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Abstrakt

Elektronova litografie zaziva v poslednich letech velky rozmach, zejména diky moznosti
vytvorit velké struktury s presnym rozlisenim. Tato prace se zabyva elektronovou litografii
na nevodivych substratech, a to konkrétné na skle. Litografie na skle ma vyuziti zejména
v biologii, kde je potifeba transparentnich substratt pro svétlo, které jsou zaroven ne-
toxické pro rust bunék. V experimentalni ¢asti jsou ukazany dva zptsoby kompenzace
akumulovaného naboje a porovnany moznosti jejich dalsitho vyuziti.

Abstract

The expansion of electron beam lithography has been really fast during last years. It is
mostly because its capability to create big structures with a fine resolution. This study
focuses on electron beam lithography on non-conductive substrates, exactly on glass. The
lithography on glass is mostly used in life sciences. Because of the transparence of the
substrate and its non-toxicity it can be used for cell adhesion. In the experimental section
there are shown and compared two techniques how to compensate the charge accumulated
on the top of the surface.
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Litografie elektronovym svazkem (EBL), skenovaci elektronova mirkoskopie (SEM), spin
coating, elektronové litografie za variabilniho tlaku (VP EBL), depozice vodivé vrstvy,
efekt nabijeni
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1. UVOD

1. Uvod

Elektronova litografie (EBL, z angl. Electron Beam Lithography) je metoda vyuzivajici
presné zafokusovany elektronovy svazek k vytvafeni jemnych struktur [1]. Toho se vyuziva
napiiklad v polovodic¢ovém prumyslu pfi vyrobé transistori, pro vyrobu nanofotonickych
materidlti a metamaterialti, dale i v biologii a lékarstvi [2].

Elektronova litografie se zacala rozvijet v 60. letech 20. stoleti spolu s rastrovacim
elektronovym mikroskopem (SEM, z angl. Scanning Electron Microscope). Diky vynale-
zeni PMMA (polymethylmethakrylat) v roce 1968 byl u¢inén vyznamny prilom. Tento
materidl disponuje vysokym roliSenim (pod 50nm [3]), jeho dalsi vyhodou je cenova do-
stupnost. OvSem nejvice vyznamnou se tato metoda stala v 90. letech 20. stoleti, a to diky
minimalizaci v pramyslu, napiiklad v polovodi¢ovém primyslu, kde se stala opticka lito-
grafie nedostate¢nou kvili jejimu difrakénimu limitu ovlivnénému vlnovou délkou svétla
1.

Prvni ¢ast této prace se zabyva resersni studii interakce elektront s povrchem vzorku,
problémy s nabijenim nevodivych substrati, jejich fesenim a elektronovou litografii sa-
motnou. V hlavni ¢asti je shrnuta problematika pfipravy vzorkil, naslednéd expozice pri-
pravenych obrazct a problémy expozice jemnych struktur na velké plochy. Vysledky jsou
porovnany a diskutovany v samotném zavéru této prace.



2. Teoreticka c¢ast

Teoreticka cast této prace se zaméfuje prevazné na interakce elektronu s hmotou. Déale
se vénuje studii elektronové mikroskopie a v zavéru litografii elektronovym svazkem.

2.1. Elektron jako vlna

Elektron byl poprvé objeven sirem Josephem Johnem Thomsonem v roce 1897 [5]. Za
tento objev dostal anglicky fyzik Nobelovu cenu. AZ do roku 1924 byl elektron povazovan
pouze za elementarni ¢astici s negativnim nabojem. To vyvratil francouzsky fyzik Louis de
Broglie, ktery prokazal korpuskularné vlnovy dualismus (dualismus ¢astice-vlna), za coz
taktéz dostal roku 1929 Nobelovu cenu [6]. To znamena, Ze se ¢astice chova jako vlna, a
naopak vlna se chova jako ¢astice. Vsem volnym hmotnym objekttim s hybnosti p pritfadil
vlnovou délku A vztahem

A=h/p=nh/mv, (2.1)

kde h je Planckova konstanta (h = 6,626 - 1073* J-s), m hmotnost a v rychlost.
Elektron urychleny v elektrickém poli s rozdilem potencialt U ziské energii rovnou

E =elU, (2.2)

kde e je velikost elementarniho naboje (e = 1,602-10'° C). Tato energie odpovid4 kinetické
energii
Ey, = mv?/2. (2.3)

Dosazenim a spojenim rovnic (2.1), (2.2) a (2.3) ziskdme pro de Broglieho vlnovou délku

nasledovny vztah [7]

N (2.4)
2melU

Uvedeny vztah plati pro nerelativistické castice, protoze pokud se Castice pohybuje
rychlosti, jejiz velikost je porovnatelna s velikosti rychlosti svétla ve vakuu, je nutné do
vypocti zahrnout vztahy vyplyvajici z teorie relativity [3]. V této praci se vyuziva urych-
lovaci napéti U = 30kV, tedy velikost rychlosti okolo 1-108m/s, proto jsou relativistické
korekce zanedbatelné.

Vyse uvedend rovnice (2.4) definuje vztah mezi urychlovacim napétim, vlnovou délkou
a tedy i rozliSovaci schopnosti (nejmensi vzdélenosti dvou bodi v obraze, jez lze od sebe
jesté rozeznat). Ze vztahu (2.4) je patrné, Ze ¢im vétsi je napéti, tim je mensi vlnova délka,
tim padem se zlepsuje rozlisovaci schopnost.

