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Abstrakt
Bakalářská práce se zabývá depozićı tenkých vrstev nitridu gallitého (GaN) na křemı́kové
substráty, které byly strukturovány elektronovou litografíı. V práci jsou zkoumány možno-
sti použit́ı rezist̊u pro selektivńı r̊ust nanostruktur za zvýšených teplot.

Abstract
This bachelor’s thesis deals with a fabrication of gallium nitride (GaN) thin films on silicon
substrates, which were structured by electron beam lithography. In thesis, different resists
for selective growth of nanostructures at elevated temperatures are examined.
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KNOTEK, M. Depozice gallium-nitridových tenkých vrstev na křemı́kové substráty struk-
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Dále bych chtěl poděkovat Ing. Lukáši Bř́ınkovi, Ing. Michalu Kvapilovi a zvláště pak
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Úvod 3
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3.3.3 Elektronová litografie . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 18
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Úvod
Dı́ky masové produkci elektronických zař́ızeńı, které obsahuj́ı součástky pomoćı litografie
vyrobené, je již tento zp̊usob př́ıpravy struktur prakticky dokonale zvládnut. Např́ıklad
všudypř́ıtomné polovodičové součástky v čele s procesory jsou vyráběny jak pomoćı foto-
litografie, tak i elektronové litografie. Svazek foton̊u v př́ıpadě fotolitografie, tak i svazek
elektron̊u v př́ıpadě elektronové litografie vytvář́ı požadované struktury ve speciálńıch
vrstvách nazývané rezisty, které jsou naneseny na vzorky.

Ćılem předkládané bakalářské práce je ověřit možnosti na ústavu použ́ıvaných rezist̊u
pro depozice tenkých vrstev gallia (Ga), př́ıpadně gallium-nitridu (GaN) a vypozorovat,
za jakých podmı́nek se dosáhne selektivńıho r̊ustu.

Prvńı kapitola této bakalářské práce je věnována tenkým vrstvám, jejich charakteris-
tikám a zp̊usob̊um př́ıpravy. Je zde popsán epitaxńı r̊ust krystalk̊u a selektivnost r̊ustu
vrstev.

Druhá kapitola je zaměřena na samotný popis GaN a na jeho vlastnosti. Dále se
rozeb́ırá zp̊usob př́ıpravy tenkých vrstev pomoćı efúzńı cely a iontového děla.

Třet́ı kapitola je věnována rezist̊um použitelných pro depozici. Jsou zde rozebrány
typy rezist̊u a zp̊usob jejich modifikace pomoćı r̊uzných metod. Větš́ı pozornost je pak
věnovaná elektronové litografii, která byla využita při př́ıpravě struktur v rezistech.

Čtvrtá kapitola popisuje pr̊uběh depozice tenkých vrstev na litograficky upravených
vzorćıch a uvád́ı výsledky těchto experiment̊u.
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1. Tenké vrstvy a nanostruktury

1.1. Tenké vrstvy

Pojmem tenké vrstvy obvykle označujeme vrstvy s tloušt’kou menš́ı než 1µm. Vrstvy
tenč́ı než 10 nm se nazývaj́ı ultratenké vrstvy. Během vytvářeńı vrstvy dopadaj́ı atomy
nebo ionty deponovaných materiál̊u na substrát. Substrát je název pro podklad tenkých
vrstev. Proces dopravy iont̊u a neutrálńıch atomů na substrát popisuj́ı r̊uzné metody, viz
daľśı kapitola. Aby se deponované částice dostaly na povrch vzorku, muśı být splněna řada
podmı́nek, např. dostatečně ńızký tlak v depozičńı komoře nebo přesné umı́stěńı vzorku.
Aby na tomto povrchu ulpěly, muśı mı́t optimálńı energii, při které nedocháźı k jejich
odražeńı nebo k odprášeńı daľśıch částic z povrchu vzorku. Procesy, ke kterým docháźı
na povrchu substrátu, jsou znázorněny na obrázku 1.1.

Obrázek 1.1: Procesy prob́ıhaj́ıćı na povrchu substrátu [1].

Iont se při dopadu na povrch substrátu okamžitě neutralizuje, takže může podléhat
znázorněným proces̊um. Jak lze vidět na obrázku, atomy mohou na povrchu vzorku
cestovat neboli difundovat (povrchová difuze). Atom se dále může adsorbovat na po-
vrch (přilnut́ı), nebo desorbovat z povrchu (opuštěńı povrchu) z d̊uvod̊u vysoké teploty
substrátu. Při energíıch řádově 102 eV a v́ıce se mohou atomy či ionty od povrchu odra-
zit a při energíıch od 102 eV do 104 eV mohou dokonce odprášit z povrchu v́ıce atomů.
Pro tzv. epitaxńı r̊ust, viz odstavec 1.3, se použ́ıvaj́ı velmi ńızké energie iont̊u či atomů
v rozmeźı od 10 eV do přibližně 300 eV [2].

1.2. Metody př́ıpravy vrstev

Př́ıpravu tenkých vrstev (depozici) je možné provést pomoćı r̊uzných metod. Rozděluj́ı
se depozice vrstev neutrálńımi atomy či molekulami a depozice ionty. Př́ıpravu tenkých
vrstev pomoćı neutrál̊u popisuj́ı 2 hlavńı metody a to fyzikálńı metody nanášeńı vrstev
PVD (Physical vapour deposition) a chemické metody nanášeńı vrstev CVD (Chemical
vapour deposition).
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1.2.1. Metody PVD

PVD metody se děĺı na metody napařovaćı, naprašovaćı a na př́ımou depozici ionty.
U napařovaćıch metod se deponovaný materiál dostává z ohř́ıvaného zdroje na substrát.

Ohřev materiálu je v UHV (Ultra High Vacuum) podmı́nkách nejčastěji řešen elektro-
novým bombardem. Nejčastěji použ́ıvaná napařovaćı metoda je metoda epitaxńıho r̊ustu
z molekulárńıch svazk̊u tzv. MBE (Molecular Beam Epitaxy). U naprašovaćıch metod
docháźı k ostřelováńı terče ionty. Odprášené částice z terče poté vytvář́ı tenkou vrstvu,
např. metoda IBAD (Ion Beam Assisted Deposition). Mezi metody př́ımé depozice spadá
metoda IBD (Ion Beam Deposition), nebo přesněji DIBD (Direct Ion Beam Deposition).

Metoda MBE

Tato metoda patř́ı mezi fyzikálńı metody př́ıpravy nitridových polovodič̊u. Jedná se o me-
todu př́ıpravy tenkých vrstev kov̊u, polovodič̊u a izolant̊u se širokým využit́ım ve výzkumu
i pr̊umyslu. Molekuly či atomy prvku, který se deponuje na vzorek, jsou dopravovány
z kaĺı̌sku či keĺımku (mı́sto keĺımku může být použita tyč daného materiálu). Keĺımek je
umı́stěný v tzv. efúzńı cele, viz obr. 2.2, odstavec 2.3. Tento keĺımek je zahř́ıván topným
tělesem nebo bombardem elektron̊u, které jsou emitovány z wolframového vlákna pod
potenciálem v řádu 103 V. Po zahřát́ı materiálu v keĺımku dojde k jeho vypařováńı a po
pr̊uchodu kolimátorem v efúzńı cele dopadá a kondenzuje ve formě atomů či molekul
na substrát. Tok par deponovaného materiálu lze přerušit st́ıńıćı clonkou pro př́ıpadné
načasováńı depozice s jinými efúzńımi celami, popř́ıpadě iontovými zdroji. Efúzńı cela je
použitelná pro depozici mnoha materiál̊u, např́ıklad Cu, Fe, Co, Si, Ga, Ge, Au, Ag, Al
a jiné [2].

Metoda MBE pro sv̊uj provoz nevyžaduje vysoké teploty substrátu, depozice může
prob́ıhat za teplot kolem 200 ◦C nebo i nižš́ıch. Metoda naopak vyžaduje velmi ńızký tlak,
minimálně v řádech 10−5 Pa, což odpov́ıdá ultra vysokému vakuu (UHV). Takto ńızké
tlaky zvyšuj́ı kvalitu vrstev a depozičńı rychlost, která je však přesto poměrně malá, řá-
dově deśıtky až stovky Å/min. Nı́zký tlak dále zaručuje dostatečně velkou středńı volnou
dráhu deponovaných částic λ. Dráha muśı být mnohem větš́ı, než je vzdálenost d vzorku
od kaĺı̌sku (obvykle 20 cm), tj.

