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Abstrakt: Mikroskopie atomarnich sil (AFM) je Siroce vyuZivanou metodou pozo-
rovani povrchové struktury latek. Ziskavani informaci o reliéfu je uskutecnovano
pomoci velmi ostrého hrotu upevnéného na ohebném drzaku. Tim ptejizdime po
povrchu a sniméme jeho ohnuti za pomoci odrazu laserového paprsku. Hrot se
ovSem timto procesem opotfebovava, tupi a znecistuje. Prace se zabyva moznosti
opravy hroti, které maji stale jesté funkéni drzaky. Pii praci byla vyuzita techni-
ka fokusovaného iontového svazku (FIB) a soustava plynnych prekurzoru (GIS),
které jsou zabudovéany v fadkovacim elektronovém mikroskopu (SEM). Byly zkou-
méany rizné postupy a parametry iontového obrabéni a depozice. Upravené hroty
byly testovany pomoci AFM na pracovisti KFPP.
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Abstract: Atom force microscopy (AFM) is a widely used imaging method of
solids’ surface structure. Collecting the information about relief is realized by a
very sharp tip fixed on a flexible cantilever. The surface is scanned by this tip and
the flexion of the cantilever is recorded using the reflection of a laser ray. The tip
gradually becomes blunt, dirty or destroyed by this process. The work deals with
a possibility of reparation of such tips, which still have usable cantilevers. We used
focused ion beam (FIB) and gas injection system (GIS) which are built in the
scanning electron microscope (SEM). We tried various techniques and parameters
of ion etching and deposition. The modified tips were tested using the AFM on
KFPP workplace.
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Uvod

Lidé se od pradavna snazili spatiit véci, které jsou mensi, nez je nase oko schop-
né pozorovat. Prvnim krokem k tomu bylo zvladnuti brouseni optickych cocek
a nasledovny vynélez optického mikroskopu. Brzy ale i tento mikroskop dosahl
svych mezi a limitujicim faktorem pro zobrazovani se stala vinova délka svétla.
Vynalez elektronového mikroskopu pfinesl Nobelovu cenu E. Ruskovi, ktery ja-
ko prvni (v roce 1931) sestrojil transmisni elektronovy mikroskop (TEM). Jeho
principem je prozatfovani vzorku elektronovym svazkem, proto ho mizeme pouzit
jen na vhodné upravené tenké vzorky. Americky védec Zworikyn vynalezl fotona-
sobi¢, kterym byl schopen detekovat sekundérni elektrony, a tak vznikl radkovaci
elektronovy mikroskop (SEM) [I]. SEM prosel mnoha tipravami a dnes se bézné
pouziva ve vyzkumu materiéli, mediciné, polovodi¢ovém primyslu a forenznim
vyzkumu. Dnes bézné dosahuje rozliSeni v fadu nanometru [IJ.

V devadesatych letech se do bézného vybaveni laboratoii zacaly zaclenovat
i mikroskopy vyuzivajici hroty (pfevazné AFM). Pro¢ byly pot¥eba dalsi druhy
mikroskopti? Diuvodid je hned nékolik. Pii zobrazovani SEM implantujeme do
vzorku elektrony, proto miizeme pozorovat jen vzorky, které se nenabiji. Dale musi
vykazovat stabilitu v pracovnim prostiedi (vakuu). Navic nAm SEM poskytuje
jen 2D prumét skute¢ného obrazu s nékterymi nedostatky, jako je hranovy jev
(zesvétleni hran [2]). Tyto nedostatky mikroskopie atomarnich sil (AFM) nema.
Provadi se za atmosférického tlaku, pokojové teploty a poskytuje kompletni 3D
obraz povrchu vzorku s rozliSenim v fa4du nanometru |3).

AFM ma vsak i jisté nevyhody, tou hlavni je zavislost rozliSovaci schopnosti
na ostrosti hrotu. Na obrazku [I| vidime bézné pouzivany komer¢ni hrot pro AFM
pred a po méfeni. Jeho vyska byva 3-6 um a jeho zakonceni miva pied pouzitim
priumér 15-40nm [3]. Kontaktem s riznymi zkoumanymi latkami se ¢asem hrot
nic¢i, tupi a Spini. Budeme se zabyvat otazkou, zda je mozné hroty ,recyklovat®,
to znamen& upravovat je, dostavovat je a ofezavat za pomoci iontového svazku
(FIB) a plynnych prekurzoriu (GIS), aby byly opét funkéni, ostré a idealné aby
ziskaly néjaké nové vlastnosti, jako je odolnost vic¢i poskozeni nebo vylepSeni
materidlovych parametri (napt. vodivosti), které mohou byt dale vyuzity pri
riznych méienich.

Obrazek 1: (a) Novy AFM hrot a jeho $picka, (b) pouzivany AFM hrot [3]



Nejsme prvni, kdo se pokousi hroty upravovat. AFM patii do skupiny mik-
roskopt vyuzivajicich hrot SPM (scanning probe microscopy), ktera je bohata
na principy méfeni a méfené fyzikalni veli¢iny a s tim je obcas tieba i pozménit
hrot. Napftiklad je mozné za pomoci FIB/GIS uzpusobit hrot pro vodivostni mé-
feni EFM (electric force microscopy) [4]. Tyto hroty byvaji pokovené; ukazalo se
vsak, Ze je vyhodnéjsi na hrot z SisN, nadeponovat jen malou platinovou $picku
a spojit ji vodivym kanalkem s cantileverem. Jin& skupina uzpusobila hroty pro
AFM pomoci Langmuirovy-Blodgettovy metody, a to namacenim hrotu do vody
potazené Langmuirovou monovrstvou a naslednym vytazenim, kdy se hrot zazil
z 30nm na 15nm [5]. Autofi v praci [6] prezentovali metodu, kdy byla pomoci
technik FIB/GIS upevnéna na hrot uhlikovad nanotrubka a na jejim konci byla
vytvorena platinova kulicka. Pomoci depozice platiny a obrabéni elektronovym
svazkem se jiz podafilo vytvorit hrot, ktery mél v praméru pouhé 4 nm [7].

Vétsina z vyse jmenovanych skupin upravovala nepouzité komercéné vyrabé-
né hroty a zdokonalovala je pro ziskani lepsiho rozliSeni ¢i uzptsobeni pro jiny
typ méfeni. My bychom radi experimentovali na jiz ponic¢enych hrotech a po-
dobnymi postupy bychom radi dosdhli minimalné ptivodniho rozliseni komercné
vyrabénych hrott a v nejlepSim piipadé i ptispéli ke zvyseni Zivotnosti hrotu.



1. Mikroskop atomarnich sil (AFM)

Mirkoskopie atomarnich sil (AFM — atomic force microscopy) vznikla v 80. letech
minulého stoleti. D4 se povazovat za jakousi modifikaci blizce p¥ibuzné metody
radkovaci tunelové mikroskopie (STM — Scanning tuneling microscopy). STM byla
vyvinuta v laboratofi IBM v Zurichu a pfinesla v roce 1986 svym vynélezcim
Nobelovu cenu. Vyuziva ostrého vodivého hrotu, ktery se priblizi k povrchu vzorku
na zhruba 1 nm a v dusledku pfilozeného potencidlu (= 1V) se za¢nou elektrony
pohybovat pomoci kvantového tunelového efektu z povrchu na hrot, ¢i opac¢né.
Métenim tunelového proudu pak ziskdvadme informaci o vlnové funkci povrchu a
tim i o jeho struktuie. Touto metodou jsme schopni dosdhnout rozliseni az na
atomarni trovni [2]. M4 to jediny hacek, vzorek musi byt vodivy.