Diky korpuskularné vinovému charakteru maji elektrony nejen ¢asticovy, ale i vinovy
charakter, mohou spolu tedy interagovat. V elekronovych mikroskopech jsou vilny s kohe-
rentnim charakterem, coz znamend, Ze maji stejné vlnové délky a jsou spolu ve fazi [9].
Zéaroven spolu vlny interferuji (viz obrazek 2.1). Jsou dva extrémni typy interferenci vin
se stejnou vlnovou délkou.
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Obréazek 2.1: Schéma dvou meznich typt interferenci dvou vin. (A) konstruktivni interfe-
rence, kdy jsou vlny vzajemné ve fazi, (B) destruktivni interference, kdy je faze dvou vin
posunuta o polovinu vlnové délky. Prevzato a upraveno z [9].

Prvni piipad se nazyva tzv. konstruktivni interference, ktera nastava, jsou-li viny
vzajemneé ve fazi a maji amplitudu o stejné velikosti. Amplituda vysledné viny je nakonec
dvojnasobkem piivodnich velikosti.

Druhy typ, tzv. destruktivni interference, nastava, kdyz jsou dvé vlny se stejnou am-
plitudou, ale jejich faze je posunuta presné o polovinu vinové délky - tehdy se viny zaroven
vyrusi [9].

Vyse zminény korpuskularné vlnovy dualismus a s tim spojené chovani elektroni je
zéklad pro elektronovou mikroskopii.
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2.2. Interakce elektroni s hmotou

Dalsim, nesmirné dilezitym, faktem pro spravné porozumeéni elektronové mikroskopie,
jsou interakce elektronti s hmotou. Kdykoliv elektron pronikne do pevné latky, intera-
guje s jejimi atomy. V atomu miZe elektron interagovat bud s kladné nabitym jadrem,
nebo se zaporné nabitym elektronovym plynem, ktery jadro obklopuje. Tato skutecnost
zapri¢inuje nékolik moznych jevil, napiiklad nékteré elektrony jsou ihned odrazeny ven ze
vzorku, jiné nahradi elektrony, které jiz v substratu byly. Tyto interakce jsou rozdéleny
do dvou zakladnich skupin, a to elastické a neelastické [10]. Jejich vysledkem jsou signaly,
které mohou byt dale analyzovany a pouzity pro zobrazovani elektronovym mikroskopem.
V nasledujicich podkapitolach je ukazan a vysvétlen vznik nékterych z téchto signald.

2.2.1. Elastické interakce

Elastickymi se interakce nazyvaji v pripadé€, ze pfi srazce nedochézi ke ztraté energie.
Elektron m4 tedy po srazce stejnou energii jako pfed ni [10].

Projde-li elektron materidlem bez interakce s okolnimi atomy, miize byt tato situace
znacena za elastickou interakci. V tomto piipadé totiz nedochazi ke ztratam energie a
takové elektrony pokracuji v ptvodni trase svazku. Dale elasticky rozptyl vznika tehdy,
kdyz jsou elektrony ze své ptivodni trasy odklonény Coulombovskymi (nebo elektrostratic-
kymi) interakcemi s pozitivnim potencidlem uvnit¥ elektronového mraku. V tomto pfipadé
ztraceji primarni elektrony pouze zanedbatelné mnozstvi energie [9].

Pokud elektron interaguje timto zptisobem s jadrem, nastava tzv. zpétné odrazeni
(angl. back scattering). Tento fakt se da jednoduse popsat pomoci Coulombovy sily, jez
je dana rovnici

@@

dregr?’

kde Q; a @, jsou velikosti nabojtl, &y je permitivita vakua (go = 8,854 - 10~ 2C*m?N 1)
a r je vzdalenost ndboji ()1 a Q2. Z rovnice (2.5) je patrné, ze ¢im blize elektron jadru
je (¢im je mensi r), tim je vétsi tato sila, tedy i vétsi rozptylovy thel. Mize tedy nastat
tzv. zpétné odrazeni, kdy elektrony opét vylétnou ze substratu ven. Elektrony, které se
takto dostanou ven z pevné latky, pak nazyvame zpétné odrazené elektrony (BSE, z angl.
Back Scattered Electrons) (viz obrazek 2.2). V pfipadé elastickych interakei nedochézi k
ionizaci atomu.

F (2.5)
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BSE PuUvodni elektrony

®

I
rozptylené elektrony,

Obrazek 2.2: Schéma elastickych interakci elektront s hmotou. Lze vidét rozptyl proslych
elektronti a vznik BSE. Pfevzato a upraveno z [10].

2.2.2. Neelastické interakce

Neelastickou nazyvame interakci, dochézi-li k pfenosu energie ptivodnich elektront do
materidlu. Energie elektront je po interakei se vzorkem vyrazné nizsi [9]. Pfi neelastickych
interakcich miize dochézet k ionizaci atomu.

Tyto interakce maji za nasledek vznik mnoha riznych signald, jako jsou napfiklad
sekundarni elektrony (SE, z ang. Secondary Electrons), rentgenové zateni, Augerovy elek-
trony, plasmony, fotony nebo t¥eba katodoluminescence [10)].

Pro zobrazovani v elektronovém mikroskopu se nejvice vyuzivaji SE, pfipadné pro
analyzu spekter charakteristické rentgenové zareni, které jsou popsany v dalsim textu.