λ� d . (1.1)

Splněńı relace (1.1) zaručuje transport deponovaného materiálu na substrát beze srážek
s jinými částicemi. Potřebný tlak by měl odpov́ıdat tlaku UHV (řádově 10−8 Pa) [3], [4].

Metoda IBD

Metoda IBD, v našem př́ıpadě sṕı̌se LEIBD (Low Energy Ion Beam Deposition), před-
stavuje r̊ust vrstvy pomoćı svazku iont̊u. Tyto ionty, v našem př́ıpadě ionty duśıku,
jsou stř́ıleny z iontového děla. Procesy, které mohou u těchto částic nastat na povrchu
substrátu, jsou znázorněny na obrázku 1.1. Pro kinetické energie od 102 eV do 104 eV
může nastat odprašováńı částic z povrchu vzorku. Od energíı přibližně 2 · 104 eV však

5



může nastat proniknut́ı iont̊u dovnitř materiálu tzv. implantace iont̊u. V našich expe-
rimentech se použ́ıvaj́ı energie od 10 eV do 300 eV z d̊uvodu ńızkého proudu iont̊u při
nižš́ıch energíıch [2].

Metoda IBAD

V této metodě se použ́ıvá v́ıce iontových svazk̊u pro vytvořeńı vrstvy. Primárńı svazek
je určen k ostřelováńı terče s materiálem. Částice uvolněné (odprášené) z terče pak do-
padaj́ı na substrát. Energie odprášených částic se pohybuje v rozmeźı 100 eV až 101 eV.
Sekundárńı (asistuj́ıćı) svazek mı́̌ŕı př́ımo na držák vzork̊u a je určen k očǐstěńı substrát̊u
před depozićı nebo k asistované depozici, při které dopad iont̊u ovlivňuje r̊ust vrstvy.
Energie iont̊u z asistuj́ıćıho zdroje se obvykle pohybuje od 50 eV do 250 eV [2].

1.2.2. Metody CVD

U CVD metod docháźı k přesně kontrolovaným chemickým proces̊um prob́ıhaj́ıćıch mezi
substrátem a nanášeným materiálem. Nejčastěǰśımi CVD metodami jsou metody VPE
(Vapour Phase Epitaxy), kam spadá metoda MOVPE (Metal Organic VPE), často nazý-
vaná též MOCVD metoda (Metal Organic CVD), a jiné.

Metoda MOVPE

Metoda MOVPE se v současnosti hojně využ́ıvá pro př́ıpravu polovodič̊u, protože se jev́ı
jako technologicky nejpokročileǰśı. Metoda využ́ıvá organokovových plyn̊u vpouštěných do
komory spolu s jinými plyny. Depozice nevyžaduje vysoké vakuum (tlaky se mohou pohy-
bovat od 10−5 Pa do 105 Pa), naopak vyžaduje vyšš́ı teploty (700 – 1050 ◦C), což je jedna
z nevýhod této metody. Při přesném nastaveńı tok̊u plyn̊u se na substrátu syntetizuje
tenká vrstva [2].

1.3. Epitaxńı r̊ust vrstev

Pod pojmem epitaxńı r̊ust vrstev si můžeme představit r̊ust krystalické vrstvy na povrchu
substrátu. Rozlǐsujeme dva typy epitaxńıho r̊ustu - homoepitaxńı a heteroepitaxńı.

Při homoepitaxńım r̊ustu má rostoućı krystalická vrstva stejné složeńı jako substrát.
Mř́ıžkový parametr obou materiál̊u je tedy stejný, nedocháźı ke vzniku napět́ı mezi atomy
a vrstva obsahuje malé množstv́ı dislokaćı1.

Naopak při heteroepitaxńım r̊ustu se materiál krystalických vrstev a substrátu lǐśı. Lǐśı
se tedy i velikosti krystalické mř́ıžky. T́ım vzniká na rozhrańı mezi atomy napět́ı a docháźı
i k větš́ımu počtu dislokaćı, tud́ıž vznikaj́ıćı vrstvy nedosahuj́ı takové kvality [11].

1Čárová porucha krystalické mř́ıžky
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1.3.1. Typy r̊ustu epitaxńıch vrstev

Růst vrstev je závislý na procesech prob́ıhaj́ıćıch na substrátu. Při r̊ustu epitaxńıch vrstev
patř́ı k nejd̊uležitěǰśım jev̊um doprovázej́ıćım depozici difúze atomů, tedy pohyb atomů
po vzorku. Atomy se pohybuj́ı do energeticky výhodných mı́st na povrchu. Daľśı procesy
prob́ıhaj́ıćı na vzorku jsou adsorpce (atom ulṕı na povrchu) a desorpce (atom povrch
opoušt́ı) [11].

Poměr počtu ulṕıvaj́ıćıch částic Nu a dopadaj́ıćıch částic Nd , vyjadřuje tzv. koeficient
ulpěńı κ, tj.

κ =
Nu

Nd

. (1.2)

Koeficient ulpěńı nabývá hodnot od 0 do 1.

Růst vrstev je rozlǐsován na 3 základńı typy, viz obr. 1.2:

• ostr̊uvkový (Volmer̊uv–Weber̊uv),

• vrstva za vrstvou (Frank̊uv–Van der Merwe̊uv),

• smı́̌sený (Stranského–Krastanov̊uv).

Obrázek 1.2: Typy r̊ustu vrstev: a) Volmer–Weber, b) Frank–Van der Merwe, c) Stran-
ski–Krastanov [12].

K ostr̊uvkovému r̊ustu docháźı, když se k sobě deponované atomy přitahuj́ı silněji než
k atomům substrátu. Na počátku se vytvoř́ı stabilńı zárodky, které se postupně zvětšuj́ı,
přičemž mezi jednotlivými ostr̊uvky může substrát z̊ustat odkrytý, avšak pokud kolem
sebe rostoućı ostr̊uvky nemaj́ı dostatečný prostor, docháźı k jejich spojeńı.

Pokud jsou atomy přitahovány silněji k substrátu, hovoř́ıme o r̊ustu vrstva za vrst-
vou. V tomto př́ıpadě docháźı k r̊ustu monovrstev (angl. monolayer - ML), jinými slovy
deponované atomy při r̊ustu postupně zaplňuj́ı všechna mı́sta na substrátu.

Růst smı́̌sený je kombinaćı výše zmı́něných mód̊u. Nejprve se vytvoř́ı jedna nebo v́ıce
monovrstev a poté se začnou vytvářet ostr̊uvky [2], [3].
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1.4. Selektivńı r̊ust tenkých vrstev

Selektivńım r̊ustem se mysĺı r̊ust určité látky na určitých mı́stech matrice. Principem
selektivńıho r̊ustu je r̊uzná rychlost r̊ustu tenkých vrstev na r̊uzných mı́stech [13]. Tyto
matrice mohou být připravovány mnoha zp̊usoby, např. pomoćı optické či elektronové
litografie, fokusovaných iontových svazk̊u, AFM (Atomic Force Microscopy) nanolitogra-
fie atd.

Významný vliv na selektivńı r̊ust má teplota substrátu při depozici. Při nižš́ıch tep-
lotách substrátu maj́ı atomy nacházej́ıćı se na povrchu substrátu malou difúzńı délku
tj. vzdálenost, kterou při pohybu po vzorku mohou atomy překonat za určitý časový
okamžik [13]. Zvětšeńı difúzńı délky lze tedy dosáhnout zvětšeńım teploty substrátu při
depozici. Při vzr̊ustaj́ıćıch teplotách však klesá koeficient ulpěńı dopadaj́ıćıch částic. Je
tedy třeba nalézt optimálńı nastaveńı těchto parametr̊u.

