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ABSTRAKT
Bakalá̌rská práce se zabývá možnostmi neutralizace povrchu nevodivých substrát̊u p̌ri
depozici iontovým svazkem. V práci byly navrženy ťri varianty neutralizačńıch paletek.
Všechny varianty byly otestovány a byly provedeny zkušebńı depozice GaN na nevodivé
substráty. Vzorky byly poté analyzovány pomoćı XPS. V bakalá̌rské práci jsou disku-
továny možnosti aplikace jednotlivých paletek.

KĹIČOVÁ SLOVA
Neutralizace substrátu, držák vzorku, depozice iontovým svazkem, nitrid gallitý, RTG
spektroskopie, saf́ır.

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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práce.

Jako autor uvedené bakalá̌rské práce dále prohlašuji, že v souvislosti s vytvǒreńım
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zákona č. 140/1961 Sb.

Brno . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .

(podpis autora)



 



Poděkováńı
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ÚVOD

Lidská touha a potřeba zdokonalovat technická zař́ızeńı, zvyšovat výkony a překra-

čovat limity aktuálně použ́ıvaných zař́ızeńı byla odjakživa hnaćı silou nejen techno-

logického pokroku. V elektronice to plat́ı dvojnásob, a proto se stále hledaj́ı nová

řešeńı, jak posunu kupředu dosáhnout. Jedńım ze zp̊usob̊u je hledáńı nových ma-

teriál̊u, mezi nimi i polovodič̊u, jež maj́ı potenciál zaujmout mı́sto současně nej-

využ́ıvaněǰśıho polovodiče - křemı́ku. Mezi tyto materiály se řad́ı i nitrid gallitý

(GaN), na něhož má tato práce návaznost.

V prvńı kapitole je zmı́něno využit́ı iontových svazk̊u na Ústavu fyzikálńıho

inženýrstv́ı (ÚFI) a to jak k depozici, tak i k analýze.

Druhá kapitola se zabývá nitridem gallitým, jakožto jedńım z materiál̊u, který

je na ÚFI zkoumán. Jsou zde zmı́něny jeho vlastnosti, zp̊usoby depozice, porovnáńı

substrát̊u pro jeho depozici a také jsou zmı́něny použ́ıvané zp̊usoby neutralizace

povrchu substrátu.

Třet́ı kapitola popisuje tři navržené neutralizačńı paletky, které byly r̊uznými

zp̊usoby testovány, př́ıpadně simulovány, přičemž byla posuzována jejich použitelnost

pro depozici iontovým svazkem.

Ve čtvrté kapitole jsou popsány depozice na nevodivé substráty, které s jednot-

livými paletkami proběhly. Výsledky experiment̊u byly následně analyzovány pomoćı

rentgenové spektroskopie (XPS). Zároveň byl posouzen vliv neutralizace na polohu

spektra při analýze nevodivého substrátu v XPS.
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1 VYUŽITÍ IONTOVÝCH SVAZKŮ

Ionty zformované do svazku jsou mocným nástrojem, jenž má své mı́sto takřka

v každé laboratoři zabývaj́ıćı se zkoumáńım povrch̊u pevných látek. Ionty lze vytvářet

několika zp̊usoby, z nichž nejsnazš́ı efektivńı cestou je ionizace atomu pomoćı srážky

s elektronem o dostatečné kinetické energii. Jakmile v komůrce iontového zdroje do-

jde k ionizaci, tedy vzniku kladného nebo záporného iontu, přiložená extrakčńı elek-

troda s nižš́ım potenciálem, než má samotná komůrka zdroje, extrahuje ionty a for-

muje je do podoby svazku. Ve svazku ovšem docháźı v př́ıpadě ńızké energie let́ıćıch

iont̊u k projev̊um coulombovské odpudivé interakce vlivem prostorového náboje, což

má za následek rozšǐrováńı a př́ıpadně i zánik svazku. Problematika prostorového

náboje je jádrem komplikaćı, které s sebou použit́ı iontových svazk̊u přináš́ı. Tyto

projevy je nutné potlačit, čehož se dosahuje urychleńım iont̊u na velkou energii tak,

aby čas potřebný k překonáńı vzdálenosti k mı́stu určeńı byl velmi malý, a vliv

prostorového náboje se tak minimalizoval. Ned́ılnou součást́ı každé optické soustavy

je fokusace obvykle ve formě elektrostatických čoček. Daľśı úpravy svazku spojené

např́ıklad s odstraněńım nečistot, neutrálńıch či násobně ionizovaných atomů už jsou

prováděny individuálně podle zp̊usobu požadované aplikace.

Kromě vlivu prostorového náboje a nutnosti svazek formovat fokusaćı, což v praxi

znamená využit́ı poměrně komplikované aparatury, je nutné se vypořádat s od-

vodem náboje z povrchu substrátu, na něž svazek dopadá. Iont samotný takřka

okamžitě při kontaktu s povrchem substrátu ztráćı sv̊uj náboj. Je-li substrátem

vodič, př́ıpadně polovodič, a je-li uzemněn, tak se s žádným nežádoućım jevem

nesetkáme. Problém nastane v př́ıpadě využit́ı izolátoru, kdy neńı možné náboj

ze vzorku odvádět a docháźı tak k nechtěnému nab́ıjeńı povrchu substrátu, které

zamezuje dopadu daľśıch iont̊u.

Přes všechny výše uvedené nevýhody jsou iontové svazky velmi př́ınosné a poprá-

vu využ́ıvané. Největš́ı výhodou iontových svazk̊u je možnost úplné regulace jejich

parametr̊u (velikost proudu iont̊u, tedy jejich počet dopadaj́ıćı na substrát, možnost

přesného nastaveńı jejich dopadové energie). Z těchto d̊uvod̊u jsou iontové svazky

vhodným nástrojem k depozici tenkých vrstev či k jejich následné analýze.

1.1 Depozice

V laboratoř́ıch Ústavu fyzikálńıho inženýrstv́ı FSI VUT (dále ÚFI) jsou iontové

svazky využ́ıvány v́ıcero zp̊usoby. V depozičńı komoře ionty slouž́ı k př́ımému naná-

šeńı tenkých vrstev - metoda IBD (Ion Beam Deposition), mnohdy označována

specifičtěji jako LEIBD (Low Energy Ion Beam Deposition). Svazek iont̊u dopadá
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na substrát s energiemi odpov́ıdaj́ıćı hodnotám 101 – 102 eV, kdy je pravděpodobnost

ulpěńı iontu na povrchu maximálńı. Při zvyšováńı dopadové energie (102 – 103 eV)

se zač́ıná výrazně projevovat jev zvaný iontové odprašováńı, při němž v mı́stě do-

padu docháźı k přerušeńı vazeb mezi atomy substrátu a ty jsou odprašovány do pro-

storu. Tento jev je v metodách př́ımé depozice nežádoućı. Je-li odprášeným atomům

do cesty postaven jiný substrát, zachytávaj́ı se na něm a započ́ınaj́ı tvorbu nové

vrstvy. T́ımto zp̊usobem funguj́ıćı proces na ÚFI využ́ıvá depozičńı vakuová komora

s iontovými zdroji Kaufmanova typu. Co se týká energíı ještě vyšš́ıch, konkrétně

v rozmeźı 104 – 105 eV, ionty proniknou do vnitřńı struktury substrátu. Tato ion-

tová implantace, jak bývá proces označován, je využ́ıvaná k dopováńı polovodič̊u.

Ionty o vysokých energíıch se mohou při interakci s povrchem také rozptylovat. Tento

jev pak využ́ıvá k analýze metoda RBS (Rutherford Backscattering Spectroscopy).

[1]

1.2 Analýza

Na ÚFI jsou iontové svazky pro analýzu využity v metodách ToF-LEIS a SIMS, jež

jsou instalovány do depozičńı komory a umožňuj́ı in situ analýzu složeńı zkoumaného

materiálu. Metoda ToF-LEIS (Time of Flight-Low Energy Ion Scattering) využ́ıvá

iontových projektil̊u o energíıch v rozmeźı 0,5 – 10 keV, které interaguj́ı s povrchem

a po rozptylu jsou podrobeny energiové analýze. Pomoćı metody LEIS lze dete-

kovat pouze nabité částice, při využit́ı energiového analyzátoru na bázi ToF-LEIS

však lze detekovat i neutrály. Využit́ı nacháźı metoda v analýze povrch̊u a to jak co

se týče látkového složeńı, tak i povrchové struktury. Metoda SIMS (Secondary Ion

Mass Spectroscopy) taktéž využ́ıvá iont̊u jako projektil̊u o energíıch 0,2 – 20 keV.

