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Abstrakt

Bakalarska prace je zamérena na pripravu InAs nanodratu a jejich naslednou optickou cha-
rakterizaci. K pripravé nanodrati je vyuzita vyhradné fyzikilni depozice z plynné faze po-
moci metody selektivni epitaxe v aparature MBE. Jsou optimalizovany rtustové podminky
pro tvorbu nanodratu a jejich rozméry jsou charakterizovany rastrovacim elektronovym mi-
kroskopem. S pomoci konfokélni spektroskopie a spektroskopie ztrat energie elektronu je
mérena optickd odezva a studovan vliv geometrie jednotlivych nanodrati. Motivaci je vyvoj]
nové optické metody monitorujici nanodraty piimo pri rustu v aparatuie MBE.

Summary

This bachelor thesis deals with the fabrication and optical characterization of InAs nanowi-
res. Physical vapor deposition is used for the fabrication of nanowires via method selective
epitaxy in the MBE chamber. The growth conditions for the formation of nanowires are op-
timized and their dimensions are characterized by a scanning electron microscope. Confocal
spectroscopy and electron energy loss spectroscopy are employed for measurement of the
optical response and the influence of the geometry of individual nanowires is studied. The
motivation is the development of a new optical method that monitors nanowires directly
during growth in the MBE apparatus.
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polovodice, InAs, nanodraty, MBE, SEM, konfokalni spektroskopie, EELS, Mieho rezonance
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Uvod

Nedilnou soucasti modernich technologii a fady elektronickych komponent jsou bezpochyby
polovodice. Znac¢ny pokrok ve vyvoji a vyzkumu polovodi¢t otevira moznosti novym aplika-
cim a rozsifeni jejich unikatnich vlastnosti. Jednou z mnoha aplikaci je vyroba polovodico-
vych nanodrati. Jedné se o nanostruktury majici pramér mensi nez 100 nm, pricemz délka
muze dosahovat az desitek mikrometri. Prvni nanodraty byly vyvinuty v Ssedesatych letech
v Bellovych laboratori. Od té doby byly zkouméany pro mozné aplikace v mnoha oblastech,
vCetné optiky, elektroniky a genetiky [1|. Nanodraty mohou byt vyrobeny ze Siroké skaly
materiala, véetné kiemiku, germania, uhliku a riznych vodivych kovi, jako je zlato a méd.
V soucasné dobé probiha velky rozvoj a vyzkum nanodrati tvorenych kombinaci dvou a vice
materialu. Jedna se o polovodice typu III-V a mezi nejvyuzivanéjsi zastupce této skupiny
fadime napiiklad GaAs [2], InP [3] a InAs [4].

InAs je diky svym vlastnostem, jako je p¥imy prechod pres tzky zakdzany pas (0,36 eV pii
pokojové teploté), nizka efektivni hmotnost elektront (0,023 my) a vysoka mobilita elektront
(33000 cm?V~! s71), piedurcen k vyuziti v optoelektronice, pii konstrukei tranzistorii [5] a
solarnich ¢lanka [6]. Ukazuje se, Ze optické vlastnosti se méni nejen zménou materialu, ale
i zménou morfologie a krystalové struktury polovodi¢i. Je proto vyhodné monitorovat optic-
kou odezvu struktur béhem piipravy v ristovych reaktorech.

P1i zmensovani rozmért struktur dochéazi ke zméné vlastnosti, které se od objemovych struk-
tur lis zejména vysokym pomérem poctu povrchovych atomi vii¢i atomim v objemu. Jednou
z rozmérovych vlastnosti nanostruktur, véetné nanodratu, je relaxovany rust, kdy dochazi
k relaxaci vnitfniho pnuti, které obecné vznika pii epitaxnim ristu krystalovych struktur.
Dosédhnout epitaxniho ristu je ale technicky velmi ndro¢né na instrumentaci a v ristovych
komoréach je jen velmi omezené spektrum analytickych technik.

Bakalaiska prace je zaméfena na piipravu indium arsenidovych (InAs) nanodrati pomoci
selektivni svazkové epitaxe v aparatuie MBE (z anglického Molecular Beam Epitazy). Cilem
je nalezeni optiméalnich rtistovych podminek a priprava vzorki pro charakterizaci optickych
vlastnosti, zavisejicich na geometrii nanodrati. Optickd odezva jednotlivych nanodratu je
nasledné analyzovana pomoci konfokalni spektroskopie v temném poli (DFM, z anglického
Dark-Field Confocal Spectroscopy a spektroskopie energiovych ztrat elektronia (EELS, z ang-
lického Electron Energy Loss Spectroscopy). Prokéazani vlivu geometrie struktur na optickou
odezvu by umoznilo vznik nové metody, monitorovani nanodrati piimo pfi fizeném ristu

v MBE komore.






1. Polovodice

Tato kapitola byla zpracovana uzitim literatury |7, 8. Pevné latky klasifikujeme z hlediska
schopnosti vést elektricky proud na kovy, polovodice a izolanty. Zakladem polovodi¢ovych
materiali je kovalentni vazba, ktera je charakteristicka prekryvem vinovych funkci valenc-
nich elektronii sousednich atom.

P1i teploté blizké absolutni nuly se bude ¢isty krystal vétsiny polovodi¢u chovat jako izolant,
coz lze nazorné popsat pomoci pasové struktury latky. Posledni, zcela obsazeny pas, se na-
zyva valen¢ni. Ve schématu na obr. 1.1 dale nasleduje pas zakazanych energii, ktery znacime
E, a oddéluje valencni pas od vodivostniho pasu. Vodivostni pas je prvni, zcela neobsazeny
pés. Proto jsou pfi nizkych teplotach ¢isté polovodice izolatory, vSechny elektrony jsou va-
zané ve valenénim péasu a nevedou elektricky proud.

elektrony

- valenéni pas valencni pas
00—

(a) (b) (c)

Obrazek 1.1: (a) Schématické znazornéni pasové struktury pevné latky. Detailni pohled po-
ukazuje na princip vzniku pasové struktury pevné latky, kdy dochazi ke zhusténi povolenych
energetickych stavi. Pfevzato a upraveno z |9]. P¥imy ptechod (b), pfi kterém dochazi k vy-
zéreni fotonu a nepiimy prechod (c) ptes zakdzany pas Eg, pii kterém dochazi k sou¢asnému
vyzafeni fotonu a vzniku fononu. Prevzato a upraveno z [10].

V dusledku excitace, napriklad tepelné, muze dojit k vytrzeni elektronti z vazeb a k prechodu
do pasu vodivostiho. K tomu je zapotiebi dodéni excitacni energie vyssi, nez je hodnota ener-
gie ;. Takové elektrony nazyvame jako volné elektrony a piispivaji k celkové vodivosti latky.
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KAPITOLA 1. POLOVODICE

K celkové vodivosti také prispiva prazdny stav ve valenénim pésu, ktery vznikl disledkem
excitace elektronu a nazyva se dira. Nésledné muze dojit k procesu zvanému rekombinace,
kdy elektron z vodivostniho pasu naopak obsadi misto diry ve valenénim péasu pii soucasném
uvolnéni energie.

Polovodice délime na materidly s pfimym a nepiimym zakdzanym pasem z hlediska polohy
minima vodivostniho pasu a maxima valen¢niho pasu v k - prostoru. V piipadé polovodicii
s pfimym prechodem pies zakdzany pas dochézi k zafrivé rekombinaci, kdy foton odnasi ves-
kerou energii I,. Jak je patrné z obr. 1.1, poloha minima vodivostniho a poloha maxima
valen¢niho pasu lezi pfimo pod sebou a dochazi tedy k vertikdlnimu prechodu, beze zmény
vlnového vektoru. Pokud k vertikdlnimu prechodu nedochézi, mluvime jiz o nepfimém pie-
chodu a aby byl splnén zakon zachovani hybnosti, vznika pii rekombinaci dalsi kvazicéstice.
Nejcastéji mluvime o fononech, kmitech miizky, jejichz energie je v fadech 10 az 30 meV.
Velky vliv na vlastnosti polovodi¢ti ma pridani primési jinych prvki, nazyvané dopovani.
Polovodice pak délime na vlastni, které nejsou dopované, a nevlastni (pfimésoveé).

1.1 Vlastni a primésova vodivost

Nejznaméjsim prikladem vlastnich polovodi¢tu je nedopovany kiemik Si, ktery je typicky
¢tyfmi valenénimi elektrony (¢tyfmocny prvek). Ty sdili se sousednimi atomy a za nizkych
teplot jsou pevné vazany v miizce. Dojde-li k excitaci, naslednému rozkmiténi ionta a uvol-
néni valen¢nich elektront, nastava proces generace a rekombinace paru elektron dira.
Nevlastni — dopované polovodice jsou vytvareny tak, aby prevladaly ve struktufe elektrony
(polovodice typu N) nebo diry (polovodice typu P) a tim byla ovlivnéna elektricka vodivost
[11]. Vodivost typu N je typickd pro piimési z paté skupiny periodické tabulky. Jedné se
o pétimocné prvky, které oznacujeme za déarce (donory) a majoritnimi nosi¢i naboje jsou
elektrony. Vodivost typu P zptsobuji piimeési ze tfeti skupiny periodické tabulky, tfimocné
atomy. Primési typu P nazyvame akceptory a majoritnimi nosi¢i naboje jsou diry.
Zajimavou skupinu nevlastnich polovodic¢ii tvori binarni polovodice. Klasifikujeme je podle
¢isla sloupcti v periodické tabulce. Polovodiée typu III-V jsou slouceniny A BV, kde pis-
meno A zastupuje prvky ze II1. skupiny periodické tabulky a pismeno B prvky ze skupiny V.
Struktura atomu a vazebnych elektronii InAs je schématicky znazornéna na obr. 1.2. Atomy
arsenu (pét valen¢nich elektront) a india (tfi valenéni elektrony) jsou véazany kovalentni
vazbou, tvorenou ¢tyfmi pary elektront. Nejcastéji vyuzivanymi zastupci této skupiny jsou
InAs, GaAs |2] nebo InP [3]. Obdobné jsou vytvareny slou¢eniny typu II — VI (CdTe, ZnS)
[12] nebo také I - VII (AgBr) [13].

Na obr. 1.3 je znazornén graf srovnani riznych polovodic¢u z hlediska sitky zakazaného pasu
a miizkové konstanty. Plna kolecka a plné ¢ary oznacuji slouCeniny a jejich kombinace
s pfimym prechodem pres zakdzany pas. Prazdné kolecka a prerusované Cary oznacuji slou-
¢eniny s nepfimym piechodem pres zakazany pas.

Prace je zaméfena na studium InAs. Dtivodem je vysoka mobilita nosi¢ii ndboje (33000 cm?
V=1 s71) [15], coZ znaéné souvisi s optickymi vlastnostmi. Na obr. 1.4 je zndzornéna zavislost
mobility volného nosi¢e naboje v zavislosti na Sifce zakédzaného pasu pro Si, Ge, a I1I-V
polovodice. S vysokou mobilitou také souvisi vyuziti InAs pro aplikace v nizkoenergetické

6



1.1. VLASTNI A PRIMESOVA VODIVOST

Polovodic typu I - V

pét valencnich
elektron(

tfi valenéni ’

elektrony
@7

Kovalentni vazba
-

& elektron

Obrazek 1.2: Schématické struktura atomu a vazebnych elektront prvka atomu As a atomu
In. Ve schématu je vyznacena kovalentni vazba mezi atomy, ktera je zalozena na sdilenych
valen¢nich elektronech.

