
Univerzita Karlova v Praze

Matematicko-fyzikální fakulta

BAKALÁ�SKÁ PRÁCE

Hana Faitová

Úprava hrotu pro AFM pomocí FIB/GIS
v °ádkovacím elektronovém mikroskopu

Katedra fyziky povrch· a plazmatu

Vedoucí bakalá°ské práce: doc. Mgr. Iva Matolínová, Dr.

Studijní program: Fyzika

Studijní obor: Obecná fyzika

Praha 2015



Na tomto míst¥ bych ráda pod¥kovala dr. Ivanu Khalakhanovi za poskytnutí hrot·
a instruktáº pro m¥°ení AFM a dále pak Mgr. Jaroslav¥ Lavkové za za²kolení a
p°ínosné rady pro práci s mikroskopem Lyra. Moje hlavní pod¥kování pat°í doc.
Iv¥ Matolínové za vedení této práce a podn¥tné p°ipomínky.



Prohla²uji, ºe jsem tuto bakalá°skou práci vypracoval(a) samostatn¥ a výhradn¥
s pouºitím citovaných pramen·, literatury a dal²ích odborných zdroj·.

Beru na v¥domí, ºe se na moji práci vztahují práva a povinnosti vyplývající ze
zákona £. 121/2000 Sb., autorského zákona v platném zn¥ní, zejména skute£nost,
ºe Univerzita Karlova v Praze má právo na uzav°ení licen£ní smlouvy o uºití této
práce jako ²kolního díla podle �60 odst. 1 autorského zákona.

V Praze dne 22.7.2015 Hana Faitová



Název práce: Úprava hrotu pro AFM pomocí FIB/GIS v °ádkovacím elektrono-
vém mikroskopu

Autor: Hana Faitová

Katedra: Katedra fyziky povrch· a plazmatu

Vedoucí bakalá°ské práce: doc. Mgr. Iva Matolínová, Dr.
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pomocí velmi ostrého hrotu upevn¥ného na ohebném drºáku. Tím p°ejíºdíme po
povrchu a snímáme jeho ohnutí za pomoci odrazu laserového paprsku. Hrot se
ov²em tímto procesem opot°ebovává, tupí a zne£i²´uje. Práce se zabývá moºností
opravy hrot·, které mají stále je²t¥ funk£ní drºáky. P°i práci byla vyuºita techni-
ka fokusovaného iontového svazku (FIB) a soustava plynných prekurzor· (GIS),
které jsou zabudovány v °ádkovacím elektronovém mikroskopu (SEM). Byly zkou-
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Úvod
Lidé se od pradávna snaºili spat°it v¥ci, které jsou men²í, neº je na²e oko schop-
né pozorovat. Prvním krokem k tomu bylo zvládnutí brou²ení optických £o£ek
a následovný vynález optického mikroskopu. Brzy ale i tento mikroskop dosáhl
svých mezí a limitujícím faktorem pro zobrazování se stala vlnová délka sv¥tla.
Vynález elektronového mikroskopu p°inesl Nobelovu cenu E. Ruskovi, který ja-
ko první (v roce 1931) sestrojil transmisní elektronový mikroskop (TEM). Jeho
principem je proza°ování vzorku elektronovým svazkem, proto ho m·ºeme pouºít
jen na vhodn¥ upravené tenké vzorky. Americký v¥dec Zworikyn vynalezl fotoná-
sobi£, kterým byl schopen detekovat sekundární elektrony, a tak vznikl °ádkovací
elektronový mikroskop (SEM) [1]. SEM pro²el mnoha úpravami a dnes se b¥ºn¥
pouºívá ve výzkumu materiál·, medicín¥, polovodi£ovém pr·myslu a forenzním
výzkumu. Dnes b¥ºn¥ dosahuje rozli²ení v °ádu nanometr· [1].

V devadesátých letech se do b¥ºného vybavení laborato°í za£aly za£le¬ovat
i mikroskopy vyuºívající hroty (p°eváºn¥ AFM). Pro£ byly pot°eba dal²í druhy
mikroskop·? D·vod· je hned n¥kolik. P°i zobrazování SEM implantujeme do
vzorku elektrony, proto m·ºeme pozorovat jen vzorky, které se nenabíjí. Dále musí
vykazovat stabilitu v pracovním prost°edí (vakuu). Navíc nám SEM poskytuje
jen 2D pr·m¥t skute£ného obrazu s n¥kterými nedostatky, jako je hranový jev
(zesv¥tlení hran [2]). Tyto nedostatky mikroskopie atomárních sil (AFM) nemá.
Provádí se za atmosférického tlaku, pokojové teploty a poskytuje kompletní 3D
obraz povrchu vzorku s rozli²ením v °ádu nanometr· [3].

AFM má v²ak i jisté nevýhody, tou hlavní je závislost rozli²ovací schopnosti
na ostrosti hrotu. Na obrázku 1 vidíme b¥ºn¥ pouºívaný komer£ní hrot pro AFM
p°ed a po m¥°ení. Jeho vý²ka bývá 3�6µm a jeho zakon£ení mívá p°ed pouºitím
pr·m¥r 15�40 nm [3]. Kontaktem s r·znými zkoumanými látkami se £asem hrot
ni£í, tupí a ²piní. Budeme se zabývat otázkou, zda je moºné hroty �recyklovat� ,
to znamená upravovat je, dostavovat je a o°ezávat za pomoci iontového svazku
(FIB) a plynných prekurzor· (GIS), aby byly op¥t funk£ní, ostré a ideáln¥ aby
získaly n¥jaké nové vlastnosti, jako je odolnost v·£i po²kození nebo vylep²ení
materiálových parametr· (nap°. vodivosti), které mohou být dále vyuºity p°i
r·zných m¥°eních.

Obrázek 1: (a) Nový AFM hrot a jeho ²pi£ka, (b) pouºívaný AFM hrot [3]
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Nejsme první, kdo se pokou²í hroty upravovat. AFM pat°í do skupiny mik-
roskop· vyuºívajících hrot SPM (scanning probe microscopy), která je bohatá
na principy m¥°ení a m¥°ené fyzikální veli£iny a s tím je ob£as t°eba i pozm¥nit
hrot. Nap°íklad je moºné za pomoci FIB/GIS uzp·sobit hrot pro vodivostní m¥-
°ení EFM (electric force microscopy) [4]. Tyto hroty bývají pokovené; ukázalo se
v²ak, ºe je výhodn¥j²í na hrot z Si3N4 nadeponovat jen malou platinovou ²pi£ku
a spojit ji vodivým kanálkem s cantileverem. Jiná skupina uzp·sobila hroty pro
AFM pomocí Langmuirovy-Blodgettovy metody, a to namá£ením hrotu do vody
potaºené Langmuirovou monovrstvou a následným vytaºením, kdy se hrot zúºil
z 30 nm na 15 nm [5]. Auto°i v práci [6] prezentovali metodu, kdy byla pomocí
technik FIB/GIS upevn¥na na hrot uhlíková nanotrubka a na jejím konci byla
vytvo°ena platinová kuli£ka. Pomocí depozice platiny a obráb¥ní elektronovým
svazkem se jiº poda°ilo vytvo°it hrot, který m¥l v pr·m¥ru pouhé 4 nm [7].

V¥t²ina z vý²e jmenovaných skupin upravovala nepouºité komer£n¥ vyráb¥-
né hroty a zdokonalovala je pro získání lep²ího rozli²ení £i uzp·sobení pro jiný
typ m¥°ení. My bychom rádi experimentovali na jiº poni£ených hrotech a po-
dobnými postupy bychom rádi dosáhli minimáln¥ p·vodního rozli²ení komer£n¥
vyráb¥ných hrot· a v nejlep²ím p°ípad¥ i p°isp¥li ke zvý²ení ºivotnosti hrotu.
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1. Mikroskop atomárních sil (AFM)
Mirkoskopie atomárních sil (AFM � atomic force microscopy) vznikla v 80. letech
minulého století. Dá se povaºovat za jakousi modi�kaci blízce p°íbuzné metody
°ádkovací tunelové mikroskopie (STM � Scanning tuneling microscopy). STM byla
vyvinuta v laborato°i IBM v Zurichu a p°inesla v roce 1986 svým vynálezc·m
Nobelovu cenu. Vyuºívá ostrého vodivého hrotu, který se p°iblíºí k povrchu vzorku
na zhruba 1 nm a v d·sledku p°iloºeného potenciálu (≈ 1V) se za£nou elektrony
pohybovat pomocí kvantového tunelového efektu z povrchu na hrot, £i opa£n¥.
M¥°ením tunelového proudu pak získáváme informaci o vlnové funkci povrchu a
tím i o jeho struktu°e. Touto metodou jsme schopni dosáhnout rozli²ení aº na
atomární úrovni [2]. Má to jediný há£ek, vzorek musí být vodivý.

Zájem roz²í°it oblast zkoumaných vzork· vedl ke vzniku AFM, která je dnes
velice úsp¥²ná v komer£ní sfé°e. Vodivý hrot byl nahrazen k°emíkovým hrotem
umíst¥ným na ohebném drºáku (cantileveru) a princip kvantového tunelování byl
nahrazen vzájemným silovým p·sobením atom· vzorku a hrotu. �lánek G. Bin-
ninga z roku 1986 [8] je jedním z nejcitovan¥j²ích fyzikálních £lánk· sou£asnosti.
Na obrázku 1.1 si m·ºeme prohlédnout p·vodní uspo°ádání AFM. Byl pouºit
cantilever ze zlaté fólie a diamantový hrot. V²imn¥me si, ºe na AFM je p°iloºen
hrot STM, který práv¥ díky vodivosti zadní strany cantileveru mohl m¥°it jeho
výchylku, tedy ohnutí. Dnes se jiº pro tento ú£el nepouºívá STM, ale laserový
paprsek.

Obrázek 1.1: P·vodní experimentální uspo°ádání AFM [8]

1.1 Princip zobrazování AFM

B¥ºné uspo°ádání sou£asného AFM vidíme na obrázku 1.2. Vzorek je umíst¥n
na stolku, který se pohybuje díky piezotechnice. Drºák s hrotem se p°iblíºí k
povrchu, následn¥ po n¥m p°ejíºdí po °ádcích (hýbe se v¥t²inou vzorkem). Podle
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Hookova zákona je síla F, která na hrot p·sobí, p°ímo úm¥rná výchylce (ohnutí)
cantileveru x :

F = −kx (1.1)

Tuhost cantileveru k bývá udána výrobcem a pohybuje se od 0,01 do n¥kolika
jednotek N/m [9]. M·ºeme tedy m¥°it ohnutí drºáku a z n¥j pak ur£it p·sobící
sílu, tedy i vzdálenost mezi hrotem a vzorkem. Ke snímání ohnutí pouºíváme
laserový paprsek, který se odráºí dle zákona odrazu od zadní strany cantileveru
(ta bývá pokovena nej£ast¥ji zlatem pro lep²í odrazivost) a vstupuje do pozi£n¥
citlivého detektoru, který snímá intenzitu dopadajícího zá°ení ve £ty°ech kvad-
rantech.

Obrázek 1.2: Experimentální uspo°ádání AFM [3]

Existuje n¥kolik mód·, ve kterých m·ºe AFM pracovat, kaºdý má ur£itá spe-
ci�ka a výhody £i nevýhody, které se v následujících odstavcích pokusíme shrnout.

1.1.1 Kontaktní mód

Tento mód se jmenuje kontaktní podle toho, ºe hrot a vzorek jsou p°i m¥°ení v
neustálém kontaktu. Na obrázku 1.3 vidíme závislost síly p·sobící mezi dv¥ma
atomy na jejich vzájemné vzdálenosti. Takto si m·ºeme s jistou idealizací p°ed-
stavit i na²i situaci, kdy jeden atom náleºí vzorku a druhý ²pi£ce hrotu. AFM
je schopna m¥°it v oblasti p°itaºlivých i odpudivých sil, kontaktní mód vyuºívá
zejména oblast sil odpudivých. To má zejména tu výhodu, ºe závislost je v té-
to £ásti prostá, tudíº pro jednu hodnotu síly dostáváme práv¥ jednu vzdálenost
atom·.

Reálná situace pro m¥°ení AFM se od té ideální li²í, a to zejména tehdy,
m¥°íme-li AFM na vzduchu (ne ve vakuu). V tomto p°ípad¥ vzdu²ná vlhkost
zp·sobuje to, ºe hrot i vzorek jsou pokryty tenkou vrstvou kapaliny, p°i jejich
p°iblíºení zap·sobí povrchová (kapilární) síla, která se snaºí drºet hrot v kontaktu
se vzorkem. To m·ºe sniºovat rozli²ení kontaktní AFM.
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Obrázek 1.3: Závislost síly p·sobící mezi dv¥ma atomy na jejich vzdálenosti [9]

Samotné m¥°ení v kontaktním módu m·ºe probíhat n¥kolika zp·soby, prvním
z nich je mód s konstantní vý²kou. V tomto p°ípad¥ je drºák hrot· i stolek
se vzorkem p°i m¥°ení stále na stejné vý²kové úrovni, vý²kový pro�l vzorku tedy
m¥°íme p°ímo z ohnutí cantileveru (resp. p·sobící síly, jak °íká Hook·v zákon
(1.1)). Výhodou tohoto typu m¥°ení je jeho vysoká rychlost, která je omezena
pouze rezonan£ní frekvencí cantileveru. Naopak nevýhodou je, ºe toto m¥°ení je
vhodné jen pro n¥které vzorky, pokud je reliéf p°íli² nerovný a vzorek p°íli² m¥kký
(nap°. biologické preparáty nebo polymery), zvy²ující se síla p°i velkém ohnutí
cantileveru m·ºe vzorek po²kodit.

Dal²í moºností m¥°ení jemód s konstantní silou. V tomto p°ípad¥ je cantile-
ver udrºován stále ve stejném prohnutí, a to pomocí zp¥tnovazebné smy£ky, která
p°edává údaj o zm¥n¥ prohnutí nam¥°ený pozi£n¥ citlivým detektorem piezotech-
nice, která adekvátn¥ upravuje polohu stolku se vzorkem. Informaci o topogra�i
povrchu vzorku tedy získáváme z dat o poloze stolku. Hlavní nevýhodou tohoto
typu m¥°ení je rychlost, která je omezená £asem odezvy zp¥tnovazebné smy£ky.
Ani toto m¥°ení není vhodné pro p°íli² m¥kké vzorky. Jeho výhodou je nap°íklad
to, ºe s m¥°ením topogra�e vzorku m·ºeme zárove¬ m¥°it nap°. t°ecí síly nebo
speci�cký odpor [9].