Dopadem iont̊u docháźı k odprašováńı materiálu substrátu, z nichž je část ionizo-

vaná, a tyto tzv. sekundárńı ionty jsou analyzovány hmotnostńım filtrem. Narozd́ıl

od metody ToF-LEIS obvykle nedokáže analyzovat neutrálńı částice, avšak metoda

SNMS (Secondary Neutral Mass Spectrometry) ano. V laboratoři jsou výše uvedené

metody použ́ıvány kombinovaně, což umožňuje zvýšit objem informaćı z analýzy

źıskaných. [2]

6



2 DEPOZICE GAN IONTOVÝM SVAZKEM

2.1 Nitrid gallitý a jeho aplikace

Polovodiče s širokým zakázaným pásem, jehož energetická š́ı̌rka je př́ımo spjata

s vlnovou délkou světla, jež je emitováno při přechodu elektronu z vodivostńıho

do valenčńıho pásu, jsou předurčeny k využit́ı ve výrobě LED (Light Emitting Di-

ode) s krátkou vlnovou délkou emitovaného světla. Z hlediska efektivńıho využit́ı

energie přechodu je velmi d̊uležité, zda jde o polovodiče s př́ımým či nepř́ımým

přechodem. Při př́ımém přechodu dojde k emisi fotonu o vlnové délce odpov́ıdaj́ıćı

š́ı̌ri zakázaného pásu, kdežto nepř́ımý přechod je spjat nav́ıc se vznikem kvazičástice -

- fononu, tedy kvanta energie ve formě kmitu krystalové mř́ıžky, jenž zp̊usobuje ne-

chtěné zahř́ıváńı součástky. Mezi polovodiče s př́ımým přechodem patř́ı sloučeniny

prvk̊u III. podskupiny s duśıkem, tedy AlN (nitrid hlinitý), GaN (nitrid gallitý) a

InN (nitrid inditý), jež byly za posledńıch dvacet let velmi intenzivně zkoumány.[3]

Kombinace těchto polovodič̊u s r̊uznými š́ı̌rkami zakázaného pásu (obr. 2.1) umožňuje

konstrukci zdroj̊u zářeńı o vlnových délkách v rozmeźı od 600 nm do 300 nm - sahá

tedy od červené barvy světla, přes modrou až k ultrafialové části spektra. [4]

Obr. 2.1: Závislost š́ı̌rky zakázaného pásu na velikosti mř́ıžkové konstanty pro InN,

GaN a AlN [5].
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Na ÚFI je výzkum v oblasti polovodič̊u zaměřen kromě jiných materiál̊u i na nit-

rid gallitý. Může nabývat podoby tř́ı krystalových struktur: wurtzit, sfalerit a halit,

z nichž je za normálńıch podmı́nek termodynamicky stabilńı struktura wurtzitu,

jež je tvořena hexagonálńı krystalovou soustavou. Stabilńı sfaleritickou strukturu

s kubickou symetríı lze vytvořit r̊ustem na povrchu kubických substrát̊u. V tomto

př́ıpadě je totiž tendence k formováńı wurtzititické struktury potlačena kompatibili-

tou s povrchem substrátu. Oproti dvěma výše popsaným formám GaN (obr. 2.2) je

k formováńı halitického GaN s kubickou strukturou kamenné soli zapotřeb́ı vysokého

tlaku [6].

Obr. 2.2: Nejčastěǰśı krystalová struktura GaN: a) wurtzit (hexagonálńı mř́ıžka), b)

sfalerit (kubická mř́ıžka) [6].

Zdroje světla na bázi GaN maj́ı obvykle vysokou kvantovou účinnost - nejvyšš́ı

(v́ıce než 80 %) byla doposud dosažena pro LED vyzařuj́ıćı modré světlo o vlnové

délce 450 nm, přičemž tyto modré LED mohou být dále využity pro tvorbu světla

b́ılého. [7] Možnosti využit́ı GaN však nekonč́ı u zdroj̊u světla. Docháźı taktéž

ke kvapnému vývoji tranzistor̊u na bázi GaN. Jedná se zejména o tranzistory typu

HEMT (High Electron Mobility Transistor), HFET (Heterostructure Field Effect

Transistors) a daľśı druhy tranzistor̊u nebo jiných elektronických součástek, jež mo-

hou v budoucnu mı́t velké uplatněńı ve vysokofrekvenčńıch zař́ızeńıch a elektronice

obecně, až se vyčerpaj́ı možnosti křemı́kových součástek. [8] Daľśı z výhod GaN je
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jeho chemická stabilita, d́ıky ńıž ho lze označit za biokompatibilńı, což jej předurčuje

k využit́ı i v bioaplikaćıch, jak ukazuje [9].

2.2 Depozice GaN na ÚFI

Ultratenké vrstvy a nanostruktury na bázi GaN jsou na ÚFI vytvářeny nekonvenčńı

kombinaćı metody MBE (Molecular Beam Epitaxy) a LEIBD (Low Energy Ion

Beam Deposition). MBE metodu ve vakuové komoře Antońın zastupuje atomárńı

zdroj gallia v podobě efúzńı cely. Efúzńı cela slouž́ı k napařováńı gallia na povrch

substrátu. Ve vodivém kaĺı̌sku je umı́stěno gallium o ńızké teplotě táńı Tt = 29, 78 ◦C

[10], z jehož povrchu se vypařuj́ı jednotlivé atomy. Jelikož je počet vypařovaných

částic spjat s teplotou kapalného gallia, bývá jeho objem zahř́ıván na vyšš́ı tep-

lotu. Jedńım ze zp̊usob̊u ohřevu je elektronový bombard. Elektrony emitované z ka-

tody jsou urychlovány ke kaĺı̌sku s galliem, který je na vysokém kladném potenciálu

(∼ 1000 V), a zp̊usobuj́ı tak jeho ohřev. Kontrola a regulace teploty gallia je základem

k přesně definovanému toku částic, jehož velikost lze poměrně obt́ıžně určit. K ori-

entačńımu zjǐstěńı toku částic slouž́ı ampérmetr, jenž měř́ı proud ionizovaných gal-

liových atomů. Teplota je měřena pomoćı termočlánku a reguluje se změnou emisńıho

proudu vlákna, př́ıpadně změnou potenciálu kaĺı̌sku. Směr toku částic opouštěj́ıćıch

povrch gallia v r̊uzných směrech záviśı podle Lambertova zákona na kosinu úhlu mezi

daným směrem a normálou povrchu vypařovaného gallia. [1] Homogenńı svazek lze

źıskat využit́ım kolimátoru, j́ımž projdou pouze částice ze směr̊u bĺızkých normále

k povrchu. Je tak umožněno rovnoměrné nanášeńı vrstev. Ned́ılnou součást́ı efúzńı

cely je také aktivńı vodńı chlazeńı, jež zamezuje přehřát́ı systému. [11] K efektivńı

funkci efúzńı cely je vyžadováno vysoké vakuum, nejlépe UHV (Ultra High Vacuum).

I v něm však docháźı k adsorpci nečistot na povrch kapalného gallia. Tyto nečistoty

se v pr̊uběhu ohřevu masivně odpařuj́ı a mohou zp̊usobit znečǐstěńı vzorku. Z to-

hoto d̊uvodu je před úst́ı kolimátoru umı́stěna klapka (tzv. shutter), která zamezuje

dopadu částic z cely na substrát a umožňuje definované nanášeńı multivrstev.

Duśık je na povrch substrátu dopravován pomoćı již dř́ıve zmı́něného iontového

děla (obr. 2.3), tedy metodou LEIBD. Ionizované atomy či molekuly duśıku jsou

extrahovány z výbojové komory plazmatického iontového zdroje a zároveň urychleny

na transportńı energii (∼ 2500 eV). Svazek je fokusován unipotenciálńımi čočkami

a transportován elektricky odst́ıněným prostorem k deceleračńı elektrodě, kde je

zpomalen na dopadovou energii odpov́ıdaj́ıćı deśıtkám eV. Po pr̊uletu vychylovaćımi

elektrodami se iontový svazek dostává do prostoru depozičńı komory, kde naráž́ı

na substrát. Na obrázku lze vidět jednotlivé části použ́ıvaného iontového děla. Ventil

děĺı aparaturu na dvě vakuově oddělené části - komoru iontového děla a samotnou
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depozičńı komoru, z nichž každá má zajǐstěno diferenciálńı vakuové čerpáńı pomoćı

rotačńıch a turbomolekulárńıch pump.

Obr. 2.3: Iontové dělo [1].

2.3 Substráty pro depozici GaN

Substrát, na němž docháźı k samotnému r̊ustu tenkých vrstev, má na jejich výslednou

podobu a kvalitu naprosto zásadńı vliv. Právě substrát totiž předurčuje krystalovou

orientaci, strukturńı typ, povrchovou morfologii, polaritu, elastické pnut́ı a také kon-

centraci defekt̊u ve vrstvě. [12] Rozd́ılné parametry substrátu a GaN maj́ı na svědomı́

mnoho nežádoućıch jev̊u, jež se na kvalitě a vlastnostech vrstvy pod́ılej́ı. Povrchová

stupňovitost u neizomorfńıch substrát̊u zp̊usobuje neshody ve vrstveńı atomových

rovin v mı́stě kontaktu r̊uzných výšek substrátu. Rozd́ıly v tepelných vodivostech

maj́ı na svědomı́ teplotou generované napět́ı ve vrstvě. Při menš́ı chemické stabi-

litě substrátu v̊uči vrstvě může docházet k jej́ı kontaminaci samotným substrátem.

