nastdvd tehdy, kdyz jsou mifzkové parametry vrstvy a substrdtu
totozné nebo velmi podobn(ﬂ. Jestlize se miizkové parametry neshoduji, muze na-
stat heteroepitaxni rist s vnitinim pnutim (strained) (obr.[1.2p), kdy dojde ke zméné
miizkovych parametru vrstvy a tedy k pnuti mezi atomy a vrstvami. P¥i neshodnych
miizkovych parametrech je také mozny relaxovany heteroepitaxni rust (relazed)
(obr.), kdy se miizkové parametry deponovaného materidlu nezméni, avSak

pnuti ve vrstvé je kompenzovano vznikem dislokaci.

2Jednd se o ¢arovou poruchu krystalové mifzky.
3Miizkové parametry se lisi fddové o desetiny procenta.



Vrstva

Substrat

(a) (b) ()

Obr. 1.2: Schéma heteroepitaxniho rustu: (a) souhlasny; (b) napnuty; (c) relaxovany;

adaptovéano z [7].

1.3 Riuistové mody

Riust ultratenkych vrstev muze probihat ve tfech rustovych mddech rozdélenych
podle vzniku a vyvoje nuklea¢nich zarodku [5]. Prvni méd je tzv. ostrivkovy rist
(Volmeruv - Weberuv méd). V tomto rustovém médu jsou deponované atomy navza-
jem pritahovéany silou, ktera je znacné vétsi nez pritazliva sila k povrchu substratu.
Na povrchu substratu se tvoii ostruvky, které se postupné zvétsuji. Ostruvkovy
rust je schématicky zndzornén na obr.[I.3h pro ruznd pokryti 6 v jednotkach mono-
vrstev (ML - Monolayer). V opatném pripadé, kdy deponované atomy jsou silnéji
vézany k substratu nez samy mezi sebou, nastava tzv. rust vrstva po vrstvé (Fran-
kav-van der Merweuv méd), viz obr.. Pevna vazba mezi depozitem a povr-
chem substratu zpusobi, ze se nejdiive vytvari pouze jedna monovrstva. Az je tato
vrstva iplnd, zacne se tvorit vrstva druhd, kterd je vazana slabsi vazbou nez vrstva
prvni. Jestlize jsou pritazlivé sily mezi samotnymi deponovanymi atomy pftiblizné
stejné jako mezi deponovanymi atomy a substratem, jedna se o kombinaci dvou vyse
zminénych rustovych médu. V tomto piipadé hovorime o rustu vrstva plus ostrivky
(Stranskiho - Krastanovav moéd). Nejdiiv se na substratu vytvoii jedna nebo vice
monovrstev a poté se v prubéhu depozice zméni rust na ostruvkovy (obr.).

Tento kombinovany typ rustu je nejbéznéjsim rustovym maddem.
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Obr. 1.3: Rustové médy: (a) ostruvkovy rust (Volmeruv- Weberuv méd); (b) rust
vrstva po vrstvé (Frankuv-van der Merweuv méd); (c) rust vrstva plus ostruvky

(Stranskiho - Krastanoviv méd); adaptovano z [5].

1.4 Molekularni svazkova epitaxe

Molekuldrni svazkova epitaxe (MBE - Molecular Beam Epitazy) je technika, kterd
se vyuziva k epitaxnimu rustu ultratenkych vrstev kovu, polovodi¢u a oxidu po-
moci depozice z plynné faze [8]. Tyto depozice jsou zpravidla pripravovény v apara-
turdch s UHV (Ultra-high Vacuum) komorou a atomarnimi zdroji, viz dale kap.|3.3]
Rostouci vrstva se vytvari velmi pomalu, tudiz je mozné deponovat vrstvy s presnosti
na desetinu monovrstvy. Jelikoz MBE probiha v podminkach UHV, je mozné vrstvu
na substratu v prubéhu depozice analyzovat pomoci metody RHEED (Reflection
High Energy Electron Difraction). Typické usporadéani takové aparatury je znazorné-
no na obr.[L.4l
Efazni cely

RHEED
tryska RHEED

Y detektor

Obr. 1.4: Schéma UHV aparatury pro molekularni svazkovou epitaxi. Efizni cely
jsou zdrojem neutralnich ¢astic, které proudi smérem na substrat. Vzorek muze byt

v prubéhu depozice analyzovan metodou RHEED.



Material je na substrat deponovan pomoci svazku neutrdlnich ¢astic o termalni
energii (0,1-0,5 eV). Aby deponovany material proudil na substrat efiznim tokemﬁ,

je nutna podminka pro stfedni volnou drdhu c¢astic A
A, (1.3)

kde [ je vzdélenost mezi zdrojem svazku a povrchem vzorku. Pro stifedni volnou

dréahu ¢astic A v prostiedi o tlaku p vyplyva z kinetické teorie plynu vztah

\_ _keT
B \/§7rpd2’

kde kg = 1,38-1072 J.-K~! je Boltzmannova konstanta, 7" znaci absolutni teplotu a

(1.4)

d je prumér jedné castice |5]. V béznych aparaturach MBE je vzdélenost [ Fadovée
107'm. Z vyse uvedené podminky a ze vztahu pro stfedni volnou drdhu édstic
vyplyva, ze pti pokojové teploté by tlak v aparature pro MBE mél byt maximalné
p = 1072 Pa, coz odpovidd HV (High Vacuum).

Tato podminka na tlak vsak neni pro metodu MBE dostacujici. Dalsim duvodem
pro omezeni tlaku v aparatufe je kontaminace povrchu vzorku rezidualnim plynem
v komote. Vyjadrime si cas, ktery je nutny k vytvoreni jedné monovrstvy pokryvajici

povrch substratu z rezidualniho plynu v komote

T = %\/Qka‘BT, (1.5)
p

kde Ny je pocet atomu na cm? pii vytvofeni jedné monovrstvy a m je hmotnost
castice [9].
Uvazujeme-li molekuly dusiku Ny s hustotou atomu na povrchu substratu

2 a s hmotnosti m = 28u, kde v = 1,66-1072" kg je atomova

no = 10'% atomi-cm™
hmotnosti jednotka, pak je doba vzniku jedné monovrstvy pti pokojové teploté dana
vztahem

T=(3,48-10"Pa-s)-p . (1.6)

Je ziejmé, Ze pii tlaku p = 1072 Pa by se za sekundu vytvotily piiblizné tfi
monovrstvy N, pokud by se vSechny c¢astice adsorbovaly na povrch. Vzorek by
tak byl zna¢né kontaminovan. Dostacujici podminka pro tlak rezidudlnich plynu pti
tvorbé ultratenkych vrstev je

7= 10% - 74, (1.7)

kde 7, je doba vzniku monovrstvy z rezidudlniho plynu v komote a 74 je doba vzniku
monovrstvy deponovaného materidlu [8]. Tato podminka udava, ze je teoreticky

108 vrstev deponovaného materidlu kontaminovano takovym mnozstvim ¢astic, které

4Eftze je proces, pii kterém atomy nebo molekuly proudi bez srazky.



odpovidd jedné monovrstve. Jelikoz epitaxni rust pii metodé MBE je velmi po-
maly (piiblizné 1 ML-s™' [§]), je maximalni pi{pustnd hodnota tlaku v komote
p = 1078 Pa, coz spadd do oblasti UHV.
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2 GALLIUM NITRID

Gallium nitrid (GaN) je polovodi¢ typu III-V s pfimym pfechodem mezi valenénim
a vodivostnim pasem. Jedna se o velmi tvrdy, chemicky i tepelné odolny materidl,
ktery se vyznacuje vysokou tepelnou kapacitou a termalni vodivosti ﬂgﬂ V tab.
jsou uvedeny hodnoty zakladnich fyzikalnich vlastnosti GaN.

Sfika pésu zakdzanych energii (pii T = 1,6 K) | E = 3,50eV

Sfika pésu zakdzanych energif (pii T = 300K) | E = 3,39eV
a=3189 A
c=5,185 A

a4 — 5 5910 CK!
8¢ =3 1710 9K!
Teplota tani T=1973K
Hustota p=06,15kgm3

Miizkové parametry (pii 7" = 300 K)

Koeficienty tepelné roztaznosti

Tab. 2.1: Zakladni fyzikalni vlastnosti GaN ve wurtzitové strukture ﬂgﬂ Mrizkové
parametry jsou schématicky zndzornény na obr.[2.1]

GaN muze krystalizovat ve dvou ruznych krystalovych strukturach, sfaleritové
(kubicky systém) a wurtzitové (hexagondlni systém). Wurtzitova krystalova struk-
tura je stabilni forma GaN a vyskytuje se castéji nez krystalova struktura sfaleri-
tova. Elementarni bunka wurtzitového systému je tvorena dvéma piekryvajicimi se
mifzkami Sesterecné soustavy (obr.[2.1)).

Obr. 2.1: Schéma wurtzitové krystalové struktury GaN; adaptovano z .

