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Priprava plazmonickych antén pro analytickou transmisni
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Struc¢na charakteristika problematiky ukolu:

Lokalizované povrchové plazmonové rezonance v plazmonickych anténach (kovovych
nanostrukturach) nachazeji uplatnéni v Sirokém okruhu aplikaci (napf. v komunikagnich
technologiich, senzorice, mediciné ¢&i energetice). Vyuziva se pfitom jejich schopnosti lokalné
soustfedit a soucasné zesilit elektromagnetické pole, coz vede k zesileni optickych procesl
a umozfiuje jejich lepSi prostorové rozliSeni. Pomoci velikosti, tvaru a volbou vhodného
dielektrického prostfedi plazmonickych antén Ize nastavit jejich optické vlastnosti pro specifické
aplikace. Mapovani rezonanci v plazmonickych anténach s vysokym prostorovym a spektralnim
rozlienim je provadéno metodami analytické transmisni elektronové mikroskopie a je zasadni pro
porozuméni jejich vzniku a pochopeni jejich viastnosti. Plazmonické antény se vyrabéji napfiklad
pomoci iontové litografie napraSené kovové vrstvy. Kvalitu plazmonickych antén ovliviiuje kvalita
kovové antény (pravidelny tvar struktury a homogenita, velikost a orientace zrn polykrystalického
kovu) a Cistota substratu (membrany z nitridu kfemiku) okolo. Student se bude vramci této
bakalarské prace zabyvat optimalizaci pfipravy plazmonickych antén pomoci iontové litografie
napradené zlaté vrstvy.

Cile bakalarské prace:

Provedte reSerSi v oblasti napraSovani zlatych vrstev a pfipravy plazmonickych antén s vyuzitim
iontové litografie.

Optimalizujte proces napraSovani zlaté vrstvy pro tloustky 10-50 nm a vyrobu plazmonickych
antén z téchto vrstev pomoci iontové litografie s cilem ziskat plazmonické antény nejvySsi mozné
kvality.
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Abstrakt

Tato experimentadlné¢ zamétena bakalarskd prace se zabyva napraSovanim zlatych vrstev
a vyrobou plazmonickych antén metodou iontové litografie. Optimalizoval jsem proces
napraSovani zlatych vrstev metodou depozice za pomoci iontového svazku. Dale jsem
optimalizoval proces vyroby plazmonickych antén za pouziti iontové litografie.

Naprasoval jsem zlaté vrstvy o tloustkach 20, 30 a 40 nm rtiznymi depozi¢nimi rychlostmi.
Jako nejlepsi se z hlediska velikosti zrn projevila vrstva deponovana rychlosti 2 A/s. Z hlediska
krystalografického sloZeni viak byly nejlepsi vrstvy deponované rychlostmi 0,2 a 3 A/s.
Vyrabél jsem tfi typy antén, tyCinkovité anténky o délkach 240 nm a Sitkach 40 a 80 nm a dale
motylkovité anténky (bowtie) s 20 nm mezerou mezi kiidélky antény. Optimalizoval jsem
parametry odprasovani pro jednotlivé tloustky vrstev a depozi¢ni rychlosti, kterymi byly
vytvofeny. Nejvetsi pocet dobrych antén byl dosazen u vrstev tlustych 20 a 40 nm. Pro vyrobu
bowtie antén je nejlepsi pouzit vrstvy libovolné tloustky v testovaném intervalu deponované
rychlosti 3 A/s. Zjistil jsem, Ze pro vrstvy deponované rychlosti 2 A/s vznikalo pii iontové
litografii velké mnozstvi redepozitu, ktery tak mohou pti vhodném postupu zajistit optimalni
rozméry plazmonickych antén alesponi v jedné ose.

Kli¢ova slova

plazmonické antény, zlatad vrstva, naprasovani, IBAD, litografie, FIB

Abstract

This bachelor thesis is focused on sputtering of thin gold layers and manufacturing of plasmonic
antennas using focused ion beam lithography. I optimised the process of sputtering of gold
layers by ion beam assisted deposition. Furthermore, | optimised processes connected
to manufacturing of plasmonic antennas by focused ion beam lithography.

I sputtered thin gold layers 20, 30 and 40 nm thick by various deposition rates. In terms of grain
size, the best layers were those deposited with rate of 2 A/s. From view of crystallographic
composition, the best results were achieved by using deposition rates of 0.2 and 3 A/s.

I made 3 types of antennas. Rod shaped antennas of 240 nm in length and widths of 40 and 80
nm, and bowtie antenna with 20 nm gap in between its wings. | further optimised parameters
of ion etching for each thickness and deposition rate of sputtered layers used for creating
antennas mentioned before. The highest quality of antennas was achieved when using layers 20
and 40 nm thick. For manufacturing of bowtie antennas however, layers of all thicknesses
deposited by rate of 3 A/s were optimal. I discovered, that for layers deposited with rate of 2 A/s
a lot of redeposited material got sputtered back on to antennas, which can bring the diameters
of antennas closer to the desired value at least in one axis.

Keywords
plasmonic antennas, gold layer, sputtering, IBAD, lithography, FIB
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1 Uvod

Plazmonika se vénuje buzeni a charakterizaci povrchovych plazmonovych polaritont a z nich
vychézejicich  lokalizovanych  povrchovych  plazmonii.  Povrchové  plazmonové
polaritony (PPP) jsou postupné elektromagnetické viny Sitici se podél nekone¢ného rozhrani
kovu a dielektrika. Tyto viny maji evanescentni charakter a pronikaji hloubé&ji do dielektrika
nez do kovu. Povrchové polaritony lIze vybudit elektromagnetickou vinou dopadajici na
rozhrani, kde interaguje s elektronovym plynem uvnité kovu a zptsobuje kolektivni oscilace
volnych elektronti uvnitt kovu. Jestlize je vSak rozhrani kone¢né, dochazi na jeho konci
k odrazu povrchovych polaritont a vznika tak stojaté vinéni, nazyvané lokalizovany povrchovy
plazmon (LPP). Jako kone¢né rozhrani kovu a dielektrika 1ze povazovat jakékoliv kovové
nanocastice v nevodivém prostiedi, jez se diky svym plazmonickym vlastnostem chovaji
podobn¢ jako radiové antény a jsou proto nazyvany plazmonické antény. Tyto nanocastice jsou
pak Casto pouzivany v optice, biosenzorice a také v komunikaénich technologiich [1], [2].
Plazmonické antény 1ze vyrabét mnoha riznymi zplsoby a to jak chemicky, tak i skrze fyzikalni
principy. Pro vyrobu antén pomoci fyzikalnich principt je obvykle tfeba mit vhodnou kovovou
vrstvu, ze které nasledné litografickymi procesy vyrobime pole plazmonickych antének. Tuto
kovovou vrstvu lze vytvofit naprasovanim, ¢i napafovanim pozadovaného materialu.
Naprasovani zlatych vrstev je zalozenO na principu ostielovani terce s deponovanym
materidlem cCasticemi. Dopadajici ¢astice z povrchu terée vyrazeji atomy deponovaného
materialu, které nasledné ulpivaji na substratu a postupné formuji polykrystalickou vrstvu [3].
Samotna vyroba plazmonickych antének je obvykle provadéna metodou litografie
elektronovym svazkem (EBL), ¢i metodou litografie fokuSovanym iontovym svazkem
(FIB) [4]. Tontova litografie spo¢iva v odprasovani atomi vrstvy dopadajicimi ionty, pomoci
nichz tak mizeme odstranénim materidlu vrstvy vytvofit na povrchu substratu pole
plazmonickych antének.

Tato bakalaiska prace volné navazuje na plazmonicky vyzkum na Ustavu fyzikalniho
inzenyrstvi FSI VUT. Na ustavu byly studovany rozdilné pfistupy ve vyrobé zlatych
plazmonickych antén a jejich charakterizace pomoci spektroskopie energiovych ztrat elektronti
(EELS) a katodoluminiscence [5]. Byl zkouman vliv riznych litografickych metod pouzitych
pfi vyrobé zlatych plazmonickych antén [4]. Dale byla ovéfovana aplikovatelnost Babinetova
principu u elektromagnetickych poli zesilovanych vzijemné tvarov€ komplementarnimi
zlatymi anténkami [6], [7], [8], [9]. Také byl studovan vliv morfologie vrstvy a byly porovnany
plazmonické anténky vyrobené z polykrystalické a monokrystalické vrstvy a jejich
plazmonické vlastnosti [10]. Vysledkem posledni jmenované prace bylo zjisténi, ze anténky
vyrobené z vhodné¢ nadeponované polykrystalické vrstvy mohou dosahovat podobnych
vysledki jako anténky monokrystalického charakteru.

Proces depozice zlaté vrstvy ma velky vliv na vlastnosti z ni vyrobenych antén. Tato bakalaiska
prace je experimentalné¢ zamétend, zabyva se vyrobou plazmonickych antén a ma dva cile.
Prvni cil této prace je provedeni reSerSe v oblasti napraSovani zlatych vrstev a pfipravy
plazmonickych antén metodou iontové litografie. Druhy cil je optimalizace procesu
naprasovani zlatych vrstev v intervalu tlousték 10-50 nm a optimalizace vyroby plazmonickych
antén iontovou litografii pro ziskani plazmonickych antén co nejvyssi mozné kvality.

V praci se v kapitole 2 vénuji struénému uvodu do problematiky plazmoniky a vyroby
plazmonickych antének. V kapitole 3 rozebiram rtizné druhy metod napraSovani zlatych vrstev,
vliv depozi¢nich parametrii na vyslednou morfologii a na vlastnosti takto vytvotrené zlaté vrstvy
a specifikuji optimalni nastaveni téchto parametr nutnych pro ziskani co nejkvalitnéjsi zlaté
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vrstvy. Kapitola 4 popisuje samotné provedeni optimalizace procesu naprasovani zlaté vrstvy
metodou depozice pomoci iontového svazku (IBAD) na pfistroji Kaufman umisténém
V laboratofi na Ustavu fyzikalniho inzenyrstvi a vyhodnoceni takto ziskanych experimentalnich
vysledku. V kapitole 5 byla provedena reserSe vyroby plazmonickych antén metodou iontové
litografie a vlivu parametrd svazku na vytvarené struktury. Kromé toho jsem také podrobné
studoval vznik defektii a vad rezidualniho materidlu vlivem iontového svazku a tim 1 vliv téchto
vad na vyslednou kvalitu plazmonickych antén. V kapitole 6 byla provedena optimalizace
vyroby zlatych antének pomoci iontové litografie na mikroskopu FEI Helios NanolLab 660.
Déle je v ni podrobné popsan mnou pouzity postup pii vyrobé zminénych antének spole¢né
s vyhodnocenim provedené optimalizace a doporuc¢enim pro budouci vyrobu antének.
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2 Strucny uvod do plazmoniky

Plazmonika je obor zabyvajici se vybuzovanim a charakterizaci povrchovych plazmonovych
polaritont (PPP) a lokalizovanych povrchovych plazmont. Povrchovy plazmonovy polariton
je kvazicastice predstavujici elektromagnetickou vinu postupujici po povrchu rozhrani kovu
a dielektrika. Lokalizovany plazmonovy polariton (LPP) je specialni ptipad, kdy je postupna
elektromagneticka vlna uzaviena na rozhrani konecnych rozméru a stava se tak stojatou vinou.
Objekt, na kterém je konecné rozhrani umoziujici vznik LPP, se nazyva plazmonicka anténa.
Tyto antény se pouzivaji v optice, fotovoltaice, senzorice a mnoha dalsich odvétvich [1], [2].

2.1 Rozhrani kovu a izolantu

Material S rozhranim typu kov-izolant interaguje s elektromagnetickou vinou dle
Maxwellovych rovnic

V-D = Pext » (2.1)
V-B =0, (2.2)
, 9B
VXE = ———, (2.3)
ot
. . D
VXH = Joa =5, (2.4)

kde elektrickd indukce D a elektrickd intenzita E popisuji elektrickou slozku, zatimco
magnetickd intenzita Ha magnetickd indukce B urc¢uji magnetickou slozku. p,; je poté hustota
vnéjsiho naboje a fext plosna hustota proudu. ReSenim téchto rovnic pro rozhrani kovu
a dielektrika je pficna vlna postupujici podél rozhrani kovu a dielektrika, jejiz magneticka
intenzita H ma nenulovou slozkou Hy a elektricka intenzita E nenulové slozky Exa E,. Tato
vlna je popsana rovnicemi

ﬁ = ((), Hy, ()) = ((), A, O)Bikxxe—kg'mz ) (2.5)
. 1 . m
E = (E,0,E) = (iAkd™ 0, ~Aky) — eikxx o=z (2.6)
0¢r

pficemz A je amplituda viny uréena z pocatecnich podminek (k&™)2 = k2 — %Er, pfi¢emz
plati, Ze v prostoru dielektika €, = €4 a v prostoru kovu €, = €. Dale €4 je relativni

permitivita dielektrika a €, je relativni permitivita kovu. Podélnou slozku vinového vektoru
kx 1ze vyjadtit dle vztahu

2.7)
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ktery je disperzni relaci postupujici viny svazané s kmity volnych elektronti na rozhrani kovu
a dielektrika jinak nazyvané PPP ¢i povrchovy plazmonovy polariton. Intenzita vzniklého PPP
je exponencialn¢ tlumena jak v dielektriku tak v kovu se vzristajici vzdalenosti od povrchu

rozhrani, jak j je zobrazeno na obrazku 1. Podrobnéjsi informace a jednotlivé kroky feseni jsou
uvedeny napftiklad v téchto pracich [2], [5], [11].

dielektrikum

MARAL:

kov

Obrazek 1: Schéma PPP $ificiho se podél rozhrani dielektrika a kovu. Nenulova slozky Hy magnetické intenzity
H je kolma na nenulové slozky Ex a E; elektrické intenzity E, pievzato a upraveno z [2].

2.2 Lokalizovany plazmonovy polariton

V piedchozi kapitole jsem uvedl povrchovy polariton vznikajici na nekoneéném rozhrani.
Pokud vSak uvaZzujeme rozhrani konec¢nych rozmeéri pifedstavované povrchem kovovych
nanocastic, vznikaji diky odrazim PPP na okrajich nanocastic lokalizované rezonance
povrchovych polaritonii (stojaté vinéni omezené rozméry nanocastice). Tyto rezonance se
nazyvaji lokalizované povrchové plazmony (LPP) [2]. Nanocastice, na kterych tyto rezonance

v

vznikaji, pak nazyvame plazmonické antény. Podrobnéjsi informace naleznete napiiklad v [2].

2.3 Plazmonické antény

Dle [19] lze za plazmonické antény povazovat jakékoliv kovové nanocastice. Vyrobit
plazmonické antény je mozné mnoha zptisoby. Dva nejpouzivanéjsi zptisoby jsou elektronovou
litografii (EBL) a litografii fokusovanym iontovym svazkem (FIB litografie). Vyroba antén
metodou EBL spoc¢ivd v naneseni rezistu na membranu, modifikovani jeho vlastnosti
elektronovym svazkem v misté, kde chceme mit nase struktury, a nasledném vyvolani rezistu
chemickou cestou a odplaveni zbytku rezistu. U vyroby iontovou litografii je proces
jednodussi, nebot’ se iontovym svazkem z vrstvy odstrani material v ur¢itém miste, kde cheme
mit findlni anténky. Oba popsané zplsoby vyroby plazmonickych antén jsou uvedeny na
obrazku 2. Metoda vyroby iontovou litografii zarucuje, Ze vzorek nebude kontaminovan
chemickymi latkami. Hrozi vSak kontaminace vlivem implantace iontl, které byly pouzity
v prib¢hu vyroby. Také je nevyhodou vysoka €asova naroc¢nost vyroby vétSich poli antén.
Principy vyroby a porovnani vysledkli obou procesi a jejich vlivli na plazmonické vlastnosti
antén byly ovéfeny a shrnuty zde [4]. Obé metody umoznuji vyrobu riznych typt antén
S detaily o rozmérech mensich nez 10 nm.
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litografie a : odleptani rezistu
membrana  naneseni rezistu - depozice kovu v n
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Obrazek 2: Znazornéni vyroby plazmonickych antén metodou litografie elektronovym svazkem (EBL) a metodou
litografie fokusovanym iontovym svazkem (FIB). Pfevzato a upraveno z [4].

Plazmonické vlastnosti antén lze charakterizovat pomoci optické i elektronové mikroskopie
a spektroskopie. Nejjednodussi metodou je charakterizace pomoci optické spektroskopie, kdy
jsou méfena spektra reflexe a transmise vzorku s nanostrukturami [12]. V koherenci fizené
holografické mikroskopii Ize urcit nejen intenzitu, ale 1 fazi elektromagnetického pole v okoli
antén. Proto je tato metoda vhodna pro studium vlivu antén na dopadajici svétlo [13], [14], [15].
Dale muzeme charakterizovat plazmonické antény pomoci rastrovaci optické mikroskopie
blizkého pole, kterd umoznuje studovat blizké pole antén. Pro detekci blizkého pole ve
viditelnych vlnovych délkach svétla se pouziva hrot zpokoveného optického vldkna
s aperturou (oznacovan a-SNOM). Pro studium infracerveného blizkého pole se pouziva
jednoduchy hrot bez apertury, na kterém dochazi k rozptylu svétla (ozna¢ovan jako s-SNOM).

S 4

Podrobnéjsi informace jsou naptiklad v [16] a [17].

