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Abstrakt 
T a t o experimentálně založená práce se zabývá depozicí nanokrystalů G a N n a leptané 
wolframové h r o t y . Motivací b y l o t y t o G a N s t r u k t u r y d e p o n o v a t n a S c h o t t k y h o k a t o d y 
firmy T h e r m o F i s h e r S c i e n t i f i c a změřit j e j i c h e m i s i v i t u . Začátek práce j e věnován rešerši 
studené e m i s e z w o l f r a m u a G a N . V praktické části b y l a optimalizována výroba 
wolframových hrotů, k d y j s m e došli k závěru, že vhodné h r o t y vznikají při teplotě 2 0 °C 
a h l o u b c e p o n o r u 2 , 5 m m v r o z t o k u N a O H . Dále b y l y n a t y t o h r o t y připraveny m e t o d o u 
molekulární svazkové e p i t a x e ( M B E ) galiové s t r u k t u r y , u kterých j s m e z j i s t i l i lineární 
závislost n a teplotě. J a k o vhodná t e p l o t a substrátu p r o d e p o z i c i g a l i a b y l a určena t e p l o t a 
2 0 0 °C. Z a této t e p l o t y b y l a p r o v e d e n a i n i t r i d a c e . D e p o z i c e g a l i a t r v a l a 2 h o d i n y 
a následná n i t r i d a c e 3 h o d i n y . Změřená e m i s i v i t a G a N z p o v r c h u mědi pokrytém 
g r a f e n e m v y s l a v s o u l a d u s dříve provedenými e x p e r i m e n t y . 

Klíčová slova 
G a N , d e p o z i c e , M B E , elektronová e m i s e , w o l f r a m , leptání 

Abstract 
T h i s b a c h e l o r t h e s i s i s f o c u s e d o n d e p o s i t i o n o f G a N n a n o c r y s t a l s o n t h e e t c h e d t u n g s t e n 
t i p s . M o t i v a t i o n w a s t o p r e p a r e t h e s e G a N s t r u c t u r e s o n t h e S c h o t t k y c a t h o d e m a d e b y 
c o m p a n y T h e r m o F i s h e r S c i e n t i f i c a n d m e a s u r e i t s f i e l d e m i s s i o n . I n t h e t h e o r e t i c a l p a r t 
o f t h e t h e s i s G a N a n d t u n g s t e n f i e l d e m i s s i o n p r o p e r t i e s a r e i n t r o d u c e d . T h e e x p e r i m e n t a l 
p a r t b e g i n s w i t h t u n g s t e n t i p e t c h i n g o p t i m a l i z a t i o n , w h e r e t h e r i g h t v a l u e s f o r b e s t t i p s 
a r e t e m p e r a t u r e 2 0 °C, d e p t h o f t h e t i p 2 , 5 m m a n d s o l u t i o n N a O H u s e d . F u r t h e r t h e 
g a l l i u m s t r u c t u r e s w e r e p r e p a r e d o n t h e s e t i p s u s i n g m o l e c u l a r b e a m e p i t a x y ( M B E ) . 
T h e r i g h t t e m p e r a t u r e t o p r e p a r e G a N n a n o c r y s t a l s w a s d e t e r m i n e d as 2 0 0 °C. T h e 
d e p o s i t i o n o f g a l l i u m w a s s e t t o 2 h o u r s a n d f o l l o w i n g n i t r i d a t i o n w a s 3 h o u r s . F i n a l l y , 
t h e f i e l d e m i s s i o n f r o m G a N p r e p a r e d o n c o p p e r f o i l w i t h g r a p h e n e w a s m e a s u r e d a n d 
c o m p a r e d w i t h o t h e r e x p e r i m e n t s . 
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1. Úvod 
Elektronová e m i s e j e j e v , k d y d o d a n o u vnější energií e x t r a h u j e m e z p o v r c h u 

materiálu e l e k t r o n y . T y t o uvolněné e l e k t r o n y se p a k v prostředí v a k u a volně pohybují 
a m o h o u být například urychlovány n e b o fokusovány. T o h o se hojně využívá 
v elektronové m i k r o s k o p i i , k d y pomocí uvolněných elektronů p o z o r u j e m e studovaný 
substrát. Způsobů p r o dodání vnější e n e r g i e j e několik. Materiál, z e kterého e l e k t r o n y 
e m i t u j e m e , můžeme zahřát a tím d o d a t elektronům t e p e l n o u e n e r g i i , pomocí které 
překonají v a z e b n o u e n e r g i i a dochází t a k k t e r m o e m i s i . J i n o u možností j e přiložit vysoké 
elektrické napětí. Povrchové e l e k t r o n y se v k o v e c h či polovodičích chovají j a k o 
v p e r i o d i c k y se opakující potenciálové jámě a přiloženým vnějším napětím můžeme t u t o 
bariéru změnit a dosáhnout t a k tunelování elektronů s k r z bariéru a vytvoření tunelovacího 
p r o u d u . 

Těchto d v o u jevů využívají z d r o j e elektronového s v a z k u ( k a t o d y ) v elektronových 
m i k r o s k o p e c h , které se nazývají S c h o t t k y h o k a t o d y . T y j s o u vyráběny z wolframového 
drátu a n a něj připevněného wolframového h r o t u . W o l f r a m j e používán p r o s v o j i v y s o k o u 
t e p e l n o u o d o l n o s t . F i r m a T h e r m o F i s h e r S c i e n t i f i c požádala U s t a v fyzikálního inženýrství 
F S I V U T o studování elektronové e m i s i v i t y z těchto S c h o t t k y h o k a t o d , n a jejichž h r o t u 
b y b y l umístěn n a n o k r y s t a l n i t r i d u g a l i a ( G a N ) . 

G a N j e I I I - V polovodič s přímým přechodem, který se s t a l známým hlavně díky 
Nobelově ceně z a o p t i m a l i z a c i výroby modré L E D d i o d y [ 1 ] . N a ústavu máme zkušenosti 
s depozicí G a N n a křemík a měď, n a těchto zkušenostech t e d y b y l o možné stavět. 

První část této práce se věnuje výrobě wolframových hrotů, které b y l y později užity 
p r o s t u d i u m depozičních závislostí a t o konkrétně závislosti n a teplotě, k o n c e n t r a c i 
roztoků a h l o u b c e p o n o r u . Vyrobené wolframové h r o t y b y l y použity v druhé části práce, 
k d e b y l o cílem nanést G a N n a h r o t y a s t u d o v a t teplotní závislost v e l i k o s t i krystalů. 
Poslední část j e věnována s t u d i u elektronové e m i s e z G a N nanokrystalů nadeponované 
n a měď. B y l o t o z důvodu, že f i r m a T h e r m o F i s h e r S c i e n t i f i c s i nepřála zveřejňovat 
f o t o g r a f i e j e j i c h k a t o d , které b y l y primárním cílem této práce a také n a ústavu prozatím 
není a p a r a t u r a , která b y dokázala s t u d o v a t e l e k t r o n o v o u e m i s i z t a k malé o b l a s t i , j a k o 
b y l a špička wolframového h r o t u j a k n a katodě, t a k n a námi vyrobených h r o t e c h 

15 



2. Elektronový mikroskop 
Vývoj rastrovacích elektronových m i k r o s k o p u ( S E M - Scanning electron 

microscope) přišel s potřebou z o b r a z i t o b j e k t y menší, než j e vlnová délka světla, k d y l z e 
z o b r a z i t částice menší než 1 u m . Při použití optického m i k r o s k o p u totiž n a útvarech 
srovnatelně velkých s v l n o v o u délkou světla dochází k d i f r a k c i světla a rozostření o b r a z u . 
K t o m u t o účelu j e v S E M využíván místo světla s v a z e k elektronů. Elektronům se dá 
přiřadit vlnová délka přibližně 0 , 1 n m , což umožňuje se přiblížit až k atomárnímu 
rozlišení. N a O b r . 1 . j e s c h e m a t i c k y z o b r a z e n řez rastrovacím elektronovým 
m i k r o s k o p e m . Z elektronového z d r o j e ( k a t o d y ) j s o u elektrickým p o l e m extrahovány 
e l e k t r o n y . T y j s o u formovány d o s v a z k u pomocí kondenzační čočky. S v a z e k j e p a k 
pomocí o b j e k t i v u zaostřen n a v z o r e k . Díky rastrovacím cívkám l z e elektronovým 
s v a z k e m p o h y b o v a t p o p o v r c h u v z o r k u . P o d o p a d u s v a z k u n a v z o r e k některé e l e k t r o n y 
emitují sekundární e l e k t r o n y , které s t u d u j e m e S E d e t e k t o r e m , a jiné se můžou zpětně 
o d r a z i t . T y p a k p o z o r u j e m e B S E d e t e k t o r e m . Celý vnitřní p r o s t o r m i k r o s k o p u musí být 
čerpán, a b y nedocházelo k r o z p t y l u elektronů n a molekulách v z d u c h u [ 2 ] . 

Při rastrování p o p o v r c h u v z o r k u elektronovým s v a z k e m j e n u t n o vytvořit c o 
nejmenší s t o p u s v a z k u a tím dosáhnout velkého rozlišení. V e l i k o s t a t v a r výsledné s t o p y 
elektronového s v a z k u j e ovlivněna m i m o jiné i elektronovým z d r o j e m 1 . 

2.1. Emisní zdroje elektronů 

E m i s e elektronů j e děj, k d y z k o v u vystupují e l e k t r o n y , a který l z e p o p s a t využitím 
S o m m e r f e l d o v a m o d e l u volných elektronů. V pevných látkách se díky krystalickému 

1 T y t o z d r o j e elektronů se také označují j a k o k a t o d y n e b o emisní z d r o j e . K a t o d a znamená e l e k t r o d a 
s m a j o r i t o u elektronů, používáno často v e l e k t r o c h e m i i . E m i s e j e p a k děj, k d y uvolňujeme e l e k t r o n y 
z p o v r c h u . 

Vakuová vývěva 

BSE detektor 

Posuvný stolek 

O b r . 1 : Schéma rastrovacího elektronového m i k r o s k o p u [ 3 ] . 
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uspořádání atomů vytvoří valenční a vodivostní pás. P r o k o v y platí, že se F e r m i h o 
e n e r g i e 2 nachází v e vodivostním pásu. E l e k t r o n y se t e d y v materiálu m o h o u volně 
p o h y b o v a t a t o t o rozložení označujeme j a k o elektronový p l y n [ 4 ] . Látka t e d y s n a d n o v e d e 
elektrický p r o u d . E l e k t r o n y se t e d y m o h o u p o h y b o v a t volně v materiálu, a l e když se 
d o s t a n o u k p o v r c h u , převáží přitažlivá síla kladných j a d e r ( o p r o t i neutrálnímu náboji 
m i m o materiál) a n e m o h o u t a k p o v r c h o p u s t i t . P r o opuštění potřebují dodatečnou e n e r g i i , 
která převáží přitažlivou sílu j a d e r a nazýváme j i výstupní práce. T a bývá u běžných kovů 
v řádu e V a například p r o w o l f r a m j e r o v n a <P = 4 , 5 5 e V [ 5 ] . J e více způsobů, j a k e n e r g i i 
elektronům d o d a t , například pomocí tepelné e n e r g i e , interakcí s f o t o n y n e b o vnějším 
elektrickým p o l e m [ 6 ] , [ 7 ] . P o d l e t o h o dělíme z d r o j e elektronů n a : 

• termoemisní k a t o d y , 
• studené k a t o d y , 
• S c h o t t k y h o k a t o d y , 
• fotoemisní z d r o j e 3 . 