11



GaN nachézi aplikace hlavné v optoelektronice. Diky Sirokému pésu zakizanych
energii Er_s00x = 3,39eV se vyuziva k vyrobé LED (light - emitting diod) diod
s kratsi vlnovou délkou (v rozsahu vlnovych délek zeleného svétla az UV zafeni)
a modrych laserovych diod [1H3]. LED diody vynikaji svou kompaktnosti, lehkosti
a dlouhou zivotnosti, proto se uplatnuji pti podsviceni LCD displeju a pro ¢teni
zaznamovych médii. GaN je materidl uzivany také ve vysokofrekvenc¢nich zaiizenich

a vykonové elektronice |4].

2.1 Techniky pripravy vrstev GalN

Metody pripravy ultratenkych vrstev GaN muzeme rozdélit do dvou skupin, CVD
(Chemical Vapor Deposition) a PVD (Physical Vapor Deposition). Technika CVD
neboli VPE (Vapor Phase Epitary) vyuziva pro vznik GaN chemickych reakei,
zatimco u PVD metody prevazuji fyzikalni procesy, kdy GaN vznikd primo z atomu
gallia a atomdrniho dusfku, popt. iontit N. Tvorba GaN probifhd bud za vysokych
teplot, kdy dochézi ke stépeni chemickych vazeb v molekulach, napi. amoniaku NHg
(CVD metoda), nebo za nizsich teplot, kdy se reaktivnost molekuldarniho dusiku Ny
¢i amoniaku NHj zvySuje ionizaci nebo plazmovou excitaci (PVD metoda).

Castéji vyuzivanou metodou piipravy GaN je technika CVD. Mezi prvnf Gspésné
metody epitaxniho rustu GaN se fadi depozice technikou HVPE (Hydride VPE) [11],
kdy vypary kyseliny chlorovodikové HCI proudi pres kapalné gallium Ga za vzniku
chloridu gallného GaCl. Na substratu dochazi k chemické reakci GaCl a NHg, jejiz
produktem je GaN:

GaCl + NHs — GaN + HCI + H,. (2.1)

Touto metodou byla realizovana prvni epitaxni vrstva GaN. Rychlost ristu byla
pomérné vysokd (0,5pm-min~—t). Takto pfipravené vrstvy obsahovaly znacné
mnozstvi volnych elektronu (10 ¢cm™3), coz bylo piifazeno velké hustoté defektu,
zejména vakancim dusiku.

V soucasné dobé je nejpouzivanéjsi metodou piipravy GaN vrstev technika
MOCVD (Metalorganic CVD) [12]. Jako nosny plyn dusiku (prekurzor) se nejbéznéji
pouzivd amoniak NHj a jako zdroj gallia trimethylgallium Ga(CHgs)s; nebo tri-
ethylgallium Ga(CH,;- CHjs)s. Metoda MOCVD vétsinou probihd za vysokého ope-
racnfho tlaku NHj (p = 107! Pa) a vysoké teploty substratu (7' = 1000°C) [13].
Vznik kvalitnich vrstev GaN je podminén separaci toki amoniaku a trimethyl-
gallia. Timto zpusobem se minimalizuje pocet preddepozicnich reakei a GaN vznika
az na substrdtu (obr.2.2). Pfi procesu rustu vrstvy GaN je vhodné pro zlepSenf

homogenniho pokryti povrchu substratu vzorkem rotovat.
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Tvorbu kvalitnich nanokrystalit GaN je mozno realizovat pomoci metody pulzni
SEG (Selective Epitaxy Growth). Na substrat (napi. safir Al,Oj) je nanesena
vrstva SiOg, kterda je nasledné fotolitograficky upravena. Poté jsou pfi teploté
900-1050 °C stiidavé nanaseny plyny amoniak a trimethylgallium, ¢imz vznikaji
metodou MOCVD nanokrystaly GaN. Timto sekven¢nim rustem bylo dosazeno

500 nm vysokych GaN nanokrystali s prumérem az 10 pm [14].

No

Substrat Ga(CHs)s
Rotujici

drzak
Obr. 2.2: Schéma aparatury pro metodu MOCVD. Do UHV komory proudi plynny

Vyhtivani

Ny a Ga(CHj); a po vzajemné chemické reakci vznika na substrétu vrstva GaN. Pro

zlepseni homogenniho pokryti povrchu substratu je vzorkem rotovano.

Mezi PVD techniky se tadi jiz vySe zminéna metoda MBE. Na substrat dopadaji
atomy Ga spolu se svazkem molekul NHj, ionttt NHZ | atomarnfho dusiku nebo ion-
tit NJ. Proces depozice probihé za teploty 7' < 700°C [15]. Rychlost ristu vrstvy
se zvySuje s teplotou substratu, avsak tim vzrusta i hustota defektu v deponované
vrstvé GaN.

Pri MBE metodéach je mozné vyuzit plazmatického vyboje, ktery disociuje mo-
lekuly No. Plazmaticky vyboj muze byt vysokofrekvenéni (13,56 MHz) nebo mikro-
vinny (2,45 GHz) [9].

Dalsi technikou ptipravy ultratenkych vrstev GaN je metoda IBAD (lon Beam
Assisted Deposition). Jedna se o kombinaci metody MBE a svazku nizkoenergiovych
iontu. Vse probiha za pomérné nizké teploty substratu (200-800 °C) [16,17], takze
nedochazi k rozsahlym interdifizim a muze tak byt ziskan kvalitnéjsi depozit.
Gallium je nandseno z efuzni cely a dusik extrahovan smérem na vzorek ve formé
ionti N3 . Tonty molekuldrniho dusiku NI na povrchu substratu disociuji a tvoif
vazbu s galliem za vzniku GaN. Gallium na povrchu substratu roste ve formé

ostruvki, které interakei s ionty N3 vytvaif vrstvy GaN.
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Tato bakalaiska prace se v experimentalni ¢asti zabyva ptipravou nanokrys-
tali GaN. Pro depozici téchto krystali je uzito stiidani Ga a Ny svazku. Nejdiive
je nanesena ultratenka vrstva Ga a nasledné je povrch vystaven proudu ionttu Nj .
Ionty molekularniho dusiku na povrchu substratu disociuji a vytvari vazbu
s galliem. Tento proces se nazyvé postnitridace [18]. Tonty dusiku o energii 50 eV
proniknou do hloubky maximalné jednotek nanometri. Opakovanim depozice gallia
a procesu postnitridace (tzv. sekvenéni depozice) je mozné vrstvu GaN postupné
zvétsovat. Techniku PSIMBE (Pulse Source Injection MBE) vyuzila prvné skupina
W. Tonga [19]. Postupnym stfidanim (po 1-3 min) nandseni gallia a dusiku pii tep-
loté 550- 700 °C dosédhly rustu extrémné hladké GaN vrstvy tlusté az 300 nm.

2.2 Substraty pro riast GalN vrstev

Idealni substrat pro epitaxni rust GaN by mél mit shodné miizkové parame-
try s GaN a byt termélné kompatibilni (tzn. podobné koeficienty tepelné roztaznosti).
Pro rust nanokrystali GaN wurtzitové formy se vyuzivaji substraty s hexagonalnim
systémem a pro rust sfaleritové krystalové struktury GaN substraty s kubickou sou-
stavou.

Nejbéznéjsim substratem pro epitaxni rust GaN je safir (Al,O3) [20]. Tento ma-
terial potiebuje pred depozici minimélni predcisténi, méa hexagonalni strukturu a je
stabilni az do teploty 1" = 1000 °C. Je tedy vhodny pro pouziti pti CVD metodéach.
Avsak jsou zde uré¢ité neshody v miizkovych parametrech s GaN (u rozméru a
0o 14%) a v koeficientech tepelné roztaznosti (rozdil 34 %) [21]; parametry GaN
viz tab.2.1l

Dalsi ¢asto pouzivany substrat pro depozici GaN je karbid kiemiku (SiC) [22].
I pres vysoky pocet povrchovych defektu je tento material pomérné drahy. Mrizkovy
parametr a se lisi od GaN o 3,5 % [23]. Proto se uziva hexagonélni Sesterecny kar-
bid kfemiku (6H-SiC) [24], ktery ma shodnéjsi vlastnosti s GaN, ale jeho vyroba
ve vétsich plochach je pomérné slozitd. Rozdil v miizkovém parametru a je 3,4 %
a koeficienty tepelné roztaznosti se lisf o 25 % [25].

Rust GaN vrstev muze probihat také na substratu kiemiku (Si) [26]. Si je
v polovodic¢ovém prumyslu Siroce uzivany substrat, avsak je zde velkd neshoda mezi
GaN a Si u koeficientu tepelné roztaznosti a mtizkového parametru, ktery se lis
ptiblizné o 17% [23]. Jako alternativni substrat pro rust ultratenkych vrstev GaN
1ze pouzit LiAlOy nebo LiGaOs [9].