Plazmonické antény lze také charakterizovat pomoci rastrovaci prozafovaci elektronové
mikroskopie (STEM, z anglického scanning transmission electron microscopy). Nejvhodngjsi
metodou jejich charakterizace je vSak predev§im metoda spektroskopie energiovych ztrat
proslych elektronti (EELS), kterd umoziiuje méfit energie jednotlivych modit plazmonovych
rezonanci v anténce s presnosti na 100 meV s nanometrovym prostorovym rozliSenim. Pomoci
metody EELS lze také wurcit skuteCnou tlouStku nanostruktur. Dal§i metodou je
katodoluminiscence, kdy jsou zachycovany fotony vyzaiené ze vzorku po dopadu elektrond.
Tato metoda umoznuje urcit energie plazmonovych rezonanci s rozliSenim na 10 meV [5], [18].
Dale muzeme naptiklad ur¢it chemické slozeni nanostruktur pomoci analyzy charakteristického
rentgenového zafeni vzniklého interakci primarnich elektronii s elektronovymi obaly atomd.
Pro charakterizaci plazmonickych antén metodou STEM je nutné, aby byly struktury vyrobeny
na tenkych membranach. Optimalizaci vyroby téchto struktur se zabyva tato bakalarska prace.

V ramci této prace budeme studovat dva typy plazmonickych antén a to ty¢inky a bowtie [19].
Na téchto nanocasticich dochazi k odrazu kolektivnich vinéni elektronti na okrajich antény
a vznikaji tak lokalizované plazmony. Charakteristiky, jez ovliviuji charakter téchto stojatych
vin a také jednotlivé zakladni médy, jsou uvedeny napiiklad zde [20]. Zakladni mody téchto
ty¢inkovych antén jsou podélny dipdlovy mod, kde je nejvetsi pravdépodobnost vybuzeni LPP
na okrajich anténky. Dal$im modem je podélny kvadrupdlovy mod, kdy je LPP vybuzovan
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uprostied anténky zatimco na okrajich anténky jiz méné. Poté nasleduji vyssi mody jako pricny
dipolovy a pti¢ny kvadrupdlovy mdd. Zobrazeni povrchového normovaného rozlozeni naboje
a dalsi charakteristiky podélnych modu jsou uvedeny na obrazku 3.

a) enargiové ztratové spektrum elektronl b) normalni rozloZeni naboje c) mapy hustoty pravdépodobnosti ztraty energie

g 0.03
e
| {3
. 1.72 eV 0

Obrazek 3: V casti a) je zobrazeno ztratové energiové spektrum elektronti budicich plazmonové rezonance na
povrchu zlaté anténky typu ty¢inka o délce 240 nm a Sifce 80 nm pro dvé pozice budiciho svazku. Energii 1,08 eV
odpovida podélny dipélovy mdd, zatimco energii 1,72 eV odpovida podélny kvadrupélovy mod. V ¢asti b) je
zobrazeno normované rozlozeni povrchového naboje v anténce typu ty¢inka. Cést c) zobrazuje mapu hustoty
pravdépodobnosti ztraty energie elektronii interagujicich s anténkou. Tyto mapy odpovidaji podélnému
dipélovému a podélnému kvadrupdlovému modu. Pievzato a upraveno z [20].
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Faktory ovliviujici energii vznikajicich stojatych vln jsou mimo jiné geometrie samotné
antény, dale volba materialu antény i substratu, ¢i prostfedi. Kromé toho je také dilezita
samotnd kvalita antény, kterou lze charakterizovat jednak jejim povrchem, ale také velikosti
zrn. Polykrystalicky charakter vrstvy, ze které je anténa vyrabéna, pak ovliviiuje kvalitu
rezonanci povrchovych plazmoni skrze pfitomné hranice zrn, jez zptsobuji ztraty pfi pfenosu
energie, a tim snizuji kvalitu samotnych rezonanci. Jako nejlep$i material pro vyrobu
plazmonickych antén se tak jevi kovova vrstva monokrystalického charakteru [21]. Takové
vrstvy lze vétSinou dosahnout chemickou cestou, kdy vSak nelze pifedurcit usporadani
a umisténi jednotlivych monokrystalickych oblasti a tim i antén. Proto se vétSinou dava
prednost vrstvam polykrystalickym, které vznikaji obvykle pomoci depozice z plynné faze (téz
nazyvané physical vapour deposition). Velikost zrn, drsnost a celkové vlastnosti téchto vrstev
1ze poté modifikovat skrze depozi¢ni podminky pfi deponovani materidlu a dale také volbou
vhodné depozi¢ni metody.
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3 Priprava zlatych vrstev

Depozi¢ni metody pro tvorbu vrstev raznych materidlti se déli do dvou hlavnich kategorii, a to
chemickou depozici z plynné faze (chemical vapor deposition, neboli CVD) a fyzikalni
depozici z plynné faze (physical vapou deposition, t¢Z zvana PVD). Mezi depozice PVD patti
i naprasovani metodou IBAD. Vrstvy vytvotené fyzikalni depozici z plynné faze 1ze rozdélit na
napafované a napraSované vrstvy [3]. Napafovaci metoda spociva v zahiivani materialu
Vv tavicim kelimku, ktery se vypafuje a deponuje na substrat. Pro zahfivani materidlu se
pouzivaji termoclanky ¢i zhavici vlakna, lasery ¢i elektronové svazky. Nevyhodou této metody
je jeji nizkd depozi¢ni rychlost a také pozadavek vysokého vakua pii depozicnim procesu.
Podrobngjsi informace a publikace ohledn¢ napafovani vrstev jsou uvedeny zde [22]. Fyzikalni
depozice z plynné faze jsou charakteristické tvorbou vrstev polykrystalického charakteru. Dle
[10] zlaté plazmonické anténky vytvarené z polykrystalickych vrstev iontovou litografii maji
oproti anténkam vyrabénym z monokrystalické vrstvy vétsi odchylky od pozadovanych
rozmért. Kromé toho maji polykrystalické anténky kolméjsi svislé stény, zatimco
monokrystalické anténky mély stény vice klenuté a deformované iontovym svazkem. Navzdory
témto rozdilim byly plazmonické rezonance v polykrystalickych anténkéch identické jako
u monokrystalickych antének [10]. Odtud tedy plyne, ze pro vyrobu plazmonickych antén lze
pouzivat polykrystalické vrstvy zlata, aniz by byly negativné ovlivnény jejich plazmonické
vlastnosti. Jednim z mnoha typt depozi¢nich metod, ktery vytvaii polykrystalické vrstvy, je
metoda naprasovani, jiz se budu vénovat ve zbytku kapitoly.

Naprasovaci metoda spoc¢iva obvykle v ionizaci pracovniho plynu (pro jejich inertnost se
pouzivaji ptedevs§im vzacné plyny), jehoz ionty jsou nasledné urychleny a svym dopadem na
povrch terée vyrdzeji atomy deponovaného materidlu, které nasledné ulpivaji na substratu.
Vzhledem K principu fyzikalnich depozic z plynné faze je charakter takto vytvotrenych vrstev
vzdy polykrystalicky. V nadchazejicim textu se vSak budu vénovat vyhradné naprasovani.
Podrobngéji je popsano napraSovani i ostatni metody depozic naptiklad v [3], [23], [24], [25].

3.1 Metody napraSovani vrstev

Diky dobr¢ elektrické vodivosti zlata 1ze pozadované zlaté vrstvy vytvaret napraSovanim vSemi
nize uvedenymi metodami. Pro napraSovani nevodivych vrstev je jiz tfeba zvolit vhodnou
metodu. VSechny metody naprasovani a jejich charakteristiky jsou podrobné studovany autory
[3] a[23], z jejichZ praci jsem Cerpal v dalSich podkapitolach.

3.1.1 Diodové napraSovani

Nejstar$i metodou naprasovani materialu je diodové napraSovani, nékdy oznacované také jako
katodové naprasovani ¢i DC sputtering. Ter¢ s deponovanym materidlem i substrat jsou
elektrodami, na které je pfivedeno stejnosmérné napéti. V komoie je pracovni plyn, jenz je
ionizovan Zzhavenym vybojem. Takto vytvofené ionty jsou nasledné urychleny elektrickym
polem na ter¢, kde dopadem vyrazi atomy deponovaného materidlu, které nasledné ulpivaji na
substratu. Tato metoda vyZaduje, aby terC i1 substrat byly vodivé, coZ znamend, ze metoda je
pouzitelnd jen pro uzky vybér materiali. Metoda je charakteristickd velmi malou depozi¢ni
rychlosti, a proto neni vhodna pro depozici tlustych vrstev. Kromé toho také dochazi k pomérné
velkému zahtivani spodnich vrstev vrstvy a substratu, coz nésledné vede k vnitinimu pnuti ve
vrstveé a s tim spojenému vzniku defektii a vad deponované vrstvy. Zahtivani komory pak vede
K uvoliovani rezidualnich plynd vlivem desorpce ze stén komory a diky tomu ¢asto dochazi ke
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kontaminaci vrstvy cizimi plyny a latkami. Pro minimalizovéni téchto nedostatki se Casto uziva
chlazeni substratu i terce, ktery je pak nazyvan chlazenou katodou. Pozadavek na vodivost
substratu i terce pak vedl k uzivani radiofrekvenéniho naprasovani. Podrobnéji je tato metoda
popsana napiiklad v [3], [23], [24], [25].

3.1.2 Radiofrekvenéni naprasSovani

Na rozdil od diodového napraSovani radiofrekvencni metoda nevyzaduje, aby byl deponovany
material vodivy. V komoie je opét pracovni plyn, jenZ volime podle materialu, ktery chceme
deponovat. Tlak pracovniho plynu uvniti komory musi byt mnohem nizsi nez v piipadé
diodového naprasovani a k jeho ionizaci se pouziva radiovych vin generovanych zdrojem uvniti
komory. Ionizovany plyn je nasledné urychlovan napétim na ter¢, kde opét vyrazi atomy
deponovaného materialu, které pak na substratu vytvareji deponovanou vrstvu. Frekvence
radiovych vin, které jsou nejcastéji pouzivany pii této metodé, jsou v rozmezi 0,5 az 30 MHz.
Nevyhodou této metody je opét velmi mald depozicni rychlost. Je také mozné, Ze pfi Spatném
uspotadani celé depozi¢ni komory, kdy dochazi ke styku radiovych vin se substratem, mohou
na substratu vznikat tzv. hotspoty v mistech uzli stojatého elektromagnetického vinéni. Tento
ukaz se projevuje predevsim u substrati s horsi tepelnou vodivosti a vede k vnitinimu pnuti ve
struktufe a tim i k vzniku defektti a vad vrstvy. Tyto charakteristiky jsou zevrubné&ji popsany
v literatute, naptiklad v [3], [23], [26].

3.1.3 Magnetronové naprasovani

Tato metoda je podobné jako diodové naprasovani, avSak na rozdil od diodového naprasovani
terc ani substrat nemusi byt vodivé. V blizkosti terce je vSak udrZovano magnetické pole, které
ovliviiuje pohyb elektronii ze zdroje elektront a prodluzuje jejich drahu. Diky tomu dochazi
Kk vétsimu mnozstvi ionizaci pracovniho plynu. Kvili vétsimu poctu iontt dopadajicich na teré
je z terCe odpraseno vice atoml deponovaného materidlu a je tak dosazeno vétsi depozicni
rychlosti nez u ptedchozich metod. Diky tomu, Ze ionizace plynu je lokalni (blizko povrchu
terce), je velmi omezeno znec€isténi stén komor odpraSovanym materidlem. V ptipad¢ potieby
vytvareni velkych vzorkl vSak hrozi riziko nerovnomérného pokryti substratu. Toto riziko v§ak
plati ptfedev§im v pfipadé industridlnich pfiprav kovovych vrstev (pokovovani vrtaka
a nastrojlt), zatimco pro piipad vzorkil malych rozmérl se tato nevyhoda nemize projevit.
Podrobnéjsi charakteristiky magnetronového naprasovani jsou uvedeny napiiklad v [25], [27],
[28].

3.1.4 NapraSovani iontovym svazkem

Tato metoda se také nazyva ion beam assisted deposition method (IBAD) a od ptedchozich
metod se 1isi tim, ze ionty, které jsou urychleny a dopadaji na ter¢, pochazeji z iontového zdroje.
Diky tomu je omezena moznost interakci naprasovanych atomi s plynem urc¢enym k ionizaci.
lonty tohoto plynu jsou nasledné opét urychleny elektrickym polem a dopadaji na ter¢, kde
vyrazeji atomy deponovaného materialu. Pouziti iontového zdroje tak umoznuje depozici téméet
jakéhokoliv materialu a také zamezuje kontaminaci a prehfivani vzorku diky tomu, Ze k ionizaci
plynu nedochazi v prostoru, kde se deponuje. Velkou vyhodou pak také je, Ze miZzeme volné
ovliviiovat mnozstvi iontl a tim i depozi¢ni rychlost a zahtivani vzorku, na ktery deponujeme.
Vyhodou této metody je zaroven i to, Ze je omezena kontaminace terce. Diky témto divodim
tak vzorky obvykle nemaji na svém povrchu defekty a obecné kvalita takto naprasovanych
vrstev byva vysokd. Na FSI VUT je pro napraSovani pomoci iontového svazku pouzivana
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depozi¢ni komora Kaufman [29], podrobnéjsi informace ohledn¢ iontového naprasovani jsou
uvedeny v [30] a [31].

3.2 Faze ristu deponované vrstvy zlata

Pro ur€eni vlivu depozi¢nich podminek na vyslednou vrstvu je dulezité porozumét, jak
deponovana vrstva vznika a k jakym déjum dochazi v prabéhu depozice. Tyto déje byly
studovany piedevs§im v pracich [32] a [33]. Autofi prace [32] zkoumali tyto procesy pti depozici
na kfemikové substraty. Déje pfi depozici by vSak mély byt podobné i pro jiné substraty. Proces
tvorby deponované vrstvy zlata lze rozdélit do Ctyt fazi.

Prvni faze, faze nukleace, je déj, kdy prvni atomy zlata dopadaji na substrat. Po dopadu se atom
od povrchu opakované odrazi a dopada, dokud miizce nepfeda postupnymi narazy vSechnu
svou kinetickou energii. Teprve pak se uchyti na vrstvé a zlistava na povrchu. Tento proces je
porusovan ¢astecnou desorpci jiz uchycenych atomu vlivem dopadt jinych atomii. Riist malych
zrn ¢i shluki atomt zacina v zarode¢nych centrech na povrchu. Tato centra se vytvareji ve
chvili, kdy do jednoho mista narazi vicero atomu a diky své hybnosti jiz zistanou na povrchu.
Tato zarode¢na centra pak adsorbuji dal$i atomy zlata a plo$né rostou diky interakcim
zalozenym na aurofilité. Ve chvili, kdy bylo pokryto zhruba 25 % povrchu, pfechazel rist
vrstvy do faze druhé. K tomuto pfechodu doslo v experimentu ve chvili, kdy tloustka vrstvy
byla kolem 0,27 nm.

Ve druhé fazi, fazi splynuti, se stiedy shlukii zlata vzdaluji, diky splynuti mnoha mensich
shlukii do vétSich celkti. Ackoliv stale probihd proces popsany v piedchozi fazi, dominantni
vliv na rtst vrstvy maji nyni splynuti shlukti pohanéna difuzi. Malé shluky driftuji po povrchu
a pii setkani s jinym shlukem se slouci za ucelem zmenseni povrchu a tim i snizeni povrchové
energie. Interakce mezi atomy zlata jsou podobné interakcim pozorovanym u vodikovych
vazeb. Diky tomu a také diky nesmacivosti zlata na povrchu kiemiku se zlaté shluky chovaji
podobné¢ jako kapky vody na hydrofobnim podkladu. Tento princip tak podporuje jiz zminény
drift jednotlivych shlukii zlata. Témito procesy postupné dojde k pokryti zhruba 60 % povrchu
substratu. Pozdé&ji jsou shluky jiz tak velké, Ze driftuji jen pomalu a rist vrstvy prechazi do treti
faze. V experimentu tento piechodovy stav odpovidal tloust’ce zlaté vrstvy zhruba 1,33 nm.

Tteti faze je fazi adsorbcéniho ristu. Velké pokryti povrchu substratu a také malé driftové
rychlosti velkych shluki zplisobi, Ze za¢ne nad difuznim splyvanim shlukt ptevazovat adsorpce
dopadajicich atomil zlata na povrch velkych shlukii. Stale vSak dochéazi k pokryvani zbytku
povrchu substratu principy popsanymi u prvni a druhé faze. Také stale prevazuje rust shluka
do stran, avSak shluky jiZ za¢inaji riist i do vysky. Diky tomu dochézi ke vzniku prvnich malych
p6rt mezi jednotlivymi shluky. Povrch se stava drsnéj$im a nabyva globularniho charakteru.
Ve chvili, kdy je uz pokryto kolem 90 % povrchu substratu, ptechazi rist vrstvy do faze Ctvrté.
Pti tomto prechodu méla vrstva v experimentu tloustku 5,5 nm.

Ctvrta faze je fazi rGstu zrn. Pohyb jednotlivych shluki je jiz zcela omezen a rostou tak
jednotliva zrna. Rist probiha primarné do vysky. Hranice mezi jednotlivymi zrny lze povazovat
za defekty krystalové miizky, a proto maji jednotlivd zrna tendenci se relaxovat a zmenSit
povrch zrn co nejvice. To zpisobuje nespojity rust jednotlivych zrn a finalni formaci jejich
hranic. Proto se pory zapliuji a pod povrchem vrstvy ma zlato charakter pospolitého kovu bez
jakychkoliv dutin. Jinymi slovy jsou v tomto procesu pory z povrchu pohibeny novymi
vrstvami zlata, av§ak pod povrchem jsou zapliiovany zrny, jez se snazi preuspoifadat co
nejvyhodnéji. Vysledkem tedy je, ze vSechny vrstvy tlust$i jak 6 nm maji pory blizko
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povrchu, avsak pod povrchem jiz pory nejsou pritomné. Diky omezeni riistu zrn ve vodorovném
sméru jsou zrna mirn¢ deformovana do tvaru malych valci.