Nejvýznamněǰśı vliv na kvalitu vrstev má vzájemný soulad jejich mř́ıžkových pa-

rametr̊u a koeficient̊u teplotńı roztažnosti. Při velkém rozd́ılu těchto parametr̊u

docháźı ke generaci napět́ı ve vrstvě a ke vzniku defekt̊u (dislokaćı) až mikroprasklin,

jež se velmi negativně podepisuj́ı na kvalitě vrstvy, stejně jako na rychlosti degradace

elektronického zař́ızeńı, které těchto vrstev využ́ıvá. Nejsou to však pouze parametry

substrátu, jež zp̊usobuj́ı tvorbu dislokaćı. Velkou měrou se na ńızké kvalitě vrstvy

pod́ıĺı také mechanismus r̊ustu vrstvy. GaN na většině substrát̊u roste tak, že vytvář́ı
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Vlastnost GaN (wz) Si 6H-SiC Al2O3

Mř́ıžková konstanta (nm)

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

c 0, 5185 1, 5117 1, 2982

Teplota táńı (◦C) 2773 1414 2793 2030

Hustota (g·cm−3) 6, 15 [6] 2, 33 3, 21 3, 98

Koeficient teplotńı roztažnosti (K−1)[6]

∆a/a 5, 59 · 10−6 2, 62 · 10−6 4, 46 · 10−6 6, 6 · 10−6 [14]

∆c/c 3, 17 · 10−6 4, 16 · 10−6 4, 8 · 10−6 [14]

Tepelná vodivost (W·cm−1·K−1) 2, 1 1, 56 4, 9 0, 25; 0, 23

Tepelná kapacita (J·K−1·mol−1) 35, 3 0, 70 0, 71 77, 9

Š́ı̌rka zakázaného pásu (eV) 3, 44 1, 12 3, 02 8,1–8,6

Rezistivita (Ω·cm) 0,08–0,17 [4] < 5 · 104 102–103 > 1011

Přibližná cena 2”($) [15] 216–350 1 19,9–84,9 327,8–1132,4 72,9–200

Tab. 2.1: Vlastnosti GaN a nejpouž́ıvaněǰśıch substrát̊u. Hodnoty parametr̊u jsou

udávány pro teplotu 300 K. Až na uvedené převzato z [12].

malé či větš́ı ostr̊uvky materiálu, které postupně zvětšuj́ı sv̊uj objem. Při následné

koalescenci, tedy sr̊ustu těchto ostr̊uvk̊u dohromady, docháźı na hranici opět ke ge-

neraci napět́ı a k tvorbě dislokaćı. Informace o této kapitole byly čerpány předevš́ım

z [12] a [13].

Substráty lze dělit podle v́ıce kritéríı, nicméně při depozici iontovým svazkem

hraje velmi d̊uležitou roli děleńı podle elektrické vodivosti a to na polovodiče a izo-

látory. Nejčastěji využ́ıvanými polovodičovými substráty jsou křemı́k (Si) a karbid

křemı́ku (6H-SiC). Mezi izolátory patř́ı oxid hlinitý ve formě saf́ıru (Al2O3). Vlast-

nosti těchto tř́ı nejvýznamněǰśıch jsou shrnuty v tabulce 2.1 spolu s nitridem gal-

litým ve formě wurtzitu, jenž může být rovněž použit jako substrát, v tomto př́ıpadě

pro homoepitaxi.

2.3.1 Polovodičové substráty

Křemı́k

Křemı́k krystalizuje s diamantovou strukturou, která je tvořena dvěma proĺınaj́ıćımi

se FCC mř́ıžkami (obr. 2.4). K r̊ustu hexagonálńıho GaN se nejv́ıce využ́ıvá krys-

talová rovina (1 1 1) [6]. Použit́ı křemı́ku jako substrátu pro epitaxi GaN by bylo

nejsnazš́ım řešeńım z hlediska implementace do stávaj́ıćıch elektronických zař́ızeńı.

Mnohaletý technologický vývoj zař́ızeńı pro výrobu křemı́kových substrát̊u zaručuje

1Jedná se o GaN nanesené na saf́ıru.
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jeho prvotř́ıdńı kvalitu, snadnou dostupnost ve waferech o pr̊uměru až 300 mm

a relativně ńızkou cenu. Jsou to ale excelentńı fyzikálńı vlastnosti, jež mu tuto

neotřesitelnou pozici v elektronice vydobyly. Křemı́k je prvek se čtyřmi valenčńımi

elektrony, které sd́ıĺı s daľśımi čtyřmi křemı́kovými atomy. Elektrické vlastnosti

čistého křemı́ku lze měnit poměrně snadno pomoćı př́ıměśı. Poměrně ńızká vlastńı

vodivost je zvýšena přidáńım pětimocného nebo trojmocného dopantu. Tak se dosáh-

ne převažuj́ıćı elektronové, resp. děrové vodivosti a t́ım vzniku polovodiče typu N

či polovodiče typu P, které se pro depozice použ́ıvaj́ı častěji než čistý křemı́k. Co

se však týká kvality vrstev GaN rostoućıch na křemı́ku, nelze př́ımo dosáhnout

epitaxńıho r̊ustu. Na povrchu se vytvář́ı polykrystaly s velkým množstv́ım defekt̊u

na rozhrańıch. Je tomu tak nejen kv̊uli rozd́ılu v mř́ıžkových parametrech a v tep-

lotńıch roztažnostech, ale také d́ıky tendenci duśıku vytvářet chemickou vazbu s ato-

mem substrátu za vzniku amorfńıho SiN. To vše úst́ı ve vysokou koncentraci defekt̊u

ve výsledné vrstvě, tud́ıž křemı́k samotný prozat́ım neumožňuje tvorbu kvalitńıch

vrstev GaN.

Obr. 2.4: Krystalová struktura Si při pohledu ze směru: a) [0 0 1], b) [0 1 1], c) [1 1 1]

[13].

Karbid křemı́ku

Karbid křemı́ku existuje v podobě asi 250 polytyp̊u, které se lǐśı vrstveńım ato-

mových rovin, z nichž každý má své unikátńı vlastnosti. Nejvýznamněǰśı polytypy

jsou znázorněny na obrázku 2.5. Speciálně polytyp 6H-SiC, který je pro r̊ust GaN

použ́ıván nejčastěji, krystalizuje s hexagonálńı strukturou. Nejvhodněǰśı směr pro

r̊ust GaN na 6H-SiC je [0 0 0 1], v němž je rozd́ıl mř́ıžkových parametr̊u nejmenš́ı

(3,1 %). Ač se zdá tento rozd́ıl takřka zanedbatelný, stále v rostlé vrstvě zp̊usobuje

vznik napět́ı a dislokaćı. Z pohledu rozd́ılu mř́ıžkových parametr̊u, tepelné vodivosti
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a teplotńı roztažnosti je však SiC pravděpodobně nejvhodněǰśı substrát pro epi-

taxńı r̊ust GaN. Elektrické vlastnosti jsou v mnohém podobné křemı́ku - předevš́ım

se jedná o polovodič, kde je opět možnost př́ıměsemi regulovat typ vodivosti. SiC

ovšem neposkytuje samá pozitiva. Jeho nevýhodou je fakt, že GaN nesmáč́ı jeho

povrch, tud́ıž se na něj špatně váže. Je třeba využ́ıt nanášeńı mezivrstev, které

se na substrát uchyt́ı a na nichž je poté GaN schopno r̊ust bez problémů. Daľśı

nevýhodou je problematická př́ıprava substrátu s kvalitńım povrchem. Prozat́ım je

kvalita povrchu oproti daľśım dvěma substrát̊um o mnoho nižš́ı. Jeho komplikovaná

výroba s sebou nav́ıc přináš́ı vysokou cenu a poměrně malé pr̊uměry vyrobitelných

wafer̊u.

Obr. 2.5: Znázorněńı rozd́ıl̊u ve vrstveńı atomových rovin pro nejvýznamněǰśı poly-

typy SiC [13].

2.3.2 Nevodivé substráty

Saf́ır

Saf́ır, jakožto monokrystal oxidu hlinitého, může být popsán jak pomoćı trigonálńı

(romboedrické), tak i hexagonálńı mř́ıžky, jak lze pozorovat na obrázku 2.6. Saf́ır

byl jedńım z prvńıch substrát̊u využitých pro epitaxi GaN a stále je pro jeho r̊ust

nejvyuž́ıvaněǰśı. Rovinou, na ńıž se GaN nechává r̊ust, je rovina (0 0 0 1) [16]. Je

nejvyuž́ıvaněǰśı i přes to, že rozd́ıl v mř́ıžkových parametrech je přibližně 15 %,

z čehož prameńı velké pnut́ı a vysoká hustota dislokaćı (1010 cm−2], na čemž se také

opět pod́ıĺı i rozd́ılný koeficient teplotńı roztažnosti. Nicméně oproti křemı́ku má
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podobnou krystalovou strukturu jako GaN, vrstvy jsou o něco kvalitněǰśı. Oproti

SiC je snazš́ım zp̊usobem vyrobitelný a cenově přijatelný, je také pr̊uhledný pro

velkou část spektra elektromagnetického zářeńı, jež lze pomoćı nitrid̊u vyzařovat.

Z hlediska elektrických vlastnost́ı je hlavńım rysem to, že se jedná o izolátor. To

má poměrně zásadńı vliv nejen na tvorbu vrstev pomoćı iontového svazku, ale

také na jeho následnou integraci do elektronických obvod̊u, které je možné pouze

připojeńım kontakt̊u k vrstvě, č́ımž je zmenšena pracovńı plocha a zkomplikována

výroba zař́ızeńı samotného.