Aby se minimalizoval vliv rozdilu mtizkovych parametri mezi substratem a GaN,
pouzivaji se ultratenké vyrovnavaci mezivrstvy (buffer layers). Tim se snizi koncen-

trace defektu ve vrstvé GaN a krystaly jsou tak kvalitnéjsi. Jako material mezivrstvy
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se pouziva zejména amorfni SiOy [26], AIN [22], ZnO [27] nebo SizNy [23].

Jednou z metod rustu ultratenkych vrstev GaN vyuzivajici vyrovnavacich mezi-
vrstev je ELO (Epitazial Layer Overgrowth) [28]. Na substrat (napf. safir) je nejdiive
nanesena metodou MOCVD 1-2 pm tlusta vrstva GaN a nasledné je na ni nane-
sena 100 nm tlusta dielektrickd vrstva SiOy. Do této SiOs vrstvy se fotolitograficky
vyleptavaji 3-10 pm Siroké pasové struktury. Na takto upraveném substratu opét
probiha rust GaN, ktery nejdiive zaplnuje vyleptané péasy. Po vyplnéni mezer mezi
pasy SiO, roste kompletni vrstva GaN (obr.. Vzniklé pasy GaN nad vrstvou
SiOy se vyznacuji nizkou hustotou dislokaci (< 10%cm™2) [28]. Touto metodou lze

vyrobit laserové diody s zivotnosti az 10000 h [29].

Pasy s nizkou hustotou dislokaci

/: . v . S
SiO2 | [ Sio,
GaN
Substrat

Obr. 2.3: Schéma rustu ultratenké vrstvy GaN metodou prerustani ELO.
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3 METODY PRIPRAVY A ANALYZY POVRCHU
A ULTRATENKYCH VRSTEV

3.1 Fokusovany iontovy svazek

Fokusovany iontovy svazek (FIB - Focused lon Beam) [30] je v dnesni dobé hojné
vyuzivan v polovodicovém prumyslu k vytvareni nanostruktur a opraveé litogra-
fickych masek. Dalsi z moznych aplikaci techniky FIB je odprasovani povrchovych
atomt, nanaseni materialu na povrch substratu, implantace atomu pod povrch nebo
zobrazovani topografie substratu.

Schéma usporadani aparatury FIB je znazornéno na obr.[3.1] Z iontového zdroje
jsou emitovany ionty (nejbéznéji Ga™), které jsou fokusovany soustavou elektromag-
netickych cocek do hmotnostniho separatoru. Hmotnostnim separatorem projdou
pouze ionty se spravnym pomérem hmotnosti m a naboje g. Poté je iontovy svazek
usmérnovan soustavou ¢ocek a rastrovacim oktupolem a nasledné fokusovany svazek

iontu dopada na vzorek. Cely proces probiha v podminkach HV.

Tontovy
zdroj

Extrakéni
elektrody

Soustava
cocek

QD D '

&

Clona

Soustava
cocek

é Rastrovaci
oktupol

(T

Detektor sekundarnich
elektronu

Tontovy
svazek

Obr. 3.1: Schéma aparatury pro metodu FIB; adaptovano z [30].

Princip iontového zdroje pouzivaného v aparatute FIB je schématicky znazornén
na obr.. Jednd se o iontovy zdroj na bazi tekutého kovu (LMIS - Liquid Me-
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tal Ton Source). Po zahiéati kovu na teplotu blizkou teploté vyparovani stéka te-
kuty kov na tepelné odolny wolframovy hrot se spickou o poloméru 2-5pum. Po-
tencidlovy rozdﬂﬂ mezi hrotem a extrakéni elektrodou zpusobi, ze tekuty kov vy-
tvorl na hrotu tzkou $picku s polomérem priblizné 3nm, tzv. Tayloruv kuzel. Po
prekroceni mezniho napéti dochéazi k extrakci iontu kovu a postupnym zvySovanim
potencidlového rozdilu je mozné proud iontu zvétSovat. Nejbéznéji se v LMIS vyuziva
gallium, protoze ma nizkou teplotu vyparovani a nizkou hodnotu mezniho napéti.
I pfes pomérné vysokou hmotnost iontu Ga* nedochédzi pri malych emisnich ddvkach
k okamzitému poskozeni povrchuﬂ. Pii zvysSeni emisniho proudu je mozné vyuzit

LMIS k odprasovani atomu ze vzorku.

Vyhtivani nddobka
s galliem

Wolframovy o || cxms

hrot e | emme . Extrakén
elektroda

Apertura — » c— e—

Tontovy
svazek

Obr. 3.2: Schéma iontového zdroje na béazi tekutého kovu LMIS; prevzato a upraveno
z 30].

V zavislosti na urychlovacim napéti a velikosti proudu iontu je FIB uzivan
k riaznym ucelum. Pii dopadu svazku ionti na vzorek muze dojit k odpraseni po-
vrchovych atomt substratu. Uzivani techniky FIB tedy slouzi k vytvareni velmi
presnych struktur s rozméry radové jednotek nebo desitek nm. Ionty dopadajici
na vzorek mohou pronikat do uré¢ité hloubky pod povrch (desitky nm), ¢imz se do
materialu implantuji.

Pii dopadu iontu na substrat se nékteré povrchové atomy ionizuji. Dojde tak
k vyrazeni sekundarnich elektroni, které mohou byt detekovany, ¢imz lze ziskat
informace o topografii povrchu. Kromé sekundéarnich elektronu jsou z povrchu emi-
tovéany fotony, které je mozno vyuzit pii spektroskopické analyze (EDS - Ener-
gy-dispersive X-ray Spectroscopy). Zobrazovani pomoci sekundarnich elektront pii

metodé FIB ma vsak nevyhodu, ze se povrch pii dopadu iontu znacné poskozuje.

Intenzita elektrického pole je faddové 1010 V-m~1!.
’maa = 69, 7u, kde © = 1,66-10~2" kg je atomové hmotnosti jednotka.
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Vétsinou se tedy technika FIB vyuziva spolecné s rastrovacim elektronovym mikro-

skopem, ktery vzorek pfi zobrazovani topografie poskozuje vyrazné méné.

3.2 Rastrovaci elektronovy mikroskop

Pro studium topografie povrchu je mozné vyuzit rastrovaci elektronovy mikroskop
(SEM - Scanning Electron Microscope), ktery k rastrovani po povrchu vzorku pouzi-
va svazek elektrontu. Tato metoda umoznuje zobrazovani povrchu vzorku s daleko
lepsim rozliSenim, nez je tomu u optickych mikroskopt, jelikoz de Broglieho vinova
délka urychlenych elektronu muze byt mnohem mensi nez vinova délka viditelného
svétla.

Cely proces rastrovani elektrony probiha v podminkach vysokého vakua. Elek-
trony jsou emitovany z katody a urychlovany napétim 1-30kV. Svazek elektronu
je fokusovan soustavou elektromagnetickych ¢ocek a pomoci vychylovacich civek
rastruje po povrchu vzorku. Pfi dopadu elektronu na povrch mohou byt emitovany
sekundarni elektrony (E < 50eV) a rentgenové zareni nebo se dopadajici elektrony
mohou zpétné odrazit (E > 1keV). Po detekci téchto signédlu jsou informace analy-

zovany pocitacem, ¢imz je vytvoren vysledny obraz topografie povrchu vzorku.

3.3 Efuzni cela

Eftzni (Knudsenova) cela je zafizeni pro tvorbu smérovaného efizniho toku neu-
tralnich ¢astic. Aby byla splnéna podminka efizniho toku, musi byt prumeér vystup-
niho otvoru eftizni cely minimalné o fad mensi, nez je sttedni volna draha ¢astic.

V této bakalarské praci byla pouzita efizni cela pro depozici gallia, jejiz princip
je schématicky zndzornén na obr.[3.3] Ze zhaveného wolframového vldkna, kterym
prochazi proud ptiblizné I, = 2A, jsou emitovany termadlni elektrony. Tyto
elektrony jsou urychlovany smérem na kaliSek, na ktery je priveden potencidl
Ue = 800V. Materidl v kalisku (v nasem piipadé gallium) je dopadajicimi elek-
trony zahtivan na teplotu vypafovani, ¢imz dochazi k jeho postupnému odpatrovani.
Kalisek je dopadajicimi elektrony taktéz ohtivan, proto musi byt jeho okolni c¢asti
aktivneé chlazeny vodou z duvodu stabilnéjsiho toku ¢éstic a snizeni desorpce necistot
ze stén eftizni cely do UHV komory.

Rozdéleni rychlosti vypafenych atomu je dano Maxwellovym - Boltzmannovym
zékonem [31},32]. Hustota toku vypafenych ¢dstic ma kosinové rozdéleni, tzn. kon-
centrace castic klesa s tthlem 6 podle funkce cosf, kde 6 je tihel odklonu od osy

kolmé k povrchu odpafovaného materialu [32].
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Obr. 3.3: Schéma efizni cely. Termalni elektrony emitované z wolframového vlakna

dopadaji na kalisek s Ga. Atomy Ga jsou kolimovany a dopadaji na vzorek.

