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Abstrakt

Tato bakalarska prace se zabyva navrhem efuzni cely pro tvorbu ultrathenkyjch vrstev
hliniku v podminkéch ultravysokého vakua. Byly navrhnuty dvé varianty lisici se typem
ohfevu. Prvni vyuziva energie urychlenych elektronti, druhy tepelné zareni. Zbylé casti
cel jsou plné zameénitelné.

Summary

This Bachelor’s thesis deals with design and construction of the effusion cell for deposition
ultrathin layers of aluminum in ultrahigh vacuum conditions. Two types of effusion were
designed. Differences are only in type of heating. The first one exploit energy of accelerated
electrons and the second one exploit thermal radiation. Anothe parts of cells are fully
interchangeable.
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UVOD

Z,
Uvod

Cilem bakalaiské prace je navrhnout zdroj atomt pro vytvareni ultratenkych vrstev
hliniku. Efuzni cela je jednim z typt termalnich atomarnich zdroji. Tento typ zdroje
atomi se vyznacuje tim, ze ¢astice proudi z tusti zdroje tzv efuznim tokem.Timto zdrojem
lze dosahnout pri vhodnych podminkéach tzv epitaxniho riistu. Jedna se o metodu mo-
lekularni svazkové epitaxe (MBE - | Molecular Beam Epitazy“). Ta se vyznacuje tim, Ze
rostouci vrstvy maji stejnou krystalografickou mrizku jako substrat. Z davodi, které jsou
uvedeny v prvni kapitole je nutné, aby bylo toto zafizeni umisténo v ultravysokém vakuu
(UHV).

Efuzni cely se pouzivaji v laboratotich Ustavu fyzikalniho inzenyrstvi (UFI) pro vyrobu
tenkych a ultratenkych vrstev z kovil (napf. st¥ibro, zlato nebo gallium nitrid), ale i
organickych sloucenin. Jednim z diivodi k vytvoreni této bakalarské prace je tedy rozsitit
mnozstvi materiali, které je v laboratorich mozno deponovat. Dalsi motivaci je studium
vlastnosti nitridu hliniku (AIN), ktery lze s pomoci efuzni cely vytvaret a to tzv. depozici
za asistence iontovych svazki (IBAD - ,Ion Beam Assisted Deposition*). Tento material
se jevi jako velmi perspektivni v mnoha oblastech polovodic¢ového primyslu.

Hlavni casti bakalarské prace je samotny navrh a konstrukce efuzni cely. Proto byla
provedena reSersni studie termalnich atomérnich zdroji. Rovnéz jsou v praci shrnuty
zakladni vlastnosti hliniku a nitridu hliniku spolu s jejich vyuzitim. Posledni kapitola je
vénovana konstrukci, a to pro dva typy cel lisici se druhem ohfevu. Soucasti bakalaiské
prace je i vykresova dokumentace.
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1. ATOMARNI ZDROJE

1. Atomarni zdroje

Zdroje atomt se vyuzivaji jak ke studiu srazek castic, tak k pozorovani jejich che-
mickych procesi pfi vysokych energiich. Rovnéz se vyuzivaji v jaderné fyzice a fyzice
plasmatu. V soucasné dobé se atomarni zdroje uplatiuji ve spojitosti s tenkymi vrstvami
a nanostrukturami.

Tenké vrstvy byly tvoreny uz od vzniku prvnich vakuovych systémii, ale jejich cilena
priprava zazila rozmach od 60. let minulého stoleti. Pivodné byly tenké kovové vrstvy na-
naseny na sklo nebo plast, pfevazné pro optické tucely, zrcadla a slunecni bryle. Ve vétsiné
pripadii jsou tyto vrstvy prikladem polykrystalickych vrstev. V posledni 30 letech doché-
zelo k velkému rozvoji depozice tenkych vrstev, pfevazné ve spojitosti s polovodi¢ovym
pramyslem.

1.1. Tepelné naparovani a homogenita vrstvy

Tepelnym naparovanim je myslen ohiev materialu, jeho nasledné odpafovani a kondenzace
na povrchu substratu. Jedna z podminek pro vytvoreni tenké vrstvy je jeji konstantni tlou-
stka. Protoze svazek uvoliiujiciho se materidlu nemé konstantni intenzitu po celém jeho
profilu, zpravidla je nejvétsi tok castic uprostied svazku. To ma za nasledek podstatné
tenci vrstvu na okraji vzorku. Je snaha tento nedostatek eliminovat. Toho lze naptiklad
docilit rotaci substratu. Rizné technicka feseni rotace béhem napafovani jsou zobrazeny
na obrazku 1.1. Nejpouzivanéjsi a souc¢asné nejjednodussi je feseni planarni (obrazek 1.1
(a)), u néhoz jsou vzorky umistény na sférické plose, ktera rotuje kolem své osy. U zdroji
s vysokym tokem Castic se pouziva vélcova konstrukee (obrazek 1.1 (b)), u niz je zdroj
umistén na ose valce, na jehoz okraji jsou umistény substraty pro depozici. Pro nejkva-
litngjsi vrstvy je vSak potieba vyuzit planetarniho feseni (obrazek 1.1 (c)), jde o nékolik
sférickych ploch rotujicich jak kolem své osy, tak kolem zdroje. Pro laboratorni potieby,
kde jsou rozmeéry plochy, na niz je potieba deponovat materidl pomérné malé, je bézné
pouziti konstantni polohy vzorku.