1.1.2 Semikontaktní mód

Tento mód je téº ozna£ován jako �tapping mode� . Vyuºívají se v n¥m oscilace
cantileveru, jejichº frekvence se pohybuje blízko rezonan£ní frekvence a jejichº
amplituda je v rozmezí 10�100 nm [10]. Hrot se p°iblíºí ke vzorku tak, aby se v
nejniº²í fázi své oscilace dostával do kontaktu se vzorkem (viz obrázek 1.3). Hrot
se tedy pohybuje jak v oblasti Van der Waalsových sil, tak v oblasti elastických
sil. B¥hem m¥°ení se zaznamenávají jeho zm¥ny amplitudy a fáze.

Tento mód je ²etrn¥j²í ke vzorku neº mód pln¥ kontaktní. Pokud je vzorek
velice choulostivý, m·ºeme pouºít oscila£ní mód i v pln¥ nekontaktní oblasti, kde
se pouºívá velice malá amplituda kmit· (asi 1 nm [10]) a p·sobí zde pouze van der
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Waalsovy síly. K detekci malých zm¥n amplitudy a fáze kmit· v²ak pot°ebujeme
velice citlivou zp¥tnou vazbu.

1.2 Efekty ovliv¬ující rozli²ení AFM

Interpretace obrazu AFM bývá z°ídkakdy jednoduchá. Existuje mnoho efekt·,
které mohou výsledný obraz zkreslovat £i zhor²ovat jeho rozli²ení. V následující
£ásti jich n¥kolik popí²eme.

Rozli²ení AFM je limitováno elastickými deformacemi, které m¥ní reliéf vzorku
p°i kontaktním m¥°ení. Tento jev je dob°e pozorovatelný nap°íklad p°i zobrazo-
vání organických molekul. Pokud je (jako na obrázku 1.4) tvar vzorku konkávní,
mohou elastické deformace vzorku hrotem zp·sobit, ºe se nám útvar zdá men²í.
Podobné efekty m·ºeme pozorovat i u tvar· konvexních £i u jiných zm¥n náklonu
reliéfu.

Obrázek 1.4: Elastická deformace vzorku: 1 � naskenovaný pro�l; 2 � skute£ný
pro�l [9]

Dal²í v¥c, kterou musíme zváºit p°i interpretaci obrazu, je moºné roz²i°ování
struktur v d·sledku konvoluce hrotu a vzorku. Uvaºujme vzorek s adsorbovaným
kulovými útvary. V p°ípad¥, ºe je polom¥r k°ivosti hrotu mnohem men²í neº
polom¥r uvaºovaných koulí na povrchu, nastává situace znázorn¥ná na obrázku
1.5. Výsledné horizontální roz²í°ení z r na rc závisí na velikosti vrcholového úhlu
hrotu θ (rovnice (1.2) z [9]) vertikáln¥ se v tomto p°ípad¥ rozm¥r nedeformuje.

rc = r

(
cos θ +

√
cos2 θ + (1 + sin θ)(−1 + tan θ/ cos θ) + tan2 θ

)
(1.2)

Nyní se budeme zabývat p°ípadem, kdy má hrot srovnateln¥ veliký polom¥r
k°ivosti s polom¥rem zkoumaných struktur. Takovou situaci vidíme na obráz-
ku 1.6 . Nyní je rozm¥r kuli£ek deformován jak v horizontálním, tak ve vertikál-
ním sm¥ru. Situaci si m·ºeme dob°e p°edstavit jako pohyb sféry o polom¥ru R po
sférách o polom¥ru r, hrot tedy opisuje £ásti oblouk· o polom¥ru r+R. Pokud je
vzdálenost sfér na vzorku d− 2r men²í neº je pr·m¥r hrotu 2R, dostane se hrot
pouze do hloubky ∆H:

∆H = r

(
1−

√
1− (d/2)2

(R + r)2

)
(1.3)
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Obrázek 1.5: Schéma m¥°ení s kónickým hrotem se zanedbatelným polom¥rem
k°ivosti v·£i strukturám [9]

V této situaci horizontální rozm¥ry kuli£ek neodpovídají jejich skute£nému
rozm¥ru, ale jejich vzdálenosti. Rozm¥r rc znázorn¥ný na obrázku 1.6 m·ºeme
dopo£ítat ze vztahu:

rc = 2
√
Rr (1.4)

Obrázek 1.6: Schéma m¥°ení s hrotem se srovnatelným polom¥rem k°ivosti s po-
lom¥rem struktur [9]

Z p°edchozích p°ípad· vidíme, ºe tvar hrotu (zejména jeho polom¥r k°ivosti
a vrcholový úhel) výrazn¥ ovliv¬ují tvar obrazu. Pokud je polom¥r k°ivosti hrotu
výrazn¥ v¥t²í neº struktury na m¥°eném vzorku, snadno se nám m·ºe stát, ºe
obraz bude spí²e vypovídat o tvaru hrotu, neº o skute£ném reliéfu vzorku.
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2. �ádkovací elektronová
mikroskopie (SEM)

�ádkovací elektronový mikroskop (téº rastrovací £i skenovací elektronový mikro-
skop, SEM z anglického scanning electron microscope) byl vyvinut o n¥co pozd¥ji
neº jeho nejbliº²í p°íbuzný transmisní elektronový mikroskop (TEM). Vyuºívá
svazku urychlených elektron·, kterými �skenuje� po povrchu vzorku. V následu-
jící kapitole si vysv¥tlíme principy fungování SEM.

2.1 Dopad elektronu na povrch pevné látky
ve vakuu

Elektrony vyuºívané v SEM jsou urychlené urychlovacím nap¥tím U , typicky
30 kV [2]. Takový elektron pak získává energii E = U ·e, kde e je náboj elektronu.
Jeho vlnová délka λ je pak dána vztahem:

λ =
h√

2meU
λ[nm]

.
=

1, 226√
U [V]

(2.1)

kde h je Planckova konstanta a me je hmotnost elektronu. Pro urychlovací
nap¥tí 30 kV je to zhruba 7 · 10−3 nm. Tato malá vlnová délka umoº¬uje interakci
s atomy povrchu vzorku a jejich obaly. M·ºe nastat n¥kolik jev·:

a) Pruºný rozptyl: Urychlené elektrony se mohou odrazit od atomových
jader, a to s minimální ztrátou své kinetické energie. V takovém p°ípad¥ se pak
pohybují v nejr·zn¥j²ích sm¥rech, pokud se odrazí pod úhlem blíºícím se k 180◦

a mají dostate£nou energii k opu²t¥ní vzorku, m·ºeme je detekovat jako zp¥tn¥
odraºené elektrony (BSE). Schopnost pruºného rozptylu elektron· závisí na
protonovém £ísle atom· ve vzorku a na primární energii elektronového svazku. Na
obrázku 2.1 vidíme závislost velikosti excita£ního objemu (oblast ve vzorku, ve
které dochází k interakcím primárního svazku elektron· s okolím) a hloubky vniku
(vzdálenost pod povrchem, do které se dostanou elektrony primárního svazku) na
t¥chto veli£inách (nap°. pro zlato Z = 79 a energii primárních elektron· 30 kV
je hloubka penetrace 1,2µm [2]). Pouºíváme-li elektronový svazek o pevn¥ dané
energii, m·ºeme tedy z intenzity signálu BSE odhadovat chemické sloºení vzorku.

b) Nepruºný rozptyl: Dopadající elektrony mohou interagovat s elektrony
v atomových obalech ve vzorku. V p°ípad¥, ºe urychlený elektron vyrazí elektron
z vn¥j²ích vrstev obalu, p°edá mu £ást své kinetické energie, a pokud je dosta-
te£ná, m·ºe vyraºený elektron opustit látku a být detekován jako sekundární
elektron (SE). Sekundární elektrony mají zpravidla o n¥kolik °ád· men²í energii
neº zp¥tn¥ odraºené elektrony a vylétají ze vzorku p°eváºn¥ pod malými úhly.
Hloubka, ze které SE dokáºou uniknout, je obvykle v rozmezí 5�50 nm.

Na obrázku 2.2 m·ºeme vid¥t £etnost BSE a SE v závislosti na jejich kinetické
energii. Výt¥ºek sekundárních elektron· (po£et uvoln¥ných SE na jeden primární
elektron) se obvykle pohybuje mezi 0,1 aº 10 [2], jeho hodnota závisí na che-
mickém sloºení vzorku a energii primárního svazku. Pro daný vzorek se výt¥ºek
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Obrázek 2.1: Závislosti excita£ního objemu na primární energii elektronového
svazku E0 a na protonovém £ísle vzorku Z [2]

Obrázek 2.2: Kinetická energie emitovaných elektron·, oblast A�SE, oblast B�
BSE [1]

SE zmen²uje se vzr·stající energií primárního svazku (elektrony s vy²²í energií
podstoupí mén¥ neelastických sráºek).

Mezi dal²í neelastické interakce elektronu s látkou pat°í emise rentgeno-
vého zá°ení. Vzniká jak brzdné rentgenové zá°ení, které se vytvá°í p°i brzd¥ní
elektronu v poli atomu, tak zá°ení charakteristické. To vznikne, pokud má primár-
ní elektron dostate£nou energii k vyraºení elektronu z vnit°ní vrstvy atomového
obalu. Prázdné místo je brzy zapln¥no elektronem z vy²²í hladiny s v¥t²í energií.
Rozdíl energií t¥chto hladin udává energii fotonu, který je vyzá°en. Energie hladin
jsou charakteristické pro dané prvky, sbíráme-li tedy informaci o energii vznik-
lého rentgenového zá°ení, m·ºeme analyzovat sloºení vzorku. Na tomto principu
funguje metoda EDX (Energy dispersive X-ray spectroscopy).

Foton rentgenového zá°ení m·ºe cestou k povrchu dále interagovat. Pokud
vyrazí cestou elektron z vn¥j²í slupky a p°edá mu energii dostate£nou k opu²t¥ní
vzorku, detekujeme pak tzv. Auger·v elektron.

Na obrázku 2.3 je podrobn¥ zobrazen excita£ní objem, který je obvykle hru²-
kovitého tvaru. Vidíme, ºe nejvíce povrchovou informaci nám p°iná²í sekundární
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Obrázek 2.3: Excita£ní objem [1]

elektrony a Augerovy elektrony. K jejich vzniku sice dochází v celém excita£ním
objemu, ov²em jen v dostate£né blízkosti povrchu mají posta£ující energii, aby
unikly ze vzorku a byly detekovány. Zbylé elektrony vzorek absorbuje .

2.2 Konstrukce °ádkovacího elektronového mikro-
skopu

Na obrázku 2.4 si m·ºeme prohlédnout, v £em se podobá a li²í stavba klasického
sv¥telného mikroskopu a stavba elektronových mikroskop· TEM a SEM. Na po-
£átku je vºdy zdroj zá°ení, resp. elektron·, který prochází p°es soustavu £o£ek, v
p°ípad¥ sv¥telného mikroskopu optických, v p°ípad¥ TEM a SEM elektromagne-
tických. U sv¥telného mikroskopu a TEM se snímá svazek pro²lý vzorkem, který
je dále upravován soustavou £o£ek a clon. U obou mikroskop· si obraz prohléd-
neme p°ímo, a´ uº okem, nebo na �uorescen£ním stínítku. V tomto se SEm li²í
od p°edchozích, nebo´ vyuºívá skenovací cívky k pohybu po povrchu vzorku a
detektorem sbírá vºdy informaci z jednoho místa. Bod po bodu pak vzniká obraz
na obrazovce, podobn¥ jako je tomu t°eba u televize.

Nyní se budeme zabývat stavbou SEM. M·ºeme ho v zásad¥ rozd¥lit na dv¥
£ásti � tubus a komoru mikroskopu. Sou£ástí tubusu je elektronové d¥lo, soustava
elektromagnetických £o£ek, aperturní clona, stigmátory a objektiv, v komo°e se
pak nachází pohyblivý stolek se vzorky a r·zné detektory (sekundárních elektro-
n·, zp¥tn¥ odraºených elektron·, rentgenového zá°ení . . . ). Aby mohla celá apa-
ratura fungovat, udrºujeme v komo°e i v prostorách tubusu vakuum < 10−2 Pa.
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Obrázek 2.4: Stavba sv¥telného mikroskopu, TEM a SEM [1]

2.2.1 Elektronové d¥lo

Elektronové d¥lo se skládá ze zdroje elektron· (taktéº katody, protoºe bývá siln¥
záporn¥ nabitý) a z urychlovací komory. Schéma zdroje je na obrázku 2.5a. Elek-
trony, které jsou produkovány katodou, jsou urychleny v poli mezi ní a anodou.
D·leºitou sou£ástí je i Wehnelt·v válec, který je p°iveden na záporný potenciál
n¥kolikrát v¥t²í, neº je potenciál katody. Tím vypuzuje emitované elektrony do
správného sm¥ru. Ty dále dopadají na anodu, ve které je kruhový otvor. Z n¥ho
putuje svazek elektron· dále do soustavy elektromagnetických £o£ek. Ale zp¥t ke
zdroji elektron·. Jak p°inutit látku, aby emitovala elektrony? P°edstavíme si nyní
n¥kolik zp·sob·.

Zah°íváme-li dostate£n¥ materiál katody (obvykle wolfram £i LaB6), dodáme
tak elektron·m z vodivostního pásu pot°ebnou energii (ozna£ovanou taktéº jako
výstupní práce), aby p°ekonaly bariéru a unikly z povrchu kovu do vakua. Tento
jev nazýváme termoemise elektron·. Zah°átí obvykle realizujeme pr·chodem
stejnosm¥rného elektrického proudu. Emisi elektron· m·ºeme navíc pomoci, po-
kud zdroj vytvarujeme do ²pi£ky £i písmene �V� a naru²íme tak jeho strukturu.