Na zéklad¢ znalosti téchto principi tak 1ze odvozovat, Ze vlastnosti vrstvy a s ni i velikost zrn
je nejvice ovlivnéna v prubéhu prvnich dvou fazi riistu, coz odpovida 1 nm zlata na kfemikovém
substratu. Krome toho je také ziejmé, ze rust vrstvy bude silné ovlivnén typem substratu ¢i
adhezni vrstvou, na které deponujeme. Principy rustu by vSak mély zlstat podobné pro vSechny

v

typy substratti. Podrobné&jsi informace naleznete naptiklad v [32], [33].
3.3 Vliv depozi¢nich parametri pri naprasovani

Na zéklad¢ diive popsanych principt se v plazmonice snazime vyrobit co nejlepsi plazmonické
antény. Nejlepsi jsou antény, které jsou samy o sob¢ idedlnim monokrystalem. V piipadé
vyroby antén libovolného tvaru je tak moznost vyrobit anténky z monokrystalické vrstvy zlata.
Nékteré studie prokézaly, ze antény vyrobené z monokrystalické a polykrystalické vrstvy
mohou dosahovat podobné kvality [10]. Mym cilem tedy je vytvofit co nejlepsi plazmonické
antény z polykrystalické naprasované vrstvy, jejiz kvalitu Ize ovlivnit depozi¢nimi parametry
popsanymi v nasledujicich podkapitolach.

3.3.1 Vliv teploty a tlaku

Vliv teploty pii depozici na vysledny charakter vrstev byl studovan jak pro tekuté
substraty [34], [35], tak i pro klasické pevné substraty ve form¢ substrati s adheznimi vrstvami
a SiO> desticek [36],[37],[38]. Vsichni autofi uvedenych praci uvadéji, Ze vyssi teplota vedla
k zvétSeni zrn deponované vrstvy ¢i nanocastic vytvarejicich se v tekutém mediu slouzicim jako
substrat. Kromé samotné teploty uvnitt komory byly také testovany podminky, kdy teplota terce
byla udrzovana konstantni a ménila se jen teplota substratu [34], [35], anebo naopak ter¢ byl
zahfivan na rizné teploty a substrat byl udrzovan na konstantni teploté [34]. V obou ptipadech
opét platilo, Ze s vyssi teplotou jak terce, tak i substratu vznikaji vétsi zrna deponované vrstvy,
¢i piipadné nanocéstice vznikajici v tekutém substratu. Zahiivani terCe i substratu je
pfirozenym ukazem v prub¢hu depozice, a to diky dopadiim ionti na ter¢, respektive atomi
zlata na substrat. Toto zahfivani by tedy mélo mit pozitivni vliv na velikost zrn vznikajici
vrstvy. Dle [32] jsou vsak velikosti zrn a obecné charakteristiky vrstvy rozhodnuty a ovlivnény
podminkami pti depozici prvnich par jednotek nm. To znamenad, Ze terc ani substrat obvykle na
zacatku depozice nejsou zahtaté, a proto je vhodné nechat ter¢ bombardovat ionty jesté pied
samotnou depozici. Vyssi teplota terCe tak napomuze k vytvafeni vétSich zrn a kromé toho toto
pocatecni ostelovani ter¢ o€isti od zoxidovanych vrstev a kontaminaci z atmosféry komory.
Duivod, pro¢ s vyssi teplotou roste velikost zrn na zaklade€ principt z [32], nejspisSe je, Ze vyssi
teplota ter¢e vede k vyssi kinetické energii odpraSenych atomu zlata z terce, a tim 1 k vyssi
teploté substratu, ktera pak vede k podminkdm umoziujicim difuzi shlukd zlata a tim i tvorbu
vétsich shlukl na povrchu, jez pak pfimo vedou k vétsi velikosti zrn. Pti naprasovani zlata do
tekutého substratu bylo pozorovano, ze vyssi teplota zpiisobuje vyssi povrchové napéti mezi
substratem a deponovanym materidlem, ¢imz usnadiuje difuzni splynuti zlatych shluku
a napomaha rustu vétsich Castic [35]. Je nepiekvapivé, Ze s vEtsi velikosti nanocastic se jejich
pocet snizoval [35]. Ackoliv se jednalo o nanocastice vznikajici v tekutém substratu, miizeme
ocekavat stejny trend 1 u depozic na tuhy substrat pro zrna. Ve vSech vyse uvedenych pracich
bylo objeveno, Ze zatimco mald zrna méla kulovy charakter, pro velka zrna toto jiz neplatilo
a méla tvar polygonalniho typu.

Vliv tlaku uvniti komory pii depozici byl studovan z hlediska vlivu na velikost zrn [35] a také
z hlediska jejich slozeni dle krystalografickych rovin [39], avsak ani v jedné z uvedenych praci
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nebyl zohlednén ¢i studovan vliv kontaminace. V ptipadé¢ [35] byl tlak ménén v intervalu 0,13
az 0,30 mbar, v pfipadé [39] to pak bylo od 0,055 mbar do 0,25 mbar. V obou ptipadech bylo
ziejmé, ze tlak v komote neovlivituje velikost zrn ¢i nanocastic. To vedlo autory K jasnému
zaveéru, ze draha atomi zlata na substrat je v téchto fadech tlaki bezsrazkova, coz bylo
potvrzeno také na zékladé toho, ze vzajemnd vzdalenost terée a substratu (a s ni ménici se
pravdépodobnost srazek atomil zlata s atomy atmosféry) neméla na vlastnosti vrstev zadny vliv.
Bylo potvrzeno, ze tlak atmosféry v komote ovliviwyje i zastoupeni krystalografickych rovin
v deponované vrstvé [39], pro vSechny tlaky byla dominantni rovina (111), pficemz s rostoucim
tlakem bylo zastoupeni roviny (111) vétsi. Nasledovaly pak roviny (200), (220) a nakonec jen
malo zastoupena rovina (311). Kromé toho autoii uvadi, ze pro nejniz$i testovany
tlak 0,055 mbar byl povrch nejvice hladky a zrna byla nejmensi (kolem 25 nm v priméru). Pro
tlak 0,085 mbar byl povrch vice drsny a predevS§im se zaaly objevovat utesovité defekty
povrchu. Zrna byla také vétsi, kolem 35-50 nm v pruméru. Pro vyssi tlaky pokracoval trend
zvysujici se drsnosti povrchu. S rostoucim tlakem rostlo také mnozstvi defektli deponované
vrstvy. Velikost zrn jiz vSak zstavala stejnd jako u tlaku 0,085 mbar. Podrobné&jsi informace
ohledné vlivu teploty a tlaku jsou uvedeny v [34], [35], [36], [37], [38] a [39].

Z téchto poznatki plyne, ze ideédlni by bylo napraSovat vrstvy za vyssich teplot uvnitt komory,
popiipad€ mit sestavu s vyhfevem terce a substratu. Tim ziskame vrstvy s vétsimi zrny. Tlak,
pii kterém deponujeme, by mél byt idealné vyssi, viadech desetin milibaru, aby bylo
limitovdno mnozstvi krystalografickych rovin jinych nez (111). Raznorodost povrchu
z krystalografického hlediska totiz vede k nerovhomérnému odstraiiovani materialu v prabéhu
iontové litografie. Tlak vSak nesmi byt pfili§ vysoky, protoze by dochazelo ke srazkam
deponovanych atomu s atomy atmosféry a jiz by byl ovlivnén rhst a tim i charakteristiky
deponované vrstvy. Za standartnich deponovacich tlakt nizsich nez 30 Pa [34] vSak toto riziko
nehrozi, a tedy by vlastnosti deponované vrstvy nemély byt ovlivnény ani vzdalenosti mezi
teréem a substratem.

3.3.2 Vliv substratu, trajektorie atomii zlata a energie dopadajicich ionta

Vlastnosti deponované vrstvy zavisi také na pouzitém substratu ¢i adhezni vrstvé, na kterou je
zlato deponovano. Mezi jedny z nejcastéji pouzivanych substrati se fadi kiemik a sklo. Tyto
materialy byly porovnavany v pracich [40], [41]. Ve [40] hodnotili pravdépodobnost zachytu
zlatého atomu v pocateCnich fazich naprasovani pomoci aproximativniho modelu
zanedbavajiciho vlivy difuze, reemise a seskupovani zlatych atomd, spole¢né s predpokladem,
ze pravdépodobnost uchyceni zlata na zlatou vrstvu je 100 %. Dle tohoto modelu vychazi, ze
pro kiemikovy substrat je pravdépodobnost kolem 92 %, ale pro sklo je pravdépodobnost
zachytu jen 59 %. Znamena to tedy, ze zatimco u kiemikového substratu je rist vrstvy pomérné
konstantni v Case, u sklenéného substratu se naopak rychlost rlstu vrstvy zvySuje s ¢asem,
dokud se neustali. Zdivodnéni je jednoduché. Jak se postupné pokryva sklo zlatem, zlato ma
vétsi pravdépodobnost zachytu na jiz zachycené zlaté shluky. Po dosaZeni kompletniho pokryti
skla zlatem je jiz rast vrstvy konstantni v ¢ase. Tyto skuteCnosti byly potvrzeny
i v experimentu [40]. Kromé toho ma sklo za stejnych podminek vétsi drsnost, vice port i vad
a jednotliva zrna maji elipsovité tvary ruznych velikosti [40], [41]. To je zptsobeno tim, Ze pti
naprasovani dochéazi k majoritnimu rlstu zlaté vrstvy na jiz existujicich zlatych shlucich
a omezenému rastu na sklenéném povrchu. Toto vede k nehomogenitam v morfologii a tim
ke vzniku port, velké drsnosti povrchu a riznym velikostem zrn. Tyto vady jsou vSak postupné
eliminovany dlouhym ¢asem depozic. U iontového naprasovani se regeneracni efekt povrchu
zlata projevil pii dobé depozice nad 10 minut [40], [41], [42]. Zlata vrstva deponovana na
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kifemik byla charakteristicki homogennim povrchem bez vad. Zrna méla kulaty tvar
a nerovnosti byly okolo 2 nm. V porovnani se sklem méla vrstva na kiemikovém substratu vétsi
zrna a zaroven mensi drsnost a neméla pory. Pti pouziti slidovych substratii byly vysledky de
facto identické jako pii pouziti sklenéného substratu [41]. V praci [42] byly také jako substraty
porovnavany polyetylen a sklo. Polyetylenovy substrat zpiisobil, ze vrstva mé¢la vétsi zrna nez
pii pouziti sklenéného substratu, avSak vrstva drzela Spatné na povrchu substratu. Nevyhodou
také bylo mensi zastoupeni krystalografické roviny (111) nez u skla. Mensi drsnost skla
usnadiiuje difuzi na povrchu, a tim podporuje rychlejsi rast samotné vrstvy. To plati i pro jiné
substraty. Mimo jiné také vyssi drsnost povrchu substratu vétSinou vede k vétsi drsnosti
vysledné vrstvy a také plati, ze na méné drsny povrch se zlato zachycuje obecné 1épe, ve smyslu
ze vrstva je vice homogenni a rovnomérna, a tim je snizena vyslednd drsnost nadeponované
vrstvy. Na vlastnosti vysledné vrstvy ma také vliv adhezni vrstva, ktera ma obvykle zajistit
pevnéjsi uchyceni zlata k substratu. Tuto adhezni vrstvu pak lze do urcité miry povazovat za
jakysi substrat. Byly hodnoceny dva druhy materialli, a to titanova a germaniova adhezni
vrstva [43]. Ackoliv byly tyto vrstvy hodnoceny pro naprasovani stfibra, mizeme ocekavat
podobné vysledky i u zlata. Titanova vrstva zpusobila, Ze nadeponovana stiibrna vrstva méla
vetsi zrna, ale také vétsi drsnost povrchu. Germaniova vrstva pak zpusobila vznik mensich
sttibrnych zrn s obecné jemnéjSim povrchem vrstvy. Autofi se domnivaji, Ze divodem pro tyto
rozdily jsou rtizné disociaéni energie. Uvadéji, ze pokud je disociaéni energie mezi materialem
adhezni vrstvy a deponovanym materidlem vétsi nez disociaéni energie mezi atomy
deponovaného materidlu, dochdzi pak ke vzniku jemné struktury s malymi zrny.

Kromé¢ vlivu na strukturu naprasované vrstvy ma adhezni vrstva vliv také na plazmonické
vlastnosti antének [44], [45]. Byly porovnavany plazmonické vlastnosti zlatych antének na skle
a na 2 nm tlusté vrstvé titanu ¢i chromu. Bylo experimentalné dokazano, ze adhezni vrstva
titanu 1 chromu zplisobuje mensi intenzitu plazmonickych rezonanci, dale zptsobuje zvétSeni
intervalu energii vybuzenych rezonanci. Pro oba materialy adheznich vrstev byl také zjistén
cerveny posuVv energii jednotlivych rezonan¢nich modh. Autoti uvadéji, ze 1 1 nm tlustd vrstva
zpisobuje velké tlumeni rezonanci. Tato tlumeni jsou zpusobena vét$i imaginarni slozkou
dielektrické funkce u titanu a chromu oproti zlatu, jez je zodpovédna za disipaci energie
plazmont. Pro ilustraci, pro energii budiciho fotonu 1,7 eV odpovida dielektricka funkce titanu
€ri = —3,98 + 16,4i. Pro zlato je €4, = —18,7 + 1,2i. Pro chrom je imaginarni ¢ast jesté vétsi nez
u titanu, a proto se titan zda vhodnéj§im materidlem na adhezni vrstvu. Krom¢ dielektrické
funkce tlumeni zpisobuje také vznik sloucenin titanu a zlata na rozhrani téchto kovi. Na
rozhrani vznikaly slouceniny TiAu, TizAu a TiAuz. Bylo prokazano, ze pravé ony jsou
zodpovédné za Cerveny posuv energii plazmonickych modu [45]. Kromé toho také zpusobuji
nehomogenitu napraSené vrstvy zlata a ovlivituji jeho morfologii. Proto je lepsi adhezni vrstvy
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pfi vyrobé€ plazmonickych antén neaplikovat. Podrobnéjsi informace jsou naptiklad v [44], [45].
Na morfologii vrstvy ma velky vliv mimo jiné i uhel, pod kterym dopadaji atomy zlata
deponovaného na substrat [46]. Pro thel mezi trajektorii dopadajicich atomi zlata a rovinou
substratu kolem 80° zacaly pii depozici vznikat viditelna zvinéni povrchu zlaté vrstvy. Vinovy
vektor téchto vin na povrchu mél smér kolmy ke sméru, ze které¢ho dopadaly atomy zlata. Od
uhlu 45° se zacala zvySovat drsnost povrchu a jednotlivéa zrna zacala byt vice rozeznatelna prave
diky vétsi drsnosti povrchu. Drsnost pak rostla se zmenSujicim se thlem dopadu. Samotna
zvlnéni vSak byla stale pfitomna. Nebyla pravidelna a Casto se vlny na povrchu spojovaly ¢i
povrchovych zvrasnéni byla pro thel dopadu 80° a dosahovala primérné 200 nm. Pro kolmy
dopad vznikal jemné&jsi povrch, avSak také byla mensi velikost zrn. Na povrchové zvrasnéni
méla vliv také energie iontli dopadajicich na ter¢. Obecné platilo, Ze pro mensi energie iontd

24



pracovniho plynu byla drsnost i zrna mensi a délka jednotlivych zvinéni byla vétsi. Cely
experiment je popsan podrobnéji v [46].

Vliv energie iontd dopadajicich na teré byl experimentalné studovan v [43], [46] a [47].
V praci [48] byl studovan vliv urychlovaciho napéti iontti na charakteristiky zlatych nanocastic
zachytavanych na tekutém substratu. Diky provazanosti urychlovaciho napéti a energie ionti
dopadajicich na zlaty ter¢ vSak vysledky budu interpretovat jako vliv energie. V ptipadé¢ [47]
byl vliv energie urcovan pro depozici médéné vrstvy a v piipadé [43] byla deponovana vrstva
stiibrnd. Pokusim se vSak vysledky téchto praci uplatnit i na zlaté vrstvy na zéklad¢ toho, Ze si
tyto uvedené prace vzajemn¢ odpovidaji, a proto mizeme ocekévat identické vysledky i pro
zlaté vrstvy. Pfi depozici médi iontovym naprasSovanim bylo zjisténo, Ze pro stejné podminky
S vyS8i energii iontti dopadajicich na ter¢ se zrna zmenSovala, ale drsnost naopak rostla. Pti
vysSich energiich bylo také dosazeno obecné¢ mensiho objemu zrn. Nevyhodou vsak bylo
zvysené vytvareni defekt ve formé zlabku a utesovitych utvarti na povrchu vznikajici vrstvy.
V praci je také uvedeno, ze dochazelo k nasyceni drsnosti povrchu. Drsnost se pro energie iontt
vyssi jak 0,2 keV jiz nezvySovala. Pozdéji byla analyzou v transmisnim elektronovém
mikroskopu potvrzena teorie, zZe pory a jiné defekty se nachéazeji pouze u povrchu, zatimco
vnitini kov vrstvy byl zcela homogenni. Podrobné&ji jsou ziskané vysledky popsany v [47].
V ptipad¢ naprasovani stiibra byly vysledky stejné, a to ze vyssi energie dopadajicich iontl a
tim 1 vy$Si energie atomu zlata dopadajicich na substrat vede k riistu menSich zrn a k méné
drsnému povrchu. Je zajimavé, ze tento trend platil jak pro naprasovani, tak pro naparovani.
Zevrubngji jsou vysledky popsany v [43]. Pro napraSovani zlatych vrstev bylo v praci [48]
ukazano, ze vyssi urychlovaci napéti iontdl a s nim 1 jejich vyssi energie zptisobila rist mensich
zrn, avSak oproti niz§im pouZzitym napétim mela distribuéni funkce velikosti zrn mnohem vétsi
polositku. Znamena to tedy, Ze je povrch vice riznorody a podle toho se nejspiSe bude lisit
i drsnost povrchu.