Vyšš́ı teploty jsou nav́ıc nepř́ıznivé pro některé typy rezist̊u. Nejčastěji použ́ıvaný
pozitivńı rezist PMMA (bĺıže viz kapitola 3 na straně 14) je na teploty kolem 100 ◦C již
velice citlivý. U jiných rezist̊u je možno očekávat vyšš́ı teplotńı výdrž, řádově o několik
stovek stupň̊u Celsia. Proto je d̊uležité při depozici teplotu vzorku kontrolovat.
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2. GaN a jeho př́ıprava
Na Ústavu fyzikálńıho inženýrstv́ı (ÚFI) Fakulty strojńıho inženýrstv́ı (FSI) Vysokého
učeńı technického (VUT) v Brně patř́ı mezi zkoumané tenké vrstvy gallium (Ga), či
nitrid gallia (GaN).

2.1. GaN

GaN je polovodič typu III-V skupiny, čili nitrid III. podskupiny. Jeho významnou vlast-
nost́ı je, že má př́ımý přechod mezi valenčńım a vodivostńım pásem, odkud plyne označeńı
př́ımý polovodič. Dı́ky této vlastnosti je možné jeho využit́ı jako zdroje světla. Nejčastěji
se vyskytuje ve wurtzitické formě, což jsou dvě šesterečné mř́ıžky zasunuté do sebe. GaN
má dobrou tepelnou vodivost, je chemicky i tepelně stabilńı a odolný v̊uči zářeńı. Mezi
jeho významnou vlastnost patř́ı poměrně široký pás zakázaných energíı, který umožňuje
s GaN pracovat při vyšš́ıch napět́ıch. Souhrn nejd̊uležitěǰśıch parametr̊u nitridu gallia je
uveden v tabulce 2.1.

GaN se začal intenzivně zkoumat v 80. letech. V roce 1995 japonský vědec Shuji
Nakamura poprvé rozsv́ıtil laserovou diodu na bázi GaN. V následuj́ıćıch letech byla
zvyšována účinnost a životnost těchto diod [2]. Nyńı GaN nacháźı široké uplatněńı při
výrobě LED diod (Light-Emmiting Diode).

Parametr GaN
Hustota při teplotě 298 K [g/cm−3] 6,81
Teplota táńı > 1973

Mř́ıžkové konstanty a,c [Å]
a= 3,189
c= 5,185

Koeficient teplotńı roztažnosti [10−6 K−1] 5,95
Velikost zakázaného pásu (300K) [eV] 3,39
Elektrická vodivost (300 K) [Ω−1cm−1] 6-12

Tabulka 2.1: Některé parametry GaN ve wurtzitickém uspořádáńı [2], data z [14].

Pro daľśı zlepšeńı zejména životnosti elektronických součástek na bázi GaN je za-
potřeb́ı epitaxńıho r̊ustu na vhodném substrátu, který by měl mı́t bĺızké mř́ıžkové kon-
stanty a koeficienty teplotńı roztažnosti. V současnosti patř́ı mezi nejvhodněǰśı substráty
saf́ır (Al2O3) nebo také šesterečný karbid křemı́ku (SiC-6H). Nejpouž́ıvaněǰśı a nejdo-
stupněǰśı substrát je však monokrystalický křemı́k (Si), přestože za použit́ı tohoto sub-
strátu docháźı ve vrstvách k velkému výskytu dislokaćı [11]. Parametry těchto substrát̊u
jsou vypsány v tabulce 2.2.
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Substrát (T = 300 K) Ge(111) Si(111) SiC-6H (Al2O3)

Mř́ıžková konstanta Å 5,66 5,43 3,08 2,75
Koeficient teplotńı roztažnosti [10−6K−1] 5,9 2,6 4,2 7,5

Tabulka 2.2: Parametry vybraných substrát̊u [11].

2.2. Př́ıprava tenkých vrstev na ÚFI

K př́ıpravě tenkých vrstev GaN na ÚFI slouž́ı ultravakuová aparatura, jej́ıž schéma je
zachyceno na obrázku 2.1. Tato aparatura obsahuje také řadu analytických zař́ızeńı pro
zkoumáńı a měřeńı povrch̊u a tenkých vrstev.

Aparatura umožňuje provádět např́ıklad měřeńı energetického rozděleńı elektron̊u emi-
tovaných z povrchu vlivem ozářeńı XPS rentgenovými paprsky (X-ray Photoelectron
Spectroscopy), energiovou analýzu částic odražených od povrchu v závislosti na době
letu ToF-LEIS (Time of Flight-Low Energy Ion Scattering), energiovou analýz̊u iont̊u
odprášených od povrchu SIMS (Secondary Ion Mass Spectroscopy), difrakci ńızkoenergi-
ových elektron̊u odražených od povrchu LEED (Low Energy Electron Diffraction) a jiné.

Obrázek 2.1: Schéma UHV aparatury použ́ıvané v čistých laboratoř́ıch na ÚFI FSI VUT
v Brně [5].

Depozice vrstev se týká depozičńıch komor I a II, ve kterých jsou připojeny efúzńı
cely a iontové zdroje. Depozičńı komora I je neustále čerpána turbomolekulárńı vývěvou
a předčerpávaná bezolejovou rotačńı pumpou. T́ım se dosahuje mezńıho tlaku v komoře
kolem 3 · 10−8 Pa [2].
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Vzorek je umı́stěn na paletce, která je připojena na manipulátor, č́ımž je umožněna
manipulace vzorku v komoře i transport mezi komorami. Vzorek lze nastavit kolmo k úst́ı
iontového zdroje. Pod záporným úhlem asi 55◦ je na něj namı́̌ren výstup svazku z efúzńı
cely. Vzorek je nejčastěji ohř́ıván př́ımým pr̊uchodem proudu a žhaven na teplotu vhodnou
k depozici.

2.3. Efúzńı cela

Efúzńı cela je určena k nanášeńı deponovaných materiál̊u na substrát. V našem př́ıpadě
jde o napařováńı zahřátého gallia z molybdenového keĺımku na povrch vzorku, jak je
zmı́něno v kapitole 1.2.1 na straně 5. V aparatuře na ÚFI je instalována efúzńı cela EFM
3 firmy Omicron. Efúzńı cela a jej́ı schéma jsou zachyceny na obrázku 2.2.

Keĺımek v této cele je ohř́ıván elektrony, které na něj dopadaj́ı ze žhaveného vlákna,
jde o tzv. emisńı proud elektron̊u. Gallium se začne vypařovat, část atomů dopadá na ko-
limátor a část kolimátorem procháźı. Protože se mezi atomy gallia nacháźı určité množstv́ı
galliových iont̊u, lze jejich proud na kolimátoru měřit. Jde o proud nazývaný flux. S r̊ustem
tohoto proudu přibližně lineárně roste počet atomů gallia dopadaj́ıćıch na substrát.

Polohu keĺımku a st́ıńıćı clonky lze nastavovat pomoćı ultravakuových pr̊uchodek.
Gallium má teplotu táńı přibližně 30 ◦C, proto je nutné keĺımek umı́stit tak, aby obsah
nemohl vytéct. Vodńı chlazeńı je př́ıtomno z d̊uvodu udržeńı konstantńı teploty cely a t́ım
i optimálńıho tlaku.

Obrázek 2.2: a) Efúzńı cela EFM 3, b) schéma cely: 1 - př́ıvod vysokého napět́ı, 2 - ovládáńı
st́ıńıćı clonky, 3 - monitorováńı toku gallia, 4 - vodńı chlazeńı, 5 - výstup svazku [5], [10].

2.4. Iontové dělo

Iontové dělo je určeno k dopravě iont̊u na substrát. Skládá se z iontového zdroje a navazuj́ı
optické transportńı části. Protože na ionty p̊usob́ı odpudivé śıly, jsou vysokým potenciálem
urychleny na takovou energii, že se jejich odpuzováńı nestač́ı dostatečně projevit. Energie
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dopadaj́ıćıch iont̊u je dána rozd́ılem potenciálu na počátku (zdroj) a na konci jejich cesty
(vzorek). Schéma iontového děla je uvedeno na obrázku 2.3.

Ionty vznikaj́ı ve výbojové komoře, kde se atomy duśıku sráž́ı s elektrony. Elektrony
jsou emitovány z vlákna, kterým procháźı výbojový proud. Vzniklé ionty se urychĺı elek-
trostatickým polem extrakčńı elektrody, na které je potenciál přibližně −2600 V. Před
vzorkem je nutné ionty zpomalit na energie nižš́ı o dva řády pomoćı deceleračńıch čoček
umı́stěných na konci optické části. Pro fokusaci svazku iont̊u slouž́ı unipotenciálńı čočka,
která neměńı kinetickou energii částic. K ovládáńı iontového zdroje i optické části je
použ́ıván program Ion Control [2], [5]. Podrobněji je elektrické zapojeńı popsáno v [2].