6
- @ primy prechod
i AIN e Ay
_ 5 F Q O neprimy prechod | 250
i MgSe 300
24F Zns y MgTe 5
Q i L ° 2
23 400 o
c o
‘g , 500 5
< 700 3
2 1000
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mrizkova konstanta [A]

Obrazek 1.3: Srovnani polovodic¢ovych materidla - zavislost sitky zakazaného pésu a miizo-
vého parametru. V grafu jsou plnym koleckem vyznaceny slouceniny s pfimym piechodem
pres zakidzany pas a prazdnym koleckem s nepfimym prechodem. Spojnice naznacuji moznost
vzniku ternarnich (tfiprvkovych) sloucenin. Pfevzato a upraveno z [14].

vysokorychlostni elektronice [16]. Unikatni vlastnosti polovodic¢ii a jejich vyuziti se da rozsitit
omezenim rozméru struktur.



KAPITOLA 1. POLOVODICE
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Obréazek 1.4: Mobilita nosi¢t nédboje Si, Ge, a nékterych III-V materidli v zavislosti na
Sitce zakadzaného péasu. Prazdné symboly naznacuji mobilitu dér a plné mobilitu elektront.
Prevzato a upraveno z [17].

1.2 Nizkodimenzionalni struktury

Obecné nanostrukturou rozumime objekt, jehoz alespon jeden z rozméri omezime na fady
nanometri (obvykle méné nez 100 nm). Dochéazi tak k omezeni pohybu volnych elektront
v materialu. Podle po¢tu omezeni délime struktury na dvoudimenzionélni (2D) tenké vrstvy
[18], jednodimenzionalni (1D) nanodréty, nanotrubky [19] a bezrozmérné (0D) kvantové tecky

20].

1.2.1 Mechanismy pfipravy nanostruktur

Metody pripravy nanostruktur délime do dvou skupin. Jedné se o metody zvané ,top-down*
a ,bottom-up®. ,/ Top-down* metody spocivaji ve zmenSovani objemového materialu na na-
nometrové struktury (obvykle litograficky)[|21]. Jsou vyzna¢éné tvorbou piesné definovanych
Sablon, pouzivanych pro vyrobu 1D nanostruktur, jejichz rozméry jsou dény rozméry Sab-
lony.

V pripadé metod ,bottom-up“ se jedna o zpusob vyroby nanostruktur prostfednictvim po-
stupného pridavani jednotlivych atomt. Dopadajici atomy jsou privedeny na substrat ve
formé plynné faze. To je mozné provést dvéma zpusoby. Prvni z nich se nazyva fyzikalni
depozice z plynné faze (PVD, z anglického Physical Vapour Deposition), kdy jsou atomy
odpafovany z ¢istého materialu a nasledné dopadaji na substrat. Metoda chemické depozice
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1.2. NIZKODIMENZIONALNI STRUKTURY

z plynné faze (CVD, z anglického Chemical Vapour Deposition) vyuZiva tzv. prekurzorovy
plyn, ktery je vpustén do komory, kde se vlivem vysoké teploty rozklada na preferencnich
mistech. Ve srovnani s ,top-down* metodami zde nedochazi ke kontaminaci struktur prvky
Sablony a vznikaji chemicky ¢isté materialy [22].

Nésledujici ¢ast prace se zabyva pripravou nanodrati pravé zminénymi metodami ,bottom-
up“. Budou objasnény dva mechanismy piipravy volné stojicich nanodrati — katalyzovany
rist (metoda Vapour-Liquid-Solid) a nekatalyzovany rust (metoda Selektivni epitaxe). Me-
chanismy lze klasifikovat dle typu mista preferen¢niho ristu nanodréti, mista, kde dochazi
prednostné k nukleaci. V pripadé nekatalytického rtastu se jedna o rtzné poruchy miizky,
necistoty nebo mista vytvareny litograficky [23] ¢i pomoci fokusovaného iontového svazku
[24]. V pripadé katalytického riistu jsou jako katalyzatory vyuzivany Castice z riznych kovi,
nejéastéji zlato |25].

Mechanismus VLS

Vapour-Liquid-Solid mechanismus (VLS) vyuZziva jako nuklea¢ni centrum katalyzator, nejcas-
t&ji v podobé kovové ¢astice (schématické znazornéni metody na obr. 1.5). Atomy deponované
latky dopadaji na substrat, dochazi k nésledné difuzi, zaclenéni se do kapky a vzniku slitiny.
Pokud jsou do kapky neustéale zaclenovany nové atomy, koncentrace latky v kapce stoupa
a slitina dojde do stavu supersaturace. Kapka se snazi prebytec¢nych atomu zbavit a dochazi
ke krystalizaci na rozhrani kapaliny a pevné latky.

V experimentalni ¢asti tento mechanismus ristu neni vyuzit. Divodem je néasledna opticka
charakterizace nanodrati, kdy by zlata ¢astice mohla ovliviiovat optické vlastnosti.

InAs nanodraty

@
L . L J
® &
nukleacni centra L) . difuze

]

1 i -y
)
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Obréazek 1.5: Schématické znédzornéni mechanismus VLS ristu - naneseni kovovych ¢astic,
zahtivani a depozice materialu, krystalizace materidlu na rozhrani kapaliny a pevné latky,
rust.



KAPITOLA 1. POLOVODICE

Selektivni epitaxe

Druhym ristovym mechanismem je selektivni epitaxe (SAE, z anglického Selective Area Epi-
taxy) |26]. Mista preferenéniho ristu zde zastupuji malé otvory v dielektrické masce, jedna se
tedy o nekatalyzovany rist volné stojicich nanodrati. V této praci je vyuzivana nativni vrstve
oxidu kfemic¢itého (SiO2) vznikajici samovolné na povrchu kiemikového substratu zvoleného
pro experimentalni rist. Ke vzniku otvort dochézi zihanim povrchu substratu na dostatecné
vysokou teplotu, coz ma za nasledek termalni rozklad nativni oxidové vrstvy. Nasledné na
modifikovany povrch dopadaji jednotlivé atomy deponovaného materidlu. Difunduji po po-
vrchu substratu, dokud nenarazi na vhodné nukleacni centrum (otvory v nativni vrstve).
Dochézi k nukleaci a naslednému radidlnimu rtastu. Pokud je radialni rist omezen rozméry
otvoru, nastava rast axialni. Metoda je schématicky znédzornéna a popsana na obr. 1.6.

relaxovany rust

v

axidlni rast bmmmm oo

8 o
.’I
L
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(diry v SiOz) radidlni rist I I \
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Obrazek 1.6: Mechanismus SAE - dopadajici atomy difunduji po povrchu dokud nenarazi
na nuklea¢ni centrum, shlukuji se a dochazi k nukleaci, radidlnimu a néslednému axidlnimu
ristu. Detail poukazuje na schopnost nanodratt relaxovaného ristu.

Podstatou mechanismu selektivni epitaxe je to, ze k nukleaci dochazi pouze v otvorech die-
lektrické masky a néaslednému epitaxnimu ristu. Obecné epitaxi rozumime proces vzniku
volné navazujici monokrystalové vrstvy na povrch jiného krystalu [27]. Homoepitaxni (sou-
hlasny) rist se vyznacuje shodnym materidlem rostené vrstvy a substratu [28]. V opaéném
piipadé nese rust nazev heteroepitaxni rust, kdy hovotime o ristu s vnitinim pnutim ¢i rela-
xovaném rustu. Vyse popsand problematika se muze jevit jako znac¢na komplikace pii vyrobé
nanostruktur. Unikatni vlastnost nanodrati relaxovat pnuti vznikajici krystalové struktury
umozni heteroepitaxni rist bez vzniku krystalovych poruch na rozhrani (obr. 1.6).

1.2.2 Krystalickd struktura InAs

Typickou krystalovou strukturou objemovych III-V polovodicu je kubickd struktura sfalerit
(ZB, z anglického zinc-blende). Ve vyjime¢nych piipadech se jedna i o hexagonalni krystalo-
vou strukturu wurtzit (WZ) [29]. Omezenim rozméri materialu dochazi k ristu nizkodimen-
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1.2. NIZKODIMENZIONALNI STRUKTURY

zionélnich struktur, coz mé vliv na vznikajici krystalovou strukturu. V pripadé 1D materiali
hovoiime nejcastéji o struktufe slozené ze dvou stiidajicich se fazi WZ a ZB. Krystalovou
strukturu vznikajicitho dratu miuZeme ovlivnit zménou rustovych podminek, metodou ristu
¢i typem substratu, na kterém drat roste. Ve fazi ZB nejcastéji krystalizuji ze zastupcu I1I-V
polovodi¢u InSb nebo GaSb, na rozdil od InAs nebo GaAs, které krystalizuji ve WZ fazi
[30].

Na obr. 1.7 je znézornéna nejprve krystalova struktura ZB s miizkovym parametrem ayp,
déle struktura WZ s miizkovym parametrem ay z a cyz.

ETEREIEEN.
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Obrazek 1.7: Krystalové usporfadani: Kubicka struktura — sfalerit (a), hexagonalni struktura

— wurtzit (b). PfiloZzené snimky pofizeny z rastrovaciho elektronového mikroskopu. Prevzato
z [31].

Hexagonalni uspotradéani je typické opakovanim dvou typu rovin ABABAB, kdezto pro ku-
bické usporadani je typické opakovani t¥i rovin ABCABC [32]. Za dokonalou krystalovou
miizku je povazovana miizka s periodickym opakovanim jedné zékladni bunky. Béhem ristu
dochazi k tvorbé poruch mrtizky, coz mé za nasledek ovlivnéni vyslednych vlastnosti na-
nodrata.
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2. Interakce svétla s pevnou latkou

Tato kapitola byla zpracovana s vyuzitim literatury [33, 34|. Dopada-li elektromagnetické
zafeni na pevnou latku, dochazi k jejich vzajemné interakci. Odezva materidlu je dana ato-
movou a krystalovou strukturou materialu. Ta pak urcuje elektronovou strukturu spolecné
s energiovymi pasy, koncentraci nosi¢e naboj ¢i pripadné kolektivni excitace.

Védni disciplina zvana plazmonika se zabyva interakeci elektromagnetického zateni s kovovou
strukturou, jejiz rozméry jsou mnohonésobné mensi nez vlnova délka dopadajictho svétla
[35]. K popisu slouzi hned nékolik pfistupi, stru¢né popsanych v nésledujicim textu.

V roce 1865 James Clerk Maxwell formuloval teorii elektromagnetického pole, ktera dané
jevy popisuje prostrednictvim ¢tyt diferencidlnich rovnic, takzvanych Maxwellovych rovnic
[36]. Pokud se zabyvame $ifenim elektromagnetického pole latkou, je zapotiebi doplnit ma-
teridlové vztahy, souvisejici s konkrétni latkou. Zavadi se tedy pojmy jako je permitivita,
permeabilita a vodivost materialu z nichz lze dale odvodit parametry vhodné k popisu op-
tickych vlastnosti. Jedné se napiiklad o index lomu, propustnost ¢i odrazivost.

K popisu interakce s dielektriky slouzi Lorentziiv model, ktery k znazornéni chovani lokali-
zovanych vazanych elektront pouziva analogie s kmity harmonického oscilatoru. Specifickou
limitou Lorentzova modelu pro volnou ¢éstici je Drudeho mikroskopicka teorie. Za volnou
¢astici jsou povazovany elektrony ve vodivostnim pasu kovového materialu. Tyto klasické
teorie poslouzi dostatecné k popisu optickych vlastnosti zkoumanych struktur.

2.1 Optické vlastnosti

Optické vlastnosti muzeme povazovat za dusledek specifického usporadéani atomut a molekul
v latce. Pr1i interakci s vnéjsim elektromagnetickym polem rozliSujeme fadu procest - odraz,
lom, absorpce, ohyb a rozptyl svétla). Ke studiu optickych vlastnosti pevné latky je nezbytna
znalost elektronové struktury valencéniho a vodivostniho pasu. Z elektronové struktury je na-
sledné mozné, v ramci aproximaci, odvodit komlexni index lomu ¢ dielektrickou funkei.