J e j i c h rozdílný p r i n c i p e m i s e j e znázorněn n a O b r . 2 . 

2.1.1. Termoemisní zdroje elektronů 
K t e r m o e m i s i elektronů z materiálu dochází při j e h o zahřátí n a d t e p l o t u , při které 

mají již dostatečnou e n e r g i i p r o překonání výstupní práce 0. Jestliže j e materiál ( k o v ) z a 
pokojové t e p l o t y , j e střední e n e r g i e volných elektronů v k o v u nízká a j e málo 
pravděpodobné, že získají e n e r g i i dostatečnou p r o překonání potenciální e n e r g i e 
(výstupní práce), k t e r o u j s o u v k o v u vázány. Zvyšováním t e p l o t y e l e k t r o n y získají vyšší 
e n e r g i i , která j i m umožní e m i s i z materiálu. T e n t o j e v b y l pozorován již v r o c e 1 9 0 0 , k d y 

2 F e r m i h o e n e r g i e j e j e d n o u z c h a r a k t e r i s t i k pevných látek. J d e o nejvyšší o b s a z e n o u h l a d i n u z a 
t e p l o t y 0 K . Také platí, že t a t o e n e r g i e označuje e n e r g i o v o u h l a d i n u s 5 0 % pravděpodobností obsazení 
v pásové struktuře při pokojových teplotách. 

3 K f o t o e m i s i dochází při t z v . f o t o e f e k t u , k d y j s o u e l e k t r o n y emitovány dopadajícím světlem. V této 
práci t e n t o d r u h není využíván, j e zmíněn j e n p r o celkový přehled. 

H r a n i c e v a k u a t e r m o e m i s e . 

O b r . 2 : Schéma zmíněných čtyř typů e m i s e e l e k t r o n u z p o v r c h u k o v u [ 8 ] . 
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b y l o zjištěno, že termální e m i s e j e závislá m i m o jiné n a výstupní práci elektronů a teplotě 
[ 9 ] . Taktéž b y l o zjištěno, že p r o u d j e úměrný čtverci t e p l o t y materiálu a j e dán 
R i c h a r d s o n o v o u - D u s h m a n o v o u rovnicí 

i = AT2e~w/kT, ( 1 ) 

k d e i j e jednotkový p r o u d elektronů n a c e n t i m e t r čtvereční, A a w j s o u empirické 
k o n s t a n t y , k je B o l t z m a n o v a k o n s t a n t a a T j e termodynamická t e p l o t a k o v u [ 1 0 ] . P r o 
wolframové vlákno j e potřeba dosáhnout t e p l o t y alespoň T = 2 6 0 0 K [ 1 1 ] . 

2.1.2. Autoemisní zdroje 

J a k o autoemisní z d r o j e se označují k a t o d y , které p r o uvolnění elektronů využívají 
t z v . s t u d e n o u e m i s i . Při studené e m i s i j e e l e k t r o n u dodána potřebná e n e r g i e pomocí 
vnějšího elektrického p o l e . P r o uvolnění ( e m i s i ) e l e k t r o n u z e s t r u k t u r y látky musí t e n t o 
materiál a b s o r b o v a t množství e n e r g i e , k t e r o u dodáme silným elektrickým p o l e m . 
I n t e n z i t a napětí d o s a h u j e až milionů voltů n a c e n t i m e t r , což umožní e l e k t r o n u při t o m t o 
t y p u e m i s e t u n e l o v a t s k r z potenciálovou bariéru [ 1 2 ] . Proudová h u s t o t a 7 j e p a k dána 
F o w l e r - N o r h e i m o v o u rovnicí 

/ = — I J TC(ex){ef:1 - £/>2)dex + J 7 ' C ( e x ) ( e / i l - ex)dex I , ( 2 ) 

k d e m e f j e efektivní h m o t n o s t e l e k t r o n u , g j e elementární náboj, h je P l a n c k o v a k o n s t a n t a , 
T je termodynamické t e p l o t a materiálu, C j e transmisní k o e f i c i e n t a e j e celková e n e r g i e , 
rozložená d o složek p o d l e vektorů j a k o 

h2k2 h2{k2

x + k2+k2

z) 
e = = —— —. ( 3 ) 

2 m e f 2 m e f 

N a O b r . 3 j e znázorněn základní rozdíl m e z i a ) přímým a b ) F - N tunelovým dějem [ 1 3 ] . 

O b r . 3 : Porovnání energiových bariér přímého a ) tunelového j e v u a b ) F o w l e r - N o r d h e i m tunového 
j e v u . Při přímém tunelování e l e k t r o n t u n e l u j e s k r z c e l o u šířku potenciálové bariéry, a l e při F - N tunelování 
j e díky vnějšímu p o l i bariéra zúžena a t u n e l o v a t může z a srovnatelné e n e r g i e více elektronů [ 1 3 ] . 
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Protože vytvořit t a k s i l n o u i n t e n z i t u elektrické p o l e není t e c h n o l o g i c k y jednoduché, 
často se využívá k o m b i n a c e o b o u zmíněných m e t o d , nazývaná S c h o t t k y h o e m i s e [ 7 ] . 

2.1.3. Schottkyho katoda 
T y t o elektronové z d r o j e využívají e m i s e pojmenované p o W . H . S c h o t t k y m , který 

v r o c e 1 9 2 3 s t u d o v a l teplotní závislost studené e m i s e elektronů. Jedná se o k o m b i n a c i 
popsaných m e t o d studené i teplé e m i s e ( p o d k a p i t o l y 2 . 1 . 1 a 2 . 1 . 2 ) . E l e k t r o n y j s o u z k o v u 
emitovány pomocí t e r m o e m i s e , a l e p r o snížení výstupní práce j e použito vnější 
elektrostatické p o l e , které dokáže elektronům d o d a t e n e r g i i v řádu k e V . Díky vnějšímu 
elektrickému p o l i l z e materiál elektronového z d r o j e žhavit n a nižší t e p l o t u než b e z použití 
elektrického p o l e . Při použití wolframového vlákna j e j stačí žhavit n a t e p l o t u 1 8 0 0 K , což 
j e o téměř 1 0 0 0 K méně než při t e r m o e m i s i [ 2 ] . 

E m i s i v i t a elektrotonů také závisí n a t v a r u h r o t u , z e kterého e l e k t r o n y vystupují. 
Velké zakřivení h r o t u snižuje potřebné elektrické napětí p r o e x t r a k c i elektronů z 
p o v r c h u 4 , p r o t o j e s n a h a elektronové z d r o j e dělat j a k o h r o t y s c o n e j menším poloměrem 
špičky [ 1 4 ] . Menší p l o c h a špičky h r o t u také znamená užší elektronový s v a z e k , a tudíž i 
menší s t o p u elektronů n a v z o r k u . Z t o h o t o důvodu j e S c h o t t k y h o k a t o d a v y r o b e n a z e 
žhavícího wolframového vlákna, n a který j e přivařen wolframový h r o t s přesně 
definovaným h r o t e m o poloměru s t o v e k nanometrů. 

F o t o g r a f i e takového elektronového z d r o j e p r o S E M j e n a O b r . 4 . a ) Přes k o n t a k t y j e 
přiváděn elektrický p r o u d s k r z wolframové vlákno, které j e průchodem p r o u d u žhaveno, 
b ) N a t o t o vlákno j e přivařen wolframový h r o t , který t e p l o přejímá a j e c ) zakončen v e l m i 
úzkou špičkou ( l u m ) , p r o c o nejvyšší e m i s i v i t u . d ) D e t a i l zakončení h r o t u r o v i n o u ( 1 0 0 ) . 

a , T - b , 1 O 

2 , 2 A Z r O - I 

1 Á. 
k o n t a k t y W ^ 

O b r . 4 : S c h o t t k y h o k a t o d a p r o elektronový m i k r o s k o p : a ) e l e k t r o d y a žhavené wolframové vlákno, 
b ) d e t a i l n a spojení h r o t u s vláknem, c ) d e t a i l h r o t u , d ) zakončení h r o t u [ 1 5 ] . 

4 T e n t o j e v j e znám j a k o koróna a j e často nechtěným j e v e m v e vodičích s vysokým napětím. 
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2.1.4. Měření emise z polovodičů 
E m i s e elektronů z polovodičů se řídí stejnými p r a v i d l y j a k o v případě kovů. Také 

p r o polovodiče l z e u p l a t n i t u p r a v e n o u , F - N r o v n i c i ( 2 ) . Rozdíl m e z i k o v y a polovodiči j e 
v rozdílném rozložení valenčního a vodivostního pásu. P r o k o v y i polovodiče se výstupní 
práce elektronů počítá o d F e r m i h o m e z e . V k o v e c h j e F e r m i h o m e z ekvivalentní n e j vyšší 
energiové hladině (vodivostní pás). U polovodičů F e r m i h o h l a d i n a leží m e z i valenčním a 
vodivostním pásem, j a k j e naznačeno n a O b r . 5 . Dopováním polovodiče p a k můžeme t u t o 
h l a d i n u p o s o u v a t a měnit t a k výstupní práci, a t e d y i e n e r g i i potřebnou k e m i s i . V p r a x i 
se k zjištění energiové s t r u k t u r y polovodičů používá F - N výpočet 5 [ 4 ] . 

O b r . 5 : Energiové schéma polovodiče t y p u n n a rozhraní s v a k u e m . Posouváním F e r m i h o m e z e 
(dopováním) můžeme měnit výstupní práci <P [ 4 ] . 

5 F - N ( F o w l e r - N o r d h e i m ) výpočet j e aproximativní výpočet p r o (přibližné) určení studené e m i s e . 
T o h o t o zjednodušení používáme, protože j e zatím m a t e m a t i c k y nemožné vyřešit tunelovací j e v pomocí 
S c h r o d i n g e r o v y r o v n i c e . V p r a x i se využívá numerické s i m u l a c e . 

