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ABSTRAKT

Bakald¥skd prace se zabyvd moZnostmi neutralizace povrchu nevodivych substratii pfi
depozici iontovym svazkem. V praci byly navrZeny t¥i varianty neutralizaénich paletek.
V8echny varianty byly otestovany a byly provedeny zkusebni depozice GaN na nevodivé
substraty. Vzorky byly poté analyzovany pomoci XPS. V bakala¥ské praci jsou disku-
tovany moznosti aplikace jednotlivych paletek.

KLICOVA SLOVA

Neutralizace substrdtu, drzdk vzorku, depozice iontovym svazkem, nitrid gallity, RTG
spektroskopie, safir.

ABSTRACT

Bachelor's thesis deals with possibilities of substrate neutralisation during ion beam depo-
sition. There were designed and tested three sample holders with integrated neutralization
filament. Depositions of gallium nitride were done on samples with all configurations,
then analyzed by XPS. In this thesis the suitability of all configuration was evaluated
and discussed.

KEYWORDS

Substrate neutralization, sample holder, ion beam deposition, gallium nitride, X-ray
spectroscopy, sapphire.
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UVOD

Lidska touha a potieba zdokonalovat technickd zatizeni, zvySovat vykony a prekra-
covat limity aktualné pouzivanych zatizeni byla odjakziva hnaci silou nejen techno-
logického pokroku. V elektronice to plati dvojnésob, a proto se stale hledaji nova
feSeni, jak posunu kuptfedu dosahnout. Jednim ze zpusobu je hleddni novych ma-
terialt, mezi nimi i polovodicu, jez maji potencial zaujmout misto soucasné nej-
vyuzivanéjsitho polovodice - kiemiku. Mezi tyto materidly se tadi i nitrid gallity
(GaN), na néhoz mé tato préace navaznost.

V prvni kapitole je zminéno vyuziti iontovych svazku na Ustavu fyzikalniho
inzenyrstvi (UFI) a to jak k depozici, tak i k analyze.

Druha kapitola se zabyva nitridem gallitym, jakozto jednim z materialu, ktery
je na UFI zkoumén. Jsou zde zminény jeho vlastnosti, zpusoby depozice, porovnani
substratu pro jeho depozici a také jsou zminény pouzivané zpusoby neutralizace
povrchu substratu.

Trieti kapitola popisuje tfi navrzené neutralizacni paletky, které byly ruznymi
zpusoby testovany, pripadné simulovany, pricemz byla posuzovana jejich pouzitelnost
pro depozici iontovym svazkem.

Ve ¢tvrté kapitole jsou popsany depozice na nevodivé substraty, které s jednot-
livymi paletkami probéhly. Vysledky experimentu byly nésledné analyzovany pomoci
rentgenové spektroskopie (XPS). Zaroven byl posouzen vliv neutralizace na polohu

spektra pti analyze nevodivého substratu v XPS.






1 VYUZITI IONTOVYCH SVAZKU

Ionty zformované do svazku jsou mocnym ndastrojem, jenz ma své misto takika
v kazdé laboratori zabyvajici se zkoumanim povrchu pevnych latek. Ionty lze vytvaret
nékolika zpusoby, z nichz nejsnazsi efektivni cestou je ionizace atomu pomoci srazky
s elektronem o dostatecné kinetické energii. Jakmile v komurce iontového zdroje do-
jde k ionizaci, tedy vzniku kladného nebo zaporného iontu, piilozena extrakéni elek-
troda s nizsim potencidlem, nez ma samotna komurka zdroje, extrahuje ionty a for-
muje je do podoby svazku. Ve svazku ovSsem dochézi v pripadé nizké energie leticich
iontu k projevium coulombovské odpudivé interakce vlivem prostorového naboje, coz
ma za nasledek rozsifovani a pripadné i zanik svazku. Problematika prostorového
naboje je jadrem komplikaci, které s sebou pouziti iontovych svazku prinasi. Tyto
projevy je nutné potlacit, ¢ehoz se dosahuje urychlenim iontu na velkou energii tak,
aby cas potfebny k prekonani vzdalenosti k mistu urceni byl velmi maly, a vliv
prostorového naboje se tak minimalizoval. Nedilnou soucasti kazdé optické soustavy
je fokusace obvykle ve formé elektrostatickych cocek. Dalsi upravy svazku spojené
napriklad s odstranénim necistot, neutralnich ¢i nasobné ionizovanych atomu uz jsou
provadény individualné podle zpusobu pozadované aplikace.

Kromeé vlivu prostorového naboje a nutnosti svazek formovat fokusaci, coz v praxi
znamend vyuziti pomérné komplikované aparatury, je nutné se vyporadat s od-
vodem néboje z povrchu substratu, na néz svazek dopada. Iont samotny takika
okamzité pii kontaktu s povrchem substratu ztraci svij naboj. Je-li substratem
vodi¢, ptripadné polovodi¢, a je-li uzemnén, tak se s zadnym nezadoucim jevem
nesetkdme. Problém nastane v piipadé vyuziti izolatoru, kdy neni mozné naboj
ze vzorku odvadeét a dochazi tak k nechténému nabijeni povrchu substratu, které
zamezuje dopadu dalsich iontu.

Ptes vSechny vyse uvedené nevyhody jsou iontové svazky velmi prinosné a popra-
vu vyuzivané. Nejvétsi vyhodou iontovych svazku je moznost tuplné regulace jejich
parametru (velikost proudu iontt, tedy jejich pocet dopadajici na substrat, moznost
presného nastaveni jejich dopadové energie). Z téchto duvodu jsou iontové svazky

vhodnym néstrojem k depozici tenkych vrstev ¢i k jejich nésledné analyze.

1.1 Depozice

V laboratorich Ustavu fyzikdlnfho inzenyrstvi FSI VUT (dale UFI) jsou iontové
svazky vyuzivany vicero zpusoby. V depoziéni komote ionty slouzi k pfimému nana-
seni tenkych vrstev - metoda IBD (Ion Beam Deposition), mnohdy oznacovana

specifictéji jako LEIBD (Low Energy lon Beam Deposition). Svazek iontu dopada



na substrat s energiemi odpovidajici hodnotam 10! — 102 eV, kdy je pravdépodobnost
ulpén{ iontu na povrchu maximéalni. Pii zvySovdni dopadové energie (10% — 10 eV)
se zacina vyrazné projevovat jev zvany iontové odprasovani, pii némz v misté do-
padu dochazi k preruseni vazeb mezi atomy substratu a ty jsou odprasovany do pro-
storu. Tento jev je v metodach piimé depozice nezadouci. Je-li odprasenym atomum
do cesty postaven jiny substrat, zachytdavaji se na ném a zapoc¢inaji tvorbu nové
vrstvy. Timto zpusobem fungujici proces na UFI vyuziva depozic¢ni vakuova komora
s iontovymi zdroji Kaufmanova typu. Co se tykéa energii jesté vyssich, konkrétné
v rozmezi 10* — 10%eV, ionty proniknou do vnitini struktury substratu. Tato ion-
tova implantace, jak byva proces oznacovan, je vyuzivand k dopovani polovodicu.
Tonty o vysokych energiich se mohou pfi interakeci s povrchem také rozptylovat. Tento

jev pak vyuziva k analyze metoda RBS (Rutherford Backscattering Spectroscopy).