Na obr. 2.1 je znazornéna realna (vlevo) a imaginarni (vpravo) ¢ast dielektrické funkce InAs.
Z krystalové struktury WZ plyne anizotropni chovani materialu, coz se odrazi v dielektrické
funkci materialu. Duvodem jsou rozdilné pribéhy funkci v zavislosti na sméru $ifeni vin
materidlem (smér x, smér z).

Zmalost indexu lomu je vhodné pro vyjadieni odrazivosti i propustnosti zafeni ¢i k popisu
siteni vlny prostfedim. Rozptyl elektromagnetického zareni na ¢asticich, jejichz rozméry jsou
malé ve srovnani s vilnovou délkou dopadajiciho zafeni, je naopak popisovan zpravidla kom-
plexni dielektrickou funkci. Pokud se jedna o nemagnetické materialy, jsou spolu svazany,
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Obrazek 2.1: Realna (vlevo) a imaginarni (vpravo) ¢ast dielektrické funkce InAs krysta-
lové struktury WZ. V grafu jsou znazornény intervaly, odpovidajici rozsahu méreni spekter
konfokalni spektroskopii (DFM) a spektroskopii ztrat energie elektroni (EELS). Prevzato
a upraveno z [37].

popisuji stejné optické vlastnosti a lze mezi nimi volné prechazet. Jedna se o vztah:

N = &, (2.1)

kde N je komplexni index lomu a ¢ komplexni dielektricka funkce.

Mezi metody vhodné pro charakterizaci optickych vlastnosti fadime optickou spektroskopii
a spektroskopickou elipsometrii. Elipsometrie spo¢iva v méfeni zmén polarizace svétla pri
odrazu od vzorku pro rizné vinové délky dopadajiciho svétla a pro ruzné uhly dopadu.
Slouzi k urceni redlné a imaginarni ¢asti indexu lomu N. Této znalosti vyuzivaji modely
k urceni rezonancnich frekvenci, kterym se budeme déle vénovat.

2.2 Buzené excitace v polovodic¢ich

Diky pohybu delokalizovanych elektronii v latce dochézi k hromadné excitaci v celém objemu
krystalu. Disledkem je vznik kvazic¢astic. Kvazic¢astici rozumime vzruch $ifici se danym pro-
stfedim, ktery je vyhodné povazovat za Céstici. Jejich silna vazba s fotonem déva vzniknout
hned nékolika typim polaritont [38]. Jedna se o fononové polaritony, vzniklé jako disledek
interakce infrac¢erveného fotonu s optickym fononem, excitonové polaritony vzniklé spojenim
viditelného svétla s excitonem a povrchové plazmonové polaritony, které jsou vysledkem spo-
jeni povrchovych plazmoni s elektromagnetickym zarenim.

V roce 1951 Huang poprvé navrhl koncept fononového polaritonu a odvodil jeho disperzni
vztah spojenim kmitani miizky v iontovych krystalech s elektromagnetickymi vlnami pomoci
klasické elektromagnetické teorie [39] (obr.2.2). V roce 1958 Hopfield studoval vazbu fotonu
s excitonem a navrhl koncept excitonového polaritonu [10].

Studiu polaritonu je v posledni dobé vénovana velkd pozornost jak po experimentalni, tak
po teoretické strance. Polariton muze byt aplikovan v rychlych optickych spinacich, nizko-
prahovych polaritonovych laserech a svétlo emitujicich diodach [12, 43].
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Obrazek 2.2: Zavislost frekvence polaritonu na vlnovém vektoru. Disperzni zavislost pro
fotony (prerusovand modra ¢ara) a fonony (plné Cervend ¢ara). Mezi priénym optickym
fononem a podelnym optickym fononem lezi zakédzany pas optickych frekvenci. Prevzato
a upraveno z [11]

2.2.1 Excitonovy polariton

Excitony jsou elektricky neutralni kvazicastice, které se mohou vyskytovat v izolantech, né-
kterych kapalinach a polovodi¢ich [44]. Pokud takovy material pohlti foton o urcité energii,
dochézi k excitaci elektront z valen¢ntho pasu do pasu vodivostniho. Ve valenénim péasu
zustava dira s kladnym nabojem. Tento par elektron-dira je znamy jako exciton. Ackoliv se
jevi jako elektricky neutralni, maji nenulovy elektricky dipolovy moment.

Excitonovy polariton je pak definovan jako kvazicastice, ktera je vysledkem vazby mezi foto-
nem a excitonem. Na rozhrani dvou prostiedi, z nichz jedno podporuje vznik excitonocych
polaritont, lze vybudit povrchovy moéd, §ifici se podél tohoto rozhrani.

2.2.2 Lokalizovany povrchovy plazmon

Pro nézornost a propojeni s predeslym teoretickym zakladem uvedeme stézejni pojem a tim
jsou opét volné nosic¢e nadboje. Disledkem pusobeni vnéjsiho elektromagnetického zatreni
dochazi uvnitt struktur k oscilaci plynu vodivostnich elektront. Kolektivni oscilace plynu
vodivostnich elektronii, sificich se podél neomezeného rozhrani mezi vodi¢em a dielektri-
kem, dévaji vzniku povrchovému plazmonovému polaritonu. Jedna se o kvazic¢astici neboli
kvantum elektromagnetické viny. Omezenim rozméru struktury dochazi k odrazu sifictho se
vzruchu a hovoiime jiz o lokalizovanych povrchovych plazmonech (LPP). Vhodnou analogii
pro popis se jevi vznik stojatého vinéni odrazem viny na pevném konci. V pripadé nanodrati
se budeme zabyvat LPP, které jsou omezeny v zavislosti na délce dratu L a na praiméru dratu
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D.
S vyuzitim Fabryho — Perotova vzorce lze odhadnout rezonan¢éni vlnovou délku Appp pro
LPP.

ALpp = 2nes L, (2.2)

kde n.s je realné ¢ast efektivniho indexu lomu a L je délka nanostruktury ve sméru vektoru
elektrické intenzity budiciho pole F.

Diky lokalizované plazmonové rezonanci lze docilit zesileni optického signalu. S tim souvisi
i velky rozvoj aplikaci v optoelektronice, metamaterialech ¢i v komunika¢nich technologiich
[15]. K vybuzeni LPP postaci rozptyl svétla na kovové nanostruktufe. Pro pfiblizeni mecha-
nismu rozptylu elektromagnetického zareni na ¢asticich uvazujeme dva pristupy.
Kvazistatickd aproximace predpoklada c¢astice o rozmérech mnohonésobné mensich nez vl-
nova délka dopadajiciho elektromagnetického zéafeni. Tyto objekty miizeme povazovat za
elektrické dipoly schopné absorpce a rozptylu dopadajiciho svétla. Sférické a elipsoidni ob-
jekty, jejichz rozméry nejsou vici vinové délce dopadajiciho svétla zanedbatelné, popisuje
Mieho teorie publikovana v roce 1908 [16].

Zmacnou komplikaci pti méfeni optického signélu polovodici je nizka efektivita pfenosu ener-
gie do vybuzeného plazmonu. Hovorime o hodnotach mensich nez 10 % intenzity, ktera na
strukturu dopada [17]. Cilem préce je tedy nalezeni rezonané¢nich frekvenci LPP ve viditelné
oblasti v zavislosti na délce dratu. Jako nastroj primarné poslouzi konfokalni opticka spek-
troskopie, kterou fadime mezi metody vyuzivajici detekci v dalekém poli. V dnesni dobé 1ze
diky pouziti objektivii pri numerické apertute 0,9 ziskat rozliSeni v fadech stovek nanome-
tri. Lokalizované plazmonové polaritony lze budit i pomoci elektron-elektronové interakce.
Plazmonové rezonance budou tedy taktéz analyzovany pomoci spektroskopie energiovych
ztrat elektront. Fyzikalni podstata a princip ziskani optického signalu pomoci zminénych
metod bude detailnéji popsan v kapitole 4, Pouzité metody.

Prikladem metod vyuzivajicich detekci v blizkém poli jsou hrotem zesilena mikroskopie ¢i roz-
ptylova rastrovaci optickd mikroskopie. Metody se zdaji byt vhodné&jsimi pro charakterizaci
polovodi¢ovych nanostruktur z divodu slabého signalu plasmonové rezonance u polovodici.
Ultimatni cil, metoda sledovani rozmeért nanodrati primo pii rastu je vsak zaloZena na de-
tekci v dalekém poli. Dalsi kapitola pojednava o moznostech zesileni lokalniho elektrického
pole pro jeho jednodussi detekci a o soucasnych optickych metodach studujicich odezvu v
zavislosti na geometrii struktury.
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3. Metody méreni optické odezvy nanodratu
v zavislostl na geometrii

Existuje mnoho metod, jak analyzovat vybuzené pole. Zamyslend metoda ovSem pracuje s de-
tekci ve vzdaleném poli, a tudiz metody vyuzivajici blizké pole nejsou déle soucasti textu.
Zminény problém se ¢leni do dvou kategorii. Charakterizace jednotlivych drati lezicich na
kremikovém substratu a drati rostenych kolmo k substratu. V obou ptipadech problém tkvi
ve velmi slabém rozptyleném signalu, ktery je jesté mnohem mensi nez pii rozptylu na ko-
vové nanocastici (<10 %). V pripadé polovodi¢i lze pravdépodobné ocekavat mensi procenta
rozptylu i z diivodi nizsi koncentrace volnych nosi¢ti naboje nez je tomu u kovii.

Radialni rust

absorpcni rezonance

radialni
rust

axialni

Interferencni stopa

500 600 700 800
vinova délka [nm]

Obrazek 3.1: Usporadanim nanodrati do pole dochéazi k zesilené rezonanci, coz slouzi k de-
tekei optického signalu (vlevo). Metoda monitorizujici rist InP nanodrati v redlném case
(vpravo). Pouziti metody je limitovano hodnotou minimalni roztece pole nanodrati (1 pm)
a délkou drati. Metoda neni vhodné pro draty kratsich délek (500 nm). Zvolenym rastovym
mechanismem byl rast katalyzovany zlatou ¢astici a rust v predem litograficky definované
dielektrické masce pomoci selektivni epitaxe. Pfevzato a upraveno z [418].

Jednim z TeSeni je zesileni rezonance usporadanim nanodrati do ¢tvercové sité se vzdéle-
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V ZAVISLOSTI NA GEOMETRII

nostmi dostatecné velkymi, aby se zabranilo vzajemné interakci mezi strukturami.

Byla publikovéna optickd metoda, sledujici odezvu pfimo pii rustu [19] (obr.3.1). Délka na-
nodratu je ur¢ena pozorovanim konstruktivni a destruktivni interference, ke které dochazi
mezi svétlem odrazenym na vrcholu nanodréatu a na rozhrani nanodratu a substratu. Experi-
mentilnim mérenim efektivniho indexu lomu pro dané pole nanodratu Ize tento interferenc¢ni
signal prevést piimo na délku nanodratu. Primér nanodratu je zase urcen sledovanim ab-
sorp¢nich rezonanci, zavislych na vinové délce. Metoda v koneéném dusledku tedy vyuziva
dvou pfistupu k urceni rozmérovych vlastnosti, a to efektivni index lomu pole a absorp¢ni
spektra.

Zminéna metoda byla testovana na InP nanodratech vytvarenych metodou metalorganické
epitaxe z plynné faze (MOVPE, z anglického Metal Organic Vapour Phase Epitazy). Jednalo
se o pole dratu s rozte¢i minimélné 1 ym. Byl zvolen rust katalyzovany zlatou ¢astici, i rist
selektivni epitaxi. V piipadé selektivni epitaxe byla vytvorena dielektrickd maska litogra-
ficky nebo pomoci leptani. Byl tak zarucen rist nanodrati jednotnych priuméri. V pfipadé
hustych poli s draty kratsich délek (500 nm) metoda narazi na limit pouziti.