Fermiho mez 

vodivostní pás 

valenční pás 
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3. Růst ultratenkých vrstev 

Depozicí označujeme m e t o d u růstu, při které n a námi zvolený substrát nanášíme 
přesně d e f i n o v a n o u u l t r a t e n k o u n e b o t e n k o u v r s t v u . T a k t o připravené v r s t v y o b v y k l e 
vykazují ojedinělé, unikátní v l a s t n o s t i , a t o zejména díky omezení rozměru d o 2 D , I D či 
O D . Růst tenkých v r s t e v l z e r e a l i z o v a t pomocí d v o u základních principiálních m e t o d a t o 
c h e m i c k o u ( C V D - Chemical Vapour Deposition), k d y se využijí c h e m i c k y reaktivní 
p l y n y reagující s p o v r c h e m , a fyzikální ( P V D - Physical Vapour Deposition), k d y 
k vypařování a samotné d e p o z i c i dochází pomocí fyzikálního m e c h a n i s m u . P V D m e t o d y 
j s o u například naparování n e b o naprašování [ 1 6 ] . Naparování j e děj, k d y nanášenou látku 
převedeme d o plynné fáze a necháme působit n a substrát. J a k o naprašováni se označuje 
m e t o d a , k d y j s o u z terče d o p a d e m kladných iontů inertního p l y n u uvolněny a t o m y , které 
j s o u nanášeny n a substrát. 

3.1. Epitaxní růst 

E p i t a x e j e d r u h organizovaného krystalického růstu n a substrát. E p i t a x i rozdělujeme 
n a h o m o e p i t a x i a h e t e r o e p i t a x i . Homoepitaxí rozumíme d r u h růstu, k d y nanášíme stejný 
materiál, j a k o j e materiál substrátu a nanášený materiál se d o k o n a l e n a v a z u j e n a 
k r y s t a l i c k o u mřížku substrátu. T e n t o způsob růstu má v p r a x i j e n malý význam. 
H e t e r o e p i t a x i p a k označujeme nanášení jiného materiálu, než j e materiál substrátu, k d y 
můžeme dosáhnout nových vlastností t a k t o nadeponovaného materiálu. P r o epitaxní růst 
j e potřeba nízkých depozičních rychlostí, a b y měly m o l e k u l y (či a t o m y ) d o s t a t e k času n a 
vytvoření v a z e b . Jedním zmožných způsobů heteroepitaxního růstu m e t o d o u P V D j e 
molekulární svazková e p i t a x e ( M B E - molecular beam epitaxy) [ 1 7 ] . 

3.1.1. Povrchová energie 
Při h e t e r o e p i t a x i t v a r a způsob růstu tenkých či ultratenkých v r s t e v předně určuje 

povrchová e n e r g i e , protože dochází k e s t y k u d v o u povrchů, každý s j i n o u p o v r c h o v o u 
energií. J e - l i součet povrchové e n e r g i e nanášené látky a e n e r g i e rozhraní menší než 
povrchová e n e r g i e substrátu, p r o m i n i m a l i z a c i volné e n e r g i e se společný p o v r c h ( s nižší 
p o v r c h o v o u energií) m a x i m a l i z u j e a vznikají t a k rovnoběžné, tenké v r s t v y . T y se také 
označují j a k o F r a n k - v a n d e r Merwerův růst ( v r s t v a p o vrstvě), O b r . 6 a ) . P o k u d j e t e n t o 
součet větší než povrchová e n e r g i e substrátu, dochází k růstu ostrůvků (kapiček) a p r o c e s 
se označuje j a k o Volmerův-Weberův růst, O b r . 6 c ) . E x i s t u j e také děj, k d y dochází k e 
k o m p r o m i s u m e z i oběma p r o c e s y , t e d y n e j p r v e n a r o s t e m o n o v r s t v a , n a které se vytváří 
ostrůvky, a t e n se nazývá Straski-Krastanovův růst O b r . 6 b ) [ 1 8 ] . T v o r b a těchto s t r u k t u r 
j e také ovlivněna d i s l o k a c e m i materiálu a čistotou p o v r c h u . P r o t o j e potřeba r e a l i z o v a t 
t e n t o růst v podmínkách u l t r a vysokého v a k u a ( U H V 6 - Ultrahigh vaccum). 

6 V prostředí j e t l a k nižší než 10~ 7 P a . 
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O b r . 6 : I l u s t r a c e typů t e r m o d y n a m i c k y ovlivňovaného růstu tenkých v r s t e v při h e t e r o e p i t a x i . V r s t v a 
p o vrstvě ( a ) , kombinovaný růst ( b ) a ostrůvkový růst ( c ) . Převzato z [ 1 8 ] 

3.2. MBE 
Molekulární svazková e p i t a x e j e p r o c e s , k d y materiál připravený v efúzní c e l e 

(například g a l i u m ) j e deponován z a nízkých depozičních rychlostí, a b y došlo 
kepitaxnímu růstu [ 1 9 ] . V U H V prostředí se a t o m y pohybují efúzním t o k e m až n a 
substrát, k d e kondenzují n a p o v r c h u a vytváří t a k t e n k o u v r s t v u . Efúzní t o k l z e získat 
v okamžiku, k d y střední volná dráha atomů j e dostatečně dlouhá, a b y a t o m y doletěly b e z e 
srážky s m o l e k u l a m i v z d u c h u až k p o v r c h u , čehož docílíme právě z a nízkého t l a k u . U H V 
a p a r a t u r a j e popsána v p o d k a p i t o l e 4 . 1 a její schéma j e n a O b r . 2 1 . P r o M B E j e také 
potřeba vysoká čistota materiálu substrátu. P r o t o se před každou depozicí musí v z o r e k 
n e j p r v e vyžíhat, k d y d o j d e k d e s o r p c i nečistot, které z k o m o r y vyčerpáme [ 1 7 ] . 

3.2.1. Zdroj atomů (Efúzní cela) 
Depoziční materiál se v efúzní c e l e nalézá v zásobníku (kalíšku), který j e zahříván 

d o p a d e m urychlených elektronů. Schéma efúzní c e l y j e n a O b r . 7 . Termoemisní e l e k t r o n y 
j s o u získané z e žhaveného wolframového vlákna a j s o u urychlovány kladně nabitým 
potenciálem přivedeným n a kalíšek. Dopadající e l e k t r o n y materiál zahřívají až n a t e p l o t u 
vypařování. Vypařené a t o m y p a k proudí efúzním t o k e m směrem přes kolimátor n a 
substrát. Část j i c h j e navíc ionizována srážkou s e l e k t r o n y a vzniklý iontový p r o u d l z e 
přiřadit j e úměrný t o k u neutrálních částic ( f l u x ) , d l e kterého o d h a d u j e m e množství 
deponovaného materiálu [ 2 0 ] . 

Vstupní napětí 
8 0 0 V Kalíšek s G a 

Vlákno 

Kolimátor 

— F l u x 

C l o n a 

I 
V z o r e k 

O b r . 7 : Schéma uspořádání z d r o j e a t o m g a l i a [ 2 1 ] . 

V z o r e k samotný p a k také ohříváme, p r o zvýšení e n e r g i e dosedajících atomů, které 
p a k více migrují p o p o v r c h u v z o r k u a vytváří t a k n a p o v r c h u větší s t r u k t u r y , než z a nižší 
t e p l o t y . V našem případě, k d y d e p o n u j e m e g a l i u m , můžeme t e p l o t o u ovlivňovat v e l i k o s t 
a tím i počet ostrůvků. Samotný počet p a k ovlivňuje d o b a d e p o z i c e . 
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3.2.2. Iontově-atomární zdroj 
P r o n i t r i d a c i b y l a použita molekulární svazková e p i t a x e z a p o m o c i iontového s v a z k u 

( I B A - M B E - ion-beam assisted molecular beam epitaxy). Jedná se o k o m b i n a c i e l e k t r o n -
srážkového iontového z d r o j e s efúzní c e l o u . D o z d r o j e j e napouštěn p l y n N2. T y t o 
m o l e k u l y se sráží n a ionizační mřížce s urychlenými e l e k t r o n y . V o b l a s t i ionizační 
mřížky, k d e j e konstantní potenciál, se e l e k t r o n y pohybují rovnoměrně přímočaře, čímž 
se zvyšuje pravděpodobnost srážky s neutrálními m o l e k u l a m i dusíku a zvýšení i o n i z a c e . 
I o n t y N j a N + j s o u p a k záporným extrakčním potenciálem u r y c h l e n y v e n z c e l y d o 
depoziční k o m o r y a fokusovány n a v z o r e k [ 4 ] . T a t o m e t o d a nám umožňuje dosáhnout 
e n e r g i e iontů v rozmezí 2 0 - 2 0 0 e V [ 2 2 ] . Schéma iontově-atomárního z d r o j e používaného 
n a ÚFIFSIje n a O b r . 8 . 

kalíšek 
ionizační 
mřížka 

W v 

elektroda 

/ 

ákno 

extrakční elektroda 
1 vzorek 

p l y n N 2 

- Ľ 1 
1. 4 ., 

O b r . 8 : Schéma iontově-atomárního z d r o j e dusíku p r o d e p o z i c i G a N [ 4 ] . 

3.3. Nitrid Gallitý (GaN) 

G a N j e jedním z n e j používanějších polovodičů n a světě. Skládá se z g a l i a z e I I I . 
s k u p i n y a dusíku z e s k u p i n y V . J e h o hlavní předností j e přímý přechod a nízká 
elektronová a f i n i t a 7 , která j e přibližně % ~ 2 , 7 - 3 , 3 e V [ 2 3 ] . N e j více j e spojován s m o d r o u 
L E D d i o d o u , z a k t e r o u b y l a v r o c e 2 0 1 4 udělena N o b e l o v a c e n a [ 1 ] . J e h o využití j e však 
m n o h e m širší, využívá se například p r o t r a n z i s t o r y , piezoelektrické nanodráty, n e b o p r o 
snížení výstupní práce u elektronových t r y s e k . Ač j e v polovodičovém průmyslu široce 
užíván, stále n e j s o u známy některé j e h o v l a s t n o s t i a obzvláště m o n o v r s t v y G a N (či jiných 
nitridů s p r v k y z e I I I . s k u p i n y ) j s o u dále zkoumány [ 2 4 ] . 

3.3.1. Struktura GaN 
N i t r i d gallitý vytváří k r y s t a l i c k o u s t r u k t u r u , k d y se nejčastěji f o r m u j e d o wurtzitické 

(šesterečné) mřížky. V ní se n a d s e b o u vyskytují galiové a dusíkové r o v i n y . M o d e l 
takovéto krystalické s t r u k t u r y j e n a O b r . 9 . G a N také může tvořit nestabilní sfaleritové 
(kubické) f o r m y . N i t r i d y vykazují v y s o k o u t e p e l n o u o d o l n o s t díky širokému zakázanému 
pásu. T e p l o t a tání p r o G a N j e Tt > 1 9 7 3 K [ 2 5 ] . Díky širokému zakázanému pásuje také 
možné k r y s t a l d o p o v a t a docílit t a k v z n i k u p - t y p u či n - t y p u G a N . Mřížkové k o n s t a n t y 

7 A f i n i t o u rozumíme množství e n e r g i e , které se uvolní, když neutrální a t o m získá e l e k t r o n z vnějšku. 
A t o m y s m a l o u a f i n i t o u váží e l e k t r o n y j e n málo a s n a d n o vytváří k a t i o n t y . 
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p r o W u r t z i t i c k o u s t r u k t u r u j s o u a = 0 , 3 1 9 n m (vzdálenost m e z i a t o m y v jedné rovině) 
a c = 0 , 5 1 9 n m (vzdálenost m e z i dvěma r o v i n a m i ) [ 2 6 ] . 