Iontové dělo obvykle obsahuje část, kde se osa iontového děla zalomı́, t́ım dojde k od-
straněńı neutrálńıch částic ze svazk̊u iont̊u, které jsou netečné na změny potenciál̊u. Ten
byl včetně Wienova filtru z d̊uvodu ńızkých proud̊u vyjmut spolu s daľśımi částmi op-
tiky. Po této úpravě stoupla maximálńı hustota iontového proudu na 40µA/cm2, celkový
iontový proud na 3 až 8µA a pracovńı tlak v depozičńı komoře na 5 · 10−6 Pa [5]. GaN
vrstvy a nanostruktury jsou rovněž v komoře I připravovány pomoćı kombinovaného ion-
tově atomárńıho zdroje, v tomto př́ıpadě tedy neńı nutné využ́ıvat při depozici jako zdroj
atomů gallia efúzńı celu [6].

Obrázek 2.3: Schéma iontového děla: 1 iontový zdroj, 2 extrakčńı elektroda, 3 unipo-
tenciálńı čočka, 4 st́ıńıćı trubičky, 5 otvory diferenciálńıho čerpáńı, 6 těsněńı, 7 deceleračńı
čočky, 8 vychylovaćı destičky [5].
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2.5. Depozice tenkých vrstev

Před samotnou depozićı se provád́ı řada úkon̊u nutných pro správnou činnost apara-
tury. Je nutné zapnout zdroje napět́ı a pro správné fokusováńı svazku je nastavit na
požadovanou hodnotu. Tlak duśıkového plynu v komoře iontového zdroje se nastav́ı na
8 · 10−4 Pa. Faradayovou sondou se ověřuje profil svazku duśıkových iont̊u, profil má tvar
podobný normálńımu rozděleńı. Změřit profil toku gallia je obt́ıžněǰśı, protože se převážně
jedná o tok neutrálńıch částic. Množstv́ı nadeponované vrstvy se urč́ı analýzou pomoćı
metody XPS.

Po nezbytném ohřevu vzorku a paletky, při kterém dojde k částečnému odplyněńı
nečistot, se může zač́ıt s depozićı vrstvy. Rychlost depozice se udává v jednotkách ML,
Å nebo nm za jednotku času. Zpravidla se pohybuje v řádu jednotek až stovek ML/h [5].

Křemı́kový vzorek

Jako substrát je použit monokrystalický křemı́k v krystalografické konfiguraci Si(111).
Je to polovodič typu P nebo N, dopovaný borem, fosforem, arsenem či jinými prvky.
Jeho měrný elektrický odpor je 0,008 – 0,009 Ωm. Tato př́ıměsová vodivost je d̊uležitá pro
možnost ohřevu vzorku př́ımým pr̊uchodem proudu. O př́ıpravě vzorku je uvedeno v́ıce
v následuj́ıćı kapitole 3.

Analýza metodou XPS

Metodou XPS se źıskávaj́ı informace o př́ıtomnosti prvk̊u a jejich vazbách ve svrchńı části
látky (do hloubky cca 10 nm) nebo tenkých vrstev na základě velikost́ı vazebných energíı
atomů r̊uzných látek.

Podstatou XPS je charakteristické, rentgenové zářeńı dopadaj́ıćı na povrch vzorku.
Fotony tohoto spektra jsou absorbovány atomy uvnitř látky. Přebytek energie po absorpci
zp̊usob́ı vyražeńı elektron̊u z vnitřńıch slupek atomů. Takto vyražené elektrony se nazývaj́ı
fotoelektrony nebo Augerovské elektrony a pomoćı hemisférického analyzátoru se urč́ı jejich
kinetická energie. Dı́ky znalosti kinetické energie fotoelektron̊u se přibližně vypočte jejich
vazebná energie ze vztahu

EB = hν − Ek − Φ, (2.1)

kde EB je vazebná energie elektronu (angl. binding energy), hν je energie foton̊u rentge-
nového zářeńı, Ek je kinetická energie fotoelektronu a Φ je výstupńı práce analyzátoru [7].

Podle počtu detekovaných fotoelektron̊u se následně vykresĺı fotoelektronové spektrum
určuj́ıćı zastoupeńı prvk̊u v látce.

Metodou XPS se podrobněji zabývaj́ı práce [7], [8] a [9].
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3. Problematika rezist̊u
Pro výrobu požadovaných struktur na substrátu je zapotřeb́ı porozumět problematice re-
zist̊u a postupu při jejich aplikaci. Protože se r̊uzné typy rezist̊u od sebe dosti lǐśı, vykazuj́ı
r̊uzné chováńı při nanášeńı na vzorky nebo r̊uzné vlastnosti při zvýšených teplotách.

3.1. Př́ıprava křemı́kových substrát̊u

Vzorek se nejprve nařeže pomoćı diamantového hrotu z křemı́kového waferu na malé
obdélńıčky o velikosti přibližně 6x15 mm. Povrch křemı́kového substrátu pokrývá tenká,
několik nanometr̊u tlustá vrstva oxidu křemičitého (SiO2), kterou je potřeba při daľśım
procesu brát v úvahu. Tato vrstva se zpravidla odleptává pomoćı kyseliny fluorovod́ıkové
(HF), nebo se odstraňuje flashováńım, v našem př́ıpadě se však ponechá. Pro d̊ukladněǰśı
očǐstěńı, které zbav́ı vzorek od mastnot a jiných nečistot se použije aceton, poté isopro-
panol (IPA) a následně oplach deionizovanou (DI) vodou, která má mnohonásobně nižš́ı
vodivost než běžná voda.

Následně se vzorek ofoukne proudem vzduchu, duśıku nebo proudem helia od nečistot.
Před pokryt́ım rezistu se dá vzorek vypéct na teplotu 180 ◦C nejméně po dobu několika
minut z d̊uvodu vypařeńı vody z křemı́kového vzorku. Poté se vzorek ulož́ı na vakuový
držák spin coateru, viz obr. 3.1.

Obrázek 3.1: Spin Coater WS-400-6NPP [15].
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3.2. Typy rezist̊u

Rezisty jsou speciálńı laky, nebo polymery, které za určitých podmı́nek, obvykle dodáńım
energie, změńı svoji stavbu a t́ım i svoji odolnost v̊uči rozpuštěńı ve vyvolávaćı látce
(vývojce). Rezisty se skládaj́ı ze 3 základńıch komponent. Základ tvoř́ı polymer, dále
fotoaktivńı inhibitor a ředidlo [16].

Inhibitory po dobu osvitu ovlivňuj́ı rozpustnost nanesené vrstvy rezistu. Inhibitor
během expozice převád́ı polymer na formu v́ıce či méně rozpustnou ve vývojce. Rezisty
se děĺı na dvě základńı skupiny - na pozitivńı a negativńı [16].

U pozitivńıch rezist̊u se během expozice naruš́ı polymerńı, organické vazby, a proto se
při vyvoláńı osvětlená mı́sta rozpust́ı. U negativńıch rezist̊u je tomu naopak. Při osv́ıceńı
se osvětlená mı́sta zpolymerizuj́ı (tzv. ześıt’ováńı) a po vyvoláńı se rozpust́ı neosvětlené
části [17].

3.2.1. Pozitivńı rezist PMMA 495

PMMA (Poly Methyl Methacrylate) je nejčastěji použ́ıvaný pozitivńı elektronový rezist.
Bývá bud’ rozpuštěný v anizolu nebo chlorbenzenu. V této práci se použil rezist A4 495
rozpuštěný v anizolu o koncentraci 4 % a molekulárńı hmotnosti 495 g/mol.

Pro dosažeńı požadované tloušt’ky vrstvy se vzorek ve spin coateru roztoč́ı na otáčky
podle grafu 3.2.

Obrázek 3.2: Závislost tloušt’ky vrstvy PMMA na rychlosti otáčeńı vzorku [20].