Nékteré materialy, napt. hlinik, gallium nebo lithium, mohou byt pfi depozici v kapal-
ném stavu. Z toho diivodu neni mozné pouzit naparovani z dratu, proto se pouziva kalisek.
Ten byva umistén uvniti picky, jejiz vnitini ¢ast je ohfivana na pozadovanou teplotu, na-
opak ¢ast vnéjsi byva chlazena, nejcastéji vodou. Pro planarni feseni depozice ma kalisek
vyhodu moznosti smérovani toku ¢astic jednim smérem do pozadovaného tvaru. Material
uvnitt zdroje mize byt zahiivan riznymi zpisoby, napt. dopadem urychlenych elektront
nebo radiacné. Zahtivana ¢ast byva od zbytku zdroje odstinéna radia¢nim Stitem.

1.2. Molekularni svazkova epitaxe

Atomaérni zdroje ¢asto vytvari struktury tzv. molekuldrni svazkovou epitaxi (MBE - | /mo-
lecular beam epitazy®). Jde o metodu pfi niz dochdzi k epitaxnimu ristu, to znamend, Ze
¢astice vytvari stejnou krystalickou mrizku, jakou méa substrat, na ktery dopadaji. Timto
zpusobem miuze rist velké mnozstvi materialit od oxidl pres polovodice az po kovy. Tento
zpisob depozice byl vyvinut v 60. letech minulého stoleti.

Mnoho materiald mutze epitaxné riist pomoci vhodné smési plynd, ty reaguji s krys-
talickym substratem. Tento zpisob se nazyva epitaxe z plynné faze (VPE -  vapor phase
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1.2. MOLEKULARNI SVAZKOVA EPITAXE

Zdroj
(a) Planarni geometrie (b) Valcova geometrie

Zdroj

(c) Planetdrni geometrie

Obrazek 1.1: Rotace substratu pro tvorbu homogennich vrstev: (a) substrat umistén na
rotujici plose, (b) substraty jsou pfipevnény na valci rotujicim kolem osy, na niz jsou
zdroje, (c) planetarni pohyb sférickych ploch kolem zdroje. Pfevzato z [3].

epitazy“). Podobnym zptisobem lze vytvaret epitaxni vrstvy pomoci kapalin, pak jde o
tzv LPE - liquid phase epitaxy“. Kazda z metod ma své vyhody i nevyhody. VPE je
pomérné rychla, ale kvili teplotdm, na které se musi zahtivat substrat, se zvysuje pravdé-
podobnost vzniku objemovych difuzi substratu. Naproti tomu LPE produkuje chemicky
Cist&jsi vrstvy, ale tloustka vzniklé vrstvy neni zpravidla homogenni.

Pro epitaxni riist je nutno zajistit komoru v ultravysokém vakuu (UHV), a to z néko-
lika diivodii. Mezi zdrojem c¢astic a substratem, na ktery se deponuje, je pomérné velka
vzdalenost. Za atmosferického tlaku by dochézelo k velmi ¢astym srazkam svazku atomi
opoustéjicich usti zdroje s okolnimi atomy. Z tohoto diivodu je pocet atomt nutno re-
materialu.

Pro epitaxni rtst se vyuzivaji ultravakuové komory, schéma typického usporadani je
ukazano na obrazku 1.2. Vzorek byva umistén na topném télese, které substrat zahtiva
na pozadovanou teplotu. Na vzorek jsou nasmérovany zdroje ¢astic, mohou mit spolecné
chlazeni jako je to na obrazku nebo kazdy své vlastni. Pted zdroji jsou umistény clonky,
které umoziiuji prakticky ihned zastavit depozici. Céstice, které nedopadnou na vzorek,
vétsSinou beze srazky s casticemi v komote dosedaji na zdi aparatury, kde kondenzuji.
Tudiz nedochézi ke znehodnocovani vakua. Dalsi dilezitou soucasti je systém pro difrakci
vysoko energetickych odrazenych elektrontt (RHEED - | reflection high energy electron
difraction®). Touto metodou lze kontrolovat epitaxni rtst vrstvy po vrstvé. Sklada se
ze dvou casti, elektronového zdroje, ktery urychluje elektrony na energie 10 - 30keV a
fosforescen¢niho stinitka. Ty nasledné interaguji na vzorku a dopadaji na stinitko, kde
vytvareji difrakéni obrazec.
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Atomové zdroje

Y ¥\

/Chladicf systém

RHEED zdroj
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Y

Obrazek 1.2: Schéma UHV komory pro depozici ultratenkych vrstev. Prevzato z [5].

1.2.1. Epitaxni rust

Jak uz bylo dfive zminéno v kapitole 1.2, k epitaxnimu ristu je zapotifebi UHV prostredi,
a to z divodu zamezeni kontaminace vzorku, coz by mélo za nasledek zhorseni jeho vlast-
nosti. Pro mnozstvi ¢astic n dopadajicich na jednotku plochy za c¢as ¢ plati vztah