Eftizni tok Ga je usmériovan kolimégtorem. Cim je kolimator delsi, tim je ziskany
svazek ¢astic uzsi. Pii pohybu atomu Ga smérem ke kolimatoru existuje nenulova
pravdépodobnost interakce elektronu s atomem Ga s ndslednym vznikem iontu Ga™*.
Pii dopadu takto vzniklych iontu Ga™ na sténu kolimédtoru vznikd elektricky proud
mezi kolimatorem a zemi Ig,, ktery muzeme odecitat. Tento proud je imérny toku
neutrdlnich ¢astic. Za kolimétorem je umisténa clonka (shutter), kterou muzeme
regulovat mnozstvi gallia, jez je na povrch substratu deponovéano. Pred zacatkem

depozice je nutné, aby tok atomu Ga byl ustédleny, tj. aby proud g, byl konstantni.

3.4 lIontové-atomarni zdroj

Iontove - atomarni zdroj pouzivany v experimentalni ¢asti této bakalarské prace byl
vyvinut na UFI FSI VUT v Brné [33]. Iontové - atomérni zdroj byl navrhnut k tvorbé
ultratenkych vrstev GaN, je tedy schopny poskytovat soucasné svazek atomu Ga a
molekuldrnich ionti N . V experimentaln{ ¢ésti byl tento zdroj vyuzivan pouze jako
zdroj iontu molekularniho dusiku.

Princip zdroje je zndzornén na obr.[3.4 Dusik Ny je do ionizaéniho prostoru
napoustén pres UHV ventil, pii depozici je obvykle v komore udrzovan tlak Ny
piiblizné p = 5-107°Pa. Z vldkna zhaveného elektrickym proudem I, = 5-6A
jsou emitovany termalni elektrony, které jsou urychlovany elektrickym potencidlem
na ioniza¢ni miizce. Ionizaci molekuldarniho dusiku v prostoru miizky vznikaji ion-
ty N, které jsou extrahovdny extrakéni elektrodou s potencidlem pfiblizné
U, =-300 V. Svazek iontu je usmérnovan fokusacni elektrodou a kolimatorem smérem
na uzemnény vzorek. Poté, co elektrony projdou ionizacnim prostorem, jsou urych-
lovany smérem na kaliSek s potencidlem Uy, = 2000 V. V nasem piipadé je v kalisku
umisténo gallium, které se vlivem dopadajicich elektronu zahtiva na vyparovaci tep-

lotu. Vznik atomarniho svazku Ga je tedy obdobny jako u eftizni cely popsané vyse.
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Obr. 3.4: Schéma iontové - atomarniho zdroje pro depozici GaN. Plynny dusik Ny
je na ioniza¢ni mfizce ionizovan termélnimi elektrony emitovanymi z wolframového
vldkna a ionty NJ jsou extrakéni elektrodou extrahovany smérem na vzorek. Kalisek
s Ga je ohrivan dopadajicimi elektrony. Vyparené atomy Ga jsou vystupni aperturou

kolimovany a dopadaji na vzorek.

Maximalni pravdépodobnost ionizace molekul dusiku nastava pri srazce s elek-
trony o energii ptriblizné 100 eV, ¢emuz byl prizpusoben rozdil potencidlu na wolfra-
movém vldknu a ionizaéni miizce. Aby v prubéhu depozice nedochazelo ke znac-
nému odprasSovani atomu z povrchu vzorku, je napéti na ioniza¢ni miizce pouze
U, = 50 V. Wolframové vldkno tedy musi byt na plovoucim potencialu U, = -50V,
aby rozdil napéti mezi wolframovym vldknem a ioniza¢ni mtizkou byl 100V a mo-
lekuly dusiku mohly byt s vysokou pravdépodobnosti ionizovany. Jelikoz vldkno je
na potencialu U, = -50V, okoli zdroje se pro elektrony jevi jako kladna elektroda
na potencidlu 0V, ke které jsou elektrony pritahovany. Z tohoto diivodu bylo kolem
wolframového vldkna vyrobeno stinéni [33]. Pokud je na kalisek s galliem ptivedeno
nizké napéti (Ux < 100V), gallium neni zahfivdno a iontové-atomdarni zdroj lze

pouzit jako zdroj nizkoenergiovych iontit N3 .

3.5 Faradayova sonda

K urceni proudového profilu iontového svazku lze vyuzit Faradayovu sondu, kterd je
schématicky zndzornéna na obr.[3.5] Iontovy svazek prochdz{ vstupni aperturou ke
sbérné elektrodé, kde dopadajici ionty vyvolaji elektricky proud mezi touto elektro-
dou a zemi. Aby méreni nebylo ovliviiovano okolnimi ionty, které neprosly vstupnim
otvorem, je sbérna elektroda stinéna uzemnénym obalem. Za vstupni aperturou je
umisténa decelera¢ni elektroda bréanici uniku sekundérnich elektront, které mohou

vznikat pii dopadu ionti na vnitini sténu Faradayovy sondy.
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Obr. 3.5: Schéma Faradayovy sondy. Svazek iontu prochazi vstupni aperturou a
dopadda na sbérnou elektrodu. Mezi sbérnou elektrodou a zemi je méfen elektricky

proud odpovidajici dopadajicimu mnozstvi iontu.

3.6 Rentgenova fotoelektronova spektroskopie

Rentgenové fotoelektronova spektroskopie (XPS - X-ray Photoelectron Spectroscopy
nebo téz ESCA - Electron Spectroscopy for Chemical Analysis) [34] je velmi rozsitend
metoda, kterd se vyuziva k analyze povrchu a utratenkych vrstev. Touto metodou
muzeme zjistit chemické slozeni vzorku a vazby mezi atomy. Poskytuje nam také
informace o tloustce ultratenké vrstvy a rozlozeni atomu ve vrstvé v zdvislosti
na hloubce pod povrchem. Pro spravnou funkci této metody je nutnd podminka
pro tlak v komote p < 107° Pa.

Princip rentgenové fotoelektronové spektroskopie je znédzornén na obr.[3.6]
Zakladnim prvkem této sestavy je zdroj rentgenového zareni (rentgenka), kde jsou
ze zhaveného vlakna emitovany elektrony, které jsou urychlovany napétim (desit-
ky kV) smérem na hlinikovou Al nebo hoféikovou Mg anodu. Zde muze dojit k vyra-
zeni elektronu z vnitini energiové hladiny atomu anody, kde je vznikly nezaplnény
atomovy orbital zaplnén elektronem z vyssi energiové hladiny. Pii prechodu elek-
tronu mezi hladinami dojde k vyzareni fotonu o energii rovné rozdilu energii téchto
energiovych hladin. Timto procesem vznika tzv. charakteristické zateni, které zalezi
na struktufe atomu a je tedy charakteristické pro kazdy prvek. U Al ma charak-
teristické zafeni energii Fa = 1486,6eV a u Mg Ey, = 1253,6eV. V rentgence
vznika i tzv. brzdné zareni, které je tvoreno nahlym zpomalenim elektronu ¢i zménou
jeho sméru pti narazu na povrch. Na rozdil od charakteristického zareni mé brzdné
zareni spojité spektrum. Jelikoz se pri dopadu elektronu anoda znacéné zahiiva, je

nutné pouzit vodni chlazeni. Cela rentgenka je od vzorku oddélena tenkou hlinikovou
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folii, aby se zabranilo dopadu elektronu na vzorek a pripadnému ohfivani vzorku.
Aby bylo ziskdno monochromatické rentgenové zareni, je uzito difrakce na krys-
talu kfemene, pomoci které lze dosdhnout polositky ¢ary vystupujiciho zareni pouze
Erwan = 0,3eV.

-Vo

Hemisféricky analyzator

Zpracovéni signdlu Elektronova optika

Vodni chlazeni
Vlakno

Obr. 3.6: Schématické znazornéni aparatury pro rentgenovou fotoelektronovou spek-

troskopii.

Monochromatické rentgenové zareni dopada na vzorek, kde muze pronikat az do
hloubky nékolika pm. Atom muze energii fotonu absorpovat a predat vnitinimu elek-
tronu, ktery je nasledné z atomu emitovan. Vzorek vsak opusti pouze fotoelektrony,
které jsou emitovany z atomu situovanych jen nékolik nm pod povrchem. Fotoelek-
trony emitované ze vzorku jsou detekovany zpravidla hemisférickym analyzatorem,
jenz slouzi k urceni rozlozeni kinetickych energii fotoelektronu. Hemisféricky ana-
lyzéator je tvoten dvéma soustfednymi hemisférami s poloméry Ry < R, a potencialy
—V1 > —V5. Pro kinetickou energii proslého fotoelektronu Fy pak plati

¢ (Vs — Vi) = Ex (g—j—%), (3.1)
kde e = 1,6-107'2 C je ndboj elektronu. Signdl elektronti je zesilen v kandlkovém
nasobici (channeltron) a zpracovavan pocitacem.