Sekundarni elektrony: Ke tvorbé sekundéarnich elektroni mize dojit nékolika zpi-
soby, tzv. pomalé SE maji malou energii (typicky pod 50eV) a vznikaji z elektront lo-
kalizovanych ve valen¢ni vrstvé [11]. K jejich odtrhnuti je tedy potfeba jen malé energie.
Tyto elektrony nesou informace o morfologii a topografii povrchu. Dalsimi jsou tzv. rychlé
SE, které jsou ptivodné lokalizované ve vnitini vrstvé a jsou vazany pevnéji. K oddéleni
rychlych SE je tedy zapotiebi vétsi energie, coz nasledné vede k ionizaci atomu a tvorbé
charakteristického rentgenového zareni nebo Augerovych elektroni.
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SE

pUvodni elektrony

\)~

rozptylené elektrony

Obrézek 2.3: Schéma neelastickych interakci, konkrétné vzniku SE. Pievzato a upraveno

z [10].

Charakteristické rentgenové zareni: Rentgenové zafeni s charakteristickou energii
muze byt emitovano v pripadé vyrazeni elektronu z vnitinich energetickych hladin. Tento
elektron je néasledné nahrazen elektronem z vnéjsich hladin za vyzafeni kvanta rentgeno-
vého zareni [9].

Charakteristické rentgenové zafeni se v mikroskopech vyuziva pfedevsim pro analyzu
spekter, pro zobrazovani a naslednou elektronovou litografii se vyuzivaji prevazné SE.
Principem funkce elektronovych mikroskopt se zabyva nasledujici kapitola.
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2.3. Elektronova mikroskopie

Vyse zminéného jevu korpuskularné vinového dualismu a interakei elektronii s hmotou se
vyuziva v elektronové mikroskopii. Nejvétsi vyhodou této metody je, ze diky pouzivani
elektrontt misto elektromagnetického vlnéni k zobrazovani, nejsme omezeni difrakénim
limitem svétla. Proto ndm elektronova mikroskopie umoziuje zobrazovat mnohem mensi
struktury s vétsim detailem [12].

Rozlisujeme dva zakladni typy elektronovych mikroskopi: transmisni elektronovy mi-
kroskop (TEM), ktery snimé transmisni (proslé) elektrony, a rastrovaci elektronovy mi-
kroskop (SEM), ktery snimé elektrony rozptylené (viz obrazek 2.4). Zatimco v SEM se
elektronovy svazek zamétfuje vzdy jen na jedno konkrétni misto na povrchu substratu
a svazek prochézi po povrchu po fadcich, kdy zjistuje troven signalu, v TEM se pro-
sviti svazkem rovnou cely vzorek. Existuje typ mikroskopu, ktery tyto dvé techniky spoji,
tzv. STEM (rastrovaci transmisni elektronovy miktroskop, z angl. Scanning Transmission
FElectron Microscope). Tento typ mikroskopie sice snimé transmisni elektrony jako TEM,
neprozafuje ovsem rovnou cely vzorek, ale elektronovy paprsek sniméa substrat fadek po
radku, tak jako v SEM.

zhavené vlakno L%jj @

anody ———am /A Em = .

kondenzorové cocky
kondensorové Eocky E } l J
vzorek (Zerveny) a
uvnitf objektivovych L kondenzorove cock
éocek E : I
-1 — potitac
- L
O X CO3—
=1 = :
kondenzorové Cocky Ll
L\ pracova-
. P s ajici
projektorove Cocky — ~ ignal
- | -

SE

e ]
vzorek }‘}: -
'¥
fotonasobié

SE detektor

| ——
Fluorescenéni obrazovka

Obréazek 2.4: Schéma TEM (levy obrazek) a SEM (pravy obrazek). TEM snim4 transmisni
elektrony, proto je fluorescencéni obrazovka umsténa az pod vzorkem, zatimco SEM dete-
kuje roptylené, tak je detektor nastaven na snimani SE. Pfevzato a upraveno z [12].

U obou typt zminénych mikroskoptt mame zdroj elektronti, ktery emituje elektronovy
svazek. Ten je nasledné soustavou kondenzorovych ¢ocek usmérnovan a urychlovan. Jak
nam napovidd nazev TEM, v tomto mikroskopu se pozoruje vzorek pomoci proslych
(transmisnich) elektront, zatimco u SEM pomoci roptylenych [13].

Cim vétsf maji elektrony rychlost, tim kratsi je jejich vlnova délka (viz rovnice (2.4)).
S mensi vlnovou délkou se zlepsuje rozliSovaci schopnost mikroskopu. Teoreticky to zna-

9
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menad, ze rozliSeni elektronového mikroskopu neni limitovano. Prakticky to ovsem neni
pravda, limit je dan diky systému objektivovych cocek. TEM je diky vysSimu urychlo-
vacimu napéti elektront (typicky kolem 100kV) schopen dosahnout lepsiho rozliseni nez
SEM, jehoz urychlovaci napéti se typicky pohybuje okolo 30kV.

V transmisnim elektronovém mikroskopu je nezbytny ultra tenky vzorek, ktery je
svazkem elektronti prosvicen. Proto je také potieba vySe zminéného vétsiho urychlovaciho
nap&ti. Na rozdil u rastrovaciho elektronového mikroskopu nehraje tloustka vzorku tak
vyznamnou roli.

Tato prace se zabyva elektronovou litografii na nevodivych substratech, které nejsou
ultra tenké, déale bude proto zaméfena pozornost jen na SEM.

2.3.1. SEM aparatura

Veskera litografie elektronovym svazkem, ktera byla zpracovana v této praci, probihala na
mikroskopu Tescan MIRA3. Jedna se o SEM, kde se elektrony emituji pomoci tzv. Schott-
kyho katody (autoemisni katoda, FEG, z angl. Field Emission Gun). Pro schottkyho emisi
je typicky wolframovy hrot, na jehoz povrchu je vrstva ZrO. To znamenad, ze elektrony
emituje zhavené wolframové vldkno, u néjz je umisténa elektroda s kladnym napétim. Ta
emituje elektrické pole, které vytrhava elektrony z povrchu vlédkna [14].