dﬁ = L: ) (11)
dt  V2rmkT

kde p je tlak plynu, m hmotnost dopadajici ¢astice, k Boltzmannova konstanta a T teplota.
Na cm? kubické m¥izky pfipad4 asi 3,2-10'* atomti, za sekundu na tento povrch pii tlaku
p = 107*Pa dopadne tolik &astic, jejichz podet piiblizné odpovida jedné monovrstve.
To ovSsem neznamena, ze vSechny castice, které na povrch dopadnou na ném i zistanou.
Mnoho polovodict je totiz s plyny, které se vyskytuji ve vakuu, relativné nereaktivni.
Rist vrstev se mtze rozdélit podle ristu vrstev a nukleac¢nich zarodka do tii rtiznych
modi, které jsou zobrazeny na obrazku 1.3, kde 6 oznacuje pocet atomt k v vytvoreni
jedné monovrstvy (ML). Prvni z nich je Frankav- van der Merveruv, obrazek 1.3 (a),
taktéz oznacovany jako rtst vrstvy po vrstvé. Pti tomto mdédu jsou dopadajici atomy vice
pritahovany k substratu, nez k sobé navzajem. Vlivem toho roste novad monovrstva, az
po zaplnéni vrstvy predeslé. Tento zpiisob riistu se projevuje u napi. nékterych vzacnych
plynt na grafitu a nékterych kovech a ristu polovodice na polovodici. U druhého médu se
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naopak pritahuji atomy k sobé navzajem vice nez k substratu. To méa za nasledek ostriv-
kovy rust, tzv. Volmertav-Weberiuv méd, obrazek 1.3 (b). Atomy nejprve vytvori nuklea¢ni
centra, na kterych pak kondenzuji dalsi atomy, a tim vytvareji ostrivky. Timto zptisobem
rostou kovy na izolatorech, véetné mnoha kovl rostoucich na alkalickych halogenidech
a grafitu. Poslednim druhem rtistu je vrstev a ostravka ,tzv. Stranskiho-Krastanoviv,
obrézek 1.3 (c¢). Tento jev je kombinaci dvou predeslych a nastava v pfipadé, Ze jsou si
pritazlivé sily mezi substratem a atomy mezi sebou rovny. Nejprve naroste jedna nebo
nékolik monovrstev a nasledné na ni vznikaji ostrivky. Tento typ rtstu lze pozorovat u
struktur kov-kov, kov-polovodi¢ a plyn-kov [7].

9<1ML —_— /[ \ —_— —
I\ [\ [
1<0<2ML —_—r /\

0>2 ML Y /_\/_\ D_C

(a) (b) (c)

Obréazek 1.3: Znazornéni tii rustovych médu jako funkce pokryti © monovrstvou (ML):
(a) rist vrstvy po vrstvé; (b) rist ostrivki; (c) rist vrstev a ostrivki. Prevzato z [16].

Vrstvy mohou rist budto homoepitaxné nebo heteroepitaxné. O homoepitaxnim ristu
mluvime v pripadé, kdy mé vrstva stejné chemické slozeni jako substrat, a tudiz ma i
stejny mrizkovy parametr. Vlivem toho nevznika ve vrstvé zadné napéti. Heteroepitaxni
rist nastava v pripadé, ze vrstva ma se substratem rozdilné chemické slozeni. Kvili tomu
ma vrstva rozdilny miizkovy parametr, a tudiz v ni vznikd napéti. Podle stupné shody
miizkovych parametrt je mizeme rozdélit do tii skupin. Na obrazku 1.4 (a) je znazornéna
vrstva, kterd ma velmi podobny miizkovy parametr, proto v ni nevznika prakticky zadné
napéti, tento heteroepitaxni typ riistu se nazyva souhlasny. Zbylé dva typy maji parametry
zna¢né odlisné, a to o vice nez jednotky procent. U relaxovaného ristu (obrazek 1.4 (b))
vznikd mnoho dislokaci z diivodu velmi rozdilnych miizkovych parametrti substratu a
vrstvy. Nasledny rist vrstvy je nezavisly na struktufe substratu. Na tfetim obrazku je
znazornén napnuty rist s mimoosovou dilataci. Zde dojde ke zméné mrizkového parametru
a proto ve vrstvé dochéazi ke vniku velkého napéti. To v krajnim pripadé mize mit vliv
na rovinnost vrstvy [5].

1.3. Efuzni cela

Efuzni cela je jednim z typt atomérnich zdroji. Pracuje na principu teplotniho napato-
véani, od ostatnich zdroji se lisi tim, Ze splituje podminku efuze (2.1). Zékladni uspofadni
efuzni cely je zobrazeno na obrazku 1.5.

Hlavni casti cely je zdroj materidlu, tim byva nejcastéji kalisek. VSechny latky nemusi
byt umistény v naddobé, ale mohou byt v podobé dratu nebo tyce. Zdroj materidlu musi
byt vyroben z takové latky, aby vydrzel teplotu, na kterou se bude zdroj zahtivat. Rovnéz
nesmi s materidlem urcenym pro depozici chemicky reagovat. Také by mél co nejméné
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Obréazek 1.4: Schématické znazornéni heteroepitaxniho rtistu: (a) souhlasny rtst,(b) rela-
xovany rust, (¢) napnuty riist. Pievzato z [5]

Priruba

/ Kalisek s materidlem

A ) Krytka\l

Chladi¢ Kolimator

Pfivod vody

Obrazek 1.5: Schématické znazornéni efuzni cely.

sublimovat, ¢imz by mohl znehodnotit jak vakuum v komote, tak vzorek na ktery se
deponuje. Zpravidla jde o wolfram, molybden nebo grafit, ¢asto se také pouzivaji rtizné
keramické materialy. Ohiev materidlu se provadi naptiklad urychlenymi elektrony, které
jej svym dopadem ohfivaji. Rovnéz se vyuziva odporovych dratid, které byvaji navinuty
kolem kalisku.