Pro kazdy prvek je charakteristickda vazebnd energie elektronu Fg. Kineticka

energie fotoelektronu Fj souvisi s vazebnou energii Eg

Ek = hv — EB - ¢, (32)

kde h = 6,63-1073* J-s je Planckova konstanta, v je frekvence dopadajiciho rentge-
nového zareni a ¢ je vystupni prace analyzatoru.

Vazebna energie umoznuje v naméreném spektru rozlisovat prvky vyskytujici se
ve vzorku pomoci vyznacnych piku. Lze také rozeznat chemickou vazbu mezi atomy,

protoze pii ni dochézi ke zméné vazebné energie atomu, tzv. chemickému posuvu.
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U nékterych energiovych hladin atomu muze dochézet ke stépeni. Vznik dubletu je
zpusoben rozdilnou velikosti celkového momentu hybnosti elektronu m Zékladni
tvar piku je lorentzovsky, avSak kvili hemisférickému analyzatoru ziskava i tvar
gaussovsky. Vysledny pik je pak konvoluci jednotlivych ptispévki. Mimo piky se
ve spektru vyskytuje urcité pozadi. Elektrony, které ve vzorku podléhaji nepruznym
srazkam, ztraci cast své energie. Ve spektru se tyto prispévky vyskytuji na strané

s vyssi vazebnou energii, takze se pozadi za kazdym pikem zvétsuje.

3.7 Mikroskopie atomarnich sil

Mikroskopie atomérnich sil (AFM - Atomic Force Microscopy) je jednou z technik
metody SPM (Scanning Probe Microscopy), pomoci které lze analyzovat povrchy a
ultratenké vrstvy. Technikou AFM je mozné méfit topografii povrchu. Casto viak
informace pouze o topografii nejsou dostatecné, a proto se spoleéné s mérenim AFM
vyuziva dalsich SPM metod. Tyto dalsi metody umoznuji méfit mnoho vlastnosti
povrchu, napft. lokdlni vodivost, vystupni praci nebo rozlozeni povrchového naboje.

Schéma AFM mikroskopu je zndzornéno na obr.[3.7 Studium povrchu probihd
diky interakci povrchu s ostrym hrotem, ktery je uchycen na konci pruzného raménka.
Poloha raménka je sledovana tizkym laserovym svazkem, ktery se od ného odrazi na
¢tytkvadrantovou fotodiodu. Ta pii vychyleni raménka zaznamenava zmény proudu
ve svych jednotlivych kvadrantech, a pokud pfi méreni rastrujeme po povrchu vzorku,
muzeme nasledné rekonstruovat topografii povrchu. Rastrovani probihd pomoci pie-

zoelektrického posuvu, na ktery je uchycen vzorek nebo raménko.

Ctytkvadrantova
& fotodioda

Laser ———

) Zpracovani signalu
Raménko

s hrotem
\

Vzorek—

» Drzak vzorku
s piezoelektrickym posuvem

Obr. 3.7: Schématické znazornéni aparatury pro mikroskopii atoméarnich sil.

3Celkovy moment hybnosti elektronu j vznik4 slozenim orbitélntho [ a spinového § momentu

hybnosti.
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Metoda AFM je provadéna ve dvou zakladnich mdédech, kontaktnim a bezkon-
taktnim. V kontaktnim moédu je raménko pritlacovano na vzorek a hrot ptejizdi
v tésné blizkosti VZOI‘kI]El. V tomto médu muze AFM mikroskop pracovat v rezimu
konstantni vysky, kdy vzdélenost hrotu a povrchu je neménnd a pomoci laserového
svazku jsou méteny vychylky raménka. Dalsim moznym rezimem v kontaktnim modu
je rezim konstantni sily. Pfi stdlé velikosti prohnuti raménka jsou méfeny napétové
impulzy zpétné vazby, které ovladaji posuv raménka ve sméru kolmém na povrch
vzorku. Kontaktni méd muze vést k poskozeni vzorku, proto se uziva i mod bezkon-
taktni. Raménko rozkmitané piezoelektrickymi prvky na svou rezonancni frekvenci
se priblizi k povrchu vzorku na vzdalenost desitek nm a interakci se vzorkem se
zméni frekvence jeho oscilaci. Poté je mozné mérit posuv frekvence raménka nebo
posuv faze kmiti raménka vuci budici sile. Tento posuv je funkei pritazlivé sily mezi

povrchem substratu a hrotem, tedy funkci vzdéalenosti hrotu od povrchu vzorku.

4Velikost odpudivé sily ptisobici na hrot je v rozmez{ 10-1000nN [35].
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4 EXPERIMENTALNI CAST

4.1 Priprava substratu

Selektivniho rustu gallia nebo gallia nitridu muze byt dosazeno diky ulpivani atomu
pouze na specifickych mistech substratu, jako jsou naptiklad nerovnosti povrchu
nebo mista na povrchu s odliSnym materidlem substratu. Povrch substratu muze
byt slozen z materidlu s ruznymi koeficienty ulpéni, ¢ehoz vyuziva metoda lokalni
anodicka oxidace [36]. Také lze na povrchu substratu vytvorit struktury, které slouzi
jako preferencni mista pro nukleaci deponované vrstvy. Takové struktury na substra-
tu lze vytvorit metodami elektronové nanolitografie [37], optické nanolitografie [3§]
nebo metodou FIB. V této bakalarské praci bylo vyuzito leptani povrchu substratu
metodou FIB.

4.1.1 Modifikace povrchu fokusovanym iontovym svazkem

Pro selektivni rast Ga a GaN nanostruktur byly substraty modifikovany pomoci

metody FIB. K tomuto tucelu bylo vyuzito tzv. dvousvazkového systému kombi-
nujici techniku FIB a SEM (zafizeni LYRA3 XM od firmy TESCAN). Substrat pro
selektivni rist byl ziskdn modifikaci kiemikového vzorku s rozméry 5 x 17mm? a
tloustkou 300- 350 pm. Pro nase experimenty byl pouzit kifemik Si(111) fezany pod
uhlem 4°. Tyto substraty s rezistivitou 0,029-0,038 Q-cm byly dopovany fosforem
a pokryty nativn{ vrstvou oxidu kiemicitého (SiOz) o tloustce 1-2nm.

Na kfemicitém substratu byly vytvoreny technikou FIB ¢tyfi systémy matic.
Kazdy systém obsahoval 5 x 6 matic, které byly slozeny ze souboru 10 x 10 totoznych
kruhovych dér. Jednotlivé matice se od sebe lisily prumérem a hloubkou dér. Hloubky
dér v ruznych maticich byly voleny v rozmezi hodnot 2-50 nm a prumeéry dér se
pohybovaly od bodového az po 220nm. Usporadani matic v jednom systému je
schématicky znézornéno na obr.[4.1 Jednotlivé systémy matic se od sebe lisily rozteci
dér, jejichz hodnoty byly 400 nm, 500 nm, 700 nm a 1000 nm. Na kazdém substratu
byla mezi systémy vytvorena specialni znacka pro lepsi orientaci v prubéhu analyzy
vzorku.

Aby byly uréeny skuteéné parametry dér, byl jeden vzorek ze série vyrobenych
substratu promeéfen na AFM mikroskopu (zatizeni NT - MDT NTegra Prima). Ana-
lyzou bylo zjisténo, ze roztece dér se témeér shoduji s parametry zadanymi pti modi-
fikaci substrdtu metodou FIB, odchylka od zadanych hodnot byla maximélné 4 %.
Avsak prumeéry a hloubky dér se od pozadovanych parametru vyrazné lisily, jak
vyplyvé z obr.[d.2] Nejistota hodnot parametru dér mérenych pomoci AFM mikro-

skopu je mala; i kdyz se parametry dér od zadanych hodnot znacné lisi, je mozné

27



Hloubka (nm)

2 ) 10 15 20
bod I E =
om ®H H H N

)

Zom B H EH N

Zuom ® H H N
5@ H H H N

2@ H H B B

Obr. 4.1: Schéma systému matic vytvorenych technikou FIB.