Obr. 2.6: Krystalová struktura saf́ıru ve směru [0 0 0 1]: a) trigonálńı mř́ıžka, b) he-

xagonálńı mř́ıžka [13].

Při r̊ustu vrstvy GaN na některém ze substrát̊u se vygeneruje poměrně velký

počet dislokaćı, které nejsou žádoućı. Řešeńım tohoto problému by mohlo být využit́ı

tzv. mezivrstev (buffer layers), na nichž jsou podmı́nky pro r̊ust přijatelněǰśı. Lze tak

dosáhnout výrazného zvýšeńı kvality výsledné vrstvy. Tyto mezivrstvy mohou být

tvořeny GaN, jinými nitridy, SiC a daľśımi. Nicméně přidáváńı mezivrstev zvyšuje,

mnohdy výrazně, cenu konečného elektronického zař́ızeńı.

2.4 Neutralizace náboje

Nutnost neutralizovat náboj je spojena s využit́ım nevodivých substrát̊u pro dopad

iontových svazk̊u. Ionty dopadaj́ı na povrch, interaguj́ı s ńım, přičemž iont předá

atomu substrátu sv̊uj náboj. Tento náboj z̊ustává kv̊uli takřka nulové elektrické vo-

divosti nepohyblivý. Takto docháźı k lokálńımu povrchovému nab́ıjeńı. Lokalizované

nab́ıjeńı nevodivých substrát̊u však může samo o sobě mı́t také využit́ı např́ıklad pro

selektivńı navázańı určité látky, čehož lze využ́ıt v senzorických zař́ızeńıch zejména

v oblasti biochemie [17].
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Při energíıch iont̊u vyšš́ıch než 100 eV docháźı, mimo jiné, také k uvolněńı ńızko-

energiových (sekundárńıch) elektron̊u, jež čińı nab́ıjećı proces ještě znatelněǰśım.

Vlivem zvyšuj́ıćıho se potenciálu na substrátu je pro elektrony stále obt́ıžněǰśı ma-

teriál trvale opustit. Plat́ı-li pro kinetickou energii elektronu Ek = mev
2/2 < eΦ,

kde me znač́ı hmotnost elektronu, v jeho rychlost, s ńıž opoušt́ı povrch substrátu,

e elementárńı náboj a Φ velikost potenciálu na substrátu, přičemž výraz vpravo

vyjadřuje energii elektronu potřebnou k vystoupeńı z vlivu potenciálu Φ, pak je

elektron opět přitažen k materiálu. Při jisté úrovni nabit́ı, která přibližně odpov́ıdá

napět́ı úměrnému dopadové energii svazku, dojde k jeho ustáleńı. Daľśı ionty jsou

tedy substrátem odpuzovány a nedopadaj́ı na něj. V př́ıpadě ńızkoenergiových iont̊u

(LEIBD) sekundárńı elektrony roli prakticky nehraj́ı, nicméně substrát se nab́ıj́ı sa-

motnými ionty a to také až k hodnotě napět́ı úměrnému dopadové energii svazku.

Depozice je takto znemožněna. Existuj́ı však r̊uzné zp̊usoby, jak projev̊um nab́ıjeńı

zabránit. V př́ıpadě využit́ı záporných iont̊u je nabit́ı povrchu automaticky regu-

lováno emiśı sekundárńıch elektron̊u [18]. Neutralizace může být dosažena také po-

moćı elektronového zdroje, z něhož vyletuj́ı elektrony na substrát nebo do jeho

bĺızkosti a neutralizuj́ı kladný povrchový náboj. Ten je také částečně vyrovnáván

elektrony nasávanými z prostoru vakuové komory - v př́ıpadě iontových svazk̊u je

však tato neutralizace obvykle nedostatečná. Daľśı možnost́ı neutralizace, která se

využ́ıvá, je př́ımo neutralizace iontového svazku. V tomto př́ıpadě jsou elektrony

dodávány do svazku pomoćı zdroje elektron̊u v podobě vlákna, z něhož jsou urych-

leny k mř́ıžce na nižš́ım potenciálu tak, že maj́ı stejnou rychlost jako ionty. Elektrony

také mohou být urychleny p̊usobeńım elektrického pole generovaného prostorovým

nábojem kladných iont̊u. Při dostatku elektron̊u je vytvořen svazek, který obsahuje

přibližně stejný počet iont̊u a elektron̊u, negeneruje tedy žádné elektrické pole a je

tak potlačen vliv prostorového náboje. Zároveň přenáš́ı nulový elektrický proud,

takže takový svazek substrát nenab́ıj́ı. [19].

Popsané možnosti neutralizace vyžaduj́ı nákladná zař́ızeńı (elektronový zdroj),

př́ıpadně vyžaduj́ı zásadńı změnu ve funkcionalitě stávaj́ıćıho iontového děla (neutra-

lizovaný iontový svazek). Obsahem bakalářské práce tedy bylo nalézt př́ıvětivěǰśı va-

rianty, u nichž však, jak vyplyne z následuj́ıćıch kapitol, neńı zaručena bezproblémová

funkce.
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3 NEUTRALIZAČNÍ PALETKY

3.1 Úvod do problematiky neutralizace a ohřevu

K řešeńı problému neutralizace bylo třeba dosáhnout maximálńıho využit́ı stávaj́ıćıho

systému, jež je v laboratoři na ÚFI provozován. Nejsnazš́ı dostupná možnost jak ne-

utralizace a zároveň i ohřevu dosáhnout, spoč́ıvala v modifikaci stávaj́ıćı paletky

(obr. 3.1), která slouž́ı k uchyceńı vzorku, jeho přenosu v prostorech vakuové apa-

ratury a k elektrickému spojeńı s venkovńımi zdroji napět́ı.

Obr. 3.1: Dosavadńı podoba paletek pro uchyceńı vzork̊u

Základńı část́ı paletky je nerezové tělo, do něhož jsou zasazeny tři piny, jež

umožňuj́ı elektrické spojeńı s keramickými pr̊uchodkami úst́ıćımi ven z komory. Tyto

piny jsou odizolované od těla paletky pomoćı keramiky. Na dvou válečćıch je upevněn

nerezový nosný plech s otvory snižuj́ıćımi odvod tepla ze vzorku. Na plechu je vždy

položen tantalový pĺı̌sek. Tantal je velmi tepelně a chemicky stabilńı materiál a jeho

atomy nemaj́ı tendenci difundovat do vzorku. Z horńı strany je vzorek dotlačován

tantalovými svěrkami. Klasická podoba paletky využ́ıvá pouze dva ze tř́ı elektrických

kontakt̊u, které slouž́ı k ohřevu vzorku př́ımým pr̊uchodem proudu. Tento zp̊usob

ohřevu je nejsnáze realizovatelný. Měřeńı teploty je nejčastěji prováděno pomoćı py-

rometru, který poměrně přesně ukazuje teploty až od v́ıce než 300 ◦C, což je teplota

vyšš́ı, než se běžně pro depozici GaN využ́ıvá. Je možné využ́ıt také termočlánku,

jenž umožňuje měřeńı nižš́ıch teplot, je však dostupný jen na několika málo pa-

letkách. Ohřev př́ımým pr̊uchodem proudu však neńı u nevodivých substrát̊u možný.

Je třeba nalézt jiné zp̊usoby, které depozici za zvýšené teploty umožńı i pro nevodivé

substráty. Hlavńım problémem však z̊ustává neutralizace povrchového náboje.
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3.2 Návrhy řešeńı

3.2.1 Paletka s neutralizačńım vláknem

Pro řešeńı výše uvedených problémů byly navrženy 3 varianty paletek. Nejjednodušš́ı

z nich spoč́ıvá v úpravě stávaj́ıćı paletky a přidáńı neutralizačńıho vlákna (obr. 3.2).

Z d̊uvodu provozu v UHV (Ultra High Vacuum) bylo vlákno d̊ukladně očǐstěno

v isopropanolu (IPA). Základem bylo elektrické odděleńı jednotlivých pin̊u, aby bylo

možné využ́ıt každý z nich individuálně, přičemž jeden z nich je vodivě spojen s tělem

paletky, aby byl náboj na ni dopadený odveden do země. K tomuto uzemněnému

pinu jsou vztahovány potenciály zdroj̊u určených jak ke žhaveńı vlákna, tak k ohřevu

vzorku. Wolframové vlákno (φ = 130µm) je natvarované podél vzorku tak, aby bylo

přibližně v úrovni vzorku kv̊uli možnému znečǐstěńı vzorku atomy wolframu, jež se

z něho odpařuj́ı. Vlákno se nesmı́ dotýkat žádné z část́ı paletky kromě dvou pin̊u,

z nichž je vyvedeno. Při pr̊uchodu proudu vláknem docháźı k jeho ohřevu a t́ım

i k emisi elektron̊u, jež by měly neutralizovat nab́ıjej́ıćı se povrch. Ohřev vzorku je

zprostředkován př́ımým pr̊uchodem proudu křemı́kem, od něhož se ohř́ıvá přiložený

nevodivý substrát.

Obr. 3.2: Paletka s neutralizačńım vláknem.