-I5l 1 1 

k r m 

O b r . 9 : S t r u k t u r a a ) wurtzitické mřížky [ 2 7 ] , b ) kubické mřížky k r y s t a l u G a N [ 2 8 ] , c ) pásové 
s t r u k t u r y G a N [ 2 9 ] . 

N a O b r . 9 c ) j e pomocí výpočtů D F T 8 - density-functional theory z o b r a z e n a pásová 
s t r u k t u r a G a N , k d y v části a ) můžeme vidět přímý přechod, který j e u G a N příčinou j e h o 
unikátních vlastností. Díky přímému přechodu není potřeba k e m i s i e l e k t r o n u rozkmitání 
mřížky p r o e x c i t a c i povrchového f o n o n u . T e d y všechna dodaná e n e r g i e se spotřebuje 
přímo n a přechod z valenčního d o vodivostního pásu. 

3.3.2. Emisivita GaN 
E m i s i v i t a G a N bývá často charakterizována p r o u d o v o u h u s t o t o u 7 vztaženou n a 

napětí elektrického p o l e E; k z a s t u p u j e všechny k o n s t a n t y , které v e výrazu vystupují [ 3 0 ] 

J cek - E. ( 4 ) 

Proudová h u s t o t a j e nejčastěji udávána v jednotkách A / c m 2 a i n t e n z i t a napětí 
elektrického p o l e v jednotkách V / m . Křivky I-V c h a r a k t e r i s t i k y l z e p o p s a t 
zjednodušeným Fowler-Nordheimovým výrazem 

/ = a K 2 e x p ( - ^ ) , ( 5 ) 

k d e / j e měřený p r o u d , V j e použité napětí, a a, b j s o u použité fitovací p a r a m e t r y [ 3 1 ] . 

Protože studená e m i s e j e způsobena kvantovými tunelovacími j e v y , e x i s t u j e z d e 
prahová h o d n o t a elektrického napětí, p o d jejíž h o d n o t o u k e m i s i nedochází. U G a N j e 
e m i s i v i t a z p r a v i d l a měřena v řádu u V . P r o dosažení c o n e j vyšší e m i s i v i t y j e potřeba nízké 
prahové napětí a vysoká proudová h u s t o t a . Samotná e m i s i v i t a se p a k c h a r a k t e r i z u j e 
Fowler-Nordheimovým d i a g r a m e m , k d y p r o k o v y dochází k takzvanému F - N tunelování. 

8 D F T - density-functional theory. Jedná se o výpočetní m e t o d u používající kvantově mechanické 
modelování, pomocí které j e možné m o d e l o v a t e l e k t r o n o v o u s t r u k t u r u různých látek. T y t o 
mnohaelektronové systémy se řeší pomocí funkcionálů, z d e konkrétně prostorově závislé elektronové 
h u s t o t y . 
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(a) Elektrický potenciál, V V n (b) 1 0 0 / ( V / | j n ) 

O b r . 1 0 : ( a ) Měření proudové h u s t o t y v závislosti n a vnější p o l i , ( b ) F o w l e r - N o r d h e i m d i a g r a m p r o G a N 
n a substrátu S i ( 1 1 1 ) [ 3 2 ] . 

Měření elektronové e m i s e b y l o p r o v e d e n o s k u p i n o u I . B e r i s h e v a n a vzorcích G a N 
nanesené n a S i ( l l l ) pomocí M B E m e t o d y elektron-synchrotronové r e z o n a n c e . 
Jednotlivé t a k t o připravené G a N s t r u k t u r y měly průměr k o l e m 1 0 0 n m . N a O b r . 1 0 ( a ) j e 
výsledná I-V závislost a n a O b r . 1 0 ( b ) p a k F - N d i a g r a m . Měřením b y l o zjištěno prahové 
napětí elektronové e m i s e o v e l i k o s t i 4 0 až 9 0 V / u m a emisní proudová h u s t o t a d o s a h o v a l a 
1 0 0 m A / c m 2 [ 3 2 ] . 

O 6 l e t později, v r o c e 2 0 0 4 b y l a měřena e m i s e G a N n a v z o r k u křemíku ( 1 0 0 ) s 
v r s t v o u amorfního G a N připravené pomocí m e t o d y d e p o z i c e s asistencí iontového 
s v a z k u ( I B A D - ion beam-assisted epitaxy), díky čemuž v z n i k l n a mikroskopickém 
měřítku drsný p o v r c h . Vzniklé s t r u k t u r y v y k a z o v a l y prahové napětí 1,2 V / u m při stejné 
proudové hustotě 1 0 0 m A / c m 2 [ 3 3 ] . T y t o výsledky ukazují, že použitá m e t o d a j e d o b r o u 
c e s t o u p r o výrobu podobných n a n o s t r u k t u r p r o využití při studené e m i s i . 

3.4. Wolfram 

W o l f r a m j e p r v e k s protonovým číslem 7 4 a řadí se m e z i k o v y . J e světle šedý až 
stříbrný, lesklý a má v e l m i v y s o k o u t e p l o t u tání ( 3 4 2 2 °C). T o j e hlavní důvod, proč se 
t e n t o k o v používá k výrobě k a t o d p r o termální e l e k t r o n o v o u e m i s i . Výroba w o l f r a m u j e 
kvůli j e h o vysoké teplotě tání a t v r d o s t i d o s t i náročná. Z důvodu j e h o vysoké t e p l o t y tání 
n e l z e využít klasického tavení v e vysoké p e c i . Používá se různých chemických reakcí, 
k d y se postupně rozkládá r u d a n a další sloučeniny w o l f r a m u , až se získá o x i d w o l f r a m u 
WO3. Čistý w o l f r a m se p a k získá pomocí r e d u k c e v e vodíkové atmosféře z a t e p l o t y 
8 5 0 °C, k d y a l e v z n i k n e p o u z e v e formě v e l m i čistého prášku [ 3 4 ] . Wolframové dráty, z e 
kterých j s o u elektronové k a t o d y v y r o b e n y , se p a k vyrábí slinováním t o h o t o prášku, což 
j e další v e l i c e složitý p r o c e s a j e v e l i c e těžké v y r o b i t wolframový drát s konkrétní 
k r y s t a l o v o u s t r u k t u r o u [ 3 5 ] . Slinování navíc dochází k velkému vnitřnímu pnutí 
v materiálu. 

W o l f r a m má p o u z e j e d n u stabilní k r y s t a l o v o u s t r u k t u r u a t o prostorově c e n t r o v a n o u 
B C C - body-centered cubic mřížku. M o d e l B C C mřížky j e n a O b r . 1 1 b ) . Z této mřížky 
se však dá vytvořit různě orientovaný p o v r c h , a t o řezem p o d l e rozdílných krystalických 
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r o v i n 9 . Základní r o v i n y w o l f r a m u p a k j s o u ( 1 1 1 ) , ( 1 0 0 ) a ( 1 1 0 ) . T y t o r o v i n y j s o u 
n a k r e s l e n y n a O b r . 1 1 c ) . Meziatomová vzdálenost w o l f r a m u j e a = 3 , 1 8 7 Ä [ 3 6 ] . M o d e l 
krystalové s t r u k t u r y j e p a k n a O b r . 1 1 a ) . 

a ) b ) B C C 

O b r . 1 1 : a ) M o d e l krystalové s t r u k t u r y w o l f r a m u , b ) B C C mřížka w o l f r a m u , c ) r o v i n y s různými 
Millerovými i n d e x y p r o k r y s t a l w o l f r a m u [ 3 6 ] . 

3.4.1. Emisivita elektronů z wolframu 
W o l f r a m j e znám a používán především díky vhodným v l a s t n o s t e m p r o termální 

e l e k t r o n o v o u e m i s i . Rozšířen j e o d k o n c e devatenáctého století, k d y se začalo využívalo 
rozžhaveného wolframového vlákna v žárovkách k osvětlování. V dnešní době se 
využívá p r o množství různých aplikací, k d y se využívá p r o j e h o vysoký b o d tání, 
c h e m i c k o u o d o l n o s t či t v r d o s t [ 3 4 ] . Významné využití n a l e z l v o b l a s t i v elektronové 
m i k r o s k o p i e j a k o termoemisní z d r o j elektronů, např. v e formě S c h o t t k y h o k a t o d y ( v i z 
p o d k a p i t o l a 1 . 1 . 3 ) . 

T e r m o e m i s e elektronů z w o l f r a m u získána experimentálně j e z o b r a z e n a n a O b r . 1 2 . 
Z e závislosti vyplývá, že p r o čistý w o l f r a m při teplotě k o l e m 2 4 0 0 K j e proudová h u s t o t a 
elektronů v řádu s t o v e k m A / c m 2 [ 3 7 ] . E m i s i v i t a j e úměrná této proudové hustotě. 

BOO IOOO 1200 14OO léOO I8OO 2 0 0 0 2 2 0 0 2 4 0 0 2 6 0 0 

T e p l o t a ( K ) 

O b r . 1 2 : Závislost proudové h u s t o t y n a teplotě p r o různé materiály [ 3 7 ] . 

9 Krystalické r o v i n y se značí pomocí Millerových indexů. T y v z n i k n o u j a k o průsečíky r o v i n atomů 
s krystalografickými o s a m i . 
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J a k o z jiných kovů, i z w o l f r a m u j e možná studená e m i s e . První měření b y l a 
prováděna již v e třicátých l e t e c h , p o sestrojení prvního elektronového m i k r o s k o p u se 
s t u d e n o u k a t o d o u . Stejně j a k o u polovodičů se studená e m i s e (emisní p r o u d ) nejčastěji 
c h a r a k t e r i z u j e F - N d i a g r a m e m , který p o p i s u j e změnu t u n e l ovací p r o u d u v závislosti n a 
přiloženém napětí [ 3 8 ] . R o k u 1 9 6 7 b y l o p r o v e d e n o měření závislosti čistoty p o v r c h u 
w o l f r a m u ( 1 0 0 ) n a e m i s i elektronů z p o v r c h u . B y l o zkoumán rozdíl m e z i čistým 
p o v r c h e m w o l f r a m u a n a p o v r c h n a n e s e n o u n a n o v r s t v o u w o l f r a m u . P o v r c h v z o r k u n i k d y 
nedokážeme d o k o n a l e vyčistit a nanesené v r s t v y zlepšují čistotu p o v r c h u . D e p o z i c e 
v r s t e v b y l a prováděna m e t o d o u P V D . N a O b r . 1 3 můžete vidět, j a k vyšlo měření e m i s i v i t y 
v závislosti n a čistotě. P r o 2 0 m o n o v r s t e v j e e m i s i v i t a díky přesnějšímu p o v r c h u vyšší 
než p r o m e c h a n i c k y čištěný p o v r c h ( 1 0 0 ) [ 3 9 ] . 

v 
O b r . 1 3 : F - N závislost studené e m i s e p r o A ) čistý p o v r c h w o l f r a m u v rovině ( 1 0 0 ) , B ) n a n e s e n o u 1 

m o n o v r s t v u w o l f r a m u a C ) 2 0 v r s t e v [ 3 9 ] . 