]

1.2 Analyza

Na UFI jsou iontové svazky pro analyzu vyuzity v metodach ToF-LEIS a SIMS, jez
jsou instalovany do depozic¢ni komory a umoznuji in situ analyzu slozeni zkoumaného
materidlu. Metoda ToF-LEIS (Time of Flight-Low Energy Ion Scattering) vyuziva
iontovych projektil o energiich v rozmezi 0,5 — 10keV, které interaguji s povrchem
a po rozptylu jsou podrobeny energiové analyze. Pomoci metody LEIS lze dete-
kovat pouze nabité ¢astice, pti vyuziti energiového analyzatoru na bazi ToF-LEIS
vsak 1ze detekovat i neutraly. Vyuziti nachézi metoda v analyze povrchu a to jak co
se tyce latkového slozeni, tak i povrchové struktury. Metoda SIMS (Secondary Ion
Mass Spectroscopy) taktéz vyuzivd iontu jako projektilu o energiich 0,2 — 20 keV.
Dopadem iontu dochazi k odprasovani materidlu substratu, z nichz je ¢dst ionizo-
vand, a tyto tzv. sekundarni ionty jsou analyzovany hmotnostnim filtrem. Narozdil
od metody ToF-LEIS obvykle nedokéze analyzovat neutralni ¢éstice, avsak metoda
SNMS (Secondary Neutral Mass Spectrometry) ano. V laboratofi jsou vyse uvedené
metody pouzivany kombinované, coz umoznuje zvysit objem informaci z analyzy
ziskanych. [2]



2 DEPOZICE GAN IONTOVYM SVAZKEM

2.1 Nitrid gallity a jeho aplikace

Polovodice s Sirokym zakazanym pasem, jehoz energeticka Sitka je piimo spjata
s vlnovou délkou svétla, jez je emitovano pii prechodu elektronu z vodivostniho
do valenéniho péasu, jsou predurceny k vyuziti ve vyrobé LED (Light Emitting Di-
ode) s kratkou vlinovou délkou emitovaného svétla. Z hlediska efektivniho vyuziti
energie prechodu je velmi dulezité, zda jde o polovodice s primym ¢i nepfimym
prechodem. Pti piimém ptrechodu dojde k emisi fotonu o vlnové délce odpovidajici
§iti zakazaného péasu, kdezto nepiimy prechod je spjat navic se vznikem kvazicastice -
- fononu, tedy kvanta energie ve formé kmitu krystalové mtizky, jenz zpiisobuje ne-
chténé zahiivani soucastky. Mezi polovodice s primym piechodem patii slouceniny
prvku ITI. podskupiny s dusikem, tedy AIN (nitrid hlinity), GaN (nitrid gallity) a
InN (nitrid indity), jez byly za poslednich dvacet let velmi intenzivné zkouméany.[3]
Kombinace téchto polovodicu s ruznymi sitkami zakézaného pasu (obr. umoznuje
konstrukei zdroju zareni o vinovych délkach v rozmezi od 600 nm do 300 nm - sahé

tedy od ¢ervené barvy svétla, pres modrou az k ultrafialové casti spektra. [4]
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Obr. 2.1: Zavislost §itky zakazaného pasu na velikosti mtizkové konstanty pro InN,
GaN a AIN [5].



Na UFI je vyzkum v oblasti polovodi¢i zaméten kromé jinych materiala i na nit-
rid gallity. Muze nabyvat podoby tif krystalovych struktur: wurtzit, sfalerit a halit,
z nichz je za normalnich podminek termodynamicky stabilni struktura wurtzitu,
jez je tvorena hexagonalni krystalovou soustavou. Stabilni sfaleritickou strukturu
s kubickou symetrii lze vytvorit rustem na povrchu kubickych substratu. V tomto
piipadé je totiz tendence k formovani wurtzititické struktury potlacena kompatibili-
tou s povrchem substratu. Oproti dvéma vyse popsanym formam GaN (obr. [2.2) je
k formovan{ halitického GaN s kubickou strukturou kamenné soli zapottebi vysokého
tlaku [6].

® Ga
N

(a) (b)

Obr. 2.2: Nejcastéjsi krystalova struktura GaN: a) wurtzit (hexagondlni miizka), b)
sfalerit (kubickd mfizka) [6].

Zdroje svétla na bazi GaN maji obvykle vysokou kvantovou tc¢innost - nejvyssi
(vice nez 80 %) byla doposud dosazena pro LED vyzatujici modré svétlo o vinové
délce 450 nm, pricemz tyto modré LED mohou byt dale vyuzity pro tvorbu svétla
bilého. [7] Moznosti vyuziti GaN vsak nekonéi u zdroju svétla. Dochézi taktéz
ke kvapnému vyvoji tranzistoru na bazi GaN. Jednd se zejména o tranzistory typu
HEMT (High Electron Mobility Transistor), HFET (Heterostructure Field Effect
Transistors) a dalsi druhy tranzistoru nebo jinych elektronickych soucastek, jez mo-
hou v budoucnu mit velké uplatnéni ve vysokofrekvencnich zatizenich a elektronice

obecné, az se vycerpaji moznosti kiemikovych soucastek. [§ Dalsi z vyhod GaN je



jeho chemicka stabilita, diky niz ho lze oznacit za biokompatibilni, coz jej predurcuje

k vyuziti i v bioaplikacich, jak ukazuje [9].

2.2 Depozice GaN na UFI

Ultratenké vrstvy a nanostruktury na bazi GaN jsou na UFI vytvareny nekonvencni
kombinaci metody MBE (Molecular Beam Epitaxy) a LEIBD (Low Energy Ion
Beam Deposition). MBE metodu ve vakuové komote Antonin zastupuje atomérni
zdroj gallia v podobé eftzni cely. Eftizni cela slouzi k napatfovani gallia na povrch
substratu. Ve vodivém kalisku je umisténo gallium o nizké teploté tani T, = 29, 78 °C
[10], z jehoz povrchu se vypaiuji jednotlivé atomy. Jelikoz je pocet vypafovanych
castic spjat s teplotou kapalného gallia, byva jeho objem zahiivan na vySsi tep-
lotu. Jednim ze zpusobu ohtevu je elektronovy bombard. Elektrony emitované z ka-
tody jsou urychlovany ke kalisku s galliem, ktery je na vysokém kladném potencidlu
(~ 1000 V), a zpusobuji tak jeho ohiev. Kontrola a regulace teploty gallia je zakladem
k presné definovanému toku castic, jehoz velikost lze pomérné obtizné urcit. K ori-
entacnimu zjisténi toku ¢astic slouzi ampérmetr, jenz méri proud ionizovanych gal-
liovych atomt. Teplota je mérena pomoci termoclanku a reguluje se zménou emisniho
proudu vlakna, pripadné zménou potencidlu kalisku. Smér toku ¢astic opoustéjicich
povrch gallia v ruznych smérech zavisi podle Lambertova zakona na kosinu tihlu mezi
danym smérem a normdlou povrchu vyparovaného gallia. [1] Homogenni svazek 1ze
ziskat vyuzitim kolimatoru, jimz projdou pouze ¢astice ze sméru blizkych normaéle
k povrchu. Je tak umoznéno rovnomérné nanaseni vrstev. Nedilnou soucasti efizni
cely je také aktivni vodni chlazeni, jez zamezuje prehiati systému. [11] K efektivni
funkei eftzni cely je vyzadovano vysoké vakuum, nejlépe UHV (Ultra High Vacuum).
I v ném vsak dochézi k adsorpci necistot na povrch kapalného gallia. Tyto necistoty
se v prubéhu ohfevu masivné odparuji a mohou zpusobit zneé¢isténi vzorku. Z to-
hoto duvodu je pted tsti kolimdtoru umisténa klapka (tzv. shutter), kterd zamezuje
dopadu ¢astic z cely na substrat a umoznuje definované nanaseni multivrstev.
Dusik je na povrch substratu dopravovan pomoci jiz diive zminéného iontového
déla (obr. , tedy metodou LEIBD. Ionizované atomy ¢i molekuly dusiku jsou
extrahovany z vybojové komory plazmatického iontového zdroje a zaroven urychleny
na transportni energii (~2500¢eV). Svazek je fokusovdn unipotencidlnimi ¢ockami
a transportovan elektricky odstinénym prostorem k deceleracni elektrodé, kde je
zpomalen na dopadovou energii odpovidajici desitkam eV. Po pruletu vychylovacimi
elektrodami se iontovy svazek dostava do prostoru depozicni komory, kde narazi
na substrat. Na obrazku lze vidét jednotlivé ¢asti pouzivaného iontového déla. Ventil

déli aparaturu na dvé vakuové oddélené ¢asti - komoru iontového déla a samotnou



depoziéni komoru, z nichz kazda mé zajisténo diferencidlni vakuové ¢erpani pomoci

rotacnich a turbomolekularnich pump.
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Obr. 2.3: Tontové délo [1J.