Schéma daného elektronového mikroskopu lze vidét na obrazku 2.5.

Schottkyho katoda

Kondenzor

Uspofadani trysky

Centrovani IML

Intermedialni ¢ocka (IML)

Stigmatory

Detektory Skenovacl civky

T Objektiv
Bl «— Vzorek

Obréazek 2.5: Schéma skenovaciho elektronového mikroskopu MIRA3. Pievzato a upraveno
z [15].

Elektrony emitované Schottkyho katodou jsou nasledné urychleny a usmérnény ano-
dami s kladnym napétim a soustavou civek a ¢ocek.

10
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2.4. Nevodivé substraty

Kdyz vlozime do elektronového mikroskopu nevodivy vzorek, zacne se na povrchu aku-
mulovat negativni ndboj. Tim nastane tzv. efekt nabijeni (angl. charging effect) (obrazek
2.6). Diky negativnim potencidlovym caram, které se objevi u povrchu, se zac¢ne nabijet i
okoli pfimo osvétleného mista, az se nakonec nabiji vzorek cely [16]. To zptsobi zhorsené
zobrazovaci schopnosti mikroskopu a je nemozné ho pouzit pro elektronovou litografii,
jelikoz se diky nabijeni zvétSuje stopa svazku, tudiz zmensuje presnost exponovanych
obrazcl.

Plvodni stav Konecny stav

elektronovy svazek I
/ potencialové ary

Obrazek 2.6: Schéma nabijeni vzorku. Lze vidét akumulaci ndboje a s tim spojeny rozptyl
elektronového svazku. Pfevzato a upraveno z [17].

Tato prace se zabyva dvéma zptisoby kompenzace akumulace naboje, a to elektronovou
mikroskopii za variabilniho tlaku a nanesenim vodivé vrstvy na povrch substratu [18].

2.4.1. Mikroskopie za variabilniho tlaku

Elektronova mikroskopie za variabilniho tlaku (VP, z angl . Variable Pressure) je zvlastni
pripad mikroskopie, pouzivany pfevazné pro kompenzaci naboje a pro zobrazovani bio-
logickych vzorki. Pri pouziti této metody se zvysi tlak v komorte, takze nastane prechod
z vysokého vakua (1073—107*) Pa do nizkého vakua, v fadu 10*Pa. V tomto piipadé
probihéd kompenzace naboje pomoci interakci elektronti v plynu, kterym je napusténa
komora, a naslednym vytvofenim kladnych iontt, které castecné kompenzuji negativni
naboj akumulovany na povrchu vzorku. Je velmi dilezité, aby byl pocet elektronti, které
interaguji se vzorkem dostatecné velky na to, aby detektory ziskaly postacujici signal,
a zaroven aby bylo v komofe dost molekul, které se ionizuji a tim neutralizuji nabijeni
[19]. Pokud by byl pocet ionizujicich molekul prili§ maly, stale by nastaval efekt nabijeni,
kterému se snazime vyvarovat, naopak v pripadé prili§ velkého poctu jiz detektory nepii-
jimaji dostatecny signal a zhorsi se kontrast vystupniho obrazu natolik, ze uzivatel neni
schopen témét nic rozpoznat.
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2.4. NEVODIVE SUBSTRATY

2.4.2. Pokryti vodivou vrstvou

Dalsi, nejspis nejcastéjsi moznosti kompenzace naboje, je depozice vodivé vrstvy na povrch
substratu. Po naneseni vodivé vrstvy se jiz vzorek chova jako by byl vodivy a naboj se na
ném nekumuluje [18].

Nejvétsi nevyhodou této metody je pridani dalsiho kroku do procesu elektronové lito-
grafie.
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2. TEORETICKA CAST
2.5. Elektronova litografie

Elektronova litografie je metoda, kdy se pomoci presné fokusovaného svazku elektront
exponuje obrazec do resistu. Pro co nejpresnéjsi zapis je potfeba mit co nejmensi stopu
svazku, proto musi byt pfesné zaostreny a povrch vzorku se nesmi nabijet.

Resist je chemicka latka, najcastéji polymer, ktera miize byt dvojiho typu - pozitivni,
ktery ma dlouhé vazby, které se po osviceni elektronovym svazkem znic¢i, nebo negativni,
ktery mé naopak kratké vazby, které pifi osviceni zesituji. To mé za nésledek, Ze pii
nasledném vyvolani ve vyvojce osvicena mista bud vymizi, nebo zistanou [20]. Obvykle
se nanasi na povrch metodou zvanou spin coating (odstfedivé liti, SC).

Expozice , i
e il

Negativni resist

Obrazek 2.7: Schéma expozice elektronové litografie v zavislosti na pouzitém resistu. V po-
zitivnim resistu se dlouhé vazby znici, zatimco v negativnim kratké vazby zesituji. Pie-
vzato a upraveno z [21].

Nejcastéji pouzivané urychlovaci napéti pro expozici v klasickych SEM je 30kV. Pou-
Zivéa se pro to, aby byly optické aberace, zpusobené ¢ockami, co nejmensi (vyssi urychlo-
vaci napéti vede k mensi chromatické aberaci, ke kratsi vinové délce a tim padem k mensi
difrakci) a zaroven aby byl co nejmensi rozptyl elektronu v resistu, ktery zptisobuje me-
nsi presnost jemnych struktur. Tento jev se nazyva tzv. proximity efekt a da se ovlivnit
nékolika zptsoby, napf. softwaroveé, ipravou energie svazku, pfipadné davkou elektronii,
nebo upravou exponovaného obrazce [20].