Také s t r u k t u r a p o v r c h u ovlivňuje s t u d e n o u e m i s i . I D s t r u k t u r y vykazují díky 
kvantovým jevům jiné v l a s t n o s t i než objemový materiál. Studená e m i s e p r o I D s t r u k t u r y 
j e obecně vyšší než p r o 3 D materiál. P r o wolframové nanodráty b y l o při studené e m i s i 
[ 4 0 ] dosáhnuto proudové h u s t o t y 0 , 3 5 m A / c m 2 při prahovém napětí 2 , 5 V / ( i m . 

3.5. Charakteristika studené emise 
„Charakteristika jednotlivých povrchů a nanostruktur se popisuje faktorem zesílení 

pole 6, efektivní plochou emise a a spouštěcím elektrickým polem Eon, " uvádí Horák [ 4 ] . 
F a k t o r zesílení 6 j e způsoben anomálií p o v r c h u . J e z a v e d e n , protože experimentální d a t a 
dávají o d v a řády vyšší h o d n o t y než jaký j e teoretický předpoklad při výpočtu z a použití 
F o w l e r o v y - N o r d h e i m o v y r o v n i c e ( 2 ) . T a t o anomálie se dá p o p s a t m o d e l e m , k d y G a N 
n a n o k r y s t a l y a p r o x i m u j e m e koulí o poloměru r a nábojem Q, která leží n a d p o v r c h e m 
substrátu v e výšce h. Při této a p r o x i m a c i l z e závislost emisního p r o u d u n a elektrickém 
p o l i E p o p s a t rovnicí 
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/ = 1 , 5 4 - 10~6a-^- exp 
3 

- 6 , 8 3 - 1 0 7 gtf(y) ( 6 ) 

k d e / j e emisní p r o u d , a j e efektivní p l o c h a e m i s e ( c m 2 ) , 6 j e k o e f i c i e n t zesílení a 0 j e 
výstupní práce ( e V ) [ 4 ] . Vnější elektrické p o l e E, jehož změnou budíme emisní p r o u d , j e 
v jednotkách ( V / c m ) . Při vynechání funkcí t(y) a $(y) vzniká c h y b a maximálně 5 % a při 

této a p r o x i m a c i můžeme p o s u b s t i t u c i vyjádřit závislost l n n a ^ t a k t o 

I n (±) = ± + a . ( 7 ) 
\E2J E 

F a k t o r zesílení p o l e 6 p a k můžeme určit z k o e f i c i e n t u b a výstupní práce 0 j a k o 

P = 6 , 8 3 - 1 0 ? Z ^ ( 8 ) 

a efektivní p l o c h u e m i s e a určíme z koeficientů a, b a výstupní práce (P pomocí 

a = 9 , 5 0 - Í O " 3 ^ . ( 9 ) 

Spouštěcí elektrické p o l e Eon j e p a k určeno z prahové h o d n o t y , k d y začíná procházet 
emisní p r o u d /, který měříme [ 4 ] . 
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4. Výroba wolframových hrotů 
P r o růst nanokrystalů G a N n a wolframové emisní t r y s k y b y l o zapotřebí se n e j p r v e 

naučit t e c h n i k u výroby wolframových hrotů. Cílem práce popsané v této k a p i t o l e b y l o 
zvládnout výrobu dostatečně krátkého a zároveň ostrého h r o t u s průměrem d < 1 0 0 n m . 
V l i v e m velkého vnitřního pnutí v e wolframových drátech, z e kterých j e h r o t vyráběn, se 
dlouhé h r o t y m o h o u s n a d n o z k r o u t i t , což znemožní umístění G a N k r y s t a l u n a j e h o h r o t . 
Způsob měření délky a průměru j s o u n a O b r . 1 4 . Průměr špičky a délka h r o t u l z e měřit 
použitím S E M zařízení. P r o analýzu hrotů b y l y použity d v a různé přístroje, a t o V e g a a 
L y r a , o b a o d f i r m y T e s c a n . V e g a se nachází n a ústavu F S I a L y r a j e v prostorách 
C E I T E C 1 0 . Měření b y l o prováděno urychlovacím napětím 2 0 k V , zorným p o l e m 5 , 5 0 , 
či 5 0 0 u m a d e t e k t o r e m sekundárních elektronů. 

O b r . 1 4 : Měření geometrických parametrů wolframového h r o t u : a ) délka h r o t u , měřena o d úpatí 
a b ) průměr h r o t u . 

N a fakultě strojního inženýrství se k výrobě wolframových hrotů používá přístroj 
využívající elektrochemické leptání, který práci u s n a d n i l . 

4.1. Elektrochemické leptání 

P r o výrobu hrotů z wolframových drátů b y l o užito elektrochemického leptání. T o 
o p r o t i čistě chemickém leptání umožňuje p r o c e s r y c h l e přerušit. P o vytažení drátu 
z chemické lázně b y se leptání okamžitě nepřerušilo a h r o t b y se začal t u p i t . P r o t o j e 
vhodnější elektrochemické leptání, k d y l z e p r o c e s řízené přerušit odpojením napětí. Také 
se tímto p r o c e s snadněji ovládá a k o n t r o l u j e . B y l a použita m e t o d a , která se nazývá 

1 0 C E I T E C - C e n t r a l E u r o p e a n I n s t i t u t e of Technology j e interdisciplinární výzkumné c e n t r u m 
zaměřené n a vědy o živé přírodě, pokročilé materiály a n a n o t e c h n o l o g i e , nacházející se v Brně. Zařízení 
L y r a j e konkrétně v prostorách C E I T E C N a n o R e s e a r c h I n f r a s t r u c t u r e . 
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„Drop o f f k d y n a k o n c i p r o c e s u spodní část drátku o d p a d n e [ 4 1 ] . Protože má w o l f r a m 
s v o d o u nižší p o v r c h o v o u e n e r g i i než se v z d u c h e m , vytvoří se při ponoření tenkého drátu 
výrazný m e n i s k u s . Při p r o c e s u p a k dochází k odleptávání n e j r y c h l e j i v místě m e n i s k u , 
t e d y n a rozhraní t e k u t i n y a v z d u c h u . Díky t o m u se v j e d n o m místě drát rozdělí n a dvě 
části a ponořená spodní část n a závěr leptání o d p a d n e . T a k t o v z n i k n e n a k o n c i v e l m i ostrý 
h r o t . P r o c e s vytvoření m e n i s k u a odpadnutí spodní části j e s c h e m a t i c k y znázorněn n a 
O b r . 1 5 . 

povrch, 
napětí 

Spodní část Odleptaný hrot 

O b r . 1 5 : Schéma p r i n c i p u leptání wolframového h r o t u [ 4 2 ] . 

Samotná chemická r e a k c e l z e p o p s a t rovnicí 

W + 8 0 H " + 2 H 2 0 W 0 4

2 " + 3 H 2 , ( 6 ) 

k d e potřebná O H s k u p i n a v z n i k n e z h y d r o x i d u sodného či draselného [ 4 2 ] . N a 
wolframový drát j e třeba přivést kladný potenciál. T e n t o drát p a k slouží j a k o a n o d a . Dále 
j e potřeba d o r o z t o k u h y d r o x i d u ponořit drát obepínající d n o kádinky, sloužící j a k o 
k a t o d a . Při správném zapojení a sepnutí o b v o d u p a k vidíme v r o z t o k u b u b l i n k y vodíku, 
který uniká d o okolí. P o sepnutí také p r o u d p o m a l u klesá, j a k se drát odleptává. N a závěr, 
v e chvíli k d y drát o d p a d n e , napětí skokově k l e s n e . Přístroj n a elektrochemické leptání 
( O b r . 1 6 ) při této skokové změně v y p n e p r o u d v o b v o d u . C i t l i v o s t r e a k c e n a t u t o změnu, 
která j e úměrná počátečnímu p r o u d u , můžeme n a s t a v i t p o t e n c i o m e t r e m . 

O b r . 1 6 : Přístroj p r o řízení p r o u d u p r o výrobu wolframových hrotů. 
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Před samotným p r o c e s e m b y l y dráty w o l f r a m u očištěny 5 % r o z t o k e m 
i z o p r o p y l a l k o h o l u a část hrotů b y l a o m y t a d e s t i l o v a n o u v o d o u p o p r o c e s u . P r o výrobu 
b y l použit wolframový drát o průměru 0 , 1 2 5 m m . 

4.2. Hledání vhodných parametrů 

Délka a průměr h r o t u j s o u závislé n a více proměnných, které j e potřeba 
o p t i m a l i z o v a t . M e z i hlavní p a r a m e t r y patří závislost n a h l o u b c e p o n o r u , teplotě, 
k o n c e n t r a c i a napětí [ 4 3 ] . Námi užité zařízení nás o m e z o v a l o n a měření prvních tří 
uvedených parametrů, protože napětí (potažmo počáteční p r o u d ) b y l o závislé n a c i t l i v o s t i 
d e t e k c e přístroje p r o závěrečné vypnutí. Při malém počátečním p r o u d u se často přístroj 
vypínal sám, dříve, než došlo k odpadnutí. Při m o c vysokém napětí přístroj pokračoval 
v leptání dál i p o odpadnutí spodní části, čím docházelo k otupení h r o t u . Zbývající tři 
p a r a m e t r y j s o u následně diskutovány. 

4.2.1. Koncentrace a typ roztoku 
Leptání b y l o p r o v e d e n o v e d v o u různých roztocích h y d r o x i d u , konkrétně v K O H a 

N a O H . P r o N a O H b y l y zkoušeny dvě k o n c e n t r a c e , p r o K O H p o u z e j e d n a . Cílem b y l o 
najít vhodný h y d r o x i d a j e h o k o n c e n t r a c i p r o přípravu ideálního wolframového h r o t u . 
Leptání b y l o prováděno z a t e p l o t y 2 0 °C a při p o n o r u hrotů 2 m m p o d h l a d i n u . Výsledky 
j s o u s h r n u t y v T a b u l c e 1 . K O H mělo k o n c e n t r a c i 2 m o l y . N a O H mělo k o n c e n t r a c e 2 , 6 a 
4 m o l y . V T a b u l c e 1 j e u v e d e n a j e n k o n c e n t r a c e 2 , 6 m o l , protože p r o 4 molární r o z t o k 
b y l průměr všech hrotů větší než 1 u m . C e k e m b y l o v y h o t o v e n o a proměřeno 2 0 vzorků. 