Dal²í metoda jak sníºit potenciálovou bariéru a zvý²it emisi elektron· vyuºívá
p°iloºení vysokého potenciálu na povrch katody. Sníºením výstupní práce o ∆ϕ se
proud elektron· zvý²í s faktorem exp(∆ϕ/kT ). Tomuto jevu se °íká Schottkyho
efekt [2]. Obvykle se taktéº pouºívá wolframový hrot naºhavený na vysokou
teplotu, pro podporu emise se je²t¥ pokrývá ZrO.

Na obrázku 2.5b vidíme energetický diagram, z n¥hoº je vid¥t ú£inek Schotky-
ho emise. V tomtéº obrázku je zachycena i sníºená bariéra pro dal²í z uºívaných
jev·, a to je (studená) autoemise, neboli (cold) �el emision. Stejn¥ jako u
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Obrázek 2.5: (a) Schéma termoemisního zdroje elektron· [1] (b) Gra�cké znázor-
n¥ní Schottkyho emise a studené autoemise [2]

Schottkyho metody p°ikládáme vysoké nap¥tí na hrot katody, která nyní ov²em
není zah°átá na víc neº 300K. Pokud je pole mezi katodou a anodou dostate£n¥
velké, aby se sníºila ²í°ka potenciálové bariéry w(na obrázku 2.5b) na hodnotu
blízkou k vlnové délce elektronu, dochází pak na povrchu katody ke kvantovému
tunelovému jevu a elektrony z vodivostního pásu se s nemalou pravd¥podobností
dostávají ven. Nevýhodou této metody získávání elektron· je ono vysoké pole
poºadované mezi katodou a anodou, které £iní > 109V/m [2].

V tabulce 2.1 jsou srovnány n¥které parametry v²ech p°ede²lých zmi¬ovaných
zdroj· elektron·. Od zdroje se obvykle poºaduje, aby produkoval koherentní elek-
trony, tudíº aby vycházely pokud moºno z jednoho bodu, m¥ly stejnou energii
a dokonce stejnou fázi pr·vodní vlny. Nejlépe tyto p°edpoklady spl¬uje studený
zdroj, který má nejmen²í rozm¥r a rozptyl kinetické energie je nejmen²í. Tento
zdroj v²ak pot°ebuje velice vysoké vakuum a vysoké provozní nap¥tí. Naopak
velmi mírné podmínky sta£í na provoz termoemisního wolframového zdroje, ten
v²ak kv·li své velikosti neumoº¬uje tak dobré rozli²ení a jeho doba ºivotnosti je
krátká. Jiº kv·li men²í výstupní práci se vyplatí pouºít spí²e termoemisní zdroj
z LaB6.

2.2.2 Soustava elektromagnetických £o£ek

Hlavním úkolem soustavy elektromagnetických £o£ek je co nejvíce zúºit svazek
elektron·, který vychází z elektronového d¥la. Schéma tubusu SEM, kde je zná-
zorn¥no rozmíst¥ní jednotlivých £o£ek, vidíme na obrázku 2.6.

Kondenzorová £o£ka C1 je silná magnetická £o£ka s prom¥nlivou ohniskovou
vzdáleností. �ím v¥t²í pole na ni p°ikládáme, tím krat²í ohniskovou vzdálenost
dostaneme. Ovliv¬ujeme tím vzdálenost k°iºi²t¥ elektron· od apertury pod kon-
denzorem, coº má vliv na proud elektron·, které aperturou projdou. Tento proud
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Tabulka 2.1: Porovnání zdroj· elektron· [2]

Typ zdroje: Termoemisní Termoemisní Schottky Studený
Materiál W LaB6 ZrO/W W
Výstupní práce(eV) 4,5 2,7 2,8 4,5
Teplota (K) 2700 1800 1800 300
Elektrické pole (V/m) nízké nízké ≈ 108 > 109

Proudová hustota(A/m2) ≈ 104 ≈ 106 ≈ 107 ≈ 109

Velikost zdroje (µm) ≈ 40 ≈ 10 ≈ 0, 002 ≈ 0, 01
Vakuum (Pa) < 10−2 < 10−4 < 10−7 < 10−8

�ivotnost (hodiny) ≈ 100 ≈ 100 ≈ 104 ≈ 104

Rozptyl energií (eV) 1,5 1,0 0,5 0,3

Obrázek 2.6: Schéma tubusu °ádkovacího elektronového mikroskopu [13]

je úzce spjat se stopou elektronového svazku. Velikost apertury je �xní a ur£uje
maximální rozli²ení SEM [13].

Dále v tubusu nalezneme pomocnou itermediální £o£ku (IML) a její centro-
vání. Ta slouºí k úprav¥ svazku vstupujícího do objektivu. Její excitací dochází k
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posouvání svazku nap°í£ optickou osou, proto je v tubusu také centrování IML,
které tento posun kompenzuje [13].

Stejn¥ jako u £o£ek sv¥telného mikroskopu se i u elekromagnetických £o£ek
projevuje astigmatismus (necht¥né protáhnutí obrazu, díky kterému vidíme na-
p°íklad kruhové v¥ci jako elipsy). Pro jeho korekci jsou p°idány do tubusu stigmá-
tory. Astigmatismus m·ºe zna£n¥ ovliv¬ovat kvalitu obrazu, stigmátory je proto
t°eba ladit p°i kaºdém zaost°ování na nový vzorek [1].

Poslední £o£ka v soustav¥ se nazývá objektiv a má nejvýrazn¥j²í roli v kone£né
fokusaci svazku. Pomocí malé zm¥ny proudu v objektivu regulujeme zaost°ení na
ur£itou pracovní vzdálenost a tím ovliv¬ujeme rozli²ení mikroskopu. Kone£ná ve-
likost stopy svazku je limitována pouºitým zdrojem a pohybuje se v °ádu n¥kolika
nm, výjime£n¥ aº 1 nm [2].

T¥sn¥ nad objektivem sídlí skenovací cívky, které ovliv¬ují rastrování svazku
(jeho rychlost, rozsah a tím i zv¥t²ení obrazu). Jejich funkci si více vysv¥tlíme v
dal²í podkapitole.

2.3 Princip zobrazování SE

V p°edchozích £ástech jsme si popsali elektronové d¥lo, to , kde elektrony vznikají,
jak jsou urychlovány a fokusovány do elektronového svazku, který dopadá na
povrch pevné látky, a jak s ní interaguje. Stále jsme ale ne°e²ili, jak vznikne obraz
pozorovaného vzorku. Ze v²eho nejd°íve si vysv¥tlíme princip rastrování, podle
kterého dostal SEM své jméno. Jde o podobný systém, který pouºívá AFM. Nyní
ale dáváme do pohybu svazek elektron·, coº je v podstat¥ leh£í, neº pohybovat
celým stolkem pomocí piezoelektrických manipulátor·. To d¥lá skenování SEM
daleko rychlej²ím.

Obrázek 2.7: Schéma rastrování SEM [2]

K vychýlení elektronového svazku pouºíváme skenovací cívky, které jsme jiº
d°íve zmínili. �í°í-li se elektrony sm¥rem z, cívky jsou schopné pohybovat pe-
riodicky svazkem ve sm¥ru x (s frekvencí fx) a ve sm¥ru y (s frekvencí fy) za
pomocí magnetického pole buzeného �pilovitým� elektrickým proudem. Ve sm¥-
ru x je svazek o dost rychlej²í, neº ve sm¥ru y. Chceme-li, aby ná² obraz m¥l n
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°ádk· (viz obrázek 2.7 ), musí pro frekvence platit fy = fx/n. P°edstavme si,
ºe se svazek nachází v míst¥ A na obrázku 2.7. Postupn¥ bude p°ejíºd¥t x-ovým
sm¥rem a po své cest¥ nasbírá v m bodech informaci, b¥hem svého pohybu se
nepatrn¥ pohne i v y-ovém sm¥ru. Na konci °ádku v bod¥ B p°ijde �zub� magne-
tického pole a svazek se rychle vrátí do po£áte£ní x-ové polohy. Nevrátí se ale do
bodu A, ale do bodu C. Tento proces pokra£uje aº do chvíle, kdy nastane �zub�
pro ob¥ cívky, které svazek posouvá ve sm¥ru x a y. Z bodu Z se pak tedy svazek
vrací znovu do bodu A a proces se neustále opakuje. Signál se sbírá, zesiluje a
je p°evád¥n na obrazovku velice podobným zp·sobem, který jsme nyní popsali.
P°i p°enosu se m·ºe v signálu objevit ²um a zrn¥ní. M·ºeme ur£it £as, za který
nasbíráme jeden celý obraz, £ím bude del²í, tím lep²í bude kvalita výsledného
obrazu a omezí se ²um.

P°i pohledu na obrázek 2.3 vidíme, ºe signál·, které m·ºeme sbírat je skute£n¥
mnoho. Pro nejlep²í rozli²ení by bylo vhodné sbírat sekundární, nebo Augerovy
elektrony, které zaznamenáme opravdu jen z oblasti o ²í°ce stopy na²eho svazku
a navíc nesou nejvíce povrchovou informaci. Vzhledem k tomu, ºe produkce SE
je v¥t²í, volí se v¥t²inou tato varianta.

Princip získávání kontrastu za pomocí SE je znázorn¥n na obrázku 2.8. Vidí-
me, ºe produkce SE závisí na náklonu povrchu vzorku. Obecn¥ m·ºeme psát, ºe
výt¥ºek SE δ z povrchu nato£eného pod úhlem φ od vodorovného sm¥ru je roven
[2]

δ(φ) =
δ(0)

cosφ
(2.2)

Vidíme tedy, ºe v £ásti obrázku 2.8b se vyprodukuje více signálu SE. �ím více
signálu v jednom bod¥ skenování p°ijmeme, tím sv¥tlej²í odstín na obrazovce mu
odpovídá. Dal²í otázkou je, jak na²e oko odli²í, jestli se jedná o vyvý²eninu £i
prohloubeninu (p°edstavme si nap°íklad nadeponovaný a vyvrtaný útvar s t¥mi
samými parametry), kdyº dle vztahu (2.2) jsou hrany i vodorovné plochy v t¥chto
p°ípadech nerozli²itelné. Odpov¥¤ je v nízké energii SE. P°irozen¥ se jich k de-
tektoru dostává mén¥ z prohloubenin, neº z vyvý²enin, coº tvo°í stín v �jámách� .
Detektor navíc bývá umíst¥n zboku vzorku, proto se k n¥mu dostává z jedné
strany struktur více elektron· neº z druhé, která je v zákrytu. To v obrazu tvo°í
jakýsi stín, na který jsme zvyklí z b¥ºného vid¥ní, proto jsou pro na²e o£i obrazy
ze SEM vcelku p°irozené.

Pokud se náklon vzorku v n¥jakém míst¥ blíºí k 90◦, £ili se díváme na kolmou
st¥nu n¥jakého útvaru, nastává maximum pro emitované SE dle vztahu (2.2).
V obraze se to projeví jako výrazné zesv¥tlení t¥chto míst, které odli²uje obraz
elektronového mikroskopu od klasicky o£ekávaného obrazu. Tomuto jevu se °íká
hranový efekt a je znázorn¥n na obrázku 2.8c.

Aby byl obraz kvalitní, pot°ebujeme pokud moºno sesbírat co nejvíce signálu
a vhodn¥ ho zesílit. Sb¥r signálu je p°ímo v detektoru podpo°en kladn¥ nabitou
elektrodou (°ádov¥ 10 kV [1]), která p°itahuje SE. Dal²í moºností zesílení sv¥tla
nabízí Everhart·v-Thorney·v detektor, který p°itahuje SE na pozitivn¥ nabitou
elektrodu (°ádov¥ 100V) a dál je urychluje sm¥rem k scintilátoru nabitému na ≈
1 kV. Scintilátor je pokrytý nap°. vrstvou fosforu a generuje viditelné sv¥tlo, které
je dále zesilováno fotonásobi£em. Ten obsahuje fotokatodu citlivou na viditelné
sv¥tlo, která je zhotovena z materiálu s nízkou výstupní prací a p°íchozí sv¥telné
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fotony tak generují nízkoenergetické fotoelektrony, které jsou dále urychlovány
systémem dynod (obvykle osmi) a na kaºdé vyráºejí dal²í sekundární elektrony
s vysokým výt¥ºkem SE (δ ≈ 4 − −10). Z jednoho SE ze vzorku se vytvo°í
kolem 100 fotoelektron·, ze kterých jsou dále generovány sekundární elektrony
v závislosti na δ. Celkové zesílení £iní aº ≈ 108 [2]. Zdlouhavý postup p°evád¥ní
elektron· na fotony a zp¥t se tedy vyplatí velkým zesílením signálu a relativn¥
malým ²umem.

Obrázek 2.8: Závislost signálu SE na tvaru povrchu [1]

2.4 P°íprava vzorku pro SEM

Jedna z výhod SEM je jednoduchost p°ípravy vzorku. V p°íbuzné transmisní
mikroskopii TEM jsou na vzorek kladeny velké nároky, jeho tlou²´ka by nem¥la
p°esahovat desítky nanometr·, proto je t°eba p°ipravovat pro m¥°ení speciální
lamely [11]. Ve skenovací elektronové mikroskopii m·ºeme vzorek jednodu²e p°i-
lepit karbonovou páskou na kovový drºák, umístit ho do komory a za£ít pracovat.
P°esto vzorek musí spl¬ovat n¥kolik podmínek [1]:

• m¥l by být stabilní ve vakuu

• m¥l by být stabilní p°i kontaktu s elektronovým svazkem

• nem¥l by se nabíjet (ideáln¥ by m¥l tedy dob°e vést elektrický proud)

• na jeho povrchu by se nem¥ly vyskytovat cizorodé £ástice (prach apod.)

• nem¥l by obsahovat vodu

• m¥l by poskytovat dostatek sbíraného signálu

Pro kovové vzorky nebývá problém splnit tyto podmínky, proto se pro nevy-
hovující vzorky (nap°. biologické preparáty) pouºívá metoda pokovení.
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3. Fokusovaný iontový svazek (FIB)
a soustava plynných prekurzor·
(GIS)
V dne²ní dob¥ nám jiº nesta£í pouhé zobrazování v m¥°ítku nanometr·, v¥dci
se jiº zabývají tím, jak tvo°it takto malé struktury. K tomu nám m·ºe poslou-
ºit fokusovaný iontový svazek, který v kombinaci s plynnými prekurzory nabízí
moºnosti depozice a odpra²ování materiálu.