Po expozici je nutné vzorek vyvolat v tzv. vyvojce. Ta zpiisobi jiz dfive zminénou
degradaci vazeb, nebo naopak jejich zesifovani. Nédsledné se na vyvolany substrat nanési
tenké vrstva kovu a provede se tzv. odplaveni (LO, z angl. Lift-Off), coz znamen4, ze se
odstrani zbyla vrstva resistu na povrchu substratu a ztistanou pouze mista s nadepono-
vanym kovem piimo na vzorku.

el. svazek Pt depozice

iy vy

E Y 2N Y

Obrazek 2.8: Schéma procesu elektronové litografie za pouziti pozitivniho resistu. Na
pripraveny substrat se nanese resist, ktery se exponuje elektronovym svazkem a nasledné
vyvola ve vyvojce. Cely substrat se dale pokovi a zbyvajici resist se odstrani metodou
LO, takze na povrchu substratu zistanou pouze vybrand pokovena mista. Pievzato a
upraveno z [22].
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3. Experimentalni cast

Tato kapitola se zabyva experimentalni ¢asti bakalarské prace. Nejprve bude probrana
priprava vzorku a elektronova litografie a nakonec budou ukézany a diskutovany vysledky.
Cely experiment probihal v rastrovacim elektronovém mikroskopu Tescan MIRA3, jehoz
fungovani je podrobné popsano a vysvétleno v kapitole 2.3

3.1. Substrat

Jako substrat byla zvolena laboratorni sklicka o priméru 12mm a tloustce 1.5H (stan-
dardni znaceni tloustky 0, 17—0, 18 mm). Jedna se o standardni skla, ktera jsou pouzivana
pro biologické ucely. Oc¢isténi povrchu vzorku probihalo na Masarykové univerzité a staral
se o né Ing. Jakub Pospisil. Nejprve byla skla vlozena do sonikatoru s roztokem MetOH
na 15 minut. Nésledné v roztoku na bazi piranhi (MQ (z angl. Molecular Quartermas-
ters ) /NH3/Hy04) zahiata na 55°C. Nakonec byla skla t¥ikrat omyta s MQ a vloZena do
sonikatoru s MQ po dobu 5 minut. Poslednim krokem bylo jejich osuseni dusikem [23].

3.1.1. Spin coating

Dalsi fazi pripravy vzorku pro elektronovou litografii je naneseni vrstvy resistu. To probiha
pomoci tzv. odstfedivého liti (SC, z angl. Spin Coating). Jedna se o metodu nanaseni
tenkych filmi roztokd na rovny povrch vzorku pomoci odstfedivych sil (viz obréazek 3.1).
Samotny proces se sklada z nékolika ¢asti.

e S — ———
Obrazek 3.1: Schéma metodiky SC. Nejprve se nanese na povrch substratu resist, ze
kterého se pomoci metody spin coating vytvoii tenka vrstva. Pfevzato a upraveno z [24].

V této praci se nejprve vzorek zahtal po dobu dvou minut na 150°C pro jeho dehyd-
rataci (zbaveni se vody). Déle byl nanesen adhezni promotor AR 300-80, ktery zajistuje
lepsi adhezi resistu k povrchu vzorku. Substrat se nasledné opét zahfal (150°C, 2 minuty)
pro odpafeni rozpoustédla. Poslednim krokem bylo naneseni samotného resistu. Pro tuto
praci byl zvolen pozitivni resist CSAR 62 o koncentraci pevncyh éastic 9% prfi teploté
25°C a metodou spin coating (500 rpm po dobu 5s, 4000 rpm po dobu 60s) byla nanesena
vrstva o tloustce 200 nm [25]. Nakonec byl substrat opét zahfan pro vypareni rozpoustédla,
tentokrat po dobu 60s opét na 150°C.

Vysledkem tohoto procesu je naneseni 200 nm tenké vrstvy pozitivniho resistu.
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3. EXPERIMENTALNI CAST
3.2. Elektronova litografie

Hlavni ¢ast experimentalni prace byla expozice elektronovym svazkem. Vzorek byl expo-
novan ve skenovacim elektronovém mikroskopu Tescan MIRA3. Byly experimentalné tes-
tovany dva zpiisoby, jak zabranit akumulaci ndboje na povrchu, a to elektronova litografie
za variabilniho tlaku (VP EBL, z angl. Variable Pressure Electron Beam Lithography) a
naneseni vodivé vrstvy ITO (cinem dopovany indium oxid, z angl. Indium Tin Oxide).

3.2.1. VP EBL

Prvni varianta, zvolena pro kompenzaci akumulovaného néboje, byla litografie za vari-
abilniho tlaku. Pro expozici byl zvolen vzor (angl. pattern) ve tvaru mikroplosek, a to
konkrétné Sestithelniki (viz obrazek 3.2) tii riznych velikosti, a to 10 um, 20 um a 40 um,
které byly poskladany do poli o velikosti 200 um (obrazek 3.2). Hexagony byly zvoleny
z dlivodu Sestithelnikového tvaru bunék.

40 um

0,4 mm

Obrézek 3.2: Pfedloha pro expozici metodou VP EBL. Sestitihelniky, zvolené kviili pred-
pokladané adhezi bunék, poskladany do mikrosplosek.