3.3.3 Vliv depozicni rychlosti

Depozi¢ni rychlost ma zasadni vliv na morfologii vznikajici vrstvy. Tuto rychlost depozice lze
nejsnadnéji menit vykonem vyboje generujiciho ionty ostielujici ter¢. Vyssi vykon vyboje totiz
znamena vice iontli dopadajicich na terc, a tim také vice naprasovanych atomil za jednotku
Casu. V [49] byl vliv depozi¢ni rychlosti testovan pii naprasovani zlata, wolframu a platiny.
Naprasovali rizné tlusté vrstvy dvéma rychlostnimi mody, jejichz depozi¢ni rychlost
ovlivilovali proudem vyboje a extrakénim napétim. Takto otestovali iontové napraSovani
i diodové napraSovani a pro obé¢ metody byly vysledky podobné. Zjistili, ze pro tenké vrstvy
zlata a wolframu nebyly viditelné zadné rozdily v morfologii vrstev deponovanych pomalym
a rychlym modem. Pro platinu vznikala u rychleji deponované vrstvy vétsi zrna S mensimi
prasklinami a vadami povrchu. Pro tlusté vrstvy vSech materiald jiz vSak povrch mél obecné
veétsi zrna a vétsi vady povrchu nez u tenkych vrstev. Krome toho pro tlusté vrstvy deponované
rychlym médem vznikala zrna jeSt€ vEétsi nez pro stejné vrstvy deponované pomalu. Také
mnozstvi vad povrchu a jejich rozméry byly mensi. Pro dodateéné informace viz [49].
Podobnych vysledkl bylo dosazeno pii magnetronovém napraSovani zlata na polystyren, kdy
vys$$i depozi¢ni rychlost zplisobila vznik vrstev S mens$i velikosti zrn a lepSi vodivosti
vrstvy [50]. Zajimavym vysledkem v praci [51] je, Ze nejmensi drsnosti povrchu zlatych vrstev
Vv fadu desetin nanometrii bylo dosaZeno pii vykonu vyboje 15—80 W a pro vykon niz$i i vyssi
pak drsnost povrchu zase rostla. Diky provédzanosti drsnosti povrchu s velikosti zrn tak 1ze
usuzovat, ze pro uvedeny interval vykonu vyboje také vznikala nejmensi zrna.
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3.4 Optimalni zlata vrstva

Dielektrickd funkce i samotnad morfologie povrchu zlaté vrstvy silné zavisi na depozi¢nich
podminkach [52]. Dle [43] velikost zrn ovliviiuje imaginarni slozku elektrické permitivity zlata,
avSak na redlnou Cast pfili§ vliv nema. Obecné vSak plati, ze vEtsi zrna zplisobuji zmenseni
imaginarni slozky, ktera je Spojovana se ztratami energie plazmonovych rezonanci a jejich
tlumenim. Autofi ptedpokladaji, Ze je to ddno mensi hustotou hranic zrn. Vyssi drsnost povrchu
vede k vétsim ztratam, a tim také k tlumeni plazmonovych rezonanci. Vliv drsnosti je vSak
mnohem mensi nez vliv velikosti zrn. Nejspise je to diky tomu, ze nehomogenita povrchu sice
narusuje Sifeni plazmonovych rezonanci, ale také vede k efektivnéjsSimu zachytu fotonti, a tim
usnadiiuje vybuzeni plazmonovych rezonanci. Je také zajimavé, Ze pro zlatd zrna mensi
nez 1 nm LPP de facto vymizi vlivem toho, Ze takto mala zrna se jiz chovaji spisSe jako molekula
nez zrno. Podrobngji je vliv morfologie pospan v [43] a [54].

Na zékladé téchto poznatkli a zavérti uvedenych v pfedchozich kapitolach tak mizeme urcit
depozi¢ni podminky zlaté vrstvy optimalni pro vyrobu a aplikaci plazmonickych antén. Drsnost
povrchu pro nas dle [43] a [54] az takovy vyznam nema, avsak velikost zrn je zcela zasadni.
VEtsi zrna totiz vylepsuji intenzitu LPP a také umoziuji lepsi a ptesnéjsi tvorbu plazmonickych
antén. Proto je vhodné pouzit jako substrat naptiklad lestény kiemik s krystalografickou
rovinou (100), ktery byl oproti jinym substratim charakteristicky mensi drsnosti zlaté vrstvy
a vétsimi zrny [41]. Lze pouzit i jiné substraty, nejlépe s hladkym povrchem pro omezeni
defektl a drsnosti deponovanych vrstev. Vyhodou je pouzit substrat, na kterém se zlato bude
chovat nesmacivé, kviili usnadnéni difuzniho pohybu shlukt zlata po povrchu napoméhajicimu
vzniku vétsich zrn. Jednim z vhodnych substrat jsou i SiNx membrany uréené pro transmisni
elektronovou mikroskopii. Substrat je lepsi nepokryvat adhezni vrstvou, neni-li to nezbytné
nutné. Déle je dilezité pro ziskani vétSich zrn pfi napraSovani zajistit vyssi teplotu uvnitt
komory, ¢i ptipadné zvysit teplotu substratu a zlatého terce. Tlak uvnitf komory V priubéhu
depozice by mél byt dostatetné nizky, aby byla omezena moznost kolize atomu zlata
S pracovnimi, ¢i rezidualnimi plyny v komote. Tomu odpovidaji tlaky do desetin milibaru. Pro
limitaci vzniku defektli a zvlnéni povrchu vrstvy je dilezité, aby deponované atomy zlata
dopadaly na substrat kolmo k povrchu. I mald odchylka od tohoto dopadového uhlu totiz
zpisobi vznik velkych nerovnosti a vad povrchu. Kromée toho je vhodné pouzit vysoké energie
iontli dopadajicich na ter¢, spole¢né s jejich vétsim pocétem, vedoucim k vyssi depozicni
rychlosti. Oba tyto parametry totiz vedou k v&tSim zrnim.
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4 Optimalizace napraSovani zlatych vrstev

Mym ukolem je optimalizovat proces depozice zlatych vrstev pro vyrobu plazmonickych antén
vhodnych pro pouziti v analytické transmisni elektronové mikroskopii. Zlata vrstva byla
naprasovana iontovym svazkem (metoda IBAD). Jako substrat jsem pouzil 30 nm tlusté SiNy
membrany od spolecnosti Agar Scientific.

4.1 Naprasovaci komora Kaufman
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Obrazek 4: Schéma zapojeni iontového zdroje uvnitt komory Kaufman. Napéti Uznay slouzi pouze k zhaveni
vlakna, z néhoZ jsou termoemisi emitovany elektrony. Ty jsou urychleny napétim U.ys. Takto urychlené elektrony
srazkami ionizuji argon a zpasobuji vyboj uvniti komory, jehoz vybojovy proud | méfime. lonty jsou extrahovany
extrakéni mfizkou s napétim Uex a jejich energii uréujeme nastavenim napéti U;. Takto urychlené ionty pak
ostfeluji uzemnény ter¢. Neutraliza¢ni vlakno je mozné pouzit pfi naprasovani nevodivych materiald, pokud by se
terée nabijely. Neutraliza¢ni vlakno emituje elektrony, které neutralizuji ionty argonu, ¢imz omezuji nabijeni
terét. Obrazek volné vychazi ze schématu uvedeného v bakalarské praci [58].

Naprasovani jsem provadél na piistroji Kaufman, ktery je pouzivan na Ustavu fyzikalniho
inzenyrstvi [29], [58]. Schéma elektrického zapojeni elektrod uvniti pfistroje je uvedeno na
obrazku 4. Ptistroj pouziva Sirokosvazkovy Kaufmantv iontovy zdroj. Uvnitt tohoto zdroje je
wolframové vlakno, ze kterého jsou termoemisi generovany elektrony. Ty jsou urychlovany
vybojovym napétim Uyyp. Takto urychlené elektrony se pohybuji v magnetickém poli
permanentnich magnetli. Tyto magnety zplisobuji zakfiveni trajektorie elektrontl, jeZ tak maji
vyssi pravdépodobnost srazky s atomy argonu, jehoz pritok komorou Qarje jednim z urcujicich
parametr pii depozici. Srdzkami elektronli s neutrdlnimi atomy protékajiciho argonového
plynu dochazi k ionizaci téchto atomti a K vyboji uvniti komory. Ve zdroji pak dojde k ioniza¢ni
kaskade, kterd zplsobi, Ze vznikne husty oblak plazmatu. Z néj jsou pak vytrhavany ionty
argonu extrakénim napétim Uex, jenz je na miizkové extrakéni elektrod€. Tato extrakcni
elektroda je chranéna stinici miizkou, kterd ma zamezit poSkozovani extrakéni miizky
dopadajicimi ionty argonu. Energii takto extrahovanych iontii pak ur€ujeme nastavenim napéti
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Ui, které urychluje ionty. Tyto ionty pak dopadaji na uzemnény ter¢. Z terce svym dopadem
odprasuji atomy zlata, které nasledné¢ dopadaji na substrat umistény na drzaku a dochazi tak
K rustu zlaté vrstvy na substratu. Proces odprasovani zlatych atomd a rdst zlaté vrstvy na
substratu je uveden na obrazku 5. Rychlost depozice vrstvy je méfena piezokrystalem, ktery je
umistén na Urovni drzaku se substratem. Pii depozici zlata je zlato deponovdno i na
piezokrystal, jehoz frekvence vlastnich kmita se s pfidanou vrstvou zlata méni a v idealnim
ptipad¢ z ni lze urcit, jaka tloustka zlata je deponovana na krystal, a tedy i na substrat. Pfesnost
tohoto méfeni vSak neni stoprocentni, protoze je krystal umistén dale od drzaku se substratem
amuze byt také kontaminovan, ¢i pokryt pfili$ tlustou vrstvou deponovanych kovii. Podrobnéjsi
informace o depozi¢ni komoie Kaufman jsou napiiklad v [58], [29].

proud Ar atomd a iontl

Obrazek 5: Schéma napraSovani zlatych atomt na substrat pomoci argonovych iontti (ptipadné atomi). Atomy,
které dopadly na substrat se mohou jako v pfipad¢ a) usadit na néjakém defektu, kde tak vznika zadrode¢né centrum
shluku zlatych atomd. Podobné zarode¢né centrum vznikne i pokud se na povrchu zaraz srazi 3 a vice atom, jak
ukazuje ptipad b). Atomy, které dopadnou na substrat, se pohybuji po povrchu a mohou narazit k existujicimu
shluku atomd a nadale diky difuzi cestuji po povrchu a napojuji se na ostatni shluky, jak je znazornéno v ptipadé
¢). Atomy cestujici po povrchu v§ak také mohou nahle desorbovat a povrch opét opustit, jako v pripadé d).

Rychlost depozice je mozné ménit pomoci nékolika parametrti. Jsou jimi extrakéni napéti Uext,
urychlovaci napéti Uy, proud vyboje |, priitok argonu komorou Qar @ vybojové napéti U,y na
wolframovém vlakné. Pro oveéfeni, které parametry skuteéné ovliviiuji depozi¢ni
rychlost Vgep, jsem ménil dany parametr pfi zachovani ostatnich parametrti konstantnich. Napéti
na wolframovém vIdkné Uy jsem vSak neménil, nebot’ vyssi napéti ve vlakné vede k vétSimu
poctu emitovanych elektront ionizujicich argonové atomy, a tim dochazi k zvySeni proudu
vyboje. Diky provazanosti téchto dvou parametrt proto staci otestovat vliv jen jednoho z nich,
V naSem piipadé¢ proudu vyboje |. Vliv jednotlivych parametr na depozi¢ni rychlost je uveden
v tabulce. Extrak¢ni napéti Uext depozicni rychlost Vaep neovliviiovalo, a tedy mohu usuzovat,
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Ze nema vliv ani na rist a morfologii zlaté vrstvy. Urychlovaci napéti U1 méa na depozicni
rychlost zasadni vliv a zmény depozicni rychlosti jsou nejmarkantnéjsi pro nizké hodnoty
napéti Ui, jak je uvedeno v tabulce 1. Diky tomu, ze s velikosti napéti klesa jeho vliv na
depozi¢ni rychlost, je tento parametr vhodny pii pouziti v intervalu hodnot od 400 V vys jako
nastroj pro piesné nastaveni a vhodny jako hlavni ovladaci parametr pro nastaveni pozadované
depozi¢ni rychlosti. Proud vyboje | ma na depozic¢ni rychlost velky vliv a zda se, ze zavislost
depozi¢ni rychlosti vaep na proudu vyboje | je pro vy$si hodnoty linearni. Tento vliv proudu na
depozi¢ni rychlost odpovida teorii, Ze vys$i proud vyboje znamena vEtsi mnozstvi argonovych
iontl odprasujicich zlaté atomy z terce. Diky linearni zavislosti depozi¢ni rychlosti na proudu
| je proud vyboje vhodné pouzivat jako hlavni parametr nastaveni depozi¢ni rychlosti. VIiv
proudu na depoziéni rychlost je uveden v tabulce 2. Objem protékajiciho argonu, jenz je
Vv komofte ionizovan, uruje opet mnozstvi vznikajicich iontt, a tim silné ovliviiuje depozi¢ni
rychlost, podobné jako proud |. Proto je objem protékajiciho pracovniho plynu vhodnym
zpusobem K nastavovani pozadované depozi¢ni rychlosti. V1iv mnozstvi argonu protékajiciho
komorou je uveden v tabulce 3.

Tabulka 1: Vliv napéti U1 na depoziéni rychlost Vgep. Hodnoty uvedené v prvnim fadku odpovidaji nastaveni
ostatnich parametrul, které se neménily.

I=1,5A, Uext =200V, Qar = 4 sccm, p = 1,6-10° mbar

Ui [V] 200 300 400 500 600 700 800
Vdep [As™] 0,2 0,4 0,5 0,7 0,8 0,9 1,0

Tabulka 2: Vliv proudu vyboje | na depozi¢ni rychlost Vgep. Kviili hrozbé pietaveni vlakna jsem nezvySoval proud
nad hodnotu 2,5 A.

U1=600V, Uext = 200V, Qar = 4 sccm, p =1,6:10° mbar

1[A] 0,5 1,0 1,5 2,5
Vaep [As™] 0,5 0,6 0,9 1,3

Tabulka 3: Vliv pratoku argonu komorou Qar Na depoziéni rychlost Vgep. Hodnoty uvedené v prvnim fadku
odpovidaji nastaveni ostatnich parametrd, které se nemeénily.

U1=600V, Uet =200V, 1=1,5A, p=1,6-10° mbar

Qar [sccm] 2 4 6 8
Veep [As™] 0,5 0,8 0,9 1,0

4.2 Provedeni depozic

Optimalizaci naprasovani zlatych vrstev jsem provadél pro tloustky vrstev 20, 30 a 40 nm.
Zvolil jsem tii rychlostni mody depozice vrstev, pomalou odpovidajici depozi¢ni
rychlosti 0,2 A/s, sttedn& rychlou odpovidajici 1 A/s a rychly mod s depoziéni rychlosti 2 A/s.
Je dilezité poznamenat, Ze uvedené depozicni rychlosti jsou nepfesné a spiSe nez urcitou
hodnotu urcuji kvalitativné, ktera depozice je rychlejsi. Tato nepresnost je zplisobena
nepiesnostmi umisténi krystalu méticiho depozi¢ni rychlost a tloustku nadeponované vrstvy.
Déle muze métfeni ovlivnit 1 stav samotného krystalu. Pfi mych depozicich k tomu vSak
pravdépodobné nedoslo, jelikoz zbyvajici Zivotnost krystalu byla 75-80 %. Pro snazsi orientaci
budu jednotlivé mody rychlosti depozice nadéle oznaCovat dle hodnoty naméfené krystalem,
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ackoliv neodpovidaji skute¢né rychlosti depozice. Krom¢ Spatné pozice krystalu byl také
Vv prib¢hu provadéni experimentu praktické ¢asti bakalaiské prace vyménén stary zlaty terc
v komote Kaufman za ter¢ novy. Diky novému ter¢i pfedchozi podminky pro zminéné mody
vedly k mnohem vys$i depozi¢ni rychlosti nez u starého terée. Proto jsem musel pro depozici
40 nm tlustych vrstev pouzivat jiné depozi¢ni podminky a kromé toho také vynechat vrstvu
naprasovanou rychlosti 0,2 A/s, jelikoZ ji nebylo mozné dosahnout. Novy teré mi vsak také
umoznil dosdhnout vyssi depozi¢ni rychlosti, a proto jsem ke stdvajicim vrstvam pro vSechny
tloustky pridal vrstvy deponované rychlosti 3 A/s. Ve vysledku jsem tak nadeponoval 20 nm
a 30 nm vrstvy ve vSech ctyfech rychlostnich modech a vrstvy tlusté 40 nm ve tfech rychlejSich
médech (tj. rychlostmi 1, 2 a 3 A/s). Parametry pouzité pii depozici zlatych vrstev jednotlivymi
depozi¢nimi rychlostmi uvadi tabulka 4.

Tabulka 4: Depozi¢ni parametry pouzité pro napraSovani zlatych vrstev riznymi depozi¢nimi rychlostmi. Tlak
v prub&hu depozic jednotlivych vrstev se 1isil pro riizné vrstvy i rychlosti depozic, ale diky nemoznosti jej pfesné
ovlivnit neni v tabulce uveden. Obecné viak plati, Ze vrstvy byly deponovany za tlaksi v komote kolem 10-° mbar.
Elektrické napéti Uy je napéti na wolframovém draté slouzicim jako zdroj elektronti.