3.1 Dopad iont· na povrch pevné látky ve vakuu

Dopadá-li svazek urychlených iont· na povrch látky ve vakuu, m·ºe nastat n¥kolik
situací [12]. Podobn¥ jako u elektron· se £ást primárního svazku odrazí elasticky
od povrchových vrstev, zbytek interaguje s látkou neelasticky.

Ionty jsou po vstupu do pevné látky zpomalovány a rozptylovány. Postupn¥
p°edávají svou kinetickou energii okolním atom·m, neº ji zcela ztratí a z·stanou
zabudovány v pevné látce. Tomuto jevu se °íká implantace iont·. Hloubka,
do které se ionty zvládnou dostat, se nazývá implanta£ní hloubka a závisí na
energii primárního svazku iont·, navíc se li²í pro r·zné materiály vzorku i druhy
implantovaných iont·. Implantace vºdy souvisí s po²kozením struktury vzorku,
vznikají defekty v krystalických látkách nebo je látka lokáln¥ amor�zována.

Pokud iont p°edá atomu vzorku dostate£nou energii, aby p°ekonal vazebnou
energii v látce, m·ºe dojít k odprá²ení atomu. Tímto zp·sobem m·ºeme m¥nit
morfologii povrchu v míst¥ interakce mohou vznikat krátery, fazety, dráºky, vy-
vý²eniny a dal²í útvary. Vyraºený atom m·ºe mít charakter sekundárního iontu
a dále interagovat s okolím.

Ionty interagují jak s jádry atom·, od kterých se elasticky odráºí, tak s je-
jich obaly. Vlivem neelastických sráºek urychlených iont· jsou produkovány také
sekundární elektrony nebo rentgenové zá°ení. Sekundární elektrony £i ionty mo-
hou být dále sbírány a lze pomocí nich zobrazovat povrch zp·sobem, jaký byl
vysv¥tlen v p°edchozí kapitole.

3.2 Konstrukce iontového d¥la

Stejn¥ jako svazek elektron· je tvo°en a formován v tubusu elektronového mik-
roskopu, svazek iont· má sv·j vlastní tubus a zdroj, který v soustav¥ FIB-SEM
mí°í do stejné komory mikroskopu.

Iontový svazek vzniká ve zdroji, jehoº uspo°ádání je znázorn¥no na obrázku
3.1. D·leºitou sou£ástí je rezervoár atom· t¥ºkého kovu (nej£ast¥ji gallia), ten je
zah°íván a gallium stéká na wolframovou tepluvzdornou jehlu, která je zakon£ena
hrotem o pr·m¥ru 2�5µm [12]. Roztavené galium vydrºí v kapalném skupenství
°ádov¥ týdny bez dal²ího nah°ívání. Kolem ²pi£ky hrotu je v t¥sné blízkosti umís-
t¥ná elektroda s kruhovým vý°ezem, která se nazývá extraktor. Na úplné ²pi£ce
wolframového hrotu se díky n¥mu tvo°í rovnováha mezi elektrostatickými silami
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Obrázek 3.1: Schéma zdroje FIB [12]

a povrchovým nap¥tím kapalného gallia a z n¥j se zde formuje tzv. �Taylor·v
kuºel� , který je ve ²pi£ce tenký zhruba 5 nm [12]. Mezi aperturní clonou a ²pi£-
kou jehly je elektrické pole ∼ 1010V/m, takto silné pole dokáºe zp·sobit ionizaci
gallia na ²pi£ce válce a ionty Ga+ jsou urychlovány sm¥rem k apertu°e a následn¥
procházejí otvorem v ní dále do tubusu iontového d¥la.

Svazek iont· je dále formován pomocí soustavy £o£ek, podobn¥ jako u elektro-
nového svazku. Zatímco v tubusu elektronového d¥la p°evládají £o£ky magnetické,
které nep·sobí elektron·m ztrátu kinetické energie, v iontovém d¥le zase nalez-
neme p°eváºn¥ £o£ky elektrostatické. K zak°ivení dráhy více energetické £ástice
pot°ebujeme £ím dál v¥t²í sílu. Výhoda elektrické síly je v tom, ºe její velikost
nezávisí na rychlosti £ástice (Fe = q · E), na rozdíl od síly magnetické, kde po-
t°ebná síla s rychlosti £ástice stoupá (Fm = qv × B). Kdybychom cht¥li pro
fokusaci iontového svazku pouºít magnetické £o£ky, byly by p°íli² velké, proto se
nepouºívají.

Na obrázku 3.2 vidíme uspo°ádání tubusu FIB. Po pr·chodu aperturou vchází
iontový paprsek do kondenzorové £o£ky, coº je silná elektrostatická £o£ka, která
má spole£n¥ s aperturou vliv na �nální proud a stopu iont·. V soustav¥ máme na
výb¥r n¥kolik molybdenových apertur, které se li²í svým pr·m¥rem a m·ºeme je
vym¥¬ovat pomocí velice p°esného ovládání.

Dále jsou v tubusu za°azeny �ltry (Wien·v a hmotnostní), které mají za úkol
propustit dál jen vhodné ionty ze svazku. Dále jsou za°azeny zaslepovací elektrody,
ty mají omezit po²kození vzorku tím, ºe v pravidených intervalech odvádí ionty
do Faradayova válce. Frekvence, se kterou se tak d¥je, je vysoká na tolik, aby bylo
moºné provád¥t pom¥rn¥ rychlé skenování a tvo°it útvary v dobrém £ase.

Skenování je vykonáváno pomocí elektrostatického oktupólu a má podobný
princip jako u SEM. Díky p°eru²ování svazku je v²ak jeho pr·b¥h nespojitý a
mluvíme o parametrech skenování jako dwell time £i overlap, které °íkají, jak
dlouho po°izujeme jednu stopu a nakolik se sousední stopy p°ekrývají. Oktupól
slouºí zárove¬ jako korektor astigmatismu.
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Obrázek 3.2: Schéma tubusu FIB [13]
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Poslední elektrostatická £o£ka v tubusu FIB je objektiv, ten zaost°uje svazek
dopadající na povrch vzorku.

3.3 Moºnosti FIB

Práce s iontovým svazkem nám umoº¬uje vytvá°et r·znorodé objekty. Abychom
dosáhli poºadovaného efektu, musíme dob°e zvolit parametry FIB, kterými jsou:
velikost stopy, energie svazku a proud iont·.

Velikost stopy svazku ur£uje zobrazovací rozli²ení a maximální ostrost tvo°e-
ných útvar·. Je ur£ena velikostí zdroje a aberacemi objektivu. Pokud zvy²ujeme
energii svazku, zmen²ujeme tím jeho stopu, coº je zp·sobeno závislostí chroma-
tické vady objektivu na energii svazku a vlivem prostorového náboje (Boerscheho
efekt) [13]. Velikost stopy lze taktéº zmen²it sníºením proudu iont·, který p°ed-
stavuje po£et £ástic pro²lých stopou za jednotku £asu.

Pro hrubé vrtání se pouºívá vysoký proud iont· (≈ 1 − 10nA [13]), stopa
svazku je tedy velká, coº umoº¬uje velký výt¥ºek odprá²ených iont·, naopak v
tomto nastavení nelze pouºívat ionty pro zobrazování kv·li jejich velké destruk£-
ní schopnosti. Hrub¥ vytvo°ené objekty mohou být opracovány v módu le²t¥ní,
kde volíme st°ední proud (≈ 100pA [13]). Svazek má stále je²t¥ dostatek energie
na odpra²ování, veliskot stopy nám jiº dovoluje pracovat precizn¥ji a m·ºeme jiº
svazkem krátce zobrazovat p°i nevelkém p°iblíºení. Pro nedestruktivní zobrazová-
ní a tvorbu malých objekt· se pouºívají malé proudy (≈ 1 pA [13]), tudíº velmi
malá stopa. V tomto módu se kv·li malé rychlosti nevyplatí odpra²ovat v¥t²í
oblasti.

3.4 Princip depozice materiál· pomocí FIB/GIS

Svazek iont· neslouºí pouze k odpra²ování materiálu, m·ºe nám také pomoci
p°i jeho depozici, a to ve spolupráci ze soustavou plynných prekurzor· (GIS,
gas injection system). Ten se skládá z n¥kolika trysek a zásobník· pouºívaných
materiál· (prekurzor·), které obsahují plyn kovu, polovodi£e £i jiného prvku,
který chceme deponovat, a dal²í p°ím¥sové sloºky.

Po zah°átí vstupuje plynný prekurzor tryskami do komory mikroskopu v t¥sné
blízkosti povrchu vzorku. Zde se molekuly plynu mohou adsorbovat. FIB p°ejíºdí
po p°edem navolených místech, kde plynný prekurzor rozkládá na t¥kavou a sta-
bilní £ást. Stabilní £ást (kov £i t¥ºký atom) vytvo°í deponovanou vrstvu, t¥kavá
£ást, která obsahuje p°eváºn¥ kyslík a vodík, opou²tí povrch [12]. Schéma iontové
depozice vidíme na obrázku 3.3.

Iontová depozice pomocí FIB má mnoho výhod, mezi nimiº je moºnost de-
pozice navolených útvar· s p°esností stopy iontového svazku. Výsledek depozice
m·ºeme upravovat pomocí parametr·, jako je dwell time (doba, po kterou FIB
z·stává na jednom míst¥ skenování) a overlap (p°ekrytí sousedních kruhových
stop p°i skenování). Musíme mít na pam¥ti, ºe FIB dokáºe p°i nevhodné volb¥
parametr· více odpra²ovat neº asistovat p°i depozici.

Depozice materiálu m·ºe pod ur£itým úhlem prob¥hnout také s asistencí elek-
tronového svazku. Vzhledem k niº²í hmotnosti elektron· v²ak depozice trvá n¥-
kolikrát déle neº iontová.
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Obrázek 3.3: Schéma iontové depozice platiny [12]

21



4. Experimentální uspo°ádání

4.1 �ádkovací elektronový mikroskop se zabudo-
vaným FIB/GIS systémem

Pracovali jsme na mikroskopu Lyra/TEG od £eské �rmy Tescan, který vidíme na
obrázku 4.1. Mikroskop se skládá z £ástí SEM, FIB, GIS, dále z pohyblivého stolku
se vzorky a nanomanipulátoru. SEM je vybaven zdrojem elektron· vyuºívajícím
Schottkyho efekt a soustavou £o£ek zmi¬ovanou v kapitole 2. V komo°e jsou
umíst¥ny detektory SE a rentgenového zá°ení, nad vzorek se dá taktéº umístit
detektor BSE. Zjednodu²enou geometrii komory vidíme na obrázku 4.2. Svazek
elektron· ze SEM a iontový svazek FIB spolu svírají 55◦, trysky GIS vedou kolmo
k SEM. Mikroskop obsluhujeme v prost°edí programu LyraTC.

Obrázek 4.1: Mikroskop Lyra/TEG (a) zven£í (b) uvnit° komory

Vakuum v pracovním prost°edí zaji²´uje výv¥va, v tabulce 4.1 vidíme hodnoty
vakua udrºované p°i provozu. B¥hem vým¥ny vzork· se komora napustí dusíkem,
který vytvá°í ochrannou vrstvu na st¥nách komory, která brání usazování ne£is-
tot ze vzduchu. Nepracujeme-li s mikroskopem del²í dobu, je vhodné p°ejít do
stand-by módu, kde je udrºováno mírn¥j²í vakuum a redukuje se nap¥tí na zdroji
elektron·. Laborato° je klimatizovaná na stálých 20◦C.

Mikroskop m·ºeme provozovat p°i urychlovacím nap¥tí elektron· od 2 kV do
30 kV, p°i práci jsme pouºívali nap¥tí 30 kV, ve stand-by módu se nap¥tí sniºovalo
na 7,5 kV. Z po£átku na²í práce byl emisní proud elektron· vlivem technické
závady na katod¥ malý (≈ 10µA), coº sniºovalo kvalitu po°ízených snímk·, v
pr·b¥hu práce byl mikroskop opraven a emisní proud se pohyboval v rozmezí
260�290µA.

V SEM m·ºeme volit mezi £ty°mi základními reºimy zobrazování: resoluti-
on, depth, �eld a wide �eld. P°i na²í práci jsme pouºívali pouze mód resolution,
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Obrázek 4.2: Ná£rt geometrie mikroskopu Lyra/TEG

Tabulka 4.1: Tlakové podmínky v mikroskopu Lyra

pracovní reºim stand-by °eºim
tlak u zdroje elektron· [Pa] 7 · 10−8 9 · 10−8

tlak ve sloupci [Pa] 1, 2 · 10−2 15
tlak v komo°e [Pa] 1, 2 · 10−2 15
tlak u zdroje iont· [Pa] 9, 6 · 10−6 9, 6 · 10−6

který poskytuje nejv¥t²í rozli²ení (stopa elektronového svazku 3,5 nm). Dal²í mó-
dy nabízejí v¥t²í hloubku ostrosti (depth) £i ²ir²í pole záb¥ru (�el a wide �eld).
Pro pot°eby zobrazení oblasti celé komory jsme pouºívali klasickou kameru v ní
zabudovanou.

P°i po£átku práce se SEM je vºdy t°eba postupn¥ p°ibliºovat stolek se vzorky
a zaost°ovat objektiv na správnou pracovní vzdálenost. Pro spolupráci FIB-SEM
je doporu£ené pracovat na vzdálenosti 9mm. Krom¥ pracovní vzdálenosti je t°eba
vyladit stigmátory.

Pro práci s FIB je nejprve t°eba zapnout nap¥tí na zdroji. M·ºeme navolit
energii iont· od 5 keV do 30 keV. V práci jsme pouºívali p°ednostn¥ energii 30 keV,
v n¥kterých p°ípadech 20 keV. Emisní proud se pohyboval okolo 2µA.

V tabulce 4.2 jsou uvedeny vybrané apertury v tubusu FIB, jejich pr·m¥r a
doporu£ené pouºívání z [13]. V²echny z uvedených apertur jsme v rámci osvojová-
ní si techniky FIB vyzkou²eli, jen n¥které pro nás byly vhodné k pouºití p°i úprav¥
hrotu. Dle na²ich poznatk· jsme postupn¥ uzp·sobovali volbu t¥chto apertur .