3.2.2. Vysledky VP EBL

Jak jiz bylo zminéno vyse (kapitola 2.4), elektronova mikroskopie za variabilniho tlaku
mé kvili pfipousténému tlaku mnohem horsi rozliseni, coz v praxi znamena, ze se hiife
i fokusuje na povrch vzorku a litografie neni tak presna. Proto byly pro test zvoleny jen
mikroplosky, ne nanocary, a i dokonce expozice nejmensich plosek o velikosti 10 um se
ukazala byt velmi obtizné (viz obrazek 3.3, na kterém jde vidét, Ze plosky této velikosti
jiz nebyly exponovany s velkou pfesnosti). Pro optimalizaci této procedury byly zvoleny
¢tyti tlaky, ve kterych expozice probihala, a to 150 Pa, 140 Pa, 130 Pa a 120 Pa, a zaroven
byl udélan test davek. Jedinymi dale pouzitelnymi se ukazaly parametry, kdy expozice
vzorku probéhla za tlaku v komote 130 Pa, s urychlovacim napétim 30kV, pracovni vzda-
lenosti 9mm a davkou 90 um /cm?. Expozice za nizsich tlakii se ukézala byt neproveditelna
z divodu nabijeni vzorku (obrazek 3.4), zatimco pfi expozici za vysSich tlaki nebyl pocet
interagujich elektronti dostatecné vysoky, proto se litografie viibec nezdarila. Nasledné
nasnimani probéhlo taktéz pri tlaku 130 Pa.
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3.2. ELEKTRONOVA LITOGRAFIE

50 um
P

Obréazek 3.3: Mikroplosky nejmensi velikosti (10 um) exponované metodou VP EBL. Lze
vidét velmi Spatné presnost této metody na mensich obrazcich.

50 um

—

Obréazek 3.4: Mikroplosky exponované metodou VP EBL za pfili§ malého tlaku (120 Pa).
7 davodu nabijeni vzorku je cely expozice velmi nepfesna, tim padem znicena.
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3. EXPERIMENTALNI CAST

50 um
—

Obrazek 3.5: Exponované mikroplosky po EBL ve VP pii parametrech, které byly zvoleny
za idedalni.

Na predchozim obrazku 3.5 lze vidét, ze i pTfes zvoleni tlaku v komote 130 Pa, se sub-
strat stale trochu nabijel (¢erné artefakty na obrazku). OvSem pfi zvoleni vyssiho tlaku
pro expozici bylo velmi Spatné rozliseni, tak byly nasnimané fotky nepouzitelné. Mikro-
plosky byly nasledné Ing. Jakubem PospiSilem analyzoviny metodou AFM (mikroskopie
atomovych sil, z angl. Atomic Force Microscopy).

14 um §

0 um -

[ I
0O um 14 um

Obrazek 3.6: Analyza mikroplosek exponovanych metodou VP EBL z AFM. Zpracovano
Ing. Jakubem Pospisilem

Vyska vyslednych struktur po elektronové litografii byla 60 nm.
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3.2. ELEKTRONOVA LITOGRAFIE

Tato metoda byla vyhodnocena za nevhodnou, jelikoz diky zvysenému tlaku v komore
se znatelné zhorsily rozliSovaci schopnosti mikroskopu. Mnohem hiife se zaostiovalo na
vzorek a byl zaroven vétsi proximity efekt. Zaroven byla horsi adheze resistu, a to i pfes
pouziti adhezivniho promotoru, coz se ukazuje na vysledné vysce struktur, ktera byla
pouze 60 nm.

Nejvétsi vyhodou této metody je omezeni poctu krokt pripravy vzorkd, které se zvysuji
pii naneseni vodivé vrstvy.

3.2.3. Litografie na vzorku s nadeponovanou vodivou vrstvou

Druha varianta, kterd byla pouzita na odvedeni zaporného naboje z povrchu vzorku, byla
depozice vodivé vrstvy cinem dopovaného oxidu inditého (ITO).

Depozice vodivé vrstvy: Vrstva ITO byla nadeponovana pomoci naprasovacky
Quorum. Byla nanesena vrstva tenka 20 nm. ITO ma vlastnost, ze pii dostatecné tenké
vrstvé je transparentni ve svételném mikroskopu a zaroven je netoxické pro zivé buriky
v biologickych aplikacich. Tato vrstva byla nanesena hned po omyti skel, pfed nanesenim
resistu. Varianta naneseni vodivé vrstvy na resist nebyla zvolena z divodu pozadavku
malé tloustky éar (pod 100nm) exponovanych na velkych plochach (v ¥4du 10% um).

Pfi néasledné EBL byly exponovény mikroplosky slozené z nanocar (viz obrazek 3.7). Ty
byly poskladany pomoci tzv. sesiti (angl. stiching) do ¢tvercii o velikosti (400 x 400) pm?
(viz obrazek 3.8). Metoda seSivani vice ¢tverci vedle sebe byla zvolena pro velkou tisporu
¢asu za cenu pouze malé ztraty presnosti expozice obrazce. Vzor byl zvolen opét z biolo-
gickych divodi ocekdvané adheze bunék se Sestithelnikovym tvarem.

Wi

a5

Obrézek 3.7: Vzor pro expozici metodou EBL - hexagonalni struktury, které byly zvolen
z dtivodu predpoklddané adheze bunék, (A) struktury bez jadra, slozené pouze z nanocar,
(B) struktury s jadrem.

Jak jiz bylo zminéno v predchozim textu, tyto obrazce byly poskladany do nasledujicich
mikroplosek (obrazek 3.8). Levy obrazec se sklada z Sestitthelniki bez jadra, zatimco
pravy z Sestithelnikti s jadrem. Kazdy ze tii ¢tverct v sobé ukryva hexagony o urcitych
velikostech - nejvétsi o velikosti 25 um, prostiedni 12,5 um a nejmensi o velikosti 6,25 um.
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3. EXPERIMENTALNI CAST

TTE I A O O A L S . O A L s (i e

Obrazek 3.8: Vysledny vzor pro elektronovou litografii, kde 1ze vidét sesiti poli do mikro-
plosek.