T a b u l k a 1 : Porovnání průměru špičky a délky hrotů 
K O H N a O H Rozdíl v % 

ľ n i i n ó ľ ( n m ) 323±332 468±545 4 4 % 
Délka ( ( i m ) 2 9 2 + 8 2 1 6 7 + 8 1 7 5 % 

Vypočtené n e j i s t o t y j s o u n a hladině 9 5 % s p o l e h l i v o s t i . J a k l z e vidět, průměr h r o t u 
j e větší přibližně o 4 4 %, zatímco délka j e větší o 7 5 %. U o b o u roztoků šlo dosáhnout 
požadovaných průměrů špičky p o d 5 0 n m ( p r o K O H u 5 případů z 2 0 , u N a O H u 7 
případů z 2 0 ) . P r o K O H b y l o náročné dosáhnout délky h r o t u p o d 2 0 0 u m ( 2 případy z 2 0 
o p r o t i 5 0 % úspěšnosti u N a O H ) . Z naměřených d a t nám vychází, že t y p r o z t o k u ovlivňuje 
převážně délku h r o t u , n a o s t r o s t mají v l i v převážně jiné p a r a m e t r y . V dalším t e d y b u d e m e 
uvažovat p o u z e 2 , 6 molární r o z t o k N a O H . V z h l e d e m k nejistotám při měření průměru 
h r o t u n e l z e z h o d n o t n i c validního v y v o d i t . 

4.2.2. Vliv teploty 
J a k o další b y l a studována teplotní závislost. A p a r a t u r a s n a s t a v i t e l n o u t e p l o t o u p r o 

výrobu hrotů j e n a O b r . 1 7 . Při výrobě wolframových hrotů b y l teploměr ponořen d o 
r o z t o k u N a O H . A n o d a j e připevněna n a drát w o l f r a m u , který j e pomocí m i k r o p o s u v u 
ponořen d o r o z t o k u s přesností n a d e s e t i n y m i l i m e t r u . Elektrický p r o u d j e přiváděn 
pomocí přístroje p r o řízení p r o u d u , v i z O b r . 1 6 . 
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O b r . 1 7 : A p a r a t u r a p r o výrobu wolframových hrotů v sestavení p r o s t u d i u m teplotní závislosti. 

S t e p l o t o u se mění v o d i v o s t v r o z t o k u , stejně j a k o samotná r y c h l o s t leptání. Pokojová 
t e p l o t a v laboratoři b y l a 2 0 °C, z a této t e p l o t y b y l a vyráběna většina hrotů. P r o měření 
teplotní závislosti j s m e a p a r a t u r u položili n a ohřívací s t o l i c i . Udávaná t e p l o t a j e t e p l o t o u 
r o z t o k u , v e kterém dochází k leptání. P r o teplotní závislost b y l o použito 2 , 6 molární 
r o z t o k N a O H . H r o t b y l vždy ponořen 2 , 5 m m p o d h l a d i n u . 

S e zvyšující se t e p l o t o u lineárně r o s t e délka h r o t u , v i z O b r . 1 8 a ) . P r o teplotní 
závislost průměru h r o t u se se zvyšující t e p l o t o u průměr h r o t u snižuje. P r o vyšší t e p l o t y 
t e d y v z n i k a l h r o t ostřejší, v i z O b r . 1 8 b ) . 
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O b r . 1 8 . Změřená závislost a ) délky h r o t u , b ) průměru h r o t u n a teplotě r o z t o k u . H r o t y b y l y leptány 
z a t e p l o t y 20°C v 2 , 6 molárním r o z t o k u N a O H při p o n o r u 2 , 5 m m . 

P r o r o z t o k N a O H j e , v z h l e d e m k celkově krátkym hrotům, lepší v o l i t t e p l o t u n a d 
2 6 °C, k d y j e průměr h r o t u často menší než 2 0 0 n m , protože i p r o t y t o vyšší t e p l o t y b y l o 
dosaženo hrotů kratších j a k 2 0 0 u m . P r o leptaní v K O H j e vhodné kvůli celkově delším 
hrotům v o l i t p o k o j o v o u t e p l o t u p o d 2 3 °C. 

4.2.3. Vliv ponoření drátu pod hladinu 
B e z e s p o r u klíčový p a r a m e t r j e h l o u b k a ponoření 1 1 drátu n a počátku leptání. P o k u d 

j e ponoření m o c velké, p a k j e dolní část ( z b y t e k před upadnutím) velká a d o j d e k odtržení 
před doleptáním h r o t u . N a o p a k , při malém p o n o r u dochází p o u z e k odleptání h r o t u a 
žádná část n e o d p a d n e . Závislost délky h r o t u n a p o n o r u j s o u v y n e s e n a n a O b r . 1 9 a ) . 
Závislost průměru h r o t u n a ponořuje n a O b r . 1 9 b ) . 

" J a k o h l o u b k u p o n o r u označujeme délku ponořené části wolframového drátu v r o z t o k u h y d r o x i d u . 
Je měřena o d m e n i s k u vzniklého n a hladině při ponoření drátu až p o dolní k o n e c drátu. 
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O b r . 1 9 : a ) Závislost délky h r o t u a b ) závislost průměru špičky h r o t u n a p o n o r u . 

J a k l z e vidět, délka h r o t u má m a x i m u m při p o n o r u 2 , 5 m m . T o se dá vysvětlit dříve 
popsaným m e c h a n i s m e m leptání, k d y při malém ponoření se odleptá celá ponořená část 
a z b u d e p o u z e h r o t (není rozdíl v r y c h l o s t i leptání v m e n i s k u a v o b j e m u r o z t o k u ) , t e d y 
k odpadnutí spodní části vůbec n e d o j d e . Při velkém ponoření h r o t u j e n a o p a k spodní část 
velká t a k , že její gravitační síla způsobí uškubnutí spodní části. Kvůli t o m u n e d o j d e k t a k 
velkému natažení a získáme h r o t krátký. N a o p a k průměr h r o t u j e p r o p o n o r 2 , 5 m m p o d 
h l a d i n u v průměru nejmenší. T o se dá vysvětlit obdobně. Když j e h r o t dlouhý přibližně 
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2 , 5 m m , odpadající z b y t e k působí „střední" s i l o u , a t a t o sílaje velká t a k akorát k t o m u , 
že j e drát vytáhnut d o ostré špičky. 

4.2.4. Další parametry 

J a k již b y l o zmíněno, j a k o j e d e n z klíčových parametrů j e také použité napětí, které 
v našem případě nešlo o v l i v n i t . Z e závislostí délky či průměru h r o t u n a počátečním 
p r o u d u n i c n e v y čteme, rozložení se zdá být náhodné. Nicméně j s o u t u i další p a r a m e t r y , 
které n e b y l y v z a t y v úvahu, a které výrobní t e c h n i k u n e j spíše signifikantně ovlivňují, j a k o 
například krystalická s t r u k t u r a v e střihu drátu, s t y l ustřižení drátu n e b o také způsob 
utržení odpadávající části. Během p r o c e s u leptání docházelo k s i t u a c i , k d y drát n e o d p a d l 
sám a b y l o potřeba přístroj p u s t i t z n o v u ( a i h n e d p a k došlo k odpadnutí ponořené části). 
Jaké m e c h a n i s m y t o t o nesamovolné odpadávání ovlivňují n e b y l o zjištěno. Stejně t a k 
leptání závisí n a způsobu odstřižení, které b y l o prováděno ručně pomocí malých kleští n a 
dráty. T o t o odstřižení b y l o nahodilé ( o d r u k y ) , t e d y pokaždé b y l drát odstřižen t r o c h u 
j i n a k . Stejně t a k n a t o může mít v l i v samotný materiál - například pnutí v e wolframovém 
drátu. Taktéž b y l o pozorováno, že h r o t y n e b y l y d o k o n a l e válcově symetrické. Často b y l a 
j e d n a s t r a n a h r o t u delší než druhá. T a t o anomálie b y l a způsobena tím, že a n o d a v r o z t o k u 
h y d r o x i d u n e b y l a orientována vodorovně. Často se stávalo, že j e d n a s t r a n a k r u h u b y l a 
výš než s t r a n a druhá a t o o v l i v n i l o výsledný t v a r h r o t u , j a k l z e vidět n a O b r . 2 0 . 

\\ ^ss 
2-^-18900 Mtn 

1 

s ^^^^^^^^^^^^^^^^^^^ 

1 1 1 1 1 ! M i l 
1 0 0 \im 

O b r . 2 0 : N e s y m e t r i e h r o t u způsobená naklopení a n o d y v kádince. Pozorováno S E M zařízením L y r a . 

Malých průměrů hrotů může být dosáhnuto i p r o různá ponoření, stejně t a k p r o různé 
počáteční p r o u d y a různou t e p l o t u . Ideální h o d n o t y p a k j s o u leptání v 2 , 6 molárním 
r o z t o k u N a O H z a pokojové t e p l o t y a ponoření 2 , 5 m m p o d h l a d i n u . Z d a t vyplývá, že 
námi nastavené h o d n o t y určují, jaké p a r a m e t r y h r o t u d o s t a n e m e nejčastěji. Detailnější 
měření leptání wolframových h r o t u j e prezentováno v práci [ 4 3 ] . 
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5. Depozice Ga, GaN 
Dalším cílem této práce, b y l o z j i s t i t vhodné podmínky p r o d e p o z i c i G a N 

nanokrystalů n a leptané wolframové h r o t y a změřit j e j i c h e l e k t r o n o v o u e m i s i v i t u . 
D e p o z i c e j e provázena m e t o d o u naparování G a a následné p o s t n i t r i d a c e 
nízkoenergiovými i o n t y v podmínkách U H V . 

5.1. UHV aparatura 

N a fakultě F S I n a ústavu fyzikálního inženýrství j e umístěn k o m p l e x depozičních 
U H V k o m o r tvořený zakládací k o m o r o u , K a r u s e l e m a dvojicí k o m o r (depoziční a 
a n a l y t i c k o u ) . V analytické komoře se nachází X P S - X-ray photoelectron spectroscopy, 
d e t e k t o r p r o r e n t g e n o v o u s p e k t r o s k o p i i a druhá (depoziční) k o m o r a j e v y b a v e n a z d r o j e m 
atomů g a l i a a iontově-atomárním z d r o j e m , p r o d e p o z i c i iontů dusíku. Schéma U H V 
k o m p l e x u n a l e z n e t e n a O b r . 2 1 . 

Z d r o j atomů g a l i a Iontově-atomámí z d r o j 

O b r . 2 1 : Schéma U H V a p a r a t u r y p r o d e p o z i c i a analýzu G a N nanokrystalů n a V U T F S I ÚFI [ 2 1 ] . 

P r o vložení v z o r k u j e zapotřebí speciálního držáku v z o r k u ( p a l e t k y ) . N a t u t o p a l e t k u , 
jejíž f o t o g r a f i e j e n a O b r . 2 3 , máme připevněné topné tělísko z P B N - pyrolytic boron 
nitride ( O b r . 2 2 ) , které můžeme zahřívat n a potřebnou t e p l o t u průchodem elektrického 
p r o u d u . T o umožní žíhání 1 2 v z o r k u , a také provedení teplotní c h a r a k t e r i s t i k y růstu G a N 
nanokrystalů. 