Pro odpra²ování a depozici je v programu LyraTC speciální okno �DrawBeam�,
kde m·ºeme volit mnohé parametry práce. Nejprve zvolíme poºadovaný proces:
odpra²ování, depozici, rychlou depozici, elektronovou depozici £i litogra�i. Dále
navolíme poºadovaný útvar: bod, p°ímku, obdélník, kruh £i vlastní mapu vytvo°e-
nou v jiném programu. Je moºné nastavit rozm¥ry a poºadovanou hloubku/vý²ku
útvar·. Dále nastavíme materiál, který deponujeme £i odpra²ujeme a pouºívanou
energii iont·. Po stisknutí tla£ítka �Measure� se objeví p°edpokládaná £asová ná-
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Tabulka 4.2: Pouºívané apertury FIB

Apertura Velikost [µm] Nap¥tí na kondenzoru [kV] Doporu£ené pouºití
A1 10 22 -
A3 50 22 zobrazování
A5 100 25 le²t¥ní, depozice
A6 200 25 vrtání
A7 400 25,8 hrubé vrtání

ro£nost procesu. Je moºné taktéº navolit více útvar· a procesy provád¥t paraleln¥
£i sériov¥.

Pro depozici jsme m¥li moºnost pouºít t°i r·zné materiály ze zásobník· GIS,
jednalo se o platinu, wolfram a k°emík. Nejprve bylo t°eba zah°át poºadovanou
trysku a rezervoár na provozní teplotu, v tabulce 4.3 vidíme její hodnoty pro
pouºité prekurzory. P°ed pouºitím bylo vºdy t°eba trysky s prekurzorem odply-
nit, n¥které trysky poºadovaly odplyn¥ní i p°i chladnutí (wolfram). Náro£n¥j²í
byla taktéº manipulace s k°emíkovou tryskou, která pro uzav°ení vºdy ºádá vy-
pnutí elektronového i iontového d¥la. Trysky musejí být p°ed depozicí p°esunuty
k povrchu, p°iblíºeny co nejlépe k místu práce a následovn¥ otev°eny. P°i práci
jiº nem·ºeme hýbat se stolkem z d·vodu moºné kolize s tryskami. GIS m·ºeme
krom¥ t°í jmenovaných prekurzor· pouºívat také vodu a slou£eninu �uoru pro
asistované vrtání FIB.

V práci byla taktéº pouºita analýza EDX, ta vyuºívá detektoru rentgenového
zá°ení zabudovaného v komo°e mikroskopu. V programu Quantax Esprit jsme
mohli nam¥°it spektrum vzorku a z n¥j jsme si následn¥ navolili poºadované
prvky, jejichº výskyt jsme nechali vyobrazit barevn¥ na prvkové map¥ (koordinace
se SEM).

Tabulka 4.3: Pouºité materiály GIS a jejich provozní teploty (t)

Materiál t rezervoáru [◦C] t trubek [◦C] t trysky [◦C]
K°emík 20 70 75
Platina 80 87 90
Wolfram 90 97 100

4.2 Mikroskop atomárních sil (AFM)

K m¥°ení AFM jsme pouºili mikroskop Veeco di MultiMode V, který vidíme na
obrázku 4.3. Vyuºívali jsme ho pouze k m¥°ení reliéfu.

Nej£ast¥ji jsme pouºívali mód Scan Assist, coº je kontaktní mód s konstantní
silou. V mikroskopu jsou moºné dal²í dva módy m¥°ení reliéfu, a to kontaktní
mód se stálou vý²kou a tapping mode, ty ov²em vykazovaly p°i m¥°ení podobné
£i hor²í výsledky a vzhledem k dostate£né odolnosti námi zvoleného testovacího
vzorku (CeO2) byl tedy volen zmín¥ný mód.
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M¥°ili jsme v¥t²inou v oblasti 1×1µm, v n¥kterých p°ípadech i 500×500nm.
P°i skenování bylo projíºd¥no 512 °ádk· s frekvencí 0,9Hz aº 2Hz. P°ístroj v mó-
du Scan Assist v po£átku sám volí vhodnou velikost síly, kterou m·ºeme poté
upravit. My jsme se pohybovali v hodnotách 1�2V.

Obrázek 4.3: Mikroskop atomárních sil (AFM) Veeco di MultiMode V [14]
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5. Úprava hrot· za pomocí SEM,
FIB a GIS
V této kapitole uvádíme postup na²í práce, úvahy, testy parametr· a více £i
mén¥ povedené pokusy o vylep²ení poni£ených hrot·. Bylo t°eba prozkoumat
mnoho variant úpravy, pr·b¥ºn¥ byly po°izovány snímky ze SEM, FIB, n¥kdy
byla provád¥na analýza EDX. Vybrané hroty byly také vyzkou²eny na AFM.

Pro testování úpravy hrotu jsme dostali krabi£ku s n¥kolika drºáky zna£ky
Veeco, kde na kaºdém drºáku bylo p¥t trojúhelníkových nitridových cantilever·
s k°emíkovými hroty. Tlou²´ka cantileveru byla 600 nm a ze zadní strany byl
pokryt vrstvou zlata (40 nm) a titanu (15 nm). P·vodn¥ byly dle výrobce hroty
o polom¥ru zak°ivení 12 nm, ale na²e uº byly pouºívány del²í dobu a tím ztupeny.
Vzali jsme si tedy drºák D1 a zm¥°ili jsme morfologii povrchu testovacího vzorku
(vrstva CeO2 na k°emíku) pomocí AFM s postupným pouºitím v²ech p¥ti hrot·.
Snímky jednotlivých hrotu (SEM) a zobrazení povrchu referen£ího vzorku pomocí
t¥chto hrot· v AFM prezentujeme v diskuzi 6.2 � 6.11.

Pro p°ehlednost jsme si o£íslovali hroty na drºáku, abychom si vºdy byli jistí,
s kterým hrotem máme pracovat. �íslo za písmenem D znamená £íslo drºáku v
krabi£ce (v jedné krabi£ce je 10 drºák· s hroty), £íslo za písmenem H znamená
pozici hrotu na konkrétním drºáku, jak je znázorn¥no na obrázku 5.1.

Obrázek 5.1: Snímek uspo°ádání cantilever· s hroty na drºáku D1 a jejich zna£ení
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Hroty jsme si prohlédli za pomocí elektronového mikroskopu Mira, který se li²í
od na²eho následujícího pracovního mikroskopu Lyra tím, ºe nemá zabudovanou
aparaturu FIB a GIS, za to má lep²í rozli²ení. Ze snímk· SEM i AFM 6.2�6.11
prezentovaných v diskuzi je vid¥t, ºe hroty mají ztupené ²pi£ky a jejich st¥ny jsou
obhroublé. Jak si m·ºeme v²imnout, na AFM záznamu se £asto objevují útvary,
které více neº morfologii povrchu odpovídají tvaru hrotu. Proto je m¥°ení t¥mito
hroty nedosta£ující.

5.1 První vize úpravy

Pro úpravy hrot· jsme se rozhodli pouºít kombinaci technik FIB, SEM a GIS.
Mohli bychom hroty jen brousit pomocí FIB, my v²ak chceme vyzkou²et i moºnost
výroby hrot· z jiných materiál· jako je platina £i wolfram. Také se chceme pokusit
dostav¥t i ulomené hroty, které by nemusely jiº mít pot°ebnou vý²ku p°i pouhém
zbrou²ení. Vzhledem k tomu, ºe je na drºáku více hrot·, musí mít podobnou
vý²ku. V¥t²inou vý²ka hrotu lehce klesá v po°adí H1�H5, abychom mohli za£ít
skenovat s hrotem H1 a po jeho opot°ebení mohli p°echázet na dal²í hroty. P°i
m¥°ení s hrotem H4 jsou tedy v¥t²inou jiº v²echny ostatní v kontaktu s povrchem
vzorku. Na²e m¥°ení to neovlivní jen díky tomu, ºe kaºdý hrot má sv·j vlastní
cantilever. Pokud by byl rozdíl ve vý²kách hrotu p°íli² velký, mohli bychom ulomit
del²í hroty nebo jejich cantilevery. Ty pak mohou z·stat na povrchu vzorku a
ovlivnit p°ípadn¥ m¥°ení. Zkou²íme proto vºdy vyrobit hrot o n¥co v¥t²í, neº
jeho okolí a m¥°it pouze jím.

V softwaru DrawBeam v mikroskopu Lyra máme na výb¥r mnoho struktur a
tvar· pro depozici £i vrtání. Mimo jiné tam je také moºnost vloºit vlastní obrázek
v odstínech ²edi. M¥lo by se nám pak poda°it tvo°it plastický reliéf, tedy sv¥tlá
místa odpra²ovat/deponovat více a tmavá mén¥. Tuto metodu jsme zkou²eli s
jednoduchým motivem schod·, výsledek vidíme na obrázku 5.2. Pro odpra²ování
i depozici jsme pouºili aperturu A5, útvar je platinový na k°emíkové zku²ební
podloºce.

Obrázek 5.2: Zkou²ka práce v DrawBeam: (a) schéma poºadované struktury, (b)
povrch s odprá²enou strukturou, (c) povrch s nadeponovanou strukturou

Po ov¥°ení funkce depozice zvolené struktury jsme se rozhodovali, jaký tvar
by m¥ly mít na²e dostav¥né hroty. Inspirovali jsme se vzhledem p·vodních hrot·
a cht¥li jsme na n¥ nadeponovat jehlan, tedy jakousi pyramidu. Tu jsme vytvo°ili
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v programu Malování z 24 pater pe£liv¥ odstup¬ovaných odstín· ²edi (obrázek
5.3). Jak je vid¥t i na obrázku 5.2, p°i depozici se hrany slévají, £erné mezery mezi
schody se nezachovaly, proto by nem¥ly vadit diskrétní hodnoty barev v terasách.

Obrázek 5.3: P°edloha pyramidy pro depozici

Nejprve bylo t°eba po²kozené hroty se°íznout pomocí iontového svazku (FIB),
abychom vyrovnali povrch. Upevnili jsme hroty na svislý drºák, abychom je snáze
se°ízli. P°íklad °ezání vidíme na obrázku 5.4. Ten je vyfocen p°ímo iontovým
svazkem pouºitým i na °ezání, má energii 30 keV a pouºili jsme aperturu A5.
V²imn¥me si, ºe zaost°ení FIB není tak dobré jako v SEM, je to zp·sobeno
omezenou moºností fokusace v¥t²ích apertur. P°i pokusu o zaost°ení na p°íli²
malou plochu (danou velkým zv¥t²ením, nebo malým výb¥rem plochy) je vzorek
odpra²ován rychlostí v¥t²í neº je rychlost, kterou jsme schopni zaost°it. Proto
jsme fokusaci provád¥li mimo hrot na hran¥ cantileveru.

Na takto vyrovnaném hrotu jsme se pokusili o depozici platinové ²pi£ky. Pla-
tinu jsme do za£átku vybrali pro jednoduchost obsluhy trysky s jejím plynovým
prekurzorem. Pro depozici jsme pouºili doporu£enou aperturu A5, energii 30 keV.
Pokusili jsme se deponovat pyramidu o vý²ce 2µm. Pro první pokusy jsme pouºili
drºák D5, kde byly také zni£ené hroty, ale nem¥°ili jsme s nimi AFM. Výsledek
na²í depozice na hrotu D5H1 nebyl p°íznivý. Jak vidíme na obrázku 5.5, místo
depozice se nám hrot �roztekl� .

P°í£inou by mohla být p°íli² malá plocha pro depozici a p°íli² ²iroká apertu-
ra. P°i takovémto stavu p°ejíºdí iontový svazek p°íli² £asto p°es stejné místo a
atomy platiny nemají moºnost se uchytit na povrchu, místo toho jsou svazkem
odpra²ovány, stejn¥ jako p·vodní atomy hrotu. Zv¥t²it plochu bychom sice mohli
se°íznutím ve spodn¥j²í £ásti hrotu, ale o to více bychom museli deponovat nový
materiál a v jeho ²pi£ce by navíc mohl vzniknout tentýº problém. �e²ením na²eho
problému by mohla být práv¥ elektronová depozice.
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Obrázek 5.4: Hrot D1H3 (a) p°ed se°íznutím, (b) po se°íznutí technikou FIB

Obrázek 5.5: Hrot D5H1 zboku po pokusu iontové depozice

5.2 Elektronová depozice

V mikroskopu Lyra m·ºeme deponovat nejen pomocí techniky FIB, ale i p°í-
mo svazkem elektron· v SEM. Taková depozice je o n¥co obtíºn¥j²í, déle trvá a
nadeponovaný materiál v¥t²inou obsahuje více p°ím¥sí (uhlík) z prekurzoru. Pra-
covní vzdálenost pro elektronovou depozici je taktéº 9mm, m·ºeme deponovat
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pod úhlem 55◦nebo 0◦. P°edem musíme navolit absorp£ní proud 600 pA a v okn¥
DrawBeam zvolit e-deposition. Dále postupujeme stejn¥ jako u depozice FIB, na-
volíme strukturu, rozm¥ry, vybereme deponovaný materiál a necháme si zm¥°it
£as depozice.

Hrot jsme p°ed elektronovou depozicí se°ízli iontovým svazkem, jak bylo uká-
záno vý²e, aby byl podklad rovný. Deponovali jsme p°i nato£ení 0◦, aby nám hrot
rostl kolmo k cantileveru. Nejprve jsme nadeponovali na se°íznutou plo²inu malou
platinovou vrstvu, abychom zjistili, zda je depozice moºná a zda se hrot nebortí,
p°ípadn¥ by tato vrstva mohla fungovat jako ochranná. Dále jsme p°iblíºili trys-
ky GIS. Deponovali jsme pyramidu (viz obrázek 5.3) o základn¥ 1µm a vý²ce 5
µm (z na²ich p°edchozích zku²eností byla deponovaná vý²ka vºdy zna£n¥ men²í,
neº vý²ka poºadovaná). Deponovaný útvar a výsledek depozice na hrotu D3H1
m·ºeme vid¥t na obrázku 5.6. Na dal²ím obrázku 5.7 je uvedena prvková mapa
tohoto hrotu m¥°ená metodou EDX.