Optickd odezva dlouhych nanodrati muze byt ¢asto popsana efektivnim indexem lomu, ale
u nanodratu délky odpovidajici vinové délce odezvy tento model vyuzit nelze. Na dalsi ome-
zeni metody narazime, pokud je absorpce svétla v poli nanodrata prilis vysoka. Z imaginarni
¢asti dielektrické funkce InAs (obr.2.1) je patrné, ze v oblasti viditelného svétla za¢ind mit
absorpce podstatny vliv na optickou odezvu.

200 nm
300 nm

Semi-Inf.

(a) (b)

Obréazek 3.2: Schématické znézornéni mechanismu zesileni optické rezonance s vyuzitim
zlatych ¢astic (a) pomoci zlaté vrsty (b). Pfevzato a upraveno z |50, 51]

Zesileni optického signalu je mozné také dosahnout nanesenim koloidnich ¢astic zlata pfimo
na nanodraty [50] nebo pokrytim ¢istého substratu zlatou vrstvou [51]. Jedné se o plazmo-
nické zesileni absorpce svétla. Podminkou je prekryv absorpc¢niho spektra polovodic¢ového
materidlu se spektrem plazmonové rezonance kovové nanostruktury. Dopadajici svétlo exci-
tuje LPP v kovovych strukturach a par elektron-dira v polovodici soucasné. Cast polovodice
v blizkosti kovové ¢astice pocituje efekt silného lokalniho pole, jehoZ inzenzita je o nékolik
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radi vyssi nez intenzita dopadajictho svétla. Plasmonicky kovovy nanokrystal tedy ptisobi
jako donor. Pohlcuje svételnou energii a predéva ji rezonancné do polovodice, ktery funguje
jako akceptor. Tento proces je znazornén na obr. 3.2.

Monitorovany rust nanodrati je tedy velmi komplexnim problémem. Optickd metoda, umoz-
nujici plné ridit proces ptipravy, by vedla k zna¢nému urychleni celého procesu. V soucasné
dobé neexistuje metoda charakterizujici rist nanodrati selektivni svazkovou epitaxi ptimo v
aparatufe MBE. Vy$e uvedena metoda je limitovana délkou drati a hustotou pokryti vzorku
nanodraty. Tato skutec¢nost posiluje myslenku vyzkumu podstaty a zmény optické odezvy
v zavislosti na geometrii nanodréati, coz by nésledné vedlo k vytvoreni nové optické metody.

19



KAPITOLA 3. METODY MERENI OPTICKE ODEZVY NANODRATU
V ZAVISLOSTI NA GEOMETRII
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4. Pouzité metody

Ve ¢tvrté kapitole je podan strucny popis rustovych a méticich metod vyuzitych v experimen-
talni Casti bakalarské prace. Serazeni koresponduje s postupem pripravy nanodrati, urceni
morfologie a jejich nésledné optické charakterizace.

4.1 Molekularni svazkova epitaxe

Molekularni svazkova epitaxe (MBE, z anglického Molecular Beam Epitazy) je technologie
vyvinuta koncem Sedesatych let v Bellovych laboratorich a v dnesni dobé predstavuje pokro-
¢ilou metodu vyroby a pfipravy nanostruktur [52]. Rust probiha za podminek ultravysokého
vakua (UHV). Vakuum zajisti prodlouzeni stfedni volné drahy jednotlivych atomi, tedy
omez{ pocet moznych srazek deponovaného materidlu s ¢asticemi zbytkové atmosféry. Mi-
nimalizace kontaminace struktur jinymi prvky na oplatku plati malymi rychlostmi ristu,
komplikovanou obsluhou vakuové komory a vysokymi naklady na provoz a vyrobu. Z téchto
divodu je metoda Castéji pouzivana ke studiu zékladnich principt ristu a vyrobé cistych
struktur v laboratornich podminkach.

Schéma komory je znazornéného na obr. 4.1. Vzorek je uloZzen na ohtivaném drzaku a chranén
hlavni clonou.

Dilezitou soucast tvori efuzni cely (obr.4.1). Zvoleny material je zde uloZzen ve formé pevné
latky v kaliscich. Ty jsou zahifivany na jednom nebo vice mistech, podle typu efuzni cely.
Druhy stupen ohfevu slouzi k tepelnému rozkladu molekul na jednotlivé atomy a k omezeni
kondenzace par u otvoru kalisku. Atomy opousti kaliSek vyparovanim ¢i sublimaci a jsou
vedeny skrze kolimator formou tizkého svazku piimo do komory. Kazdé cela je opatiena ovla-
datelnou clonou, jejimz nastavenim lze odstinit tok proudu c¢éstic a ¢as konkrétni depozice
[54].

K ovéfeni intenzity toku ¢astic z eftznich cel slouzi krystalovy kiemenny mérak. Jedna se
o rezonator, na ktery dopadaji atomy deponovaného materidlu. V zavislosti na hmotnosti
atomu a ze zmény rezonancni frekvence v Case lze zjistit rychlosti depozice.

Jednou z mala metod vyuzivanych ke sledovani pribéhu depozice v redlném case piimo
v MBE komote je RHEED (z anglického Reflection High Energy Electron Diffraction)[55].
Urychlené elektrony vylétavaji z elektronového déla a dopadaji pod malym thlem na vzo-
rek, kde dochézi k jejich difrakci. Elektrony jsou opét zachyceny na fluorescenénim stinitku
a ze vzniklého difrakéniho obrazce lze urcit krystalovou strukturu pripravované vrstvy nebo
rychlost ristu.

Pokud by bylo prokizéno, Ze optickd odezva nanodrati zavisi na jejich geometrii, vedlo by
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Obréazek 4.1: Schématické znazornéni MBE aparatury, a efizni cely. Prevzato a upraveno
z |53].

to ke vzniku nové optické metody. Metoda by byla schopna sledovat proces ristu v realném
case. Doslo by k urychleni ristového procesu a k pokroku v pripravé nanostruktur v MBE
komore.

4.2 Rastrovaci elektronovy mikroskop

Piimé zobrazovaci metody, mezi které radime rastrovaci elektronovou mikroskopii (SEM,
z anglického Scanning Electron Microscopy), slouzi ke studiu, vyhodnoceni a zobrazeni pii-
pravenych nanostruktur. U elektronovych mikroskopt dochazi k fokusaci svazku elektronii
pomoci elektromagnetickych ¢ocek (obr.4.2). Ve srovnani s optickymi mikroskopy maji elek-
tronové mikroskopy vyssi schopnost rozliseni [56].

Priméarni elektronovy svazek dopadajici na povrch vzorku byva urychlen na energie v rozsahu
(0,5 - 30) keV a fokusovan pomoci elektronové optiky do stopy o malém praméru. Pii inter-
akci dopadajictho svazku se vzorkem dochézi k pruznym a nepruznym rozptylim. Vysledkem
interakce je Siroké spektrum signalu, které nese mnoho informaci o struktute, topografii ¢i
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materialu vzorku. Zpétné odrazené elektrony nesou informaci o atomovém ¢isle a topografii,
kterou lze také zkoumat pomoci sekundarnich elektronti. Prvkové slozeni lze sledovat pomoci
rentgenového zafeni a augerovych elektront. Proslé elektrony nesou informaci o struktuie
tenkych vrstev (obr.4.2).

Vizualniho vystupu z mikroskopu je dosazeno skenovanim zaostieného paprsku bod po bodu
pres vzorek. Intenzita signalu je pfifazena jednotlivym pixeliim a je vytvofen obraz ve stup-
nich Sedi.

Sdroi
(a) o (b) primarni

elektront
elektrony

&

anoda —_-F. -J" Augerovy
| || fonony +
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o )
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Obrazek 4.2: Schéma rastrovaciho elektronového mikroskopu (a). Produkty interakce svazku
s povrchem (b), (c). Prevzato a upraveno z [50]

4.3 Konfokalni optickd spektroskopie

Pro optickou charakterizaci nanodratu byla pouzita optickd konfokélni spektroskopie. Jedna

se o metodu vyuzivajici k detekci optického signalu daleké pole. Zakladnim principem je do-
pad fokusovaného svétla na vzorek s nanoobjekty. P¥i méfeni v reflexni konfiguraci (obr. 4.3)
dochézi k zesileni intenzity pro vinové délky odpovidajici rozptylu svétla a pfi méfeni v transmisni
konfiguraci dochati k prichodu svétla a k poklesu intenzity pro vilnové délky, které objekt
nejlépe absorbuje nebo rozptyluje [57].

Vyhodou reflexni konfigurace je rozptyl svétla do v8ech sméri. Nevyhodou je velmi slaby
signal ziskany rozptylem, oproti signalu, ktery ziskdme pii méfeni v transmisni konfiguraci
spektroskopii ve svétlém poli (BF, z anglického Bright Field).
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Obrazek 4.3: Schéma konfokalntho optického mikrokopu v reflexni DF konfiguraci.

Dalsi moznosti je méfit rozptyl spektroskopii v temném poli (DF, z anglického Dark Field),
kdy principem je odstinéni ptuvodni osvétlujici viny a detekce pouze rozptyleného svétla [55].
K osvétleni vzorku a detekci signalu se v transmisni konfiguraci vyuzivaji dva objektivy.
Objektiv s vétsi numerickou aperturou vyuziva k osvitu vzorku svételné konické mezikruzi,
vzniklé centralnim zaclonénim dopadajiciho svétla. Druhy objektiv nasledné detekuje pouze
rozptyleny signédl. V pripadé reflexni konfigurace je v prvni fadé objekt osvicen konickym
mezikruzim, vzniklé obvodovou ¢asti DF objektivu. Stfedovou ¢ésti je nasledné sbiran signal
rozptyleny.

K dosazeni co nejmensi detekéni oblasti 1ze vyuzit konfokalni optické spektroskopie. Metoda
umozni separaci signélu z jednotlivych nanostruktur, ¢ehoz je dosazeno prostrednictvim malé
apertury umisténé pred detektorem.

Zdrojem bilého svétla mohou byt bilé LED zdroje ¢i halogenové lampy. Vyhoda halogeno-
vych lamp spociva v Sirokospektralnim rozsahu, ktery je dilezity pri méreni LSP rezonance.
Rozptyleny opticky signél je skrze tizkou stérbinu sbhiran do aperturniho optického vldkna
a nasledné vladkna spektrometru. Zména Sitky stérbiny je jednou z moznosti, jak ovlivnit
spektralni rozliSeni.V piipadé zmény Sitky Stérbiny na mensi, ziskame vyssi spektralni rozli-
Peltierova c¢lanku, z duvodu potlaceni tepelného Sumu ve spektrech.

Vznikla spektra jsou citlivA na fadu okolnich vlivii. Zejména se jedna o tepelny Sum ¢i
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4.4. SPEKTROSKOPIE ZTRAT ENERGIE ELEKTRONU

sum vznikly snizovanim expozi¢ni doby, aby nedochézelo k presviceni detekéniho cipu. K
omezeni chyb se vyuziva akumulace vice spekter a nasledné podéleni referenénim spektrem.
Referen¢ni spektrum musi tedy obsahovat signél ziskany pouze z Cistého substratu.

4.4 Spektroskopie ztrat energie elektront

Polaritony lze budit i pomoci elektron-elektronové interakce metodou spektroskopie energio-
vych ztrat elektront (EELS, z anglického Electron Energy Loss Spectroscopy)[59].

Princip metody je zaloZzen na interakci fokusovaného elektronového svazku se vzorkem. Do-
chazi k elektron-elektronové interakci za vymeény fotonu o energii Aw. Sledovén je pokles
energie elektront proslych vzorkem. Pravdépodobnost poklesu energie muze byt experimen-
talné urcena jakozto pocet elektront se snizenou energii ku celkovému poctu. Dochézi-li
k vybuzeni LPP, elektrony jsou zpomalovany jeho elektrickym polem [60]. Rastrovanim svaz-
kem po povrchu ziskame rozlozeni elektrického pole lokalizovaného povrchového plazmonu
vybuzeného na definované nanostrukture a spektralni zavislost hustoty pravdépodobnosti
ztrat slouzici k detekcei rezonané¢ni energie, pii které je pravdépodobnost ztraty nejvétsi. Kaz-
dému bodu mapy odpovida jedno spektrum a rizné pozice tak mohou mit odlisnéa spektra.
Volba pozice je tak pro urceni rezonancni frekvence zasadni. Metoda pomoci magnetického
spektrometru tiidi elektrony na zakladé jejich rychlosti, které jsou tizce spjaty s jejich ener-
gii. Dochazi k rozstépeni ptivodné fokusovaného svazku a nasledné detekci s vyuzitim CCD
kamery snimajici intenzitu dopadu [61] (obr.4.4).