3.2.2 Paletka s PBN těĺıskem

Druhá varianta paletky (obr. 3.3) opět využ́ıvá neutralizace pomoćı elektrony emi-

tuj́ıćıho vlákna. To je opět připevněno mezi dva piny, z nichž jeden je spojen s tělem

paletky. K ohřevu je zde využito topného těĺıska z pyrolitického nitridu boru (PBN).
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Jeho využit́ı byla podř́ızena konstrukce celé paletky. Nerezová základna spolu s odi-

zolovanými piny z̊ustala stejná jako u p̊uvodńı verze paletky. Bylo však třeba zkon-

struovat součástky umožňuj́ıćı upevněńı PBN těĺıska, a to pokud možno takovým

zp̊usobem, aby vzorek ležel stejně vysoko nad základnou, jak je tomu u klasické pa-

letky (∼ 10,2 mm). Byla tedy navržena a vyrobena nosná konstrukce pro těĺısko spolu

s tantalovými svěrkami, které zajǐst’uj́ı dobré vedeńı tepla mezi těĺıskem a vzorkem.

Sestaveńı paletky předcházelo čǐstěńı veškerých součástek (včetně PBN). Byl využit

aceton (10 min), poté IPA (10 min) za p̊usobeńı ultrazvukové lázně, aby došlo k od-

straněńı mastnoty a nečistot. Po oplachu v demineralizované vodě byly součástky

vyhř́ıvány na topné desce (30 min). Pro uchyceńı topného těĺıska je doporučeno

využit́ı tantalových závitových tyč́ı spolu s molybdenovými matičkami. Součástky

byly objednány, ale z časových d̊uvod̊u bylo prozat́ım použito součástek z nerezové

oceli. Využilo se také speciálńıch grafitových podložek, jež tvořily součást baleńı

spolu s PBN topným těĺıskem.

Obr. 3.3: Paletka s PBN topným tělesem.

3.2.3 Paletka pro nepř́ımý ohřev

Posledńı variantou pro neutralizaci a ohřev je modifikace paletky, kterou v rámci své

diplomové práce vytvořil Zdeněk Nováček [20]. Paletka byla testována pro nepř́ımý

ohřev nevodivého vzorku. Nyněǰśı varianta na obr. 3.4 však poč́ıtá s využit́ım i pro

neutralizaci náboje, a to bud’ př́ımým dopadem elektron̊u z vlákna nebo sekundárńımi

elektrony, které se uvolńı po dopadu vysokoenergetických primárńıch. Nepř́ımý ohřev

je zprostředkován elektronovým bombardem. Základem je d̊ukladně očǐstěné wolfra-

mové vlákno, z něhož pomoćı termoemise vyletuj́ı elektrony. Elektrony jsou urych-

leny směrem k molybdenové destičce, která se jejich dopadem ohř́ıvá. Původńı kon-
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cept Zdeňka Nováčka spoč́ıval v přiložeńı vysokého kladného potenciálu (∼ 800 V)

na molybdenovou destičku, tud́ıž elektrony, jež vyletovaly z vlákna na nulovém

potenciálu, byly k destičce urychleny. Tato konfigurace však neumožňuje využit́ı

stávaj́ıćıho nastaveńı iontového děla, z něhož vyletuj́ı ionty o kinetické energii 30 eV,

takže nemaj́ı dostatek energie k dopadu na vzorek umı́stěný na molybdenové destičce.

Lepš́ım řešeńım se zdá být připojeńı destičky na nulový potenciál, tud́ıž by ionty

měly bez problémů dopadat na vzorek. Aby však stále docházelo k ohřevu destičky,

bylo nutné připojit wolframové vlákno na vysoký záporný potenciál. K tomu bylo

zapotřeb́ı využ́ıt vysokonapět’ového záporného zdroje, který umožnil vytvořeńı tzv.

plovoućı země (floating potential), z ńıž je poté možné napájet žhaveńı vlákna. Re-

ferenčńı potenciál vlákna tedy neńı nulový, ale je
”
ponořen“ do záporných hodnot

(∼ - 800 V), tud́ıž jsou elektrony napět́ım urychleny směrem k destičce, která je je-

jich dopadem ohř́ıvána. Významnou roli hraje otázka zapojeńı základny paletky.

Je možné ji spojit s molybdenovou destičkou (0 V) nebo připojit na plovoućı po-

tenciál vlákna (∼ - 800 V). Byly testovány a simulovány obě varianty, výsledky jsou

uvedeny v daľśı podkapitole. Základńı konstrukćı paletky je opět nerezová základna

spolu s odizolovanými piny. Jeden z nich je připojen k molybdenové destičce, daľśı

dva slouž́ı ke žhaveńı vlákna. Molybdenová destička je upevněna z jedné strany na

závitových tyčkách, které jsou pomoćı keramik odizolovány od základny. Výška mo-

lybdenové destičky nad tělem paletky byla upravena podložkami tak, aby byl vzorek

ve standardńı výšce (∼ 10,2 mm), přičemž vlákno je umı́stěno v polovině této výšky.

Jeho uchyceńı je zprostředkováno vyrobenými natvarovanými tantalovými pĺı̌sky.

Obr. 3.4: Paletka s nepř́ımým ohřevem.

Zdroj napájený z plovoućı země bylo třeba z bezpečnostńıch d̊uvod̊u (vysoké

záporné napět́ı na těle zdroje) opatřit plastovým boxem (obr. 3.5), d́ıky němuž je
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elektricky izolován od okoĺı. Box byl smontován z nařezaných plát̊u PVC a opatřen

otvory umožňuj́ıćımi chlazeńı zdroje. Předńı plocha s otvory na ovládáńı byla uř́ıznuta

z plexiskla a umožňuje tak pomoćı nevodivé tyčky pohodlné a hlavně bezpečné

ovládáńı zdroje.

Obr. 3.5: Izolačńı plastový box.

3.3 Testováńı paletek

Pro každou z paletek byla provedena série test̊u, jež měly ukázat, zda mohou sloužit

k depozici GaN na nevodivý substrát. Jednalo se zejména o testováńı emisńıch cha-

rakteristik neutralizačńıch vláken a teplotńı závislosti vzorku.

K měřeńı teplotńıch charakteristik měla být využita paletka, která měla zabu-

dovaný termočlánek a umožňovala tedy poměrně přesná měřeńı i pro teploty do

300 ◦C. Paletka však bez našeho přičiněńı pravděpodobně spadla do prostoru ko-

mory a měřeńı teploty termočlánkem nemohlo být provedeno. Měřeńı teploty bylo

tedy prováděno pyrometrem (Land System 4) s rozsahem teplot 600/1600 ◦C pra-

cuj́ıćı s infračerveným zářeńım o vlnové délce 1µm. Před měřeńım je nutné v př́ıstroji

vždy nastavit emisivitu pro měřený materiál.

3.3.1 Paletka s neutralizačńım vláknem

Experiment byl tedy proveden s paletkou s neutralizačńım vláknem. Žhaveńı vlákna

bylo prováděno zdrojem STATRON (32 V /34 A), přičemž záporná svorka zdroje

byla uzemněna, třet́ı pin byl připojen ke křemı́kovému vzorku, na něhož dopadaly

elektrony vyletuj́ıćı z vlákna. Tento pin byl přes ampérmetr, který ukazoval, jak velký
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proud elektron̊u dopadá na křemı́k, uzemněn ke kostře aparatury. Poté byl zdrojem

napět́ı postupně navyšován potenciál na křemı́ku, aby byla simulována situace, kdy

je povrch substrátu kladně nabit a opět byly proměřeny proudy elektron̊u dopa-

daj́ıćıch na křemı́k pro r̊uzné velikosti žhavićıho proudu. Na obrázku 3.6 je schéma

elektrického zapojeńı, s ńımž byl test proveden.

zdroj proudu
vlákno

e-

zdroj nap tí

mikroampérmentr

vzorek

Obr. 3.6: Uspořádáńı aparatury využité pro testováńı emise vlákna.

Graf na obrázku 3.7 ukazuje, že pokud je potenciál na vzorku r̊uzný od nuly, tak

i bez emise elektron̊u vláknem ukazuje nenulovou hodnotu. Za tvar graf̊u jsou zod-

povědné zejména dva jevy - zkratový proud a elektrický potenciál vlákna v mı́stě

emise elektronu. Zkratový proud je proud přes vodivý spoj mezi vláknem, jehož

uzemněný konec je spojen s tělem paletky, a pinem, na něhož je připojen vzorek.

Na keramikách, které je odděluj́ı, byla z dř́ıvěǰśıho použ́ıváńı nanesena tenká vodivá

vrstva, která částečný pr̊uchod proudu umožnila. Odpor tohoto vodivého spoje byl

z naměřených dat přibližně vyč́ıslen jako R = U/I = 0, 9 V/2,18·10−6 A = 413 kΩ.

Toto odpov́ıdá př́ıpadu, kdy elektrony z vlákna na potenciálu v rozmeźı mezi 0 V

a 0,9 V jsou od vzorku na potenciálu 0 V z naprosté většiny odpuzovány a nepřisṕıvaj́ı

pak k měřenému proudu mezi vláknem a vzorkem. Daľśım vlivem je fakt, že po-

tenciál vlákna je kontinuálně rozložen od hodnoty 0 V (přizemněný konec) do napět́ı

ukazovaného na žhavićım zdroji (druhý konec vlákna). Některé elektrony jsou tedy

k vzorku přitahovány, jiné od něj odpuzovány.