Vaep [As'] | Ur[V] | Uex [V] I[A] | Qarlscem]| Uss [V]
Stary 0,2 400 200 1,0 2,5 48
teré 1,0 600 200 1,5 4,0 43
2,0 800 200 2,5 8,0 48

Viep [AsY] | U1 [V] Uext [V] 1[A] Qar [scem] | Uups [V]
Novy 1 380 200 1,5 4 50
terc 2 400 200 2,5 8 50
3 560 200 2,5 8 50

Ptred samotnou depozici zlatych vrstev jsem pfipevnil jednotlivé SiNy membrany pomoci
oboustranné kaptonové pasky na kiemikovy wafer, jak je znazornéno na obrazku 6. Nechal
jsem komorou protékat argonovy plyn, abych tim napomohl odstranit rezidualni plyny jiné nez
argon a také jsem nechal zhavit wolframové vldkno, aby doslo k desorpci a od¢erpani slouc¢enin
z povrchu vlédkna. Tim jsem snizil riziko kontaminace vzorku pti depozici. Pii depozici zlaté
vrstvy dopadaly atomy zlata na substrat kolmo k povrchu. Pfi delSich depozicich jsem si v§iml,
ze depozicni rychlost roste s Casem. Vysvétlenim by mohlo byt, Ze dopadajici ionty zahtivaji
zlaty ter¢, coz vede k odpraSovani vice atomt zlata s vyssi energii, které nasledné dopadaji na
substrat, jenz je pak také mnohem teplejsi a tyto vyssi teploty substratu a terée vedou k vyssi
depozi¢ni rychlosti v souladu s poznatky uvedenymi v podkapitole 3.3. Tuto teorii potvrzuje
I to, Ze pti vytaZeni drzaku se substratem z komory byl drzak na dotyk horky. Vzrist depozi¢ni
rychlosti v ¢ase jsem korigoval snizenim urychlovaciho napéti Us.

Obrazek 6: SiNy membrana nalepena oboustrannou kaptonovou paskou na kiemikovy wafer. Na obrazku vlevo
je spravna orientace nalepené membrany. Na obrazku vpravo je membrana nalepena Spatné, protoze je upevnéna
spodni ¢asti nahoru.
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Vrstvy deponované jednotlivymi depozi¢nimi rychlostmi se navzajem liSily svym
krystalografickym slozenim. Majoritni skupinou krystalografickych rovin u vSech vrstev je
rovina (111), vsouladu s vysledky teorie [60]. Ostatni krystalografické roviny byly
rozeznatelné odlisnym zabarvenim zrn v SEM mikroskopu. Jako problematicka se jevila zrna
svétla, ktera byla velmi odolnd proti odprasovani iontovym svazkem pfi litografické casti
vyroby plazmonickych antének. Dle druhé nejvyssi Cetnosti zastoupeni téchto zrn a na zakladé
poznatkll z podkapitoly 3.3.1 usuzuji, Ze tato zrna méla krystalografickou rovinu (100).
Mnozstvi téchto zrn je vhodnym kritériem kvality vysledné vrstvy zlata, nebot” je vhodné, aby
téchto zrn bylo co nejméné. Napti¢ vSemi tloustkami vrstev plati, Ze nejméné ,,svétlych* zrn
roviny (100) bylo u vrstev deponovanych rychlosti 0,2 A/s. S rostouci rychlosti depozice se
zvysoval pocet téchto ,,svétlych® zrn, zatimco zrna samotna se zmensovala. Nejvyssi pocet
téchto zrn byl u vrstev deponovanych rychlosti 2 A/s. Zaroven viak byla svétld zrna pro tuto
depoziéni rychlost nejmensi. Pro vrstvy deponované rychlosti 3 A/s jiz podet ,,svétlych® zrn
klesal na troven podobnou, jaka byla u vrstev deponovanych rychlosti 0,2 A/s. Je lepsi mit na
vrstvé co nejméné ,,svétlych™ zrn, zatimco jejich velikost jiz tak velkou roli nehraje. Z ohledu
krystalografického slozeni proto jednozna¢né vychazi jako nejlepsi vrstvy ty, které byly
deponovany rychlostmi 0,2 A/s a 3 A/s. Naopak jako jednoznaéné nejhorsi vychazeji vrstvy
deponované rychlosti 2 A/s.  Zpohledu plazmonické odezvy antén  vyrobenych
z nadeponovanych zlatych vrstev se vSak pozdéji ukazalo, Zze nejvhodnéjsi je naopak pouzit
vrstvu deponovanou rychlosti 2 A/s. Mikrografy vrstev deponovanych riznymi rychlostmi
potizenych jsou uvedeny na obrazku 7.

- 20/nm, 0,2 A/_s S, N 20nm, 1 A&7s

-

-

..

-

Obrazek 7: Na obrazku jsou mikrografy 20 nm zlatych vrstev deponovanych pti riznych depozi¢nich rychlostech,
pofizené v transmisnim elektronovém mikroskopu v rastrovacim rezimu technikou HAADF, kde jsou
zaznamenavany elektrony rozptylené do velkych uhld. Je zjevné, Ze pro rychlost depozice 2 A/s vznika vétsi pocet
mensich ,,svétlych® zrn. Naopak pro ostatni depozi¢ni rychlosti vznikala svétla zrna s v&t§Simi rozméry, ale mensi
kvantitou.
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Skutecna tloustka deponovanych vrstev byla ur¢ena pomoci STEM-EELS. Pfi pfedpokladu
homogenni SiNy membrany Ize tloustku vzorku dskut urcit jako piirozeny logaritmus podilu
intenzity vSech elektronti dopadajicich na vzorek a intenzity neelasticky nerozptylenych
elektront nasobeny neelastickou stiedni volnou drahou elektronti Aivep [5], [53], ktera je pro
elektrony urychlené napétim 120 kV dopadajici na zlatou vrstvu zhruba 84 nm [61], [62]. Takto
uréené skute¢né tloustky nadeponovanych vrstev jsou uvedeny v tabulce 5. I pfesto, ze byly
uréeny skute¢né tloustky nadeponovanych vrstev, budu vrstvy nadale oznacovat dle jejich
nominalnich tlousték d ur¢enych pomoci piezokrystalu v priabéhu depozice.

Tabulka 5: Srovnani tlousték vrstev d deponovanych rychlosti Ve, méfenych pomoci $patné umisténého
piezokrystalu a jejich skuteéné tloustky dsu uréené z méfeni ztratovych energiovych spekter elektront
V rastrovacim prozafovacim mikroskopu. Pro 40 nm tlustou vrstvu deponovanou rychlosti 1 A/s nebyla skute¢na
tloustka urcena, protoze kvili extrémné velkym rezidudlnim zrnim nemélo smysl provadét méfeni na ni
vytvotenych struktur, a tedy nedoslo k méfeni ztratovych spekter elektrond na dané membrane.

d [nm] Vdep [Asil] dskut [nm]
0,2 (27 £ 5)
1,0 (28 £5)
20 nm
2,0 (39 £ 5)
3,0 (26 £ 4)
0,2 (35+6)
1,0 (33+5)
30 nm
2,0 (43 £5)
3,0 (32+5)
1,0
40 nm 2,0 (43 £ 6)
3,0 (44 £ 6)

Drsnost vrstev deponovanych riznymi rychlostmi byla zméfena na mikroskopu AFM
LiteScope od firmy Nenovision. Méfeni byla provedena pro vSechny 30 nm tlusté vrstvy,
pokazdé na plose zhruba 2,4 um?. Reliéf povrchu zlaté vrstvy deponované rychlosti 2 A/s je
uveden na obrazku 8. Primérna aritmeticka odchylka profilu drsnosti Ra rostla s depozi¢ni
rychlosti a nejvétsi byla pro vrstvu deponovanou rychlosti 2 A/s. Pro vy$§i depoziéni rychlost
uz pak opét klesala. Namétené drsnosti jednotlivych vrstev jsou uvedeny v tabulce 6. Vyssi
drsnost vrstvy je obvykle spojena s vétsimi zrny. Proto je ziejmé, ze vétsi velikost zrn vznika
pro vétsi depoziéni rychlosti a kulminuje pro rychlost 2 A/s a poté se zrna opé&t zmensuji. Vrstva
s vétSimi zrny ma méné hranic jednotlivych zrn, coZ zptsobuje, Ze dochazi k menSim ztratam
energie plazmont, a plazmonové rezonance jsou tak méné tlumeny. Z vyse uvedenych
experimentalnich poznatkd tedy vyplyva, ze pro vyrobu zlatych plazmonickych antének je
nejlepsi deponovat zlatou vrstvu rychlosti 2 A/s dle parametri uvedenych v tabulce 4. Pii
depozici vrstev touto rychlosti za pouZiti starého a nového terce je odlisné pouze napéti Us.
Vrstva vytvarena po instalaci nového terce a s urychlovacim napétim Ui = 400 V ma4 jiz od
pohledu mnohem vétSi zrna, neZz vrstva tvofend pied instalaci nového terce s napétim
U =800 V. Odlisna tloustka vrstev na tento tkaz vliv nejspise nema, protoze ackoliv dle
poznatka v podkapitole 3.3.3 se u tlustsich zlatych vrstev pro stejnou depozicni rychlost tvori
vetsi zrna [49], v mém experimentu neni zadny rozdil mezi vrstvou tlustou 20 nm a vrstvou
tlustou 30 nm, obéma deponovanymi za identickych parametri. Naopak vrstva tlusta 40 nm,
deponovana stejné az na parametr Uy, je zcela odlisna, jak je zobrazeno na obrazku 9. Proto je
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zjevné, ze nizsi urychlovaci napéti Uz (a tedy 1 nizsi energie ionttt) vede ke vzniku vétSich zrn,
v souladu se zavéry resersni podkapitoly 3.3.2.

0.0 pm 0.5 1.0 1.5 20 25

Obrazek 8: Reliéf povrchu 30 nm tlusté zlaté vrstvy deponované rychlosti 2 A/s potizeny mikroskopem AFM
LiteScope. Méfeni jsem provadél pod vedenim mého kolegy Marka Patocky.

Tabulka 6: Primérna aritmeticka odchylka profilu drsnosti Ra naméfena pro 30 nm zlaté vrstvy deponované
riznymi depozi¢nimi rychlosti. Méfeni probéhlo pod vedenim mého kolegy Marka Patocky.

Veep [As™] | Ra [nm]
0,1 (0,6 £ 0,2)
1,0 (0,7 £0,1)
2,0 (0,8 +0,1)
3,0 (0,7+0,2)

20 nm, U, = 800 V, stary terd

s L]

' 40 nm; U= 400 V}' nbvy tgrc': 30,nm, U, = 800 V, siar\’/_ter(':
- : a . o N . A v

100 ‘nm'*

Obrazek 9: Mikrografy vrstev deponovanych rychlosti 2 A/s pied a po nainstalovani nového zlatého terce,
pofizené v transmisnim elektronovém mikroskopu v rastrovacim rezimu technikou HAADF. Depozi¢ni parametry
u vSech tii vrstev byly identické, az na nastaveni napéti Uy, které bylo u 40 nm vrstvy nizsi. Je zjevné, ze v piipadé
40 nm vrstvy jsou zrna jiz od pohledu mnohem vétsi nez v pripadé vrstev deponovanych pomoci vyssiho
urychlovaciho napéti. Vliv tloustky deponované vrstvy na velikost zrn je zde vyvracen, nebot’ velikost i slozeni
20 nm a 30 nm vrstvy je téméf identické. Autorem mikrografii je pan Ing. Michal Horak, Ph.D.
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5 Tontova litografie zlaté vrstvy

Iontova litografie pracuje na principu odprasovani materidlu z povrchu za pomoci dopadajicich

iont. Obvykle se pro iontovou litografii pouzivaji jednomocné ionty galia pro jejich hmotnost
a pro vlastnosti galia usnadiujici jejich emisi uvnitf iontového zdroje. Emitované ionty
dopadajici na povrch vzorku vSak maji negativni vliv na vrstvu zbylého zlata a mohou
zpusobovat zmény ve struktufe. Tyto negativni vlivy na vrstvu a samotné antény z ni vyrobené
zaviseji na parametrech iontového svazku. Jako primarni parametry mizeme povazovat proud
iontl na povrch, urychlovaci napéti a celkovou davku iontt, které byla zlatd vrstva vystavena.
Jako sekundarni parametry muZzeme oznacit uhel, pod kterym ionty dopadaji na vzorek, vliv
typu iontd, piekryti stopy svazku (overlap), dobu mleti jednoho bodu (dwell time) a také trasu
iontového svazku pii litografii.

5.1 Zmény v morfologii vrstvy

Dle [55] dopady iontii na vzorek mohou ve zbytkovém substratu zptisobovat vady krystalické
miizky typu vakance ¢i intersticialni vady. V kovech, kde je obvykle vyssi mobilita vad, tak
muze dochazet ke kumulovani téchto vad a mohou tak vznikat dislokani smycky. Snizit
mobilitu defektl v zlaté vrstvé 1ze zmenSenim zlatych zrn, protoZe hranice zrn omezuji Sifeni
defekti miizky. Pokud vSak dojde na urcitém misté k dosazeni kritického mnozstvi vad
vV mfizce, krystalova miizka se zhrouti a vznikne amorfni povrchova vrstva [56]. Tyto amorfni
povrchové vrstvy na zbytkovém substrat¢ vznikaji predevsim u polykrystalickych materialti.
U monokrystalickych materidlii je tento ukaz mén¢ Casty. Je tomu tak nejspiSe diky tomu, Ze
absence hranic zrn umoznuje §ifeni vad mfizky po celé plose a neumoznuje tak kumulaci vad
vedouci k amorfizaci povrchu. Amorfizace materialu jsou velmi ¢asté u kiemiku [55], avSak
byly pozorovany i u médénych [57] a zlatych [59] vrstev. K amorfizaci dochazi i pfi litografii
GaAs a InP wvrstev [55]. Amorfizované vrstvy jsou také znamy vyS$S§im obsahem
implantovanych necistot z iontového svazku [57]. K implantaci iontd dochazi pti iontové
litografii vzdy. lonty po interakci s povrchovymi atomy zlata mohou pokracovat déale hloubé;ji
do kovové vrstvy i substratu. Srazkami s atomy miizky téchto materiali jsou ionty postupné
zbrzdény a uvéznény ve struktufe. Tyto ionty mohou nasledné interagovat s materidlem
a vytvaret intermetalické faze, a tim narusovat homogenitu materialu. Hloubka, ve které jsou
jesté ptitomny implantované ionty urychlené napétim 30 kV, je v fadu desitek nanometri [55],
[57]. Obecné je mnozstvi implantovanych iontii nejnizsi v objemu vzorku. Kromé toho je
mnozstvi implantovanych iontl vyssi u polykrystalickych vrstev neZ u monokrystalickych, ale
u monokrystalickych vrstev jsou implantované ionty hloub&ji pod povrchem nez
u polykrystalické vrstvy [57]. Je tomu tak proto, Ze zrna omezuji tepelny pohyb téchto iontl
napii¢ vzorkem. Napiiklad dle [55] byly po litografii kiemikové desticky galiovymi ionty
o energii 30 keV implantované ionty nejméné obsazeny v objemu kiemiku (kolem 1 %),
v amorfizovanych vrstvach byl jiz obsah iontl vyssi (kolem 3 %). AvSak nejvétsi obsah
implantovanych galiovych ionti byl v redeponované vrstvé na povrchu (kolem 7 %).
Redeponovana vrstva je vrstva odprasenych atomt materialu smisenych s rezidualnimi ionty
svazku, které dopadly zpét na vzorek a vytvofily tak novou vrstvu, kterd je vSak obvykle zcela
odli$na od ptivodni naprasené vrstvy jak slozenim, tak i svymi vlastnostmi [55]. Redepozice
ma negativni vliv na ostrost tvarli vyslednych antén, avSak také miZe ptsobit regeneracné, kdy
napiiklad zaceli trhliny v anténce ¢i ¢aste¢né vyrovna nerovnosti povrchu anténky. Kromé toho
redepozice zplsobuje pomalejsi vyrobu plazmonickych antén a diky nutnosti odpréSeni
redeponovan¢ho materialu mize také zplsobovat odchylky od planované hloubky
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odstranéného materidlu. Obecné jsou kredepozici nachylnéj$i chemicky heterogenni
materialy [55].

Vlivem dopadt ionth v8ak muze dochazet také k opétné krystalizaci amorfni vrstvy anebo
rekrystalizaci zrn zbytkové vrstvy do novych krystalografickych rovin [60].

Vyse uvedené zmény povrchové kovové vrstvy i substratu pod ni 1ze ovliviiovat mnoha faktory
a kromé ziskani dobré geometrie antén je na$im cilem také limitovat vznik vad zpisobenych
dopadajicimi ionty. Ovliviiovat vyslednou kvalitu antén i materidlu lze predevsim pouzitym
urychlovacim napétim, proudem dopadajicich iontt a celkovou davkou iontt.

5.2 Vliv urychlovaciho napéti a proudu ionti

Urychlovaci napéti ionti ovliviiuje Sitku stopy iontového svazku. Vyssi urychlovaci napéti
zpusobuje Iépe fokusovany svazek, a tim i ostfejsi hrany vyslednych antén. Soucasn€ umoziuje
vytvareni mens$ich antén s vétsimi detaily [57]. Kromé toho zptisobuje mén¢ fokusovany svazek
vznik intersticialnich vad a vakanci i mimo stopu iontového svazku, coZz podporuje vznik
nehomogenit ¢i amorfizaci povrchu i jinde, nez kde je odstranovan material [57]. Samotna
tloustka amorfni vrstvy i hloubka implantovanych iontl je také ovlivnéna urychlovacim
napétim. Dle [55] sniZeni napéti urychlujiciho galiové ionty z 30 kV na jednotky kV vedlo
k snizeni hloubek implantovanych iontii i amorfizované vrstvy na polovinu. Niz§i urychlovaci
napéti vsak také zplisobuje diky nizsi energii iontli pomalejsi odprasovani materialu. I presto je
vSak vyhodné pouzivat spiSe vySsi napéti, jelikoz tim zlepSend geometrie a moznost tvorby
detailnéjSich a mensich antének spolecné¢ s vysSsi rychlosti jejich vyroby pievazuje nad
negativnimi vlivy. Urychlovaci napéti vSak nema smysl zvySovat do nekonecna. U vlivu napéti
na rychlost mleti je totiz urcitd mezni hodnota, od které jiz rychlost odprasovani neroste, ale
naopak zase zac¢ina klesat (pro litografii kiemiku galiovymi ionty je mezni napéti 30 kV) [56].