Protoze v cele obvykle panuji vysoké teploty, je nutno ji chladit. Z toho dtvodu se
ohfivané Cast zdroj umistuje do chladice, ten byva vyroben z tepelné vodivych materiali,
nejcastéji se jednéd o méd. Z divodu odvodu tepla se do chladi¢e privadi chladici kapalina,
obvykle voda, ktera prebytecné teplo odvadi pryc¢. Dalsi podstatnou c¢asti je kolimator,
ktery ma za tkol usmeérnovat tok castic. Na jeho konci byva obvykle umisténa krytka,
kterd ma za kol zastavit proud castic, je-li to potieba.
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2. TEORIE ATOMARNICH SVAZKU

2. Teorie atomarnich svazku

Zdroje atomt mivaji komoru, v niz dochézi k zahtfivani materidlu a jeho naslednému
odpafovani. Atomy mohou opoustét komoru efuznim nebo aerodynamickym tokem. U
toku efuzniho na sebe jednotlivé atomy neptisobi a ani neiteraguji se sténami Stérbiny
pres kterou prochézeji. Aby se takového proudéni mohlo dosahnout, musi se spravné zvo-
lit jak tlak plynu, tak tvar a rozmeéry samotné stérbiny. Tento typ proudéni se také nazyva
molekularni a jeho prostorova a rychlostni distribu¢ni funkce ztstava i pti prichodu stér-
binou stejna. Rovnéz musi byt splnéna efuzni podminka

d< A, (2.1)

kde d je prumér stérbiny a A stfedni volna draha castic. Z kinetické teorie plynti plati pro
A vztah

1
B ﬂakn 7
kde n je koncentrace atomt a oy, je G¢inny prifez definovany oy, = 762/4, kde 4 je primér
atomu pro hlinik je 6 = 143 - 1072 m. V kinetické teorii plynii plati pro tlak p nasledujici
rovnice

A (2.2)

p=nkT, (2.3)

kde k je Boltzmannova konstanta a 7" absolutni teplota v komote. Po dosazeni (2.3) do
(2.2) ziskdme rovnici

kT
V2poy,’
kde je stfedni volna draha zavisla na teploté a tlaku. Za predpokladu, ze atomy vychazeji

ze Stérbiny o priméru d jednotlivé a délka této stérbiny je zanedbatelna, pak je mnozstvi
atomu N vystupujicich pod prostorovym thlem dw ve sméru ¢ dano vztahem

A:

(2.4)

d
dN = anUAS cosO , (2.5)
m

kde X je parametr, ktery urcuje stupen disociace, Ag prutrez Stérbiny a v stfedni rychlost
¢astic. Parametr disociace urcuje pomeér poc¢tu disociovanych atomu ku celkovému mnoz-
stvi ¢astic. Pokud se v atomarnim zdroji nevyuziva disociace je X = 1. Pro predpoklad
Maxwellova rozdéleni plati pro stredni rychlost ¥ nasledujici vztah

SkT
7= —, (2.6)
m™m

kde m je hmotnost ¢astic. Po integrovani vztahu (2.5) pres prostorovy tihel 27 dostavame

1
N = Xnvds., (2.7)

Z vysledného vztahu (2.7) lze vidét, ze pocet Castic linedrné zavisi na plose otvoru,
stfedni rychlosti ¢astic a jejich koncentraci, resp. tlaku. S podminkou efuze (2.1) souvisi



pouze tlak a velikost §térbiny. Z tohoto divodu lze podminku (2.1) nahradit vztahem
tvarovou podminku

d<A. (2.8)

Tato podminka nesouvisi s délkou stérbiny. Emise atomi je popsana kosinovym vyza-
fovacim zakonem. Kosinova distribuc¢ni funkce udavajici vyparovani atomi je zobrazena
na obrazku 2.1. Pro nulovou délku otvoru plati kiivka oznacena [ = 0.

Obrazek 2.1: Kosinova distribu¢ni funkce, kde [ je délka trubice a djeji prumér. Pievzato
z [2].

V praxi je potreba, aby byl svazek ¢astic co nejlépe usmérnén neboli kolimovan. Jak je
vidét z obrazku (2.1), tak se pfi prodluzovani délky otvoru svazek zuzuje. Délka trubice
[ se vsak nemiize zvétsSovat libovolné, ale musi byt splnéna podminka

[< ). (2.9)

Atomy, prochézejici trubici(kolimatorem), pod piili§ velkym tihlem vzhledem ke ose
trubice maji mensi pravdépodobnost priichodu kolimatorem. Z toho divodu je nutno
upravit vztah 2.7 do nasledujiciho tvaru

1
N = (EXnvds, (2.10)

kde ¢ se nazyva redukéni koeficient. Jde o bezrozmérnou veli¢inu zavislou pouze na geo-
metrii kolimatoru. Pro otvor kruhového priifezu je dan vztahem

4d
6_57

Dtlezitou charakteristikou atomarniho svazku je rozlozeni intenzity v zavislosti na
prostorovém thlu. Toto rozdéleni se popisuje vztahem

(2.11)

10



2. TEORIE ATOMARNICH SVAZKU

0,84d

l Y
kde ¢,/ urcuje oblast, kde je intenzita atoméarniho svazku rovna poloviné maximalni
intenzity.

0172 = (2.12)

2.1. Rozdéleni rychlosti

Rozdéleni rychlosti ve zdrojich atomi byva obvykle Maxwellovské. Méjme d/N jako pocet
¢astic v intervalu (v, v + dv), pak plati nésledujici vztah
dN 4 0?2 _a2

do. N f(vs) = Nﬁ 56_072 , (2.13)

kde N je celkovy pocet ¢astic, m jejich hmotnost a

2kTy
m

Vs = = (2.14)
je nejpravdépodobnéjsi rychlost atomt ve zdroji. Rovnice pro rozlozeni rychlosti plati pro
svazek atomil, pokud je pravdépodobnost, ze se atomy dostanou ze zdroje tmeérna jejich
rychlosti. Pak je rychlost a intenzita svazku popséna vztahem (2.5). Rozlozeni rychlosti
vysledného svazku tedy odpovida vztahu (2.14) jako nésobek rychlosti v. Pokud intenzita
atomu s rychlosti v intervalu (v, v + dv) je dana I(v) dv, pak

dI(v). v a2

=ly—=2e a2 2.15
dv 003% * (2.15)

= 0. Pak je nejpravdépodobnéjsi rychlost rovna

vy = \/goz. (2.16)

Z rovnic (2.13) a (2.15) lze vidét, ze se rozdéleni rychlosti ¢astic ve zdroji lisi od ¢astic,
které zdroj opustily. Vysledné nejpravdépodobnéjsi rychlosti odpovidaji vztahim (2.14)
a (2.16)[2].