Pro vyvoláńı se použ́ıvá ponor na zhruba 90 vteřin do roztoku MIBK (Metyl Isobutyl
Keton) a IPA v poměru 1:3, poté se ponoř́ı na přibližně 15 vteřin pouze do IPA a následně
se vzorek opláchne DI vodou.
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3.2.2. Negativńı rezist SU-8

Jedná se o běžně použ́ıvaný negativńı rezist, určený pro optickou litografii. Je to viskózńı
polymer, použitelný pro velký rozsah tlouštěk. Je určený pro RTG nebo UV vlnové délky.
Při vhodném nastaveńı elektronového svazku je použitelný i pro elektronovou litografii,
muśı se ale nastavit o několik řád̊u menš́ı množstv́ı náboje dopadaj́ıćıho na jednotku plo-
chy než u elektronových rezist̊u. Pro vyvoláńı se použ́ıvá roztok H2SO4 a H2O2 (kyselina
śırová a peroxid vod́ıku) v poměru 3:1, který bývá v literatuře nazýván

”
piraňa“ [16].

3.2.3. Negativńı rezist XR-1541

Mezi zástupce elektronových negativńıch rezist̊u patř́ı rezist XR-1541. Spadá mezi HSQ
(Hydrogen Silsesquioxane) rezisty. Od ostatńıch rezist̊u se lǐśı t́ım, že to neńı organický
polymer, ale rezist založený na křemı́kové bázi. Je dodáván rozpuštěný v MIBK, který se
může použ́ıt i k jeho ředěńı. V této práci se použil 6 % roztok. Rezist umožňuje vytvářeńı
struktur o velikostech přibližně 10 nm a větš́ıch. Použ́ıvá se pro komerčńı výrobu elektro-
nických součástek. Roztok je velmi citlivý na teplotu a je nutné ho skladovat při teplotách
pod 4◦C.

Pro naneseńı požadované vrstvy rezistu na substrát se opět zvoĺı otáčky spin coateru
podle následuj́ıćıho grafu 3.3.

Obrázek 3.3: Závislost tloušt’ky vrstvy XR-1541 na rychlosti otáčeńı vzorku [21].

K vyvoláńı se použ́ıvá TMAH (Tetrametylammonium Hydroxid), v našem př́ıpadě
o koncentraci 25 %.
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3.3. Vytvářeńı struktur

Existuje mnoho zp̊usob̊u vytvářeńı mikro a nanostruktur na vzorćıch. Mezi nejčastěǰśı me-
tody patř́ı lokálńı anodická oxidace LAO (Local Anodic Oxidation) připravovaná pomoćı
mikroskopu atomárńıch sil AFM (Atomic Force Microscopy), optická litografie (Photoli-
thography) a elektronová litografie EBL (Electron Beam Litography).

3.3.1. Lokálńı anodická oxidace

LAO je technika př́ıpravy nanostruktur na povrchu substrátu, který neńı pokryt rezistem.
Metoda využ́ıvá vodńıho menisku mezi povrchem substrátu a hrotem mikroskopu AFM.
Tento proces prob́ıhá za normálńıch pokojových podmı́nek, přičemž vlhkost vzduchu muśı
být větš́ı než 10 %. Na hrot je přivedeno záporné elektrické napět́ı. Pokud je hrot v do-
statečně malé vzdálenosti, vytvoř́ı se vodńı meniskus, ve kterém se nacháźı anionty O2−

a OH− vytvořené z neutrálńı molekuly vody. Při reakci aniont̊u s atomy substrátu docháźı
k vytvářeńı oxidu. Schéma LAO je na obrázku 3.4. Rozlǐseńı metody je dáno tvarem hrotu.
Výhodou této metody je možnost vyrábět struktury o rozměrech kolem 10 nm. Nevýhodou
je ńızká rychlost vytvářeńı struktur [17].

Obrázek 3.4: Schéma lokálńı anodické oxidace [22].

3.3.2. Optická litografie

Pomoćı optické litografie se vytvářej́ı mikro a nanostruktury v rezistech určených pro
tento druh litografie. U této techniky se využ́ıvá tzv. masek, které zakryj́ı mı́sta, která
nemaj́ı být osv́ıcena. Schéma optické litografie je na obrázku 3.5. Rozlǐseńı struktur je
dáno Rayleighovým kritériem

∆x =
1, 22λ f

D
, (3.1)
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kde λ je vlnová délka použitého světla, f je ohnisková vzdálenost a D numerická apertura
objektivu [4].

Přesnost této metody dále ovlivňuje difrakce použitého světla a použit́ı masek. Rozměry
struktur zač́ınaj́ı na deśıtkách nanometr̊u. Rozlǐseńı je nejméně o řád horš́ı než u elektro-
nové litografie. Výhodou optické litografie je rychlost a opakovatelné použit́ı vyrobených
masek.

Použité světlo může mı́t vlnové délky spadaj́ıćı do viditelného spektra, mohou být
ultrafialové nebo i rentgenové.

Obrázek 3.5: Schéma optické litografie [23].

3.3.3. Elektronová litografie

Elektronová litografie se provád́ı na speciálńıch litografických zař́ızeńıch, nebo na rastro-
vaćıch elektronových mikroskopech SEM (Scanning Electron Microscopy), viz obr 3.6.

Elektrony jsou źıskávány termoemiśı nebo autoemiśı. U termoemise jsou elektrony
emitovány z termoemisńı katody (vlákno, kterým procháźı žhav́ıćı proud), nejčastěji vy-
robené z wolframu. Výhodou použ́ıváńı žhavené katody je dobrá stálost proudu elektron̊u.
Nevýhodou může být ńızká hustota proudu, dosažitelnost dobrého rozlǐseńı a krátká
výdrž vlákna (obvykle stovky hodin). U autoemisńı katody se elektrony uvolňuj́ı z hrotu
p̊usobeńım silného elektrického pole. Výhodou autoemisńıch katod jsou vysoké hustoty
proudu, vyšš́ı rozlǐseńı a takřka neomezená výdrž hrotu. Nevýhodou pak nutnost UHV
tlak̊u a nestálost proud̊u.
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Ze vztahu pro De Broglieho vlnovou délku elektronu vyplývá teoretické rozlǐseńı
vytvářených struktur. Vlnová délka elektronu je dána vztahem

λ =
h√

2meU
, (3.2)

kde h je Planckova konstanta, m je hmotnost elektronu, e je jeho náboj a U volitelné
urychlovaćı napět́ı.

Po urychleńı elektron̊u docháźı k jejich fokusaci soustavou elektromagnetických čoček
a jejich rozkmitáńı tak, aby zobrazily sńımanou strukturu (rastrováńı). Struktura povrchu
se urč́ı z detekce sekundárńıch elektron̊u, tedy těch elektron̊u, které se uvolńı při interakci
urychlených elektron̊u se vzorkem. Počet detekovaných sekundárńıch elektron̊u v daných
mı́stech určuje jeho kontrast v̊uči ostatńım bod̊um. Z d̊uvodu nab́ıjeńı povrchu vzork̊u
elektrony záporným nábojem muśı být sńımané vzorky vodivé nebo alespoň pokoveny
a uzemněny.

Stejně jako optické soustavy určené pro světlo, i optická soustava elektronového mi-
kroskopu je zat́ıžena optickými vadami. Při zobrazováńı a litografii se nejv́ıce projevuje
otvorová (sférická) vada, chromatická (barevná) vada a astigmatismus.

Velikost otvorové vady záviśı na vzdálenosti letu elektron̊u od optické osy. Vzdáleněǰśı
elektrony jsou fokusovány do jiné pracovńı vzdálenosti než elektrony let́ıćı bĺıže optické
ose. Tato vada bude menš́ı, pokud bude svazek elektron̊u procházet v paraxiálńı oblasti,
jiným slovy svazek elektron̊u bude v bĺızkosti optické osy.

Chromatická vada je zapř́ıčiněna r̊uznou energíı elektron̊u let́ıćıch ve svazku. Optická
soustava nefokusuje svazek do jednoho bodu, ale v závislosti na energii elektron̊u do
r̊uzných vzdálenost́ı na optické ose. Filtrováńım elektron̊u o určitém intervalu energíı je
tato vada korigována.