Zajem rozsirit oblast zkoumanych vzorku vedl ke vzniku AFM, ktera je dnes
velice spésna v komerc¢ni sféfe. Vodivy hrot byl nahrazen kiemikovym hrotem
umisténym na ohebném drzaku (cantileveru) a princip kvantového tunelovani byl
nahrazen vzajemnym silovym ptisobenim atomu vzorku a hrotu. Clanek G. Bin-
ninga z roku 1986 [§] je jednim 7 nejcitovangjsich fyzikalnich ¢lankt soucasnosti.
Na obrazku si muzeme prohlédnout puvodni usporadani AFM. Byl pouzit
cantilever ze zlaté folie a diamantovy hrot. VSimnéme si, ze na AFM je pfiloZen
hrot STM, ktery pravé diky vodivosti zadni strany cantileveru mohl méftit jeho
vychylku, tedy ohnuti. Dnes se jiz pro tento tcel nepouziva STM, ale laserovy
paprsek.
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Obréazek 1.1: Puvodni experimentalni usporadani AFM [§]

1.1 Princip zobrazovani AFM

Bézné usporadani soucasného AFM vidime na obrazku Vzorek je umistén
na stolku, ktery se pohybuje diky piezotechnice. Drzak s hrotem se piiblizi k
povrchu, nasledné po ném piejizdi po fadcich (hybe se vétsinou vzorkem). Podle
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Hookova zakona je sila F, ktera na hrot pusobi, pfimo imérna vychylce (ohnuti)
cantileveru x:

F=—kx (1.1)

Tuhost cantileveru k£ byva udédna vyrobcem a pohybuje se od 0,01 do nékolika
jednotek N/m [9]. MiZzeme tedy méfit ohnuti drzdku a z néj pak ur¢it pusobici
silu, tedy i vzdalenost mezi hrotem a vzorkem. Ke sniméni ohnuti pouzivime
laserovy paprsek, ktery se odrazi dle zakona odrazu od zadni strany cantileveru
(ta byva pokovena nejcastéji zlatem pro lepsi odrazivost) a vstupuje do poziéné
citlivého detektoru, ktery snimé intenzitu dopadajiciho zafeni ve ¢tyfech kvad-
rantech.

il N 7

N
position-
sensitive
detector

Laser
Cantilever
Tip \V
/! / fF /! / ! li 7 4

Sample surface

Obrazek 1.2: Experimentalni usporadani AFM [3]

Existuje nékolik modi, ve kterych muze AFM pracovat, kazdy ma urcita spe-
cifika a vyhody ¢i nevyhody, které se v nasledujicich odstavcich pokusime shrnout.

1.1.1 Kontaktni méd

Tento méd se jmenuje kontaktni podle toho, 7ze hrot a vzorek jsou pii méfeni v
neustalém kontaktu. Na obrazku vidime zavislost sily ptisobici mezi dvéma
atomy na jejich vzajemné vzdalenosti. Takto si mtuzeme s jistou idealizaci pred-
stavit 1 nasi situaci, kdy jeden atom nélezi vzorku a druhy $pi¢ce hrotu. AFM
je schopna mérit v oblasti pfitazlivych i odpudivych sil, kontaktni méd vyuziva
zejména oblast sil odpudivych. To ma zejména tu vyhodu, ze zavislost je v té-
to Casti prosta, tudiz pro jednu hodnotu sily dostdvame pravé jednu vzdalenost
atomil.

Realna situace pro méreni AFM se od té idealni lisi, a to zejména tehdy,
méffme-li AFM na vzduchu (ne ve vakuu). V tomto piipadé vzdusna vlhkost
zpusobuje to, ze hrot i vzorek jsou pokryty tenkou vrstvou kapaliny, pii jejich
piiblizeni zaptsobi povrchové (kapilarni) sila, ktera se snazi drzet hrot v kontaktu
se vzorkem. To muze sniZovat rozliSeni kontaktni AFM.
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Obrazek 1.3: Zavislost sily pusobici mezi dvéma atomy na jejich vzdalenosti [9]

Samotné méfeni v kontaktnim médu muze probihat nékolika zptsoby, prvnim
z nich je méd s konstantni vySkou. V tomto pripadé je drzidk hrottl i stolek
se vzorkem p¥i méfeni stile na stejné vyskové arovni, vyskovy profil vzorku tedy
méfime pFimo z ohnuti cantileveru (resp. pusobici sily, jak ¥ikA Hookuv zékon
(1.1)). Vyhodou tohoto typu méfeni je jeho vysokd rychlost, kterd je omezena
pouze rezonancni frekvenci cantileveru. Naopak nevyhodou je, Ze toto méfeni je
vhodné jen pro nékteré vzorky, pokud je reliéf prili§ nerovny a vzorek piilis mékky
(napf. biologické preparaty nebo polymery), zvysujici se sila pii velkém ohnuti
cantileveru muze vzorek poskodit.

Dalsi moznosti méfeni je méd s konstantni silou. V tomto piipadé je cantile-
ver udrzovan stale ve stejném prohnuti, a to pomoci zpétnovazebné smycky, ktera
predava idaj o zméné prohnuti naméreny pozi¢né citlivym detektorem piezotech-
nice, kterd adekvatné upravuje polohu stolku se vzorkem. Informaci o topografii
povrchu vzorku tedy ziskdvame z dat o poloze stolku. Hlavni nevyhodou tohoto
typu méfeni je rychlost, ktera je omezena casem odezvy zpétnovazebné smycky.
Ani toto méfeni neni vhodné pro pfilis mékké vzorky. Jeho vyhodou je napiiklad
to, ze s méfenim topografie vzorku muzeme zaroven méfit napt. tieci sily nebo
specificky odpor [9].

1.1.2 Semikontaktni mod

Tento mod je téz oznacovan jako ,tapping mode“. Vyuzivaji se v ném oscilace
cantileveru, jejichz frekvence se pohybuje blizko rezonanc¢ni frekvence a jejichz
amplituda je v rozmezi 10-100 nm [10]. Hrot se pftiblizi ke vzorku tak, aby se v
nejnizsi fazi své oscilace dostaval do kontaktu se vzorkem (viz obrazek [1.3)). Hrot
se tedy pohybuje jak v oblasti Van der Waalsovych sil, tak v oblasti elastickych
sil. BEehem méieni se zaznamenévaji jeho zmény amplitudy a faze.

Tento mod je Setrnéjsi ke vzorku nez mod plné kontaktni. Pokud je vzorek
velice choulostivy, mizeme pouzit oscilacni méd i v plné nekontaktni oblasti, kde
se pouziva velice malad amplituda kmita (asi 1 nm [10]) a ptisobi zde pouze van der



Waalsovy sily. K detekei malych zmén amplitudy a faze kmitu vSak potrebujeme
velice citlivou zpétnou vazbu.

1.2 Efekty ovliviiujici rozliSeni AFM

Interpretace obrazu AFM byva ziidkakdy jednoducha. Existuje mnoho efektu,
které mohou vysledny obraz zkreslovat ¢i zhorSovat jeho rozliSeni. V nésledujici
¢asti jich nékolik popiseme.

Rozliseni AFM je limitovano elastickymi deformacemi, které méni reliéf vzorku
pii kontaktnim méfeni. Tento jev je dobfe pozorovatelny napiiklad pii zobrazo-
vani organickych molekul. Pokud je (jako na obrazku tvar vzorku konkavni,
mohou elastické deformace vzorku hrotem zpusobit, Ze se nam tutvar zda mensi.
Podobné efekty miizeme pozorovat i u tvart konvexnich ¢ u jinych zmén néklonu
reliéfu.

Obrézek 1.4: Elastickd deformace vzorku: 1 — naskenovany profil; 2 — skutecny
profil [9]

Dalsi véc, kterou musime zvazit pii interpretaci obrazu, je mozné rozsifovani
struktur v disledku konvoluce hrotu a vzorku. Uvazujme vzorek s adsorbovanym
kulovymi atvary. V pripadé, Ze je polomér kfivosti hrotu mnohem mensi nez
polomér uvazovanych kouli na povrchu, nastava situace znézornéna na obrazku
Vysledné horizontalni rozsiteni z r na r. zavisi na velikosti vrcholového thlu
hrotu @ (rovnice ([1.2) z [9]) vertikalné se v tomto piipadé rozmér nedeformuje.

Te=T <C089 + \/0082 0+ (1 +sinf)(—1+ tan 6/ cosd) + tan® 9) (1.2)

Nyni se budeme zabyvat pfipadem, kdy mé hrot srovnatelné veliky polomér
kiivosti s polomérem zkoumanych struktur. Takovou situaci vidime na obraz-
ku . Nyni je rozmér kuli¢ek deformovan jak v horizontalnim, tak ve vertikal-
nim sméru. Situaci si mizeme dobfie predstavit jako pohyb sféry o poloméru R po
sférach o poloméru r, hrot tedy opisuje ¢asti obloukii o poloméru r + R. Pokud je
vzdalenost sfér na vzorku d — 2r mensi nez je prumér hrotu 2R, dostane se hrot

pouze do hloubky AH:

_ )y (d)2)?
AH—T(l 1 (R+T)2> (1.3)



Obrazek 1.5: Schéma méfeni s konickym hrotem se zanedbatelnym polomérem
kiivosti v strukturam [9)

V této situaci horizontalni rozméry kulicek neodpovidaji jejich skute¢nému
rozméru, ale jejich vzdalenosti. Rozmér r. znazornény na obrazku muzeme
dopocitat ze vztahu:

Tip trajectory

Obrazek 1.6: Schéma méfeni s hrotem se srovnatelnym polomérem kiivosti s po-
lomérem struktur [9)

7 predchozich piipadu vidime, 7e tvar hrotu (zejména jeho polomér k¥ivosti
a vrcholovy uhel) vyrazné ovliviwji tvar obrazu. Pokud je polomér kiivosti hrotu
vyrazné veétsi nez struktury na méfeném vzorku, snadno se ndm mize stat, ze
obraz bude spiSe vypovidat o tvaru hrotu, nez o skute¢ném reliéfu vzorku.