Obrázek 5.6: Elektronová depozice na hrotu D3H1

Depozici jsme zastavili p°ed jejím p°edpokládaným dob¥hnutím, protoºe ma-
teriál se za£al deponovat ze strany hrotu. Je moºné, ºe vý²ka útvaru byla p°íli²
velká a materiál sklouzl dol· ze ²pi£ky. Pravd¥podobn¥ hrál roli úhel mezi trys-
kami GIS a elektronovým svazkem SEM. Zatímco elektronový paprsek dopadal
kolmo na plo²inu, prekurzor se ²í°il vodorovn¥ s plo²inou, £ímº mohl ovlivnit sm¥r
depozice.

Elektronová depozice se nám zdála být vhodnou metodou, proto jsme se dále
snaºili o její p°izp·sobení problému. P°i dal²ích pokusech byly deponované ²pi£ky
malé ve srovnání s materiálem (obrázek 5.8a), který sklouzl na bok hrotu. Zkusili
jsme tedy pomocí FIB krátkým (n¥kolikasekundovým) kontinuálním pohledem
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Obrázek 5.7: (a) Hrot D3H1 v SEM, (b) prvková analýza EDX

vytvo°it v plo²in¥ p°ihrádku, kde by se deponovaná ²pi£ka mohla lépe uchytit a
zabránilo se tak stékání materiálu bokem. Problém byl, ºe se naopak do p°ihrádky
²patn¥ dostával prekurzor (obrázek 5.8b).

Cht¥li jsme zjistit, zda je tento problém opravdu zp·soben geometrií apa-
ratury, proto jsme vzorek zkusili nato£it pod úhel 55◦, pod kterým trysky GIS
oby£ejn¥ pracují p°i depozici FIB. Nastal o£ekávaný jev, ²pi£ka za£ala r·st na²ik-
mo ke zbytku hrotu, nebo´ elektronový svazek mí°il taktéº ²ikmo k plo²in¥ a do
okna DrawBeam m·ºeme pro depozici vkládat jen 2D objekty, které pak SEM
deponuje ve sm¥ru svého svazku dle stup¬· sv¥tlosti. Krom¥ tohoto defektu v²ak
prob¥hla depozice dob°e a materiál se nehromadil mimo oblast depozice (obrázek
5.8c).

Geometrie uspo°ádání SEM-GIS se tedy pro na²e ú£ely ukázala velice neprak-
tickou, p°i pot°eb¥ rovného hrotu nelze zajistit správný p°ísun plynného prekur-
zoru. Navíc pohyb trysek rovnob¥ºn¥ se vzorkem se ukázal jako velmi riskantní,
vzhledem k 2D charakteru obrazu snímaného SEM se ²patn¥ pozná, jak vysoko
jsou trysky nad vzorkem. P°i pokusech o lep²í elektronovou depozici tak do²lo k
ulomení n¥kolika cantilever·. Dali jsme tedy druhou ²anci fokusovanému ionto-
vému svazku.
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Obrázek 5.8: Pokusy o elektronovou depozici: (a) nízký deponovaný hrot,
(b)vyvrtaná p°ihrádka, (c) depozice pod úhlem

5.3 Testování apertur a dal²ích parametr· FIB

5.3.1 Depozice se zobrazovací aperturou

Zkoumali jsme moºnosti, jak u£init FIB p°i depozici mén¥ destruktivním. Jednou
z moºností bylo zkusit men²í aperturu, která by tudíº p°i depozici mén¥ £asto
p°ejíºd¥la p°es totéº místo. Apertura A3 se obvykle pouºívá pouze k zobrazování,
my jsme ji vyzkou²eli na depozici.

Na hrot D1H1, který jsme p°edem se°ízli pomocí FIB, jsme cht¥li nadepono-
vat tenkou ochrannou vrstvu z platiny, podobn¥ jako u elektronové depozice na
hrotu D3H1. Navolili jsme plný obdélník o vý²ce 0,5µm a pouºili jsme aperturu
A3. Výsledná vrstva byla aº ne£ekan¥ vysoká. V depozici jsme tedy pokra£ovali
a navolili jsme tvar pyramidy 5.3 o vý²ce 1µm. Výsledek m·ºeme vid¥t na ob-
rázku 5.9. Na rozdíl od vyrovnávacího stojánku pyramida nevyrostla tak hezky.
M·ºe to být jejím sloºit¥j²ím tvarem.

V okn¥ DrawBeam si krom¥ parametr· obrázku volíme také overlap a dwell
time (viz kap. 3). Pouºíváme overlap 1, tedy stopy svazku se nep°ekrývají, pouze
se dotýkají. Dwell time (tj. doba, po kterou svazek z·stává na jednom míst¥) se
upravuje automaticky zvolením deponovaného materiálu. V²imli jsme si, ºe jsme
p°i depozici D1H1 pouºili nesprávný dwell time, pro platinu by to m¥ly být 2µs,
my jsme ov²em nechali dwell time na po£áte£ní hodnot¥ 6µs. Cht¥li jsme tedy
v¥d¥t, jak velký vliv toto má na depozici.

Na obrázku 5.10 vidíme ²est deponovaných struktur, u v²ech byla pouºita
platina a iontový svazek o energii 30 keV. Navolen byl vºdy kvádr o stranách
1×1µm a vý²ce 0,5 µm. V °ádku A byla pouºita apertura A3 a v °ádku B klasická
apertura pro depozici A5. Ve sloupcích 1 aº 3 jsme sniºovali hodnotu dwell time.
V tabulce 5.1 m·ºeme porovnat £asy nezbytné pro depozici poºadovaných útvar·.
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Obrázek 5.9: Iontová depozice pomocí apertury A3 na hrotu D1H1

Tabulka 5.1: Parametry pro p°ípravu útvar· prezentovaných na obrázku 5.10

Pozice Apertura Dwell time [µs] Doba depozice [s]
A1 A3 6 67
A2 A3 4 60
A3 A3 2 60
B1 A5 6 8,66
B2 A5 4 8,68
B3 A5 2 8,72

Z obrázku 5.10 a tabulky 5.1 vidíme, ºe depozice pomocí apertury A3 sice trvá
déle neº aperturou A5, zato jsou deponované útvary vy²²í a mají mén¥ defekt·
(díry a prohloubeniny) z horní strany. Na druhou stranu objekty nemají ostré
hrany a jsou nepravidelné. Vý²ka deponovaných útvar· u apertury A5 zhruba
odpovídá navolené vý²ce, u apertury A3 je p°ibliºn¥ 3× v¥t²í. �í°ka obou útvar·
je mírn¥ v¥t²í neº navolená. Dwell time nejspí² nehraje výraznou roli pro depozici,
proto se o n¥m nadále nebudeme p°íli² zmi¬ovat.

I kdyº hrot D1H1 po depozici nebyl dostate£n¥ ostrý, rozhodli jsme se vy-
zkou²et s ním m¥°ení AFM na vzorku oxidu ceru. Výsledné AFM snímky vidíme
na obrázku 5.11 a více je rozeberme v diskuzi. Hrot se p°ibliºn¥ po £tvrtém kole
skenování po²kodil a nebylo moºné pokra£ovat. Jeho stav po m¥°ení vidíme na
obrázku 5.12a. V²imn¥me si zejména toho, jak se hrot ohnul.
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Obrázek 5.10: Zkou²ka parametr· iontové depozice (zobrazeno pod úhlem 55◦)

Obrázek 5.11: Záznam AFM p°i skenování hrotem D1H1 (a) zdola (b)shora

Vzhledem k tomu, ºe na hrotu bylo stále dost nadeponovaného materiálu,
snaºili jsme se se°íznout hrot podél p·vodních st¥n a dosáhnout tak op¥t jehla-
nového tvaru 5.12b. To se ov²em ukázalo jako obtíºný krok, protoºe bylo nejprve
t°eba vºdy nato£it hrot pod správný úhel k iontovému paprsku a pak u°íznout
jen p°ebyte£ný materiál a snaºit se nenaru²it p°íli² cantilever. To se nám bohuºel
mnohdy nepoda°ilo, do cantileveru bylo vyvrtáno n¥kolik d¥r a hrot se postup-
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ným °ezáním stran zmen²il natolik, ºe jsme se rozhodli pokus o jeho napravení
vzdát.

Obrázek 5.12: Hrot D1H1 (a) po pouºití v AFM, (b) v pr·b¥hu se°ezávání stran

Rozhodli jsme se za£ít s novou depozicí na hrotu D1H3, který jsme jiº se°ízli
pomocí FIB. Plocha, na kterou budeme deponovat pyramidu £i jiný útvar, m¥la
základnu 0,7µm. Zkusili jsme proto na cvi£ném podkladu deponovat pyramidu
s takto malými rozm¥ry za pomocí apertury A3, tvar ov²em neodpovídal o£eká-
vání, pyramida byla placatá a oblá (viz obrázek 5.13a). Problém s hranami m¥ly
obecn¥ v²echny útvary deponované aperturou A3 (jak vidíme i na obrázku 5.10).
Hledali jsme proto dal²í moºnosti pro depozici.

Obrázek 5.13: Cvi£n¥ deponované pyramidy: (a) z platiny, (b) z wolframu
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5.3.2 Depozice p°i niº²í energii iont·

Pokus o depozici te£ky, kterou DrawBeam nabízí, se nevyda°il a jako obvykle
jsme kv·li malým rozm¥r·m pouze vrtali díru do povrchu. Napadlo nás tedy,
ºe zkusíme deponovat válec a zjistíme jeho nejmen²í polom¥r, se kterým je²t¥
bude p°ijateln¥ r·st do vý²ky. Také nás napadlo, ºe bychom mohli odpra²ování
materiálu ionty zmírnit sníºením jejich energie. Provedli jsme tedy op¥t zkou²ku
parametr·, kterou m·ºeme vid¥t na obrázku 5.14.

Deponovali jsme vºdy platinu, v DrawBeam jsme zvolili útvar �lled circle, na-
volená vý²ka válce byla vºdy 2µm. Popis dal²ích parametr· vidíme v tabulce 5.2.

Obrázek 5.14: Optimalizace parametr· depozice: (a) snímek FIB shora, (b) sní-
mek SEM pod úhlem 55◦

Tabulka 5.2: Parametry deponovaných útvar· na obrázku 5.14

Pozice Apertura Energie iont· [keV] polom¥r [µm] doba depozice [s]
A1 A3 30 0,35 80
A2 A3 30 0,15 12
B1 A5 30 0,35 17
B2 A3 20 0,35 59
C1 A3 20 0,15 12
C2 A3 20 0,1 7

P°i sníºené energii svazku na 20 keV nebylo moºné FIB zaost°it stejn¥ dob°e,
jako p°i energii 30 keV, v d·sledku toho jsou deponované útvary �rozt°epené� .
Tento nedostatek kompenzuje n¥kolik pozitiv, depozice je rychlá a nadeponujeme
p°i ní více materiálu, mén¥ se ho naopak odpra²uje. Válce deponované p°i 20 keV
jsou ²ir²í, neº jsme si navolili. Podíváme-li se nap°íklad na válec na pozici C1 na
obrázku 5.14, zjistíme, ºe navolený pr·m¥r 0,3µm byl zhruba dvakrát p°esaºen,
²í°ka 600 nm nám v²ak vyhovuje, jelikoº se blíºí k ²í°ce plo²iny na hrotu D1H3,
kam chceme deponovat.
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Obrázek 5.15: Cvi£né brou²ení: (a) nadeponované válce, (b) po procesu odprá²ení,
za£ist¥ní okolí a zúºení hrot·

Rozhodli jsme se tedy pouºít parametry depozice válce na pozici C1. Jeho
vý²ka se nám v²ak nezdála dosta£ující, proto jsme zkusili je²t¥ nadeponovat dva
válce s totoºnými parametry, pouze se zm¥nou vý²ky na 5 a 8µm. Výsledek
vidíme na obrázku 5.15a.

5.3.3 Brou²ení hrotu za pomoci FIB

P°emý²leli jsme, jak pr·m¥r ²pi£ky válce je²t¥ zmen²it. Odpov¥dí bylo brou²ení
s pomocí FIB, a to pomocí mezikruºí. T¥ch okno DrawBeam nabízí více, proto
jsme se rozhodli je otestovat na cvi£né k°emíkové podloºce a optimalizovat jejich
rozm¥ry. Výsledek vidíme na obrázku 5.16.

Tabulka 5.3: Parametry p°ípravy útvar· na obrázku 5.16

Pozice Vrtaný tvar rA[µm] rB [µm] doba vrtání [s]
A1 stairs circle 0,4 0,2 15
A2 anulus circle 0,4 0,2 43�30
A3 polishing circle 0,4 0,2 42
B1 stairs circle 0,2 0,05 2
B2 anulus circle 0,2 0,05 6
B3 polishing circle 0,2 0,05 7
C1 stairs circle 0,3 0,1 4,7
C2 anulus circle 0,3 0,1 14�1
C3 polishing circle 0,3 0,1 13�1

Brou²ení bylo provád¥no za pomoci FIB s aperturou A3 p°i energii svazku
30 keV, protoºe p°i této energii se iontový svazek lépe zaost°uje, coº nyní vyuºi-
jeme. V tabulce 5.3 uvádíme pot°ebné parametry odpra²ování. Volili jsme vºdy
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Obrázek 5.16: Optimalizace parametr· brou²ení: (a) snímek FIB shora, (b) sní-
mek SEM pod úhlem 55◦

hloubku útvar· 1µm a zkou²eli jsme t°i tvary: stairs circle, anulus circle a po-
lishing circle. U v²ech jsme mohli navolit vn¥j²í polom¥r rA a vnit°ní polom¥r rB .
Významnou roli pro nás hraje hlavn¥ vnit°ní polom¥r, protoºe ten bude ve �nále
ur£ovat ²í°ku hrotu. Proces odpra²ování navolených útvar· jsme sledovali za po-
moci SEM, n¥kdy jsme jej ukon£ili d°íve, pak je nevyuºitá doba vrtání nazna£ená
v tabulce 5.3 za znaménkem mínus. To jsme £inili z d·vod· p°íli²ného sniºování
²pi£ky uprost°ed, která by pak uº nebyla dob°e pozorovatelná.