2.3 Substraty pro depozici GaN

Substrat, na némz dochazi k samotnému rustu tenkych vrstev, ma na jejich vyslednou
podobu a kvalitu naprosto zésadni vliv. Pravé substrat totiz predurcuje krystalovou
orientaci, strukturni typ, povrchovou morfologii, polaritu, elastické pnuti a také kon-
centraci defektt ve vrstve. [12] Rozdilné parametry substratu a GaN maji na svédomi
mnoho nezadoucich jevu, jez se na kvalité a vlastnostech vrstvy podileji. Povrchova
stupnovitost u neizomorfnich substratiu zpusobuje neshody ve vrstveni atomovych
rovin v misté kontaktu riznych vysek substratu. Rozdily v tepelnych vodivostech
maji na svédomi teplotou generované napéti ve vrstvé. Pii mensi chemické stabi-
lité substratu vuci vrstvé muze dochéazet k jeji kontaminaci samotnym substratem.
Nejvyznamnéjsi vliv na kvalitu vrstev ma vzajemny soulad jejich mrizkovych pa-
rametru a koeficientu teplotni roztaznosti. Pti velkém rozdilu téchto parametru
dochézi ke generaci napéti ve vrstveé a ke vzniku defektu (dislokaci) az mikroprasklin,
jez se velmi negativné podepisuji na kvalité vrstvy, stejné jako na rychlosti degradace
elektronického zafizeni, které téchto vrstev vyuziva. Nejsou to vSak pouze parametry
substratu, jez zpusobuji tvorbu dislokaci. Velkou mérou se na nizké kvalité vrstvy

podili také mechanismus rustu vrstvy. GaN na vétsiné substratu roste tak, ze vytvaii
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Viastnost GaN (wz) Si 6H-SiC Al O3

Mfizkova konstanta (nm)

a 0,3188 0,5431 0,3081 0,4765

c 0,5185 1,5117 1,2982
Teplota tani (°C) 2773 1414 2793 2030

Hustota (g-cm™3) 6,15 [0] 2,33 3,21 3,98
Koeficient teplotni roztaznosti (K=1)[6]

Aa/a 5,59-1076  262-107% 4,46-107%  6,6-107° [14]
Ac/c 3,17-1076 4,16-107%  4,8-107° [14]
Tepeln vodivost (W-cm™ 1. K—1) 2,1 1,56 4,9 0,25; 0,23
Tepelnd kapacita (J-K~'mol™') 35,3 0,70 0,71 77,9

Stika zakdzaného pasu (eV) 3,44 1,12 3,02 8,1-8,6
Rezistivita (Q-cm) 0,08-0,17 [4] <5-10* 10%-103 > 101
Piiblizna cena 27 ($) [15] 2167350 19,9-84,9  327,8-1132,4 72,9200

Tab. 2.1: Vlastnosti GaN a nejpouzivanéjsich substrati. Hodnoty parametru jsou

udavény pro teplotu 300 K. Az na uvedené prevzato z [12].

malé ¢i vétsi ostruvky materidlu, které postupné zvétsuji svuj objem. Pri nasledné
koalescenci, tedy srustu téchto ostruvku dohromady, dochézi na hranici opét ke ge-
neraci napéti a k tvorbé dislokaci. Informace o této kapitole byly ¢erpany predevsim
z [12] a [13].

Substraty lze délit podle vice kritérii, nicméné pti depozici iontovym svazkem
hraje velmi dulezitou roli déleni podle elektrické vodivosti a to na polovodice a izo-
latory. Nejcastéji vyuzivanymi polovodicovymi substraty jsou kiemik (Si) a karbid
kiemiku (6H-SiC). Mezi izolatory patii oxid hlinity ve formé safiru (Al,O3). Vlast-
nosti téchto tii nejvyznamnéjsich jsou shrnuty v tabulce spolu s nitridem gal-
litym ve formé wurtzitu, jenz muze byt rovnéz pouzit jako substrat, v tomto pripadé

pro homoepitaxi.

2.3.1 Polovodicové substraty

Kiemik

Kiemik krystalizuje s diamantovou strukturou, ktera je tvorena dvéma prolinajicimi
se FCC mifzkami (obr. 2.4)). K rustu hexagondlnfho GaN se nejvice vyuziva krys-
talovd rovina (111) [6]. Pouziti kiemiku jako substratu pro epitaxi GaN by bylo

nejsnazsim fesenim z hlediska implementace do stavajicich elektronickych zatizeni.

Mnohalety technologicky vyvoj zafizeni pro vyrobu kifemikovych substratu zarucuje

1Jedné se o GaN nanesené na saffru.
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jeho prvotiidni kvalitu, snadnou dostupnost ve waferech o pruméru az 300 mm
a relativné nizkou cenu. Jsou to ale excelentni fyzikdlni vlastnosti, jez mu tuto
neottesitelnou pozici v elektronice vydobyly. Kiemik je prvek se ¢tyfmi valenénimi
elektrony, které sdili s dalsimi ¢tyfmi kifemikovymi atomy. Elektrické vlastnosti
¢istého kiemiku lze ménit pomérné snadno pomoci primési. Pomérné nizka vlastni
vodivost je zvySena pridanim pétimocného nebo trojmocného dopantu. Tak se dosah-
ne prevazujici elektronové, resp. dérové vodivosti a tim vzniku polovodice typu N
¢i polovodice typu P, které se pro depozice pouzivaji ¢astéji nez cisty kremik. Co
se vSak tyka kvality vrstev GaN rostoucich na kfemiku, nelze pfimo dosdhnout
epitaxniho rustu. Na povrchu se vytvaii polykrystaly s velkym mnozstvim defektu
na rozhranich. Je tomu tak nejen kvuli rozdilu v mtizkovych parametrech a v tep-
lotnich roztaznostech, ale také diky tendenci dusiku vytvaret chemickou vazbu s ato-
mem substratu za vzniku amorfniho SiN. To vSe tst{ ve vysokou koncentraci defektt
ve vysledné vrstvé, tudiz kifemik samotny prozatim neumoznuje tvorbu kvalitnich
vrstev GaN.

Obr. 2.4: Krystalové struktura Si pfi pohledu ze sméru: a) [001], b) [011], ¢) [111]

[13].

Karbid kifemiku

Karbid kfemiku existuje v podobé asi 250 polytypu, které se lisi vrstvenim ato-
movych rovin, z nichz kazdy ma své unikatni vlastnosti. Nejvyznamnéjsi polytypy
jsou zndzornény na obrazku [2.5] Specidlné polytyp 6H-SiC, ktery je pro rust GaN
pouzivan nejcastéji, krystalizuje s hexagondlni strukturou. Nejvhodnéjsi smér pro
rust GaN na 6H-SiC je [0001], v némz je rozdil miizkovych parametri nejmensi
(3,1%). Ac se zd4 tento rozdil takika zanedbatelny, stale v rostlé vrstvé zpusobuje

vznik napéti a dislokaci. Z pohledu rozdilu miizkovych parametru, tepelné vodivosti
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a teplotni roztaznosti je vsak SiC pravdépodobné nejvhodnéjsi substrat pro epi-
taxni rust GaN. Elektrické vlastnosti jsou v mnohém podobné kiemiku - predevsim
se jedna o polovodic, kde je opét moznost primésemi regulovat typ vodivosti. SiC
ovsem neposkytuje sama pozitiva. Jeho nevyhodou je fakt, ze GaN nesmaci jeho
povrch, tudiz se na néj Spatné vaze. Je tfeba vyuzit nandSeni mezivrstev, které
se na substrat uchyti a na nichz je poté GaN schopno rust bez problému. Dalsi
nevyhodou je problematicka ptiprava substratu s kvalitnim povrchem. Prozatim je
kvalita povrchu oproti dalsim dvéma substratim o mnoho nizsi. Jeho komplikovand
vyroba s sebou navic ptinasi vysokou cenu a pomérné malé prumeéry vyrobitelnych

walfertu.
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Obr. 2.5: Znazornéni rozdilu ve vrstveni atomovych rovin pro nejvyznamnéjsi poly-

typy SiC [13].

2.3.2 Nevodivé substraty
Safir

Safir, jakozto monokrystal oxidu hlinitého, muze byt popsén jak pomoci trigonalni
(romboedrické), tak i hexagondlni mfizky, jak lze pozorovat na obrazku . Safir
byl jednim z prvnich substratu vyuzitych pro epitaxi GaN a stale je pro jeho rust
nejvyuzivanéjsi. Rovinou, na niz se GaN nechava rust, je rovina (0001) [16]. Je
nejvyuzivanéjsi i pres to, ze rozdil v miizkovych parametrech je priblizné 15 %,
z ¢ehoz pramenti velké pnuti a vysokd hustota dislokaci (10’ cm™2], na ¢emz se také

opét podili i rozdilny koeficient teplotni roztaznosti. Nicméné oproti kifemiku ma
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podobnou krystalovou strukturu jako GaN, vrstvy jsou o néco kvalitnéjsi. Oproti
SiC je snazS§im zpusobem vyrobitelny a cenové prijatelny, je také pruhledny pro
velkou ¢ast spektra elektromagnetického zateni, jez lze pomoci nitridu vyzafovat.
7 hlediska elektrickych vlastnosti je hlavnim rysem to, Ze se jedna o izolator. To
méa pomérné zasadni vliv nejen na tvorbu vrstev pomoci iontového svazku, ale
také na jeho néaslednou integraci do elektronickych obvodu, které je mozné pouze
pripojenim kontaktu k vrstveé, ¢imz je zmensSena pracovni plocha a zkomplikovana

vyroba zafizeni samotného.
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Obr. 2.6: Krystalova struktura safiru ve sméru [0001]: a) trigondlni mfizka, b) he-

xagonalni miizka [13].