2. Radkovaci elektronova
mikroskopie (SEM)

Radkovaci elektronovy mikroskop (téz rastrovaci ¢ skenovaci elektronovy mikro-
skop, SEM z anglického scanning electron microscope) byl vyvinut o néco pozdéji
nez jeho nejbliz§i pibuzny transmisni elektronovy mikroskop (TEM). Vyuziva
svazku urychlenych elektront, kterymi ,,skenuje“ po povrchu vzorku. V néasledu-
jici kapitole si vysvétlime principy fungovani SEM.

2.1 Dopad elektronu na povrch pevné latky
ve vakuu

Elektrony vyuzivané v  SEM jsou urychlené urychlovacim napétim U, typicky
30kV [2]. Takovy elektron pak ziskava energii ' = U - e, kde e je naboj elektronu.
Jeho vlnova délka A je pak dana vztahem:

1,22
Ao apm] = 2220 2.1)
om0 0TV

kde h je Planckova konstanta a m. je hmotnost elektronu. Pro urychlovaci
napéti 30kV je to zhruba 7-1073 nm. Tato mal4 vinovéa délka umoziuje interakci
s atomy povrchu vzorku a jejich obaly. Mize nastat nékolik jevi:

a) Pruzny rozptyl: Urychlené elektrony se mohou odrazit od atomovych
jader, a to s minimalni ztratou své kinetické energie. V takovém piipadé se pak
pohybuji v nejriiznéjsich smérech, pokud se odrazi pod thlem blizicim se k 180°
a maji dostate¢nou energii k opusténi vzorku, muzeme je detekovat jako zpétné
odrazené elektrony (BSE). Schopnost pruzného rozptylu elektronii zavisi na
protonovém cisle atomt ve vzorku a na primérni energii elektronového svazku. Na
obrazku vidime zavislost velikosti excita¢niho objemu (oblast ve vzorku, ve
které dochézi k interakcim priméarniho svazku elektroni s okolim) a hloubky vniku
(vzdalenost pod povrchem, do které se dostanou elektrony primarniho svazku) na
téchto veli¢inach (napf¥. pro zlato Z = 79 a energii primarnich elektront 30 kV
je hloubka penetrace 1,2 um [2]). Pouzivame-li elektronovy svazek o pevné dané
energii, muzeme tedy z intenzity signalu BSE odhadovat chemické slozeni vzorku.

b) Nepruzny rozptyl: Dopadajici elektrony mohou interagovat s elektrony
v atomovych obalech ve vzorku. V pripadé, Ze urychleny elektron vyrazi elektron
z vnéjsich vrstev obalu, predd mu ¢ast své kinetické energie, a pokud je dosta-
te¢na, mize vyrazeny elektron opustit latku a byt detekovan jako sekundarni
elektron (SE). Sekundarni elektrony maji zpravidla o nékolik fadi mensi energii
nez zpétné odrazené elektrony a vylétaji ze vzorku prevazné pod malymi dhly.
Hloubka, ze které SE dokazou uniknout, je obvykle v rozmezi 5-50 nm.

Na obrazku muzeme vidét cetnost BSE a SE v zavislosti na jejich kinetické
energii. Vytézek sekundarnich elektronii (pocet uvolnénych SE na jeden priméarni
elektron) se obvykle pohybuje mezi 0,1 az 10 |2], jeho hodnota zavisi na che-
mickém slozeni vzorku a energii primarntho svazku. Pro dany vzorek se vytézek
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Obréazek 2.1: Zavislosti excita¢niho objemu na primarni energii elektronového
svazku Fj a na protonovém ¢isle vzorku Z 2]
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Obrézek 2.2: Kinetickd energie emitovanych elektront, oblast A-SE, oblast B-
BSE [T]

SE zmensuje se vzrustajici energii primarniho svazku (elektrony s vyssi energii
podstoupi méné neelastickych srazek).

Mezi dalsi neelastické interakce elektronu s latkou patii emise rentgeno-
vého zareni. Vznika jak brzdné rentgenové zareni, které se vytvaii pfi brzdéni
elektronu v poli atomu, tak zareni charakteristické. To vznikne, pokud méa primar-
ni elektron dostatecnou energii k vyrazeni elektronu z vnitini vrstvy atomového
obalu. Prazdné misto je brzy zaplnéno elektronem z vyssi hladiny s vétsi energii.
Rozdil energii téchto hladin udava energii fotonu, ktery je vyzaien. Energie hladin
jsou charakteristické pro dané prvky, sbirdme-li tedy informaci o energii vznik-
lého rentgenového zafeni, muzeme analyzovat slozeni vzorku. Na tomto principu
funguje metoda EDX (Energy dispersive X-ray spectroscopy).

Foton rentgenového zareni mize cestou k povrchu déle interagovat. Pokud
vyrazi cestou elektron z vnéjsi slupky a predd mu energii dostate¢nou k opusténi
vzorku, detekujeme pak tzv. Augeriv elektron.

Na obrazku [2.3] je podrobné zobrazen excita¢ni objem, ktery je obvykle hrus-
kovitého tvaru. Vidime, Ze nejvice povrchovou informaci nam piinasi sekundarni
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Obrazek 2.3: Excita¢ni objem [I]

elektrony a Augerovy elektrony. K jejich vzniku sice dochézi v celém excita¢nim
objemu, ovSem jen v dostatecné blizkosti povrchu maji postacujici energii, aby
unikly ze vzorku a byly detekovany. Zbylé elektrony vzorek absorbuje .

2.2 Konstrukce radkovaciho elektronového mikro-
skopu

Na obrazku si mizeme prohlédnout, v ¢em se podoba a lisi stavba klasického
svételného mikroskopu a stavba elektronovych mikroskopi TEM a SEM. Na po-
¢atku je vzdy zdroj zareni, resp. elektrontu, ktery prochazi pies soustavu cocek, v
pripadé svételného mikroskopu optickych, v pripadé TEM a SEM elektromagne-
tickych. U svételného mikroskopu a TEM se snima svazek prosly vzorkem, ktery
je dale upravovan soustavou ¢ocek a clon. U obou mikroskopt si obraz prohléd-
neme piimo, at uz okem, nebo na fluorescencénim stinitku. V tomto se SEm lisi
od predchozich, nebot vyuziva skenovaci civky k pohybu po povrchu vzorku a
detektorem shira vzdy informaci z jednoho mista. Bod po bodu pak vznika obraz
na obrazovce, podobné jako je tomu tfeba u televize.

Nyni se budeme zabyvat stavbou SEM. Muzeme ho v zasadé rozdélit na dvé
¢asti — tubus a komoru mikroskopu. Soucasti tubusu je elektronové délo, soustava
elektromagnetickych cocek, aperturni clona, stigmatory a objektiv, v komofe se
pak nachazi pohyblivy stolek se vzorky a ruzné detektory (sekundéarnich elektro-
ni, zpétné odrazenych elektroni, rentgenového zateni ...). Aby mohla cela apa-
ratura fungovat, udrzujeme v komote i v prostorach tubusu vakuum < 1072 Pa.

10
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Obrazek 2.4: Stavba svételného mikroskopu, TEM a SEM [T

2.2.1 Elektronové délo

Elektronové délo se sklada ze zdroje elektront (taktéz katody, protoze byva silné
zaporné nabity) a z urychlovaci komory. Schéma zdroje je na obrazku . Elek-
trony, které jsou produkovany katodou, jsou urychleny v poli mezi ni a anodou.
Dilezitou soucasti je i Wehneltiiv valec, ktery je pfiveden na zaporny potencial
nékolikrat vétsi, nez je potencial katody. Tim vypuzuje emitované elektrony do
spravného sméru. Ty dale dopadaji na anodu, ve které je kruhovy otvor. Z ného
putuje svazek elektronti déle do soustavy elektromagnetickych ¢ocek. Ale zpét ke
zdroji elektront. Jak p¥inutit latku, aby emitovala elektrony? Predstavime si nyni
nékolik zpusobii.

Zahtivame-li dostateéné material katody (obvykle wolfram ¢ LaBg), dodame
tak elektrontim z vodivostniho pésu potFebnou energii (oznac¢ovanou taktéz jako
vystupni prace), aby ptrekonaly bariéru a unikly z povrchu kovu do vakua. Tento
jev nazyvame termoemise elektront. Zahtati obvykle realizujeme prichodem
stejnosmérného elektrického proudu. Emisi elektronti miizeme navic pomoci, po-
kud zdroj vytvarujeme do $picky ¢i pismene ,,V* a naruSime tak jeho strukturu.