N

d?I(v)e
dv?

kde plati, ze

11
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3. HLINIK A NITRID HLINIKU

3. Hlinik a nitrid hliniku

Hlinik je v piirodé zastoupen asi z 8,3 %, coz z néj déla treti nejrozsifendjsi prvek na
Zemi. Nejcasté€ji se vyskytuje v podobé hlinitokifemicitant. K vyrobé cistého hliniku se
vsSak pouziva nejcastéji bauxit. Ten je smési n€kolika hydratovanych forem oxidu hlinitého,
u nichz prevazuje ,,béhmit* (v — AlIO(OH)). Hlinik spolu s dusikem tvoii nitrid hlinity
(nitrid hliniku), ktery 1ze vyrabét zahtatim hliniku v atmosféfe dusiku nebo zithdnim smési
oxidu hlinitého v atmosfére dusiku.

3.1. Hlinik

Hlinik je stiibrobily, leskly, dobfe kujny a tazny kov. Vykazujici velmi dobrou tepelnou
a elektrickou vodivost, teplotu tani Ty = 660 °C a hustotu p = 2708 kg - m~3. Stabiln{
oxidacni stav je +I1I, vzacné se pii vysokych teplotach a plynnych stavech vyskytuje i +I
a +1I. V atmosferickych podminkach a ve vodnim prostfedi je pomérné staly, protoze se
na jeho povrchu vytvari pasivacni vrstvicka Al,Oz. V tabulce 3.1 jsou uvedeny zakladni
vlastnosti hliniku.

Protonové ¢islo 13

Relativni atomova hmotnost 26,98
Elektronegativita (podle Paulinga) 1,5

Elektronova konfigurace 1s? 2s% 2p° 3s? 3p!
Bod téni (°C) 660

Bod varu (°C) 2467

Oxidacni stavy +I, +1I, +III
Hustota (g-cm™3) 2,7

Tabulka 3.1: Zakladni vlastnosti hliniku. Pfevzato z [17]

3.2. Nitrid hliniku

Nitrid hlinity (AIN) je polovodi¢ se Sirokym zakazanym pasem E, = 6,1eV. M4 teplotu
tani Ty = 2200°C , ve vakuu se rozklada pii 7" = 1800 °C. AIN spolu s nitridem hlinito-
-gallitym (AlGaN) bohatym na hlinik jsou vysoce vhodné pro kompaktni ultrafialové a
hluboce ultrafialové svételné zdroje. Ty nachézi vyuziti napiiklad v oblasti fotolitografie
s vysokym rozliSenim, v 1ékarstvi, pii ¢isténi vody nebo vzduchu a podobné. Pro vysokou
elektronovou afinitu je tento material vhodny pro vyrobu katod s autoemisi elektront
uzivanych jako zdroje elektroni, viz kapitola 3.2.3.

3.2.1. Priprava struktur AIN metodou IBAD

Depozice za asistence iontovych svazkt (IBAD - ion beam assisted deposition je metoda,
kterd kombinuje napafovani s asistenci iont o nizké energii ( E = 10-1000eV). Béhem
ristu tenké a ultratenké vrstvy dopadaji na substrat ionty, které mohou mit podstatny
vliv na vyslednou morfologii a chemické slozeni vysledné vrstvy. Ionty asistujici depozici

13



3.2. NITRID HLINIKU

mohou byt z inertnich plynt (ovlivnéni morfologie) nebo z plynt reagujici na povrchu s
deponovanym materidlem (ovlivnéni chemického slozeni vrstvy). Touto metodou lze vy-
tvaret slouceniny jako naptiklad nitrid gallia nebo nitrid hliniku. Vypinanim a zapindnim
iontového svazku lze docilit kombinace nékolika vrstev. Casto se pouziva vice druhti iontt,
tim mohou vznikat komplexnéjsi struktury.

Pii tvorbé AIN struktur pomoci metody IBAD je dulezity faktor R(N/Al), ktery udava
pomér iontt dusiku a atomu hliniku. Zavislost R na energii ionttl F je uvedena v tabulce
3.2. Pii vyrobé jednolité vrstvy AIN se zvysujicim se E a R zvySuje tvrdost, nejvyssi
nastava pii £ = 500eV a R = 3,6. P1i vyrobé struktur, kdy se stfidaji vrstvy Al a AIN
dochézi k nejvyssi tvrdosti pii £/ = 200eV a R = 1,45. To je zptsobeno ionty s vysokou
energii pronikajicimi hloubéji hliniku, a tim dochézi k vétsimu prolinéni vrstev(8].

E(eV) R(N/Al) Pocet monovrstev

200 1,45 1
200 2,10 2
300 2,7 3
500 3,6 4

Tabulka 3.2: Parametry ptipravy vrstev AIN. Prevzato z [8].

3.2.2. Zdroje fotonti a fotodetektory

Zdroje fotonu jako LED (,,Light-Emitting Diode*) soucastky zalozené na béazi AIN maji
elektroluminiscen¢ni maximum na A = 210nm, coz je nejkratsi namérend vlnova délka u
polovodicovych diod [9]. Avsak tc¢innost AIN diod je extrémné nizka, asi 107 %. Nizka
efektivita je zptisobena velmi nizkou koncentraci dérovych nosi¢ii naboje, vysokou husto-
tou dislokaci a absorbci SiC substratem. Koncentrace vodivostnich dér je 10 — 10 cm =3
a pouze jejich malé ¢ast se vyskytuje v aktivni oblasti. Vykon diody je p = 0,02 uW pfti
I =40mA.

