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Abstrakt

Bakalarska prace je zaméfena na upravu sond s integrovanym senzorem vyuzitelnych
pro méteni vodivostnich charakteristik povrchlt v mikroskopii atoméarnich sil. V prvni ¢asti
je uvedena teorie tykajici se mikroskopie atomarnich sil, vodivostniho méreni a depozice
pomoci iontového svazku. Déle je zde popsan zpusob vyroby a limitace pouziti elektricky
vodivych sond s opticky ¢tenou vychylkou. V praktické ¢asti jsou uvedeny hlavni problémy
sond s integrovanymi senzory pti vodivostnim méteni. Dale je popsana samotné tprava
sond, provedené meéreni s témito sondami a navrhy pro zlepseni vlastnosti sond.

Summary

The bachelor’s thesis is focused on the modification of probes with an integrated sensor
usable for measuring conductivity characteristics of surfaces in atomic force microscopy.
The first part presents the theory concerning atomic force microscopy, conductivity mea-
surement and deposition using an ion beam. Furthermore, the method of production and
limitation of the use of electrically conductive probes with optically read deflection is de-
scribed. The practical part presents the main problems of probes with integrated sensors
in conductivity measurements. Furthermore, the modification of the probes themselves,
the measurements made with these probes and suggestions for improving the properties
of the probes are described.
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UVOD

L d
Uvod

Meéreni lokalnich vodivostnich charakteristik bylo vzdy spojeno s mikroskopii rastro-
vaci sondou (SPM, Scanning Probe Microscopy). V pocatku na tomto principu vznikl
samotny rastrovaci tunelovy mikroskop (STM, Scanning Tunneling Microscope), ktery
méri lokalni tunelovaci proud mezi atomy povrchu a hrotem. S postupem casu byla po-
treba zkoumat lokalni vodivost oxidovych vrstev SiO; na kifemiku Si. Vrstvy byly ovSem
tak tlusté, ze STM mikroskop nebylo mozné na tyto vrstvy pouzit a mnohem praktic-
téjsi se ukazalo vyuziti mikroskopie atoméarnich sil (AFM, Atomic Force Microscopy) s
pouzitim vodivych sond. Tato metoda mikroskopie je dnes nazyvana jako vodivostni mik-
roskopie atomarnich sil (CAFM, Conductive Atomic Force Microscopy) a je rozsifena do
mnoha védnich oboru [11].

Sondy AFM mikroskopu mayji velice ostry hrot, ktery prejizdi v tésné blizkosti nad po-
vrchem a v disledku meziatomovych sil jsou sondy rizné vychylovany. Mira vychyleni je
poté detekovana detekénim senzorem a zaznamendvana ve formé datovych obrazka [1].
Pri méfeni vodivostniho AFM je potfeba pouzit sondy s vodivym hrotem a zaznamenavat
elektricky proud tekouci hrotem a vzorkem vlivem pfilozeného napéti [11].

Meéreni CAFM byva nejbéznéji provadéno s optickou detekci prihybu sondy, kdy
na zadni stranu sondy sviti laser a pomoci fotodetektoru je zaznamenavan odrazeny la-
serovy paprsek od sondy. Pouziti optické detekce je ovsem v nékterych pripadech znacné
omezujici. Prihyb sondy lze také detekovat integrovanymi senzory tvorené piezorezistiv-
nimi ¢lanky zapojené do Wheatstoneova miustku, které v disledku deformace méni sviij
elektricky odpor. Nicméné takovéto sestaveni s sebou nese i jisté omezeni, které v bézném
patii ovlivnéni detekce v disledku vedeni méreného elektrického proudu sondou nebo
v opacném zapojeni ovlivnéni méreného elektrického proudu od napajeni detekéniho sen-
ZOTu.

Sond s integrovanym senzorem pro méreni CAFM jsou vyuzity v omezenych prosto-
rech jako v ptipadé korelace s rastrovacim elektronovym mikroskopem (SEM, Scanning
Electron Microscopy). Tato kombinace umoznuje zaroven ziskavat informace o topogra-
fii, lokalni elektrické vodivosti ¢i obraz z rastrovaciho elektronového mikroskopu. Vyvoj
téchto sond by poté mohlo umoznit ziskavani elektrickych veli¢in jako je lokdlni rozlozeni
gradientu elektrického pole (EFM, FElectrostatic Force Microscopy) ¢i rozlozeni lokélniho
potencidlu (KPFM, Kelvin-Probe Force Microscopy). Ve spojeni s elektronovym mikrosko-
pem, coz sondy s integrovanym senzorem umoznuji, by bylo mozné také provadét analyzu
polovodi¢tt méfenim proudu indukovaného elektronovym svazkem (EBIC, Electron Beam
Induced Current).
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1. Mikroskopie

Tato kapitola se zabyva teoretickou c¢asti prace. Jsou v ni popsany techniky mikro-
skopie pouzité v této praci a jejich fyzikalni princip. Prace je zamérena na tpravu sond
mikroskopie atomarnich sil uréené pro méreni lokalni vodivosti povrchii. Proto je potieba
nejdrive nabyt teoretickych znalosti mikroskopie atomarnich sil a vodivostni mikroskopie
atomarnich sil. Déle je potieba uvést zakladni principy rastrovaciho elektronového mikro-
skopu a fokusovaného iontového svazku, které se v této kombinaci vyrabéji a jsou vhodné
pro zobrazovani ¢i samotnou tpravu nanostruktur.

1.1. Mikroskopie atomarnich sil

Jednou ze zékladnich skupin technik mikroskopie je mikroskopie rastrovaci sondou (SPM,
Scanning Probe Microscopy). Tato metoda vyuziva k rastrovani sondu s velmi ostrym
hrotem, ktera prejizdi v tésné blizkosti nad povrchem vzorku. Déleni této techniky je
velmi obsdhle a patii do ni napriklad méteni topografie nebo méreni riznych elektrickych
a magnetickych vlastnosti povrchu.

Technika méteni topografie je nazyvana mikroskopie atomarnich sil (AFM, Atomic
Force Microscopy). Princip méreni je zaloZen na vychylovani sond, ktera se skladé z ra-
ménka (cantilever) zakonCeného hrotem (obrézek 1.1a) o definovaném vrcholovym polo-
meéru R (obrazek 1.1b). Vrcholovy polomér hrotu primo ovliviiuje rozliseni mikroskopu
a je tedy dulezitym parametrem (obrazek 1.1c). Hrot prejizdéjici po vzorku s velkym
vrcholovym polomérem nedokaze rozlisit malé struktury [2].

Kfivka topog rafie%

Raminko (cantilever)

' Hrot

| Vzorek |

(a) (b) (c)
Obrazek 1.1: (a) Schéma sondy mikroskopu atoméarnich sil. (b) Vrcholovy polomér hrotu
R. (c¢) Vliv velkého vrcholového poloméru na méfeni topografie (zelend kiivka).

AFM je zaloZené na ptisobeni meziatomovych sil a vzajemném ovliviiovani hrotu sondy
a vzorku. Ptlisobici interakéni sily mohou byt pritazlivé nebo odpudivé a zplisobuji vy-
chyleni raménka z rovnovazné polohy. Fyzikalni princip je popsan Lennard-Jonesovym
potencidlem (potencidlni energie mezi vzorkem a hrotem mikroskopu):

v =) ()] )

kde ¢ je experimentalné urc¢ena konstanta [1], a ro je vzdéalenost v niz je potencialni ener-
gie nulova. Prvni ¢len rovnice (1.1) s vyssim exponentem m4 vyznam odpudivé sily a ¢len
s niz§im exponentem vyznam sily pritazlivé. Pribéh sily je pak ziskan zaporné vzatym
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gradientem potencidlni energie. Podle vzdalenosti r od vzorku, ve které je rozhodnuto mé-
feni provadét, se AFM déli na t¥i rezimy - kontaktni, bezkontaktni a poklepovy (tapping)

(obrazek 1.2) [1].

YA A A A L 4N 4N 45 & 4 YA A A A L L L 4 & 4 VA A A A L AR 4 4N & 4
(a) (b) (c)
Obrazek 1.2: Rezimy AFM. (a) Kontaktni, (b) bezkontaktni a (c) poklepovy (tapping)
rezim.

1.1.1. Kontaktni rezim

Je-li hrot priblizen tak blizko k povrchu vzorku, Ze na néj ptisobi pouze odpudivé sily, jedna
se o rezim kontaktni (obrazek 1.2a). Vychyleni raménka v dusledku rastrovani po vzorku
je zaznamenavano pomoci detekénich senzorti. Rezim je pouzivan predevsim pro zkoumaéani
tvrdych materiali, u kterych nedochazi k velkému poskozeni povrchu vzorku rastrovanim.
K méfeni jsou pouzivana raménka s malou tuhosti (0,01 N/m az 0,6 N/m) [1, 5].

Meéreni lze provadét v moédech konstantni vysky, konstantni sily nebo v kombinaci obou
modu. Pri konstantni vysce neni se sondou ¢i vzorkem pohybovano ve sméru osy z a je
pouze zaznamenavano vychyleni raménka. Naopak v rezimu konstantni sily je pti kazdém
vychyleni raménka upravena vzajemna poloha sondy a vzorku pomoci zpétnovazebného
systému. Je tedy snaha raménko navratit do referen¢ni polohy, ve které plisobi predem
zvolend konstantni (referencni) sila (obrazek 1.3) [1].

Chybovy signal

Detekéni senzor

a zpétna vazba
 \

v

Vzorek
Skener IZ

Referencni signal
—

Sonda

Posun v ose z

Obrazek 1.3: Schéma iterac¢niho posouvani skeneru (vzorku) v ose z pro udrzeni referen¢ni
hodnoty sily.

1.1.2. Bezkontaktni rezim

Vv

lenosti mezi hrotem a vzorkem. V pripadé méreni mékkych materidlu lze vyuzit bezkon-
taktniho rezimu, ktery je méné destruktivni (obrazek 1.2b). Bezkontaktni rezim lze vyuzit
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i k méreni tvrdych povrchli, méfeni ovSsem neni tak presné jako v rezimu kontaktnim.
V tomto rezimu prevladaji pritazlivé sily (obrézek 1.4).

Princip je zaloZen na rozkmitani raménka na vlastni frekvenci s malou amplitudou. Vy-
uziva se predevsim raménko s vysokou tuhosti (20 N/m az 100 N/m) [5] a tedy i vysokou
rezonan¢ni frekvenci. Nejprve je zvolena referen¢ni vzdalenost mezi vzorkem a hrotem,
které odpovida urcita vlastni frekvence. Pti rastrovani je tato rezonanéni frekvence ovliv-
novana v dusledku interakce se vzorkem. Je méren posun vlastni frekvence a opét je sonda
¢i vzorek iteraéné posouvan v ose z a navracen do predem zvolené referenéni vzdéalenosti
- podobné jako u médu konstantni sily (obrazek 1.3) [2].

1.1.3. Poklepovy rezim

Posledni z pouzivanych rezimt je poklepovy. Sonda byva rozkmitana jako v rezimu bez-
kontaktnim, ovSem s takovou amplitudou, ze sonda prechazi z kontaktniho rezimu do bez-
kontaktniho a naopak (obrazek 1.2c). Rozsah sil a vzdalenosti uzivanych v tomto rezimu
se pohybuje mezi rezimem kontaktnim a bezkontaktnim (obrézek 1.4). Raménko byva
pouzivano pomérné tuhé, nejcastéji 30 N/m az 50 N/m [5], nebot je potfeba, aby se bylo
schopné odpoutat od povrchu a neztstalo zachyceno v kontaktnim rezimu. P¥i méfeni
je zaznamenavana budto zména amplitudy nebo zména rezonancni frekvence. Poklepovy
rezim je pouzivan nejcastéji, nebot nedochazi k velkym poskozenim hrotu a vzorku jako
v pripadé kontaktniho rezimu. V porovnani s bezkontaktnim rezimem lze rezimem pokle-
povym zaznamenavat vétsi detaily [2].