Astigmatismus je vada vzniklá r̊uznou fokusaćı svazku v meridiálńı a tangenciálńı
rovině. Obraz je tedy r̊uzně zdeformovaný, typickým př́ıkladem je zobrazeńı kružnice jako
elipsy. K odstraněńı této vady slouž́ı tzv. stigmátory. Jedná se o na sebe kolmé elektrody,
které svazek fokusuj́ı v obou rovinách nezávisle.

Významný vliv na litograficky vytvářené struktury maj́ı také procesy odehrávaj́ıćı se
v rezistech, tzv. proximity efekt (jev bĺızké expozice) a back-scattering efekt (jev rozptylu
primárńıch elektron̊u). Tyto efekty jsou d̊usledkem rozptylu elektron̊u v rezistu, resp.
odrážeńı elektron̊u v rezistu, které zp̊usob́ı vyšš́ı expozici ozařovaného mı́sta a zároveň nižš́ı
kvalitu struktur [16], [24]. Proto je velmi d̊uležité vhodně nastavit velikost urychlovaćıho
napět́ı a zejména dávky. Dávka se obvykle udává v jednotkách [µC/cm2] a je definovaná
jako množstv́ı náboje dopadaj́ıćı na jednotku plochy za určitý čas

D =
I

S
t, (3.3)

kde I je elektrický proud [µA], S je plocha [cm2] a t je čas expozice [s]. Mezi základńı
vlastnost rezist̊u při litografii patř́ı kontrast definovaný vztahem

γ =

(
log

D0

Dm

)−1

, (3.4)
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kde D0 je dávka nutná ke 100% modifikaci rezistu p̊uvodńı tloušt’ky a Dm je minimálńı
dávka, která zp̊usob́ı změnu v rezistu [4].

Výhodou elektronové litografie je absence masek a vysoké dosažitelné rozlǐseńı. Mezi
nevýhody patř́ı doba vytvářeńı větš́ıch struktur, potřeba vysokého vakua a náchylnost na
vibrace [17].

Obrázek 3.6: Vlevo elektronový mikroskop typu VEGA firmy Tescan [18]. Vpravo schéma
elektronového mikroskopu [19].

3.3.4. Iontová litografie

U této metody se využ́ıvá fokusovaných iontových svazk̊u FIB (Focused Ion Beam),
nejčastěji Ga+. Při litografii je možné použ́ıt rezist, nebo lze modifikovat př́ımo samotný
substrát. Rozptyl iont̊u v rezistu je menš́ı než u elektron̊u, protože hmotnost iont̊u je o tři
řády vyšš́ı. Samotný princip je podobný elektronové litografii.

K výhodám této metody může patřit možnost absence rezistu nebo větš́ı citlivost
rezist̊u na svazek iont̊u než na svazek elektron̊u.
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4. Provedené experimenty
Pro naneseńı tenké vrstvy GaN se nejprve připravilo několik vzork̊u se strukturami v re-
zistech PMMA a XR-1541. Pr̊uběh depozice prob́ıhal

”
pulzně“, což znamená, že po určité

době deponováńı gallia se začal deponovat duśık a prob́ıhá tzv. postnitridace. Po nitridaci
se proces depozice může opakovat.

Metoda pulzńı depozice byla v laboratoři ÚFI již dř́ıve použ́ıvána pro studium možnost́ı
dodatečné nitridace galliových vrstev, pro selektivńı r̊ust GaN vrstev byla poprvé využita
v rámci bakalářských práćı Bc. Jana Hulvy [3] a Bc. Petra Mareše [11].

4.1. Př́ıprava vzork̊u

Zp̊usob př́ıpravy struktur v PMMA je snadný a nečinil výrazné pot́ıže. S t́ımto rezistem
jsou nav́ıc na ÚFI již několikaleté zkušenosti. Rezist byl po spin coatingu homogenńı na
celém povrchu a nevytvářel viditelné defekty. Také litografie prob́ıhala bez problémů. Pro
dosažeńı tloušt’ky rezistu kolem 170 nm se vzorky roztočily na 4000 ot/min (tab. 3.2 na
straně 15). Ostřeńı elektronového mikroskopu na tomto rezistu se pomoćı kontaminačńıch
stop1 provádělo snadno. Dávka náboje na jednotku plochy se zvolila 250µC/cm2.

Naopak s rezistem XR-1541 se vyskytla řada problémů. Nav́ıc tento rezist nebyl do-
sud v laboratoři na ÚFI použ́ıván, takže postup při aplikaci rezistu prob́ıhal pomaleji. Po
obdržeńı zásilky byla lahvička s rezistem několik dn̊u skladována při teplotě −17 ◦C. Po
rozbaleńı a prostudováńı etikety na láhvi se zjistilo, že mráz má na tento rezist rovněž
nepř́ıznivý vliv, doporučené teploty skladováńı zde však uvedené nebyly a dostupné údaje
na internetu a odborném tisku se rozcháźı. Jaký d̊usledek toto skladováńı mělo se ne-
podařilo zjistit. Po spin coatingu se v rezistu ve velké mı́̌re objevovaly tečky a tzv. ko-
metky, viz obrázek 4.1.

Na obrázku je vidět, že se zvyšuj́ıćımi otáčkami se homogenita rezistu zlepšuje. Proto
se při nanášeńı rezistu použ́ıvalo otáček 2000 rpm, č́ımž se vytvořila cca 170 nm vrstva.

Daľśım problémem byl samotný proces litografie, kdy ostřeńı elektronového svazku
bylo obt́ıžněǰśı než u PMMA, kontaminačńı stopy se vytvářely velmi slabé a pouze při
malém rozostřeńı. Dále se musela nalézt vhodná dávka. Protože s t́ımto rezistem zkušenosti
na ÚFI nejsou, byla práce s t́ımto rezistem obt́ıžněǰśı a vhodné parametry litografického
procesu musely být mnoha pokusy optimalizovány. Zjǐstěná ideálńı dávka je přibližně
dvojnásobná než u PMMA a pro zvolenou tloušt’ku rezistu se jako nejvhodněǰśı jevila
dávka 450µC/cm2.

Pro plánované depozičńı experimenty se připravilo 8 vzork̊u (4 vzorky pro každý re-
zist), které na sobě nesly struktury ve tvaru mř́ıžek r̊uzných velikost́ı s t́ım, že se do ne-
gativńıho rezistu exponovala mř́ıžka a do pozitivńıho invertovaná mř́ıžka, viz obrázek 4.2.
Mř́ıžky byly kresleny v modulu Draw Beam, který je součást́ı softwaru Vega TC určeném
pro elektronový mikroskop Vega II firmy Tescan (obr. 4.2).

1Svazek elektron̊u exponuje jedno mı́sto, na kterém se následně zaostř́ı.
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Obrázek 4.1: Vady v rezistu XR-1541 při otáčkách 1500 rpm nahoře a 1700 rpm dole.
Vpravo jsou detaily vzork̊u.

Obrázek 4.2: Mř́ıžka pro negativńı rezist vlevo, pro pozitivńı rezist vpravo. Vytvořeno
v programu Vega TC firmy Tescan. Struktury v obrázku byly zvýrazněny v grafickém
editoru pro lepš́ı názornost.

Nastaveńı aparatury při depozici

Každá depozice prob́ıhala za odlǐsných provozńıch podmı́nek. Parametry depozice byly
určeny nastaveńım iontového děla, efúzńı cely a teplotou vzorku.

Nastaveńı iontového děla bylo pro všechny experimenty stejné. Nastaveńı napět́ı na
jednotlivých částech iontové dělo bylo ř́ızeno poč́ıtačem. Výsledná energie duśıkových
iont̊u dopadaj́ıćıch na substrát byla nastavena na 30 eV. Ve výbojové komoře se nastavil
tlak duśıku na hodnotu 8 · 10−4 Pa a výbojový proud měl hodnotu 64 mA.

Nastaveńı efúzńı cely se lǐsilo hodnotou proudu atomů gallia dopadaj́ıćıch na vzorek,
kterou určuje hodnota toku iont̊u gallia na kolimátor (flux, zmı́něno v kapitole 2.3 na
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straně 11). Z dř́ıvěǰśıch experiment̊u vypozorováno, že při hodnotě 77 nA je depozičńı
rychlost přibližně 1 ML za 7 minut [11].