Casto uzivané UV detektory pouzivaji fotonasobici trubice, ty jsou citlivé také ve vi-
ditelné oblasti elektromagnetického zareni. Tyto detektory vyzaduji jak pfivod energie,
tak dostatecné chlazeni. Z téchto divodd jsou objemné a tudiz nevhodné pro nékteré
specifické pouziti. Vétsina UV detektori ma mezni vinovou délku piesahujici A = 300 nm,
zatimco detektory zaloZzené na AlGaN nebo diamantu maji tuto hranici na A = 225 nm.
Silné AlGaN vrstvy maji diky iontovym vazbam vysokou odolnost proti tvrdému zafeni,
coz je déla velmi perspektivni kandidaty pro aplikace ve vesmirném prostiedi. Fotodetek-
tory zalozené na bazi AIN maji na rozdil od kifemikovych Siroky pas zakadzanych energii,
coz jim umoznuje potlacit viditelné pozadi elektromagnetického zareni, diky ¢emuz neni
tfeba vyuzivat optické filtry. AIN detektory mohou pracovat za pokojové teploty, tudiz
nepotiebuji chlazeni.

3.2.3. Studena emise elektronu z AIN

AIN se jevi jako velmi perspektivni material pro konstrukci zafizeni vyuzivajici autoemisi
elektronii (emitori), a to z dtivodu velmi nizké elektronové afinity. Emitory ze zminéného
materidlu maji rovnéz vysokou mechanickou, termalni a chemickou odolnost. Emisni vlast-
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3. HLINIK A NITRID HLINIKU

nosti AIN lze zvysit dopovanim kfemikem, ¢imz se zvysi koncentrace volnych elektron.
Tim se snizi spoustéci napéti Ey, z 15 na 7,8V um ™', také se tim zvysi zesilujici faktor
B z 727 na 957, pro naokrystalickou vrstvou AIN dopovanou 5 % kfemiku. Dal$im zpiso-
bem jak zvysit Gcinnost autoemise je pouziti 1D struktury Jak tyto struktury ovliviuji
vlastnosti AIN je uvedeno v tabulce 3.3. To méa za nasledek extrémni zvySeni lokalniho
elektrického pole a nartst proudu i s malym pfilozenym napétim. Vyslednd proudova
hustota prevysujici I = 20mA cm~2 je vice nez dostacujici pro komeréni vyuziti téchto
struktur pii vyrobé FE (,,Field emission) displeju [4].

Vzorek Eiwo(V/um) FEy(V/pm) B Fluktuace Reference
ST:AIN nanojehla 18 1,6 3271  <5% /5h [10]
AIN nanovlékno 2,25 784 [11]
AIN nanojehla 3,1 [12]
AIN nanohrot 4,7 10,6 1175-1889 0,74 %/4h [13]
AIN nanohrot 300 (573) K 77(39) 79 (41) 483 (1884) [14]
Nanokrystalickd vrstva Si-AIN 7.8 957 [15]

Tabulka 3.3: Vlastnosti AIN struktur pro studenou emisi elektront.
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4. NAVRH EFUZNI CELY

4. Navrh efuzni cely

V ramci bakalarské prace bylo rozhodnuto provést navrh efuzni cely vhodné pro depo-
zici hliniku. Na néavrh efuzni cely byly kladeny naroky jak na rozméry, tak na samotnou
depozici materialu. Pozadavky byly nasledujici:

e vhodnost pro depozici hliniku,

rychlost depozice musi umoznovat epitaxni rust,

stopa svazku atomu na vzorku o primeéru cca 10 mm,

pouziti cely v UHV (p ~ 107° Pa),

dostatecné chlazeni,

kompatibilita s prirubou DN40,

Pro bakalaikou praci byly realizovany dva navrhy efuznich cel liSici se pouze typem
ohfevu. Zbylé c¢asti cely jako priruba, kolimator, chlazeni kalisku a kalisek samotny jsou
pro oba navrhy cel identické. Na obrazku 4.1 je zndzornéno schéma finalniho navrhu efuzni
cely.

|

. Pl \
6

Obréazek 4.1: Schéma néavrhu efuzni cely; 1) pfiruba, 2) pfivod vody, 3) médény chladic,
4) chladi¢ vystupniho otvoru kalisku, 5) krytka, 6) kolimétor.

4.1. Ohrev zasobniku hliniku

Ohfev zasobniku hliniku byl realizovan pomoci dvou riznych principd. Prvni princip byl
uskutecnén pomoci urychlenych elektrontt dopadajicich na zasobnik. Druhy byl vytvotren
na zakladé ohfevu pomoci tepelného zareni.
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4.1. OHREV ZASOBNIKU HLINIKU

4.1.1. Ohrev dopadem elektronii

Ohfev je provadén urychlenymi termoemisnimi elektrony, které jsou emitovany z wolfra-
mového vladkna zahfivaného proudem I, ~ 3 A. To je pfivafeno mezi dvé zavitové tyce
izolované od zbytku cely keramickymi krouzky, viz obrazek 4.2. Nasledné jsou elektrony o
termalni energii 0,1 - 1eV urychlovany napétim Uk ~ 1000V smérem k molybdenovému
kalisku (obrazek 4.3) a dopadem na kalisek je svou kinetickou energii zahfivaji. Molyb-
denovy material kalisku byl zvolen z divodu vysoké tepelné odolnosti. Tento kalisek je
pripevnén na vakuovou priichodku, na niz je pfivafen zavit, ktery zajistuje axialni pohyb.
To umoznuje ohfivany molybdenovy kalisek pritahnout smérem ke kalisku z PBN a tim
umoznit jeho ohfev. Tato ohfivanda c¢ast je umisténa ze zadni ¢asti médéného chladice a
byla navrzena tak, aby se dala snadno odmontovat v pripadé potieby vymény vliakna.