Dalsi metoda jak snizit potencidlovou bariéru a zvysit emisi elektroni vyuziva
prilozeni vysokého potencialu na povrch katody. Snizenim vystupni prace o Ay se
proud elektront zvysi s faktorem exp(Ap/kT). Tomuto jevu se fika Schottkyho
efekt [2]. Obvykle se taktéz pouzivd wolframovy hrot nazhaveny na vysokou
teplotu, pro podporu emise se jesté pokryva ZrO.

Na obrazku vidime energeticky diagram, z néhoz je vidét uc¢inek Schotky-
ho emise. V tomtéz obrazku je zachycena i snizena bariéra pro dalsi z uzivanych
jevi, a to je (studend) autoemise, neboli (cold) fiel emision. Stejné jako u

11



a' Filament b .

Opti(? axis heating E A
Filament / supply . .vacuum X
level »
l Ad
Gun \ _
(We_hnelt) .“ - \
bias ( ~
Wehnelt '\,‘ ~ N
N i Schottky ~.
. [ emission ‘e
A o I~
25 Applied kV
_ ~— ° cathode
° * metal vacuum
Equipotential ¥
lines
cross-over fleld
Anode Plate i N emission
: : ——>e
\,n : FEE— F conduction
Yo i band
mission L
'el current _

Into
illumination
system

Obrazek 2.5: (a) Schéma termoemisniho zdroje elektront [1I] (b) Grafické znézor-
néni Schottkyho emise a studené autoemise [2]

Schottkyho metody prikladame vysoké napéti na hrot katody, kterd nyni ovSem
neni zahtrata na vic nez 300 K. Pokud je pole mezi katodou a anodou dostatec¢né
velké, aby se snizila itka potencidlové bariéry w(na obrazku [2.5b) na hodnotu
blizkou k vinové délce elektronu, dochazi pak na povrchu katody ke kvantovému
tunelovému jevu a elektrony z vodivostniho pasu se s nemalou pravdépodobnosti
dostavaji ven. Nevyhodou této metody ziskdvani elektronii je ono vysoké pole
pozadované mezi katodou a anodou, které ¢ini > 10°V/m [2].

V tabulce [2.1] jsou srovnany nékteré parametry vSech predeslych zminovanych
zdroji elektronii. Od zdroje se obvykle pozaduje, aby produkoval koherentni elek-
trony, tudiz aby vychazely pokud mozno z jednoho bodu, mély stejnou energii
a dokonce stejnou fazi privodni viny. Nejlépe tyto predpoklady spliuje studeny
zdroj, ktery ma nejmensi rozmér a rozptyl kinetické energie je nejmensi. Tento
zdroj vSak potiebuje velice vysoké vakuum a vysoké provozni napéti. Naopak
velmi mirné podminky stac¢i na provoz termoemisniho wolframového zdroje, ten
vsak kviili své velikosti neumoznuje tak dobré rozliseni a jeho doba Zivotnosti je
kratka. Jiz kvili mensi vystupni praci se vyplati pouzit spiSe termoemisni zdroj
7 LaBg.

2.2.2 Soustava elektromagnetickych ¢ocek

Hlavnim tkolem soustavy elektromagnetickych cocek je co nejvice zuzit svazek
elektronti, ktery vychézi z elektronového déla. Schéma tubusu SEM, kde je zna-
zornéno rozmisténi jednotlivych ¢ocek, vidime na obrazku [2.6

Kondenzorova ¢ocka C1 je silnd magneticka ¢ocka s proménlivou ohniskovou
vzdalenosti. Cim vetsi pole na ni piikladame, tim kratsi ohniskovou vzdalenost

vvvvv

denzorem, coz mé vliv na proud elektront, které aperturou projdou. Tento proud
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Tabulka 2.1: Porovnani zdroju elektronu [2]

Typ zdroje: Termoemisni Termoemisni Schottky Studeny
Material W LaBes ZrO/W W
Vystupni prace(eV) 4.5 2,7 2,8 4,5
Teplota (K) 2700 1800 1800 300
Elektrické pole (V/m) nizké nizké ~ 10% > 10°
Proudové hustota(A/m?) = 10? ~ 10° ~ 107 ~ 10°
Velikost zdroje (pum) ~ 40 ~ 10 ~ 0,002 =~0,01
Vakuum (Pa) <1072 <107 <1077 <1078
Zivotnost (hodiny) ~ 100 ~ 100 ~ 10* ~ 10*
Rozptyl energii (eV) 1,5 1,0 0,5 0,3

S Schottky FE Gun
Condenser (C1)

Gun Alignment

( IML Centering

S Imtermediate Lens (IML)

:] Stigmators

Scanning
Coils

< Objective (0BJ)

Obréazek 2.6: Schéma tubusu fadkovaciho elektronového mikroskopu [13]

je uzce spjat se stopou elektronového svazku. Velikost apertury je fixni a urcuje
maximalni rozliseni SEM [13].

Dale v tubusu nalezneme pomocnou itermedialni ¢ocku (IML) a jeji centro-
vani. Ta slouzi k tpraveé svazku vstupujiciho do objektivu. Jeji excitaci dochézi k
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posouvani svazku napii¢ optickou osou, proto je v tubusu také centrovani IML,
které tento posun kompenzuje [13].

Stejné jako u Cocek svételného mikroskopu se i u elekromagnetickych ¢ocek
projevuje astigmatismus (nechténé protahnuti obrazu, diky kterému vidime na-
piiklad kruhové véci jako elipsy). Pro jeho korekei jsou pridany do tubusu stigma-
tory. Astigmatismus muze znac¢né ovliviiovat kvalitu obrazu, stigméatory je proto
tieba ladit pti kazdém zaostfovani na novy vzorek [I].

Posledni cocka v soustaveé se nazyva objektiv a ma nejvyraznéjsi roli v konecné
fokusaci svazku. Pomoci malé zmény proudu v objektivu regulujeme zaostieni na
urcitou pracovni vzdalenost a tim ovliviitujeme rozliSeni mikroskopu. Konec¢na ve-
likost stopy svazku je limitovana pouzitym zdrojem a pohybuje se v fadu nékolika
nm, vyjimeéné az 1 nm [2].

Tésné nad objektivem sidli skenovaci civky, které ovliviiuji rastrovani svazku
(jeho rychlost, rozsah a tim i zvétSeni obrazu). Jejich funkeci si vice vysvétlime v
dalsi podkapitole.

2.3 Princip zobrazovani SE

V predchozich ¢astech jsme si popsali elektronové délo, to , kde elektrony vznikaji,
jak jsou urychlovany a fokusovany do elektronového svazku, ktery dopadi na
povrch pevné latky, a jak s ni interaguje. Stale jsme ale netesili, jak vznikne obraz
pozorovaného vzorku. Ze vseho nejdiive si vysvétlime princip rastrovani, podle
kterého dostal SEM své jméno. Jde o podobny systém, ktery pouziva AFM. Nyni
ale davame do pohybu svazek elektronii, coz je v podstaté lehci, nez pohybovat
celym stolkem pomoci piezoelektrickych manipuldtori. To déla skenovani SEM
daleko rychlejsim.

- A - e —————

0% w

n lines

e——————— m pixels ———

ON

Obrazek 2.7: Schéma rastrovani SEM [2]

K vychyleni elektronového svazku pouzivame skenovaci civky, které jsme jiz
d¥ive zminili. SiFi-li se elektrony smérem z, civky jsou schopné pohybovat pe-
riodicky svazkem ve sméru x (s frekvenci f,) a ve sméru y (s frekvenci f,) za
pomoci magnetického pole buzeného ,pilovitym® elektrickym proudem. Ve smé-
ru = je svazek o dost rychlejsi, nez ve sméru y. Chceme-li, aby nas§ obraz mél n

14



fadka (viz obrazek ), musi pro frekvence platit f, = f,/n. Pfedstavme si,
ze se svazek nachazi v misté A na obrazku [2.7] Postupné bude piejizdét z-ovym
smérem a po své cesté nasbird v m bodech informaci, béhem svého pohybu se
nepatrné pohne i v y-ovém sméru. Na konci fddku v bodé B pftijde ,,zub“ magne-
tického pole a svazek se rychle vrati do poc¢atecni x-ové polohy. Nevréti se ale do
bodu A, ale do bodu C. Tento proces pokracuje az do chvile, kdy nastane ,zub“
pro obé civky, které svazek posouvé ve sméru x a y. Z bodu Z se pak tedy svazek
vraci znovu do bodu A a proces se neustile opakuje. Signdl se sbird, zesiluje a
je prevadén na obrazovku velice podobnym zpiisobem, ktery jsme nyni popsali.
Pti prenosu se miize v signalu objevit Sum a zrnéni. Mizeme urcit ¢as, za ktery
nasbirame jeden cely obraz, ¢im bude delsi, tim lepsi bude kvalita vysledného
obrazu a omezi se Sum.