Proud iontl na vzorek je modulovdn pomoci sady apertur svazku. Tyto apertury jsou vSak
dopadajicimi ionty postupné poskozovany, jak je odprasovan material z aperturni clonky. To
vede K rastu proudu iontd s ¢asem. Idealni je pouzivat malé proudy, protoze maly proud iontd
zajisti, ze svazek ma $itku stopy mensi, coz vede k lepSimu rozliSeni svazku a umoziuje tak
vyrobu mensich antének [55]. Napiiklad dle [56] méla stopa svazku galiovych iontl
urychlenych napétim 30 kV primér 3 nm. Zaroven vSak vede k pomalejSimu odstranovani
materialu, nebot’ za jednotku ¢asu dopadne na vzorek méné iontd [56]. Kromé toho zptsobuje
vys$i proud také vétsi drsnost svislych stén litograficky vytvorenych dér a jejich vétsi thel
sklonu [63]. To zpisobuje, ze plazmonické anténky vytvofené svazkem o vySSich proudech
maji drsnéjsi a zkosenéjsi hrany nez ty vytvorené za pouziti niz§ich proudu. Napiiklad dle [63]
byla svislost stén mikrometrovych dér v kiemikovém substratu zajisténa jiz pti pouziti proudu
svazku 283 pA. Proud svazku vsak ovlivituje drsnost pouze svislych stén, nebot’ bylo zjisténo,
Ze drsnost vodorovnych ploch litograficky vytvofenych dér nezavisela na zvoleném proudu
svazku [56].

5.3 Vliv celkové davky iontii

Celkova davka iontl, které byla vrstva vystavena, ma vliv jak na mnoZstvi implantovanych
iontl ve vzorku, tak i na amorfizaci povrchu zbytkové zlaté vrstvy. Dle [57] vyssi davka ionth
vedla k vyssimu mnozstvi implantovanych iontd uvniti vzorku. Autofi vSak uvadéji, ze po
dosaZeni urc¢ité kritické hodnoty iontové davky jiz mnozstvi implantovanych ionti nerostlo. Pro
médénou monokrystalickou vrstvu se mnozstvi implantovanych galiovych iontl ustalilo
na 12 % obsahu vzorku, zatimco pro polykrystalickou vrstvu byl podil az 20 % [57]. Pro zlatou
polykrystalickou vrstvu byl podil implantovanych galiovych iontd mnohem niz$i, a to
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kolem 3 % objemu [59]. Zajimavé je, ze dle [56] pii iontové litografii galiovymi ionty na
kiemikovém substratu vedla vyssi iontova davka k omezeni amorfizace povrchu rezidualni
vrstvy. Autofi uvadéji, ze pti davce 10%° iontl na pm? byl povrch kiemiku pokryt n&kolik
nanometrl tlustou amorfni vrstvou, zatimco pro davku 10 jonti na um? vysledny povrch
ktemiku po litografii amorfizovany nebyl [56]. Dle [55] k tomuto tkazu dochazi diky tomu, ze
vyssi davka iontli zplsobi vétsi mnozstvi redeponovaného materialu, ktery po usazeni na
povrchu vzorku zpGsobil rekrystalizaci amorfni vrstvy. Kromé toho dopad ionti na povrch
zpusobuje rekrystalizaci zrn kovové vrstvy a diky zahfivani této vrstvy mize dochazet
k zvétSovani zrn podobné jako pti zihani vzorku [60], [64]. V praci [60] byl studovan vliv
iontové davky na krystalografické slozeni a velikost zrn vrstev médi, zlata a wolframu. Pti
litografii galiovym iontovym svazkem o energii 30 keV a proudu 30 pA bylo potvrzeno, ze
dopadajici ionty zptsobuji zasadni zmény v krystalografickych rovinach zrn. Pro médénou
polykrystalickou vrstvu dochdzelo s rostouci davkou ke zméné na pocatku dominantni
krystalografické roviny (111) na rovinu (101). S vyssi davkou se zacala v objemu vzorku
objevovat zrna intermetalické faze CuzGa vznikla chemickou reakci vrstvy s implantovanymi
ionty. Kromé toho s vyssi davkou iontii rostla primérmna velikost zrn. P¥i davce 4,2-107 iontt
na um? byl jiz povrch ptivodné médéné vrstvy tvofen vyhradné zrny CusGa s krystalografickou
rovinou (101). Pro zlatou vrstvu s rostouci iontovou davkou dochazelo k rekrystalizaci zrn
Z dominantni roviny (111) na krystalografickou rovinu (110). Rovina (110) vSak ma mnohem
mensi pocet odprasenych iontil na jeden dopadajici iont, coz zpusobilo pomalejsi odpraSovani
téchto zrn. Rozdily v rychlosti odprasovani tak vedly k nerovnomérnému odstranovani
materialu. Opét s rostouci davkou rostla velikost zrn z ptivodniho priméru 0,12 um na hodnoty
kolem 0,15 pum. K rekrystalizaci v§ak dochazelo mnohem pomaleji nez u médéné vrstvy,
a navic nedochézelo ke vzniku intermetalickych fazi zlata a galia. Autofi uvadéji, ze 1 pii
dvojnéasobné davce nez byla celkova davka pouzitd u médi, stale pifevazovala zrna s rovinou
(111). Wolframova vrstva méla podobné vysledky jako vrstva zlata. Kromé toho bylo zjisténo,
Ze obecné vrstvy s veétSimi zrny jsou méné nachylné na rekrystalizaci. Podrobnéji je experiment
popsan v [60].

5.4 VIiv sekundarnich parametra iontové litografie

Mezi sekundarni parametry iontového svazku a metodiky tvorby antén patii parametry jako typ
pouzitych iontl svazku, dale tzv. dwell time neboli doba, kterou setrvad iontovy svazek na
daném misté, piekryti stopy svazku na jednotlivych bodech (overlap), uhel, pod kterym se
odprasoval materiél, ddle mod chodu svazku po povrchu odprasované vrstvy a také odprasovaci
vytéZnost materidlu vyjadiujici pocet odprasenych atomu vrstvy na jeden dopadajici atom (téZ
nazyvan sputter yield).

Vytéznost odpraSovani (sputter yield) je charakteristika nejen typu materialu vrstvy, ale také
pouzitych iontt, urychlovaciho napéti, uhlu dopadu iontti a dal§ich parametrd [56], [60], [65].
Obecné vsak plati, ze vyssi energie dopadajicich iontil zajiStuje vyssi vytéZnost odpraSovani,
ktera zpusobuje rychlej$i odstranovani materidlu, a s tim také limituje mnozstvi
redeponovanych atomu [56]. Energie iontl v§ak ma kritickou mez, od které zacina vytéznost
odpraSovani zase klesat. Dle [56] je tato mezni energie pro kolmé dopady galiovych ionti na
kiemikovy substrat kolem 30 keV. Zaroven jsou v praci uvedeny odprasovaci vytéznosti
nekterych kovil pro jiz zminéné nastaveni svazku, kde kiemik ma vytéznost 2,6 a méd’ zase 11.
Hlinik mé vytéZnost 4,4 atomu na iont svazku a stfibro pfi kazdém dopadu iontu ztraci
prumérné 14 atoma [56].

Mod odprasovani neboli postup odprasovani jednotlivych ¢asti zadané¢ho obrazce diry mé velky
vliv na mnozstvi redeponovaného materialu a tim i na vyslednou hladkost a ostrost hran zbylych
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po litografii [56]. Jsou dva zakladni mody, a to serpentinovity mod a rastrovaci mod. Pii
rastrovacim modu odprasSuje iontovy svazek po fadcich, kdy jde zleva doprava, dokon¢i fadek,
posune se na nizsi fadek k levému kraji a opét jde zleva doprava. Rastrovaci méd umoziuje po
dokonceni jednoho fadku obrazce dostatek ¢asu na redepozici jiz odstranénych atomti. To vede
k rozdilné hloubce vytvofeného obrazce v riznych mistech a obecné vznika seSikmeny povrch
dna obrazce. Lze jej vSak vyuzit, pokud zamySlime vytvaiet Gtvary se Sikmymi st€énami nebo
V- Oprofily. Oproti tomu serpentinovy mod vede trasu svazku zleva doprava po fadku, poté se
posune na nizsi fadek a jde opaénym smérem. To vede k tomu, Ze mezi vytvaienim dvou fadki
neni témét Zadna casova mezera umoziujici vétsi redepozici materidlu a navic svym piekrytim
stop pii litografii obou fadkt zahlazuje nerovnosti dna vykopaného tutvaru. Proto je
serpentinovy madd idedlni volbou pro tvorbu utvarti s kolmymi sténami a zajiStuje pomérné
rovné dno vykopané oblasti. Vhodny postup tedy je pouzit vicero prechodti svazku pies oblast
(vicefazové vykopavani) a zacit nékterym z uvedenych modu a poslednich par piechodti udélat
serpentinovym typem chodu svazku pro zahlazeni nerovnosti a vyhlazeni stén vykopavaného
utvaru. Vice informaci naleznete v [56], ze kterého jsem Cerpal vySe uvedené informace.

Tak jako pii naprasovani deponované vrstvy, i pii iontové litografii, kdy jsou atomy vrstvy zase
odprasovany, hraje velkou roli uhel, pod kterym ionty dopadaji na povrch vrstvy. Dle [57] Ize
odprasovanim pod tthlem niz8§im nez 90° omezit vznik defektl miizky (a tim i vznik amorfizace
povrchu vrstvy) a mnozstvi implantovanych iontii a také hloubku, ve které se implantované
ionty vyskytuji. Pfi litografii galiovymi ionty o energii 30 keV na médéném subtratu byla
hloubka implantovanych ionti pro kolmy dopad kolem 25 nm, zatimco pro thel 89,9° byla tato
hloubka jiz jen 15 nm [57]. BohuZzel v8ak ostiejsi tthly dopadu iontd mohou zpisobit zdrsnéni
a zvrasnéni povrchu podobné jako pfi naprasovani deponované vrstvy.

Prekryti stop svazku pii odprasovani jednotlivych bodl by mélo dle teorie byt co nejmensi, aby
dochazelo k rovnomérnému odstranéni materidlu, ale také nesmi ziistat mezi stopami svazku
Vv jednotlivych bodech mista, kterd nejsou piekryta stopou svazku [56]. Jelikoz vSak vliv
ptekryti stop svazku zédvisi i na proudu iontl a velikosti odpraSovanych utvarii, nelze nalézt
ptesné univerzalni optimum [63]. Pokud je vSak nalezeno optimalni nastaveni piekryti stopy
pro dany tvar antének, jejich material a parametry svazku, pak dochazi k vytvateni hladsiho
povrchu dna vykopaného utvaru a ostfej§im hranam tutvart [56]. Naptiklad pro tvorbu
¢tvercovych jam v kiemikovém substratu galiovymi ionty o energii 30 keV se jako nejlepsi
projevovalo piekryti stopy (overlap) vétsi nez 50 % [63]. S pomoci nulového piekryti 1ze také
vytvaret rychle velka pole pravidelnych seskupeni dér v kovové vrstv€, coz miZze byt vyuzito
v plazmonice [56].

Doba prodlevy svazku na jednom bod¢ v prubéhu odpraSovani (nazyvana dwell time) je
provazana s proudem iontl a nastavenou hloubkou odprasovaného utvaru [56]. Niz§i proud
znamena, Ze pro stejnou hloubku Gtvaru musime pouzit delsi dobu prodlevy. Piipadné miizeme
pro niz$i proud pouzit krat$i dobu prodlevy, ale vétsi pocet prechodl svazku (passes) pies
vytvafeny utvar. Vice prechodd svazku pies vzorek zplisobuje redepozici materialu, zaoblené
hrany vyhloubenych utvarti, ale také urcitou regeneraci povrchu vrstvy ¢i defekth
V plazmonickych anténkach. Doba prodlevy nema vliv na drsnost dna vyhloubeného
utvaru [57], ale vyssi doba prodlevy vede k vétsi redepozici materialu a K vétsimu poskozeni
stén, kdy zpusobuje zeSikmeni ¢i zaobleni jinak ostrych hran [56], [63]. Idealnim nastavenim
pro dosazeni co nejostiejsich hran spolu s co nejtenci redeponovanou vrstvou tedy je pouziti co
nejniz§iho proudu (pro lepsi rozliSeni svazku), kratSich dob prodleni a vice nez jednoho
prechodu svazku pies vytvareny ttvar [56]. Zaroven by vSak pocet prechodu pies vzorek nemél
byt moc velky, aby nedoslo k zaoblovani stén a zhorSovani geometrie antének.
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Pomoci druhu iontl pouZzitych v iontové litografii lze ovliviiovat nejen geometrii utvard, ale
také vady spojené s implantaci iontt, amorfizaci povrchu a lze také ovliviiovat rychlost
odprasovani pomoci odprasovaci vytéznosti. Implantované galiové ionty ve zlatych vrstvach
mohou zpusobovat vznik AuGa faze, ktera zptisobuje tlumeni lokalizovanych plazmont [59].
Diky tomu, ze maji galiové ionty malou rozpustnost ve zlaté, vétSinou ke vzniku této faze
nedochazi. Avsak naptiklad pfi litografii hlinikovych vrstev dochazi k vzniku GaAl faze, ktera
se dokonce Casto stdvd dominantni slozkou vrstvy, a tim negativné ovliviluje plazmonické
vlastnosti [59]. Pro omezeni implantace a vzniku kovovych fazi bylo testovano pouZiti iontl
inertnich plynt jako je xenon, neon [59], helium [64], [66] a také ionty kiemiku a zlata [65].
Posledni dva druhy iontti byly zvoleny, jelikoz je v plazmonice Casto pouzivan kiemikovy
substrat spolu se zlatymi vrstvami, a tedy by diky nesmacivosti kiemiku a zlata z nich nemusely
vznikat odvozené faze. VSechny vyse uvedené ionty byly srovnavany s galiovymi ionty. Zlaté
dvoumocné ionty mély diky vétSimu naboji a hmotnosti pro stejné urychlovaci napéti vetsi
energii, coZ znamena, ze vytéznost odpraSovani byla tfikrat vyssi nez u galiovych iontd. To
mélo za nasledek jemnéjs$i detaily vyslednych zlatych antének spoleéné s ostiejSimi
hranami [65]. Ackoliv mély jednomocné kiemikové ionty stejny naboj jako ionty galia, nizsi
hmotnost zpuisobila, Ze vytéznost odprasovani zlata byla tiikrat niz$i nez u iontd galiovych [65].
Z toho plyne, Ze na vytéznost odprasovani, a tedy i na rychlost litografie plazmonickych antén,
ma vEtsi vliv hmotnost iontl neZ jejich naboj. V praci [59] byly testovany ionty xenonu a neonu
V porovnani s galiovymi ionty pii litografii na zlatych vrstvach. Pro stejné nastaveni svazki
a stejnou prednastavenou tloustku vytvareného carovitého piikopu byl piikop vytvafeny
xenonovymi ionty nejtlustsi a diky velké vaze xenonovych iontl dochéazelo k vzniku tlusté
amorfni vrstvy na povrchu. Nejten¢i ¢aru vytvotil neonovy svazek. Diky inertnosti xenonu
a neonu nedochazelo k vzniku kovovych fazi. Naopak vSak dochéazelo ke shlukovani ionti
a vzniku plynovych kapes, které na povrchu vytvarely velké puchyfe diky vysokému tlaku
uvniti téchto kapes [59]. Ten samy ukaz byl prokazan i v piipadé pouziti heliovych ionti [64],
[66]. Pii pokracovani odpraSovani materialu i po vzniku téchto puchyiti dochazelo
Kk prodéravéni téchto plynovych kapes, avSak puchyfte sviij tvar ani rozméry nezménily [64]. Je
vSak zajimavé, Ze dle autord po odstati vzorku po dobu ¢tyt mésict se diry zacelily a ubylo
defektli povrchu oproti stavu po litografii. Autofi uvadéji, Ze za timto ukazem ziejmé stoji vyssi
teplota vrstvy po litografii vedouci k regeneraci a rekrystalizaci povrchu, podobné jako se tomu
d&je pii zihani vzorku [64]. Mala hmotnost heliovych ¢i neonovych iont vSak kromé& vzniku
puchyit zplisobuje 1 mensi vytéznost odprasovani, a tim 1 pomalej$i odstraniovani materialu
vedouci k vétsi redepozici a zaoblenym hranam antének [66]. Autofi tak doporucuji
dvoufazovy postup vyroby, kdy je vhodné odstraiiovat material galiovymi ionty a findlni Gipravy
tvaru a detaily anténky dokoncit heliovym svazkem. Podrobné;si informace naleznete naptiklad
v [59], [66].