Pii rustu vrstvy GaN na nékterém ze substratu se vygeneruje pomérné velky
pocet dislokaci, které nejsou zddouci. Resenim tohoto problému by mohlo byt vyuziti
tzv. mezivrstev (buffer layers), na nichz jsou podminky pro rust piijatelnéjsi. Lze tak
dosdhnout vyrazného zvyseni kvality vysledné vrstvy. Tyto mezivrstvy mohou byt
tvoreny GaN, jinymi nitridy, SiC a dalsimi. Nicméné ptridavani mezivrstev zvysuje,

mnohdy vyrazné, cenu konecného elektronického zarizeni.

2.4 Neutralizace naboje

Nutnost neutralizovat naboj je spojena s vyuzitim nevodivych substratu pro dopad
iontovych svazku. Ionty dopadaji na povrch, interaguji s nim, pficemz iont predd
atomu substratu svuj naboj. Tento naboj zustava kvuli takika nulové elektrické vo-
divosti nepohyblivy. Takto dochazi k lokalnimu povrchovému nabijeni. Lokalizované
nabijeni nevodivych substrati vsak muze samo o sobé mit také vyuziti napiiklad pro
selektivni navazani urcité latky, ¢ehoz lze vyuzit v senzorickych zatizenich zejména

v oblasti biochemie [17].
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Pii energiich iontu vyssich nez 100 eV dochazi, mimo jiné, také k uvolnéni nizko-
energiovych (sekundarnich) elektront, jez ¢ini nabijeci proces jesté znatelnéjsim.
Vlivem zvysujiciho se potencidlu na substratu je pro elektrony stale obtiznéjsi ma-
terial trvale opustit. Plati-li pro kinetickou energii elektronu Ej, = m.v?/2 < e®,
kde m, zna¢i hmotnost elektronu, v jeho rychlost, s niz opousti povrch substratu,
e elementarni naboj a ® velikost potencidlu na substratu, pricemz vyraz vpravo
vyjadiuje energii elektronu potiebnou k vystoupeni z vlivu potencialu @, pak je
elektron opét pritazen k materialu. Pti jisté urovni nabiti, ktera ptiblizné odpovida
napéti imérnému dopadové energii svazku, dojde k jeho ustdleni. Dalsi ionty jsou
tedy substratem odpuzovany a nedopadaji na néj. V piipadé nizkoenergiovych iontu
(LEIBD) sekundérni elektrony roli prakticky nehraji, nicméné substrat se nabiji sa-
motnymi ionty a to také az k hodnoté napéti tmérnému dopadové energii svazku.
Depozice je takto znemoznéna. Existuji vSsak ruzné zpusoby, jak projevum nabijeni
zabranit. V piipadé vyuziti zdpornych iontu je nabiti povrchu automaticky regu-
lovano emisi sekundérnich elektronu [18]. Neutralizace muze byt dosazena také po-
moci elektronového zdroje, z néhoz vyletuji elektrony na substrat nebo do jeho
blizkosti a neutralizuji kladny povrchovy naboj. Ten je také c¢astecné vyrovnavan
elektrony nasavanymi z prostoru vakuové komory - v pripadé iontovych svazku je
vSak tato neutralizace obvykle nedostateéna. Dalsi moznosti neutralizace, ktera se
vyuziva, je ptimo neutralizace iontového svazku. V tomto ptipadé jsou elektrony
dodavany do svazku pomoci zdroje elektronu v podobé vlakna, z néhoz jsou urych-
leny k mfiZce na nizsim potencialu tak, ze maji stejnou rychlost jako ionty. Elektrony
také mohou byt urychleny pusobenim elektrického pole generovaného prostorovym
nabojem kladnych iontu. Pii dostatku elektronu je vytvotren svazek, ktery obsahuje
priblizné stejny pocet iontu a elektronu, negeneruje tedy zadné elektrické pole a je
tak potlacen vliv prostorového naboje. Zaroven pirenasi nulovy elektricky proud,
takze takovy svazek substrat nenabiji. [19)].

Popsané moznosti neutralizace vyzaduji nakladna zafizeni (elektronovy zdroj),
piipadné vyzaduji zasadni zménu ve funkcionalité stavajiciho iontového déla (neutra-
lizovany iontovy svazek). Obsahem bakalaiské prace tedy bylo nalézt privétivejsi va-
rianty, u nichz vsak, jak vyplyne z nasledujicich kapitol, neni zaruc¢ena bezproblémova

funkece.
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3 NEUTRALIZACNI PALETKY

3.1 Uvod do problematiky neutralizace a ohrevu

K teseni problému neutralizace bylo tteba dosdhnout maximélniho vyuziti stavajicitho
systému, jez je v laboratofi na UFI provozovan. Nejsnazsi dostupnd moznost jak ne-
utralizace a zaroven i ohfevu dosdhnout, spocivala v modifikaci stavajici paletky
(obr. , ktera slouzi k uchyceni vzorku, jeho prenosu v prostorech vakuové apa-

ratury a k elektrickému spojeni s venkovnimi zdroji napéti.

Obr. 3.1: Dosavadni podoba paletek pro uchyceni vzorku

Zakladni céasti paletky je nerezové télo, do néhoz jsou zasazeny tfi piny, jez
umoznuji elektrické spojeni s keramickymi prichodkami isticimi ven z komory. Tyto
piny jsou odizolované od téla paletky pomoci keramiky. Na dvou véleccich je upevnén
nerezovy nosny plech s otvory snizujicimi odvod tepla ze vzorku. Na plechu je vzdy
polozen tantalovy plisek. Tantal je velmi tepelné a chemicky stabilni material a jeho
atomy nemaji tendenci difundovat do vzorku. Z horni strany je vzorek dotlacovan
tantalovymi svérkami. Klasicka podoba paletky vyuziva pouze dva ze tii elektrickych
kontaktu, které slouzi k ohfevu vzorku primym pruchodem proudu. Tento zpusob
ohfevu je nejsnaze realizovatelny. Méreni teploty je nejcastéji provadéno pomoci py-
rometru, ktery pomérné presné ukazuje teploty az od vice nez 300 °C, coz je teplota
vyssi, nez se bézné pro depozici GaN vyuziva. Je mozné vyuzit také termoclanku,
jenz umoznuje métfeni nizsich teplot, je vSak dostupny jen na nékolika maélo pa-
letkach. Ohtev primym pruchodem proudu vsak neni u nevodivych substrati mozny.
Je tfeba nalézt jiné zpusoby, které depozici za zvysené teploty umozni i pro nevodivé

substraty. Hlavnim problémem vsak zustava neutralizace povrchového naboje.
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3.2 Navrhy reseni

3.2.1 Paletka s neutralizacnim vlaknem

Pro feseni vyse uvedenych problému byly navrzeny 3 varianty paletek. Nejjednodussi
z nich spo¢iva v tprave stavajici paletky a pridéni neutralizacniho vlakna (obr. .
Z duvodu provozu v UHV (Ultra High Vacuum) bylo vldkno dukladné ocisténo
v isopropanolu (IPA). Zakladem bylo elektrické oddéleni jednotlivych pinu, aby bylo
mozné vyuzit kazdy z nich individualné, pticemz jeden z nich je vodivé spojen s télem
paletky, aby byl ndboj na ni dopadeny odveden do zemé. K tomuto uzemnénému
pinu jsou vztahovany potencidly zdroju urcenych jak ke zhaveni vlakna, tak k ohfevu
vzorku. Wolframové vlakno (¢ = 130um) je natvarované podél vzorku tak, aby bylo
priblizné v trovni vzorku kvuli moznému znecisténi vzorku atomy wolframu, jez se
z ného odpatuji. Vldkno se nesmi dotykat zadné z ¢asti paletky kromé dvou pint,
z nichz je vyvedeno. Pti pruchodu proudu vldknem dochéazi k jeho ohfevu a tim
i k emisi elektronu, jez by mély neutralizovat nabijejici se povrch. Ohfev vzorku je
zprostredkovan piimym prichodem proudu kiemikem, od néhoz se ohfiva prilozeny

nevodivy substrat.

Obr. 3.2: Paletka s neutralizacnim vlaknem.