3.2.4. Vysledky s deponovanou ITO vrstvou

Skla, u kterych byla zvolena metoda kompenzace naboje pomoci depozice vodivé vrstvy
ITO meéla mnohem lepsi vysledky. Bylo na nich mozné dosdhnout vétsiho rozliseni na
velkych plochéch. U téchto skel byly zvoleny za optimalni nasledujici parametry: urych-
lovaci napéti 30 kV, pracovni vzdalenost 9mm a dévka 92uC/cm?. Davka byla zvolena
experimentalni metodou, kdy byl proveden test davek a pii nasledné analyze byla ozna-
¢ena za nejvhodnéjsi (viz obrazek 3.9, na kterém lze vidét pouziti malé davky, tedy vzor
neni spravné exponovany a ukazuje se zde v mistech spoji nanocar proximity efekt, a
obrazek 3.10, na kterém naopak byla pouzita prili§ velka davka, ¢ary jsou moc tlusté a
obcas dokonce mezi nimi neni ani mezera). Pole po expozici a vyvolani (které probéhlo
tak, ze byl substrat vlozen na 1 minutu do roztoku amyl acetatu, nasledné byl omyt iso-
propylalkoholem (IPA) a destilovanou vodou a osusen dusikem) lze vidét na obrazku 3.7
a cely vysledny obrazec na obrazku 3.13.
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3.2. ELEKTRONOVA LITOGRAFIE

Obrazek 3.9: Vzor, ktery nebyl exponovan dostate¢nou davkou (pouzitd davka byla
85uC/cm?). Lze pozorovat netiplné propéleni resistu a zéroveni v misté styku nanodar
proximity efekt.

—

Obrazek 3.10: Vzor, ktery byl exponovan piilis velkou davkou (96 uC/cm?). Lze vidét, Ze
exponované ¢ary jsou prilis tlusté, a to tak, ze se obcas dokonce i spoji v jednu.
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3. EXPERIMENTALNI CAST

50 um

Obrazek 3.11: Plosky s jadrem po EBL. Lze pozorovat artefakty zptisobené necistotami
pfi nanaseni a chybu zptisobenou sesitim poli.

! 50 um”

Obrazek 3.12: Plosky bez jadra po EBL.
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3.2. ELEKTRONOVA LITOGRAFIE

Obrazek 3.13: Vysledny obrazec po EBL, ktery se sklada z mensich vzoru. Spojen byl
metodou sesivani poli.

Na predchozich vysledcich jsou vidét necistoty, které napadaly do resistu béhem jeho
nanaseni, coz bylo nejspis zptisobeno pfitomnosti necistot v laboratofi. Zaroven lze pozo-
rovat nepresnosti zptisobené sesivanim poli. OvSem nejvétsi problémy se zacaly objevovat
po naneseni platiny a nasledném LO.

3.2.5. Vyvolani a depozice platiny

Jak jiz bylo zminéno v predchozim textu, po expozici vzoru metodou EBL byl substrat
vlozen na 1 minutu do roztoku amyl acetatu, ve kterém probéhlo vyvolani vzorku. Na-
sledné bylo sklo omyto tekutinami IPA a destilovanou vodou a vysuseno dusikem. Poté
byl substrat opét pfedan Ing. Jakubu Pospisilovi, ktery na né nanesl 20 nm tenkou vrstvu
platiny a nasledné udélal LO - smyti vrstvy zbyvajiciho resistu, a to ve slouc¢eniné NEP
(N-EthylPyrrolidone), zahfaté na 80°C po dobu 20 minut.

Byly reseny dva nejvétsi problémy, a to nedostatecné vymyti platiny po LO a strhavani
nanocar.

Nesmyvani platiny

Prvni jmenovany problém je nesmyvani platiny po LO. Nesmyta mista lze vidét na ob-
razku 3.14, nasnimaném v elektronovém mikroskopu. Tato mista nemohla byt z divodu
praktické proveditelnosti nasnimana metodou AFM.
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3. EXPERIMENTALNI CAST

Obrazek 3.14: Skla po EBL a depozici platiny, kde je patrné spatné smyvani platiny.

Tento problém se fesil upravou vzoru (viz obrazek 3.15), ¢imz se manuélné opravil
i proximity efekt. Uprava spocivala ve vynechani malé mezery mezi nano¢arami, a to z
dtvodu, aby se platina lépe odmyvala. Jak jiz bylo zminéno, déle se tim manuélné opravil
proximity efekt - spojnice, kde se dotykaly ¢ary, nebyly preexponované.

l 400 nm I

Obrazek 3.15: Vynechané mezery mezi ¢arami pro opravu vzoru pro lepsi odmyvani platiny
a pro manualni korekci proximity efektu.

Strhavani nanocdar

Dalsi problém, ktery jsme museli vyfesit, bylo strhavani nanocar po LO. Na obrazku 3.16
je patrné, ze se na povrchu udrzely pouze plosky, které nemély nanometrovou velikost,
zatimco cary, jejich velikost méla byt pod 100 nm, se strhaly. Tento jev Sel vidét i po
nasnimani v AFM (viz obrazek 3.17), kde je na misto ocekdvaného vyskytu ¢ar mezi
jadry pouze povrch substratu.
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3.2. ELEKTRONOVA LITOGRAFIE

Obrazek 3.16: Substrat po EBL a naneseni platiny. Lze pozorovat strhavani nanocar po
LO, zptisobené jejich malou sitkou.

o I [
0 um 14 um

Obrazek 3.17: Snimek z AFM, kde lze vidét, Zze se na povrchu substratu ¢ary nedrzely,
pouze stiedy, které nemély nanometrovou velikost. Zpracovano Ing. Jakubem Pospisilem

Tento problém byl fesen nanesenim vrstvy tantalu, jakozto adhezivni vrstvy mezi
platinou a povrchem vzorku. Tantal byl zvolen opét pro netoxi¢nost viici biologickym
materiadlim.