O b r . 2 2 : Ilustrační obrázek P B N tělíska [ 4 4 ] . 

V depoziční komoře j e dosahován základní t l a k p 0 = 3 • 1 0 - 8 P a . T l a k j e zajištován 
pomocí s o u s t a v y vakuových vývěv, a t o rotační s c r o l l vývevou, turbomolekulární 

1 2 Žíhání j e p roces , k d y zahříváme v z o r e k ( a p a r a t u r u , . . . ) n a v y s o k o u t e p l o t u ( s t o v k y °C), čímž se 
začnou uvolňovat usedlé a t o m y v z d u c h u a jiných nečistot. T y se z k o m o r y odčerpají a m y t a k získáme čistý 
v z o r e k či p o v r c h y uvnitř a p a r a t u r y . Hlavním problémem p r o v a k u u m j e vzdušná v l h k o s t , které se zvýšením 
t e p l o t y zbavíme v e l m i efektivně. 
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vývevou a nízkého t l a k u p a k pomáhá dosáhnout sublimační vývěva. T l a k v komoře j e 
měřen pomocí Iontové měrky. 

5.2. Depozice galia na wolframové hroty 

N e j p r v e b y l o zapotřebí d o s t a t n a wolframové h r o t y kapičky g a l i a a z j i s t i t depoziční 
p a r a m e t r y . V e l i k o s t a počet nanokrystalů závisí n a teplotě, p r o u d u nanášených atomů a 
době d e p o z i c e . Očekávali j s m e však, že se w o l f r a m může c h o v a t podobně j a k o měď a že 
g a l i u m b y d o wolframového h r o t u m o h l o d i f u n d o v a t . P r o d e p o z i c i n a měď j e t e d y 
zapotřebí n a p o v r c h n e j p r v e nanést v r s t v u g r a f e n u a až n a n i d e p o n o v a t g a l i u m . N e j p r v e 
t e d y b y l o zapotřebí nalézt p o s t u p , j a k g a l i u m n a substrát d o s t a t . Díky zkušenostem 
d e p o z i c e g a l i a n a křemíkový substrát j s m e se r o z h o d l i p r o t y t o počáteční h o d n o t y 
d e p o z i c e : t e p l o t a v z o r k u 2 0 0 °C, d o b a d e p o z i c e 2 h o d i n y , f l u x 7 7 n A . F l u x , n e b o l i p r o u d 
nabitých částic j e měřen pomocí F a r a d a y o v y s o n d y , umístěné 4 2 m m p o d p a l e t k o u . F l u x 
j e p a k úměrný celkovému emisnímu p r o u d u atomů g a l i a . N a O b r . 2 3 j e f o t o g r a f i e p a l e t k y 
se v z o r k e m . M e z i wolframové h r o t y a P B N tělísko b y l přidán křemíkový w a f e r ( 1 1 1 ) , 
a b y šla vidět s t o p a galiových atomů n a známém substrátu p r o referenční měření. 

O b r . 2 3 : Wolframové h r o t y n a p a l e t c e v U H V komoře. Modrozelené zbarvení o k o l o hrotů i n d i k u j e 
nadeponované g a l i u m n a křemíkový substrát. 

H n e d první d e p o z i c e b y l a úspěšná a n a w o l f r a m u se o b j e v i l y galiové kuličky. S E M 
snímek t o h o t o h r o t u pokrytého kuličkami g a l i a j e n a O b r . 2 4 . L z e také vidět zatočení 
špičky h r o t u , což nás přivedlo n a úpravu p r o c e s u leptání a zkoumání některých z e 
závislostí. Paralelně s d e p o z i c e m i g a l i a t a k b y l o zkoumáno, j a k v y r o b i t h r o t y kratší. 

3 7 



O b r . 2 4 : Snímek první d e p o z i c e galiových kuliček n a wolframový h r o t . 

P o úspěšném nanesení j s m e začali z k o u m a t závislost v e l i k o s t i kuliček n a teplotě 
d e p o z i c e . Vyšší t e p l o t a v z o r k u zvyšuje střední v o l n o u dráhu atomů n a p o v r c h u , což 
znamená, že a t o m g a l i a při d o p a d u n a w o l f r a m m i g r u j e p o p o v r c h u delší d o b u než při 
nižší teplotě. T o přímo ovlivňuje v e l i k o s t a počet galiových kuliček. T y totiž preferenčně 
vznikají n a povrchových poruchách materiálu, či n a různých nečistotách 1 3. Nicméně j e 
p r o a t o m y e n e r g e t i c k y m n o h e m výhodnější se s p o j i t d o již vzniklého k l a s t r u (galiové 
kuličky n e b o jejího zárodku). Zvýšením střední volné dráhy t e d y zajistíme větší 
vzdálenost vzniklých klastrů. Z a vyšší t e p l o t y t e d y máme kuličky dále o d sebe a větší. 
H u s t o t u pokrytí (počet kuliček) p a k může ovlivňovat d o b a d e p o z i c e . Před provedením 
e x p e r i m e n t u j s m e očekávali, že b u d e m e s t u d o v a t i t u t o závislost, nicméně nastavená 
h o d n o t a 2 h o d i n d e p o z i c e se ukázala j a k o vhodná p r o další pokračování. Také díky 
p o d o b n o s t i s výsledky d e p o z i c e g a l i a n a křemík dokážeme o d h a d n o u t , j a k d e p o z i c i 
n a s t a v i t . Paralelně s d e p o z i c e m i b y l vyráběn lepší držák n a wolframové h r o t y , a b y 
směřovali špičkou k e kolimátoru. 

5.2.1. Teplotní závislost velikosti galiových struktur 

T e p l o t a v z o r k u b y l a n a s t a v e n a postupně n a 1 5 0 , 2 0 0 , 2 5 0 a 3 0 0 °C. V g r a f u níže 
vidíte průměrnou v e l i k o s t kuliček, které b y l y n a vzorcích pozorovány. P o d e p o z i c i b y l o 
p r o v e d e n o pozorování s t r u k t u r n a S E M u řady L y r a o d společnosti T e s c a n v prostorách 
laboratoře C E I T E C n a n o . Průměrná v e l i k o s t kuliček b y l a určena z d v a c e t i náhodně 
zvolených s t r u k t u r n a 2 různých snímcích téhož h r o t u . P r o t e p l o t u 2 5 0 °C b y l y měření 
p r o v e d e n y dvě, t y j s o u u v e d e n y n a O b r . 2 5 . 

T o j e m i m o jiné důvod, proč potřebujeme v z o r e k čistý a proč dáváme v z o r k y v y žíhat. 
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O b r . 2 5 : Závislost v e l i k o s t i kuliček n a teplotě v z o r k u 

J a k l z e vidět, jedná se o lineární závislost s rovnicí y = l , 0 2 7 x - 1 2 5 . N a y - o s e j e 
vynášena průměrná v e l i k o s t kuliček v n m a n a x - o s e t e p l o t a v e °C. N e j i s t o t a u v e l i k o s t i 
t e p l o t y j e menší než 2 0 %. Rozdílná v e l i k o s t kuliček p r o 2 5 0 °C může být způsobena 
t o u t o n e j i s t o t o u , a l e také množstvím p o r u c h a nečistot n a v z o r k u , n e b o l e h c e jinými 
podmínkami při d e p o z i c i . Například p r o u d dopadajíc částic ( f l u x ) v čase kolísá. T o vše 
l e h c e ovlivňuje v e l i k o s t i četnost kuliček n a v z o r k u , nicméně lineární závislost j e z d e 
zřejmá. Změřená závislost p a k platí i p r o galiové n a n o k r y s t a l y , které v e l i k o s t galiových 
s t r u k t u r přejímají. Vhodná v e l i k o s t 7 5 n m vychází p r o t e p l o t u 2 0 0 °C. T u t o t e p l o t u j s m e 
použili p r o následnou výrobu nanokrystalů G a N . 
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a) I b ) 

O b r . 2 6 : S E M snímky galiových ostrůvků n a wolframových h r o t e c h p r o a ) T = 1 5 0 °C b ) T = 2 0 0 °C, 
c ) T = 2 5 0 C , d ) T = 3 0 0 °C. P r o všechny b y l o použito zařízení L y r a v e výzkumném ústavu C E I T E C N a n o 
s nastavením H V = 2 0 k V , v i e w f i e l d = 5 \ i m a d e t e k t o r e m sekundárních elektronů. 

Z e snímků n a O b r . 2 6 j e patrné, že čím větší j s o u galiové kuličky, tím méně j i c h n a 
p o v r c h u j e . T o j e dáno celkovým množstvím naneseného g a l i a n a v z o r k u . P r o změnu 
počtu kuliček g a l i a n a p o v r c h u w o l f r a m u můžeme změnit d o b u d e p o z i c e . Protože 
h o d n o t a d e p o z i c e dvě h o d i n y j e p r o nás ideální, n e b y l a potřeba h l e d a t závislost počtu 
kuliček z a stejné t e p l o t y p r o různý depoziční čas. Přibližný o d h a d můžeme navíc získat 
z porovnání d e p o z i c e g a l i a n a křemík. 

5.3. Nitridace 

P o úspěšně změřené teplotní závislosti j s m e začali s deponováním G a N 
nanokrystalů. D e p o n u j e m e n e j p r v e g a l i u m ( v i z výše) a p o d v o u hodinách d e p o z i c i 
ukončíme a zahájíme n i t r i d a c i . T a j e prováděna z a t e p l o t y 2 0 0 °C a trvá tři h o d i n y . 
Depoziční k o m o r u napouštíme dusíkem n a t l a k p = 1 0 " 5 P a a p r o u d nabitých částic měřený 
F a r a d a y o v o u s o n d o u j e / = 1 u A . N a O b r . 2 7 j e snímek narostlých krystalů G a N . 
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O b r . 2 7 : Narostlé k r y s t a l y n i t r i d u g a l i a n a wolframovém hrotě. 

P r o a n a l y z u j e obdobně j a k o p r o g a l i u m použito S E M zařízení. G a N mají o p r o t i 
galiovým kulatým strukturám ostré h r a n y , f a z e t y prokazující k r y s t a l i c k o u s t r u k t u r u . 
Níže n a O b r . 2 8 můžeme vidět d e t a i l těchto krystalů. 