A —— cocka

fokusovany ____
elektronovy svazek

D ..

HAADF EEL spektrum
detektor
spektrometr —
CCD kamera ——

Obrazek 4.4: Schéma méreni EEL spekter.
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5. Experimentalni ¢ast

Prakticka ¢ast bakalarské prace je rozdélena do tfech vétsich etap, které na sebe chrono-
logicky navazuji (schématicky je proces znazornén na obr.5.1). V prvni etapé jde o nale-

-
A 1
ROst metodou SAE v Analyza optické odezvy Analyza opticke odezvy
aparatuie MBE pomoci DFIM pomoci EELS

Obrazek 5.1: : Schématické znézornéni postupu prace. 1. etapa - rust InAs nanodrati me-
todou SAE, II. etapa - analyza optické odezvy pomoci DFM a III. etapa - analyza optické
odezvy pomoci EELS.

zeni optimalnich podminek pro rist InAs nanodrati metodou selektivni svazkové epitaxe
v komote MBE. Nésleduje studium morfologie vzorki a charakterizace rozmért nanodrati
pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu. Druhé etapa je vénovana optické charakte-
rizaci nanodrati pomoci konfokalni spektroskopie. Ve tieti etapé je odezva mérena pomoci
rastrovactho transmisniho elektronového mikroskopu, metodou spektroskopie energiovych
ztrat elektronti. Zejména se jedna o studium vlivu délky nanodratu na optickou rezonanci.
Veskera métfeni probihala ve vyzkumném centru CEITEC. Zavérem kapitoly je shrnuti a po-
rovnani vysledki ziskanych v pribéhu méreni.

5.1 Priprava InAs nanodratt metodou SAE

Jako substrat byl zvolen kiemik krystalografické orientace (111), coz zarucilo totoznou ori-
entaci pripravovanych dratia. Davodem je preferovany rist v rovinach (111). Velikost vzorku
byla pfizptisobena rozmérim molybdenové paletky, ktera slouzi k uchyceni vzorku v MBE
komote. Cisténi probéhlo pomoci acetonu a isopropanolu v ultrazvuku a nasledovalo o¢isténi
proudem dusiku. Na kiemikovém substratu dochézi po ¢isticim procesu k samovolné oxidaci
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a vzniku nativni vrstvy oxidu kfemicitého SiOs, ktera hraje podstatnou roli pifi rustu na-
nodrati metodou SAE. Ptipraveny substrat je vzdy nutné upevnit na molybdenovou paletku,
které je pfenesena pomoci vakuového systému piimo do drzéku MBE komory. Pro rist InAs
nanodrati metodou SAE existuje nékolik laditelnych rustovych parametri, které muzeme
rozdélit do dvou skupin:
Parametry ovliviiujici strukturu dielektrické masky (pied depozici)

T, teplota zahfivani substratu pied depozici

t, doba zahrivani substratu
Parametry ovliviiujici rast struktur InAs (depozice)

T, ... teplota zahrivani substratu pii depozici

t. ... doba ristu

I's, ... tok india

Pas -.. parcialni tlak arsenu

zkoumany parametr

V nésledujicich podkapitolach jsou tyto parametry uvedeny a je diskutovan jejich vliv na
rustovy proces. Jedna se vzdy o experimenty, kdy se méni pouze jeden z parametri s cilem
nalézt optiméalni nastaveni. Prvni etapa tedy smétovala k vytvoreni vzorki s jednotnymi roz-
meéry nanodrati. Cilem experimenti je nalezeni optiméalnich ristovych podminek. Vysledny
vzorek v idedlnim piipadé pokryvaji nanodraty riznych pruméra a délek.

Po depozici nésleduje analyza vzorku pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu FEI Ve-
rios 460L. P1i pohledu kolmo na povrch, se draty nejevi jako kruhové ttvary,protoze rostou
preferencné do sméru (111) a pouzité substraty maji odchylku 4° od roviny (111) (zamérné
zplisobeno pii vyrobé).

5.1.1 Vliv teploty a doby zahrivani vzorku

Vliv teploty a doby zahtivani vzorku fadime mezi parametry, které ovliviuji strukturu vrstvy
oxidu kfemicitého SiOq. PTi zahtati se ve vrstvé tvoif malé otvory, které funguji jako nukle-
acni centra a souvisi s typem vysledné struktury, ktera pii depozici vznika. Protoze teplota
a doba zahfivani jsou spjaty, byla pevné fixovana hodnota T, (teplota zahfivani substréatu)
na 670° C.

Nastaveni podminek riastu prvni série:

Zahtivani vzorku Depozice InAs
T, = 670°C T, = 490°C
t, = zkoumany parametr t, = 45min

Iy, = 7,6 A/min
Pas — 2,5.107° mbar

Jak je patrné z obr.5.2) pfi velmi kratké dobé (30 min) nestihne dojit k vytvoreni nukleac-
nich center dostate¢nych rozméri. To mé za nasledek rist prfevazné parazitnich objemovych
struktur. S delsim ohfevem dochézi ke tvorvé nukleacnich center a naslednému ristu na-
nodrat primo na kfemikovém substratu. Pro dalsi experimenty byla zvolena doba zahfivani
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t,.=37min30s t, =45 min

Obrazek 5.2: : Vliv doby zahfivani substratu. Pro kratsi doby ohfevu se jedna spiSe o rust
objemovych krystali (30 min). Se zvySujici se dobou ohfevu pfevazuje tvorba nanodrati
(45min). Snimky byly pofizeny pod naklonem 0°a 55°(detailni pohled) elektronovym mikro-
skopem FEI Verios 460L.

ts = 45 min. Jedné se o vzorek s minimalnim mnozstvim parazitnich struktur a dostate¢nym
pokrytim substratu nanodraty.

5.1.2 Vliv toku svazku india

Tok india Ize korigovat pomoci dvoustupnového ohfevu kalisku eftiznich cel. S rostoucim
poctem atomu roste pravdépodobnost nukleace na povrchu vzorku.
Nastavené podminky pro druhou sérii experimentu:

Zahtivani vzorku Depozice InAs
T, = 670°C T, = 490°C
t, = 45 min t, = 45 min
[';, = zkoumany parametr
Pas = 2,5.107° mbar

In= 3,3 A/min In= 5A/min In= 7,6 A/min

Obrézek 5.3: Vliv toku india. P¥i malém toku india (3,3 A /min) dochézi prevazné k ristu
parazitnich ttvart. Se zvySujicim se tokem pozorujeme vyskyt dratii se stejnou orientaci
sméru ristu a ke snizeni vzniku objemovych struktur (5A /min). Dal$im zvySovanim toku
dochézi k hustému pokryti substratu jak nanodraty, tak objemovymi krystaly. Snimky byly
porizeny pod néklonem 0° elektronovym mikroskopem FEI Verios 460L.

Dle vysledkt provedenych experimentii rist zna¢né zavisi i na toku india, kdy je smérodatny
pomér toku india a arsenu. Bylo tedy nutné, pro srovnani vysledki, udrzovat hodnotu toku
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arsenu na priblizné stejné hodnoté po dobu vSech experimenti. V piipadé nastaveni toku
india na 3,3 A/ min dochazi k rastu dratt velmi ziidka a s riznymi sméry rastu. Jedna se
spiSe o objemové krystaly. Se zvySujicim se tokem dochézi k rovnomérnému pokryti substratu
nanodraty a k eliminaci parazitnich struktur. V poslednim experimentu série, pii toku india
7,6 A /min, je pokryti vzorku nanodraty velmi husté a prevazuje jednotny smér ristu (111).
Opét se ale zacina i zvySovat tvorba parazitnich struktur. Pro optimalni tok india byla tedy
zvolena hodnota 5 A /min.

5.1.3 Vliv teploty substratu béhem depozice

Zahtivani vzorku béhem depozice je nezbytné k dodani termodynamické energie atomiim,
které difunduji po povrchu a nasledné dochazi k nukleaci a tvorbé struktur. Experimentalni
podminky treti série:

Zahtivani vzorku Depozice InAs
T, = 670°C T, = zkoumany parametr
t, = 45 min t. = 45 min

Iy, = 5,0A/min
pas = 2,5.107° mbar

\
\
T.=470°C T,=490°C T,=510°C

Obrazek 5.4: Vliv teploty substratu béhem depozice. Vzorky jsou pro ristové teploty 470 °C
a 490°C téméi rovnomérné pokryty nanodraty. Se zvysujici se teplotou (510°C) dochézi
k prodluzovani diftizni délky atomt a poklesu tvorby nuklea¢nich center. Snimky byly pofi-
zeny pod néklonem 0° elektronovym mikroskopem FEI Verios 460L.

Na obr. 5.4 vidime vzorky ze tieti série. Pro nizké teploty dochézi k tvorbé nanodrati kratsich
délek. Duvodem je mensi diftzni délka atomu. Dochazi k omezeni pohybu atomu po sténéch
dratu a ke tvorbé vétsiho poc¢tu nukleacnich center, coz vede ke tvorbé parazitnich utvart.
Se zvysujici se teplotou klesa pocet nuklea¢nich center. Z toho divodu byla vybrana hodnota
rustové teploty T, = 490 °C.

5.1.4 Optimalni rtistové podminky

Cilem experimentalnich sérii bylo nalezeni optimalnich podminek pro rist InAs nanodratu
v aparaturfe MBE. Po vyhodnoceni vSech experimentu byly zvoleny ristové parametry tak,
aby vyrobené vzorky odpovidaly pozadavkim pro nésledné méfeni optické odezvy. Jednalo
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se 0 vzorky s pokrytim substrédtu nanodraty riznych priaméri, s minimalnim zastoupenim
krystalickych parazitnich atvara (obr. 5.5).
Vysledné optimélni ristové podminky:

Zahtivani vzorku Depozice InAs
Ty, = 670°C T, = 490°C
t, = 45min t, = 45min
T'r, = 5,0 A /min
Pas = 2,5.107° mbar

a) ' ib)

Obrazek 5.5: Vzorek InAs nanodratu zvoleny pro optickou charakterizaci. Jedné se o vzorek
s rovnomérnou hustotou pokryti a s vyskytem drati riznych délek a priméri. Snimky byly
pofizeny pod néklonem 0° (a) a 55° (b) elektronovym mikroskopem FEI Verios 460L.

5.1.5 Priprava vzorkl pro optickd méreni

Dalsim krokem je pfeneseni jednotlivych dratt na ¢isty kifemikovy substrat, ¢i SiO,; mem-
branu pomoci dvou pfistupti. Prvni metoda spoc¢iva v oddéleni dratti od ptivodniho substratu
pomoci ultrazvuku. Vzorek je nejprve ponofen do isopropanolu nebo ethanolu, nasledné vlo-
zen do ultrazvuku, kde dochézi k oddéleni dratu od substratu piimo do roztoku a nasleduje
preneseni pomoci pipety na ¢isty kfemikovy substrat, ¢i SiOs membranu. Nevyhodou vyuziti
isopropanolu je, Ze vytvari organické necistoty na vzorcich (obr.5.6), coz vede k nepfesnym
vysledkim optickych méreni. Pti pouziti ethanolu k tvorbé organickych sloucenin nedochézi.
Naopak se jedna o jedinou metodu vhodnou pro pfenos drati na SiO, membrany. Druhy
postup pfenosu je mechanicky, tfenim vzorki o ¢isty substrat. Schematicky je proces zna-
zornén na obr. 5.7. Nedochazi zde ke vzniku organickych necistot. Metoda neni vhodné pro
prenos dratd na membrany, mohlo by dojit k jejich mechanickému poskozeni a protrzeni.
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Obrazek 5.6: Schématické znézornéni prenosu drati na cisty kfemikovy substrat - pomoci
vhodného roztoku a ultrazvuku. Nevyhodou je tvorba organickych necistot na povrchu sub-
stratu. Snimky byly porizeny pod néklonem 0° elektronovym mikroskopem FEI Verios 460L.