3.2.2 Paletka s PBN téliskem

Druhd varianta paletky (obr. [3.3)) opét vyuziva neutralizace pomoci elektrony emi-
tujiciho vlakna. To je opét pripevnéno mezi dva piny, z nichz jeden je spojen s télem

paletky. K ohfevu je zde vyuzito topného téliska z pyrolitického nitridu boru (PBN).
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Jeho vyuziti byla podfizena konstrukce celé paletky. Nerezova zakladna spolu s odi-
zolovanymi piny zustala stejnd jako u puvodni verze paletky. Bylo v8ak tieba zkon-
struovat soucastky umoznujici upevnéni PBN téliska, a to pokud mozno takovym
zpusobem, aby vzorek lezel stejné vysoko nad zakladnou, jak je tomu u klasické pa-
letky (~ 10,2 mm). Byla tedy navrzena a vyrobena nosna konstrukee pro télisko spolu
s tantalovymi svérkami, které zajistuji dobré vedeni tepla mezi téliskem a vzorkem.
Sestaveni paletky predchézelo ¢isténi veskerych soucdstek (véetné PBN). Byl vyuzit
aceton (10 min), poté IPA (10 min) za pusobeni ultrazvukové lazné, aby doslo k od-
stranéni mastnoty a necistot. Po oplachu v demineralizované vodé byly soucéastky
vyhiivany na topné desce (30min). Pro uchyceni topného téliska je doporuceno
vyuziti tantalovych zavitovych tyéi spolu s molybdenovymi matickami. Soucastky
byly objednany, ale z ¢asovych duvodu bylo prozatim pouzito soucastek z nerezové
oceli. Vyuzilo se také specidlnich grafitovych podlozek, jez tvorily soucédst baleni

spolu s PBN topnym téliskem.

Obr. 3.3: Paletka s PBN topnym télesem.

3.2.3 Paletka pro neprimy ohrev

Posledni variantou pro neutralizaci a ohfev je modifikace paletky, kterou v ramci své
diplomové préce vytvoril Zdenék Novacek [20]. Paletka byla testovédna pro nepiimy
ohtev nevodivého vzorku. Nynéjsi varianta na obr. vsak pocita s vyuzitim i pro
neutralizaci ndboje, a to bud’ pfimym dopadem elektroni z vldkna nebo sekunddrnimi
elektrony, které se uvolni po dopadu vysokoenergetickych primarnich. Nepiimy ohiev
je zprostredkovan elektronovym bombardem. Zakladem je dukladné oc¢isténé wolfra-
mové vlakno, z néhoz pomoci termoemise vyletuji elektrony. Elektrony jsou urych-

leny smérem k molybdenové desticce, ktera se jejich dopadem ohiiva. Puvodni kon-
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cept Zdenka Novacka spocival v ptilozeni vysokého kladného potencidlu (~ 800 V)
na molybdenovou desticku, tudiz elektrony, jez vyletovaly z vldkna na nulovém
potencialu, byly k desti¢ce urychleny. Tato konfigurace vsak neumoznuje vyuziti
stavajictho nastaveni iontového déla, z néhoz vyletuji ionty o kinetické energii 30 eV,
takze nemaji dostatek energie k dopadu na vzorek umistény na molybdenové desticce.
Lepsim fesenim se zdd byt piipojeni desticky na nulovy potencial, tudiz by ionty
mely bez problému dopadat na vzorek. Aby vSak stéle dochazelo k ohievu desticky;,
bylo nutné pripojit wolframové vlakno na vysoky zaporny potencidl. K tomu bylo
zapotiebi vyuzit vysokonapétového zéporného zdroje, ktery umoznil vytvoreni tzv.
plovouci zemé (floating potential), z niz je poté mozné napéjet zhaveni vlakna. Re-
ferencni potencial vlakna tedy neni nulovy, ale je ,ponofen“ do zapornych hodnot
(~-800V), tudiz jsou elektrony napétim urychleny smérem k desticce, kterd je je-
jich dopadem ohtivana. Vyznamnou roli hraje otdzka zapojeni zdkladny paletky.
Je mozné ji spojit s molybdenovou destickou (0V) nebo pripojit na plovouci po-
tencidl vlakna (~-800V). Byly testovany a simulovany obé varianty, vysledky jsou
uvedeny v dalsi podkapitole. Zakladni konstrukei paletky je opét nerezova zakladna
spolu s odizolovanymi piny. Jeden z nich je ptipojen k molybdenové desticce, dalsi
dva slouzi ke zhaveni vlakna. Molybdenova desticka je upevnéna z jedné strany na
zavitovych tyckach, které jsou pomoci keramik odizolovany od zakladny. Vyska mo-
lybdenové desticky nad télem paletky byla upravena podlozkami tak, aby byl vzorek
ve standardni vysce (~ 10,2 mm), pticemz vldkno je umisténo v poloviné této vysky.

Jeho uchyceni je zprostredkovano vyrobenymi natvarovanymi tantalovymi plisky.

Obr. 3.4: Paletka s nepfimym ohfevem.

Zdroj napéjeny z plovouci zemé bylo tfeba z bezpeénostnich duvodu (vysoké
zaporné napéti na téle zdroje) opatfit plastovym boxem (obr. , diky némuz je
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elektricky izolovan od okoli. Box byl smontovan z natezanych platu PVC a opatfen
otvory umoznujicimi chlazeni zdroje. Pfedni plocha s otvory na ovladani byla ufiznuta
z plexiskla a umozinuje tak pomoci nevodivé tycky pohodlné a hlavné bezpecné

ovladani zdroje.

Obr. 3.5: Izolaéni plastovy box.

3.3 Testovani paletek

Pro kazdou z paletek byla provedena série testu, jez mély ukazat, zda mohou slouzit
k depozici GaN na nevodivy substrat. Jednalo se zejména o testovani emisnich cha-
rakteristik neutralizacnich vlaken a teplotni zavislosti vzorku.

K meéreni teplotnich charakteristik méla byt vyuzita paletka, ktera meéla zabu-
dovany termoclanek a umozinovala tedy pomérné piesna méreni i pro teploty do
300°C. Paletka vsak bez naseho pri¢inéni pravdépodobné spadla do prostoru ko-
mory a meéfeni teploty termoclankem nemohlo byt provedeno. Méfeni teploty bylo
tedy provadéno pyrometrem (Land System 4) s rozsahem teplot 600/1600°C pra-
cujici s infracervenym zarenim o vinové délce 1 um. Pfed méfenim je nutné v ptistroji

vzdy nastavit emisivitu pro méreny material.

3.3.1 Paletka s neutralizacnim vlaknem

Experiment byl tedy proveden s paletkou s neutralizaénim vlgknem. Zhaveni vldkna
bylo provadéno zdrojem STATRON (32V /34 A), pticemz zdpornd svorka zdroje
byla uzemnéna, tieti pin byl piipojen ke kifemikovému vzorku, na néhoz dopadaly

elektrony vyletujici z vldkna. Tento pin byl pfes ampérmetr, ktery ukazoval, jak velky
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proud elektronu dopadéa na kremik, uzemnén ke kostie aparatury. Poté byl zdrojem
napéti postupné navysovan potencial na kfemiku, aby byla simulovéna situace, kdy
je povrch substratu kladné nabit a opét byly proméfeny proudy elektronu dopa-
dajicich na kfemik pro ruzné velikosti zhaviciho proudu. Na obrazku je schéma

elektrického zapojeni, s nimz byl test proveden.

e
vzorek
o O
. o) ®®
. vlakno ©)
zdroj proudu —— e ~
Q
I A

= S

mikroampérmentr

—— zdroj napéti

Obr. 3.6: Uspotradéani aparatury vyuzité pro testovani emise vlakna.

Graf na obrazku [3.7] ukazuje, ze pokud je potencial na vzorku riuzny od nuly, tak
i bez emise elektronu vlaknem ukazuje nenulovou hodnotu. Za tvar grafu jsou zod-
povédné zejména dva jevy - zkratovy proud a elektricky potencial vlakna v misté
emise elektronu. Zkratovy proud je proud pies vodivy spoj mezi vldknem, jehoz
uzemnény konec je spojen s télem paletky, a pinem, na néhoz je pripojen vzorek.
vrstva, kterd ¢astecny pruchod proudu umoznila. Odpor tohoto vodivého spoje byl
7z naméfenych dat priblizné vyéislen jako R = U/I = 0,9V /2,18-1075 A =413 k.
Toto odpovidé piipadu, kdy elektrony z vlakna na potencidlu v rozmezi mezi 0V
a 0,9V jsou od vzorku na potencidlu 0 V z naprosté vétsiny odpuzovéany a neptispivaji
pak k méfenému proudu mezi vlaknem a vzorkem. Dalsim vlivem je fakt, ze po-
tencidl vlakna je kontinudlné rozlozen od hodnoty 0V (pfizemnény konec) do napéti
ukazovaného na zhavicim zdroji (druhy konec vlakna). Nékteré elektrony jsou tedy
k vzorku pritahovény, jiné od néj odpuzovany.