Měřeńı teploty nevodivého substrátu na povrchu křemı́ku, který je ohř́ıván př́ı-

mým pr̊uchodem proudu, bylo prováděno pomoćı interpolace. Vzorek byl ohřát na

teplotu okolo 500 ◦C, kterou lze pyrometrem poměrně přesně změřit. Zároveň byla

odečtena velikost odpov́ıdaj́ıćıho proudu, který j́ım procháźı. Nulovému proudu od-

pov́ıdá pokojová teplota. Závislost teploty na proudu považujeme za lineárńı, tud́ıž
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Obr. 3.7: Závislost emisńıho proudu elektron̊u na velikosti žhavićıho proudu pro

r̊uzné potenciály vzorku.

lze z rovnice př́ımky, vzniklé spojeńım těchto dvou bod̊u, určit velikost proudu od-

pov́ıdaj́ıćıho potřebné depozičńı teplotě okolo 300 ◦C. Tento postup je však pouze

přibližný a nezohledňuje emisńı charakteristiku křemı́ku v závislosti na teplotě.

Problém pak nastává při žhaveńı neutralizačńıho vlákna, které zářeńım vzorek do-

datečně ohř́ıvá a nav́ıc výrazně zkresluje teplotu, kterou ukazuje pyrometr. Pro

určeńı skutečné teploty bylo třeba vypnout žhaveńı a sledovat, na jakou hodnotu se

teplota skokem sńıžila, ještě než začalo pozvolněǰśı chladnut́ı.

3.3.2 Paletka s PBN těĺıskem

U této paletky emise elektron̊u nebyla testována, jelikož bylo využito vlákna o stejném

pr̊uměru jako u předchoźı varianty, pouze jiné délky. Větš́ı d̊uraz byl kladen na

měřeńı teploty křemı́kového vzorku na ohř́ıvaném PBN těĺısku. Měřilo se s krokem

0,1 A, přičemž bylo odeč́ıtáno odpov́ıdaj́ıćı napět́ı. Teplota měřená pyrometrem byla

odečtena vždy za 4 min od nastaveńı parametr̊u ohřevu z d̊uvodu tepelné setrvačnosti

keramického těĺıska. Závislost teploty PBN na proudu, který j́ım procháźı je uve-

dena obrázku 3.8. Závislost nezač́ıná na nulové teplotě kv̊uli teplotńımu rozsahu

pyrometru, který byl kompletně zast́ıněn, aby se zamezilo vněǰśım vliv̊um (slunečńı
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paprsky). Poté už lze závislost považovat za téměř lineárńı. Jak si lze všimnout,

teplota byla měřena pouze do cca 600 ◦C, přestože těĺısko umožňuje teploty 1500 ◦C

a výše [21]. Experiment nepokračoval kv̊uli zhoršenému tlaku ve vakuové aparatuře

(10−5 Pa) - pravděpodobně kv̊uli nedostatečně vypečenému těĺısku nebo křemı́ku,

jenž byl na něm přichycen.
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Obr. 3.8: Závislost teploty PBN tělesa na velikosti proudu j́ım procházej́ıćım.

3.3.3 Paletka s nepř́ımým ohřevem

U této paletky bylo otázkou, na jaký potenciál připojit tělo paletky - zda na potenciál

Mo destičky (0 V) či na plovoućı potenciál vlákna (- 950 V). Byly tedy provedeny

simulace obou zapojeńı v programu SIMION, z nichž varianta s tělem na plovoućım

potenciálu dopadla lépe. Všechny elektrony pak dopadaj́ı na destičku a měly by

zp̊usobit jej́ı ohřev. Simulace byla vyzkoušena i pro druhou variantu, kdy však na

destičku při stávaj́ıćı geometrii nedopadaly žádné nebo velmi málo elektron̊u, které

tak mohou ohř́ıvat okolńı části aparatury a zp̊usobovat odpařováńı materiálu (elek-

trony indukovaná desorpce), jež je spojeno se zhoršováńım tlaku.

Simulace ukázala, že je vhodněǰśı varianta s tělem paletky na plovoućım po-

tenciálu. Jelikož SIMION nebere v potaz vliv prostorového náboje, byla paletka
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s tělem na plovoućım potenciálu dodatečně simulována v programu EOD (obr. 3.9

), který již tuto možnost má. Simulace proběhla v geometrii s válcovou symetríı.

Je patrný jistý rozd́ıl mezi obrázky. V př́ıpadě započteńı vlivu prostorového náboje

je plocha destičky, na niž elektrony dopadaj́ı větš́ı než u varianty bez prostorového

náboje, podle ńıž elektrony dopadaj́ı lokalizovaně na malou plochu, přičemž mohou

lokálně zp̊usobit ohřev a následně odpařováńı materiálu a zhoršovat tlak v komoře.

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

započteným vlivem prostorového náboje. 2

Testovány byly obě výše zmı́něné varianty. Měřeńı prob́ıhalo s uspořádáńım

znázorněným na obrázku 3.10. Galvanicky oddělený zdroj proudu (Mesit - 40 V /

10 A), napájený z plovoućı země vytvořené zdrojem vysokého napět́ı (Glassman -

- 1000 V / 100 mA), žhav́ı vlákno emituj́ıćı elektrony. Ty jsou urychleny k Mo destičce,

která je na vyšš́ım (nulovém) potenciálu. Proud elektron̊u byl odváděn přes ampér-

metr do země.

Naměřené emisńı charakteristiky pro obě zapojeńı těla paletky jsou znázorněny

na obr. 3.11. Při testováńı docházelo k r̊uzným nežádoućım jev̊um. Jednak na

počátku ohřevu, po d̊ukladném odplyněńı vlákna, se rapidně zhoršoval tlak ve va-

kuové komoře. Proto bylo třeba nastavit malý ohřev, čekat na zlepšeńı tlaku a poté

byl ohřev opět navýšen. Vypékáńı prob́ıhalo i přes noc, po ńıž bylo možné měřeńı

emisńıch proud̊u elektron̊u ve větš́ım rozsahu provést.

Prvńı měřeńı bylo provedeno s nulovým potenciálem na těle paletky, přičemž

v posledńı sérii měřeńı už zdroj Glassman nepovoloval zvýšeńı napět́ı, kv̊uli prou-

dovému omezeńı, které má. U test̊u druhého zapojeńı při plovoućım napět́ı větš́ım

než 800 V docházelo k výboj̊um v mı́stech, kde je největš́ı intenzita elektrického

2Simulace byla provedena Ing. Jakubem Zlámalem, Ph.D. .
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Obr. 3.10: Uspořádáńı pro měřeńı charakteristik paletky s nepř́ımým ohřevem.

pole. Poté se opět projevilo proudové omezeńı zdroje Glassman. Měřeńı prob́ıhala

za stálého žhavićıho proudu tak, že byl od 0 V snižován potenciál plovoućı země,

pokud to situace dovolila, až do - 1000 V. Tato závislost byla proměřena pro r̊uzné

žhavićı proudy, přičemž lze vidět, že emise elektron̊u s rostoućım žhaveńı roste. Po

počátečńım prudkém nár̊ustu emisńıho proudu s napět́ım se proud saturuje, přičemž

v př́ıpadě a) je saturace znatelněǰśı.
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Obr. 3.11: Závislost emisńıho proudu na plovoućım potenciálu: a) tělo paletky na

nulovém potenciálu, b) tělo paletky na plovoućım potenciálu.

Teplota (obr. 3.12) byla měřena pyrometrem. Kv̊uli rostoućımu tlaku byl žhavićı

proud byl zvolen tak, aby tlak př́ılǐs nepřekročil hodnotu 1·10−5 Pa. Napět́ı bylo

zvyšováno s krokem 50 V a vždy za 4 min byla odečtena teplota z pyrometru. Na
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počátku graf̊u je patrný vliv zářeńı z vlákna, které znemožňuje měřeńı nižš́ıch teplot.

V př́ıpadě a) je ohřev pozvolněǰśı i přesto, že emisńı proud byl téměř stejný jako u va-

rianty b). Je to zp̊usobeno zapojeńım, kdy bylo tělo paletky spojeno s pinem, který

odváděl náboj z Mo destičky, č́ımž nebyl odlǐsen proud elektron̊u dopadaj́ıćıch na

destičku od proudu elektron̊u, který sb́ıralo tělo paletky. Ohřev destičky zp̊usobovala

pouze část z celkového emisńıho proudu elektron̊u. Po sérii měřeńı s touto palet-

kou byla na keramikách patrná kovová vrstvička nanesená z wolframového vlákna,

př́ıpadně z molybdenu, který se mohl odpařit dopadem vysokoenergetických elek-

tron̊u.
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Obr. 3.12: Závislost teploty na plovoućım potenciálu: a) tělo paletky na nulovém

potenciálu, b) tělo paletky na plovoućım potenciálu.

3.3.4 Porovnáńı naměřených výsledk̊u

Séríı měřeńı vlastnost́ı paletek bylo otestováno chováńı jednotlivých konfiguraćı.