& s \ InAs nanodraty

Obréazek 5.7: Schématické znézornéni prenosu drati na ¢isty kiemikovy substrat - mecha-
nicky. Metoda neni vhodna pro pienos dratti na membrany, mohlo by dojit k mechanickému
poskozeni a protrzeni. Snimky byly pofizeny pod néklonem 0° elektronovym mikroskopem
FEI Verios 460L.
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5.2 Opticka charakterizace InAs nanodrati

Nasledujici experimentalni ¢ast bakalaiské prace je vénovana optické charakterizaci. Uvo-
dem jsou zminény numerické simulace, které byly vytvoreny Ing. Martinem Hrtoném. Tyto
simulace jsou podmétem pro méfeni a analyzu optické odezvy v zavislosti na geometrii InAs
nanodrati.

5.2.1 FDTD numerické simulace

Pro vytvoreni simulaci a vypocet rozptyleného signalu byla vyuzita metoda konecnych di-
ferenci v ¢asové oblasti (FDTD, z anglického Finite Difference Time Domain). Metoda je
vyuzivana pro numerické simulace slozitych geometrickych struktur. Nastrojem jsou ptede-
v8im Maxwellovy rovnice, kdy dochézi k jejich diskretizaci v prostoru, i ¢ase [62]. Metoda
je hojné vyuzivana pro simulace lokalizovanych povrchovych plazmont danych materiali
[63]. Pfedpokladem pro vznik LPP je zaporna realna ¢ast dielektrické funkce a velmi slabé
tlumeni dopadajictho zareni materialem. Tato podminka je splnéna, pokud imaginarni ¢ast
dielektrické funkce materialu nabyva svého minima. Jak je patrné z imaginarni ¢asti dielek-
trické funkce InAs (obr. 2.1), funkce nabyva lokalniho minima v oblasti kolem 5eV.

14 -13
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Obrazek 5.8: FDTD numerické simulace rozptylu InAs nanodrati na sklenéném substratu.
Zéavislost rozptyleného svétla v zavislosti na geometrii nanodrati. Simulované délkové roz-
méry byly (200 - 700) nm. Pfi¢né rozméry: (a) 40nm, (b) 60nm, (c) 80nm a (d) 100 nm.
Simulace byly vytvofeny Ing. Martinem Hrtoném.

Na obr. 5.8 vidime simulace rozptyleného svétla od jednotlivych InAs nanodréati (na sklené-
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ném substratu) riznych praméra (40-100) nm a délek (200-700) nm. Ve spektrech mizeme
pozorovat dvé odlisSna intenzitni maxima.

Poloha prvniho maxima, vyskytujici se v rozmezi 400 nm az 500 nm, zavisi na pfi¢ném roz-
méru nanodratu. Druha poloha rozptylového maxima silné zavisi na podélnému rozméru
nanodratu. V obou piipadech neni zavislost dana Cisté jednim z rozméri. Zaméiime-li se na
polohu prvniho piku, napiiklad pro drat s prumérem 40 nm, je zde také patrny posun piku
v zévislosti na délce nanodratu. Tento posun je pozorovatelny jen pro velmi kratké draty
s délkou do 300 nm.

Vyskyt druhého rezonan¢éniho maxima ve VIS oblasti je podminén také priumérem drétu.
Pro tenké draty (40,60) nm se pik ve spektrech nenachazi, je tedy chrakteristicky pro dréty
vétsich prameéra (80,100) nm.

K analyze optické odezvy byla nejprve vyuzita konfokalni opticka spektroskopie.

5.2.2 Konfokalni spektroskopie

V prvni fadé pro ovéreni teoretickych predpovédi byly charakterizovany vzorky pomoci skeno-
vaciho elektronového mikroskopu (SEM). Diivodem byla nutna znalost rozmérovych charak-
teristik pro dalsi kroky vyhodnoceni optické odezvy, srovnani vysledkii a nalezeni zavislosti.
Opticka spektra byla nejprve naméfena pomoci DF konfokalni optické spektroskopie, vyuzi-
vajici k detekci daleké pole. Pfed samotnym méfenim bylo zapotiebi zchladit kameru na -
60 °C. Duvodem je eliminace signalu pozadi. Jedné se o signal generujici se na CCD kamefte,
ktery ziskdme mérenim se zavienou vstupni §térbinou spektrografu. Pro pfesnéjsi vysledky
experimentu a omezeni Sumu je zapotiebi hodnotu pozadi odecist od kazdého méfeni optické
odezvy nanostuktur.

Déle je nutné méfeni referenéniho spektra, kterym se vysledny signél podéli. Referenc¢nim
spektrem rozumime signal, ziskany primo z cistého substratu. Vysledkem procesu je tedy
relativni intenzita rozptylu na nanostrukturach. Veskeré predeslé kroky jsou automaticky
provadény pii kazdém opakovani méreni prostiednictvim programu Andor Solis.

Informaci o velikosti stopy snimanti, 1ze ziskat zavedenim optického vlakna do osvétleni. Z pod-
staty konfokéalni detekce dochézi na povrchu vzorku k zobrazeni stopy kruhového tvaru. Tato
stopa odpovida velikosti detekéni stopy a lze ji zmérit.

Samotné méfeni je ovlivnéno spravnym nastavenim sitky vstupni stérbiny spektrografu, po-
¢tu cykla expozice a expozicniho ¢asu. Parametry byly pro jednotlivdi méfeni nastaveny
na stejné hodnoty pro srovnatelné vyhodnocent vysledkii. Siika stérbiny byla nastavena na
1000 pm s expozi¢nim casem 1 sekundy a poctem 25 cykli pro kazdy experiment. Celkovy
expozic¢ni ¢as 25 sekund byl dostacujici i pro ziskani optické odezvy ze samostatnych, volné
lezicich nanodratu.

Na obr. 5.9 lze vidét vysledky méreni, které bylo cileno na méfeni optické odezvy riznych
InAs struktur. Diuvodem bylo vylouceni faktu, ze méfena optickd odezva ma pouze materi-
alovy charakter a neni tedy zavisld na geometrii struktury. Mezi zkoumané vzorky pattily
krystalové struktury ritiznych tvari a velikosti, pole kolmo rostlych nanodrati a jednotlivé
draty lezici na kfemikovém substréatu.

V prvnim grafu lze pozorovat optickou odezvu krystalovych struktur. Jedna se o struktury
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Obrazek 5.9: Graf znazorijici optickou odezvu InAs nanostruktur raznych tvari (a), odezvu
od pole nanodrati raznych délek a praméra (b) a odezvu jednotlivych nanodratt lezicich
na kifemikovém substratu (c). Spektra byla pofizena piistrojem Nanonics Imaging MV 4000
a snimky struktur byly pofizeny pod néklonem 0° a 55° elektronovym mikroskopem FEI
Verios 460L.

s velikosti (1-6) pm. Poloha intenzitniho maxima se méni v zavislosti na struktufe v celé
skale viditelného svétla od 400nm do 760 nm. Pokud by se jednalo o pik, ktery odpovida
pouze materidlovym vlastnostem, jeho poloha by nezévisela na zméné geometrie struktury
a prubéh optické odezvy by byl stale témér totozny. Pokud sledujeme optickou odezvu pole
InAs nanodratu, lze si vSimnout, Ze pro rizné parametry pole, s draty odliSnych rozmért, se
prubéh optické odezvy od sebe vyrazné nelisi. Pouze dochazi k posunu polohy intenzitniho
maxima a ke zméné intenzity signalu. Jedna se jiz o struktury s témeér totoznou geometrii,
kdy se méni pouze zékladni rozméry (délka drata, pramér drati).

Zacneme-li se zabyvat pouze jednotlivymi draty, pribéh optické odezvy ztistava témér iden-
ticky, coz potvrzuje fakt, Ze se jedna o optickou odezvu zavislou na geometrii valcové struk-
tury (obr.5.9). Lze se tedy zaméfit na zménu polohy maxima v zavislosti na praméru a na
délce nanodréatu. Jak jiz bylo zminéno v podkapitole 5.2.1, na zménu mé vliv jak pri¢ny, tak
i podélny rozmér. Tento fakt potvrzuji i vysledky méreni zpracované v grafech na obr. 5.10.
Vlevo vidime srovnéni optické odezvy drati v zavislosti na jejich primeéru a uprostied graf
vysledki zpracovany v zavislosti na délce drati, kdy s rostoucim rozmérem dochézi k posunu
intenzitntho maxima smérem k vyssim vlnovym délkam. V obou pripadech dochéazi zaroven
i ke zméné velikosti druhého rozméru. Nelze tedy s pTesnosti urcit charakter posouvajictho
se piku. Vzhledem k délce analyzovanych dratii (delsi nez 1 um) je vliv délkového rozméru
velmi maly a posun piku je prisuzovan spise zavislosti na jejich priméru. Vpravo vidime pro
srovnéni V}’/sledky numerick}’/ch simulaci Pik méteny experimentélné se Vyskutuje v rozmezi
vem pouzitého substratu (simulace - sklo, expenment - kiemik). Bylo by zapotiebi pFipravit
draty jednotnych priméri, nebo délek a pozorovat vliv pouze jednoho z rozmérta. Tohoto
pozadavku lze obtizné dosdhnout zvolenou riustovou metodou.

V navazujicim vyzkumu by bylo vhodné uvazovat napiiklad o metodach ristu pomoci sablon,
kdy je prumér dratu definovan rozméry Sablony. Pro objasnéni fyzikalni podstaty spekter
jednotlivych nanodrati, bylo provedeno dalsi méfeni. Jednalo se o spektroskopii ztrat ener-
gie elektroni (EELS), kdy k vybuzeni elektrické pole dochéazi prostiednictvim elektron —
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Obréazek 5.10: Graf znazornujici optickou odezvu jednotlivych InAs nanodratt v zavislosti
na jejich geometrii: zavislosti polohy piku na priaméru dréatu (a), na délce dratu (b). Vysledky
numerickych simulaci pro srovnani s experimentalnimi vysledky (c). Spektra byla pofizena
pristrojem Nanonics Imaging MV 4000.

elektronové interakce.

5.2.3 EELS

Zpracovani namérenych spekter spociva v odstranéni piku, ktery odpovida nulovym ztratam
energie elektroni, tzv. zero-loss peak (ZLP). Pik ¢astecné prekryva piky odpovidajici nizko-
energiovym plazmonovym moédum. Krom ZLP a pikt odpovidajicich plazmonovym modim
muzeme ve spektrech detekovat piky odpovidajici energiovym pfechodim valenc¢nich elek-
tront, lokalizovanych uvniti zkoumané struktury. Klasicky postup tedy sestava z odecteni
vlivu pozadi (véetné ZLP) a nésledného zpracovani ziskanych piki. Ke zpracovani dat slouzi
program DigitalMicrograph spole¢nosti Gatan. Postup zakladniho odectu pozadi a zpraco-
vani je znézornén na obr.5.11. Zakladni odecet je dostacujici pro analyzu energie piku, jde-
li o intenzitu piku, je tfeba predevsim spektrum normovat a prepocitat intenzitu na veli¢inu
umeérnou ztratové pravdépodobnosti.