vyrobit sérii velmi podobnych dér. Pii mensi zadané hloubce dér se prumeér dér od
téchto parametru lisil méné, s vétsi hloubkou odchylka od zadanych hodnot prumeéru
rostla. Z grafu na obr.[d.2] je patrné, ze diru s témér nulovym prumérem nelze vy-
tvorit, minimalni mozny prumeér dér vytvorenych metodou FIB do Si substratu je
priblizné 75 nm.
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Obr. 4.2: Srovnani prumeéru dér zadanych pti metodé FIB s mérenim AFM. Nejistoty

pro konfidenén{ interval 95% pravdépodobnosti byly uréeny z méreni 25 ruznych dér.
Z AFM meéfeni zndzornéné na obr.[4.3] je zfejmé, ze vytvorené diry nemaji kon-

stantni prumeér v celé své hloubce, tvar dér je spise kuzelovity. Tento jev je zptuisoben

tim, ze na okraji iontového svazku gallia pfi modifikaci substratu metodou FIB je
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hustota toku céastic mensi nez ve stredu svazku, tudiz se na okraji diry odprasi
vysokych 0,4-1,5nm. Nedostatecna hustota dopadajicich ionti na okraji svazku
zpusobuje prevahu rozkladu povrchové struktury substratu nad odprasovanim a
atomy se ve vznikajici struktufe pouze preskupi, nikoli odprasi. Muze tak dochézet
k amorfizaci povrchu. K vytvareni vzedmutych okraju také castecné prispiva re-
depozice odprasenych atomu. Kviuli vyse uvedenym vadam povrchu substratu mo-
difikovaného metodou FIB nebylo mozné mérit pruméry dér o hloubce pod 2nm,
jelikoz cela dira zanikla v nezddoucich deformacich povrchu. Celé méteni topografie
povrchu uzitim metody AFM je ovlivnéno konvoluci hrotuE| s povrchem. Z tohoto

duvodu se zmétrena topografie od struktury realného povrchu ¢astecné odchyluje.
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Obr. 4.3: Vlevo AFM méreni topografie matice s rozteci dér 500 nm, hloubkou 15 nm

a prumérem 140 nm. Vpravo ziskany profil povrchu substratu pod useckou 1.

4.1.2 Odstranéni necistot

Pted samotnou depozici gallia nebo gallia nitridu bylo nutné z povrchu vzorku od-
stranit nezadouci necistoty. Proto byl vzorek pred vlozenim do UHV aparatury
ofouknut plynnym dusikem, aby byly odstranény vétsi prachové castice. Vzorek
byl nésledné vlozen do UHV komplexni aparatury (p < 1077 Pa), kterd se sklddala
z nékolika komor, jejichz uspofdddni je zndzornéno na obr.[1.4. V tomto komplexu
byl vzorek zihan prochézejicim elektrickym proudem, probihaly zde veskeré depozice
Ga a GaN a také bylo mozné provést analyzu vzorku metodou XPS.

Zihéni substrdtu modifikovaného metodou FIB probihalo v rozmez teplot
450-500°C. Teplota substratu byla métena optickym emisnim pyrometrem. Pii této

teploté byly ze substratu odstranény zakladni nadesorpované necistoty (napt. HyO,

1Byl pouzit hrot CSG10, polomér §picky hrotu je pfiblizné 6 nm.
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Obr. 4.4: Schéma UHV aparatury; jednotlivé UHV komory jsou od sebe hermeticky
oddeéleny. V depoziéni komote je iontové-atomarni zdroj GaN a efizni cela Ga,
v analytické komore je mozné analyzovat vzorek metodou XPS a zakladani vzorku

do UHV aparatury je umoznéno pres zakladaci komoru.

COg, CO, Hy, Og, uhlovodiky). Teplota pti zthédni by neméla preséhnout 7" = 600 °C,
aby nedoslo k odstranéni nativni vrstvy SiO,. Vzorek byl zithdn po dobu ¢ > 120 min.

4.2 Selektivni rust Ga

V ramci bakalarské prace byla provedena série depozic Ga na SiO, substrat modi-
fikovany metodou FIB. K depozici Ga byla pouzita efizni cela od firmy Omicron
umisténd v depoziéni komore UHV aparatury (schéma systému komor na obr..
Tlak v komofe pii depozici Ga byl piiblizné p = 7-1078 Pa. Proud protékajici wolfra-
movym vldknem [, byl vzdy nastavovan tak, aby elektricky proud méfeny mezi
sténou kolimétoru a zemi byl Iy, = 77nA. Velikost proudu protékajici vldknem se
pohybovala v rozmezi 2,5-2,6 A, zalezelo na mnozstvi gallia v kalisku. Odhadovana
hodnota depozi¢ni rychlosti pti takovém toku gallia je ptiblizné 0,04 ML-min~* [39].
Potencial na kalisku byl pii vSech experimentech nastaven na hodnotu Uy, = 800 V.

Depozice byly provadény za ruznych teplot substratu a ruznych dob trvani pro-
cesu depozice a nasledného zihani. Teplota substratu pri depozici byla zvolena na
280°C a 300°C. Nastaveni ptresné teploty vzorku v tomto rozsahu bylo zna¢né pro-
blematické. Vzorek byl v UHV aparature ohfivan pruchodem elektrického proudu
a jeho teplota byla méfena optickym emisnim pyrometrem. Pyrometr vSak urcuje
teplotu presné v rozmezi hodnot 400°C < T < 1600 °C. Byla tedy zméfena teplota,
pri které byl substrat pred depozici zihan, a z ni linearni aproximaci vypocitana
priblizna hodnota proudu prochézejicitho vzorkem pii pozadované teploté. Takto
ziskané hodnoty nejsou sice uplné presné, ale bylo tak mozné dosdhnout opakova-
telnosti experimentu.

Byla provedena depozice gallia pti teploté substratu 280°C po dobu 120 min.

30



Jak je patrné z obr.[4.5h, selektivniho rustu bylo dosazeno pouze ¢éstecné, gallium
se usazovalo prednostné v dirach, avsak nékteré ostruvky gallia se vytvorily i mimo
struktury vytvorené metodou FIB. V kazdé dite se nevytvoril pouze jeden ostruvek
gallia, ale vyskytovalo se zde 2-19 ostruvkia Ga. Pfi dalsim experimentu bylo gal-
lium na substrat deponovano opét po dobu 120 min pii teploté 280 °C, ale nasledné
po skonceni depozice byl vzorek jesté 20min zihan na teploté 280 °C. Pri téchto
podminkach depozice doslo k selektivnimu rustu gallia na SiOy substrat modifiko-
vany metodou FIB, viz obr.[f.5b. Pocet Ga ostruvku v jedné dife se redukoval na
1-10, avsak doslo i k jejich zmenseni. Kromé Ostwaldova zrani (viz kap. pri
zahtivani vzorku se tedy gallium pii difundovani po povrchu substratu castecné

desorpovalo. Srovnani poctu ostruvku Ga v dirdch ruznych pruméru z téchto dvou

deporzic je znazornéno na obr.[4.6]

(b)

Obr. 4.5: SEM meéreni selektivniho rustu Ga, kdy byla vybréana matice dér s rozteci
1000 nm, hloubkou 10nm a prumérem 80 nm; (a) depozice Ga po dobu 120 min pfi
teploté 280 °C; (b) depozice Ga po dobu 120 min pii teploté 280 °C a nasledné zihani
vzorku po dobu 20 min pii teploté 280 °C.
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Obr. 4.6: Zavislost poc¢tu ostruvku gallia v dife na plose diry v matici s rozteci
1000 nm po depozici za 280°C po dobu 120 min (bez zihani) a po dobu 120 min
s naslednym zihdnim po dobu 20min. Plocha diry byla poc¢itana z hodnot
ziskané pri AFM meéreni. Nejistota u jednotlivych hodnot pro konfiden¢ni interval

95% pravdépodobnosti byla pocitana ze SEM méteni 20 ruznych dér.

V dirdch s nejmensim prumérem se prevazné vyskytoval pravé jeden ostruvek
gallia (obr.[4.7h). Pri vétsich prumérech dér se vytvorilo v kazdé dife vice ostruvka
gallia, ale pfi rozteci dér 1000 nm byly ostruvky Ga umistény pouze po jejim obvodu,
sttedy dér vétsinou zaplnéné nebyly (obr.). Pti mensi rozteci dér ulpélo na
povrchu substratu vétsi mnozstvi Ga a u dér s vétsim prumeérem se kromé ostruvku
gallia rozprostienych po obvodu diry vytvorily 1-4 objemnéjsi Ga ostruvky piimo
uprostred diry (obr.[4.8).

Nadale byla provedena depozice gallia pii teploté substratu 300°C po dobu
60 min. Doba depozice byla zkracena, aby bylo zjisténo, zda-li se gallium pfti zvysené
teploté prevazné nedesorpuje. Pomoci méreni na SEM mikroskopu bylo zjisténo,
ze gallium vytvérelo ostruvky na celém povrchu substratu a k selektivnimu rustu
nedoslo, ostruvky gallia pokryvaly cely vzorek bez uprednostnovani rustu v dirach,
viz obr.[f.9h. Ostruvky Ga jsou velmi malé, z ¢ehoz lze soudit, ze v prubéhu de-
pozice Ga doslo k problému s aparaturou a vzorek nebyl zahtivan na stanovenou

teplotu. Dalsi depozice gallia na SiOs substrat za teploty 300 °C probihala 120 min
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Obr. 4.7: SEM méreni vzorku po depozici Ga po dobu 120 min pii teploté 280°C a
nasledném zthani vzorku po dobu 20 min pii teploté 280 °C; (a) matice dér s rozteci
1000 nm, hloubkou 2nm a bodovym prumeérem; (b) matice dér s roztec¢i 1000 nm,

hloubkou 2nm a prumérem 220 nm.