I, b

kontaktni

poklepovy

bezkontaktni

Obréazek 1.4: Pribéh interakéni sily zavisly na vzdalenosti mezi vzorkem a hrotem. Od-
vozeno z Lennard-Jonesova potencialu, soucasné se zaznacenymi oblastmi rezimt méreni.
Pfevzato a upraveno z [1].

1.2. Detekcni senzory mikroskopu atomarnich sil

Detekénich senzorti je mnoho druhii a jejich zptisob detekce je rozdilny. Riznymi fyzikal-
nimi principy je méfeno vychyleni raménka z rovnovazné polohy a poté toto vychyleni
prevadéno na souradnici v ose z. Popis nejbéznéji pouzivanych je uveden v nasledujicim
textu.

Jeden ze zpusobu jak mérit pruhyb sondy je pomoci optické detekce vyuzivajiciho
laseru. Laser sviti Sikmo na vrchni stranu sondy, ze které je pak paprsek odrazen smeé-
rem do fotodiody. Sondy mivaji na své zadni strané nanesené vysoce odrazivé vrstvy, aby
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Eam A

(a) (b) (c)
Obrazek 1.5: Detekéni senzory pro méreni vychyleni raménka. (a) Opticka detekee, (b) de-
tekce pomoci piezoelektrického jevu a (c) detekce pomoci piezorezistivniho jevu a Whe-
atstonova mustku. Prevzato a upraveno z [2].

nedochazelo ke ztraté intenzity svételného paprsku. Fotodioda, ktera je zpravidla ¢tyrsek-
torova, dokaze zaznamenavat nejen deformaci v dusledku ohybu, nybrz i v dtsledku krutu
raménka (obrazek 1.5a). Horni a spodni ¢ast fotodiody detekuje prihyb a poté z posunu
skeneru ¢i sondy, coz snizi vzajemné silové pusobeni, je ziskdavana informace o vyskovém
profilu vzorku. Obé ¢asti (horni a spodni) jsou déle rozdéleny na dalsi dvé ¢asti (prava
a leva). Rozdil signdli z pravé a levé ¢asti pak zajistuje informaci o krutu raménka. Tento
zpusob detekce je uzivan nejcastéji [0].

Prihyb raménka lze alternativné detekovat piezoelektrickymi ¢lanky (obrazek 1.5b).
Materidly s piezoelektrickym jevem lze pomoci prilozeného elektrického napéti deformovat
a to velice presné. Tato vlastnost materidlu funguje i naopak, pti deformaci je generovano
elektrické napéti, které lze mérit. Sondy jsou potazené tenkymi vrstvami, které tento
jev vykazuji. Tyto sondy byvaji velice ¢asto pouzivany pro dynamické rezimy meéreni
AFM. Sonda je rozkmitana prilozenym stiidavym napétim na piezoelektrickou strukturu.
Opacnym zpusobem, kdy mérime napéti na piezoelektrické strukture, je detekovat prihyb
raménka [9]. Sondy s timto typem detektoru jsou ¢asto oznacovany jako samosnimaci (self
sensing).

Pomérné casto pouzivana byva také detekce pomoci piezorezistivniho jevu (obrazek
1.5¢). Dva piezorezistivni ¢lanky, které pri deformaci méni sviij odpor, jsou umistény
na nejvice namahané misto raménka, na kterém je nejvétsi ohybovy moment (obrazek
1.6). Oba tyto piezorezistivni ¢lanky jsou zapojeny do Wheatstoneova mustku, zpravidla
paralelné. Zbylé dva odpory v miistku jsou referencni. Sondy s piezorezistivnimi ¢lanky
zapojené do Wheatstoneova miistku jsou nazyvany jako sondy s integrovanym senzorem.

Obrézek 1.6: Umisténi piezorezistivnich ¢lankt na sondé.



1. MIKROSKOPIE

Samotny miistek je napajen konstantnim napétim. Prti zjistovani prihybu raménka je meé-
feno vystupni napéti na mistku, které se méni diky zménam odport piezorezistivnich
clankt v disledku deformace. Témito sondami neni mozné detekovat torzni deformaci ra-
ménka, protoze je dostupna pouze jednd vystupni hodnota, ze ktera je urovan prihyb [3].
Sondy s poslednim uvedenym typem senzort jsou predmétem této prace.

1.3. Vodivostni mikroskopie atomarnich sil

Meéteni lokalniho elektrického proudu je nazyvano vodivostni mikroskopie atomérnich sil
(CAFM, Conductive Atomic Force Microscopy). Tato technika se fadi do skupiny SPM,
nebot vyuziva k méreni rastrovaci sondu. Sonda rastrujici po vzorku ziskava soucasné in-
formaci o topografii a lokalnim elektrickém proudu. Méteni probiha v kontaktnim rezimu,
nejcastéji za vyuziti optické detekce. Aby tato metoda fungovala je potieba zajistit, aby
sonda méla vodivy hrot a mezi hrot a vzorek bylo privedeno elektrické napéti. Méreny
lokéalni proud je poté méren ampérmetrem. Celkovy méteny proud I je dan rovnici

I=J Ay, (1.2)

kde J je proudova hustota a A.ss je efektivni plocha, kterou elektrony mohou prochézet.
Proudova hustota je zavisla na vodivosti a na napéti mezi vzorkem a hrotem, lokalnich
defektech a nehomogenité vzorku. Efektivni plochy zavisi na vodivosti vzorku, geometrii
hrotu, vlhkosti vzduchu a mnoha dalsich faktorech. Velikost efektivni plochy se pohybuje
v rozmezi desetin ¢tvereénych nanometri po tisice ¢tverecnych mikrometri. Je potieba

AFM
hrot

drzak vzorku T

drzak vzorku

(3) A=A, ) Aei> Ac

Obrazek 1.7: Znazornéni rozdilu mezi kontaktni plochou A. a plochou efektivni A,y p¥i
(a) nevodivém kontaktu a (b) vodivém kontaktu. Pfevzato a upraveno z [11].



1.4. RASTROVACI ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

rozlisit kontaktni plochu A, (plocha, kterou se hrot dotyka vzorku) od plochy efektivni
A.rr (plocha, kterou na daném misté tecou elektrony), kterd poté vystupuje ve vztahu
(1.2). Zpravidla je Ay vétsi nebo rovna A, (obrazek 1.7) [L1].

1.4. Rastrovaci elektronova mikroskopie

Jedna z moznosti pro pochopeni a dikladné poznani AFM sond je vyuziti elektronového
mikroskopu. Tyto mikroskopy jsou vyuzivany predevsim diky vétsimu rozliSeni v porov-
nani s vSem znamym mikroskopem optickym. Mez rozliseni mikroskopi je ddna vztahem

dmin ~ L,
NA
kde A je vlnova délka pouzitého zareni a NA je numerickd apertura, ktera se udava
predevsim u optickych mikroskopt a urcuje uc¢innou svételnost objektivu. Z rovnice lze
vypozorovat, ze rozlisitelna vzdalenost d,,;, klesd s vlnovou délkou A. Pro co nejmensi
rozlisitelnou vzdélenost (nejvétsi rozliseni) je potieba pouzit co nejkratsi vinové délky.
V pripadé optického mikroskopu je vyuzivano fotonovych zdroji, predevsim tedy vidi-
telného svétlo. V elektronovych mikroskopech jsou vyuzivany urychlené elektrony, které
maji vlnovy charakter taktéz, coz umoznilo vzniku elektronovych mikroskopu [12].
Jednim z elektronovych mikroskopi je rastrovaci elektronovy mikroskop (SEM, Scan-
ning Electron Microscopy). Princip samotného mikroskopu je zaloZen na interakei urych-
lenych elektroni se vzorkem. Elektrony jsou emitovany z katody a pomoci elektrického
napéti mezi katodou a anodou urychlovany na pozadovanou energii. Po urychleni jsou

Elektronovy _
zdroj (katoda)

(1.3)

Kondenzorové
cocky
——
Rastrovaci

Ob_]'vek}'.iVOVé @— Eotky
Cocky —
Detektor zpétné-
odrazenych —@
elektron
Q & betekor

Detektor = sekundarnich

zareni ¥
Vzorek elektronu

Obrazek 1.8: Rastrovaci elektronovy mikroskop. Popis ¢asti a detektort mikroskopu. Pre-
vzato a upraveno z [11].
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1. MIKROSKOPIE

elektrony pomoci kondenzorovych cocek (elektromagnetické ¢ocky) upraveny z divergent-
niho svazku na rovnobézny svazek elektronti. Poté objektivové cocky svazek castic fokusuji
do mista zajmu pozorovani. Rastrovani svazkem po vzorku je zajisténo pomoci rastrova-
cich cocek, které vychyluji elektronovy svazek (obrazek 1.8) [13].

Dopad elektront na vzorek zpusobi emisi Castic a zareni (obrazek 1.9). Vznikaji zpétné
odrazené elektrony, sekundarni elektrony a rentgenové ¢i infracervené zareni. Rtzné sig-
naly jsou detekovany riznymi detektory a poté analyzovany. Zpétné odrazené elektrony
jsou primarni elektrony elasticky odrazené od jader atomu vzorku. Jsou detekovany de-
tektorem, ktery lezi ve sméru nejpravdépodobnéjsiho odrazu, tedy hned za objektivovou
c¢ockou. Sekundarni elektrony vznikaji vyrazenim elektronu z elektronového obalu atomiu
vzorku priméarnimi elektrony. Jejich energie je mensi nez zpétné odrazenych elektront
a jsou zachycovany detektorem, na ktery je privedeno kladné napéti, které sekundarni
elektrony pritahuje. Aby bylo predejito nechténym stretum elektroni s atomy atmosféry
je potfeba zajistit vakuum v mistech, kudy elektrony prochazi [13].

Primarni
elektrony
vy . Sekundarni
Zpetne odrazene elektrony
elektrony
Zareni
(rentgenové)

Substrat

Obrézek 1.9: Interakce elektronu se vzorkem za vzniku novych ¢astic a zareni.

1.5. Fokusovany iontovy svazek

Pro tpravu sond je potieba lokalné vytvaret vodivé vrstvy. K tomuto tcelu je vhodné
vyuzit fokusovany iontovy svazek (FIB, Focused Ion Beam). lontovy svazek je v principu
podobny elektronovému s tim rozdilem, ze vyuziva urychlené ionty misto elektront. S FIB
1ze také deponovat, odprasovat ¢i leptat struktury [10].

Nejcastéji se iontovy svazek pouziva ve spojeni s rastrovacim elektronovym mikro-
skopem (FIB-SEM), nebot toto spojeni umozinuje provadét litografii (tvorba struktur)
a soucasné pozorovani pomoci SEM. Soucasti takového spojeni mikroskopt byva také
systém vstrikovani plynu (GIS, Gas Injection System). GIS je zdsobnik s riznymi plyny,
ktery dokéze privadét kapilarami tyto plyny (prekurzory) na vzorek a provadét tak leptani
¢i depozici [15].