Prachodka do vakua Mo anoda

KaliSek

L
|
Katoda
/ \ Kolimator
Cu chladi¢ Chladi¢ kalisku

Obrazek 4.2: Navrh cely s ohfevem pomoci dopadu urychlenych elektronii.

Kalisek |

- 1000V

Obrazek 4.3: Schéma zapojeni pro ohfev pomoci urychlenych elektront.

4.1.2. Radiaéni ohfev

Tento druh ohfevu pracujici na principu prenosu tepla pomoci tepelného zareni je zobrazen
na obrazku 4.4. Toto zareni je emitovano z tantalového dratu. Primeér dratu byl urcen z
aproximativniho vztahu
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4. NAVRH EFUZNI CELY

o T od?

[=175 p(1+aAT)’ (41)
kde d je primeér dratu, 7" jeho teplota, p mérny odpor, o Stefanova-Boltzmannova kon-
stanta a « teplotni soucinitel elektrického odporu. Tento vztah vychéazi ze Stefanova-Bol-
tzmannova zakona a predpoklada, Ze odpor linearné nartista s teplotou. Z néj se pak na
zakladé primért dratt dodavanych vyrobcem vybral primér d = 0,125 mm. Tantal m4a
vysokou teplotu tani 3017 °C, nizkou emisivitu a rovnéz pohlcuje plyny jako CO,, Na,
atd. [6] a tim sniZuje tlak v prostoru zdroje. Drat je navinut mezi dva keramické krouzky
z 99% Al,Os, ten je pro tyto tcely vhodny z divodu vysoké tepelné odolnosti a nizké
emisivity. Tato keramika je rovnéz i pti vysokych teplotach elektricky nevodiva. Navrzena
,klec“ je obalena tantalovou folii, aby tepelné odstinila zbylou ¢ast cely. Drat je ohfivan
proudem ptiblizné 5 A na teplotu 1000 °C.

Kalisek
Krytka

\ Kolimator

W
' =3 = Chladic kaliSku
Trubice pro pfivod Gillohiadis

vod

Obrazek 4.4: Navrh efuzni cely s ohfevem pomoci tepelného zaieni.

4.2. Kalisek

Jako material kalisku byla vybrana keramika pyrolyticky nitrid boru - PBN;, jehoz zakladni
vlastnosti jsou uvedeny v tabulce 4.1. PBN je matny bily neporézni material s vysokym
elektrickym odporem a dobrou tepelnou vodivosti. Tato latka je velmi ¢ista, chemicky
inertni a vhodna pro pouziti do 7' = 2500 °C. Z divodu vysoké vzlinavosti hliniku je nutno

usti kalisku chladit. Toto chlazeni je realizovano médénym prstencem, ktery obepina hrdlo
kalisku.

Maximalni pracovni teplota (°C) 2500

Rezistivita (-m) ~10%°
Tepelna vodivost (W-m~tK™1) 2
Hustota (g-cm™) 1,95-2,22

Tabulka 4.1: Zakladni vlastnosti PBN. Pievzato z[18].
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R> 0,75
5 1
=z \
| nl | =
- &— 5|8 &
f7\ '
\

Obrazek 4.5: Navrh kalisku z PBN jako zasobnik hliniku.
4.3. Chlazeni

Protoze se kalisek s deponovanym materidlem bude zahtivat na teplotu T ~ 950°C, je
nutno chladit jeho okoli z diivodu ochrany dalSich ¢asti pred poskozenim. Jednéa se zejména
0 pajené spoje. Z tohoto divodu byl cely systém umistén do médéného valce. Ten byl
vyroben z Cisté bezkyslikaté médi, tzv. ,free-oxygen copper*. Ta méa vysokou tepelnou
vodivost (386 Wm~!K™!) a oproti jingm materidliim (stiibro, zlato) je i pomérné levna.
Ma teplotu tani Ty = 1082 °C a tudiz se jevi pro konstrukei chladice jako idedlni material.
Chlazeni bylo realizovano pomoci koaxialniho vedeni pro vodu, které umozinuje ativni
odvadéni tepla z médéného chladice. Z divodu ochrany cely pred poskozenim vysokou
teplotou byly na celu umistény dva termoc¢lanky typu K. Prvni z nich slouzi k informaci o
aktualni teploté chladice. Druhy ukazuje teplotu kalisku, ¢imz umoznuje pomérné presné
kontrolovat rychlost depozice.

7 divodu obavy, Ze chlazeni nebude dostatecné, byla v programu Autodesk Simulation
Multiphysics 2012 provedena simulace rozdéleni teploty v cele s ohfevem pomoci dopadu
urychlenych elektronil. Na kalisku z molybdenu byla zadana teplota 1000 °C, voda méla
teplotu 15 °C. Vypocty byly provadény pomoci metody konec¢nych prvka. Vysledek simu-
lace je zobrazen na obrazku 4.6. Z né€j je patrné, ze jedind horkéd cast je pouze kalisek
a jeho nejblizsi okoli. Jediné casti cely, které jsou od kalisku z molybdenu zahiivany na
vysokou teplotu je dno kalisku z PBN a &ast vakuové priichodky. Usti kalisku z PBN
mé teplotu kolem 100°C, coz je hluboko pod teplotou tani hliniku. Chladi¢ tudiz dobte
odvadi teplo, ¢imz zamezuje hliniku, aby z kalisku unikal.