Pti pohledu na obrazek [2.3| vidime, Ze signalu, které mizeme sbirat je skute¢né
mnoho. Pro nejlepsi rozliseni by bylo vhodné sbirat sekundéarni, nebo Augerovy
elektrony, které zaznamenédme opravdu jen z oblasti o Sifce stopy naseho svazku
a navic nesou nejvice povrchovou informaci. Vzhledem k tomu, Ze produkce SE
je vétsi, voli se vétSinou tato varianta.

Princip zisk&dvani kontrastu za pomoci SE je zndzornén na obrazku Vidi-
me, ze produkce SE zavisi na nédklonu povrchu vzorku. Obecné muzeme psat, ze
vytézek SE ¢ z povrchu natoc¢eného pod thlem ¢ od vodorovného sméru je roven

2
5(9) = 2O

~ cos¢

Vidime tedy, ze v ¢asti obrazku se vyprodukuje vice signdlu SE. Cim vice
signalu v jednom bodé skenovani pfijmeme, tim svétlejsi odstin na obrazovce mu
odpovida. Dalsi otazkou je, jak nase oko odlisi, jestli se jedna o vyvySeninu ¢i
prohloubeninu (pfedstavme si napiiklad nadeponovany a vyvrtany atvar s témi
samymi parametry), kdyz dle vztahu jsou hrany i vodorovné plochy v téchto
pripadech nerozlisitelné. Odpovéd je v nizké energii SE. Pfirozené se jich k de-
tektoru dostava méné z prohloubenin, nez z vyvysenin, coz tvoii stin v ,,jaméach®.
Detektor navic byva umistén zboku vzorku, proto se k nému dostava z jedné
strany struktur vice elektronu nez z druhé, kteréd je v zakrytu. To v obrazu tvori
jakysi stin, na ktery jsme zvykli z bézného vidéni, proto jsou pro nase oc¢i obrazy
ze SEM vcelku pfirozené.

Pokud se naklon vzorku v néjakém misté blizi k 90°, ¢ili se divame na kolmou
sténu néjakého dtvaru, nastivd maximum pro emitované SE dle vztahu (2.2).
V obraze se to projevi jako vyrazné zesvétleni téchto mist, které odlisuje obraz
elektronového mikroskopu od klasicky ocekavaného obrazu. Tomuto jevu se fika
hranovy efekt a je znazornén na obrazku [2.8f.

Aby byl obraz kvalitni, potFebujeme pokud mozno sesbirat co nejvice signalu
a vhodné ho zesilit. Sbér signalu je piimo v detektoru podpofen kladné nabitou
elektrodou (fadové 10kV [I]), ktera pfitahuje SE. Dalsi moznosti zesileni svétla
nabizi Everhartuv-Thorneyuv detektor, ktery pritahuje SE na pozitivné nabitou
elektrodu (fadové 100 V) a dal je urychluje smérem k scintilatoru nabitému na ~
1kV. Scintilator je pokryty napt. vrstvou fosforu a generuje viditelné svétlo, které
je dale zesilovano fotonasobicem. Ten obsahuje fotokatodu citlivou na viditelné
svétlo, ktera je zhotovena z materidlu s nizkou vystupni praci a ptichozi svételné

(2.2)
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fotony tak generuji nizkoenergetické fotoelektrony, které jsou dale urychlovany
systémem dynod (obvykle osmi) a na kazdé vyrazeji dalsi sekundéarni elektrony
s vysokym vytézkem SE (0 ~ 4 — —10). Z jednoho SE ze vzorku se vytvoii
kolem 100 fotoelektronii, ze kterych jsou déle generovany sekundarni elektrony
v zévislosti na 6. Celkové zesilen{ ¢ini az ~ 10® [2]. Zdlouhavy postup prevadéni
elektront na fotony a zpét se tedy vyplati velkym zesilenim signalu a relativné
malym Sumem.

Obrazek 2.8: Zavislost signalu SE na tvaru povrchu [I]

2.4 Prtiprava vzorku pro SEM

Jedna z vyhod SEM je jednoduchost piipravy vzorku. V piibuzné transmisni
mikroskopii TEM jsou na vzorek kladeny velké néaroky, jeho tloustka by neméla
presahovat desitky nanometri, proto je tfeba pripravovat pro méfeni specidlni
lamely [I1]. Ve skenovaci elektronové mikroskopii mizeme vzorek jednoduse pii-
lepit karbonovou paskou na kovovy drzak, umistit ho do komory a zac¢it pracovat.
Ptesto vzorek musi splitovat nékolik podminek [I]:

e m¢l by byt stabilni ve vakuu

e mél by byt stabilni pti kontaktu s elektronovym svazkem

e nemél by se nabijet (idealné by mél tedy dobfe vést elektricky proud)

e na jeho povrchu by se nemély vyskytovat cizorodé ¢astice (prach apod.)
e nemeél by obsahovat vodu

e m¢él by poskytovat dostatek sbiraného signalu

Pro kovové vzorky nebyvéa problém splnit tyto podminky, proto se pro nevy-
hovujici vzorky (napft. biologické preparaty) pouziva metoda pokoveni.
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3. Fokusovany iontovy svazek (FIB)
a soustava plynnych prekurzort

(GIS)

V dnesni dobé nadm jiz nesta¢i pouhé zobrazovani v méritku nanometri, védci
se jiz zabyvaji tim, jak tvorit takto malé struktury. K tomu nam muze poslou-
zit fokusovany iontovy svazek, ktery v kombinaci s plynnymi prekurzory nabizi
moznosti depozice a odpraSovani materialu.

3.1 Dopad ionti na povrch pevné latky ve vakuu

Dopadé-li svazek urychlenych iontt na povrch latky ve vakuu, mtize nastat nékolik
situaci [12]. Podobné jako u elektront se ¢ast primarniho svazku odrazi elasticky
od povrchovych vrstev, zbytek interaguje s latkou neelasticky.

Ionty jsou po vstupu do pevné latky zpomalovany a rozptylovany. Postupné
predavaji svou kinetickou energii okolnim atomiim, nez ji zcela ztrati a ztistanou
zabudovany v pevné latce. Tomuto jevu se fikd implantace iontd. Hloubka,
do které se ionty zvladnou dostat, se nazyva implanta¢ni hloubka a zavisi na
energii primarniho svazku ionti, navic se lisi pro rizné materialy vzorku i druhy
implantovanych iontu. Implantace vzdy souvisi s poskozenim struktury vzorku,
vznikaji defekty v krystalickych latkach nebo je latka lokadlné amorfizovana.

Pokud iont pfeda atomu vzorku dostatecnou energii, aby piekonal vazebnou
energii v latce, mize dojit k odpraseni atomu. Timto zptisobem miizeme ménit
morfologii povrchu v misté interakce mohou vznikat kratery, fazety, drazky, vy-
vySeniny a dalsi utvary. Vyrazeny atom miize mit charakter sekundarniho iontu
a déle interagovat s okolim.

Ionty interaguji jak s jadry atomi, od kterych se elasticky odrazi, tak s je-
jich obaly. Vlivem neelastickych srazek urychlenych iontt jsou produkoviny také
sekundarni elektrony nebo rentgenové zafeni. Sekundéarni elektrony ¢i ionty mo-
hou byt dale sbirdny a lze pomoci nich zobrazovat povrch zptsobem, jaky byl
vysvétlen v predchozi kapitole.

3.2 Konstrukce iontového déla

Stejné jako svazek elektroni je tvofen a formovan v tubusu elektronového mik-
roskopu, svazek ionti ma sviyj vlastni tubus a zdroj, ktery v soustavé FIB-SEM
miii do stejné komory mikroskopu.

Tontovy svazek vznika ve zdroji, jehoz uspotadani je znazornéno na obrazku
Dilezitou soucasti je rezervoar atomu tézkého kovu (nejc¢astéji gallia), ten je
zahtivan a gallium stéka na wolframovou tepluvzdornou jehlu, ktera je zakonc¢ena
hrotem o priuméru 2-5 pm [I2]. Roztavené galium vydrzi v kapalném skupenstvi
radové tydny bez dalsiho nahtivani. Kolem $picky hrotu je v tésné blizkosti umis-
téna elektroda s kruhovym vytezem, kterd se nazyva extraktor. Na tplné Spicce
wolframového hrotu se diky nému tvofi rovnovaha mezi elektrostatickymi silami
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Obrazek 3.1: Schéma zdroje FIB [12]

a povrchovym napétim kapalného gallia a z néj se zde formuje tzv. ,, Tayloruv
kuzel“, ktery je ve $picce tenky zhruba 5nm [12]. Mezi aperturni clonou a $pic-
kou jehly je elektrické pole ~ 10’V /m, takto silné pole dokéZe zpisobit ionizaci
gallia na $picce véalce a ionty Ga™ jsou urychlovany smérem k apertufe a nasledné
prochazeji otvorem v ni dale do tubusu iontového déla.