Kladné ionty jsou podobné jako u SEM urychlovany a mifeny do mista pozorovani.
Srazka iontu se vzorkem zptusobi emisi novych ¢astic a zareni (obrazek 1.10). Touto in-
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1.5. FOKUSOVANY IONTOVY SVAZEK

terakci vznikaji zpétné odrazené ionty, sekundarni ionty, sekundéarni elektrony a imple-
mentované ionty. Zpétné odrazené ionty vznikaji srazkou s jadry atomii ve vzorku a jsou
odrazeny smérem zpét, kde jsou i detekovany. Sekundérni ionty (neutraly) jsou odpra-
sené ionty vzorku primarnimi ionty svazku. Sekundarni elektrony vznikaji obdobné jako
v interakci vzorku s elektronovym svazkem (vyrazenim elektronu z elektronového obalu
atomu vzorku). Interakei iontového svazku vznikd mnohem vice sekundarnich elektronu
nez v pripadé interakce vzorku s elektronovym svazkem. Vysokoenergetické ionty lze imple-
mentovat do vzorku, coz mtize byt obcas i nezddouci. Pozorovani pomoci FIB je ve vétsiné
pripadech destruktivni, nebot ionty maji o nékolik rad vétsi hmotnost nez samotné elek-
trony. Také interakéni objem se v disledku vétsich rozmért iontt 1isi, elektrony pronikaji
hloubéji do vzorku nez-li ionty [16].
Primarni
ionty

Zpétné odrazené
ionty (neutraly)

o Sekundarni
Sekundarni elektrony
ionty
, Interak¢ni
Implementované objem
ionty Substrat

Obrazek 1.10: Interakce iontu se vzorkem za vzniku novych castic.

1.5.1. Leptani elektronovym /iontovym svazkem

Pomoci iontového svazku lze materidly leptat (FIBIE, Focused Ion Beam Induced Et-
ching). Leptéani lze provadét i pomoci elektronového svazku (FEBIE, Focused FElectron
Beam Induced Etching). Proces leptani probihd tak, ze je priveden prekurzor pomoci ka-
pilar GIS. Fokusovany svazek vyrazi ze vzorku sekundarni elektrony, pomoci kterych je
stimulovana chemicka reakce (obrazek 1.11a). Pti chemické reakei disociuji ($tépi se) mo-
lekuly prekurzoru. Zda dojde k depozici ¢i leptani zalezi pouze na pouziti spravného druhu
prekurzoru. Pti chemické reakci se prilepuji (adsorbuji) molekuly prekurzoru k atomtim
vzorku a nasledné dochazi k odpoutani (desorpci) od povrchu vzorku celé této molekuly.
Tyto latky jsou nazyvané tékavé, nebot desorbuji z povrch vzorku [17].

1.5.2. Depozice elektronovym /iontovym svazkem

Pouzitim prekurzoru uréenému k depozici, 1ze deponovat riizné materialy. Depozici lze
provadét jak elektronovym svazkem (FEBID, Focused Electron Beam Induced Deposition)
tak i iontovym svazkem (FIBID, Focused Ion Beam Induced Deposition). P¥i chemické

12



1. MIKROSKOPIE

reakci molekuly prekurzoru disociuji, kdy cast je desorbovana (tékava latka) a ¢ast zu-
stava adsorbovdna na povrchu vzorku (obrazek 1.11b). V pfipadé iontového svazku mize
pri depozici dochazet k odprasovani jak deponované vrstvy tak atomu vzorku. Depozice
iontovym svazkem je ovSem rychlejsi diky vzniku vétsiho poc¢tu sekundarnich elektroni,
které chemickou reakci stimuluji. Elektronovym svazkem lze pouze deponovat, nedochézi
k odprasovani, ale je o poznani pomalejsi [17].

(a) ' (b)

ystém  Systém
gstitkovani  vstiikovani

plynu  plynu Tékava

Tékava
latka o -
Ry :
Difize S 4 % Desorpce .
p b P Adsorpce ‘4

. R Disociace g
RUOMOUCRRRRRR  a depozice ARG

Obréazek 1.11: Princip (a) leptani a (b) depozice iontovym ¢i elektronovym svazkem. Pte-

vzato z [15].

oooooo
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2. Elektricky vodivé sondy

Tato kapitola se zabyva sondami uré¢enymi k méreni elektrickych vlastnosti materialu.
Popsany jsou predevsim sondy, které pouzivaji optickou detekeci.

Samotné sondy byvaji vyrobeny nejcastéji z vysoce dopovaného kiemiku a jejich hrot
byvéa povrstven vodivou vrstvou, slouc¢eninou kovi ¢i nanokrystaly diamantu [11].

Existuji dva zpusoby vyroby AFM sond. Prvni z nich je depozice materialu do predem
vytvarované formy (vyleptaného kifemikového waferu), ktera je poté odstranéna. A druhy
zpusob je postupnym leptani kifemikového waferu, dokud neziistane pouze sonda s hrotem.
Takto vyrobené sondy je poté nutno upravit, aby byly vodivé. Toho je dosazeno nejcastéji
potazenim hrotu tenkou vodivou vrstvou. U deponovanych sond lze zvolit material, ktery
bude vodivy a déle sondu neni potieba upravovat [11].

2.1. Vyroba sond

Vyrabéné sondy pro kontaktni mod musi mit vhodné elastické vlastnosti. Jejich tuhost
musi byt takova, aby dochéazelo k prohybani sondy v disledku ptisobeni meziatomovych sil.
Tento pozadavek vsak ma i svou spodni hranici. Je dulezité, aby sondy nebyly tak mékké,
ze by zustaly prilepené na povrchu vzorku a nemohly se od néj odpoutat. Pii kontaktnim
rezimu dochazi k ptisobeni boc¢nich sil, a proto je nutné, aby raménka byla odolna proti
prilis velkému zkrouceni [1].

2.1.1. Tenkovrstvé sondy

Vyroba tenkovrstvych sond je zalozena na depozici materidlii a nasledném postupném
leptani. Timto zptisobem lze vyrobit sondy s velmi malou tuhosti, nejcastéji v rozmezi
0,01N/m az 2N/m [L1].

Samotnéa vyroba tenkovrstvych sond ma spoustu litografickych kroku a je velmi na-
rocna. Deponované sondy jsou vytvoreny postupem zvanym bottom-up, protoze nejdiive
vytvorime formu, ve které je poté sonda formovana.

Vyroba zac¢ind depozici oxidové vrstvy a naslednym nanesenim fotorezistu na obé
strany silikonového waferu (obrézek 2.1a). Fotorezist je poté osvicen na urcitém misté a
vyvolan, ¢imz dojde k odstranéni rezistu na osviceném misté (obrazek 2.1b). Leptanim v
kyseliné fluorovodikové dochazi k odstranéni oxidové vrstvy na mistech, kde neni chra-
néna rezistem. Poté nasleduje omyti rezistu acetonem a leptani v hydroxidu draselném
za vzniku diry ve tvaru pyramidy (obrazek 2.1c). Depozici oxidové vrstvy vznikéd vrstva
oxidu i v misté odleptané diry. Nasledné naneseni vrstvy nitridu (nitridu titanu [18], kie-
miku [19]) urcuje tloustku samotné sondy (obrazek 2.1d), protoze po dokonceni vsSech
litografickych procesi zistane pouze tato vrstva. Na svrchni stranu je opét nanesen fo-
torezist. Fotolitografii a leptanim je odstranéna vrstva oxidu a nitridu na zadni strané a
udéna velikost sondy (obrazek 2.1e). Poté je omyt rezist a k vrstvé nitridu je pfilepena
sklenénd desticka (obrazek 2.1f). Leptanim v hydroxidu draselném je odstranén siliko-
novy wafer a zistava pouze nitridova sonda prilepend na sklenénou desticku a chranéna
oxidovou vrstvou ze spodni strany (obrazek 2.1g). Odstranénim oxidové vrstvy v kyseliné
fluorovodikové je sonda hotova. Poté lze na zadni stranu nadeponovat vrstvu zlata pro op-
tickou detekei (obrazek 2.1h) [1, 18, 19]. Sonda vyrobena timto zptisobem ma symetricky
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2. ELEKTRICKY VODIVE SONDY

(a) (b) () (d)
(f) (9) (h)

(e)

= Si wafer mmSiOo mmRezist mmSiN = Sklo = Au
Obrazek 2.1: Proces vyroby deponovanych sond. (a) Naneseni oxidové vrstvy a rezistu.
(b) Vyvolani rezistu. (c) Leptani diry ve tvaru pyramidy. (d) Opétovné naneseni vrstvy
oxidu a nové nitridu kfemiku. (e) Odstranéni vrstev na spodni strané waferu a udani ve-
likosti sondy. (f) Prilepeni sklenéné desticky. (g) Odleptéani silikonového waferu. (h) Od-
stranéni ochranné oxidac¢ni vrstvy a naneseni vrstvy zlata pro optickou detekci. Prevzato
a upraveno z [19].

hrot ve tvaru pyramidy (obrazek 2.3a). Timto zptsobem je také mozné vytvorit sondu
s rohovym hrotem, ktery se nachazi na volné strané sondy (obrazek 2.3b).

2.1.2. Leptané silikonové sondy

Predchozi metoda je pomérné narocna, neboft je potieba prenést sondu z vyleptané formy
na sklenénou desticku. Jednodussi metodou je postupné leptani silikonového waferu, kdy
po dokonceni procesu zustava sonda s hrotem. Tento pristup je nazyvan top-down. Lze
dosahnout tuhosti sond v rozmez{ 0,1 N/m az 1000 N/m [11].

Proces zac¢ina depozici oxidové vrstvy a nanesenim fotorezistu na silikonovy wafer
(obrazek 2.2a). Osvicenim fotorezistu a vyvolanim dojde k odstranéni rezistu na potfeb-
nych mistech (obrézek 2.2b). Nésleduje izotropické mokré leptani (lepténi ve vsech smé-
rech stejné) v kyseliné fluorovodikové na mistech nechranénych rezistem (obrazek 2.2c).
Po omyti rezistu nésleduje anizotropni mokré leptani (leptdni zavislé na sméru) v hyd-
roxidu draselném, po kterém jsou vytvoreny sikmé strany hrotu (obrézek 2.2d). Po od-
stranéni vrstvy oxidu je na vrchni stranu sondy nadeponovana ochranna vrstva nitridu
kremiku (obrazek 2.2e). Mokrym anizotropnim leptanim je sonda zizena na potfebnou
tloustku, ktera zavisi na pozadované tuhosti (obrazek 2.2f). Nakonec je odlepténa i vrstva
nitridu (obrazek 2.2g) a vznika silikonova sonda s hrotem (obrazek 2.3c) [1, 19, 20]. Diky
vysoce dopovanému kiemiku, ktery se chova jako polovodi¢ je tento typ sond pouzivan
nejcastéji [11].

2.2. Uprava hrotu

2.2.1. Povlak sond

Zpusob, jak z klasické silikonové sondy udélat sondu vodivou, je nanést na jeji hrot vo-
divou vrstvu. Nejcastéji byva pouzito napraseni ¢i napareni kovu (zlato, stiibro, titan,
platina, nikl) nebo sloucenin téchto prvki. Tloustka téchto vrstev urcuje velikost vrcho-
lového poloméru, ktery se pohybuje nejéastéji od 30nm do 100nm [11]. Také je mozné
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(@) (b) () (d)

mm SiOp> mmSj wafer

d' d. # mmRezist mmSi3Ng

(e) (f) (9)
Obrazek 2.2: Proces vyroby leptanych sond. (a) Naneseni oxidové vrstvy a rezistu. (b) Vy-
volani rezistu. (c) Izotropické mokré leptani. (d) Tvorba hrotu pii anizotropickém mokrém
lepténi. (e) Naneseni ochranného nitridu kfemiku. (f) Zuzeni tloustky sondy pii leptani.
(g) Hotova silikonovéa sonda. Prevzato a upraveno z [19].