Meéfteni teploty nevodivého substratu na povrchu kiemiku, ktery je ohtivan pri-
mym pruchodem proudu, bylo provadéno pomoci interpolace. Vzorek byl ohtat na
teplotu okolo 500 °C, kterou lze pyrometrem pomeérné presné zmérit. Zaroven byla
odectena velikost odpovidajiciho proudu, ktery jim prochazi. Nulovému proudu od-

povida pokojova teplota. Zavislost teploty na proudu povazujeme za linearni, tudiz
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Obr. 3.7: Zavislost emisniho proudu elektronu na velikosti zhaviciho proudu pro

ruzné potencialy vzorku.

lze z rovnice primky, vzniklé spojenim téchto dvou bodu, uréit velikost proudu od-
povidajicitho potiebné depozi¢éni teploté okolo 300°C. Tento postup je vsak pouze
priblizny a nezohlednuje emisni charakteristiku kfemiku v zavislosti na teploté.
Problém pak nastava pri zhaveni neutralizacniho vlakna, které zarenim vzorek do-
datecné ohifivd a navic vyrazné zkresluje teplotu, kterou ukazuje pyrometr. Pro
urceni skutecné teploty bylo tfeba vypnout zhaveni a sledovat, na jakou hodnotu se

teplota skokem snizila, jesté nez zacalo pozvolnéjsi chladnuti.

3.3.2 Paletka s PBN téliskem

U této paletky emise elektronu nebyla testovana, jelikoz bylo vyuzito vldkna o stejném
pruméru jako u predchozi varianty, pouze jiné délky. Vétsi duraz byl kladen na
meéfeni teploty kifemikového vzorku na ohfivaném PBN télisku. Mérilo se s krokem
0,1 A, pricemz bylo ode¢itano odpovidajici napéti. Teplota méfend pyrometrem byla
odectena vzdy za 4 min od nastaveni parametru ohfevu z duvodu tepelné setrvacnosti
keramického téliska. Zavislost teploty PBN na proudu, ktery jim prochézi je uve-
dena obrazku [3.8, Z&avislost nezac¢ind na nulové teploté kvuli teplotnimu rozsahu

pyrometru, ktery byl kompletné zastinén, aby se zamezilo vnéjsim vlivum (sluneéni
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paprsky). Poté uz lze zavislost povazovat za témér linedrni. Jak si lze vSsimnout,
teplota byla méfena pouze do cca 600 °C, prestoze télisko umoznuje teploty 1500 °C
a vyse [21]. Experiment nepokracoval kvili zhorsenému tlaku ve vakuové aparatute
(107° Pa) - pravdépodobné kvili nedostatetné vypecenému télisku nebo kiemiku,

jenz byl na ném pfichycen.
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Obr. 3.8: Zavislost teploty PBN télesa na velikosti proudu jim prochazejicim.

3.3.3 Paletka s neprfimym ohirevem

U této paletky bylo otéazkou, na jaky potencial pripojit télo paletky - zda na potencial
Mo desticky (0V) ¢ na plovouci potencidl vldkna (-950V). Byly tedy provedeny
simulace obou zapojeni v programu SIMION, z nichz varianta s télem na plovoucim
potencidlu dopadla lépe. VSechny elektrony pak dopadaji na desticku a mély by
zpusobit jeji ohfev. Simulace byla vyzkousena i pro druhou variantu, kdy vsak na
desticku pfi stavajici geometrii nedopadaly zadné nebo velmi malo elektronu, které
tak mohou ohfivat okolni ¢asti aparatury a zpusobovat odpafovéni materidlu (elek-
trony indukovand desorpce), jez je spojeno se zhorsovanim tlaku.

Simulace ukazala, ze je vhodnéjsi varianta s télem paletky na plovoucim po-
tencidlu. Jelikoz SIMION nebere v potaz vliv prostorového naboje, byla paletka
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s télem na plovoucim potencidlu dodateéné simulovana v programu EOD (obr.
), ktery jiz tuto moznost mé. Simulace probéhla v geometrii s valcovou symetrii.
Je patrny jisty rozdil mezi obrazky. V pripadé zapocteni vlivu prostorového naboje
je plocha desticky, na niz elektrony dopadaji vétsi nez u varianty bez prostorového
naboje, podle niz elektrony dopadaji lokalizované na malou plochu, pricemz mohou
lokélné zpusobit ohfev a néasledné odpafovani materidlu a zhorsovat tlak v komore.
| Potential map [V]
' 0.000
-237.500
-475.000

-712.500
-950.000

Obr. 3.9: Simulace v programu EOD: a) bez vlivu prostorového naboje, b) se

zapocCtenym vlivem prostorového naboje. E|

Testovany byly obé vyse zminéné varianty. Méreni probihalo s usporfadanim
znézornénym na obrazku [3.10f Galvanicky oddéleny zdroj proudu (Mesit - 40V /
10 A), napajeny z plovouci zemé vytvorené zdrojem vysokého napéti (Glassman -
-1000V /100 mA), zhavi vlakno emitujici elektrony. Ty jsou urychleny k Mo desticce,
kterd je na vyssim (nulovém) potencidlu. Proud elektronu byl odvadén pfes ampér-
metr do zemé.

Namétené emisni charakteristiky pro obé zapojeni téla paletky jsou znézornény
na obr. 3.11, Pii testovani dochédzelo k ruznym nezddoucim jevum. Jednak na
pocatku ohtevu, po dukladném odplynéni vlakna, se rapidné zhorsoval tlak ve va-
kuové komore. Proto bylo tfeba nastavit maly ohtev, cekat na zlepseni tlaku a poté
byl ohfev opét navysen. Vypékani probihalo i pres noc, po niz bylo mozné meéreni
emisnich proudu elektronu ve vétsim rozsahu provést.

Prvni méfeni bylo provedeno s nulovym potencialem na téle paletky, pricemz
v posledni sérii méteni uz zdroj Glassman nepovoloval zvyseni napéti, kvuli prou-
dovému omezeni, které ma. U testu druhého zapojeni pii plovoucim napéti vétsim

nez 800V dochézelo k vybojum v mistech, kde je nejvétsi intenzita elektrického

2Simulace byla provedena Ing. Jakubem Zlimalem, Ph.D. .
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Obr. 3.10: Uspordadani pro méreni charakteristik paletky s nepfimym ohfevem.

pole. Poté se opét projevilo proudové omezeni zdroje Glassman. Méreni probihala
za stalého zhavicitho proudu tak, ze byl od 0V snizovan potencial plovouci zemé,
pokud to situace dovolila, az do - 1000 V. Tato zavislost byla promérena pro ruzné

zhavici proudy, pricemz lze vidét, ze emise elektronu s rostoucim zhaveni roste. Po

pocatecnim prudkém narustu emisniho proudu s napétim se proud saturuje, pricemz

v piipadé a) je saturace znatelnéjsi.
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Obr. 3.11: Zavislost emisntho proudu na plovoucim potencidlu: a) télo paletky na

nulovém potencidlu, b) télo paletky na plovoucim potencidlu.

Teplota (obr. [3.12) byla méfena pyrometrem. Kvuli rostoucimu tlaku byl zhavici
proud byl zvolen tak, aby tlak piilis nepfekro¢il hodnotu 1-107° Pa. Napéti bylo

zvySovano s krokem 50V a vzdy za 4min byla odectena teplota z pyrometru. Na

26



pocatku grafu je patrny vliv zareni z vlakna, které znemoznuje méreni nizsich teplot.
V pripadé a) je ohfev pozvolnéjsi i presto, Ze emisni proud byl témér stejny jako u va-
rianty b). Je to zpusobeno zapojenim, kdy bylo télo paletky spojeno s pinem, ktery
odvadeél naboj z Mo desticky, ¢imz nebyl odlisen proud elektronu dopadajicich na
desticku od proudu elektronu, ktery sbiralo télo paletky. Ohtev desticky zpusobovala
pouze ¢ast z celkového emisniho proudu elektronu. Po sérii méfeni s touto palet-
kou byla na keramikach patrnéd kovova vrstvicka nanesend z wolframového vldkna,

pripadné z molybdenu, ktery se mohl odparit dopadem vysokoenergetickych elek-

tronu.
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Obr. 3.12: Zévislost teploty na plovoucim potencidlu: a) télo paletky na nulovém

potencialu, b) télo paletky na plovoucim potenciélu.