Protoze je nutné, aby byl chladici masiv s privodem vody spojen vodotésné, bylo nutné
vyuzit vhodny zptisob spojeni. Z toho divodu bylo vybrano pajeni stiibrem v peci pri
teploté ~ 1000°C. Aby byla soucasné zarucena souosost priruby a téla cely byl pouzit
pripravek zobrazen na obrazku 4.7.

4.4. Kolimator

Vysledny tvar vystupniho svazku atomii Ize ovlivnit tvarem kolimacni trubice. Parametry,
které tyto vlastnosti ovliviiuji, jsou popsany v kapitole 2. Rozméry kolimatoru byly zvoleny
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Temperature
i

1000
Q00
ano
T00
600
&00
400
200
200
100

I S SR 0
Obrazek 4.6: Simulace rozlozeni teploty v efuzni cele, kdy je ohfev realizovan urychlenymi
elektrony. Provedeno v programu Autodesk Simulation Multiphysics 2012.

Obrazek 4.7: Provedeni piipravku pro zajisténi souososti piiruby a chladice. (a)Cela s
piipravkem, (b) pfipravek.

na zakladé vztahu (2.12), ktery na zakladé poméru [ a d (délky a primeéru kolimétoru)
urcuje velikost oblasti, kde je intenzita rovna poloviné maximalni intenzity vystupniho
svazku. Vzorek je umistén 100 mm od tsti kolimacni trubice. Podle toho byl zvolen pomér
[ ad, tzn. délky a primeéru. Pro nase tucely byla navrhnuta délka 36 mm a primér 6 mm,
tedy [ : d je6: 1.
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4.5. PRIRUBA

Obrazek 4.8: Fotografie kolimatoru.
4.5. Priruba

Jednim z konstrukénich pozadavki bylo umisténi efuzni cely na normované prirubé DN40.
Pod vhodnymi thly na ni byly pfivafeny priruby DN16, viz obrazek 4.9, které slouzi k
umisténi elektrickych priichodek do vakua a déle prichodky pro pfenos rota¢niho pohybu.
Ta mé zajistovat pohyb krytky umisténé pred kolimac¢ni trubici, a tim umoznit presné
fizeni depozice. Déle je skrz prirubu vedeno koaxialni vedeni pro vodu, na némz je piipajen
médény chladic.

[

Obrazek 4.9: Pfiruba:(a) navrh pfiruby; (b) Fotografie vyhotoveného piirubového dilu
pred pajénim.
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ZAVER
v
Zaver

Cilem prace bylo navrhnout a realizovat efuzni celu pro depozici ultratenkych vrstev
hliniku. Cela bude uréena pro vjrobu hlinikovjch nanotruktur v laboratotich UFI v Brné.

V prvni kapitole jsou rozebrany principy ristu tenkych a ultratenkych vrstev pomoci
atomarnich zdroji. Tato c¢ast se vénuje zejména molekularni svazkové epitaxi - MBE.
Jsou v ni uvedeny zékladni ristové médy (rist vrstvy o vrstvé, ostriavkovy rist a kom-
binovany rust). Déle je zde zobrazeno zékladni usporadani vakouvé komory uréené pro
depozici epitaxnich vrstev. V zavéru kapitoly je popsan princip ¢innosti efuzni cely, jakozto
atomarniho zdroje.

Druhé kapitola teoreticky popisuje zakladni vlastnosti atoméarnich svazkl. Zejména
vliv kolimac¢ni trubice na vysledny tvar atomarniho svazku, dale i rozdéleni rychlosti vné
a uvniti atomarniho zdroje.

V dalsi ¢asti jsou uvedeny vlastnosti jak samotného hliniku, tak i nitridu hliniku - AIN.
Kapitola se dale zabyva vyuzitim AIN pro praktické aplikace. Zejména zdroje fotoni a
katody pro studenou emisi elektronti.

Posledni kapitola se zabyva samotnym navrhem a konstrukeci efuzni cely. V ramci
bakalarské prace byly navrzeny a realizovany dveé rtizné efuzni cely lisici se typem ohfevu.
Jednalo se o ohfev pomoci urychlenych elektronii dopadajicich na molybdenovy kalisek,
uvnitt néhoz byl zasobnik s materidlem uré¢enym pro depozici. Druhy typ ohfevu byl
realizovan pomoci tepelného zareni, které bylo emitovano zhavenym tantalovym vldknem.
Ohfivana c¢ast, spolu se zasobnikem materialu, kterym byl kalisek z PBN, byla nasledné
umisténa do médéného chladice. Ten je vyroben z bezkyslikaté médi, tzv. , free-oxygen
copper”, jedna se o material, ktery obsahuje 99,95 % médi. Chlazeni zdroje je realizovano
pomoci koaxidlniho potrubi, kterym proudi voda. Svazek atomi je usmérnén kolimacni
trubici umisténou na vystupu zdroje, jehoz délka byla | = 36 mm a primeér d = 6 mm.
Cela tato ¢ast byla umisténa na prirubé DN40. Teplota kalisku a chladice je kontrolovana
pomoci termoclanku typu K.

V dobé odevzdani prace byly vyrobeny vSechny ¢asti cely, kromé kalisku (je vyrabén)
a rovnéz nebyly doruceny vakuové prichodky. Z tohoto divodu nebylo mozné celu celou
sestavit.

Cena komerc¢nich efuznich cel podobnych parametrii se pohybuje v fadech statisicii
korun (kolem 800 000 K¢). Nami navrzené cely vyjdou fadové na desetitisice korun, protoze
budou sestaveny na UFI v Brné.

Po sestaveni cel bude zajimavé porovnat obé cely jak z hlediska vykonnostniho, tak
dle desorbace necistot, pripadné vlivu regulace toku.
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