Obrazek 2.3: Sondy vytvorené ruznym zpusobem s ruznym hrotem. (a) Deponovana
tenkovrstva sonda s pyramidovym hrotem. (b) Deponovana sonda s rohovym hrotem.
(c) Leptana sonda s hrotem. Prevzato z [11].

na hrot nechat nariist nanokrystalky diamant pomoci chemické depozice z plynné faze
(CVD, Chemical Vapor Deposition). CVD je zptsob vytvareni tenkych vrstev, kdy je
na vzorek piiveden jeden nebo vice plyni (prekrzort). Za vysoké teploty spolu latky rea-
guji a vytvareji tenkou vrstvu pozadovaného materialu. K dosazeni vodivosti takovychto
nanokrystalki je potieba tloustky alespon 100 nm, coz je nejmensi mozna dosazitelné ve-
likost diamantovych zrn. Tato velikost zrn ovliviiuje velikost vrcholového poloméru, ktery
mé nejmensi spodni hranici také 100 nm [22]. V soucasné dobé je nejcastéji vyuzivano po-
vrstveni platinou (obrazek 2.4a), pti kterém lze dosdhnout malého vrcholového poloméru.
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2. ELEKTRICKY VODIVE SONDY

R=130 nm

Obrazek 2.4: Srovnani mikroskopického pohledu na hroty s vrstvou (a) platiny, (b) dia-
mantovych nanokrystalki a (c) silicidu platiny. Prevzato z [21].

Zivotnost platinové vrstvy je kratka. Oproti tomu diamantové krystalky (obrazek 2.4b)
maji dlouhou zivotnost, ale daleko vétsi vrcholovy polomeér hrotu [11].

2.2.2. Tenkovrstvé vodivé sondy

Vyuzitim samotného procesu vyroby deponovanych sond 1ze vytvorit vodivou sondu bez poz-
déjsi dodatecné upravy. Nahrazenim nitridu kfemiku jako kone¢ného materialu sondy lze
pouzit vodivy material. Do vyleptané diry je nanesena vrstva vodivého materialu a poté
naneseni vrstvy na dno pyramidové diry. Tato depozice ovliviiuje velikost vrcholového
poloméru [23].

2.2.3. Konverze materialu

Vyuziva se také moznost tipravy hrotu za pomoci termélniho zihani. Na silikonovou sondu
je nanesena vrstva platiny, ktera je poté zihana v peci. Po procesu vznika na hrotu silicid
platiny. Tato sloucenina je termalné odolnéjsi nez pouzivané ¢isté kovy, 1épe tvarovatelna

[24], vodivéjsi nez samotny kfemik a tvrdsi nez ¢isté kovy [11]. Touto upravou lze doséh-
nout velikosti vrcholového poloméru hrotu 20 nm (obrazek 2.4c¢)[21].

2.3. Rozliseni a opotrebeni vodivych hroti

2.3.1. Rozliseni mikroskopu s elektrickymi sondami

Rozliseni mikroskopu je zavislé na velikosti vrcholového poloméru hrotu sond, ktera je
ovlivnéna nanesenou vodivou vrstvou. Hrot s nejmensim vrcholovym polomérem zpiisobi
rozliSeni nejvétsi a naopak. Z obrazku 2.4 lze vidét, Ze nejlepsi schopnost rozpoznavani
detailu na vzorku bude mit hrot s vrstvou silicidu platiny a naopak nejhorsi hrot s dia-
mantovymi nanokrystalky.

Rozliseni v méfeni proudu je déale zavislé na vodivosti pouzité vrstvy hrotu. Materidly
s vyssi vodivosti jsou citlivéjsi na slabé proudy, a proto dokazou rozlisit vétsi detaily a tim
zaznamenat i mista, kde je elektricky proud pomérné slaby.
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2.3. ROZLISENI A OPOTREBENI VODIVYCH HROTU

2.3.2. Mechanické a elektrické opotrebeni

Pri rastrovani hrotu po vzorku v kontaktnim rezimu dochazi k opotiebeni hrotu. Opotie-
beni je zavislé na energii mezi hrotem a vzorkem, je-li vétsi nez je vazebni energie atomu
na povrchu hrotu, dochazi k ztupeni hrotu. Mechanické opotiebeni primo ovliviiuje roz-
liseni mikroskopu. Pouzitim rtiznych vodivych vrstev lze ztupeni hrotu oddalit. Nejdelsi
zivotnost ma hrot s diamantovymi nanokrystalky. Naopak hroty s kovovymi vrstvami
¢i vrstvami silicidu platiny se opotiebovavaji rychleji [25].

Mechanické opotiebeni miize vést k degradaci ¢i tplné ztraté vodivosti hroti - elek-
trické opotiebeni. Porovnani trech rozdilnych vrstev (platina, diamantové krystaly, si-
licid platiny) je zndzornéno na obrazku 2.5. Zaznamenan je elektricky proud prvniho
a dvacdtého skenu. V piipadé platinového hrotu (obrazek 2.5a) je méfeny proud po po-
slednim skenovani témér nulovy. Diamantovy vodivy povrch (obrézek 2.5b) neni tolik
citlivy na elektricky proud jako platinovy, ale jeho elektrické opotiebeni je ze vSech vrstev
nejmensi. Hrot povrstveny silicidem platiny (obrazek 2.5¢) je nejcitlivéjsi ze vSech tfech
a jeho opotfebeni neni tolik vyrazné jako u hrotu platinového [11].

Hrot 1ze také poskodit pti privedeni velkého napéti na vzorek. I relativné maly proud
v fddech nano ¢ mikroampéri a p¥i kontaktni plose od 1072 ym? do 1072 pum? vede k velké
hustoté elektrického proudu. Velka proudova hustota zptisobuje v misté dotyku hrotu se
vzorkem extrémni teploty, coz muze vést az k roztaveni hrotu ¢i vzorku [11].

- - - - - T -
0.5 4 (b) Lsken | |
=3 |==—20.sken | 1
i <
S 3
© ©
- -
S S
a a
-1.5 —— ¢ p r— P
0.0 0.5 1.0 15 2.0
X (um)
2 T v T T T

-0.5 4

-1.0 4

El. proud (nA)

15 S A
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0

X (um)
Obrazek 2.5: Elektrické opotiebeni hrotu s vodivou vrstvou (a) platiny, (b) diamantovych
krystali a (c) silicidu platiny po prvnim a dvacatém skenu. Prevzato a upraveno z [11].
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3. PROBLEMATIKA MERENI CAFM

3. Problematika méreni CAFM

Meéreni vodivostniho AFM s optickou detekei je pouzivano bézné. K méreni CAFM
v této praci je ovsem pouzit SPM mikroskop LiteScope, ktery optickou detekci nepod-
poruje a je mozné pouzit pouze sondy samosnimaci. CAFM s pouzitim sond s integro-
budto od samotnych sond ¢i od limiti mikroskopu. Na mikroskopu LiteScope lze vodi-
vostni méreni provést dvéma zplisoby: méreni proudu hrotem a méreni proudu vzorkem,
pricemz u kazdého zpisobu jsou problémy odlisné. Sondy, které by dokazaly mérit obéma
zpusoby, na trhu neexistuji.

3.1. Mikroskop LiteScope

V mnoha mérenich s AFM je opticka detekce omezujici, nebot laser a detektor omezuji
cely prostor nad sondou. V pripadé detekce integrovanymi senzory tento problém ne-
vznikd. Spole¢nost NenoVision vytvotila SPM mikroskop LiteScope (obrézek 3.1), ktery
vyuziva k detekci sondy s integrovanymi senzory. Sondy jsou uchyceny drziakem sond
a jejich hrot sméfuje smérem ke zkoumanému vzorku. Drzék je prichycen k pohyblivému
skeneru, ktery zajistuje rastrovani. Tento mikroskop je vyjimecny tim, ze jej lze umis-
tit do rastrovaciho elektronového mikroskopu a sledovat jak topografii vzorku, tak obraz
ziskany z elektronového mikroskopu [26].

Pii méreni CAFM vznikaji omezeni spojené s timto mikroskopem. Podstatnym pro-
blémem je omezeni rozsahu ampérmetru, ktery je =50 nA.

Drzak sond

\Vzorek

Skener

Obréazek 3.1: SPM mikroskop LiteScope se znazornénymi ¢astmi. Pfevzato a upraveno
z [20].

3.2. Méreni hrotem

Prvni moznost méreni CAFM s piezorezistivnimi sondami na mikroskopu LiteScope je
stejnd jako v pripadé optické detekce. Ze zdroje elektrického napéti (bias) je privedeno
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3.3. MERENI VZORKEM

T oV -0V
Rwi R I
Do ~ Uw L zdroj (bias)
TUZ =310V
Wheatstonelv Sonda - conda
mastek Vzorek Wheatstonelv

mustek Vzorek

Zdroj (bias)
I U, = 10V

(a) =0V (b) =0V
Obrazek 3.2: Elektrické obvody dvou zpusobtu méreni CAFM s piezorezistivnimi sondami.
(a) Méteni proudu hrotem, napéti na vzorku. (b) Méfeni proudu vzorkem, napéti na hrotu.

napéti na vzorek a je méren proud prosly hrotem (obrazek 3.2a). Na bias lze privést
napéti v rozmezi Uz = £10V. Kazda sonda s integrovanym senzorem je charakteristicka
odporem Ry, ktery udava odpor mezi Wheatstoneovym mustkem a kontaktem, kterym
te¢e méreny proud. V idedlnim pripadé by odpor byl nekoneény a méreni by probihalo
standardnim zptusobem jako v pripadé optické detekce. Takové sondy ovsem neexistuji.

Prvni problém je spojen se saturaci ampérmetru (£50nA). Wheatstonetv mustek je
napajen konstantnim diferencialnim napétim Uy = 2,5 V. Neni-li sonda v tésné blizkosti
povrchu vzorku je odpor mezi hrotem a vzorkem témér nekonecény a do ampérmetru tece
pouze proud z mistku. Z ohmova zakona plyne, Ze odpor Ry, p musi byt minimalné 50 M2,
aby ampérmetr byl presné v nejnizsi mozné saturaci. Z tohoto vyplyva, ze je potieba
alespon odpor 100 M(2, aby ampérmetr nebyl ihned po ptijezdu do kontaktu nasycen.

Pri prijezdu do kontaktu se sondami s Ry gz < 50 M) a privedeni napéti na bias, zacne
¢ast proudu, ktera tekla do ampérmetru, téct do vzorku. To znamend, Ze na ampérmetru
se méni mérena hodnota v zavislosti na odporu mezi hrotem a vzorkem. Takovéto hod-
noty ovsem nemaji fyzikalni vyznam, protoze vzdy néjaky nestaly pomér proudu projde
z mustku do ampérmetru, ktery je pak ovliviiovan nekonstantnim proudem. Toto by se
dalo prirovnat k tomu, Ze je napéti na biasu béhem méreni ménéno. Métené hodnoty jsou
pak o tuto nestalou hodnotu posouvany od skutec¢né. Je mozné z méteni pouze vypozo-
rovat zda urcité misto na vzorku vede ¢i nikoli.

Sondy pro takovéto méreni je mozné pouzit maji-li odpor Ry, > 100 MS2, v opacném
pripadé métreni neméa smysl. Takovéto sondy na trhu neexistuji a méteni proudu hrotem
tak neni mozné.

3.3. Méreni vzorkem

Parametry sestavy pro méreni proudu vzorkem jsou stejné jako pro méreni proudu hrotem.
Lisi se pouze sestaveni, kdy je prohozen zdroj s ampérmetrem (obrazek 3.2b).