5.5 Optimalni nastaveni iontového svazku

Na zaklad¢ informaci z predchozich kapitol vychdzi pro vyrobu zlatych plazmonickych antén
jako idedlni fokusovany svazek zlatych iontd, které odprasi na dopad jednoho iontu vice atomil
zlaté vrstvy. Urychlovaci napéti je lep$i pouzit ve vySsich fadech desitek kV pro lepsi rozliSeni
a vyssi rychlost odpraSovani. Proud iontového svazku by mél byt co nejnizsi, aby stopa svazku
byla co nejmensi a umoznovala lepsi rozliSeni. Je vhodné snizit dobu prodleni svazku na
jednom bod€ zvySenim poctu piechodl pies odpraSovany utvar, a tim umoznit regeneraci
defektl vrstvy pomoci redepozice, avSak také omezit vznik neostrych hran antének a zaobleni
okrajii vlivem velkého poétu piechodi svazku pies vzorek. OdpraSovani je vhodné provadét
pod uhlem jen o mélo niz§im nez 90°, aby bylo omezena amorfizace povrchu rezidudlni vrstvy
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a snizen pocet vakanci a intersticidlnich poruch mfizky. Chod svazku by mél byt serpentinovity
pro mensi drsnost vysledného povrchu a pro eliminaci nadmérné redepozice. Davka iontl by
meéla byt spiSe niz$i, aby nedochazelo k rekrystalizaci a ke zménam v zastoupeni
krystalografickych rovin v zrnech.
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6 Optimalizace vyroby plazmonickych antén

Mym ukolem tedy je optimalizovat vyrobu plazmonickych antén iontovou litografii ze zlaté
vrstvy. Proces iontové litografie ma pii vyrobé plazmonickych antén velky vliv na kvalitu
vyslednych plazmonickych struktur, a proto je dilezit¢ urcit optimalni nastaveni nejen
iontového svazku, ale i ostatnich parametrii samotného odpraSovaciho procesu. K dosazeni
optimalniho nastaveni svazku je také potiebné zvolit vhodnou metodiku setizeni svazku, jak je
to v této kapitole popsano.

6.1 Postup pii optimalizaci iontové litografie

Proces optimalizace iontové litografie jsem provadél na FIB/SEM mikroskopu FEI Helios
NanoLab 660, ktery disponuje zdrojem galiovych iontd [67]. Tyto ionty kromé samotného
odpraseni maji i vedlejsi nechténé efekty, jak je zobrazeno na obrazku 10. Mnohé ze zminénych
vad vsak l1ze omezit pouzitim vhodnych nastaveni ovladacich parametri iontového svazku.

Pro dosazeni co nejdetailnéjSich plazmonickych antének je vhodné pouzit co nejvyssi
vysoce fokusovany svazek s nejmensi moznou stopou. Proto jsem svazek urychloval napétim
30 kV aproud iontl jsem nastavil na 2 pA, ackoliv skute¢na hodnota proudu iontt byla obvykle
kolem 1,7 pA. Dale je nutné mit svazek dobie zaostfen a zajistit, aby byl co nejvice
astigmaticky. K tomuto zaostfeni a nastaveni iontového svazku je idedlni vybrat misto, jehoz
destrukce vlivem iontli nam nebude vadit a na ném zaostfit a upravit stigmatizaci podobné jako
u elektronového svazku v SEM mikroskopech. Nasledné je vhodné dolad’ovat toto nastaveni
na vyrobé¢ testovacich struktur. Nejlepsi je vytvaret ve vrstvé kruhové diry urcitého, predem
daného rozméru. Po vyhloubeni diry jsem zméfil jeji rozméry. Pokud byla dira elipsovita,
upravil jsem stigmatizaci v jedné ¢i druhé ose a zkusil vyhloubit novou kontrolni diru. Pokud
dira byla kruhovita, ale méla odli$ny prumér, upravil jsem zaostieni svazku. V piipad¢ tloustek
vrstev v ramci desitek nanometrti se mi osvédcilo vytvaret diry o praméru 500 nm a hloubce
20 nm, protoZe doba hloubeni takové diry je pomérné kratka a pfitom je dira dostate¢né velka,
aby §lo snadno urcit jeji rozméry. Timto postupnym jemnym dolad’ovanim svazku jsem nastavil
svazek tak, aby se rozméry testovaci diry od zamysleného priméru neodchylovaly o vice nez
40 nm.
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Obrazek 10: Schéma procesu odprasovani zlatych atomii z povrchu vzorku. Po dopadu ionttl jsou odprasovany
zlaté atomy. Krome¢ toho se mezi takto odprasené zlaté atomy vmisi odrazené galiové atomy, které se po dopadu
na vzorek neutralizovaly. Smés téchto atomu je na obrazku oznacena jako a). Takto odprasené a odrazené atomy
vSak mohou dopadnout zpét na vzorek a vytvorit na ném mista s redeponovanym materialem bohatym na necistoty
ve form¢ galiovych iontll a atomii. Na obrazku je takovy redepozit oznacen jako b). Na odprasovaném misté
mohou ziistat rezidualni zrna a atomy jako napiiklad v misté oznaceném jako c). To je mimo jiné zpisobeno
napiiklad nehomogenni odprasovaci rychlosti riznych krystalografickych rovin zrn zlaté vrstvy. Schéma také
ukazuje implantovany galiovy atom Vv misté¢ oznaceném d). Takto implantované atomy z iontového svazku jsou
Castym poztstatkem odprasovani. U nékterych iontovych svazkil je mozné se zbavit takovych necistot piezihanim
vzorku. V ptipadé galiovych iontll a atomi to vSak mozné neni.

Po nastaveni svazku je nutné nalézt ideélni nastaveni samotného odstraniovani materidlu, které
je vhodné provadét jiz uprostfed membrany, a nikoliv na jejim okolnim ramécku. Toto
optiméalni nastaveni obvykle zavisi na tloustce nadeponované vrstvy, jeji morfologii
a vlastnostech, coz znamena, ze je pro ruzné vrstvy jiné a je potifeba toto nastaveni otestovat
pokazdé znovu. JelikoZ je toto testovani ¢asové naro¢né, bylo mou snahou ziskat optimalni
nastaveni pro §iroké spektrum vrstev rtiznych tlousték deponovanych riznymi rychlostmi, a tak
uSetfit ¢as pii budoucich vyrobach plazmonickych antén. V ptipadé¢ mikroskopu Helios jsem
nastavoval hloubku odprasovaného utvaru, dobu, po kterou svazek setrvd na jednom bodé
(dwell time), pocet ptechodl svazku pies povrch Gtvaru a mod chodu svazku ptes vzorek. Tyto
parametry jsem testoval na polich ¢tvercovych dér o strané 1 um. Nejprve jsem urcoval
optimalni hloubku dér tak, Zze kazda dira ze zminéného pole méla jinou hloubku. Optimalni
hloubka pro danou vrstvu je takova, aby byla dokonale odstranéna zlata vrstva a aby na
odkrytém substratu nezlstala rezidudlni zrna, ale také aby nedoslo k poruseni membrany, tedy
aby v substratu nebyly diry skrz. Hloubka, kterou jsem zadaval, byla v nm odpraseného ¢istého
kfemiku, jelikoz FIB/SEM mikroskop Helios neumoziiuje vypoclty statistik a ostatnich
parametrl pro jiné materialy. Orientacné vSak plati, Ze hodnota 6 nm Si odpovida odstranéni
zhruba 30 nm zlata. Pole dér vyrobenych pro testovani optimalni hloubky je uvedeno na
obrazku 11.
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Obrazek 11: Mikrograf pole testovacich ctvercovych dér o stran¢ 1 pm vyhloubenych na 15 nm tlusté zlaté vrstve.
Obrazek byl pofizen na SEM mikroskopu. Snahou je, aby v poli zlstavalo co nejméné rezidualnich zrn, ale aby
zaroven nedoslo k protrzeni SiNy membrany slouzici jako substrat. V tomto ptipad€ je napiiklad nejvhodnéjsi
horni druhé pole zleva, protoZze membrana nemd mista S viditelnym poskozenim membrany jako nasledujici pole.
Rezidudlni zrna pak lze eliminovat vhodnym nastavenim ostatnich parametrti.

Po urceni optimalni hloubky odprasovani jsem hledal optimalni dobu, po kterou svazek setrva
na jednom misté (dwell time) a pocet prechodl svazku pies vzorek. Tyto dva parametry jsou
do urcité miry propojeny. Pro danou hloubku odprasovani a plochu utvaru je mikroskopem
vypocten Cas, po ktery svazek zlistane na jednom bod¢, pokud by mél byt pocet prechodt roven
jedné. Nasledné Ize ménit dwell time i pocet prechodii. Naptiklad pokud doba odpréaseni zlata
z jednoho bodu pii jednom ptechodu ptes vzorek je 30 ps, pak zménou této doby na 15 us
dosahnu, ze mikroskop zafidi, Zze svazek piejde v prubéhu odprasovani pres vzorek dvakrat.
Obecné plati, Ze pfi jednom pfechodu maji plazmonické anténky nejostrej$i hrany a detaily, ale
zUstava v dané oblasti mnoho rezidudlnich zrn. Pro vice piebeht jsou hrany jiz méné ostré, ale
rezidudlni zrna jsou aZ na par zbyvajicich obvykle odstranéna. Pokud bylo ptfechodii mnoho,
sice jiz na polich vétsinou neni ani jediné rezidualni zrno, ale ndmi vytvorené plazmonické
anténky ztratily sviij tvar a jsou siln¢ deformované. Kromée toho vice pfechodli znamena vétsi
mnozstvi redeponovaného materidlu. Ten vSak muze slouzit jako urcity regeneracni prvek
poskozenych membranek ¢i samotné zlaté vrstvy, kdy redeponovany material zaplni diry
vV membrané ¢i utesovité vady povrchu zlaté vrstvy a de facto tak opravi poSkozeny povrch.
Bylo zajimavosti, Ze v nékterych piipadech odpraSovani do urcité hloubky pii jednom piechodu
zpusobilo vznik dér v membrang, ale pii prechodech dvou diry v membrané zmizely, nebot
byly zaceleny redeponovanym materialem. Bohuzel vSak tento redepozit ma odlisnou
krystalickou strukturu a je siln¢ kontaminovan ionty ze svazku, takze je mozné, Ze ackoliv
strukturu povrchu zlepsil, tak plazmonické vlastnosti naopak zhorsil.

Po provedeni vysSe popsanych testli jsem jiz znal vhodné nastaveni pro danou vrstvu a mohl
jsem tedy zacit vyrabét plazmonické antény.

6.2 Optimalni parametry vrstev

Optimalni parametry hloubky zsi a poc¢tu piechodii N pro jednotlivé vrstvy jsou uvedeny
v tabulce 7. Dobu setrvani svazku na jednom misté neuvadim, protoze je pokazdé jina pro rizné
tvary a velikosti antén a je také propojena s poctem piechod N. Je zajimavé, Ze ¢im vyssi
depozi¢ni rychlost byla pouzita pfi depozici vrstvy, tim vice prechodl iontového svazku ptes
vzorek je potfeba pouzit k odstranéni rezidualnich zrn. Divod, pro¢ u 40 nm vrstev je az na
jednu vyjimku tieba pouzit dokonce ptechody tfi, je nejspiSe ten, ze s tlustsi vrstvou roste
I mnozstvi zrn s krystalografickou rovinou, jez odolava iontovému svazku lépe nez okolni zrna.
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To znamena vétsi pocet rezidualnich zrn, kterd tim padem vyzaduji vétsi pocet prechodt svazku
pies vzorek. Jak jsem jiz diskutoval v pfedchozi podkapitole, vétsi pocet piebéhti znamena veétsi
deformaci antén a je proto mozné, ze toto je diivod, pro¢ se polykrystalické anténky vyrabé&ji
nejcastéji z vrstev tlustych 20 ¢i 30 nm. Déle je z optimalnich hodnot zifejmé, ze u 20 nm
I 30 nm vrstev zlata byla nejvétsi hloubka odpraSovani zsi potieba u vrstev deponovanych
rychlosti 2 A/s. Domnivam se, Ze je to spojeno s tim, Ze u vrstev deponovanych touto rychlosti
bylo mnohem vice svétlych zrn, jez odolavaji iontovému svazku. Diky jejich velkému poctu
(a malé velikosti) nejspise nedochazi k nerovnomérnému odstranovani materialu, jelikoz se tato
zrna neprojevuji diky svému mnozstvi jako lokalni nehomogenita, ale jako homogenni material,
ktery je odstrafiovan o néco pomaleji a hiie v celém svém objemu. Vyjimkou je vSak vrstva
40 nm, kde tento tikaz nepozorujeme.

Tabulka 7: Optimalni hodnoty hloubky odprasovani zs; a po¢tu pfechodii svazku pies odpraSovanou plochu N pro
vrstvy tloustky d deponovanych rychlosti Vgep.

d[nm] | vaep [A/s]| 0,2 1,0 2,0 3,0
20 5 [nm] 5,0 6,5 7,0 6,5
NI[] 1 2 2 2
30 Zsi [nm] 5,5 6,5 7,5 7,0
NI[] 1 2 2 2
Zsi [nm] - 8,0 6,5 8,0

40 NI[] - 1 3 3

6.3 Vyroba zlatych plazmonickych antén

Vyrabél jsem celkem tii typy plazmonickych antén, a to ty¢inkovité antény dvou riznych
rozméru a anténky typu bowtie (motylkovitého tvaru). Ty¢inkovité anténky jsem zhotovoval
0 délkach 240 nm a Sitkdch 40 a 80 nm. Anténky typu bowtie jsou tvofeny dvéma
trojuhelnikovymi kiidélky o délce 250 nm a mezerou mezi nimi o Sitce 20 nm. VSechny mnou
vyrabéné typy antének jsou zobrazeny na obrazku 12. Na obrazku 13 jsou zobrazeny bitmapy
pouzité pro tvorbu antén typu tyCinka, dale jsou na ném nézorn¢ ukazany oblasti, kde doslo
Kk odprasovani zlata.
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Obriazek 12: Mikrografy tii typl vyrabénych antének. Vlevo je ty¢inkovita anténka o zamyslenych rozmérech
240 nm na 40 nm. Uprostied je opét tyCinkovita anténka tentokrat o délce 240 nm a §ifce 80 nm. Vpravo je
zobrazena anténka typu bowtie, kterda ma mezi trojuhelnikovymi kiidélky mezeru 20 nm.
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anténka

hola SiN, membrana
(oblast s odprasenym
zlatem)

odprasovana oblast

0,5 pm zlatd vrstva

anténka

holad SiN, membrana
(oblast s odprasenym
zlatem)

odprasovana oblast

0,5 um "
zlata vrstva

Obrazek 13: Vlevo jsou zobrazeny mnou pouzité bitmapy s doplnénym méfitkem. Bila plocha je prostor, na
kterém iontovy svazek odprasuje zlatou vrstvu. Vpravo jsou zobrazeny vysledné tyCinkovité antény, kde Seda
plocha odpovida zlaté vrstvé. Cerna plocha pak odpovida holé SiNy membrang, tedy oblasti s odpraSenym zlatem.

Typy antének byly voleny s ohledem na casto pouZzivané tvary antének ve vyzkumnych
pracich [5], [4], [10]. Rozméry antének byly voleny tak, aby byla jejich vyrobou a vyslednou
kvalitou otestovana vhodnost dané vrstvy a nastaveni iontového svazku. Napiiklad vyroba
tyCinkovitych antén o rozmérech 240 na 40 nm ukdzala, Ze rozméry antének v fadu desitek
nanometrii jsou jiZ na hranici proveditelnosti, protoZe pro nékteré vrstvy méla rezidudlni zrna
rozméry srovnatelné s rozméry antének. Naopak anténky typu bowtie byly obvykle nejleh¢i na
vyrobu, protoze maji velké rozméry a nejsou nikde tenké jako ostatni dva typy antének. Nejprve
jsem tyCinkovité anténky vyrabél s pomoci jednoduchych geometrickych tvarti nakreslenych
V samotném uzivatelském rozhrani mikroskopu Helios. Po néjaké dobé vSak tato metoda
pfestala fungovat, protoze se zadand hloubka takto vykreslenych obrazcli ménila pfi
vykreslovani obrazcti a jejich odprasovani na naprosto odlisné ndhodné hodnoty. Proto jsem po
case piesel na vyrobu antének pomoci vloZeni pfedem vyrobenych bitmap. Takto vytvoiené
bitmapy jiz fungovaly tak, jak mély. Celkové jsem obvykle vyrabél pole s celkem 25 anténkami
od kazdého typu. Obcas jsem pii pouZiti Spatného drzaku membrany zaznamenal posun vzorku
vlivem jeho nabijeni dopadajicimi ionty. Tento posun se vZdy projevil po pocatecnim dopadu
iontll a v prubehu odprasovani se jiz neprojevoval. Projevoval se tak deformovanym prvnim
odprasenym utvarem s anténkou. Tento problém jsem vyfesil tak, Ze jsem zahrnul do procesi
odpraSovani malou kulatou diru, kterd byla vytvofena pfed samotnym odprasovanim pole
antének. Tim doSlo k pohybu vzorku pfi vytvareni dirky, a ne pfi vyrob& samotnych antén, na
kterych nam zalezi, a tak jsem doséahl pole antén, jeZ nebyly deformovany pohybem vzorku pfi
odpraSovani. Jiz po samotné vyrob¢ antének byly zifejmé rozdily mezi vysledky pro riizné zlaté
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vrstvy. Kvalitu vyrobenych antén jsem hodnotil jako pomér povedenych antén a celkového
poctu vyrobenych antén. Tento pomér jsem nazval vytéznosti nx. Jako povedena anténka je
hodnocena ta, kterd ma dobrou geometrii a neodchyluje se tvarem od obdélnikového c¢i
motylkovitého tvaru a zaroven v jejim blizkém okoli nejsou velka rezidudlni zrna. Piiklady
povedenych a nepovedenych bowtie antén jsou uvedeny na obrazku 14. Na obrazku 15 jsou
uvedeny piiklady nepovedenych 80 nm Sirokych tyCinkovitych antének. Na zaklad¢ téchto
vytéznosti jsem pak urcil vhodnost pouziti riznych tlousték vrstev a rychlosti, jimiz maji byt
deponovany. Vytéznosti ny pro jednotlivé typy antén a dané vrstvy jsou uvedeny v tabulce 8.