Svazek iont je dale formovan pomoci soustavy ¢ocek, podobné jako u elektro-
nového svazku. Zatimco v tubusu elektronového déla prevladaji cocky magnetické,
které neptisobi elektrontim ztratu kinetické energie, v iontovém déle zase nalez-
neme prevazné cocky elektrostatické. K zaktiveni drahy vice energetické ¢astice
potfebujeme ¢im dal vétsi silu. Vyhoda elektrické sily je v tom, zZe jeji velikost
nezavisi na rychlosti ¢astice (F, = ¢ - F), na rozdil od sily magnetické, kde po-
tiebné sila s rychlosti ¢astice stoupa (F,, = qv X B). Kdybychom chtéli pro
fokusaci iontového svazku pouzit magnetické cocky, byly by prilis velké, proto se
nepouzivaji.

Na obrazku [3.2] vidime uspofadani tubusu FIB. Po prichodu aperturou vchazi
iontovy paprsek do kondenzorové ¢ocky, coz je silna elektrostatickd ¢ocka, ktera
mé spole¢né s aperturou vliv na finalni proud a stopu ionti. V soustavé méme na
vybér nékolik molybdenovych apertur, které se lisi svym primeérem a miizeme je
vymeénovat pomoci velice presného ovladéani.

Déle jsou v tubusu zafazeny filtry (Wientiv a hmotnostni), které maji za tkol
propustit dal jen vhodné ionty ze svazku. Déale jsou zafazeny zaslepovaci elektrody,
ty maji omezit poskozeni vzorku tim, Ze v pravidenych intervalech odvadi ionty
do Faradayova vélce. Frekvence, se kterou se tak déje, je vysoké na tolik, aby bylo
mozné provadét pomérné rychlé skenovani a tvorit itvary v dobrém case.

Skenovani je vykonévano pomoci elektrostatického oktupélu a ma podobny
princip jako u SEM. Diky pieruSovani svazku je vS8ak jeho prubéh nespojity a
mluvime o parametrech skenovani jako dwell time ¢i overlap, které rikaji, jak
dlouho pofizujeme jednu stopu a nakolik se sousedni stopy prekryvaji. Oktupol
slouzi zaroven jako korektor astigmatismu.
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Obrazek 3.2: Schéma tubusu FIB [13]
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Posledni elektrostatickd ¢ocka v tubusu FIB je objektiv, ten zaostiuje svazek
dopadajici na povrch vzorku.

3.3 Moznosti1 FIB

Préace s iontovym svazkem nam umoziuje vytvaret riznorodé objekty. Abychom
dosahli pozadovaného efektu, musime dobie zvolit parametry FIB, kterymi jsou:
velikost stopy, energie svazku a proud iont.

Velikost stopy svazku urcuje zobrazovaci rozliseni a maximélni ostrost tvote-
nych utvaru. Je urcena velikosti zdroje a aberacemi objektivu. Pokud zvySujeme
energii svazku, zmensujeme tim jeho stopu, coz je zpiisobeno zavislosti chroma-
tické vady objektivu na energii svazku a vlivem prostorového naboje (Boerscheho
efekt) [I3]. Velikost stopy lze taktéz zmensit snizenim proudu ionti, ktery pred-
stavuje pocet ¢astic proslych stopou za jednotku casu.

Pro hrubé vrtani se pouziva vysoky proud ionti (= 1 — 10nA [I3]), stopa
svazku je tedy velkd, coz umoznuje velky vytézek odprasenych ionti, naopak v
tomto nastaveni nelze pouzivat ionty pro zobrazovani kvili jejich velké destrukd-
ni schopnosti. Hrubé vytvorené objekty mohou byt opracovany v moédu lesténi,
kde volime stiedni proud (~ 100 pA [I3]). Svazek ma stale jesté dostatek energie
na odprasovani, veliskot stopy nam jiz dovoluje pracovat preciznéji a muzeme jiz
svazkem kratce zobrazovat pii nevelkém priblizeni. Pro nedestruktivni zobrazova-
ni a tvorbu malych objektii se pouzivaji malé proudy (=~ 1pA [13]), tudiZ velmi
malé& stopa. V tomto moédu se kvili malé rychlosti nevyplati odprasovat veétsi
oblasti.

3.4 Princip depozice materiali pomoci FIB/GIS

Svazek iontu neslouzi pouze k odpraSovani materidlu, mize nam také pomoci
pii jeho deporici, a to ve spolupraci ze soustavou plynnych prekurzora (GIS,
gas injection system). Ten se sklada z nékolika trysek a zasobniki pouzivanych
materiali (prekurzorii), které obsahuji plyn kovu, polovodice ¢i jiného prvku,
ktery chceme deponovat, a dalsi primésové slozky.

Po zahtati vstupuje plynny prekurzor tryskami do komory mikroskopu v tésné
blizkosti povrchu vzorku. Zde se molekuly plynu mohou adsorbovat. FIB piejizdi
po pfedem navolenych mistech, kde plynny prekurzor rozklada na tékavou a sta-
bilni ¢ast. Stabilni ¢ast (kov ¢i tézky atom) vytvoii deponovanou vrstvu, tékava
¢ast, ktera obsahuje prevazné kyslik a vodik, opousti povrch [12]. Schéma iontové
depozice vidime na obrazku [3.3]

Tontova depozice pomoci FIB ma mnoho vyhod, mezi nimiz je moznost de-
pozice navolenych tdtvaru s presnosti stopy iontového svazku. Vysledek depozice
muZeme upravovat pomoci parametri, jako je dwell time (doba, po kterou FIB
zistava na jednom misté skenovani) a overlap (piekryti sousednich kruhovych
stop pii skenovani). Musime mit na paméti, ze FIB dokaze pii nevhodné volbé
parametrit vice odpraSovat nez asistovat pii depozici.

Depozice materidlu mize pod urc¢itym thlem probéhnout také s asistenci elek-
tronového svazku. Vzhledem k nizsi hmotnosti elektronti vsak depozice trva né-
kolikrat déle nez iontova.
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Obréazek 3.3: Schéma iontové depozice platiny [12]
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4. Experimentalni usporadani

4.1 Radkovaci elektronovy mikroskop se zabudo-
vanym FIB/GIS systémem

Pracovali jsme na mikroskopu Lyra/TEG od ¢eské firmy Tescan, ktery vidime na
obrazku[4.1} Mikroskop se sklada z ¢asti SEM, FIB, GIS, dale z pohyblivého stolku
se vzorky a nanomanipuldtoru. SEM je vybaven zdrojem elektroni vyuzivajicim
Schottkyho efekt a soustavou coc¢ek zminovanou v kapitole 2. V komofe jsou
umistény detektory SE a rentgenového zafeni, nad vzorek se d& taktéz umistit
detektor BSE. Zjednodusenou geometrii komory vidime na obrazku [£.2] Svazek
elektront ze SEM a iontovy svazek FIB spolu sviraji 55°, trysky GIS vedou kolmo
k SEM. Mikroskop obsluhujeme v prostiedi programu LyraTC.

\\)

1 - SEM

2 -FIB

3-EDX

4 - GIS

5 - detektor BSE

6 - stolek se vzorky
7 - nanomanipulator

Obrazek 4.1: Mikroskop Lyra/TEG (a) zvenéi (b) uvniti komory

Vakuum v pracovnim prosttedi zajistuje vyvéva, v tabulce [4.1] vidime hodnoty
vakua udrzované pii provozu. Béhem vymény vzorki se komora napusti dusikem,
ktery vytvari ochrannou vrstvu na sténach komory, kterd brani usazovani necis-
tot ze vzduchu. Nepracujeme-li s mikroskopem delsi dobu, je vhodné prejit do
stand-by modu, kde je udrzovano mirnéjsi vakuum a redukuje se napéti na zdroji
elektront. Laboratof je klimatizovana na stalych 20°C.

Mikroskop miizeme provozovat pii urychlovacim napéti elektroni od 2kV do
30kV, pii praci jsme pouzivali napéti 30 kV, ve stand-by médu se napéti snizovalo
na 7,5kV. Z pocatku nasi prace byl emisni proud elektronii vlivem technické
zavady na katodé maly (=~ 10pA), coZ snizovalo kvalitu pofizenych snimki, v
prubéhu prace byl mikroskop opraven a emisni proud se pohyboval v rozmezi
260290 pA.