V tomto zapojeni vznika problém s ovliviiovanim mustku od biasu. Neni-li sonda
v kontaktu je odpor mezi hrotem a vzorkem témér nekonecny. Z mistku protéka proud
pres odpor Ry gy do zdroje napéti. To ovliviiuje Wheatstonetiv mustek, ktery poté neni
vyvazen. Na mustek lze privést kompenzacni napéti, které jej vyvazi. Je-li ptivedeno napéti
na bias a se sondou prijeto do kontaktu, tak proud se opét rozdéluje a méreni by i v tomto
zapojeni nemeélo smysl.
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3. PROBLEMATIKA MERENI CAFM

Tento problém je vsak TesSitelny dodanim odporu za vzorek. Tento odpor zpusobi, ze
tece-li proud z biasu do Wheatstoneova mustku i vzorku, tak vhodnou velikosti odporu
potece vzdy vétsi cast do mustku. Je potfeba zajistit, aby proud, ktery tece pred mérenim
do mustku byl stale pokud mozno konstantni. Jde primarné o to, aby zmény napéti, které
se objevuji na mustku vlivem napéti na hrotu, byly minimélni vici signdlu zptisobeného
vychylkou sondy. Optimaliza¢nim procesem bylo zjisténo, Ze je potieba aby tento odpor
byl 1 M.

Meéreni je tedy mozné provadét i se sondami, které maji odpor Ry g < 50 MS2. Snaha
je se takovémuto obejiti vyhnout a pouzivat sondy, které odpor Ry y maji co nejvétsi.

Vysledek méreni CAFM, kdy je proud méfen vzorkem, je zndzornén na obrazku 3.3.
Vzorek je médény substrat, na kterém jsou metodou CVD narostlé vlocky (flake) kar-
bidu molybdenu Mo,C. Oba tyto materidly jsou vodivé a pii méreni CAFM by mély byt
pozorovatelné rozdilné vodivosti materidlti. Nicméné lze pozorovat, Ze sonda pri rastro-
vani po vzorku méri jen proud po hranach vlocek. Tento jev je zptusoben sedfenim vodivé
vrstvy z hrotu sondy. Hrot je poté pokryt jen po stranach a méri proud jen na hranach
vzorku (hranova vodivost). Rozdil ve vodivosti materialti neni mozny takto pozorovat.

130 nm 55nA
100
4.0
50
3.0
0
20
—50 10
-100 0.0
| -163 -15

Obréazek 3.3: Méfeni CAFM v konfiguraci s ampérmetrem za vzorkem (méfeni vzorkem).
(a) Topografie vzorku s (b) méfenym lokdlnim proudem.
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4. Depozice vodivé vrstvy na hrot

Vyroba elektricky vodivych sond pro méreni CAFM je provadéna pomoci FIB. Sondy
pouzité pro vyrobu jsou komercné dostupné AFM sondy od firmy SCL urcené pro méreni
topografie. Jsou upravovany nanesenim vrstvy platiny na hrot a spojenim s kontaktem,
ktery je naveden do ampérmetru.

4.1. Nanaseni platiny iontovym svazkem

Vrstva nanasend na hrot musi byt presné definovana, a proto je potfeba urcit nanaseci
rychlosti platiny. Depozici lze provadét pomoci iontového ¢i elektronového svazku s pou-
zitim spravného prekurzoru z GIS. Nanéseni je provadéno na mikroskopu LYRA od spo-
le¢nosti Tescan v Stfedoevropském technologickém institutu (CEITEC, Central European
Institute of Technology). K tvorbé vrstev je vyuzita metoda FIBID. Samotné nanaseni je
zavislé na mnoha faktorech iontového svazku: energie urychlenych iont, proud svazku,
stopa svazku, doba prodlevy v jednom pixelu ¢4 (dwell time) a rozte¢ pixelu d. Bylo zvo-
leno napéti na zdroji 30kV, stopa svazku 50nm, dwell time t; = 0,2 us a rozte¢ d = 1
(1 odpovida tomu, zZe jsou pixely v tésné blizkosti vedle sebe, ale neprekryvaji se). Poté
bylo vytvofeno béhem jedné depozice devét platinovych ¢tvercii s plochou (2 x 2) pm?
(obrazek 4.1a) a prednastavenou vyskou 100 nm. Pro kazdy deponovany ¢tverec bylo po-
uzito ruzného proudu iontového svazku (10 pA az 1000 pA) a zaznamenavan cas depozice.
Poté nasledovalo méreni topografie na AFM mikroskopu LiteScope (obrézek 4.1b).

[T 206 nm

180
160
140

120

100

Obrazek 4.1: Deponované ¢tverecky platiny s obsahem (2 x 2) um?, parametry depozice
ta =0,2pus, d =1, energii iontt 30kV, pro rozmezi proudu od 100 pA do 180 pA. (a) Ob-
razek z elektronového mikroskopu a (b) topograficky obrazek z AFM mikroskopu.

Z méreni topografie 1ze pomoci vyskového profilu podél krivky urcit vysky depono-
vanych ¢tverecki (obrazek 4.2). Lze vidét, ze i pfes predem nastavenou vysku 100 nm
se realna hodnota vysky c¢tvereckii méni s proudem iontového svazku. Poté je dopoci-
tana rychlost objemové depozice, coz je objem, ktery se nadeponuje za jednotku casu.
Tyto hodnoty spolu s vyskami ¢tverecku platiny jsou zaznamenany v tabulce 4.1. Pti mé-
feni AFM je pozorovatelna deformace ¢tverecki, kterd je zpusobena Spatnym uchycenim
vzorku na drzak. Na zmérené hodnoty vysky by drift vzorku nemél mit vliv.
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Obrazek 4.2: Topograficky profil podél krivek znazornénych na obrazki 4.1b.

Tabulka 4.1: Zaznamenané hodnoty casu depozice, vysky deponovanych ¢tverecku a vy-
poctené hodnoty rychlosti objemové depozice pri riznych proudech iontového svazku.
Pro pozdéjsi depozici byla zvolena hodnota pii proudu svazku 60 pA - vyznaceno zelené.

Proud Cas Vyska Rychlost Proud Cas Vyska Rychlost

svazku | depozice | profilu depozice svazku | depozice profilu depozice
A | (s) | () | (10°nm¥s) | A) | (5 (om) | (10°nmd/s)
10 435.,0 nemeéreno 150 27,7 104 + 3 15,1+0,5
20 212,0 nemeéreno 160 27,2 99 +4 15,0+ 0,6
30 145,0 nemeéreno 170 25,0 924+4 14,8 £0,6
40 103,0 | 384+5 | 13,7+0,2 180 24,2 85+ 4 14,1+0,6
50 81,0 308+4 | 15,24+0,2 200 21,8 54,8+ 1,0 | 10,1+£0,2
60 69,0 |259+4]| 15,0+0,2 | 300 142 [36,9+1,2] 10,4+0,3
70 62,0 223+3 | 14,44+0,2 400 10,9 25,84+0,7| 9,5+0,3
80 53,1 195+3 | 14,7+0,2 500 8,3 20,14+0,6 | 9,74+0,3
90 43,3 173+3| 14,3+0,3 600 6,8 16,4+0,5| 9,7+0,3
100 43,5 154+3| 14,1+0,3 700 5,9 12,8+ 0,2 | 8,63+0,13
110 38,6 145+3 | 15,0+0,3 800 5,4 10,9+0,7| 8,0+£0,5
120 36,3 127+3| 14,0+0,3 900 4.7 9,0+£0,3 | 7,6+0,3
130 31,9 12243 | 15,24+0,4 1000 4.4 8,3+0,2 | 7,63£0,18
140 29,0 | 115+£2| 15,9+0,3
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4.2. NANASENI PLATINY ELEKTRONOVYM SVAZKEM

Z tabulky lze také pozorovat, Ze nejistoty mérenych vysek se zmensuji s vyskou struk-
tury. To je zpusobeno diky presnéjsimu méreni AFM mikroskopu, kdy skener mikroskopu
nemusi skokové najizdét na vysoké struktury. Rychlost objemové depozice pri proudu
200 pA vyrazné klesd (obrazek 4.3a). Tento jev je zpusoben tim, ze ionty pii vysokych
proudech materidl nejen deponuji, ale dochazi i k odprasovani. Pro nizké proudy (40 pA
az 180 pA) je rychlost téméf neménna (obrazek 4.3b). Pro pozdéjsi nandseni platiny
na hrot je zvolena hodnota rychlosti objemové depozice (15,0 + 0,2) 10 nm? /s pii 60 pA.
Hodnota byla zvolena kviili vysoké nanéaseci rychlosti a malému intervalu nejistoty.

(a) (b)
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Obrazek 4.3: Zavislost rychlosti objemové depozice na proudu iontového svazku vcéetné
intervalt nejistoty. (a) 30 pA az 1000 pA. (b) Detail maxima této zavislosti.

4.2. Nanaseni platiny elektronovym svazkem

Nanaseni je také mozné provadét za pouziti elektronového svazku a to metodou FEBID.
Depozice je opét provadéna na mikroskopu LYRA. Podminky pro depozici zistaly stejné
jako pro deporzici iontovym svazkem (stopa svazku 50nm, dwell time t; = 0,2 us a roz-
te¢ d = 1). Oproti predchozi metodé je zde kromé zavislosti rychlosti objemové depozice
na proudu svazku proméfena také zavislost na energii elektronového svazku. Bylo pou-
7ito napéti na zdroji elektroni v rozmezi od 1kV do 3,5kV (obrazek 4.4). Pro kazdé
napéti byla zjisténa zavislost rychlosti objemové depozice na proudu svazku v rozmezi
od 5pA do 45pA. Deponovany byly opét ¢tverecky s plochou (2 x 2) pm? a nastavenou
pozadovanou vyskou 100 nm.

Lze pozorovat, ze pro depozici s nizkym napétim na zdroji jsou struktury rozmazané
(obrazek 4.4a, b), coz je zpusobené obtiznym zaosttenim elektronového svazku. A naopak
pro vyssi napéti uz jsou tyto struktury pomérné ostré (obrazek 4.4c, d). Skutecna vyska
struktur byla zjisténa mérenim na AFM mikroskopu a podobné jako v predchozi ¢asti byla
vyska urcena pres vyskové profily podél kiivky. Rychlosti objemové depozice na daném
intervalu proudu elektronového svazku pro riznéa urychlovaci napéti zdroje nijak nezavisi
(obrazek 4.3a-f). V mnoha pripadech byly struktury deponované pii 45 pA tak malé, ze
interval nejistoty byl vétsi nez samotnda struktura, coz je zptsobeno nastavenim vazby
pii AFM meéfeni. Proto lze pozorovat velké intervaly nejistoty s rostoucim proudem.

Rychlost objemové depozice ovsem zavisi na urychlovacim napéti elektronového zdroje
(obrazek 4.6). Ze zavislosti lze vidét, Ze rychlost je tim mensi ¢im je vétsi urychlovaci
napéti, coz je shodné s jiz diive publikovanymi pracemi [27]. Pro rychlejsi depozici je proto
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4. DEPOZICE VODIVE VRSTVY NA HROT
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Obrazek 4.4: Porovnani zavislosti napéti zdroje na tvaru, pro rozmezi proudu od 5pA
do 45pA. (a, ¢) Obrazek z elektronového mikroskopu a (b, d) datovy obrazek z AFM
mikroskopu pri depoziénim urychlovacim napéti zdroje (a, b) 1kV a (c, d) 3,5kV.
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Obrazek 4.5: Zavislost rychlosti objemové depozice na proudu elektronového svazku véetné
intervalt nejistoty pro urychlovaci napéti (a) 1kV az (f) 3,5kV.
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4.3. UPRAVA HROTU - STARE SONDY

vhodné vyuzit nizkych urychlovacich napéti za cenu neostrych struktur. Pro preciznéjsi
nanaseni je vhodnéjsi zvolit vyssi urychlovaci napéti za cenu delsiho expozi¢niho casu.
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Obrazek 4.6: Zavislost rychlosti objemové depozice na urychlovacim napéti zdroje elek-
tront v rozmezi proudu svazku od 5pA do 45 pA.