B

Obrazek 14: Cervend oznatené bowtie antény jsou antény, které jsem nepovazoval za Usp&né. Anténa 1 mé ve
svém okoli mnoho velkych rezidudlnich zrn, kterd by negativné ovliviiovala jeji plazmonické vlastnosti. Anténa
2 ma zase nevhodny tvar, kdy je na levém ktidélku vidét deformace $picky, a proto byla tato anténa také oznacena

jako nevhodna. Naopak zelené oznacena anténa vlevo nema ve svém okoli téméf zadna rezidualni zrna a jeji tvar
nema zadné deformace, a proto je oznacena jako uspésna.

Obrazek 15: Ukazka nepovedenych 80 nm Sirokych ty¢inkovitych antén vyrobenych z 20 nm tlusté zlaté vrstvy
deponované rychlosti 0,2 A/s.
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Tabulka 8: Tabulka vytéznosti ny odpovidajici danym tloustkam vrstev, jejich depozi¢nim rychlostem a typim
vyrabénych antének. V tabulce je uvedena i skute¢na tloustka vrstev dsku, kterd ma samoziejmé na vytéZnost

piimy vliv.
% Oskut
Vdep [A/S] Ngonm [%] | Naonm [%] | Nbowtie [%]
[nm]
02 | (27t5) 28 12 52
20 nm 1,0 | (28+5) 48 16 64
2,0 | (39t5) 52 20 69
30 | (26t4) 72 12 68
Vaen [A/5] sk Ngonm [%] | Naonm [%] | Nbowtie [%6]
[nm]
02 | (35t6) 20 0 25
30 nm 1,0 | (33¢5) 52 0 56
2,0 | (43t5) 50 20 44
30 | (32t5) 40 0 68
Vaen [A/S] ek Ngonm [%] | Naonm [%] | Nbowtie [%6]
[nm]
40 nm 1 - 0 0 0
2 (43 + 6) 32 20 24
3 (44 + 6) 60 48 68

Pro vyrobu nejmensich tyCinkovitych antének o tloustce 40 nm je vzhledem k vytéznosti
nejvhodnéjsi pouzit vrstvy deponované rychlosti 2 A/s. U vrstvy s tloustkou 40 nm je vsak
vhodngjsi zlatou vrstvu deponovat rychlosti 3 A/s. Celkové byla nejvétsi vytéznost 40 nm
Sirokych ty¢inek dosazena pii pouziti 40 nm tlusté vrstvy. Dle mého ndzoru je to diky tomu, ze
vEtsi mnoZstvi odstranovaného materidlu znamena vic redeponovaného zlata, které opravuje
tyto malé anténky, jez by jinak byly odstranény vlivem nedokonale fokusovaného svazku iontt.
Proto jsme u tencich vrstev, kde je redepozice mensi, zaznamenali mnohem mensi vytéZznosti.
Nejhor$ich vytéznosti pfitom bylo dosazeno pii vyrobé téchto tzkych antén z vrstev
0 tloust’kach 30 nm.

Pro vyrobu tycinkovitych antén o Sifce 80 nm je tentokrat nejvhodnéj$i pouzit vrstvy
deponované rychlosti 3 A/s. Rychlost 2 A/s je viak také pouzitelna. Vrstva vytvorend rychlosti
2 A/s je nevhodna diky vétsimu po&tu malych rezidualnich zrn, ktera jsou kvili tomuto vyssimu
poctu Casto pfitomnd v blizkém okoli antén a v mé metodice hodnoceni pak takové vrstvy
vychazeji z hlediska vytéznosti jako nevhodné. Co se tyCe detaild a geometrie antén piitom
vychéazi vrstva deponovana rychlosti 2 A/s jako nejlepsi. Nejvhodnéjsi pro vyrobu 80 nm
Sirokych ty€inkovitych antén je vrstva o tlouStce 20 nm.

Pro vyrobu bowtie antének vychazi jako nejlepsi vrstva deponovana rychlosti 3 A/s. Pokud
bychom vSak neuvazovali rezidualni zrna v blizkém okoli antén, vychazela by pak opé&t jako
nejlepsi vrstva deponovand rychlosti 2 A/s. Na vyrobu je vhodné pouZivat jakoukoliv ze ti
tloustek vrstvy, jelikoz maji vSechny podobné vysledky. Jako trosku lepsi nez ostatni se jevi
vrstva tloustky 20 nm, protoZe jeji vytéznost je podobné dobra jak u depoziéni rychlosti 3 A/s,
tak i u rychlosti 2 A/s. Obecné bowtie anténky téchto rozmérii nejsou nevhodné kviili
porusenym hrandm ¢i Spatné geometrii, ale kvili rezidudlnim zrnim v okoli. Diky velkym
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rozméram téchto antének je témeét jisté, ze v jejich blizkém okoli néjakd rezidudlni zrna
zlstanou. Proto je lepsi volit pro tyto anténky vrstvy s mensimi zrny, protoZe mensi zrna se
odstranuji snadnéji nez velkd apokud néjaka stejné u anténky zistanou, pisobi zmény
V plazmonickych vlastnostech anténky méné nez zrna véEtsi. Proto je lepSi pouzit vrstvy
s menSimi zrny, i kdyz jich je pocetné vice.

Co se tyce velikosti vyslednych antének, obvykle plati, ze anténky byvaji svymi rozméry o néco
mensi, nez jak byly zamysleny. Je to zpisobeno nedokonalym zfokusovanim iontového svazku
a pramérem jeho stopy. Naopak pii vyrobé dér tvarové komplementarnich s tvary antének
dochazi k vytvareni vétsich dér, nez jaké byly zamyslené rozmeéry. Blize je tato skutecnost
popsana napiiklad v [5]. Mnou vyrobené anténky byly podle ocekavani oproti zadanym
rozmértim mensi. Jedinou vyjimkou byla vrstva 40 nm deponovana rychlosti 2 A/s. U této
vrstvy byly jak 80 nm, tak i 40 nm $iroké tyCinkovité anténky ve skute¢nosti mnohem S§irsi. Pro
anténky o Sifce 80 nm byly vysledné anténky ve skutecnosti Siroké (89 £+ 16) nm a anténky Sitky
40 nm meély ve skute¢nosti (52 = 11) nm. Pfitom jejich délka byla podobné mensi oproti
zamySlenym rozmérim jako u ostatnich vrstev. Na viné je pravdépodobné vliv redepozice.
Nejspise se pii sklopeném drzdku s membranou redeponuje na anténku vice materialu ve
vodorovném sméru, jelikoz vytvafena anténka se chova jako drazka zachytavajici redepozit. To
pak vede ve vysledku k tlust§im anténkam, ale jejich délka neni odli$na od ostatnich antének
vyrobenych z jinych vrstev. Zvlastni viak je, Ze pro vrstvu 40 nm deponovanou rychlosti 3 A/s
se tento tkaz neobjevil, ackoliv bych oc¢ekaval podobné mnozstvi redeponovaného materialu.
Jediné vysvétlent, které mé napada, je, Ze u vrstvy deponované rychlosti 2 A/s je vliv redepozice
vEtsi nez u jinych vrstev. Diivodem, pro€ se rozméry antének s Sitkou vétsi, nez jak byla zadana,
nevyskytuji i u 20 a 30 nm vrstev, je nejspise to, ze tyto vrstvy byly vyrabény svazkem, ktery
pres oblast presel jen dvakrat, zatimco pro 40 nm vrstvu byly piechody svazku tii. Ve shod¢
s poznatky uvedenymi v podkapitole 5.4 tedy mensi pocet ptechodii svazku pies odprasovanou
oblast vede k menSimu mnozstvi redepozitu. Piesto je vSak i u téchto tenCich vrstev
deponovanych rychlosti 2 A/s vliv této vy$si redepozice zaznamendn, jelikoZ se §iiky antének
od zamyslenych hodnot 1i8i jen velmi malo, ackoliv jejich délky jsou srovnatelné s ostatnimi.
Srovnani poli s anténkami délky 240 nm a Sitky 80 nm vytvofenych z rGznych vrstev
deponovanych rychlosti 2 A/s je uveden na obrazku 16.

Tento ukaz mé zaroven navedl na zpUsob, jak zlepsit rozméry antének alespon v jedné ose. Pfi
pozici antének orientovanych vodorovné se vlivem redepozice zlepsily rozméry ve svislém
sméru. Pokud bychom orientovali anténky svisle, mélo by dle vySe popsaného principu dojit ke
zlepseni jejich podélnych rozméri. Piedpokladam, ze je pro plazmonické vlastnosti v ptipadé
zajmu buzeni podélnych modi lepsi zachovat délku antének co nejbliz§i zamySlenym
hodnotam, zatimco pii umyslu buzeni pfiénych méda plazmonovych rezonanci je vhodnéjsi
mit co nejlepsi Sitku anténky. Pokud bychom hodnotili vhodnost jednotlivych vrstev dle
rozméra vyslednych antének, pak by, jak jsem jiz vyhodnotil v pfedchozim odstavci, vychéazela
jako nejvhodnéjsi vrstva deponovand rychlosti 2 A/s. Zajimavé je, Ze jen o néco malo horsich
vysledk® bylo dosazeno u vrstev deponovanych rychlosti 0,2 A/s. Je vynikajici, ze pokud se
podafilo vyrobit n&jaké pfijatelné anténky, pak se jejich rozméry pro vSechny tloustky
deponované piisluSnou rychlosti pfili§ neliSily. Znamena to tedy, ze nejsme limitovani
tloustkou vrstvy a nedochazi tak volbou pouzité tlouStky vrstvy k rozdilnym rozmérim
vyslednych antének. Soudim tak na zdklad¢ konzistence rozmér u vSech tfi rizné tlustych
vrstev. Tento trend je zcela zfejmy U tyCinkovitych antének o Sifce 80 nm. Ponékud huie se
hodnoti anténky tenci, protoze u 30 nm tlusté vrstvy byla pro tfi depozi¢ni rychlosti vytéznost
téchto antének nulova. Nicméné rozdily v rozmérech mezi tenkymi anténkami deponovanymi
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na 20 nm a 40 nm tlustou vrstvu jsou opét velmi malé. Skutecné rozmeéry tyCinkovitych antén
0 délce 240 nm a 80 nm vyrabénych z jednotlivych vrstev jsou uvedeny na obrazcich 17 a 18.

20 nm zlata vrstva

ST e 30 nm zlata vrstva

1pyum

40 nm zlata vrstva

Obrazek 16: Srovnani zlatych antének o délce 240 nm a Sifce 80 nm vyrabénych z vrstev o tloustkach 20, 30
a 40 nm deponovanych rychlosti 2 A/s. Je viditelny trend ristu $ifky antének s rostouci tloustkou vrstvy, ze které
byly vyrobeny. Tento jev je zptisoben majoritnim ukladanim redepozitu na vrchni okraj anténky, ktery se pfi
litografii jevi jako nerovnost. To potvrzuje i fakt, Ze vétSinou jsou dolni vodorovné kraje antén rovné a ostré,
zatimco horni okraje antén jsou vétSinou nerovné a neostré, zasypané redepozitem. Z obrazku je také ziejmé, ze
délka antének se s riznymi tloustkami vrstev neméni.
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Obrazek 17: Graf rozlozeni skuteénych §ifek antén o §itce 80 nm a délce 240 nm. Cervené body oznaduji rozméry
antén, které se od hodnoty 80 nm jiz prilis lisily. Zelené body odpovidaji Sitkam povedenych antén a antén, které
byly tvarove v poradku. Kviili omezené rozliSovaci schopnosti programu, ve kterém jsem antény méfil, se nékteré
body grafu prekryvaji.
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Obrazek 18: Graf rozlozeni skuteénych délek antén o §itce 80 nm a délce 240 nm. Cervené body oznaduji rozméry
antén, které se od hodnoty 240 nm jiz pfilis liSily. Zelené body odpovidaji délkam povedenych antén a antén, které
byly tvarové v potadku. Kvili omezené rozliSovaci schopnosti programu, ve kterém jsem antény méfil, se nékteré
body grafu prekryvaji.
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7 Zavér

V této experimentaln¢ zaméiené bakalaiské praci jsem se zabyval naprasovanim zlatych vrstev
a vyrobou plazmonickych antén metodou iontové litografie. Mym cilem bylo optimalizovat
proces napraSovani zlatych vrstev metodou IBAD za pomoci depozi¢ni komory Kaufman
umisténé na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi VUT FSI. Také jsem optimalizoval proces vyroby
plazmonickych antén pomoci iontové litografie za pouziti mikroskopu FEI Helios Nanolab 660
umisténém ve sdilenych laboratotich CEITEC Nano.

Naprasoval jsem zlaté vrstvy o tloustkach 20, 30, a 40 nm riznymi depozi¢nimi rychlostmi.
Ur¢il jsem vliv jednotlivych depozi¢nich parametri na vyslednou depozi¢ni rychlost. Vrstvy
deponované rychlosti 2 A/s mély ze viech vrstev nejvétsi drsnost povrchu. Diky obvyklé
provazanosti drsnosti s velikosti zrn tak 1ze soudit, ze vrstvy deponované touto rychlosti maji
nejvetsi zrna, coz vede k minimalizaci tlumeni plazmonovych rezonanci. Nevyhodou vsak je,
ze tato vrstva ma velké mnozstvi ,,svétlych® zrn o malych velikostech, ktera pfi iontové
litografii obvykle zpisobuji nerovnomérné odstranovani materialu. Z hlediska obsahu téchto
,,svétlych” zrn pak jako nejlepsi vychazeji zlaté vrstvy deponované rychlostmi 0,2 a 3 A/s. Déle
jsem zjistil, ze vétsi tloustka deponovanych vrstev nema vliv na vyslednou velikost zrn.
Tloustky vyslednych vrstev 1 depoziéni rychlosti byly méfeny za pomoci piezokrystalu.
Zhodnotil jsem presnost méfeni tohoto krystalu za pomoci spektroskopie energiovych ztrat
elektrond pro jednotlivé vrstvy provedené na transmisnim elektronovém mikroskopu. Tloustka
deponovanych vrstev se vSak ptilis nelisi od hodnot naméfenych piezokrystalem. Pouze vrstvy
o tloustkach 20 a 30 nm deponované rychlosti 2 A/s se svoji tloustkou vyrazné odchyluji od
hodnoty urcené piezokrystalem.

Pfi optimalizaci vyroby antén za pomoci iontové litografie jsem vyrabél tii typy antén. Kromeé
bowtie antén charakteristickych svym tvarem motylka jsem vyrabél tyCinkovité antény o délce
240 nm a sitkach 40 a 80 nm. Ur¢il jsem optimalni parametry odstraniovani zlata pro jednotlivé
vrstvy a depozicni rychlosti. V pribeéhu procesu optimalizace jsem narazil na limity mikroskopu
Helios, ktery zptisoboval nechténé zmény parametri iontového odprasovani pti tvorbé antén.
Resenim tohoto problému bylo pouziti bitmap jednotlivych antén misto pfedchoziho
vykreslovani tvarti pfimo v uZzivatelském rozhrani mikroskopu.

Vysledky vyroby antén jsem hodnotil z hlediska dvou faktorl. Jednim bylo mnozstvi
rezidudlnich zrn v okoli jednotlivych plazmonickych antén a druhym pak tvar vyslednych
antén. TyCinkovité antény byly obvykle nachylné na vyskyt Spatnych tvard a nerovnych hran.
Bowtie antény pak naopak trpély spiSe rezidudlnimi zrny v jejich okoli. Faktorem urcujicim
dominantni vady antén jsou rozméry téchto antén a jejich tvary. Obecné se vSak ukézalo, Ze
nejlepsi vytéznost (pomér zdatilych antén a celkového poctu vyrobenych antén) byla u bowtie
antén. Druhymi nejlepSimi anténami, co se tyce vytéznosti, pak byly ty€inkovité antény
sitky 80 nm. Jako nejlepsi se jevi vrstvy tlusté 20 a 40 nm, jelikoz jsou vytéznosti antén z nich
vyrobenych nejvysSi. Pro vyrobu bowtie antén je nejlep$i pouzit vrstvy deponované
rychlosti 3 A/s, jelikoz mély tyto antény ve svém okoli nejméné rezidualnich zrn. Naopak pro
ty¢inkovité antény se jako nejvhodné&jsi jevily vrstvy deponované rychlosti 2 A/s. Je vak
mozné, ze tento vysledek je zplisoben vétsi skute¢nou tloustkou téchto vrstev, odchylujici se
od hodnoty zmétené piezokrystalem. Dalsi vrstvy s nejvyssi vytéznosti antén tohoto typu jsou
vrstvy deponované rychlosti 3 A/s. Rozméry vétsiny antén byly mensi, nez jaké byly zadany
pii nastaveni iontové litografie (jak je obvyklé u této metody vyroby antén), avSak vyjimku
tvorily vrstvy deponované rychlosti 2 A/s, kde byly Sitky antén bud’ podobné hodnoté
optimalni, ¢i dokonce tlustsi. Je vSak opé€t mozné, Ze se tento Ukaz projevil diky tloustkdm
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20 nm a 30 nm vrstev, které se liSily od téch zméfenych piezokrystalem. Tento jev je ziejmeé
zpusoben vetsi tvorbou redepozitu pii iontové litografii téchto vrstev a mizeme jej vyuzit pro
zajisténi spravnych rozméri antény alesponl v jedné ose.

Na tuto bakalafskou praci zabyvajici se vyrobou plazmonickych antén navazu zkoumanim
plazmonickych vlastnosti mnou vyrobenych antén a zhodnocenim vhodnosti jednotlivych
zlatych vrstev z hlediska jejich vlivu na kvalitu plazmonickych rezonanci.
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Seznam zKkratek

EELS spektroskopie energiovych ztrat elektronti

FIB fokusovany iontovy svazek

HAADF temné pole pod vysokym uhlem

IBAD depozice pomoci iontového svazku

LPP lokalizovany povrchovy plazmon

PPP povrchovy plazmonovy polariton

SEM rastrovaci elektronova mikroskopie

TEM prozatovaci elektronova mikroskopie

STEM Prozatovaci rastrovaci elektronova mikroskopie
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