Měřeńı emise elektron̊u v př́ıpadě měřeńı na paletce s neutralizačńım vláknem uká-

zala, že proudy elektron̊u jsou dostatečné k tomu, aby mohly neutralizovat po-

vrch substrátu nab́ıjeného proudem iont̊u o velikosti cca 3µA [1]. Zároveň byla

přibližně určena minimálńı velikost žhavićıho proudu, aby emitovalo dostatek elek-

tron̊u. Ohřev pr̊uchodem proudu přes křemı́k je dlouhodobě využ́ıván. Paletka s PBN

topným těĺıskem umožňuje spolehlivý ohřev, přičemž z naměřených dat byla určena

velikost proudu procházej́ıćı těĺıskem odpov́ıdaj́ıćı teplotě cca 300 ◦C. Neutralizace

funguje stejně jako u předcházej́ıćı paletky. Na teplotu má však vliv i zářeńı emi-

tované žhaveným vláknem. Paletka využ́ıvaj́ıćı nepř́ımého ohřevu s sebou přinášela

řadu problémů. Při ohřevu i po dlouhém vypékáńı se při jej́ım využ́ıváńı poměrně

výrazně zhoršoval tlak.
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4 DEPOZICE GAN NA NEVODIVÉ SUBSTRÁTY

Všechny testované paletky byly použity pro zkušebńı depozice GaN na nevodivé

substráty, konkrétně na laboratorńı sklo a to kv̊uli nedostupnosti křemičitého skla

v době prob́ıhaj́ıćıch experiment̊u, jež je k depozičńım účel̊um určeno (vyšš́ı tepelná

odolnost, kvalitněǰśı povrch). Všechny skleněné vzorky byly před vložeńım do UHV

ponechány 2 min v isopropanolu za p̊usobeńı ultrazvuku a poté ofouknuty duśıkem.

Z d̊uvodu nedostatku saf́ırových substrát̊u byla pro jeden experiment určena pa-

letka s neutralizaćı a ohřevem pomoćı křemı́kového substrátu (prvńı popisovaná

konfigurace paletky, u které jsme předpokládali nejlepš́ı výsledky). Při depozićıch

bylo žhaveno vlákno a zároveň byl vzorek ohř́ıván tak, aby měl teplotu přibližně

300 ◦C. Naprostá většina depozic prob́ıhala 60 min se stále stejným tokem gallia

(120 nA) z efúzńı cely a také se stejným nastaveńım iontového zdroje, které se běžně

k depozićım využ́ıvá.

Deponované vzorky byly vždy analyzovány pomoćı XPS, které umožňuje źıskat

informaci o složeńı zkoumané vrstvy. Rentgenové paprsky dopadaj́ı na povrch vzorku.

Jeho atomy pohlt́ı zářeńı, přičemž docháźı k emisi vnitřńıch elektron̊u, které opouštěj́ı

atom s kinetickou energíı (energie dodaná fotonem - vazebná energie), která je

pro atomy stejného prvku typická. Je tomu tak kv̊uli vazebné energii, která je

charakteristická pro každý materiál. Hemisférický analyzátor je propustný vždy

jen pro elektrony o malém rozsahu energíı, což umožňuje dané vazebné energii

(Eb) přesně přǐradit počet dopadaj́ıćıch elektron̊u. Analyzátor poté měńı velikost

napět́ı na elektrodách tak, aby postupně procházely sekundárńı elektrony s danou

energíı a pro každou z nich zaznamenává jejich počet (CPS - Collision Per Second).

Z výsledného spektra je možné vyč́ıst materiálové složeńı testovaného vzorku. U ne-

vodivých substrát̊u se opět objevuje problém souvisej́ıćı s nab́ıjeńım povrchu [22].

Elektrony poté muśı překonávat p̊usobeńı přitažlivé elektrické śıly a je tak zmenšena

jejich kinetická energie, což zp̊usobuje posun spektra k vyšš́ım vazebným energíım.

S využit́ım paletky s neutralizačńım vláknem byl testován posuv (obr. 4.1) ṕıku

gallia v závislosti na žhavićım proudu.

Z grafu je patrné, že žhavené vlákno dokáže neutralizovat nevodivý substrát

i v XPS. Ve grafu je patrná oblast, v ńıž pro malou změnu proudu docháźı k velké

změně posuvu ṕıku, což je pravděpodobně d̊uvod deformace ṕıku pro žhaveńı 1 A.

Pro vyšš́ı žhaveńı je patrné, že jsou ṕıky posunuty až př́ılǐs, když je ṕık na úrovni

energie menš́ı než 1121 eV, což tabelovaná hodnota pro ṕık čistého gallia. Možným

vysvětleńım by mohl být nadbytek elektron̊u, které mohou dopadat na substrát

a nab́ıjet ho záporně, př́ıpadně by se mohl projevovat vliv prostorového náboje.
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Obr. 4.1: Posuv ṕıku gallia při měřeńı XPS v závislosti na velikosti žhavićıho proudu.

4.1 Paletka s neutralizačńım vláknem

Sestava využitá při depozici byla takřka stejná jako na obr. 3.6 s t́ım rozd́ılem,

že byl křemı́kový vzorek tentokrát uchycen na obou stranách paletky, aby j́ım

mohl procházet proud ohř́ıvaj́ıćı substrát. Žhaveńı vlákna bylo zvoleno Iz = 2 A

(Uz = 6, 5 V), přičemž se vycházelo z naměřené emisńı závislosti. Na teplotu vzorku

má významný vliv zářeńı z vlákna, tud́ıž je bylo potřeba do odhadu teploty také

zahrnout. Nastaveńı ohřevu vzorku pr̊uchodem proudu prob́ıhalo tak, že bylo po na-

staveńı velikosti proudu určeném interpolaćı zapnuto žhaveńı vlákna, č́ımž se teplota

ukazovaná pyrometrem výrazně zkreslila. Po 4 min bylo žhaveńı vypnuto a po jej́ım

skokovém sńıžeńı byla pozorována pomaleji se snižuj́ı teplota. Takto se měnil proud

vzorkem, dokud teplota nekorespondovala s našimi požadavky. Konečné parametry

ohřevu byly stanoveny na Iv = 1, 4 A a Uv = 5, 1 V. Po skončeńı depozice byl vzorek

analyzován pomoćı XPS.

Pro źıskáńı informaćı o výskytu GaN na měřeném vzorku bylo třeba změřit cel-

kem tři spektra - celkové spektrum (např́ıklad obr. 4.5), detail ṕıku gallia a duśıku.

Právě z ṕıku gallia, který je složen ze dvou ṕık̊u odpov́ıdaj́ıćıch kovové vazbě gal-

lia (Ga-Ga) a vazbě gallia na duśık (Ga-N), lze nejlépe źıskat informace o zastou-
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Obr. 4.2: Spektrum ṕıku gallia spolu s nafitovanými křivkami zastupuj́ıćımi vazby

Ga-Ga a Ga-N - paletka s neutralizačńım vláknem.

peńı GaN. Pomoćı fitovaćıho programu Unifit je možné nechat naměřeným ṕıkem

proložit fitované ṕıky, jež odpov́ıdaj́ı zastoupeńım jednotlivých galliových vazeb,

a zjistit tak procentuálńı zastoupeńı GaN. Při ponecháńı p̊uvodńıho nastaveńı pro-

gramu využ́ıvaného zejména pro GaN deponované na křemı́ku, nebylo možné fitováńı

provést. Ukázalo se, že p̊uvodńı nastaveńı vzdálenosti ṕıku Ga-Ga a Ga-N (1,5 eV)

neńı možné pro naměřený ṕık použ́ıt. Tento parametr byl tedy rozvolněn a pro-

gram opakovaně pro r̊uzné vzorky fitoval posuv ṕıku odpov́ıdaj́ıćı GaN vazbám na

hodnotu přibližně 2,4 eV. Tato hodnota byla poté využita i pro daľśı měřeńı na

skleněných substrátech. Tento jev by mohl být zp̊usoben rozd́ılným nab́ıjeńım ko-

vových a polovodičových oblast́ı GaN vrstev na povrchu substrátu nebo daľśımi jevy

[23].

Výsledky analýzy XPS (obr. 4.2) ukazuj́ı, že 81 % gallia je na sledované plošce

ve formě GaN. Větš́ı pod́ıl GaN by bylo možné dosáhnout dodatečným ohřevem,

př́ıpadně vyšš́ı neutralizaćı. S touto paletkou byla provedena také depozice za po-

kojové teploty, ale s ńızkým žhavićım proudem neutralizace (1 A), kdy na vzorku

z těchto d̊uvod̊u nebyl téměř žádný duśık.
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4.2 Paletka s PBN topným těĺıskem

Pro depozici s touto paletkou bylo využito stejného zapojeńı zdroj̊u jako na obrázku

3.6, jedinou úpravou bylo zapojeńı konektor̊u tak, aby byl umožněn pr̊uchod proudu

přes PBN těĺısko. Žhaveńı neutralizačńıho vlákna pro tuto depozici (Iz = 2 A, Uz =

6, 5 V) bylo zvoleno větš́ı než v předchoźı depozici, aby bylo emitováno větš́ı množstv́ı

elektron̊u z neutralizačńıho vlákna. Proud př́ıslušej́ıćı potřebnému ohřevu byl určen

stejně jako v předchoźım př́ıpadě, tedy vypnut́ım žhaveńı vlákna a pozorováńım

chováńı teploty. Nalezené parametry odpov́ıdaly Iv = 1, 3 A a Uv = 6, 8 V. Depozice

proběhla se standardńım nastaveńım efúzńı cely i iontového děla.
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Obr. 4.3: Spektrum galliového ṕıku deponovaného na sklo s využit́ım PBN paletky.