4.3. Uprava hrotu - staré sondy

Zname-li depozi¢ni rychlosti platiny, tak lze pristoupit k dpravé samotné sondy. K modi-
fikaci jsou pouzity piezorezistivni sondy s termdlnim aktudtorem (PRSA, Piezo-Resistive
Sensing & Active) od firmy SCL (obrazek 4.7). Sondu lze pomoci termélniho aktuatoru
(meandru) rozkmitévat, nicméné pro méreni CAFM (kontaktni rezim), rozkmitdvani neni
potfeba. Tento aktuator bude tedy pouzit jako vodivy kontakt, ktery by mél vést me-
feny proud od vzorku. Na hrot sondy je nanesena vrstva platiny, ktera je poté vodivé
spojena s aktuatorem. K povrstveni hrotu je vyuzito metody FIBID, nebot pfi nanaseni
iontovym svazkem je depozit i promichan s podkladem a vrstva tak 1épe drzi. Je pouzito
proudu svazku 60 pA, pricemz vSechny parametry depozice zustavaji stejné jako v sekci
4.1. Na hrot jsou nadeponovany vrstvy s dvéma riznymi pudorysy - kruhovy a ¢tvercovy.

Obréazek 4.7: Sonda pouzita pro Upravu se zndzornénymi piezorezistivnimi ¢lanky a ter-
malnim aktuatorem.

V ptipadé kruhového ptidorysu je nanesena vrstva o poloméru 1 um a tloustky 50 nm,
coz odpovida depoziénimu ¢asu 10, 5s (obrazek 4.8a). Ctvercovy ptdorys nanesené vrstvy
mé délku strany 2 pm a tloustku také 50 nm, coz odpovida depozi¢nimu ¢asu 13,3s (ob-
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4. DEPOZICE VODIVE VRSTVY NA HROT

razek 4.8b). V pripadé kruhového pudorysu si lze povSimnout, ze pri depozici vznikd
na hrotu plosinka, ktera zvétsuje vrcholovy polomér hrotu. Tento jev je zapri¢inén zptiso-
bem nanéseni depozitu platiny, kdy iontovy svazek prejizdi na hrotu po spirale (od kraje
do stfedu kruhu). To zpusobuje zhusténi depozitu a vytvoreni plosinky na hrotu, coz by
vedlo k horsimu rozliSeni mikroskopu. U ¢tvercového nandseni tento jev nepozorujeme,
nebot svazek rastruje metodou zig-zag (prejizdéni zleva doprava od shora az doli). Hrot
se ¢tvercovou vrstvou byl navic pred depozici ostfen iontovym svazkem za ticelem snizeni
vrcholového poloméru. U obou depozic si lze povSsimnout nedokonalosti v podobé ne-
symetrického nanéaseni. Slouceniny privadéné kapilarami z GIS na hrot jsou vstiikovany
ze strany druhé nez hrot pozorujeme na obrazku 4.8. To vede k tomu, Ze se nedostane tolik
prekurzoru na stranu odlehlou od GIS a tato strana ma na svém povrchu méné depozitu.

Obrazek 4.8: Hroty povrstvené platinovym depozitem. (a) Kruhovy pudorys a (b) ¢tver-
covy pudorys.

Vrstva na hrotu, jak kruhova, tak ¢tvercova, je poté vodivé spojena s termalnim ak-
tudtorem (meandrem). To je provedeno také platinovym depozitem a cesticka mé plochu
(50 x 1) um? a tloustku 200nm (obrazek 4.9a). Depozi¢ni doba takovéto struktury je
666, 6s. Na strané termalniho aktuatoru je potfeba meandr lehce odprasit, nebot je to

Obrazek 4.9: (a) Napojeni na termalni aktudtor. (b) Detail napojeni.
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4.4. UPRAVA HROTU - NOVE SONDY

vrstva hliniku, kterd na vzduchu velice rychle oxiduje a vodivé spojeni s hrotem by tak
nemuselo byt zajisténo (obrazek 4.9b).

Pri takovéto tipravé pouzitych sond je odpor mezi Wheatstoneovym miistkem a mean-
drem Ry py = (58 £ 5) MQ. Tato hodnota odporu je zhruba polovina hodnoty pozadované
a je nutno tuto sondu upravit a pokusit se zvysit tento odpor.

4.4. Uprava hrotu - nové sondy

Existuji ovSem novéjsi sondy od firmy SCL, které maji odpor Rypy = (382 17) MQ.
Tyto sondy maji na prvni pohled rozdilny pouze tvar termalniho aktudtoru - meandru
(obrazek 4.10). Pravdépodobné maji tyto sondy jiny vyrobni proces, a proto je i ovlivnéni
mustku od meandru nizsi. Sondy by tedy podle predpokladu (odpor Ry gz > 100 MS2)
stacilo jen upravit (naneseni depozitu na hrot) a mély by byt pouzitelné pro méfeni
CAFM.

Obrazek 4.10: Novéjsi sonda pouzita pro tipravu se znazornénymi piezorezistivnimi clanky
a termalnim aktuatorem.

Sondy tohoto typu jsou opét upraveny pomoci metody FIBID za proudu svazku 60 pA.
Vytvoreny jsou sondy s 50 nm tloustkou vrstvy na hrotu a obsahem ptidorysu (3 x 3) ym?
(obrazek 4.11a). Hrot je poté opét spojen vodivé depozitem platiny k meandru (obrazek
4.11b).

€))

Obrazek 4.11: (a) Depozit platiny na hrotu a (b) napojeni na meandr novéjsi sondy.
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5. ZVETSOVANI ODPORU Ry g

5. Zvétsovani odporu Ry g

Jednim ze zpusobu vylepseni sond je zvétSeni problematického odporu Ry . Z tohoto
divodu je potieba najit kritické mista na sondé, kterymi by mohl proud ovliviujici mustek
téct. S velkou pravdépodobnosti to jsou mista, kde je vzdalenost mezi Wheatstoneovym
mustkem a meandrem nejmensi (obrazek 5.1). Tyto mista je potfeba upravit a zvysit
tak odpor Ry . Nejjednodussi moznosti je zvétsit tuto vzdalenost. Toho by mohlo jit
dosdhnout tak, ze pomoci FIB bude odprasena dira a tim i zvétsena vzdalenost. K tomuto
ucelu byl vyuzit opét mikroskop LYRA od spolec¢nosti Tescan.

Obréazek 5.1: Kritickd mista (mista s nejmensi vzdalenosti mezi Wheatstoneovym mustkem
a meandrem).

5.1. Uprava galiovym iontovym svazkem

Pomoci galiového iontového svazku lze vytvorit pfi vysokych proudech svazku (600 pA)
rychle pozadovanou diru. Jsou upraveny dvé starsi sondy s odporem Ry = (58 £ 5) M.
Je tak provedeno za tcelem porovnani, které misto ma vétsi vliv na ovliviiovani detekc-
niho mustku. Diry jsou vzdy délany symetricky kvili zachovani symetrickych vlastnosti
sondy. Prvni sonda mé vytvotrené diry vertikalni (1. kritické misto) - sonda A, které jsou
odpréaseny mezi deponovanym hlinikovym meandrem a piezorezistivnim clankem (obrazek
5.2a). Druhd sonda m4 diry horizontalni (2. kritické misto) - sonda B, které jsou vytvo-
feny mezi vodivym meandrem a kontaktem, ktery je napojen na piezorezistivni ¢lanek
(obrazek 5.2b). V obou pripadech si lze povSimnout, ze pti oprasovani doslo k poskozeni
piezorezistivnich ¢lankt. Sonda by i pres toto poskozeni méla byt pouzitelnd, protoze
clanek neni prerusen uplné a je zde stale zajistén vodivy kontakt potiebny pro meéreni
deformace.

Po tpravé byl naméren odpor mezi Wheatstoneovym mustkem a meandrem u sondy A
Ry = (1,46 £0,05) MQ. V piipadé sondy B je odpor Ry = (1,15 £0,06) MQ. To
znamena, ze puvodni odpor, ktery byl Ry y = (58 £ 5) M, se po tpravé snizil ptiblizné
padesatkrat. Nejpravdépodobnéjsim divodem je odprasovani dér v sondach pomoci ga-
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5.1. UPRAVA GALIOVYM IONTOVYM SVAZKEM

Obrazek 5.2: Upravené sondy pomoci galiového iontového svazku se dvéma riznymi dé-
rami. (a) Vertikdlni dira mezi meandrem a piezorestivnim clankem - sonda A. (b) Hori-
zontalni dira mezi meandrem a kontaktem spojujici piezorezistivni ¢lanek - sonda B.

liového FIB, u kterého dochézi k ulpivani iontd v kfemikové sondé. Konkrétné doslo
k vodivému spojeni Wheatstoneova mustku a meandru. Sonda je tedy pro vodivostni mé-
feni nepouzitelnd. Lze si tuto hypotézu ovérit na samotném SPM mikroskopu promérenim
zavislosti proudu na elektrickém napéti na sondé ¢i vzorku (obrazek 5.3a, b). Spoletné
se zavislosti proudu lze ziskat i zavislost ovlivnéni mistku (obrazek 5.3c, d).
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Obréazek 5.3: Charakteristické zavislosti sondy upravené galiovym FIB. Rozsah napéti
na zdroji je od —100mV do 100mV. (a) Zavislost proudu a (c) vystupniho napéti na Whe-
atstoneovém mistku na napéti na hrotu (méfeni proudu vzorkem). (b) Zavislost proudu

a (d) vystupniho napéti na Wheatstoneovém mustku na napéti na vzorku (méfeni proudu
hrotem).
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5. ZVETSOVANI ODPORU Ry g

V prvnim grafu (obrézek 5.3a) lze vidét, Ze je-li ménéno elektrické napéti na hrotu
(méfeni proudu vzorkem), proud je neovlivnén a skice od —1,7nA do —1,1nA. V idedl-
nim pripadé by mél proud v urc¢ité oblasti zaviset linearné na elektrickém napéti na zdroji.
Ovlivnéni detekce na mustku (obrazek 5.3c) je pomérné velké, coz vede ke Spatné detekei
a muze vést az k poniceni samotné sondy ¢i vzorku. Proud tedy z biasu tece jak do de-
tekéniho mustku, tak do ampérmetru a nijak se neméni se zménou elektrického napéti
na biasu. V pripadé méreni proudu hrotem je proud témeér konstantni na celém mére-
ném rozsahu napéti biasu (obrazek 5.3b). Ovlivnéni detekce na mustku je horsi, nebot
vystupni napéti v uré¢itém misté preskoc¢i z —6 'V na 6 V. Sonda tedy pri priuhybu smérem
od vzorku miize preskocit skokové ke vzorku a témér urcité dojde k poskozeni vzorku
¢i sondy. Z tohoto méreni lze vidét, ze proud ze zdroje tece prevazné do Wheatstoneova
mustku misto do ampérmetru.