Dalsi moznosti je analyza rezonanci prostfednictvim spektralnich map. Samotna extrakce
piki je mozné z celé oblasti méreni. Vyhodnéjsi je extrakce dat pouze z oblasti, kde predpo-
kladame maximalni hodnotu ztratové pravdépodobnosti. Nejcastéji se jedna o oblast okraji
nanodrati, ¢ z jejich stfedu v zavislosti na daném harmonickém modu. Taktéz je nutné ex-
trahovat data z membrény a pred vyhodnocenim spektra normalizovat vici stale stejnému,
predem zvolenému intervalu, ktery obsahuje cely ZLP.

Vytvorené spektralni mapy obsahuji v kazdém pixelu integralni hodnotu hustoty pravdépo-
dobnosti ztraty energie elektronu, vypoctenou pro dany energiovy interval. Nejprve vytvo-
fime mapu na intervalu, ktery zhruba odpovida $ifce zkoumaného piku. Sitka intervalu se po-
hybuje fadové okolo (0,1 - 0,2) eV, pficemz se jedné o pribliznou hodnotu sifky rezonancéniho
piku. Déle je nutné vytvorit mapu na energiovém intervalu (-1, 1) eV, ktera odpovida intenzit-
nimu rozlozeni piku nulovych ztrat elektront. Abychom extrahovali rezonanc¢ni piky s vétsi
presnosti, podélime mapu, odpovidajici rezonancim, mapou piislusejici nulovym ztratam.
Popsany proces umozni sledovani buzenych harmonickych podélnych moéda nanodrati.
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Dréty byly pomoci ultrazvuku oddéleny od substratu a v ethanolu pfeneseny na SiOy mem-
branu (obr. 5.6). Timto procesem byla zajisténa detekce signalu drati nékolika raznych pri-
méra a délek. V prvni fadé méfeni cililo na draty kratsich délek (200-700 nm). Déle méfeni
probihalo pro razné délkové rozméry k posouzeni vlivu geometrie na mérenou odezvu a na-
lezeni pfipadné zéavislosti.

Na obr.5.11 vidime spektralni odezvu dratu odpovidajici prvnimu a druhému podélnému
moédu. Jedna se o zékladni zpracovani dat, které je uvedeno z toho divodu, ze je zde zfe-
telny pik odpovidajici druhému médu. Prvni méd byl rozpoznatelny pouze u nékolika drati,
oproti druhému modu je intenzitné slabsi. Slabé intenzita a priubéh odezvy spiSe poukazuje
na vznik Mieho rezonanci nez plazmonickych modi.
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Obrazek 5.11: Postup zakladniho odectu pozadi a zpracovani dat: na obrazku je znazornéno
EEL spektrum InAs nanodratu s odec¢tem vlivu pozadi. Zakladni odecet je dostacujici pro
analyzu energie ptku. Data byla méfena Ing. Michalem Hordkem Ph.D. pomoci skenovaciho
transmisniho elektronového mikroskopu od firmy Thermo Fisher Scientific - Titan Themis 60-
300 cubed. Ke zpracovani dat byl pouzivan program DigitalMicrograph spolec¢nosti Gatan.

V pripadé Mieho rezonanci dochézi k polarizaci dielektrika a ke vzniku Maxwellova posuv-
ného proudu v diledku vychyleni naboje vlivem vnéjsiho pole. Podivame-li se na dielek-
trickou funkci InAs nanodrati, uvedenou na obr. 2.1, tak lze nanodraty ve viditelné oblasti
povazovat za dielektrické nanoantény. Divodem je vysoka kladna hodnota redlné ¢asti a nizka
hodnota imaginarni ¢asti dielektrické funkce. Je zde ale patrny i prudky narist imaginarni
slozky, kdy za¢ina dochazet k absorbci materialem. Z toho divodu je velmi obtizné extrakce
rezonanc¢nich piki ze spekter. Podobny jev byl pozorovan i pti EELS méfeni na kifemikovych
nanostrukturach [64].
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5.2.4 Diskuze vysledkti optické charakterizace

Srovname-li vysledky méreni pomoci konfokalni spektroskopie a spektroskopie ztrat energie
elektront, lze Tici, Ze si jednotlivd méfeni odpovidaji. Na obr. 5.12 jsou provnény optické
odezvy dratu s prumérem 70 nm a délkou 422 nm. Intenzitni maximum namérené konfokal-
nim mikroskopem odpovida poloze piku druhého moédu. Nyni lze i odtivodnit rychly pokles
piku v DFM spektrech, ktery je nejspiSe zptsoben limitem optického pristroje a poklesem
vykonu detektoru pod 450 nm. Ze znalosti dielektrické funkce (vliv absorpce) a vysledku
méreni EEL spekter je pfedpoklddan i vyskyt signalu smérem k vys$sim hodnotdm energie
(niz8im hodnotam vlnové délky).
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Obrazek 5.12: Srovnani vysledki obou metod: v grafu je vynesena optickd odezva mérena
konfokalni spektroskopii (3ed4) a odezva ziskana pomoci spektroskopie ztrat energie elek-
tront (zluta - prvni mod, ervenéd - druhy mod) s odpovidajici spektralni mapou harma-
nonického modu. Jedné se pouze o srovnani polohy piki, nikoliv o srovnéni jejich intenzit.
Pik naméteny konfokalnim mikroskopem odpovida poloze piku druhého médu. Prvni mod je
ve spektrech velmi slaby, coz odpovidé podstaté Mieho rezonancim. Data byla mérena Ing.
Michalem Horakem Ph.D. pomoci skenovaciho transmisniho elektronového mikroskopu od
firmy Thermo Fisher Scientific - Titan Themis 60-300 cubed. Ke zpracovani dat byl pouzivan
program DigitalMicrograph spole¢nosti Gatan.

Energie [eV]

Z grafu je také patrné, ze signal odpovidajici prvnimu harmonickému moédu je znatelné slabsi.
Nabizi se tedy provést experimenty zesilujici tento sinal. Jednim z moznych pfistupt je zesi-
leni optické odezvy detekei vétsiho mnozstvi drati jednotnych rozméria. Aby byla opravdu
zajisténa jednotnost v délce a tloustce dratu, byl driat narezan na stejné dlouhé ¢asti pomoci
fokusovaného iontového svazku (FIB, z anglického Focus Ion Beam), jak je schématicky zné-
zornéno na obr. 5.13.

Na Obr. 5.14 je znézornéna optickd odezva FIBem nafezanych nanodréati. Je zde jiz patrny
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FIB

V)

‘ Si % InAs nanodrdty

Obrazek 5.13: Schématické znazornéni procesu fezani nanodratii na stejné dlouhé casti
pomoci fokusovaného iontového svazku.

vyskyt i druhého piku, z divodu zesileného elektrického pole. V grafu je také vynesena op-
tickd odezva z konfokalniho mikroskopu nanodratu leziciho na SiO, membrané. Opét zde
pozorujeme pritomnost i druhého piku, ktery se vyskytuje v oblasti vyssich vlnovych délek.
Lze tedy predpokladat, ze zna¢nou roli v méfeni optické odezvy hraje typ zvoleného sub-
stratu.

1200 - 1200 4 InAs nanodraty na SiO, membrané

1000 - l 1000 A
g i E
o 800! | 9 800 A
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o o

400 - 400
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Obrazek 5.14: Optickd odezva drati narezanych pomoci FIBu (a) a dratu lezicich na SiOs
membrané (b). Vyskyt dvou intenzitnich maxim ve spektrech vlivem zesileného optického
signalu.
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V posledni fadé byla zpracovana zavislost polohy piku prvniho (n=1) a druhého modu
(n=2) na délce nanodratti (obr. 5.15). Vysledky jsou uvedeny pro draty téméf srovnatelnych
pruméri (60— 70) nm. Pokud provedeme srovnani s vysledky z numerickych simulaci, lze si
vSimnout, ze pro delsi draty nedochazi jiz k témér zadnému posunu polohy piku, na coz bylo
nejprve poukizano v simulacich a nasledné experimentalné ovéreno. Co se tyce presné polohy
piku, experimentélni vysledky se mirné lisi od vysledku ziskanych z numerickych simulaci.

Jak jiz bylo vySe zminéno, divodem muze byt vliv pouziti odlisnych substrati.

1000 560 ,
| poloha piku (n = 1)| ® poloha piku (n = 2)|
950 4 540 b
900 520 - °
E € ‘
= 850 £, 500 1
2 2 .
= 800+ =
2 480
2 750+ 2
= 2 460
= 700 S .
440
650
420 P
600
T T T T T T T 400 T T T T T
200 400 600 800 1000 1200 1400 200 300 400 500 600 700
Délka dratu [nm] Délka dratu [nm]

Obrazek 5.15: Graf mapujici polohu rezonan¢niho piku prvniho (vlevo) a druhého (vpravo)
harmonického médu v zavislosti na délce nanodratu. S rostouci délkou dratu dochézi k po-
sunu piku smérem k vyssim vinovym délkam.
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Javer

Bakalarska préace je vénovana piipravé a charakterizaci optickych vlastnosti InAs nanodratu
v zavislosti na jejich geometrii. Teoretickd Cést prace nejprve pojednava o polovodicovych
materidlech a dtraz je kladen na polovodice typu III-V. Dale jsou v praci rozebrédny mecha-
nismy piipravy nizkodimenzionélnich struktur, s dirazem na metody, vyuzivané k pripravé
nanostruktur v aparatue MBE. Prace je predevsim zaméfena na metodu selektivni svazkové
epitaxe, ktera je vhodna pro naslednou optickou charakterizaci.

V druhé kapitole je rozebrana vliv a interakce dopadajiciho elektromagnetického zatfeni s pev-
nou latkou. Optickd odezva, vznikajici dtisledkem interakce, je dédna geometrii, krystalovou
a atomovou strukturou daného materialu. Nutnosti pro analyzu optické odezvy materialu je
znalost pribéhu redlné a imaginarni ¢asti dielektrické funkce. V préci je uvedena dielektricka
funkce InAs a na zakladé toho, vysvétlena fyzikalni podstata optické odezvy InAs.
Nasledujici kapitola pojednava o metodach méreni optické odezvy nanodrati v zavislosti na
jejich geometrii v odborné literatutre. Existujici metoda, sledovani ristu nanodrata v real-
ném case [19], je zaloZena na pozorovani konstruktivni a destruktivni interference, ke které
dochézi mezi svétlem odrazenym na vrcholu nanodratu a na rozhrani nanodréatu a substratu.
Experimentalnim méfenim efektivniho indexu lomu pro dané pole nanodréti 1ze tento inter-
feren¢ni signal prevést primo na délku nanodratu. Jedné se ovSem o jiny typ rustové metody
(MOVPE) s vyuzitim predem definovanych riistovych Sablon, ¢imz je zarucen riist nanodratiu
jednotnych praméri. V piipadé hustych poli s draty kratsich délek (500 nm), metoda narazi
na limit. Opticka odezva dlouhych nanodrati miize byt casto popséna efektivnim indexem
lomu, ale u nanodrati o délce srovnatelné s vilnovou délkou odezvy, tento pristup vyuzit
nelze.

V praktické ¢asti prace jsou prezentovany nejprve vysledky vedouci k nalezeni optimalnich
rustovych podminek v aparatufe MBE. Experimenty jsou koncipovany tak, ze v ramci jed-
notlivych sérif je analyzovan vzdy jeden rustovy parametr a jeho vliv na vznikajici struktury.
Vysledkem je souhrn ristovych parametri selektivni svazkové epitaxe, pii kterych dochézi
k ristu dratu ruznych délek a pruméri. Ze znalosti imaginarni ¢asti dielektrické funkce plyne,
ze ve viditelné oblasti dochézi k nartstu absorpce svétla materidlem. Z toho duvodu jsou
v optické experimentélni ¢asti nejprve uvedeny vysledky, které vylucuji pouze materidlovy
charakter méreného rezonancéniho piku. Nasledné je ukazano, ze pik odpovidajici valcové ge-
ometrii struktury zavisi jak na priméru, tak i na délce dratta. Fyzikalni podstata odezvy je
zdivodnéna v ¢asti s vysledky ze spektroskopie ztrat energie elektronti. Na zakladé srovnani
obou optickych metod, FDTD numerickych simulaci a znalosti uvedené dielektrické funkce
se predpoklada, ze méfena odezva odpovidd Mieho rezonancim, které jsou taktéz zavislé na
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geometrii struktury.