Výsledné útvary se mírn¥ li²í. Stairs circle, který vidíme na obrázku 5.16
v sloupci 1, se vyzna£uje mírn¥j²ím odpra²ováním u vn¥j²ího okraje. Tato vlast-
nost by se nám hodila, abychom okraje deponovaných útvar·, které v¥t²inou
nejsou tak vysoké, neodbrousili p°íli² do hloubky a nepo²kodili p°ípadn¥ cantile-
ver. Anulus circle, který vidíme ve sloupci 2, je klasické mezikruºí. �as pot°ebný
na jeho vytvo°ení je mírn¥ v¥t²í neº u strairs circle, protoºe jsou více odpra²ovány
vn¥j²í okraje útvaru. Nejvíce nám vyhovuje zp·sob odpra²ování pomocí polishing
circle, který vidíme ve sloupci 3. Výsledný tvar je podobný jako u stairs circle,
rozdíl je v postupu. P°i volb¥ polishing circle se mezikruºí za£ne odpra²ovat od
vn¥j²ího okraje a postupuje k vnit°nímu okraji (na rozdíl od p°edcházejících útva-
r·, kde se celá plocha odpra²uje paraleln¥). To nám umoº¬uje lépe kontrolovat
zbývající vnit°ní pr·m¥r a p°ípadn¥ v£as proces ukon£it.

Nyní jsme si proces brou²ení hrotu vyzkou²eli na dvou d°íve zmín¥ných cvi£n¥
nadeponovaných válcích (obrázek 5.15a). Vybrali jsme si polishing circle s vnit°-
ním polom¥rem 0,1µm, který má dle obrázku 5.16 nejmen²í polom¥r, p°i kterém
²pi£ka je²t¥ nezmizela. P°i prvním brou²ení jsme zvolili hloubku 0,5µm a vn¥j-
²í obvod jsme p°izp·sobili rozm¥r·m deponovaného válce. Vzhledem k tomu, ºe
válec se nenadeponoval p°esn¥ v kruhu a nechceme p°íli² odpra²ovat podloºku
(protoºe tu pozd¥ji bude tvo°it ne p°íli² tlustý cantilever), museli jsme vn¥j²í po-
lom¥r volit spí²e men²í a následn¥ ionty upravovat zbylé okolí. To jsme provád¥li
po malých £ástech pomocí útvar· jako plné kruhy a obdélníky, vºdy jsme pou-
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ºívali útvary o hloubce 0,2µm a postupn¥ jsme je kombinovali a vrstvili, dokud
okolí ²pi£ky nebylo podstatn¥ niº²í a placat¥j²í neº ²pi£ka.

�pi£ky se nám stále nezdály být dost ostré. P°i p°edchozí zkou²ce brou²ení
(obrázek 5.16) byl vnit°ní polom¥r 0,05µm vyhodnocen jako neúsp¥²ný, p°esto
jsme se rozhodli zkusit proces s men²ím vnit°ním polom¥rem na cvi£ných útva-
rech. Celý proces brou²ení hrotu jsme sledovali zárove¬ pomocí SEM, proto jsme
m¥li ²anci p°ípadn¥ zastavit FIB d°íve, neº nám ²pi£ka zcela zmizí.

Tabulka 5.4: Parametry zuºování cvi£ných ²pi£ek prezentovaných na obrázku
5.15b

�pi£ka Navolený polom¥r rB [nm] Skute£ný pr·m¥r [nm]
levá 70 100
pravá 50 105
pravá 20 113
levá 10 121

Do tabulky 5.4 jsme shrnuli výsledky zuºování cvi£ných ²pi£ek. Krom¥ navo-
leného pr·m¥ru tam zaznamenáváme pr·m¥r zm¥°ený p°ímo na snímku ²pi£ky
v p°iblíºení pomocí m¥°ícího nástroje programu LyraTC. Je t°eba po£ítat s chy-
bou ode£ítání pr·m¥ru ²pi£ky, nebo´ p°i takto velkém zv¥t²ení (view �eld kolem
1µm) jsou jiº hrany více rozmazané a obraz se více hýbe. Odhadujeme absolutní
chybu m¥°ení na p°ibliºn¥ 5 nm. Dle o£ekávání se ²pi£ky mírn¥ sníºily, nebylo to
v²ak p°i jejich vý²ce zásadní. Zajímavé je to, ºe se nám poda°ilo ²pi£ky zúºit na
pr·m¥r okolo 100 nm, ale dal²í zmen²ování navoleného vnit°ního pr·m¥ru nem¥lo
vliv, naopak se pr·m¥r ²pi£ky mírn¥ zvy²oval (povaºujeme to spí²e za náhodný
jev). Výsledné ²pi£ky po zbrou²ení vidíme na obrázku 5.15b.

5.3.4 Depozice/brou²ení platinového hrotu

Postupy a parametry, které jsme nalezli v p°edchozích dvou £ástech jsme zkusili
p°ímo na hrotu. Pouºili jsme hrot D1H3, na který se nám jiº p°edtím nepovedla
elektronová depozice. Nyní jsme na hrot deponovali válec pomocí FIB p°i energii
iont· 20 keV a za pouºití apertury A3. Válec (útvar �lled circle v DrawBeam) m¥l
navolený polom¥r 0,15µm a vý²ku 7µm. Deponoval se celkem 40 sekund. Pouºili
jsme prekurzor s platinou jako v p°edchozích testech. Výsledek depozice vidíme
na obrázku 5.17.
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Obrázek 5.17: Iontová depozice platiny na hrot D1H3

Hrot jsme následn¥ podrobili podobnému postupu brou²ení, který jsme pouºili
na cvi£né ²pi£ky. Pouºili jsme aperturu A3, energii 30 keV. Nejprve jsme odbrousili
mezikruºí (polishing circle) o vnit°ním polom¥ru 0,1µm a hloubce 0,3µm, hloubka
se nám ov²em zdála nedosta£ující, proto jsme brou²ení opakovali je²t¥ jednou
0,4µm do hloubky. Následn¥ jsme mírn¥ upravili okolí pomocí odprá²ení drobných
útvar·. Hrot jsme pak je²t¥ více zúºili, pouºili jsme vnit°ní polom¥r 0,05µm a
hloubku 0,3µm. Doupravili okolí ²pi£ky hrotu, a jelikoº p·vodní se°íznutý hrot
byl protáhlý na jednu stranu, jak vidíme na obrázku 5.17, zbrousili jsme pomocí
obdélníku (polishing circle) také tuto stranu. Tento krok nejspí² nebyl nutný z
hlediska m¥°ení AFM, byl spí²e estetický. N¥které z krok· brou²ení hrotu D1H3
si m·ºeme prohlédnout na obrázku 5.18. Výsledný hrot vidíme na obrázku 5.19,
jeho ²pi£ku v p°iblíºení pak na obrázku 5.20. Prvkovou mapu získanou pomocí
metody EDX vidíme na obrázku 5.21.

Obrázek 5.18: Pr·b¥h brou²ení hrotu D1H3
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Obrázek 5.19: Upravený hrot D1H3

Obrázek 5.20: Platinová ²pi£ka hrotu D1H3

41



Obrázek 5.21: (a) Hrot D1H3 v SEM (b) prvková analýza EDX

Hrot jsme vyzkou²eli na AFM, výsledek vidíme na obrázku 5.22. Protoºe hrot
stále je²t¥ nebyl ideáln¥ ostrý, rozhodli jsme se pro depozici jiných materiál·.

Obrázek 5.22: Záznam AFM za pouºítí platinového hrotu D1H3

5.3.5 Depozice/brou²ení wolframového hrotu

Dal²ím z moºných materiál· pro depozici byl wolfram. P°edchozí testy depozice
a brou²ení byly p°eváºn¥ provád¥ny s platinou, proto bylo t°eba n¥které z nich
zopakovat.
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Nejprve jsme zkou²eli depozici válc· (útvar �lled circle v DrawBeam), podob-
n¥ jako v p°edchozích p°ípadech jsme volili pro po£átek aperturu A3 a energii
30 keV. Snaºili jsme se optimalizovat polom¥r válce, který m¥l být co nejmen²í,
zárove¬ m¥l stále dostate£n¥ r·st do vý²ky. Pro depozici jsme zadávali jednotnou
vý²ku 3µm. Výsledky testu vidíme na obrázku 5.23a, parametry jsou shrnuty v
tabulce 5.5.

Obrázek 5.23: Cvi£ná iontová depozice wolframových válc·

S depozicí jsme byli pom¥rn¥ spokojeni, útvary byly hladké a vý²ka p°ibliºn¥
odpovídala zadané (alespo¬ pro útvary s v¥t²ím polom¥rem). Napadlo nás, ºe
deponovaný materiál bychom mohli je²t¥ více u²et°it pouºitým jiného útvaru,
který by se zuºoval sm¥rem ke ²pi£ce. Vyuºili jsme zku²enosti s odpra²ováním
mezikruºí a vyzkou²eli depozici s útvary stairs circle a polishing circle. Volili
jsme nulový vnit°ní polom¥r, abychom nenadeponovali pouze prstenec. Výsledek
vidíme na obrázku 5.23b, údaje o depozici nalezneme v tabulce 5.5.

Tabulka 5.5: Cvi£ná depozice wolframových válc·

Pozice Útvar Polom¥r rA [µm] Doba depozice [min:s]
1 �lled circle 0,35 2:22
2 �lled circle 0,2 �
3 �lled circle 0,1 �
4 stairs circle 0,35 0:39
5 polishing circle 0,35 2:03

Z deponovaných útvar· nám nejvíce vyhovoval zúºený válec (polishing circle)
na pozici 4 na obrázku 5.23b, který vyrostl do nejv¥t²í vý²ky a £as jeho r·stu byl
men²í neº v p°ípad¥ plného válce (�lled circle) se stejnými parametry. Tento válec
jsme brousili pomocí podobného postupu jako u platinových cvi£ných válc·. De-
ponované útvary jsou hlad²í a pravideln¥j²í neº v p°edchozích p°ípadech, brou²ení
bylo snaz²í, lépe kontrolovatelné (co se hloubky tý£e) a díky kónickému tvaru v
okolí nezbývaly neodbrou²ené útvary, které by bylo t°eba následn¥ odstra¬ovat.
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Získané poznatky jsme pouºili p°i depozici na hrot D5H1. Ten byl p·vodn¥
poni£en iontovou depozicí s aperturou A5. Nejprve jsme ho tedy se°ízli pomocí
FIB. Jelikoº bylo po²kození v¥t²í, neº jsme p°edpokládali, z·stala na cantileveru
malá £ást p·vodního hrotu. Snaºili jsme se tedy vytvo°it nový hrot depozicí
v¥t²ího mnoºství materiálu.

Výsledek depozice wolframu na hrot D5H1 m·ºeme vid¥t na obrázku 5.24. Byl
zvolen útvar polishing circle, pr·m¥r 0,35µm a vý²ka 5µm. Depozice trvala 3min
23 s. Vzniklý hrot je pravd¥podobn¥ o n¥co vy²²í neº hrot p·vodní, máme tedy
rezervu pro brou²ení. Hrot je mírn¥ nahnutý, jak m·ºeme vid¥t na pohledu shora.
Tento jev si vysv¥tlujeme p·sobením gravita£ní síly p°i depozici pod náklonem
55◦.

Obrázek 5.24: Iontová depozice wolframu na hrot D5H1: (a) pohled pod náklonem
55◦, (b) pohled shora

Hrot jsme dále brousili pomocí motivu mezikruºí (polishing circle) o vn¥j²ím
polom¥ru rA = 0, 36µm a vnit°ním polom¥ru rB = 0, 05µm. Volili jsme hloub-
ku 0,3µm, brou²ení jsme opakovali dvakrát. Výsledný hrot vidíme na obrázku
5.25a,jeho prvkovou mapu EDX na obrázku 5.25b. Jeho ²pi£ka, kterou vidíme na
obrázku 5.26, m¥la dle m¥°ení v programu LyraTC pr·m¥r (99 ± 5) nm. Hrot byl
zaloºen do AFM, bohuºel v²ak do²lo k ulomení jedné £ásti cantileveru od drºáku
a m¥°it s tímto hrotem nebylo moºné.
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Obrázek 5.25: (a) Upravený hrot D5H1 v SEM (b) prvková analýza EDX

Obrázek 5.26: Wolframová ²pi£ka hrotu D5H1

5.3.6 Brou²ení hrotu s aperturou A1

Kladli jsme si otázku, jak je²t¥ zmen²it polom¥r hrot·. Jak vidíme v tabulce 5.4,
u platiny uº zmen²ování vnit°ního polom¥ru brou²eného útvaru nem¥lo p°ínosný
vliv. U wolframu jsme pozorovali znatelný úbytek vý²ky jiº p°i volení vnit°ního
polom¥ru 50 nm. P°i zmen²ení polom¥ru na 20 nm jsme vyvrtali do zku²ebního
válce díru, protoºe pouºívaná apertura A3, moºná byla stále p°íli² velká pro na²e
ú£ely.
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Vyzkou²eli jsme aperturu A1 (10µm), která je nejmen²í na mikroskopu Lyra.
Nebývá obvykle pouºívána. Zaost°ení FIB s aperturou A1 bylo moºné provést
daleko lépe neº s ostatními aperturami, nebo´ ionty byly daleko mén¥ agresivní
a nemizely nám objekty, na které jsme zaost°ovali, ani p°i v¥t²ím zv¥t²ení (view
�eld ≈ 5µm).

Dále jsme s aperturou A1 zkusili odpra²ování, jako obvykle jsme zvolili me-
zikruºí (polishing circle) a k°emíkovou podloºku. Navolili jsme vn¥j²í polom¥r
rA = 0, 15µm, vnit°ní polom¥r rB = 0, 05µm a hloubku 0,2µm. Odpra²ování m¥-
lo trvat 63 s, pr·b¥h procesu jsme sledovali pomocí SEM a zastavili jsme iontový
svazek 17 s p°ed dokon£ením útvaru, protoºe se ²pi£ka za£ala sniºovat. Výsledek
zkou²ky vidíme na obrázku 5.27a.Vzniklá ²pi£ka m¥la pr·m¥r (36±5) nm.