Sondy tedy nelze upravovat galiovym FIB, nebot témér jisté dojde ke zniceni v po-
dobé spojeni meandru s detekénim mistkem. Problém galiového FIB by mohlo vytesit
pouziti tzv. Plasma FIB, ktery vyuziva ionty xenonu. Tyto ionty nejsou do materidlu
implementovany tak moc jako ionty galiové a nemélo by ke stejnému efektu dojit.

5.2. Uprava xenonovym iontovym svazkem

Uprava pomoci xenonového iontového svazku probihala obdobné jako p¥i pouziti ga-
liového iontového svazku. K modifikaci byly pouzity novéjsi sondy, které maji odpor
Rwpy = (3824 17) MQ. Tentokrat byly upraveny sondy tfi'. Prvni s vertikdlnimi dé-
rami - sonda A (obrazek 5.4a), druha s horizontalnimi dérami - sonda B (obrazek 5.4b)
a posledni spojenim obou dér - sonda C (obrazek 5.4c). U sondy B doslo k uplnému pre-
ruseni piezorezistivniho ¢lanku a sonda je pro méreni nepouzitelna. Ostatni sondy maji
také naruseny vodivy kontakt, ale na funkcénost sondy by to nemélo mit vliv.

] | | |
Obrazek 5.4: Upravené sondy pomoci xenonového iontového svazku se tfemi riznymi
dérami. (a) Vertikalni dira mezi meandrem a piezorestivnim ¢lankem - sonda A. (b) Ho-
rizontalni dira mezi meandrem a kontaktem spojujici piezorezistivni ¢lanek - sonda B.
(c) Spojeni obou predchozich dér - sonda C.

Po tupravé je odpor sondy A Ryy = 20MSQ, sondy B Ry g = 40 M a sondy C
Ry = 18 M. 1 za pouziti xenonového iontového svazku se nepodarilo odpor Ry gy
zvétsit a doslo k témér dvacetinasobnému zmenseni. U sondy B je odpor nejvétsi, coz je

1Upravu provedl Ing. Mgr. Tomé4s Samofil, Ph.D.
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5.2. UPRAVA XENONOVYM IONTOVYM SVAZKEM

se tak zvétsil v porovnani s ostatnimi. Sondy jsou ziejmé vyrabény s izolacni vrstvou, ktera
zabranuje ovliviiovani detekce. PTi tpravé dojde k poruseni oxidové vrstvy a zmenseni

odporu.
Po tpravach jak galiovym FIB tak xenonovym FIB se nepodafilo odpor Ry, py zvétsit

a dale bylo pokracovano s novymi sondami, které maji odpor Ry = (382 4+ 17) MSQ.
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6. MERENI CAFM

6. Méreni CAFM

U sond, které maji pozadovany odpor Ry gy > 100 M(2, Ize po upravé hrotu a vodi-
vém napojeni na meandr mérit CAFM. Pri kazdém méreni je potieba zjistit zavislost
proudu, ktery tece mezi hrotem a vzorkem, na elektrickym napéti na biasu. Toto métreni
je provadéno na mikroskopu LiteScope spolecné se zavislosti ovlivnéni vystupniho napéti
Wheatstoneova mistku biasem. Hodnotu napéti na biasu je potteba volit tak, aby nedo-
chéazelo k saturaci ampérmetru, ktera je £50nA. Také je potfeba u méreni proudu hrotem
zkontrolovat spravnost hodnot s druhou metodou (méfeni proudu vzorkem), u které vime,
ze hodnoty jsou spravné. Vsechna méreni CAFM jsou provadéna na vzduchu.

6.1. Prvni méreni proudu hrotem

Sondy s vétsim odporem Ry, gy maji pouze platinovou vrstvu na hrotu, ktera je spojena vo-
divé s meandrem. Charakteristické zavislosti u téchto sond maji pribéh potrebny pro meé-
feni vodivostniho AFM (obrazek 6.1). Zavislosti proudu na napéti na hrotu ¢i vzorku jsou
ve stfedni ¢asti rozsahu napéti linedrni (obrazek 6.1a, b). Méteny proud pfi nizsich hodno-
tach napéti je konstantni, coz je zptsobeno dolni saturaci ampérmetru. U vétsich hodnot
napéti dochazi k horni saturaci ampérmetru, pricemz méreny proud neni konstantni, ale
osciluje. Tento jev je zptisoben zapojenim karet prevodniki v mikroskopu LiteScope, ktera
takto reaguje na horni saturaci, a lze tuto ¢ast v grafu povazovat za saturovanou. V pri-

60 60

— Tam — Tam
— Zpét — Zpét
40 - 40 -
z -
£ 20 < 20
£
g §
X i ° ]
8 0 £ 0
°
23 3
Ll £ -20- S & -204
X LLI
o 40 = 40
g @ & o)
> -0.2 -0.1 0.0 0.1 0.2 I -0.2 -0.1 0.0 0.1 0.2
) Napéti na hrotu (V) S Napéti na vzorku (V)
5 =
N 0229 — fam >§ — Tam
sl = — Zpét ST = 0.22 1 — Zpét
= 0211 = <
= % 0.214
3 3
£ 0.20 €
2 2 0.201
b= b=
8 0.19 1 8
2 2 0.19
c kS
Qo Qo
2018 S
8 8 018
s s
C d
© IC)
-0.2 -0.1 0.0 0.1 0.2 -0.2 -0.1 0.0 0.1 0.2
Napéti na hrotu (V) Napéti na vzorku (V)

Obrazek 6.1: Charakteristické zavislosti novych sond s odporem Ry = (382 +17) MQ.
Rozsah napéti na zdroji je od —300mV do 300mV. (a) Zavislost proudu a (c¢) vystupniho
napéti na Wheatstoneovém mustku na napéti na hrotu (méfeni proudu vzorkem). (b) Za-
vislost proudu a (d) vystupniho napéti na Wheatstoneovém mustku na napéti na vzorku
(mérfeni proudu hrotem).
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6.1. PRVNI MERENI PROUDU HROTEM

padé ovlivnéni mustku tekoucim proudem lze u obou metod pozorovat oscilaci kolem
konstantni hodnoty v rozmezi od 0,17V do 0,22V (obrazek 6.1c, d). Nejistota v méfeni
detekce je tedy v fadu setin volti, coz je zanedbatelné.

Meéteny vzorek je silikonova desticka s oxidovou vrstvou, na kterou je nadeponovana
vrstva zlata. Do zlata jsou odprasené miizky pomoci iontového svazku. Pii méreni lo-
kalntho proudu tohoto vzorku by mélo byt zméteno, ze okolo mtizky je vzorek vodivy
a uvnitr je izolovan a tedy nevodivy. Pro samotné rastrovani je zvoleno napéti na vzorku
Uz = 0,02V a pole (20 x 20) um?. Mé&Feni je provadéno v rezimu konstantni sily a v p¥i-
padé detekce Wheatstoneova mustku na mikroskopu LiteScope neni referencni sila v jed-
notkach Newtoni, ale ve voltech, které reprezentuji referenéni hodnotu vystupniho na-
péti mustku. V tomto méreni je pouzita referenéni hodnota vystupniho napéti 0,22 V.
Rastrovani je provadéno metodou top-down (skener prejizdi po vzorku zleva doprava
od shora dolu). Pfi métfeni proudu i topografie jsou zaznamenany vzdy dva datové obrazky
pro kazdy signal. Jeden, kdyz skener prejizdi doprava a druhy, kdyz se vraci zpét doleva.

Proud zméteny hrotem pri rastrovani doprava (obrazek 6.2a) je znatelny pouze na hra-
nach miizky (hranova vodivost). Pii rastrovani doleva (obrazek 6.2b) je v horni ¢asti jemné
viditelnda i plosna vodivost. Nicméné tplna spicka hrotu pri rastrovani je opotfebena a je
poté viditelnd jen hranova vodivost. To, Ze lze pfi rastrovani doleva vidét plosnou vodivost,
je zpusobené nesymetrickym nanasenim vodivé vrstvy na hrot. Strana méné povrstvena
smétuje vzdy na pravou stranu CAFM obrazku a zptisobuje nesymetrické data prii pre-

(C) 65.0 (d) 65.0

55.0 5
50.0 50.0
450 450
40.0 40.0
35.0 35.0
= -
30.0 30.0
250 250
20.0 20.0
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5um 00 'T' 00

Obrazek 6.2: Prvni méreni CAFM pfi napéti na vzorku a méfeni proudu hrotem. (a) Mé-
feny proud pii rastrovani doprava a (b) doleva. (¢) Topografie pti rastrovani doprava
a (d) doleva.
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Obrazek 6.3: Zavislosti proudu na napéti (a) na hrotu a (b) vzorku po rastrovani.

jizdéni doprava a doleva. OvSem vodiva a nevodiva mista vzorku byla zmérena podle
zakladniho predpokladi. Topografické datové obrazky jsou stejné a nesymetricka vodiva
vrstva nemd na méteni vyskového profilu vliv (obréazek 6.2¢, d).

Po rastrovani je opét provedeno méreni zavislosti proudu na elektrickém napéti na hrotu
¢i vzorku. Obé tyto zavislosti po rastrovani uz nejsou linearni v oblasti, ve které pred meé-
fenim byly. Hodnota proudu osciluje kolem konstantni hodnoty a na elektrickém napéti
na hrotu ¢i vzorku nijak nezavisi (obrazek 6.3). Doslo tedy k sedfeni vodivé vrstvy ze sa-
motné Spicky hrotu a mezi vodivym mistem na vzorku a hrotem neni vodivy kontakt.
Pri rastrovani by byl méfen pouze proud na hranach vzorku, nebot na stranidch hrotu
vodiva vrstva stale je. Na obrézcich z elektronového mikroskopu neni pozorovano zadné
vétsi poskozeni hrotu (obrazek 6.4). Na hrot se pouze prichytily necistoty, které by nemély
mit vliv pfi méfeni, nebot nejsou prichyceny na samotném vrcholu hrotu.

Obrazek 6.4: (a) Hrot po rastrovani s (b) kolmym pohledem.

6.2. Porovnani dvou zptsobi méreni CAFM
Aby byla metoda méfeni hrotem pouzitelna, je potieba zjistit spravnost zmérenych hodnot

a experimentalné otestovat, Zze napéti na biasu ¢i méreny proud neovliviuji vystupni napéti
na detekénim miistku. U metody méreni proudu vzorkem se vi, Ze hodnoty maji fyzikalni
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MERENI HROTEM
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Obrazek 6.5: Méteni CAFM obéma metodami. (a) Méfeny proud s (c¢) topografii pii méreni
proudu vzorkem. (b) Méteny proud s (d) topografii pfi méreni proudu hrotem. Zvyraznéna
usecka (zelend krivka) pro porovnéani zméfenych hodnot proudu obou metod.

vyznam a jsou spravné. Je tedy potieba provést méreni CAFM obéma zptsoby a data
porovnat.

Jsou provedeny obé tyto méfeni s pouzitym elektrickym napétim na zdroji Uy =
0,02V, rastrovanou plochou (20 x 15) um? a referenc¢ni hodnotou na mistku 0,22V,
Prvné bylo provedeno méteni proudu hrotem a poté vzorkem. U méfeni proudu vzorkem
(obrazek 6.5a) lze pozorovat, ze jsou zaznamenany mensi detaily nez pfi méfeni proudu

Vv

MERENI VZORKEM MERENI HROTEM

w

ITRTTRIRI FRTRTTR IR INTRTTRANI INTRTRUNI IRTRTTNITI

w

ITRTTRIRI FETRTTRIRI INTRTTRNI INTRTRUNI IRTRTTNITI

I

LI L L I L O LIS L I L O
1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
X (um) x (um)

o
o

Obrazek 6.6: Porovnani hodnot obou metod méfeni z intenzitni kiivky (zelené tsecky)
z obrazki 6.5a, b. (a) Méfeni proudu vzorkem a (b) hrotem.
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pri meéreni lokalni vodivosti viditelna pouze hranova vodivost. U méreni topografie neni
pozorovan zadny vyrazny rozdil (obrazek 6.5¢, d).