V SEM muzeme volit mezi ¢tyimi zdkladnimi rezimy zobrazovani: resoluti-
on, depth, field a wide field. P¥i nasi praci jsme pouzivali pouze mod resolution,
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Obrazek 4.2: Nacért geometrie mikroskopu Lyra/TEG

Tabulka 4.1: Tlakové podminky v mikroskopu Lyra

pracovni rezim stand-by Tezim
tlak u zdroje elektroni [Pa] 7-107° 91078
tlak ve sloupci [Pa] 1,2-1072 15
tlak v komofie |Pa] 1,2-1072 15
tlak u zdroje ionti [Pal 9,6-10°¢ 9,6-10°¢

ktery poskytuje nejvétsi rozliseni (stopa elektronového svazku 3,5 nm). Dalgi mo-
dy nabizeji vét§i hloubku ostrosti (depth) ¢ $irsi pole zabéru (fiel a wide field).
Pro potieby zobrazeni oblasti celé komory jsme pouzivali klasickou kameru v ni
zabudovanou.

Pri pocatku préace se SEM je vzdy tfeba postupné piiblizovat stolek se vzorky
a zaostiovat objektiv na spravnou pracovni vzdalenost. Pro spolupraci FIB-SEM
je doporucené pracovat na vzdalenosti 9 mm. Kromé pracovni vzdalenosti je tieba
vyladit stigmatory.

Pro praci s FIB je nejprve tieba zapnout napéti na zdroji. Miizeme navolit
energii ionti od 5 keV do 30 keV. V préci jsme pouzivali prednostné energii 30 keV,
v nékterych piipadech 20 keV. Emisni proud se pohyboval okolo 2 pA.

V tabulce jsou uvedeny vybrané apertury v tubusu FIB, jejich prumér a
doporucené pouzivani z [13|. VSechny z uvedenych apertur jsme v ramci osvojova-
ni si techniky FIB vyzkouseli, jen nékteré pro nas byly vhodné k pouziti pti tpraveé
hrotu. Dle naSich poznatkl jsme postupné uzptsobovali volbu téchto apertur .

Pro odprasovani a depozici je v programu LyraTC specialni okno ,,DrawBeam*,
kde muzeme volit mnohé parametry prace. Nejprve zvolime pozadovany proces:
odprasovani, depozici, rychlou depozici, elektronovou depozici ¢i litografii. Déle
navolime pozadovany ttvar: bod, pfimku, obdélnik, kruh ¢i vlastni mapu vytvore-
nou v jiném programu. Je mozné nastavit rozméry a pozadovanou hloubku/vysku
utvari. Dale nastavime material, ktery deponujeme ¢i odprasujeme a pouzivanou
energii iontu. Po stisknuti tlac¢itka ,,Measure® se objevi pfedpokladana ¢asova na-

23



Tabulka 4.2: Pouzivané apertury FIB

Apertura Velikost [um| Napéti na kondenzoru [kV] Doporu¢ené pouziti
Al 10 22 -

A3 50 22 zobrazovani

A5 100 25 lesténi, depozice
A6 200 25 vrtani

AT 400 25,8 hrubé vrtani

ro¢nost procesu. Je mozné taktéz navolit vice atvari a procesy provadét paralelné
¢1 sériove.

Pro depozici jsme méli moznost pouzit tii rizné materialy ze zasobniku GIS,
jednalo se o platinu, wolfram a kfemik. Nejprve bylo tieba zahiat pozadovanou
trysku a rezervoar na provozni teplotu, v tabulce vidime jeji hodnoty pro
pouzité prekurzory. Pied pouzitim bylo vzdy tieba trysky s prekurzorem odply-
byla taktéz manipulace s kiemikovou tryskou, kterd pro uzavieni vzdy zada vy-
pnuti elektronového i iontového déla. Trysky museji byt pired depozici presunuty
k povrchu, piiblizeny co nejlépe k mistu prace a nasledovné otevieny. Pii praci
jiz nemizeme hybat se stolkem z divodu mozné kolize s tryskami. GIS muzeme
kromeé t¥i jmenovanych prekurzorii pouzivat také vodu a slouceninu fluoru pro
asistované vrtani FIB.

V préci byla taktéz pouzita analyza EDX, ta vyuziva detektoru rentgenového
zafeni zabudovaného v komote mikroskopu. V programu Quantax Esprit jsme
mohli namérit spektrum vzorku a z néj jsme si nasledné navolili pozadované
prvky, jejichz vyskyt jsme nechali vyobrazit barevné na prvkové mapé (koordinace
se SEM).

Tabulka 4.3: Pouzité materialy GIS a jejich provozni teploty (¢)

Material ¢ rezervoaru [°C| ¢ trubek [°C| t trysky [°C|
Kremik 20 70 75

Platina 80 87 90

Wolfram 90 97 100

4.2 Mikroskop atomarnich sil (AFM)

K méfeni AFM jsme pouzili mikroskop Veeco di MultiMode V, ktery vidime na
obrazku Vyuzivali jsme ho pouze k méteni reliéfu.

Nejcastéji jsme pouzivali mod Scan Assist, coz je kontaktni mod s konstantni
silou. V mikroskopu jsou mozné dalsi dva médy meéteni reliéfu, a to kontaktni
mod se stalou vyskou a tapping mode, ty ovSem vykazovaly pfi méreni podobné
¢i horsi vysledky a vzhledem k dostatec¢né odolnosti nami zvoleného testovaciho
vzorku (CeQs) byl tedy volen zminény mod.
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MEéfili jsme vétsinou v oblasti 1 x 1 um, v nékterych pripadech i 500 x 500 nm.
Pti skenovani bylo projizdéno 512 radku s frekvenci 0,9 Hz az 2 Hz. Ptistroj v mo-
du Scan Assist v poc¢atku sam voli vhodnou velikost sily, kterou muzeme poté
upravit. My jsme se pohybovali v hodnotach 1-2V.

Photodiode vertical Laser adjustment knobs

adjustment knob \ A

® an®

SPM probe

Probe holder

Stage controls

Retaining springs

Scanner
(Shown: "A7)
Motor drive .
coupling Scanner support ring
Motor control
Maode selector cwiteh
switch _atk

RMSVERT
(tapping/contact)

VERT/HORZ
(tapping/contact)

Stabilizing screw

Signal sum display Base

Obrazek 4.3: Mikroskop atomérnich sil (AFM) Veeco di MultiMode V [14]
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5. Uprava hrotti za pomoci SEM,
FIB a GIS

V této kapitole uvadime postup nasi prace, ivahy, testy parametri a vice ¢i
méné povedené pokusy o vylepSeni ponic¢enych hroti. Bylo tfeba prozkoumat
mnoho variant dpravy, pribézné byly pofizovany snimky ze SEM, FIB, nékdy
byla provadéna analyza EDX. Vybrané hroty byly také vyzkouseny na AFM.

Pro testovani upravy hrotu jsme dostali krabicku s nékolika drzaky znacky
Veeco, kde na kazdém drzédku bylo pét trojihelnikovych nitridovych cantilevert
s kfemikovymi hroty. Tlou$tka cantileveru byla 600nm a ze zadni strany byl
pokryt vrstvou zlata (40 nm) a titanu (15nm). Pivodné byly dle vyrobce hroty
o poloméru zakfiveni 12 nm, ale nase uz byly pouzivany delsi dobu a tim ztupeny.
Vzali jsme si tedy drzdk D1 a zméfili jsme morfologii povrchu testovaciho vzorku
(vrstva CeOq na kiemiku) pomoci AFM s postupnym pouZitim vSech péti hroti.
Snimky jednotlivych hrotu (SEM) a zobrazeni povrchu referenc¢iho vzorku pomoci
téchto hroti v AFM prezentujeme v diskuzi [6.2] - [6.11]

Pro pitehlednost jsme si o¢islovali hroty na drzaku, abychom si vzdy byli jisti,
s kterym hrotem mame pracovat. Cislo za pismenem D znamend ¢islo drzéiku v
krabi¢ce (v jedné krabi¢ce je 10 drzaku s hroty), ¢islo za pismenem H znamena
pozici hrotu na konkrétnim drzaku, jak je zndzornéno na obrazku

SEM HV: 30.0 kV WD: 3.39 mm MIRA3 TESCAN

View field: 932 pm Det: InBeam 200 pm
m Date(m/d/y): 08/14/14 Performance in nanospace

Obrézek 5.1: Snimek usporadani cantileveri s hroty na drzaku D1 a jejich znaceni
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Hroty jsme si prohlédli za pomoci elektronového mikroskopu Mira, ktery se lisi
od naseho nasledujicitho pracovniho mikroskopu Lyra tim, Ze nemé zabudovanou
aparaturu FIB a GIS, za to m4 lepsi rozliSeni. Ze snimkia SEM i AFM
prezentovanych v diskuzi je vidét, ze hroty maji ztupené Spicky a jejich stény jsou
obhroublé. Jak si muzeme vSimnout, na AFM zéznamu se ¢asto objevuji ttvary,
které vice nez morfologii povrchu odpovidaji tvaru hrotu. Proto je méfeni témito
hroty nedostacujici.