3.3.4 Porovnani namérenych vysledkua

Sérii meéreni vlastnosti paletek bylo otestovdano chovani jednotlivych konfiguraci.
Meéfeni emise elektronu v piipadé méfeni na paletce s neutralizacnim vlaknem uké-
zala, ze proudy elektronu jsou dostatecné k tomu, aby mohly neutralizovat po-
vrch substratu nabijeného proudem iontu o velikosti cca 3 pA [I]. Zéroven byla
priblizné uréena minimalni velikost zhaviciho proudu, aby emitovalo dostatek elek-
tronu. Ohfev pruchodem proudu pies kiemik je dlouhodobé vyuzivan. Paletka s PBN
topnym téliskem umoznuje spolehlivy ohtev, pficemz z namérenych dat byla urc¢ena
velikost proudu prochazejici téliskem odpovidajici teploté cca 300 °C. Neutralizace
funguje stejné jako u predchézejici paletky. Na teplotu ma vsSak vliv i zafeni emi-
tované zhavenym vlaknem. Paletka vyuzivajici nepiimého ohtfevu s sebou prinasela
fadu problému. Pfi ohfevu i po dlouhém vypékani se pii jejim vyuzivani pomérné

vyrazné zhorsoval tlak.
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4 DEPOZICE GAN NA NEVODIVE SUBSTRATY

Vsechny testované paletky byly pouzity pro zkusebni depozice GaN na nevodivé
substraty, konkrétné na laboratorni sklo a to kvuli nedostupnosti kiemic¢itého skla
v dobé probihajicich experimentu, jez je k depoziénim t¢elum urceno (vyssi tepelnd
odolnost, kvalitnéjsi povrch). Vsechny sklenéné vzorky byly ptred vlozenim do UHV
ponechany 2 min v isopropanolu za pusobeni ultrazvuku a poté ofouknuty dusikem.
7 duvodu nedostatku safirovych substratu byla pro jeden experiment urcena pa-
letka s neutralizaci a ohfevem pomoci kifemikového substratu (prvni popisovana
konfigurace paletky, u které jsme predpokladali nejlepsi vysledky). Pfi depozicich
bylo zhaveno vlakno a zaroven byl vzorek ohiivan tak, aby mél teplotu pftiblizné
300°C. Naprosta vétsina depozic probihala 60min se stale stejnym tokem gallia
(120nA) z eftizni cely a také se stejnym nastavenim iontového zdroje, které se bézné
k depozicim vyuziva.

Deponované vzorky byly vzdy analyzovany pomoci XPS, které umoznuje ziskat
informaci o slozeni zkoumané vrstvy. Rentgenové paprsky dopadaji na povrch vzorku.
Jeho atomy pohlti zareni, pricemz dochéazi k emisi vnitinich elektront, které opoustéji
atom s kinetickou energii (energie dodana fotonem - vazebna energie), kterd je
pro atomy stejného prvku typicka. Je tomu tak kvili vazebné energii, ktera je
charakteristicka pro kazdy materidl. Hemisféricky analyzator je propustny vzdy
jen pro elektrony o malém rozsahu energii, coz umoznuje dané vazebné energii
(Ep) presné pritadit pocet dopadajicich elektronu. Analyzator poté méni velikost
napéti na elektrodach tak, aby postupné prochézely sekundérni elektrony s danou
energii a pro kazdou z nich zaznamenavé jejich pocet (CPS - Collision Per Second).
Z vysledného spektra je mozné vycist materidlové slozeni testovaného vzorku. U ne-
vodivych substrati se opét objevuje problém souvisejici s nabijenim povrchu [22].
Elektrony poté musi ptekonavat ptisobeni pritazlivé elektrické sily a je tak zmensena
jejich kinetickda energie, coz zpusobuje posun spektra k vyssim vazebnym energiim.
S vyuzitim paletky s neutralizaénim vldknem byl testovan posuv (obr. piku
gallia v zavislosti na zhavicim proudu.

7 grafu je patrné, ze zhavené vldkno dokaze neutralizovat nevodivy substrat
i v XPS. Ve grafu je patrnd oblast, v niz pro malou zménu proudu dochazi k velké
zméné posuvu piku, coz je pravdépodobné duvod deformace piku pro zhaveni 1 A.
Pro vyssi zhaveni je patrné, ze jsou piky posunuty az prilis, kdyz je pik na trovni
energie mensi nez 1121eV, coz tabelovana hodnota pro pik ¢istého gallia. Moznym
vysvétlenim by mohl byt nadbytek elektronu, které mohou dopadat na substrat

a nabijet ho zaporné, piipadné by se mohl projevovat vliv prostorového naboje.
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Obr. 4.1: Posuv piku gallia pti méreni XPS v zavislosti na velikosti zhaviciho proudu.

4.1 Paletka s neutralizacnim vlaknem

Sestava vyuzitd pii depozici byla takika stejnd jako na obr. [3.6] s tim rozdilem,
ze byl kiemikovy vzorek tentokrat uchycen na obou stranach paletky, aby jim
mohl prochézet proud ohifvajici substrat. Zhaveni vldkna bylo zvoleno I, = 2A
(U, =6,5V), pricemz se vychazelo z namérené emisni zdvislosti. Na teplotu vzorku
ma vyznamny vliv zareni z vlakna, tudiz je bylo potieba do odhadu teploty také
zahrnout. Nastaveni ohfevu vzorku pruchodem proudu probihalo tak, ze bylo po na-
staveni velikosti proudu ur¢eném interpolaci zapnuto zhaveni vlakna, ¢imz se teplota
ukazovana pyrometrem vyrazné zkreslila. Po 4 min bylo zhaveni vypnuto a po jejim
skokovém snizeni byla pozorovana pomaleji se snizuji teplota. Takto se ménil proud
vzorkem, dokud teplota nekorespondovala s nasimi pozadavky. Koneéné parametry
ohfevu byly stanoveny na I, = 1,4 A a U, = 5,1 V. Po skonc¢eni depozice byl vzorek
analyzovan pomoci XPS.

Pro ziskani informaci o vyskytu GaN na méfreném vzorku bylo tieba zméfit cel-
kem tfi spektra - celkové spektrum (napiiklad obr. , detail piku gallia a dusiku.
Prave z piku gallia, ktery je slozen ze dvou piku odpovidajicich kovové vazbé gal-

lia (Ga-Ga) a vazbé gallia na dusik (Ga-N), lze nejlépe ziskat informace o zastou-
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Obr. 4.2: Spektrum piku gallia spolu s nafitovanymi kfivkami zastupujicimi vazby

Ga-Ga a Ga-N - paletka s neutraliza¢nim vlaknem.

peni GaN. Pomoci fitovaciho programu Unifit je mozné nechat namérenym pikem
prolozit fitované piky, jez odpovidaji zastoupenim jednotlivych galliovych vazeb,
a zjistit tak procentualni zastoupeni GaN. Pfi ponechani puvodniho nastaveni pro-
gramu vyuzivaného zejména pro GaN deponované na kfemiku, nebylo mozné fitovani
provést. Ukazalo se, ze puvodni nastaveni vzdalenosti piku Ga-Ga a Ga-N (1,5eV)
neni mozné pro naméfeny pik pouzit. Tento parametr byl tedy rozvolnén a pro-
gram opakované pro ruzné vzorky fitoval posuv piku odpovidajici GaN vazbam na
hodnotu pftiblizné 2,4eV. Tato hodnota byla poté vyuzita i pro dalsi méfeni na
sklenénych substratech. Tento jev by mohl byt zpusoben rozdilnym nabijenim ko-
vovych a polovodicovych oblasti GaN vrstev na povrchu substratu nebo dalsimi jevy
[23].

Vysledky analyzy XPS (obr. ukazuji, ze 81 % gallia je na sledované plosce
ve formé GaN. Vétsi podil GaN by bylo mozné dosdhnout dodateénym ohievem,
piipadné vyssi neutralizaci. S touto paletkou byla provedena také depozice za po-
kojové teploty, ale s nizkym zhavicim proudem neutralizace (1 A), kdy na vzorku

z téchto duvodu nebyl témér zadny dusik.
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4.2 Paletka s PBN topnym téliskem

Pro depozici s touto paletkou bylo vyuzito stejného zapojeni zdroju jako na obrazku
3.6l jedinou tipravou bylo zapojeni konektoru tak, aby byl umoznén prichod proudu
pies PBN télisko. Zhaveni neutralizaéniho vldkna pro tuto depozici (I, = 2A, U, =
6,5 V) bylo zvoleno vétsi nez v predchozi depozici, aby bylo emitovano vétsi mnozstvi
elektronu z neutraliza¢niho vldkna. Proud ptislusejici potfebnému ohfevu byl urcen
stejné jako v predchozim piipadé, tedy vypnutim zhaveni vlakna a pozorovanim
chovani teploty. Nalezené parametry odpovidaly I, = 1,3 A a U, = 6,8 V. Depozice

probéhla se standardnim nastavenim efiizni cely i iontového déla.
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Obr. 4.3: Spektrum galliového piku deponovaného na sklo s vyuzitim PBN paletky.