Pro zjisténi spravnosti hodnot metody méfeni hrotem je vyuzita intenzitni kiivka
v datovych CAFM obrazcich - zelena tisecka (obrazek 6.5a, b). Diky tomuto lze jednoduse
zjistit prubéh hodnot méreného elektrického proudu podél kiivky obou metod a poté lze
tyto hodnoty porovnavat. Na hodnotach zmérenych vzorkem podél kiivky (obrazek 6.6a)
1ze pozorovat méné detailu nez na méreni hrotem (obrézek 6.6b), coz je opét zpusobeno
poradim rastrovani. Nicméné zmérené hodnoty obou metod jsou témér shodné. Lze tedy
CAFM méreni proudu hrotem povazovat za spravné a zmérené hodnoty proudu maji
fyzikalni vyznam.

6.3. Naneseni tlusté vrstvy

Pri rastrovani dochazi k opotrebeni platinové vrstvy na silikonové sondé a to zptisobuje
pouze hranovou vodivost pri méreni CAFM. Aby bylo predejito opotiebeni vodivé vrstvy,
je na hrot nadeponovéna vrstva o tloustce d = 500 nm (obrazek 6.7). Hrot po takovémto
naneseni ma vrcholovy polomér R = 500 nm, coz je zpusobeno tloustkou nanesené vrstvy.
Tato tprava bude mit dopad na rozlisSeni mikroskopu, nicméné zivotnost vodivé vrstvy by
timto méla byt prodlouzena.

R = 500 nm

‘ 0.“ | THeRRY 9
Obrazek 6.7: Hrot PRSA sondy povrstveny tlustou vrstvou platiny (tloustka d = 500 nm)
s vrcholovym polomérem hrotu R = 500 nm.

Se sondou bylo provedeno hned nékolik méfeni CAFM (obréazek 6.8). Vsechny méfeni
jsou provedeny metodou méfeni proudu hrotem. V prvnim meéreni (obrazek 6.8a, b) je vi-
ditelna pouze hranova vodivost. Prvnim moznym vysvétlenim je spatné nastaveni vazby,
kdy nedochézi ke spravnému kontaktu hrotu se vzorkem. Neni mozné, aby béhem hle-
dani miizky na vzorku doslo k sedfeni vodivé vrstvy z hrotu. Na hrot se mohla prilepit
necistota, ptres kterou neprochazi proud ze vzorku do hrotu. Rastrovani bylo provadéno
metodou top-down, pti napéti na vzorku Uz = 0,02 V.

V nasledujicich métenich je vyuzito rastrovani metodou left-right kvili zachovani sy-
metrie méfeni vici ose symetrie sondy. V druhém méfeni (obrazek 6.8c, d) je mozno
pozorovat také povrchovou vodivost vzorku. V jistém misté ovSem dochazi k nalepeni
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Obréazek 6.8: Méreni AFM s tlustou vrstvou platiny na
s (b, d, f, h) lokdlnim proudem mrizky.
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6. MERENI CAFM

necistoty na vrchol hrotu a vodivost jiz neni pozorovatelna (obrazek 6.8d). Lze si také
povsimnout, Ze v misté, na kterém dochazi ke ztraté vodivosti, je v topografii pomérné
dobre viditelnd zména kontrastu (obrazek 6.8c). Nalepend necistota tedy zvétsuje hrot,
coz ovliviiuje métené hodnoty topografie.

Ve tretim méreni (obrazek 6.8e, f) je povrchova vodivost viditelna az od urcitého mista.
Necistota tedy miuze byt i pomérné mala a topografie nemusi byt ovlivnéna. K odtrzeni
necistoty doslo v dusledku rastrovani pres prohlubné mrizky:.

V poslednim méreni (obrazek 6.8g, h) bylo zvétseno napéti na vzorku na 0,04 V.
Pri vétsich proudech by mohla byt necistota prorazena ¢i odpoutana od povrchu hrotu.
Tento predpoklad ovSsem nebyl prokazan. Mrizka nejdiive vodi pouze hranoveé, nicméné
poté dochézi i k povrchové vodivosti a nakonec je viditelnd opét pouze hranova vodivost.
K odlepeni necistoty spise doslo v dusledku rastrovani pres prohlubné miizky nez v du-
sledku vyssich proudi.

Ve vsech mérenich je viditelné zhorsené rozliSeni, ale také zaroven lepsi viditelnost
hranové vodivosti. Méreni CAFM je velmi nachylné na parametry rastrovani a i sebemensi
necistota prilepend na hrot muize zpusobit problémy. Povedlo se ovSsem pii méreni vodivosti
spravné rozlisit mista vodivé od nevodivych. Nejlépe je to pozorovatelné v obrazku 6.8h,
ve kterém je viditelny skrabanec v misté povrchové vodivosti, ktery neni vodivy.

6.4. Navrhy uprav

Métreni CAFM neni idealni, nebot je ovlivnéno mnoha faktory - sedfeni vodivé vrstvy,
necistoty nalepené na hrotu, horsi rozliseni. Sedfeni vodivé vrstvy lze vytesit depozici
vyssi vodivé vrstvy, ale na tkor rozliSeni mikroskopu. Pro lepsi rozliseni by bylo mozné
na hrotu vytvorit nanopilitek pomoci bodové depozice. Je ovSsem mozné, ze pilitek nebude
dostatecné pevny aby rastrovani v kontaktu vydrzel a mtze dojit opét ke ztraté vodivosti
sondy. Dalsi moznou tpravou je odpréaseni diry do hrotu sondy a depozici platiny vy-
tvorit platinovy hrot. Takovato tprava by mohla byt efektivni, nebot by pfi rastrovani
nedoslo k sedfeni platiny prilis brzo, nicméné provedeni by bylo velmi naro¢né. Nejvétsim
problémem je ovsem prilepeni necistoty na hrot a ztrata vodivosti.
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ZAVER
I v
Zaver

V uvodni ¢asti této prace byla popsdna zakladni teorie a fyzikalni princip AFM
a CAFM. Prace se vénuje upravé sond pro vodivostni méreni, a proto byla zminéna tech-
nika nanaseni depozitu pomoci iontového svazku. Byla zde také rozebrana vyroba sond
urcenych pro vodivostni méreni, moznosti detekce a omezeni pii méfeni.

V experimentalni ¢asti byla nejprve predstavena problematika sond s integrovanymi
senzory v méfeni CAFM. Sondy vyuzité v této praci jsou komercné dostupné sondy pou-
zitelné pro méreni topografie. Cilem bylo sondu upravit tak, aby byla pouzitelna pro vo-
divostni méreni CAFM na SPM mikroskopu LiteScope. Sondy s integrovanym senzorem
ovSsem s sebou nesou problém, ktery vodivostni méreni déla nesnadné. Béhem rastro-
vani dochézi k problémim s ovliviiovanim detekce ¢i samotného méreného proudu. Tento
tekénim senzorem. Sondy jsou tedy charakteristické hodnotou odporu Ry -y mezi misty,
kudy proud tece. Elektricky vodivé sondy s integrovanym senzorem, které by odpor Ry g
mély dostatecné velky, neexistuji.

Existuji ovsem sondy, které se vyuzivaji pro méreni topografie a jsou opatieny ter-
malnim aktudtorem pro pripadné pouziti v dynamickém rezimu. Odpor mezi aktuatorem
a detekénim senzorem je vétsi nez u bézné dostupnych elektricky vodivych sond. Tyto
sondy byly upraveny pomoci iontového svazku indukujici depozici a termalni aktuator
byl pouzit jako kontakt vedouci proud. Upraveny byly dva typy sond - staré, které maji
odpor Ry = (58 £5) MQ a nové, u kterych je odpor Rypy = (382 £ 17) MS). Starsi
sondy by bylo potieba upravit za tcelem zvétseni charakteristického odporu.

Snaha zvétsit problematicky odpor Ry y byla provedena tak, Ze byla zvétsena vzdale-
nost mezi misty kudy tece proud ovliviiujici detekci ¢i méreni proudu. K tpravé byl pouzit
jak galiovy tak xenonovy iontovy svazek. Obé tyto tpravy ovsem dopadly netspésné a vy-
sledek mél opacny efekt nez bylo predpokladéano.

Odpor u sond novéjsich byl vsak dostatecné velky (R y > 100 MS2) na to, aby s nimi
mohlo byt provedeno méreni CAFM. Existuji dva typy zapojeni, kterymi lze mérit. Prvnim
je méreni proudu vzorkem, kdy je prilozeno napéti na sondu. Takovéto méreni lze provadét
i se sondami s nizkym odporem Ry gy a zméfené hodnoty jsou spravné a maji fyzikalni
vyznam. Druhd z metod je méreni proudu hrotem, kdy je napéti prilozeno na vzorek.
Tuto metodu nelze provadét pokud sondy nemaji dostatecné velky odpor Ry . Ten se
ovsem podarilo ziskat a méreni bylo mozné provést. Bylo také potieba porovnat zmérené
hodnoty proudti obou metod za tcelem ovéreni spravnosti, ktera se potvrdila. Takovato
méfeni proudu hrotem se bézné neprovadélo, ale nyni uz je to mozné.

Béhem vodivostniho meéreni se vyskytly problémy, Ze sondy detekuji proud pouze
vodivé vrstvy ze samotné Spicky hrotu. Povedlo se také detekovat plosnou vodivost, kdy
na hrot byla nanesena tlusta vrstva, aby nedochazelo k okamzitému sedfeni. Tato uprava
se ovSem projevila v rozliseni topografie. Nalezenim vhodného materialu, ktery dobre drzi
na sondé, by problém s hranovou vodivosti byl vyfesen. Sondy by poté mély byt velmi
spolehlivé a mohly by byt dale vyvijeny pro méreni dalsich elektrickych vlastnosti povrchii.
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ZKRATKY

Seznam pouzitych zkratek a symboli

AFM
CAFM

CEITEC

CcVD
EBIC

EFM
FEBID

FEBIE

FIB
FIBID

FIBIE

KPFM
PRSA

SEM
SPM
STM

Atomic Force Microscopy — Mikroskopie atomérnich sil

Conductive Atomic Force Microscopy - Vodivostni mikroskopie ato-
marnich sil

Central Furopean Institute of Technology — Stredoevropsky technolo-
gicky institut

Chemical Vapor Deposition - Chemicka depozice z plynné faze

Electron Beam Induced Current - Proud indukovany elektronovym
svazkem

Electrostatic Force Microscopy - Mikroskopie elektrostatickych sil

Focused FElectron Beam Induced Deposition - Depozice indukovana
elektronovym svazkem

Focused FElectron Beam Induced Etching - Leptani indukované elektro-
novym svazkem

Focused Ion Beam - Fokusovany iontovy svazek

Focused Ion Beam Induced Deposition - Depozice indukovana ionto-
vym svazkem

Focused Ion Beam Induced FEtching - Leptani indukované iontovym
svazkem

Kelvin-Probe Force Microscopy - Mikroskopie Kelvinovou sondou

Piezo-Resistiv Sensing & Active - Piezorezistivni snimani s aktivnim
¢lankem

Scanning Electron Microscopy - Skenovaci elektronovy mikroskop
Scanning Probe Microscopy - Mikroskopie skenovaci sondou

Scanning Tunneling Microscopy - Rastrovaci tunelova mikroskopie
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