Rozhodli jsme se tedy vyzkou²et aperturu A1 na platinovém hrotu D1H3,
který jsme jiº vyzkou²eli na AFM (obr. 5.22). Zvolili jsme vn¥j²í polom¥r rA =
0, 2µm, vnit°ní polom¥r rB = 0, 05µm a hloubku 0,2µm. Brou²ení trvalo 89
sekund. Výsledný pr·m¥r hrotu byl (83 ± 5)nm. Tento pr·m¥r byl sice men²í,
neº p°i p°edchozím brou²ením pomocí apertury A3, ale kladli jsme si otázku,
pro£ není moºné se dostat na on¥ch 40 nm jako p°i zkou²ce. Postup brou²ení
jsme na hrotu D1H3 je²t¥ t°ikrát opakovali, zuºovali jsme vn¥j²í polom¥r dle
pot°eby, vnit°ní polom¥r jsme zkusili zmen²it na 40 nm, hodnoty pr·m¥ru hrotu
neklesaly, naopak mírn¥ rostly (tabulka 5.6). Na obrázku 5.28 vidíme stav po
druhém brou²ení.

Tabulka 5.6: Brou²ení platinové ²pi£ky hrotu D1H3

Pokus rA [nm] rB [nm] pr·m¥r ²pi£ky [nm] doba vrtání[min:s]
1 300 50 83 1:46 � 17s
2 170 50 88 1:20
3 130 40 97 0:50
4 130 40 96 0:50

Jeden z rozdíl· mezi zku²ebním vrtáním aperturou A1 a brou²ením hrotu
D1H3 byl materiál. Zatímco cvi£ná podloºka byla z k°emíku, brou²ený hrot byl
platinový. Na²e p·vodní hroty byly ale také k°emíkové. Rozhodli jsme se proto
vyuºít vhodného po²kození hrotu D1H4, který m¥l pouze zakulacenou ²pi£ku, ale
neztratil p°íli² svoji vý²ku, takºe jsme ho mohli rovnou brousit (bez depozice).
Volili jsme mezikruºí polishing circle, vn¥j²í polom¥r rA = 0, 22µm, vnit°ní polo-
m¥r rB = 0, 04µm a hloubku 0,2µm. Brou²ení trvalo 2min 4 s. Výsledek brou²ení
vidíme na obrázku 5.29, detail ²pi£ky pak na obrázku 5.27b.

P°i po°izování snímk· pomocí SEM jsme byli velice opatrní, ostrá ²pi£ka by
se mohla p°i dlouhodobém vystavení svazku elektron· za£ít tavit a tím tupit.
Nemohli jsme tedy více zaost°ovat na detail ²pi£ky, proto je snímek 5.27 mírn¥
rozmazaný. Orienta£n¥ jsme nam¥°ili pr·m¥r ²pi£ky d = (30 ± 5)nm. Záznam
AFM referen£ního vzorku s pouºitím hrotu D1H4 vidíme na obrázku 5.30.
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Obrázek 5.27: Brou²ení aperturou A1 (a) cvi£né vrtání do k°emíkové podloºky
(b) ²pi£ka k°emíkového hrotu D1H4

Obrázek 5.28: Brou²ení platinového hrotu D1H3 s pouºitím apertury A1
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Obrázek 5.29: Brou²ený k°emíkový hrot D1H4

Obrázek 5.30: Záznam AFM s upraveným hrotem D1H4, oblast 1x1µm, vý²kový
rozsah -10 � 10 nm
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6. Diskuze výsledk·
Poda°ilo se nám upravit n¥kolik hrot·, v této £ásti bychom rádi diskutovali jejich
funk£nost p°i skenování AFM. To bylo provád¥no na vzroku CeO2 naprá²eného
na k°emíkovou podloºku.

Na obrázku 6.1 vidíme m¥°ení AFM s dosud nepouºitím, a tedy nepo²kozeným
hrotem. Na snímcích 6.2� 6.11 si m·ºeme prohlédnout p¥t po²kozených hrot·
vyfocených SEM a jejich p°íslu²né záznamy m¥°ení AFM.

Obrázek 6.1: AFM záznam s pomocí zcela nového hrotu, oblast 1x1µm, vý²kový
rozsah -10 � 10 nm
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Obrázek 6.2: Po²kozený hrot D1H1 shora, SEM

Obrázek 6.3: AFM záznam s po²kozeným hrotem D1H1, oblast 1x1µm, vý²kový
rozsah -10 � 10 nm
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Obrázek 6.4: Po²kozený hrot D1H2 shora, SEM

Obrázek 6.5: AFM záznam s po²kozeným hrotem D1H2, oblast 1x1µm, vý²kový
rozsah -10 � 10 nm
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Obrázek 6.6: Po²kozený hrot D1H3 shora, SEM

Obrázek 6.7: AFM záznam s po²kozeným hrotem D1H3, oblast 1x1µm, vý²kový
rozsah -10 � 10 nm
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Obrázek 6.8: Po²kozený hrot D1H4 shora, SEM

Obrázek 6.9: AFM záznam s po²kozeným hrotem D1H4, oblast 1x1µm, vý²kový
rozsah -10 � 10 nm
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Obrázek 6.10: Po²kozený hrot D1H5 shora, SEM

Obrázek 6.11: AFM záznam s po²kozeným hrotem D1H5, oblast 1x1µm, vý²kový
rozsah -10 � 10 nm

54



V²echny záznamy po°ízené po²kozenými hroty jsou kvalitativn¥ hor²í neº zá-
znam s novým hrotem. U hrot· D1H3, D1H4 a D1H5 si v²imn¥me, ºe útvary zob-
razované na záznamu AFM (obrázek 6.7, 6.9, 6.11) se nápadn¥ podobají plo²kám
na vrcholcích hrot·, které m·ºeme vid¥t na záznamu z SEM (obrázek 6.6, 6.8,
6.10). Tento efekt �focení hrotu� v d·sledku konvoluce polom¥r· hrotu a útvar·
jsme vysv¥tlili v kapitole 1.

K tomuto jevu v²ak p°ekvapiv¥ nedocházelo u hrot· D1H1 a D1H2, které mají
oba výrazn¥ po²kozené ²pi£ky, které mají p°i pohledu shora trojúhelníkovitý tvar
(viz obrázky 6.2, 6.4), p°esto jejich AFM záznamy neobsahují trojúhelníky (viz
obrázky 6.3, 6.5). Záznam s hrotem D1H2 je dokonce vcelku povedený (obrázek
6.5) a podobá se nejvíce záznamu s novým hrotem (obrázek 6.1), jeho po²kození
se v²ak zdá být nejvýrazn¥j²í. Odpov¥¤ najdeme aº p°i pohledu z boku (obrázek
6.13), kdy se ukazuje, ºe hrot D1H2 nemá £istou plo²ku, ale má malou z ní vy-
stouplou £ást, kterou se pravd¥podobn¥ skenuje. Naopak hrot D1H4 se z boku zdá
být velice ostrý (obrázek6.15, teprve pohled shora odhaluje jeho defekt(obrázek
6.8), který je pozorovatelný na snímku AFM (obrázek 6.9). V následující £ás-
ti kapitoly najdeme pohledy z boku na v²echny po²kozené hroty na drºáku D1
(obrázky 6.12 � 6.16).

Obrázek 6.12: Pohled na hrot D1H1 z boku (SEM)
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Obrázek 6.13: Pohled na hrot D1H2 z boku (SEM)

Obrázek 6.14: Pohled na hrot D1H3 z boku (SEM)
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Obrázek 6.15: Pohled na hrot D1H4 z boku (SEM)

Obrázek 6.16: Pohled na hrot D1H5 z boku (SEM)

57



Co se tý£e hrot· námi pomocí technik FIB/GIS dostavených a upravených,
hrot D3H1 upravený elektronovou depozicí platiny jsme nemohli v AFM vyzkou-
²et, nebo´ se p°i práci s tryskami GIS v nevhodné poloze zlomil.

Prvním upraveným hrotem, který jsme otestovali, byl hrot D1H1 prezentovaný
na obrázku 5.9. V¥d¥li jsme, ºe nadeponovaný hrot je velice tupý, ale pro srovnání
jsme cht¥li mít snímek z m¥°ení takovým hrotem. Výsledné zobrazení povrchu
CeO2 vidíme na obrázku 5.11. Zajímavé je, ºe hrot poskytoval jiný obraz p°i
skenování shora a zdola. Vypovídá to o tom, ºe nebyl symetrický, moºná byl jiº
naklopen do podoby, kterou jsme vid¥li na obrázku 5.12.

Hrot D1H3 byl upraven depozicí platiny a následným obrou²ením za pomoci
FIB. Ve stadiu, které vidíme na obrázku 5.19, kdy jsme hrot brousili aperturou
A3 a ²pi£ka m¥la pr·m¥r 100 nm, jsme hrot zaloºili do AFM a provedli m¥°ení.
Výsledek zobrazení povrchu vzorku CeO2/Si vidíme na obrázku 5.22. Útvary
jsou jiº drobn¥j²í neº na obrázku 5.11, ale snímek se stále nepodobá snímku
po°ízenému novým hrotem (viz obrázek 6.1).

Podobný pr·m¥r ²pi£ky m¥l i wolframový hrot D5H1, s tím jsme bohuºel
nemohli m¥°it, jelikoº se mu p°i manipulaci po²kodil cantilever.

K°emíkový hrot D1H4 byl upraven pouze brou²ením pomocí apertury A1, jeho
nam¥°ený pr·m¥r byl d = (30±5)nm, coº zhruba odpovídá pr·m¥ru komer£ního
hrotu (polom¥r k°ivosti r = 12 nm). Vzhledem k £asové náro£nosti brou²ení po-
mocí apertury A1 byla odprá²ena jen malá oblast, v d·sledku £ehoº zbyl v okolí
²pi£ky hrotu je²t¥ jeden ostrý výb¥ºek. Na obrázku 6.17 vidíme m¥°ení AFM pro-
vedené na povrchu referen£ního vzorku vrstvy oxidu ceru pomocí tohoto hrotu
a pro srovnání i m¥°ení s hrotem komer£ním. Vidíme, ºe kvalita snímk· je srov-
natelná, komer£ní hrot mírn¥ protahuje obraz do strany. V p°iblíºení na obrázku
6.18 vidíme, ºe útvary naskenované komer£ním hrotem jsou mírn¥ men²í, protoºe
i jeho polom¥r k°ivosti byl o n¥co men²í. Ostrý výb¥ºek na hrotu D1H4 z°ejm¥
nehrál p°i skenování roli, byl v dostate£né vzdálenosti od povrchu vzorku. Ske-
nování probíhalo v módu Scan Assist, prob¥hlo 8 m¥°ení, b¥hem kterých námi
upravený hrot vykazoval stabilní výsledky.

Obrázek 6.17: Záznam AFM: (a) s komer£ním hrotem, (b) s pouºitím upraveného
k°emíkového hrotu D1H4, oblast skenování 1x1µm
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Obrázek 6.18: Záznam AFM: (a) s komer£ním hrotem, (b) s pouºitím upraveného
k°emíkového hrotu D1H4, p°iblíºení 500x500 nm

Pro srovnání p°idáváme je²t¥ obrázek 6.19, kde ilustrujeme výrazné zlep²ení
snímku AFM po°ízeného upraveným hrotem D1H4 oproti jeho p·vodnímu stavu.
Opracování hrotu tedy bylo úsp¥²né, prob¥hlo sice pouze pomocí FIB, ale o£e-
káváme podobné výsledky v p°ípad¥ pokusu o brou²ení nadeponované k°emíkové
²pi£ky.

Obrázek 6.19: Záznam AFM s pouºitím hrotu D1H4: (a) p°ed úpravou, (b) po
úprav¥, oblast skenování 1x1µm
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Záv¥r
V rámci °e²ení práce jsme nalezli postup vedoucí k úsp¥²né úprav¥ hrotu. Úsp¥²-
n¥ jsme upravili jeden hrot obráb¥ním fokusovaným iontovým svazkem. Tento
hrot má p°i m¥°ení AFM rozli²ení srovnatelné s komer£ním hrotem, jeho polom¥r
k°ivosti r = (15 ± 3)nm je asi o 3 nm v¥t²í neº polom¥r k°ivosti pouºitého ko-
mer£ního hrotu (výrobcem udávaná hodnota r = 12nm), proto jsou kulové útvary
CeO2 mírn¥ roz²í°ené. Komer£ní hrot m¥l proti námi upravenému nedostatek, ºe
zobrazené kulové útvary byly mírn¥ roztaºené do strany.

P°i testování parametr· FIB/GIS/SEM se neosv¥d£ila pouhá depozice ma-
teriálu, protoºe s ní nejsme schopni deponovat poºadovan¥ malé plochy (kv·li
destruktivnosti FIB a nevhodné vzájemné poloze GIS a SEM). Vhodná je tedy
kombinace depozice materiálu s brou²ením FIB, nejlépe s aperturou A1 (10µm),
která vykazovala nejlep²í výsledky zúºení hrotu.

D·leºitý je taktéº materiál, který brousíme. Zatímco platinu se nám poda°ilo
zúºit na minimální pr·m¥r (83± 5)nm, u k°emíku se nám poda°ilo docílit mén¥
neº polovi£ní pr·m¥r ²pi£ky (30± 5) nm.

Práce prozkoumala mnohé moºnosti depozice (elektronová, iontová za r·zných
urychlovacích nap¥tí, pouºitých apertur a dal²ích parametr·). Taktéº jsme nalé-
zali nejvhodn¥j²í parametry pro obráb¥ní FIB. Pomocí SEM, FIB a AFM byly
úsp¥²n¥ po°ízeny snímky dokumentující pr·b¥h celého °e²ení zadané práce.
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Seznam pouºitých zkratek
AFM atomic force microscopy � mikroskopie atomárních sil

BSE back scattered electrons� zp¥tn¥ odraºené elektrony (elasticky odraºené
elektrony primárního svazku)

EDX Energy dispersive X-ray spectroscopy� disperzní rentgenová spektroskopie

FIB focused ion beam � fokusovaný iontový svazek

GIS gas injection system � vst°ikovací systém plynných prekurzor·

SE secondary electrons� sekundární elektrony (vyraºené primárními elektrony
svazku z atom· vzorku)

SEM scanning electron microscope � °ádkovací elektronový mikroskop

SPM scanning probe microscopy � °ádkovací mikroskopie, pouºívající hrot (son-
du)

STM scanning tuneling microscopy � °ádkovací tunelová mikroskopie

TEM transmission electron microscope � transmisní elektronový mikroskop
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