Obé navrzend fesSeni (oprava vzoru pro lepsi smyvani platiny a naneseni adhezivni
vrstvy tantalu) se ukdzala byt uzitecna a napomohla opravé vzhledu substratt po LO,
kdy se jiz odmyvaly urcenéd mista a zaroven se nano¢ary udrzely na povrchu (viz obrazek
3.18). Pro zjisténi presné sirky a vysky car byly vzorky opét analyzovany metodou AFM
(viz obrazek 3.19). Na vysledné plose (400 x 400) um? se podafilo doséhnout pozadovanych
parametra struktur ($itky ¢ar 80 nm a vysky 15nm), coz bylo ucelem préace.
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3. EXPERIMENTALNI CAST

Obrazek 3.18: Vysledné exponované struktury po vsech korekcich.

[ T
0 um 14 um

Obrazek 3.19: Snimek z AFM, ktery dokazuje, Ze se nanocary po opravach na substratu
udrzely. Zpracovano Ing. Jakubem Pospisilem.

I konecny test funkénosti skla pro biologické ucely se ukazal byt ispésnym (viz obrazek

3.22). Lze pozorovat buiiky, které se maji tvar kuli¢ek (viz obrazek 3.20), coz znamena, ze
se na povrch neuchytily a uhynuly. Ovsem u nékterych bunék lze vidét, ze adheze probéhla
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3.2. ELEKTRONOVA LITOGRAFIE

tispéiné (viz obrazek 3.21, kde jsou buiiky v jejich pfirozeném prostiedi, tzv. Matrigelu),
proto bude tato metoda podrobena dalsimu zkoumani a testovani.

Obrazek 3.20: Tvar bunék, které se spravné neuchyti a zahynou.

Obréazek 3.21: Tvar bungk v Matrigelu. U téchto probéhla adheze na povrch, nemaji uz
tedy kulovity tvar.
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3. EXPERIMENTALNI CAST

Obrazek 3.22: Konecny test adheze bunék na obrazce vytvorené na skle. Buriky, které se
jevi jako kulicky, se neuchytily, zatimco ty ostatni dal rostou.
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4. Zaver

V této praci byl prodiskutovan problém nabijeni vzorku v elektronovém mikroskopu
a pri litografii elektronovym svazkem. Byla navrzena a vyzkousena dvé moznéa feSeni
elektronové litografie na skle. Tato sklicka byla dale pouzita pro biologické ucely a pro
zkoumani adheze bunék (viz obrazek 3.22).

Prvnim fesenim byla elektronova litografie za variabilniho tlaku, ktera byla zvolena za
nevhodnou, protoze kvili zhorsenym zobrazovacim schopnostem mikroskopu bylo velmi
slozité zafokusovat piimo na povrch substratu, coz zptsobovalo vétsi stopu svazku, tim
padem mensi presnost litografie. Tato metoda byla zavrhnuta po vyzkouSeni expozice
mikroplosek (viz obrazky 3.5 a 3.6).

Druhym fesenim, kterym se tato prace zabyvala, bylo naneseni vodivé vrstvy ITO na
povrch substratu. I'TO bylo zvoleno pro jeho transparentnost ve svételném mikroskopu a
pro jeho netoxi¢nost vici bunkam. Tato metoda byla vyhodnocena jako vhodné pro dalsi
praci. Pro expozici byla zvolena stomikronovéa pole, kterd se skladala ze série nanocar
poskladanych do Sestitthelnikti. Tato pole byla poskladana vedle sebe tak, aby vytvorila
¢tverec (400x400) um? (viz obrazky 3.11, 3.12 a 3.13).

Déle jsou v praci feSeny dva stézejni problémy, a to zajisténi nesmyvani celé vrstvy
platiny pfi LO (obrézek 3.14) a strhavéani platinovych nanocar (viz obrazky 3.16 a 3.17).
Prvni problém byl vyfesen tpravou patternu tak, zZe byla mezi ¢arami vynechana mezera
(viz obréazek 3.15), coz napomohlo odmyvani a zaroven zmensSeni proximity efektu. Druhy
se Tesil deponaci vrstvy tantalu jakozto adherentni vrstvy mezi platinou a I'TO. Tantal byl
opét zvolen pro svou netoxi¢nost v biologickych experimentech. Vyteseni téchto zakladnich
problému napomohlo k vytvofeni pravidelnych kontrolovanych vzort na skle, které jsou
pouzitelné pro dalsi zkouméani a zcela vyhovujici pro biologické aplikace. (viz obrazky 3.18
a 3.19).
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6. SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK

6. Seznam pouzitych zkratek

AFM
BSE
EBL
FEG
IPA
ITO
LO

SC

SE
SEM
STEM
TEM
VP
VP EBL

mikroskopie atomérnich sil

zpétné odrazené elektrony

litografie elektronovym svazkem
autoemisni katoda

isopropylalkohol

cinem dopovany indium oxid

lift-off

spin coating, metoda odstfedivého liti
sekundarni elektrony

rastrovaci elektronovy mikroskop
rastrovaci transmisni elektronovy mikroskop
transmisni elektronovy mikroskop
variabilni tlak

litografie elektronovym svazkem za variabilniho tlaku
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