Obr. 4.8: SEM meéteni vzorku po depozici Ga po dobu 120 min pfi teploté 280 °C
a nasledném zihani vzorku po dobu 20 min pfti teploté 280 °C, matice dér s rozteci

700 nm, hloubkou 2nm a prumeérem 220 nm.
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a posléze byl vzorek jesté 20 min zihan pfti teploté 300 °C. Z méreni na SEM mik-
roskopu bylo zjisténo, ze pii takto definovanych podminkach doslo k selektivnimu
rustu Ga (obr.[4.9b). Pii depozici po dobu 120 min pii 300 °C vznikly znatelné mensf

Ga ostruvky ve srovnani s depozici za teploty 280°C. Pocet ostruvku v dirdch se

snizil, a dokonce v nékterych dirach se ostruvky gallia nevyskytovaly vubec.

Obr. 4.9: SEM méteni po depozici Ga pii teploté 300°C; (a) matice dér s rozteci
500 nm, hloubkou 10 nm a prumérem 220 nm, depozice Ga po dobu 120 min; (b) ma-
tice dér s roztec¢i 1000 nm, hloubkou 10 nm a prumérem 220 nm, depozice Ga po dobu

120 min a nésledné zihani vzorku po dobu 20 min pii teploté 300 °C.

4.3 Selektivni rust GalN

Byla provedena série depozic GaN na SiO, substrat modifikovany metodou FIB. Pti
depozici GaN bylo vyuzito procesu postnitridace. Nejprve bylo pomoci eftizni cely
naneseno gallium, které nasledné bylo nitridovdno svazkem ionti Nj o energii 50 eV
ziskaného z iontové - atomarniho zdroje. P¥i souc¢asné depozici Ga a N se na povrchu
substratu ihned vytvori klastry GaN, které maji velmi kratkou difizni délku, takze
by k selektivnimu rustu nedoslo a vzorek by byl cely pokryty GaN. Bylo tedy uzito
procesu postnitridace, pti kterém je nejdiive naneseno gallium, které difunduje po
povrchu ve vzddlenosti zavislé na teploté (fadové 102nm) a ulpivd na vytvorenych
strukturach. Poté je gallium vystaveno proudu iontt dusiku NJ o energii 50 eV.
Pro depozici Ga byla opét vyuzita efizni cela od firmy Omicron. Parametry

efizni cely byly nastavovany shodné s predchozimi experimenty, kdy se jednalo o se-
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lektivni rust Ga. Potencidl na kalisku byl nastaven na Uy, = 800V a elektricky proud
meéfeny mezi kolimatorem a zemi byl Iy, = 77nA. Velikost proudu protékajictho
wolframovym vlaknem se pohybovala v rozmezi 2,5-2,6 A. Tlak v UHV komofte pfti
depozici Ga byl udrzovan na hodnoté p = 7-1078 Pa.

K depozici N byl pouZit iontové- atomarni zdroj vyvinuty na UFI FSI VUT
v Brné [33], viz kap. Pii vSech experimentech bylo vldkno na plovoucim po-
tencialu U, = -50V a bylo zhaveno elektrickym proudem I, = 5,8 A. Ionizac¢ni

miizka byla na potencidlu U, = 50V. lonty byly extrahovany extrakéni elektro-

dou s potencidlem U, = -305V a fokusovany fokusacni elektrodou s potencidlem
U = -226V. Cely svazek iontu nasledné prochézel kolimétorem s potencidlem
U. = -770V. Potencial na kalisek s Ga v naSem piipadé nebyl pfiveden, ionto-

vé-atomarni zdroj slouzil pouze jako zdroj nizkoenergiovych iontu Nj. Pii depo-
zici N5 byl v komoie udrzovan tlak Ny p = 51075 Pa. Pii takovém nastaven{ pa-
rametru iontove - atomarniho zdroje byla proudova hustota iontu dusiku priblizné
j=1,39pA-cm™? (analyzovano Faradayovou sondou).

Depozice Ga a Nj byly provddény za rtuznych teplot substrati a rtznych dob
trvani procesu depozice a zihani. Teplota substratu byla zvolena na 280°C a 300 °C.
Bylo vyuzito poznatku z predchozich depozic Ga. Selektivni rust nastal vzdy az poté,
co se vzorek po depozici Ga jesté ptiblizné 20 min zihal. Tudiz pfi tvorbé krystalku
GaN byl vzorek po depozici Ga a pied depozici NJ zihan po dobu 15-20min, aby
doslo k selektivnimu rustu GaN.

Byla provedena depozice Ga a Nj pfi teploté 300 °C. Gallium bylo deponovdno
po dobu 120 min a poté byl vzorek zihan na teploté 300°C po dobu 20 min. Ion-
tovy svazek N byl detekovan Faradayovou sondou. Do mista s nejvétsi proudovou
hustotou iontu byl umistén vzorek, na kterém poté probihala nitridace po dobu
120 min.

Po skonceni depozice byl vzorek analyzovan metodou XPS. Namérend data byla
zpracovana v programu Unifit [40]. Fitovanim piku Ga 2ps/, bylo zjisténo, ze vazba
Ga-N je zastoupena pouze ze 14 % (obr.[1.10). Vazebnd energie gallia je u vazby
Ga-Ga Eg = 1120,9eV a u vazby Ga-N Eg = 1122,2eV. Vzorek byl nasledné
presunut zpét do depoziéni komory a nitridovan dalsich 60 min za teploty 300°C.
Po depozici byl vzorek studovan metodou XPS. Doslo k ¢éstecnému zvétseni piku
predstavujici vazbu Ga- N, avsak stale prevazovala vazba Ga- Ga. Jelikoz byl vzorek
nitridovan dlouhou dobu, v obou ptipadech se pri prokladani dat vyskytoval neza-
nedbatelny pik (velikostné srovnatelny s pikem vazby Ga-N) predstavujici vazbu
Ga- 0. Vazebnd energie gallia u vazby Ga-0 je Fg = 1222,9eV.

Dalsi depozice probihala za teploty 280 °C. Tentokrat se jednalo o dvé sekvence.
Nejdrive bylo Ga deponovano po dobu 120 min a poté byl vzorek 15min zihan.

Nasledné byly ostruvky Ga 60 min nitridovany. V druhé sekvenci bylo gallium depo-
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Obr. 4.10: Fitovani piku Ga 2ps/, ziskanych metodou XPS v programu Unifit po
depozici Ga a NJ za teploty 300 °C.

novano 60 min s naslednym zihanim po dobu 15 min. Zavérecna nitridace probihala
120 min. Po skonceni celé depozice byl vzorek podroben analyze metodou XPS. Fi-
tovanim piku Ga 2pg» bylo zjisténo, ze vazba Ga-N nastala pouze v 33 %. Pfi
depozici doslo k problému s manipulatorem v UHV aparatuie a nebylo mozné po
detekci iontového svazku Faradayovou sondou presunout vzorek presné na urcené
misto. Priumér svazku ionti N3 je maly (fadové jednotky mm), tudiZ i mensi od-
chylky pri manipulaci se vzorkem byly znatelné. Po ¢astec¢né opravé manipulatoru
byla celd depozice s dvéma sekvencemi opakovana na novy vzorek. K vyraznému
zlepSeni vsak nedoslo. Dle fitovani byla vazba Ga- N zastoupena v 36 % vrstvy. Sva-
zek iontu N byl zménou potencidlu na fokusacni elektrodé rozostien, ¢imz byla
zvétSena stopa svazku iontu. Poté opét probihala nitridace jiz méreného vzorku,
ktery byl nasledné analyzovan metodou XPS. Pomér poctu vazeb Ga- N ku vazbam

Ga- Ga se prilis nezmeénil. Procentudlni zastoupeni vazby Ga- N vzrostlo na 38 %.