Bakalafska prace podéava piehled o vlivu geometrie nanodrati na jejich optickou odezvu
v oblasti viditelného spektra. Diky ziskanym vysledkiim 1ze navrhnout kroky pro navazujici
vyzkum, zaméreny na vyvoj nové optické metody — monitorovani rozmeéri nanodrati primo
pri rastu. Stézejni rozsiteni prace bude zaméfeno na charakterizaci optické odezvy dratiu
totoznych pruméri s proménlivou délkou a naopak, aby byl zkoumén vliv pouze jednoho
rozméru. Optickd odezva bude analyzovina pomoci dalsi metody, a to infracervené spek-
troskopie s Fourierovou transformaci. Navazujicim cilem je automatizovat a zlepSit zpraco-
vani EEL spekter, pro zlepSeni pfesnosti, sjednoceni vSech vysledkt a zkraceni doby potiebné
ke zpracovani spekter.
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Seznam obrazku

1.1

1.2

1.3

1.4

1.5

1.6

1.7

2.1

(a) Schématické znazornéni pasové struktury pevné latky. Detailni pohled
poukazuje na princip vzniku péasové struktury pevné latky, kdy dochazi ke
zhusténi povolenych energetickych stavi. Prevzato a upraveno z [9]. Pfimy
prechod (b), pti kterém dochézi k vyzareni fotonu a nepiimy prechod (c) pres
zakazany pas Fg, pii kterém dochazi k soucasnému vyzareni fotonu a vzniku
fononu. Pfevzato a upraveno z [10]. . . . . . . ..o

Schématicka struktura atomu a vazebnych elektront prvki atomu As a atomu
In. Ve schématu je vyznacena kovalentni vazba mezi atomy, ktera je zalozena
na sdilenych valen¢nich elektronech. . . . . . . . ... ... ...

Srovnéani polovodi¢ovych materiali - zavislost sitky zakazaného pésu a miizo-
vého parametru. V grafu jsou plnym koleckem vyznaceny slouceniny s primym
prechodem pres zakazany pés a prazdnym koleckem s nepiimym piechodem.
Spojnice nazna¢uji moznost vzniku ternarnich (tfiprvkovych) sloucenin. Pte-
vzato a upraveno z [14]. . . ...

Mobilita nosi¢ti nédboje Si, Ge, a nékterych III-V materiali v zavislosti na Sifce
zakazaného pasu. Préazdné symboly naznacuji mobilitu dér a plné mobilitu
elektront. Pfevzato a upraveno z [17]. . . . . .. .. ... Lo

Schématické znazornéni mechanismus VLS ristu - naneseni kovovych ¢Céstic,
zahfivani a depozice materialu, krystalizace materialu na rozhrani kapaliny
a pevné latky, rast. . . . . ...

Mechanismus SAE - dopadajici atomy difunduji po povrchu dokud nenarazi na
nukleacni centrum, shlukuji se a dochazi k nukleaci, radidlnimu a naslednému

axialnimu ristu. Detail poukazuje na schopnost nanodratt relaxovaného rustu.

Krystalové usporadani: Kubicka struktura — sfalerit (a), hexagonalni struk-
tura — wurtzit (b). Prilozené snimky pofizeny z rastrovaciho elektronového
mikroskopu. Prevzato z [31]. . . . . .. ...

Redlna (vlevo) a imaginarni (vpravo) ¢ast dielektrické funkce InAs krysta-
lové struktury WZ. V grafu jsou znazornény intervaly, odpovidajici rozsahu
méteni spekter konfokalni spektroskopii (DFM) a spektroskopii ztrat energie
elektront (EELS). Prevzato a upraveno z [37]. . . . . ... .. .. ... ...
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2.2

3.1

3.2

4.1

4.2

4.3
4.4

5.1

0.2

5.3

5.4

2.5

Zavislost frekvence polaritonu na vlnovém vektoru. Disperzni zévislost pro
fotony (prerusovana modra ¢ara) a fonony (plna ¢ervena ¢ara). Mezi pri¢nym
optickym fononem a podelnym optickym fononem lezi zakdzany pés optickych
frekvenci. Prevzato a upraveno z [41] . . . . .. ..o

Usporadéanim nanodratt do pole dochazi k zesilené rezonanci, coz slouzi k de-
tekei optického signéalu (vlevo). Metoda monitorizujici rust InP nanodrata v
realném case (vpravo). Pouziti metody je limitovano hodnotou minimalni roz-
te¢e pole nanodratu (1 pum) a délkou drati. Metoda neni vhodné pro dréaty
kratsich délek (500 nm). Zvolenym riastovym mechanismem byl rist katalyzo-
vany zlatou Céstici a rust v predem litograficky definované dielektrické masce
pomoci selektivni epitaxe. Pfevzato a upraveno z [48]. . . . . ... ... ..
Schématické znazornéni mechanismu zesileni optické rezonance s vyuzitim zla-
tych ¢astic (a) pomoci zlaté vrsty (b). Pfevzato a upraveno z [50, 51|

Schématické znézornéni MBE aparatury, a eftzni cely. Pfevzato a upraveno
2 [03].
Schéma rastrovaciho elektronového mikroskopu (a). Produkty interakce svazku
s povrchem (b), (c). Pfevzato a upraveno z [56] . . . . . ... ... ... ..
Schéma konfokalniho optického mikrokopu v reflexni DF konfiguraci.

Schéma méreni EEL spekter. . . . . .. . . ..o o000

: Schématické znazornéni postupu prace. I. etapa - rust InAs nanodrati me-
todou SAE, II. etapa - analyza optické odezvy pomoci DFM a III. etapa -
analyza optické odezvy pomoci EELS. . . . . .. ... ... ...
: Vliv doby zahtivani substratu. Pro kratsi doby ohfevu se jedna spise o rist
objemovych krystali (30 min). Se zvySujici se dobou ohtevu prevazuje tvorba
nanodrati (45 min). Snimky byly pofizeny pod naklonem 0°a 55°(detailni po-
hled) elektronovym mikroskopem FEI Verios 460L. . . . . .. .. ... ...
Vliv toku india. Pfi malém toku india (3,3 A/min) dochézi prevazné k ristu
parazitnich utvari. Se zvySujicim se tokem pozorujeme vyskyt dratu se stej-
nou orientaci sméru ristu a ke snizeni vzniku objemovych struktur (5 A /min).
Dalsim zvySovanim toku dochézi k hustému pokryti substratu jak nanodraty,
tak objemovymi krystaly. Snimky byly pofizeny pod néklonem 0° elektrono-
vym mikroskopem FEI Verios 460L. . . . . . .. .. ... ... ... ...
Vliv teploty substratu béhem depozice. Vzorky jsou pro ristové teploty 470 °C
a 490 °C témér rovnomérné pokryty nanodraty. Se zvysujici se teplotou (510 °C)
dochézi k prodluzovani difazni délky atomu a poklesu tvorby nukleac¢nich cen-
ter. Snimky byly pofizeny pod naklonem 0° elektronovym mikroskopem FEI
Verios 460L. . . . . . . ..
Vzorek InAs nanodrati zvoleny pro optickou charakterizaci. Jedné se o vzorek
s rovnomeérnou hustotou pokryti a s vyskytem drati riznych délek a praméri.
Snimky byly pofizeny pod ndklonem 0° (a) a 55° (b) elektronovym mikrosko-
pem FEI Verios 460L. . . . . . . . . . . . oo
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0.6

5.7

5.8

2.9

5.10

5.11

5.12

5.13

5.14

Schématické znédzornéni prenosu drati na ¢isty kremikovy substrat - pomoci
vhodného roztoku a ultrazvuku. Nevyhodou je tvorba organickych necistot
na povrchu substratu. Snimky byly porizeny pod naklonem 0° elektronovym
mikroskopem FEI Verios 460L. . . . . . . . . . . ... ... ... ... ..

Schématické znazornéni prenosu drati na cisty kifemikovy substrat - mecha-
nicky. Metoda neni vhodna pro pfenos dratii na membrany, mohlo by dojit
k mechanickému poskozeni a protrzeni. Snimky byly pofizeny pod naklonem
0° elektronovym mikroskopem FEI Verios 460L. . . . . . ... ... ... ..

FDTD numerické simulace rozptylu InAs nanodrati na sklenéném substratu.
Zavislost rozptyleného svétla v zavislosti na geometrii nanodrati. Simulované
délkové rozméry byly (200 - 700) nm. Pfi¢né rozméry: (a) 40nm, (b) 60 nm,
(c¢) 80nm a (d) 100 nm. Simulace byly vytvoreny Ing. Martinem Hrtoném. . .
Graf znazornujici optickou odezvu InAs nanostruktur riznych tvaria (a), ode-
zvu od pole nanodrati ruznych délek a praméri (b) a odezvu jednotlivych
nanodrati lezicich na kifemikovém substratu (c). Spektra byla pofizena pii-
strojem Nanonics Imaging MV 4000 a snimky struktur byly pofizeny pod
naklonem 0° a 55° elektronovym mikroskopem FEI Verios 460L. . . . . . ..

Graf znazornujici optickou odezvu jednotlivych InAs nanodréati v zavislosti na
jejich geometrii: zavislosti polohy piku na praméru dratu (a), na délce dratu
(b). Vysledky numerickych simulaci pro srovnéani s experimentéalnimi vysledky
(c). Spektra byla pofizena pristrojem Nanonics Imaging MV 4000. . . . . . .

Postup zakladniho odec¢tu pozadi a zpracovani dat: na obrazku je znédzornéno
EEL spektrum InAs nanodratu s ode¢tem vlivu pozadi. Zakladni odecet je do-
stacujici pro analyzu energie piku. Data byla mérena Ing. Michalem Horakem
Ph.D. pomoci skenovaciho transmisniho elektronového mikroskopu od firmy
Thermo Fisher Scientific - Titan Themis 60-300 cubed. Ke zpracovani dat byl
pouzivan program DigitalMicrograph spolecnosti Gatan. . . . . . ... ...

Srovnani vysledki obou metod: v grafu je vynesena optickd odezva mérena
konfokalni spektroskopii (Seda) a odezva ziskana pomoci spektroskopie ztrat
energie elektronu (zluta - prvni mod, ¢ervena - druhy mod) s odpovidajici spek-
tralni mapou harmanonického modu. Jedna se pouze o srovnani polohy piki,
nikoliv o srovnéni jejich intenzit. Ptk naméfeny konfokalnim mikroskopem od-
povida poloze piku druhého moédu. Prvni mod je ve spektrech velmi slaby, coz
odpovida podstaté Mieho rezonancim. Data byla méfena Ing. Michalem Ho-
rdkem Ph.D. pomoci skenovaciho transmisniho elektronového mikroskopu od
firmy Thermo Fisher Scientific - Titan Themis 60-300 cubed. Ke zpracovani
dat byl pouzivan program DigitalMicrograph spolecnosti Gatan. . . . . . . .

Schématické znazornéni procesu fezédni nanodrati na stejné dlouhé ¢asti po-
moci fokusovaného iontového svazku. . . .. ... 0000

Optickd odezva drati nafezanych pomoci FIBu (a) a dratu lezicich na SiO,
membrané (b). Vyskyt dvou intenzitnich maxim ve spektrech vlivem zesile-
ného optického signalu. . . . . . . ..o
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5.15 Graf mapujici polohu rezonan¢niho piku prvniho (vlevo) a druhého (vpravo)
harmonického moédu v zéavislosti na délce nanodratu. S rostouci délkou dréatu
dochazi k posunu piku smérem k vyssim vlnovym délkam. . . . . .. . . .. 40
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