O b r . 2 8 : d e t a i l krystalů G a N n a wolframovém h r o t u . 
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6. Emisivita GaN krystalů na mědi 
Dalším z cílů této práce b y l o zvládnout d e p o z i c i G a N n a emisní t r y s k u o d firmy 

T h e r m o F i s h e r S c i e n t i f i c . Bohužel emisní t r y s k y p r o j e j i c h elektronové m i k r o s k o p y j s o u 
výrobním tajemstvím této firmy a n e b y l o nám d o v o l e n o v této práci f o t k y a naměřenou 
e m i s i p u b l i k o v a t . P r o t o b y l o r o z h o d n u t o o měření e m i s e G a N z měděné fólie pokryté 
m o n o v r s t v o u g r a f e n u 1 4 . T a t o m o n o v r s t v a j e n a mědi n a n e s e n a , a b y při d e p o z i c i g a l i u m 
n e d i f u n d o v a l o 1 5 d o mědi a vytvořilo t a k n a p o v r c h u kuličky, stejně j a k o j e t o m u n a 
wolframových h r o t e c h . 

Nanesení g a l i a a následná n i t r i d a c e probíhala v e stejné aparatuře, j a k o p r o 
wolframové h r o t y . D e p o z i c e g a l i a probíhala z a t e p l o t y v z o r k u T ~ 2 0 0 °C, p r o u d u n a 
vlákně Fil = 2 , 1 1 A , p r o u d u částic flux = 7 7 n A a urychlovací napětí b y l o U = 8 0 0 V . 
D e p o z i c e t r v a l a 2 h o d i n y . Následná n i t r i d a c e probíhala z a stejné t e p l o t y tři h o d i n y . N a 
mědi pokryté g r a f e n e m se růst G a N krystalů chová j i n a k než n a wolframových h r o t e c h . 
T o může být způsobeno například rozdílným chováním elektronů n a p o v r c h u g r a f e n u a 
j i n o u a t o m o v o u s t r u k t u r o u . Měď pokrytá g r a f e n e m má o p r o t i w o l f r a m u méně 
povrchových defektů což j e příčinou větší m i g r a c e deponovaných galiových atomů p o 
p o v r c h u . Díky t o m u nalézáme k r y s t a l y G a N větší a dále o d s e b e . T e n t o j e v l z e vidět n a 
námi vyrobeném v z o r k u n a O b r . 2 9 , k d e G a N měří až 5 0 0 n m . 

SEM HV: 20.0 kV WD: 8.36 mm I I I I 1 I 1 I I 
View field: 5.00 \tm Det: S E 1 \im 

SEM MAG: 55.4 kx Date(m/d/y): 05/04/22 

O b r . 2 9 : Nanesené k r y s t a l y G a N n a měděný substrát potažený g r a f e n e m . N a snímku l z e vidět různé 
v e l i k o s t i krystalů, některé až 5 0 0 n m dlouhé 

1 4 G r a f e n j e tvořen m o n o v r s t v o u uhlíku, který se f o r m u j e d o šestiúhelníkové s t r u k t u r y (včelí plástve). 
T a t o v r s t v a j e v e l m i pevná a má unikátní v l a s t n o s t i . Například e l e k t r o n y se v ní chovají j a k o b y měli 
n u l o v o u efektivní h m o t n o s t . 

1 5 D i f u n d a c e j e p r o c e s k d y se difúzí dostávají částice jedné látky d o o b j e m u látky druhé. Je způsobena 
tepelným p o h y b e m částic, k d y se snaží v y r o v n a t s v o j i rozdílnou k o n c e n t r a c i těchto d v o u prostředí. 
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N a O b r . 3 0 a ) l z e vidět d e t a i l n a G a N s t r u k t u r y , b ) , c ) , d ) j e j i c h celkové rozložení n a 
měděné f o l i i při zorném p o l i p o řadě 4 4 , 5 u m , 1 0 0 u m a 2 0 0 u m . 

a) 1 
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0Í 9 

% 
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. 1 • • 
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c) d) 

20 pm 50 pm 

O b r . 3 0 : D e t a i l a rozložení G a N n a mědi potažené g r a f e n e m . 

Z t o h o t o v z o r k u b y l o p r o v e d e n o měření studené e m i s e . Měření b y l o p r o v e d e n o 
v U H V aparatuře při t l a k u p < 1 0 " 6 P a . B y l o využito přístroje vyrobeného S t a n i s l a v e m 
Horákem u nás n a fakultě [ 4 ] . P o p i s t o h o t o zařízení j e n a O b r . 3 1 . 

O b r . 3 1 : S e s t a v a n a měření studené e m i s e . 
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N a k a t o d u položíme a zajistíme v z o r e k a n a anodě se nachází ostrý h r o t , n a který j e 
přiváděn vysoký potenciál ( v řádu k V ) . H r o t j e vtěsná blízkosti v z o r k u a vysoký 
potenciál způsobí v U H V prostředí v z n i k tunelovacího p r o u d , kterým c h a r a k t e r i z u j e m e 
e m i s i v i t u v z o r k u . Vzdálenost h r o t u o d v z o r k u se měřila pomocí S E M , k d e b y l a odečtena 
w o r k i n g d i s t a n c e , t e d y vzdálenost v z o r k u o d o b j e k t i v u , n e j p r v e p r o špičku h r o t u a poté 
p r o objímku, která dosedá n a v z o r e k . H r o t j e schovaný v této objímce a posouváním h r o t u 
vůči objímce můžeme měnit vzdálenost h r o t u o d v z o r k u . P r o objímku b y l o potřeba změřit 
1 0 bodů n a různých místech, protože není d o k o n a l e rovná. T y t o h o d n o t y b y l y 
zprůměrovány a o d průměru odečtena h o d n o t a p r o h r o t . T a k t o vyšla výsledná vzdálenost 
m e z i h r o t e m a v z o r k e m d = ( 1 2 2 + 4 ) u m . 

Měření závislosti emisního p r o u d u / n a vnějším potenciálu E, která c h a r a k t e r i z u j e 
e m i s i v i t u , probíhalo při použití vysokého napětí, které d o s a h o v a l o U = 2 , 5 k V p r o měřený 
p r o u d I m = 5 u A . Změřená závislost j e n a O b r . 3 2 a ) , k d y se jedná se o exponenciální 
závislost s rovnicí y = 5 • 1 0 - 1 3 • e 1 , 8 S x . 

a ) b ) 
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O b r . 3 2 : a ) závislost p r o u d u / n a potenciálu E, b ) závislost l n ( / / E 2 ) n a l/E z e které se určí f a k t o r 
zesílení p o l e 6 a efektivní p l o c h a e m i s e a . 

N a O b r . 3 2 b ) l z e vidět F - N závislost l n n a p Pomocí r o v n i c e ( 8 ) b y l určen 

f a k t o r zesílení p o l e 6 = 9 7 5 . Při výpočtu b y l a h o d n o t a výstupní práce n a s t a v e n a n a 
0 = 3 e V . Efektivní p l o c h a e m i s e vypočtena z r o v n i c e ( 9 ) , taktéž s h o d n o t o u 0 = 3 e V , 
činí a = 1,3 • 1 0 - 2 c m 2 . 

T y t o výsledky se řádově shodují s výsledky k o l e g y Horáka [ 4 ] , který taktéž měřil 
e m i s i v i t u G a N nanokrystalů z mědi potažené g r a f e n e m . Uvedený p o s t u p i a p a r a t u r a l z e 
použít i n a jiné v z o r k y . 
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7. Závěr 
V této práci j s e m se n e j p r v e zabýval rešerší studené e m i s e elektronů z w o l f r a m u a 

n i t r i d u g a l i a a j e h o přípravě. V experimentální části, která b y l a těžištěm celé práce, j s e m 
se n e j p r v e zabýval optimalizací výroby wolframových hrotů. Z k o u m a l j s e m , j a k k v a l i t u 
hrotů ovlivňuje t e p l o t a , použitý r o z t o k a h l o u b k a ponoření wolframového drátu p o d 
h l a d i n u . Použitý drát měl průměr 4> = 0 , 1 2 5 m m . K v a l i t a vyrobeného h r o t u b y l a 
posuzována p o d l e délky h r o t u a j e h o o s t r o s t i (průměru h r o t u ) . P r o délku h r o t u j s e m z j i s t i l , 
že při použití 2 , 6 molárního N a O H j s o u h r o t y průměrně o 7 5 % kratší než p r o 2 molární 
K O H . Průměrná h o d n o t a délky h r o t u p r o N a O H j e 1 6 8 u m . Výsledky závislosti o s t r o s t i 
h r o t u n a k o n c e n t r a c i měla příliš veliké n e j i s t o t y n a t o , a b y n a výsledky b y l brán velký 
zřetel. Délka h r o t u p a k r o s t e lineárně se zvyšující se t e p l o t o u , k d y n a o p a k při vyšší teplotě 
dochází k leptání hrotů s menším průměrem. Nejzásadnější p a r a m e t r ovlivňující 
g e o m e t r i i wolframového h r o t u j e h l o u b k a ponoření wolframového drátu p o d h l a d i n u . Při 
ponoření 2 , 5 m m j s e m d o s a h o v a l n e j ostřejších a l e zároveň n e j delších hrotů. T o 
vysvětlujeme t a k , že n a k o n c i leptání j e spodní část, která o d p a d n e d o kádinky t a k těžká, 
že při odpadávání drát vytáhne d o dlouhého, úzkého h r o t u . Při menším p o n o r u se část 
n e o d t r h n e t a k r y c h l e , takže j e h r o t tupější a při větším ponořuje z a s e tažná síla m o c velká 
a drát se spíše přetrhne. Při hodnotách t e p l o t y T = 2 0 °C, h l o u b c e p o n o r u h = 2 , 5 m m 
a r o z t o k u N a O H b y l o dosaženo n e j lepších hrotů, které měřily / = 1 0 0 + 2 0 u m a měly 
průměr h r o t u r = 5 0 + 2 0 n m . 

V e druhé části j s e m s t u d o v a l teplotní závislost v e l i k o s t i galiových s t r u k t u r nanesené 
n a wolframové h r o t y . V e l i k o s t s t r u k t u r lineárně r o s t l a se zvyšující se t e p l o t o u substrátu. 
Vhodná v e l i k o s t s t r u k t u r , k d y měli galiové kuličky průměr 7 5 n m b y l a dosažena p r o 
t e p l o t u substrátu 2 0 0 °C. T a t o t e p l o t a b y l a použita i při n i t r i d a c i těchto galiových s t r u k t u r 
p r o v z n i k nanokrystalů G a N . Výsledné p a r a m e t r y p a k b y l y 2 h o d i n y d e p o z i c e g a l i a , a 
3 h o d i n y n i t r i d a c e . Při d e p o z i c i g a l i a b y l měřený p r o u d iontů g a l i a IGU = 5 0 0 p A a p r o u d 
iontů dusíku IN = l u A . 

Studená e m i s e elektronů z G a N deponovaných n a p o v r c h mědi potažené g r a f e n e m 
nám vyšla p o d l e očekávání j a k o exponenciální závislost emisního p r o u d u n a přiloženém 
elektrickém potenciálu. F a k t o r zesílení p o l e b y l 6 = 9 7 5 a efektivní p l o c h a e m i s e vyšla 
a = 1,3 • 1 0 - 2 c m 2 . T y t o výsledky j s o u v e shodě s dřívějšími výsledky k o l e g y Horáka. 
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