Teplota substrátu

Jak bylo napsáno v kapitole 1.4 na straně 8, je pro difúzi atomů gallia na povrchu vzorku
d̊uležitá difúzńı délka, která se zvyšuje s rostoućı teplotou substrátu. Proto je d̊uležité
vědět, při jaké teplotě vzorku prob́ıhá depozice. Vzorek je uchycen ve vakuové komoře
v paletce a je ohř́ıván. Jeden ze zp̊usob̊u ohřevu je tok elektrického proudu vzorkem I,
přičemž je na vzorku napět́ı U . T́ım docháźı k disipaci elektrické energie v teplo. Z těchto
hodnot lze vypoč́ıst výkon P=UI, kterým je vzorek ohř́ıván. Při tomto ohřevu ovšem
může docházet ke ztrátám napět́ı v kontaktech a takto vypočtený výkon nemuśı př́ılǐs
odpov́ıdat výkonu, který ohř́ıvá vzorek, protože teplo se může disipovat jinde v obvodu.

Pro měřeńı teploty na vzorku se použ́ıvá pyrometr Land System 4 značky Land Instru-
ments International. Tento pyrometr je určen pro teploty od 600 ◦C do 1600 ◦C. Teplota
na vzorku je pod měřitelným intervalem, proto se teplota urč́ı extrapolaćı ze známých
teplot vypočtených při vyšš́ıch výkonech. Bylo zjǐstěno, že pro výkon kolem 14W a proud
2,4 A je teplota vzorku přibližně 300 ◦C. Protože maj́ı všechny vzorky prakticky stejné
rozměry, odv́ıj́ı se teploty vzork̊u u daľśıch experiment̊u v poměru, jakým se lǐśı ohř́ıvaćı
výkon, př́ıpadně proud od hodnot zjǐstěných pro 300 ◦C.

4.2. Vzorky s PMMA rezistem

Nejprve se provedla krátká depozice na prvńı vzorek s PMMA rezistem. Zvolil se však
př́ılǐs vysoký žhav́ıćı proud pro rezist, který se v pr̊uběhu depozice vypařil.

Po této zkušenosti se kontrolou tlaku v komoře během zvyšováńı proudu tekoućım
vzorkem zjistilo, že při výkonu 5 W (proud 2 A) se začne rezist tavit a struktury v něm
vytvořené jsou zničeny. Tato hodnota výkonu byla určena podle náhlého zhoršeńı tlaku
z hodnoty 3 · 10−6 Pa na hodnotu přibližně 1 · 10−5 Pa.

Poté byl vzorek deponován při výkonu 1,8W (0,9 A), při kterém by neměla teplota
vzorku přesáhnout 100 ◦C. Avšak ani tuto teplotu po dobu depozice rezist nevydržel
a nez̊ustal na povrchu vzorku. Proto se již s depozićı na substráty se strukturami v PMMA
rezistu dále nepokračovalo.

Analýzou vzork̊u metodou XPS se př́ıtomnost GaN vždy prokázala, jednalo se ale jen
o homogenńı polykrystalickou tenkou vrstvu bez známky selektivńıho r̊ustu. V elektro-
novém mikroskopu tato vrstva nebyla pozorovatelná.

4.3. Vzorky s XR-1541 rezistem

Následovaly experimenty s negativńım rezistem XR-1541, který má větš́ı teplotńı odolnost,
proto je vhodný pro podmı́nky panuj́ıćı při depozici. Při ohřevu vzork̊u bylo zjǐstěno,
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že teplotu kolem 500 ◦C vydrž́ı tento rezist bez opticky pozorovatelných změn povrchu
vzorku.

Vzorek prvńı

Na prvńım vzorku s negativńım rezistem se nastavil ohř́ıvaćı výkon 15,5 W (proud 3,7 A).
Po 23 minutách se však zjistilo, že se obvod zkratoval. Po spraveńı se nastavil ohř́ıvaćı
výkon na 16,4 W (proud 3,9 A) a 20 minut se deponovalo gallium, přičemž hodnota flux
byla v obou př́ıpadech nastavena na 120 nA. Poté proběhla depozice duśıku po dobu 40
minut se stejným nastaveńım ohřevu.

Výslednou vrstvu GaN lze vidět na obrázćıch 4.3. Jedná se o částečný selektivńı r̊ust,
kdy povrch křemı́ku je pokryt drobnými krystalky GaN o přibližné velikosti 40 nm a po-
vrch rezistu je pokryt větš́ımi krystalky o velikosti zhruba 120 nm. V oknu mř́ıžky o ve-
likosti strany kolem 1µm se krystalky GaN rozprost́ıraj́ı stejně jako mimo struktury.
V okénkách o velikosti kolem 300 nm lze pozorovat umı́stěńı krystalk̊u v jejich horńı části,
tyto krystalky měly velikost asi dvojnásobnou než krystalky umı́stěné mimo struktury.
Jejich umı́stěńı je pravděpodobně zp̊usobeno směrem dopadu galliových atomů daným
umı́stěńım efúzńı cely a pro dopadaj́ıćı atomy energeticky výhodným rozhrańım mezi
rezistem a povrchem křemı́ku. Z tohoto d̊uvodu struktury z rezistu zakrývaj́ı částečně
substrát, jak lze vidět na obrázku vpravo.

Obrázek 4.3: Prvńı vzorek s částečnou selektivitou. Vlevo okénka o stranách 300 nm,
vpravo pak okna o stranách 1000 nm. Je pozorovatelný vliv směru toku galliových atomů.
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Vzorek druhý

Tento vzorek byl po elektronové litografii změřen na AFM. Zjistilo se, že struktury jsou
exponované a následně vyleptané až ke křemı́ku, jak je patrné na obrázku 4.4. Protože při
litografii byl u všech vzork̊u dodržen stejný postup př́ıpravy, lze očekávat, že struktury
ve všech vzorćıch byly vytvořeny podobně.

Obrázek 4.4: Profil struktury o velikosti 40µm a velikosti okénka 2µm. Struktura je vysoká
přibližně 180 nm a je vyleptaná skrz.

Před depozićı na vzorek se ale zjistilo, že vodiče vedené od zdroje napět́ı jsou propálené,
takže docházelo ke ztrátám napět́ı. Po opravě se zvolil ohř́ıvaćı výkon 8,6 W (2,4 A). Flux
se sńıžil na 80 nA. Deponovalo se gallium po dobu 30 minut, poté se 30 minut nitridovalo.
Tento postup se opakoval dvakrát.

Výsledek depozice byl podobný prvńımu experimentu. Z d̊uvod̊u nižš́ıho fluxu byly
krystalky na křemı́ku ještě o něco menš́ı. Krystalky vyrostlé na rezistu byly v́ıceméně
stejné.

Vzorek třet́ı

Pro dosažeńı větš́ıch krystalk̊u se u třet́ıho vzorku nastavil flux opět na 120 nA. Pro
zvýšeńı difúzńı délky gallia na povrchu vzorku se ohř́ıvaćı výkon zvedl na 15,4 W (2,9 A).
Deponovalo se opět prvńıch 30 minut gallium, následně 30 minut duśık.

Vrstva GaN na tomto vzorku vypadá zcela odlǐsně než u předchoźıch dvou vzork̊u.
Zat́ımco u nich byly patrné krystalky i na strukturách tvořených rezistem, zde jsou krys-
talky viditelné pouze v mı́stech mezi strukturami. U okének o velikostech cca 400 nm se
opět pozoruje umı́stěńı krystalk̊u pouze na jedné straně vlivem polohy efúzńı cely. Velikost
krystalk̊u se pohybovala mezi 40 a 60 nm. Dále se pozoruje, že vliv okolńıch struktur na
umı́stěńı krystalk̊u klesá s rostoućımi vzdálenostmi mezi hrany okének. Uprostřed okének
o velikostech 1200 nm (obr. 4.5 vpravo) se pozoruje náhodné umı́stěńı krystalk̊u, podobně
jako na ploše křemı́ku mimo struktury.
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Obrázek 4.5: Vzorek třet́ı vykazuje větš́ı selektivitu. Opět je zřetelný vliv polohy efúzńı
cely a rozložeńı krystalk̊u v závislosti na velikosti prostoru ohraničeného mř́ıžkou.