Dalsi depozice GaN probihala opét ve dvou sekvencich za teploty 280 °C. Po de-
pozici gallia po dobu 120 min byl vzorek 20 min zihan. Nasledné byly ostruvky gallia
60 min nitridovany. V dalsi sekvenci bylo gallium deponovano 60 min s naslednym
zihanim po dobu 20 min. Nitridace vzorku probihala 90 min. Vzorek byl prométen
metodou XPS. Fitovdnim piku Ga 2ps/, byla zjisténa piitomnost vazby Ga-N

v 47 % vrstvy. V celkovém spektru vazebnych energii ziskaného metodou XPS se vsak
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vyskytoval vyznacné velky pik kysliku O 1s (obr.. Tato kontaminace krystalku
GaN byla pravdépodobné zpusobena znecisténou aparaturou pro piivod plynného
dusiku Ny do iontové - atomarniho zdroje. Pred dalsim experimentem byla apara-
tura pro piivod dusiku po nékolik hodin vypékana. I pres znacnou kontaminaci
GaN krystalku byl vzorek proméfen na SEM mikroskopu. Z obr.[d.12h je ziejmé, ze
k selektivnimu rustu doslo, krystalky GaN se vyskytovaly jen uvniti dér. V préaci
P. Marese [41] bylo také uzito sekvencni depozice GaN, avsak k selektivnimu ristu
doslo pouze ¢dstecné, viz obr.[f.12p. Krystalky GaN pokryvaly cely povrch substratu,
ale nejvétsi byly pravé v oblasti dér. Na rozdil od prace P. Marese byl v experi-
mentalni ¢ésti této bakalarské prace vzdy po depozici gallia vzorek 15-20 min zihan
na depozi¢éni teploté. Ostruvky gallia se tak vytvorily jen v dirach vytvorenych tech-
nikou FIB a GaN mohl vznikat pouze ve vytvorenych strukturach. Pocet krystalku
GaN vzniklych po depozici ve dvou sekvencich je zndzornén v grafu na obr.[4.13
S rostouci plochou diry se ptiblizné linearné zvétsoval i pocet ostruvku. Pocty krys-
talku GaN v dirdach v matici s rozteci dér 1000 nm byly priblizné stejné jako u matice
s rozteci dér 700 nm. Pocet krystalkii GaN je mensi nez pocet samotnych ostruvku
Ga (viz kap. obr.. Nekteré ostruvky Ga se v prubéhu procesu postnitridace
spojily a byly vytvoreny vétsi klastry a také se gallium v prubéhu depozice pfi
zahtivani vzorku castecné desorpovalo.

Posledni depozice byla provedena ve dvou sekvencich za teploty 280 °C. Gallium
bylo deponovano po dobu 120 min a nasledné byl vzorek 15 min zihan. Nitridovani
vzorku probihalo 60 min. V druhé sekvenci bylo Ga deponovano po dobu 60 min
a vzorek byl poté 15min zithan. Zavéreéna nitridace probihala po dobu 90 min. Po
analyze vzorku metodou XPS bylo zjisténo, ze vazba Ga- N nastala piiblizné v 50 %
vazeb Ga. Proto byl vzorek vracen do depoziéni komory a nitridovan po dobu 30 min.
Analyzou vzorku metodou XPS byl zjistén vyskyt vazby Ga-N v 60 % vrstvy nade-
ponovaného materidlu. Takto pripraveny vzorek byl studovan na SEM mikroskopu,
kde se ukdzalo, ze k selektivnimu rustu GaN nedoslo, viz obr.[.14h. Béhem depozice
doslo k preruseni ohfevu substratu, a vzorek tak nebyl po ¢as depozice zithan. Tudiz
gallium témétr nedifundovalo po povrchu a krystalky GaN se vytvorily po celém
povrchu substratu. Na obr.[d.14db jsou jiz patrné krystalky GaN vytvorené uvnitf
matice. Z ¢astecné preference tvorby GaN v oblasti dér predpokladame, ze substrat
byl na zac¢atku depozice zihan a klastry GaN se vytvarely pouze v dirach. V prubéhu

depozice bylo zthani preruseno a GaN se poté vytvarelo po celém povrchu substratu.
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Obr. 4.11: XPS méteni vzorku po depozici GaN ve dvou sekvencich za teploty 280 °C.
Z grafu je ztejmy vyznacny pik O 1s.

(a)

Obr. 4.12: (a) SEM méfteni po depozici GaN ve dvou sekvencich pii teploté 280 °C,
matice dér s rozte¢i 700 nm, hloubkou 10nm a prumérem 80nm; (b) SEM mérfeni

po depozici GaN v péti sekvencich pii teploté 300 °C, prevzato z [41].
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Obr. 4.13: Zavislost poctu krystalki GaN v dife na plose diry v matici s rozteci
1000 nm a 700 nm po depozici GaN ve dvou sekvencich za teploty 280 °C. Plocha diry
byla poc¢itana z hodnot ziskané pii AFM méteni. Nejistota u jednotlivych hodnot pro

konfidenén{ interval 95% pravdépodobnosti byla poc¢itdna ze SEM méreni 20 ruznych

dér.

Obr. 4.14: SEM meéreni po depozici GaN ve dvou sekvencich, matice dér s rozteci
1000 nm, hloubkou 15nm a prumérem 120 nm, béhem depozice doslo k preruseni

zihani. (a) celd matice; (b) vyfez z matice, patrné krystalky GaN.
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ZAVER

Tato bakalarska prace se zabyvala selektivnim rustem GaN na kiemikovy substrat
s nativni vrstvou oxidu kiemic¢itého. Byla provedena reserzni studie popisujici tvorbu
ultratenkych vrstev s ohledem na techniky piipravy GaN. Daéle byly rozebrany me-
tody pripravy a analyzy povrchu a ultratenkych vrstev uzité v experimentalni casti
této bakalarské prace.

Experimentalni ¢ast se vénovala piipravé substratu vhodnych pro selektivni rust
Ga a GaN a déle byla popsana samotna depozice Ga a GaN s dosazenymi vysledky.
Na kiemikovy substrat s nativni vrstvou SiOs byly fokusovanym iontovym svaz-
kem vytvofeny systémy matic slozené ze souboru kruhovych dér. Jeden substrat
modifikovany metodou FIB byl proméiren na AFM mikroskopu. Byly zjistény urcité
nedokonalosti vytvorenych dér; jejich tvar byl spise kuzelovity, na okrajich dér se
vytvorily malé vyvySeniny a rozméry dér se od zadanych parametru ¢astecné lisily.
Tyto nedostatky vytvorenych dér vsak dalsi experimenty vyrazné neovliviiovaly.

Byla provedena série depozic Ga vrstev na piipravené vzorky. Jednotlivé expe-
rimenty se od sebe lisily teplotami substrati a dobou trvani depozice a nasledného
zihani. Ze SEM méteni bylo zjisténo, ze po depozici Ga za teploty 280 °C po dobu
120 min nebylo selektivniho rustu dosazeno, ostruvky Ga se vytvorily po celém po-
vrchu substratu jen s ¢astecnou preferenci oblasti dér. Pri dalsim experimentu byl
po depozici Ga za teploty 280°C vzorek dalsich 20min zihéan pii teploté 280°C.
Tentokrat selektivniho rustu Ga bylo dosazeno, ostruvky Ga se vyskytovaly pouze
v oblasti vytvorenych dér. Pfi mensim pruméru dér se v kazdé dife vyskytoval prave
jeden ostruvek Ga s obsazenosti 100 %. Po obvodu dér s vétsim prumérem se vy-
tvofilo ostruvka Ga vice (6-8) a pfi rozteci dér mensi nez 700 nm se uprostied dér
vytvorily 1-4 vyrazné vetsi ostruvky Ga. Dalsi depozice Ga probihaly za teploty
300°C, kdy selektivni rust Ga nastal po depozici po dobu 120min s néaslednym
20min zthanim. Ostruvky Ga vsak byly objemové mensi nez po depozici pii 280 °C,
proto se depozice Ga pfi teploté 280 °C jevi jako vhodnéjsi zaklad pro tvorbu krys-
talku GaN.

Dale byly provedeny experimenty s depozici GaN. V prubéhu experimentu vsak
nastaly problémy s UHV aparaturou, proto bylo obtizné dosahnout postnitridace
GaN. GaN bylo deponovano sekvenéné uzitim procesu postnitridace. Selektivniho
rustu GaN bylo dosazeno po depozici o dvou sekvencich za teploty 280°C, kdy
Ga bylo celkové deponovano po dobu 180 min a vzorek byl nitridovan 150 min. Po
depozici Ga byl vzdy vzorek 20min zthan, aby se Ga usadilo pouze v dirdch a
nasledné nastal selektivni rust GaN. Pii této depozici byla vSsak UHV depoziéni
komora zna¢né znecisténa, proto byl cely experiment zopakovan. Analyzou nového

vzorku pod SEM mikroskopem bylo zjisténo, ze selektivni rist GaN témér nenastal.
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V prubéhu depozice doslo k preruseni prutoku elektrického proudu substratem a ten
prestal byt zihan. Tudiz se GaN vytvorilo po celém povrchu substratu.

Veskeré vzorky po depozici GaN byly studovany metodou XPS. Ve vétsiné piipa-
du vsak na substratu prevazovala vazba Ga-Ga nad vazbou Ga-N. Béhem expe-
rimentu doslo k problému s manipulatorem v UHV komote a vzorek tedy nemohl
byt pti opakované nitridaci presné umistén na urcené misto s nejvyssi hustotou toku
iontu N . Vzhledem k problému se stavajicim manipuldtorem by bylo pro lepsi re-
produkovatelnost vysledkt vhodné pofidit manipulator novy. Dalsi mozny postup
ve studiu selektivniho rustu GaN je studovat zavislost velikosti krystalki GaN na
poctech sekvenci depozice. U zdarilych vzorku by pak mohla byt provedena nejen

XPS a SEM méfeni, ale i analyza fotoluminiscenc¢ni spektroskopii.
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