Analýza v XPS (obr. 4.3) ukázala, téměř všechno gallium (98 %) je na substrátu

vázané ve formě GaN.

4.3 Paletka s nepř́ımým ohřevem

Elektrické zapojeńı zdroj̊u je znázorněno na obr. 3.10. Při prvńı depozici byl na

základě předchoźıho testováńı zvolen proud vláknem Iz = 2, 2 A a Uz = 8, 8 V, který

zaručoval dostatečnou emisi elektron̊u pro ohřev, potažmo neutralizaci. Nepř́ımý
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ohřev elektronovým bombardem byl nastaven na In = 50 mA a Un = −300 V,

přičemž byla snaha nastavit na plovoućı zem co nejnižš́ı napět́ı, aby byly minimali-

zovány př́ıpadné negativńı vlivy spojené s ohřevem součást́ı komory a také aby byla

minimalizována hrozba výboje. Při analýze bylo zjǐstěno, že na vzorku neńı téměř

žádné gallium, což znamenalo, že byla na vzorku př́ılǐs vysoká teplota a atomy

gallia se na něm nedokázaly udržet. Za vysokou teplotu mohlo pravděpodobně

zářeńı uvolňované ze žhaveného vlákna, protože na paletku dopadala z konstrukčńıch

d̊uvod̊u větš́ı část zářeńı než u ostatńıch paletek. Druhá depozice proběhla se žhave-

ńım Iz = 2, 1 A a Uz = 8, 3 V a nepř́ımým ohřevem In = 27 mA a Un = 188 V. Para-

metry nepř́ımého ohřevu byly určeny extrapolaćı, kdy při vysoké teplotě měřené na

pyrometru bylo vypnuto žhaveńı a odečtena teplota. Byly určeny tři r̊uzné teploty,

jimž odpov́ıdal konkrétńı proud a napět́ı (výkon). Proložeńım př́ımky těmito body

bylo možné extrapolovat do nižš́ıch teplot. Tato depozice proběhla bez problémů.
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Obr. 4.4: Spektrum galliového ṕıku deponovaného na sklo s využit́ım paletky pro

nepř́ımý ohřev.

Při následné analýze (obr. 4.4) v XPS nebylo jednoduché fitováńı ṕık̊u. Vzhledem

k tomu, že změřený ṕık byl úzký - na povrchu vzorku se nacházelo pouze kovové Ga

nebo naopak pouze GaN. Z vyhodnoceńı celkového spektra, v němž byl př́ıtomný

výrazný ṕık duśıku, usuzujeme, že se jedná o GaN. Pro jednoznačnost bude nutné
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provést v́ıce experiment̊u.

4.4 Depozice GaN na saf́ır

Depozice na saf́ır (0 0 0 1) měla být provedena s konfiguraćı, jej́ıž zkušebńı depo-

zice dopadla nejlépe. Nicméně však v době depozice na saf́ır nebyly k dispozici

výsledky fitováńı, tud́ıž byla jako nejvhodněǰśı varianta zvolena paletka s neutra-

lizačńım vláknem. Při zběžném pohledu na spektra totiž vzorek pouze z této paletky

ukazoval zastoupeńı obou typ̊u vazeb (dvojitý ṕık), tud́ıž bylo zřejmé, že GaN na

povrchu př́ıtomno je a paletka je schopná požadované funkce. Př́ıprava saf́ırového

substrátu vyžadovala práci s nebezpečnými chemickými látkami. Vzorek byl čǐstěn

od organických nečistot ve směsi označované jako piranha (20 min), což je roztok

kyseliny śırové (H2SO4) spolu s peroxidem vod́ıku (H2O2) v poměru 4 : 1. Po oplachu

v demineralizované vodě následovalo leptáńı v kyselině fluorovod́ıkové (HF) po dobu

2 min. Poté následoval opět oplach a následně byl vzorek ofouknut duśıkem. Čistićı

proces byl převzat z [20].
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Obr. 4.5: Celkové spektrum GaN nanesené na saf́ırový substrát za využit́ı paletky

s neutralizačńım vláknem.

Depozice proběhla se standardńımi parametry. Neutralizačńı vlákno bylo žhaveno
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na Iz = 2 A a Uz = 6, 1 V a ohřevem Iv = 1, 2 A a Uv = 5, 9 V, přičemž se jedná o pa-

rametry, určené z předchoźı depozice na tuto paletku. Depozice prob́ıhala 60 min,

avšak na několik minut při ńı došlo k poklesu potenciálu na jedné z elektrod ion-

tového děla a depozice byla pozastavena.

Na celkovém spektru (obr. 4.5) jsou patrné ṕıky typické pro saf́ır, odpov́ıdaj́ıćı

hlińıku a kysĺıku, ale také ṕıky označuj́ıćı př́ıtomnost nitridu gallia.
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Obr. 4.6: Galliový ṕık deponovaný na saf́ır s využit́ım paletky s neutralizačńım

vláknem.

Procentuálńı zastoupeńı GaN bylo určeno vyč́ısleno jako 34 %, což je poměrně

ńızká hodnota. Zastoupeńı GaN mohlo být pravděpodobně navýšeno vyšš́ı depozičńı

teplotou, př́ıpadně zvýšeńım množstv́ı neutralizačńıch elektron̊u, jejichž počet ne-

musel být dostatečný, d́ıky čemuž mohlo k nab́ıjeńı povrchu docházet.
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ZÁVĚR

Náplńı této bakalářské práce byla konstrukce neutralizačńıch paletek, které měly

umožnit depozici GaN na nevodivý substrát a to i za zvýšené teploty. Pro tyto

účely byly sestaveny a testovány tři druhy paletek, s nimiž byly provedeny i sa-

motné depozice na laboratorńı sklo. Analýza deponovaných vrstev byla prováděna

v XPS. Pozorováńı na elektronovém mikroskopu bylo z d̊uvodu rychlého nab́ıjeńı

substrátu takřka nemožné, a proto se žádný obrázek nepodařilo źıskat. Jedna z va-

riant paletek (s neutralizačńım vláknem) byla vybrána pro depozici na saf́ır, avšak

po d̊ukladné analýze předchoźıch XPS měřeńı výsledek experimentu nebyl podle

očekáváńı. S daľśımi paletkami byly depozice z hlediska obsahu GaN vazeb výrazně

úspěšněǰśı. Vinu na tom pravděpodobně nese nedostatečné žhaveńı, které bylo při

depozićıch s paletkou s neutralizačńım vláknem použito. Jednotlivé varianty ukázaly

své světlé i stinné stránky. Paletka s neutralizačńım vláknem byla konstrukčně nej-

jednodušš́ı, během už́ıváńı spolehlivá, ve spektrech nebyly stopy wolframu, který

se ze žhavého povrchu vlákna odpařuje. Paletka s nepř́ımým ohřevem vyžadovala

poměrně komplikovanou př́ıpravu napájećıch zdroj̊u, zejména kv̊uli potřebě využ́ıt

napájeńı z plovoućı země. Jej́ı testováńı bylo provázeno největš́ımi nesnázemi a to

zejména kv̊uli rapidńımu zhoršováńı tlaku, při jej́ım využit́ı, s č́ımž mohla být spo-

jena kovová vrstvička, která se během testováńı a depozic na povrchu keramik vy-

tvořila. Při použit́ı vyšš́ıch plovoućıch napět́ı docházelo k výboj̊um, které se na tlaku

také negativně projevovaly. Na základě výsledk̊u depozice lze označit neutralizaci za

dostatečnou, jelikož d́ıky ńı došlo k r̊ustu GaN. Asi nejspolehlivěǰśı variantou byla

paletka s PBN těĺıskem, tedy kombinace neutralizačńıho vlákna spolu s využit́ım

stabilńıho PBN k ohřevu. Ohřev je možný do velmi vysokých teplot (1500 ◦C).

Nevýhodou je poměrně vysoká pořizovaćı cena PBN topného těĺıska a křehkost kon-

strukce.

Společným nedostatkem všech paletek je komplikovaný odhad teploty. Bylo by

lepš́ı, pokud by se k jej́ımu měřeńı použ́ıvalo termočlánku, který je v oblasti nižš́ıch

teplot přesněǰśı, zářeńı vlákna ukazovanou teplotu tolik nezkresĺı, jako je tomu u py-

rometru, který se v laboratoři využ́ıvá. Instalace termočlánku do těchto paletek je

však poměrně obt́ıžná.

Provedené experimenty prokázaly, že depozice na nevodivé substráty popiso-

vaným zař́ızeńım je možná, je však nutné překonat několik technických komplikaćı.

V budoucnu by bylo výhodné otestovat možnosti neutralizace elektronovým zdro-

jem.
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