Vzorek čtvrtý

Posledńı vzorek se deponoval nadvakrát. Prvńı depozice prob́ıhala při fluxu 160 nA, při-
čemž byl vzorek ohř́ıván výkonem 11 W (2,1 A). Metoda XPS však ukázala velmi malé
množstv́ı gallia. Proto se deponovalo znovu, přičemž se změnila poloha vzorku v mani-
pulátoru. Při druhé depozici byl vzorek ohř́ıván výkonem 16 W (opět 2,1 A). Gallium se
deponovalo 20 minut při stejné hodnotě fluxu, poté se 45 minut nitridovalo. Nakonec
se u tohoto vzorku pozoroval nejzřetelněǰśı selektivńı r̊ust krystalk̊u, viz obrázek 4.8 na
straně 28.

Velikost krystalk̊u mimo litografické struktury se pohybovala pod 100 nm. Okénka
o stranách 200 nm byla vyplněna právě jedńım krystalkem o velikosti přibližně 120 nm
a jejich umı́stěńı bylo náhodné, obsazeńı okének bylo přibližně 90 %. U okének o stranách
400 nm se také pozoroval právě jeden krystal o velikosti kolem 200 nm, obsazenost byla
v tomto př́ıpadě 100 %. V okénkách o straně 800 nm se pozorovaly dva takové krystaly
a u větš́ıch okének byl opět pozorován r̊ust malých krystalk̊u stejným zp̊usobem jako mimo
struktury. U tohoto vzorku jako jediného nebyl pozorován vliv směru přilétaj́ıćıho gallia,
př́ıčinou může být zvolený ohř́ıvaćı výkon, který byl větš́ı než u předchoźıch experiment̊u.

Př́ıtomnost GaN ve vzorćıch byla vždy ověřována metodou XPS. Na obrázćıch 4.6 a 4.7
je spektrum naměřené na čtvrtém vzorku. Změřeny byly všechny vzorky a naměřená spek-
tra se v́ıceméně u všech shodovala. Spektrum se měřilo na zař́ızeńı od výrobce Omicron.
Součást́ı zdroje rtg zářeńı byla použita anoda z hlińıku.

Z ṕıku Ga 2p3/2 lze pomoćı fitovováńı v programu Unifit zjistit pod́ıl Ga a GaN ve
vzorku. Detail ṕıku Ga 2p3/2 je na obr. 4.7 a bylo určeno, že pod́ıl nitridu gallia v měřené
oblasti dosahoval 98 %.
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Obrázek 4.6: Celé spektrum čtvrtého vzorku źıskané metodou XPS.

Obrázek 4.7: Fitovaný ṕık Ga 2p3/2 v programu Unifit.

Modře je vykresleno naměřené spektrum podle počtu detekovaných fotoelektron̊u, hod-
noty byly źıskány ze tř́ı nezávislých měřeńı. Zelená př́ımka ukazuje pod́ıl Ga-N vazeb,
fialová pak Ga-Ga vazeb. Červená tečkovaná křivka vznikla konvolućı obou funkćı.

4.4. Shrnut́ı experiment̊u

Nejprve se experimentovalo se vzorky pokrytými pozitivńım rezistem PMMA, bylo však
zjǐstěno, že i při malém ohř́ıvaćım výkonu se rezist po krátké době z povrchu vzorku vypař́ı
a nanesená GaN vrstva neńı strukturou ovlivněna..

Poté se deponovalo na vzorky pokryté negativńım rezistem XR-1541. Všechny 4 po-
kusy s těmito vzorky byly poměrně úspěšné. Dva vzorky selektivńı r̊ust př́ılǐs nevykazuj́ı,
př́ıčinou pravděpodobně byla ńızká teplota vzorku a t́ım i malá difúzńı délka atomů gal-
lia. U zbývaj́ıćıch dvou vzork̊u selektivńıho r̊ustu dosaženo bylo. Nejlepš́ıho výsledku bylo
dosaženo na vzorćıch, který byly ohř́ıvány výkonem 15 W až 16 W, přičemž proud se pohy-
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boval od 2,1 A do 2,9 A. Přestože jsme plánovali provést kalibraci teploty vzork̊u pomoćı
pyrometru a termočlánku, nemohli jsme ji provést, protože paletka s termočlánkem spadla
před započet́ım těchto experiment̊u do UHV komory. Na základě předchoźıch zkušenost́ı
se teploty vzork̊u pohybovaly v rozmeźı 260 ◦C a 320 ◦C [5].

Krystalky nitridu gallia se na těchto vzorćıch nepravidelně shlukovaly do vytvořených
okének litografických struktur, umı́stěńı a počet krystalk̊u úzce souviselo s velikost́ı okénka,
ve kterém se krystalky nacházely.

Obrázek 4.8: Čtvrtý vzorek s nejvýrazněǰśım selektivńım r̊ustem krystalk̊u GaN. Velikost
a rozložeńı krystalk̊u se opět odv́ıj́ı od velikost́ı okének.
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Závěr
Bakalářská práce byla zaměřena na studium selektivńıho r̊ustu tenkých vrstev nitridu

gallia na křemı́kových substrátech strukturovaných elektronovou litografíı.
Nejprve byla provedena rešerše problematiky r̊ustu tenké vrstvy a popsány vybrané

metody př́ıpravy tenkých vrstev. Dále se uvedlo do problematiky nanášeńı rezist̊u na
vzorky a popis př́ıpravy litografických struktur. Nakonec byla provedena série depozic
nitridu gallia na takto upravené vzorky a bylo provedeno vyhodnoceńı a analýza vy-
tvořených tenkých vrstev.

Depozice na vzorky s pozitivńım rezistem PMMA byly ve všech př́ıpadech neúspěšné.
Rezist byl i při velmi ńızkých teplotách pod 100 ◦C vypařen. Z těchto d̊uvod̊u nebylo ani
možné pozorovat odlǐsnosti v r̊ustu GaN na PMMA rezistu a povrchu křemı́ku. Depo-
zice by byla úspěšná, pokud by byl rezist deponován za pokojové teploty, avšak t́ımto
zp̊usobem by zcela jistě nebylo dosaženo selektivńıho r̊ustu.

Následovaly vzorky s negativńım rezistem XR-1541. Bylo zjǐstěno, že při dostatečné
ohřevu vzork̊u během depozice se tvořily krystalky GaN na mı́stech vymezenými lito-
grafickými strukturami. Teploty vzork̊u se odv́ıjely od ohř́ıvaćıho výkonu. S rostoućı veli-
kost́ı prostoru mezi strukturami se rozložeńı krystalk̊u bĺıžilo krystalk̊um vyrostlým mimo
struktury.

Výsledky těchto experiment̊u ověřily možnosti použit́ı litograficky upravených vzork̊u
pro selektivńı r̊ust galliových př́ıpadně gallium-nitridových tenkých vrstev. Za vhodných
podmı́nek během depozice se tedy dá dosáhnout krystalk̊u GaN i jiným zp̊usobem, než
bylo doposud na ÚFI zkoumáno.
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[10] Electron beam evaporator EFM 3. In: Omicron [online], 7.5.2013,
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převzato a upraveno z
http://media-3.web.britannica.com/eb-media/88/113688-004-B14FDB14.jpg

[20] PMMA Data Sheet. In: Microchem Corp. Micro Chem: Innovative Chemi-
cal Solutions For MEMS and Microelectronics [online], 2001, 24.5.2013,
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Seznam použitých zkratek
AFM Atomic Force Microspcopy

CVD Chemical Vapor Deposition

DIBD Direct Ion Beam Deposition

EBL Electron Beam Lithography

FIB Focused Ion Beam

HSQ Hydrogen Silsesquioxane

IBAD Ion Beam Assisted Deposition

IBD Ion Beam Deposition

IPA Isopropanol

LAO Local Anodic Oxidation

LED Light-Emitting Diode

LEIBD Low Energy Ion Beam Deposition

MBE Molecular Beam Epitaxy

MIBK Metyl Isobutyl Keton

ML Monolayer

MOVPE Metal Organic Vapour Phase Epitaxy

PMMA Poly Methyl Methacrylate

PVD Physical Vapour Deposition

SEM Scanning Electron Microscopy

TMAH Tetrametylammonium Hydroxid

UHV Ultra High Vacuum

UV Ultra Violet

VPE Vapour Phase Epitaxy

XPS X-Ray Photoelectron Spectroscopy
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