Analyza v XPS (obr. ukdzala, témér vsechno gallium (98 %) je na substratu
vazané ve formé GaN.

4.3 Paletka s neprimym ohrevem

Elektrické zapojeni zdroju je znazornéno na obr. [3.10l Pti prvni depozici byl na
zakladé predchoziho testovani zvolen proud vlaknem I, = 2,2 A a U, = 8,8V, ktery

zarucoval dostatecnou emisi elektronu pro ohfev, potazmo neutralizaci. Neptimy
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ohtev elektronovym bombardem byl nastaven na I, = 50mA a U, = —300V,
pricemz byla snaha nastavit na plovouci zem co nejnizsi napéti, aby byly minimali-
zovany pripadné negativni vlivy spojené s ohfevem soucdsti komory a také aby byla
minimalizovana hrozba vyboje. Pti analyze bylo zjisténo, ze na vzorku neni témeér
zadné gallium, coz znamenalo, ze byla na vzorku pftilis vysoka teplota a atomy
gallia se na ném nedokazaly udrzet. Za vysokou teplotu mohlo pravdépodobné
zareni uvolnované ze zhaveného vlakna, protoze na paletku dopadala z konstrukénich
duvodu vétsi ¢ast zareni nez u ostatnich paletek. Druha depozice probéhla se zhave-
nim I, =2,1A a U, = 8,3V anepiimym ohtevem [,, = 27mA a U, = 188 V. Para-
metry nepiimého ohtfevu byly urcéeny extrapolaci, kdy pfi vysoké teploté mérené na
pyrometru bylo vypnuto zhaveni a odectena teplota. Byly urceny tii ruzné teploty,
jimz odpovidal konkrétni proud a napéti (vykon). Prolozenim piimky témito body

bylo mozné extrapolovat do nizsich teplot. Tato depozice probéhla bez problému.
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Obr. 4.4: Spektrum galliového piku deponovaného na sklo s vyuzitim paletky pro

nepiimy ohtev.

Pti nédsledné analyze (obr. v XPS nebylo jednoduché fitovani piku. Vzhledem
k tomu, ze zméteny pik byl izky - na povrchu vzorku se nachazelo pouze kovové Ga
nebo naopak pouze GaN. Z vyhodnoceni celkového spektra, v némz byl pritomny

vyrazny pik dusiku, usuzujeme, Ze se jednd o GaN. Pro jednoznac¢nost bude nutné
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provést vice experimentu.

4.4 Depozice GaN na safir

Depozice na safir (0001) méla byt provedena s konfiguraci, jejiz zkusebni depo-
zice dopadla nejlépe. Nicméné vsak v dobé depozice na safir nebyly k dispozici
vysledky fitovani, tudiz byla jako nejvhodnéjsi varianta zvolena paletka s neutra-
lizacnim vlaknem. Pti zbézném pohledu na spektra totiz vzorek pouze z této paletky
ukazoval zastoupeni obou typu vazeb (dvojity pik), tudiz bylo ziejmé, ze GaN na
povrchu pritomno je a paletka je schopna pozadované funkce. Priprava safirového
substratu vyzadovala praci s nebezpeénymi chemickymi latkami. Vzorek byl ¢istén
od organickych necistot ve smési oznac¢ované jako piranha (20min), coz je roztok
kyseliny sirové (HySO,) spolu s peroxidem vodiku (HyO5) v poméru 4: 1. Po oplachu
v demineralizované vodé nasledovalo leptani v kyseliné fluorovodikové (HF') po dobu
2min. Poté nésledoval opét oplach a nésledné byl vzorek ofouknut dusikem. Cistic

proces byl prevzat z [20)].
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Obr. 4.5: Celkové spektrum GalN nanesené na safirovy substrat za vyuziti paletky

s neutraliza¢nim vlaknem.

Depozice probéhla se standardnimi parametry. Neutralizacni vldkno bylo zhaveno
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nal,=2AalU,=6,1Vaohtevem I, =1,2A aU, = 5,9V, pricemz se jedna o pa-
rametry, urcené z piredchozi depozice na tuto paletku. Depozice probihala 60 min,
avSak na nékolik minut pii ni doslo k poklesu potencialu na jedné z elektrod ion-
tového déla a depozice byla pozastavena.

Na celkovém spektru (obr. jsou patrné piky typické pro safir, odpovidajici
hliniku a kysliku, ale také piky oznacujici pritomnost nitridu gallia.
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Obr. 4.6: Galliovy pik deponovany na safir s vyuzitim paletky s neutralizacnim

vlaknem.

Procentuélni zastoupeni GaN bylo urceno vyéisleno jako 34 %, coz je pomeérné
nizka hodnota. Zastoupeni GaN mohlo byt pravdépodobné navyseno vyssi depozi¢ni
teplotou, pripadné zvySenim mnozstvi neutralizacnich elektront, jejichz pocet ne-

musel byt dostatecny, diky ¢emuz mohlo k nabijeni povrchu dochazet.
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ZAVER

Néplni této bakalaiské prace byla konstrukce neutralizacnich paletek, které mély
umoznit depozici GaN na nevodivy substrdat a to i za zvysSené teploty. Pro tyto
ucely byly sestaveny a testovany tfi druhy paletek, s nimiz byly provedeny i sa-
motné depozice na laboratorni sklo. Analyza deponovanych vrstev byla provadéna
v XPS. Pozorovani na elektronovém mikroskopu bylo z divodu rychlého nabijeni
substratu takika nemozné, a proto se zadny obrazek nepodarilo ziskat. Jedna z va-
riant paletek (s neutralizaénim vldknem) byla vybréna pro depozici na safir, avsak
po dukladné analyze predchozich XPS méteni vysledek experimentu nebyl podle
ocekavani. S dalsimi paletkami byly depozice z hlediska obsahu GaN vazeb vyrazné
depozicich s paletkou s neutraliza¢nim vldknem pouzito. Jednotlivé varianty ukazaly
své svétlé 1 stinné stranky. Paletka s neutralizacnim vldknem byla konstrukéné nej-
jednodussi, béhem uzivani spolehliva, ve spektrech nebyly stopy wolframu, ktery
se ze zhavého povrchu vldkna odpafuje. Paletka s nepifimym ohfevem vyzadovala
pomérné komplikovanou pripravu napajecich zdroju, zejména kvuli potiebé vyuzit
napajeni z plovouci zemé. Jeji testovani bylo provazeno nejvétsimi nesnazemi a to
zejména kvuli rapidnimu zhorsovani tlaku, pfi jejim vyuziti, s ¢imz mohla byt spo-
jena kovova vrstvicka, kterd se béhem testovani a depozic na povrchu keramik vy-
tvorila. Pfi pouziti vyssich plovoucich napéti dochéazelo k vybojum, které se na tlaku
také negativné projevovaly. Na zakladé vysledku depozice 1ze oznacit neutralizaci za
paletka s PBN téliskem, tedy kombinace neutraliza¢niho vlakna spolu s vyuzitim
stabilntho PBN k ohfevu. Ohfev je mozny do velmi vysokych teplot (1500°C).
Nevyhodou je pomérné vysoka porizovaci cena PBN topného téliska a kiehkost kon-
strukce.

Spolecnym nedostatkem vsech paletek je komplikovany odhad teploty. Bylo by
lepsi, pokud by se k jejimu méfeni pouzivalo termoclanku, ktery je v oblasti nizsich
teplot presnéjsi, zareni vlakna ukazovanou teplotu tolik nezkresli, jako je tomu u py-
rometru, ktery se v laboratofi vyuziva. Instalace termoclanku do téchto paletek je
vSak pomérné obtizna.

Provedené experimenty prokazaly, ze depozice na nevodivé substraty popiso-
vanym zafizenim je moznd, je vSak nutné prekonat nékolik technickych komplikaci.
V budoucnu by bylo vyhodné otestovat moznosti neutralizace elektronovym zdro-

jem.
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