5.1 Prvni vize Gpravy

Pro upravy hrotu jsme se rozhodli pouzit kombinaci technik FIB, SEM a GIS.
Mohli bychom hroty jen brousit pomoci FIB, my vSak chceme vyzkouSet i moznost
vyroby hroti z jinych materiali jako je platina ¢i wolfram. Také se chceme pokusit
dostavét i ulomené hroty, které by nemusely jiz mit potfebnou vysku pii pouhém
zbrouSeni. Vzhledem k tomu, zZe je na drzdku vice hroti, musi mit podobnou
vysku. Vétsinou vyska hrotu lehce klesd v poradi H1-H5, abychom mohli zacit
skenovat s hrotem H1 a po jeho opotiebeni mohli prechézet na dalsi hroty. Pri
méteni s hrotem H4 jsou tedy vétsinou jiz vSechny ostatni v kontaktu s povrchem
vzorku. NaSe méfeni to neovlivni jen diky tomu, ze kazdy hrot ma svij vlastni
cantilever. Pokud by byl rozdil ve vyskach hrotu prili§ velky, mohli bychom ulomit
delsi hroty nebo jejich cantilevery. Ty pak mohou zistat na povrchu vzorku a
ovlivnit pfipadné méfeni. ZkouSime proto vzdy vyrobit hrot o néco vétsi, nez
jeho okoli a méfit pouze jim.

V softwaru DrawBeam v mikroskopu Lyra méme na vybér mnoho struktur a
tvart pro depozici ¢i vrtani. Mimo jiné tam je také moznost vlozit vlastni obrazek
v odstinech Sedi. Mélo by se nam pak podafit tvorit plasticky reliéf, tedy svétla
mista odpraSovat/deponovat vice a tmavad méné. Tuto metodu jsme zkouSeli s
jednoduchym motivem schodi, vysledek vidime na obrazku [5.2l Pro odpraSovani
i depozici jsme pouzili aperturu A5, atvar je platinovy na kiemikové zkuSebni
podlozce.

Obrazek 5.2: Zkouska prace v DrawBeam: (a) schéma pozadované struktury, (b)
povrch s odpragenou strukturou, (¢) povrch s nadeponovanou strukturou

Po ovéfeni funkce depozice zvolené struktury jsme se rozhodovali, jaky tvar

by mély mit nase dostavéné hroty. Inspirovali jsme se vzhledem pivodnich hroti
a chtéli jsme na né nadeponovat jehlan, tedy jakousi pyramidu. Tu jsme vytvorili
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v programu Malovani z 24 pater peclivé odstupiiovanych odstint Sedi (obrazek
b.3). Jak je vidét i na obrazku[p.2] pri depozici se hrany slévaji, Cerné mezery mezi
schody se nezachovaly, proto by nemély vadit diskrétni hodnoty barev v terasach.

Obrazek 5.3: Predloha pyramidy pro depozici

Nejprve bylo tieba poskozené hroty sefiznout pomoci iontového svazku (FIB),
abychom vyrovnali povrch. Upevnili jsme hroty na svisly drzak, abychom je snéze
sefizli. Piiklad fezani vidime na obrazku [5.4f Ten je vyfocen piimo iontovym
svazkem pouzitym i na fezéni, ma energii 30keV a pouzili jsme aperturu A5.
V&imnéme si, ze zaostfeni FIB neni tak dobré jako v SEM, je to zpusobeno
omezenou moznosti fokusace vétSich apertur. P¥i pokusu o zaostfeni na piilis
malou plochu (danou velkym zvétSenim, nebo malym vybérem plochy) je vzorek
odprasovan rychlosti vétsi nez je rychlost, kterou jsme schopni zaostiit. Proto
jsme fokusaci provadéli mimo hrot na hrané cantileveru.

Na takto vyrovnaném hrotu jsme se pokusili o depozici platinové spicky. Pla-
tinu jsme do zacatku vybrali pro jednoduchost obsluhy trysky s jejim plynovym
prekurzorem. Pro depozici jsme pouzili doporu¢enou aperturu A5, energii 30 keV.
Pokusili jsme se deponovat pyramidu o vysce 2 um. Pro prvni pokusy jsme pouzili
drzak D5, kde byly také znicené hroty, ale neméfili jsme s nimi AFM. Vysledek
nasi depozice na hrotu D5H1 nebyl pfiznivy. Jak vidime na obrazku misto
depozice se nam hrot ,roztekl®”.

Pticinou by mohla byt ptili§ mal& plocha pro depozici a pfilis Sirokd apertu-
ra. Pri takovémto stavu prejizdi iontovy svazek prilis ¢asto pres stejné misto a
atomy platiny nemaji moznost se uchytit na povrchu, misto toho jsou svazkem
odprasovany, stejné jako puvodni atomy hrotu. Zvétsit plochu bychom sice mohli
sefiznutim ve spodnéjsi ¢asti hrotu, ale o to vice bychom museli deponovat novy
material a v jeho $pic¢ce by navic mohl vzniknout tentyz problém. Resenim naseho
problému by mohla byt pravé elektronova depozice.
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Obrazek 5.4: Hrot D1H3 (a) pied sefiznutim, (b) po sefiznuti technikou FIB

SEM HV: 30.00 kv WD: 1042 mm LYRA\TESCAN
View field: 7.439 pm Det: SE Detector 2um rd
SEM MAG: 29.13 kx Performance in Nanospace n

Obrazek 5.5: Hrot D5H1 zboku po pokusu iontové depozice

5.2 Elektronova depozice

V mikroskopu Lyra muZzeme deponovat nejen pomoci techniky FIB, ale i pii-
mo svazkem elektroni v SEM. Takova depozice je o néco obtiznéjsi, déle trva a
nadeponovany material vét§inou obsahuje vice p¥imési (uhlik) z prekurzoru. Pra-
covni vzdalenost pro elektronovou depozici je taktéz 9 mm, miuzeme deponovat

29



pod thlem 55°nebo 0°. Pfedem musime navolit absorpéni proud 600 pA a v okné
DrawBeam zvolit e-deposition. Déale postupujeme stejné jako u depozice FIB, na-
volime strukturu, rozmeéry, vybereme deponovany material a nechame si zméfit
¢as depozice.

Hrot jsme pred elektronovou depozici sefizli iontovym svazkem, jak bylo ukéa-
zano vyse, aby byl podklad rovny. Deponovali jsme pii natoceni 0°, aby nadm hrot
rostl kolmo k cantileveru. Nejprve jsme nadeponovali na sefiznutou plosinu malou
platinovou vrstvu, abychom zjistili, zda je depozice mozna a zda se hrot neborti,
pripadné by tato vrstva mohla fungovat jako ochrannd. Dale jsme ptiblizili trys-
ky GIS. Deponovali jsme pyramidu (viz obrazek o zékladné 1 um a vysce 5
pm (z nasich predchozich zkugenosti byla deponované vyska vzdy zna¢né mensi,
nez vyska pozadovand). Deponovany utvar a vysledek depozice na hrotu D3H1
miizeme vidét na obrazku Na dalsim obrazku je uvedena prvkova mapa
tohoto hrotu méfend metodou EDX.

128, WD: 8.702 mm LYRA\ TESCAN
View field: 10.000 ym  Det: SE Detector 2 um f
SEM MAG: 28.80 kx ~ SEM MAG: 28.89 kx Performance in Nanospaceu

Obrazek 5.6: Elektronova depozice na hrotu D3H1

Depozici jsme zastavili pred jejim predpokladanym dobéhnutim, protoze ma-
teridl se zacal deponovat ze strany hrotu. Je mozné, ze vyska utvaru byla piilis
velkd a material sklouzl doli ze $picky. Pravdépodobné hral roli iihel mezi trys-
kami GIS a elektronovym svazkem SEM. Zatimco elektronovy paprsek dopadal
kolmo na ploSinu, prekurzor se §itil vodorovné s ploSinou, ¢imz mohl ovlivnit smér
depozice.

Elektronova depozice se ndm zdala byt vhodnou metodou, proto jsme se dale
snazili o jeji ptrizptusobeni problému. Pti dalsich pokusech byly deponované Spicky
malé ve srovnani s materidlem (obrazek ), ktery sklouzl na bok hrotu. Zkusili
jsme tedy pomoci FIB kratkym (nékolikasekundovym) kontinualnim pohledem
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KLO009D_ 48 700 nm
MAG: 21669 x HV: 30.0 kV WD: 8.7 mm

Obrazek 5.7: (a) Hrot D3H1 v SEM, (b) prvkova analyza EDX

vytvorit v ploSiné prihradku, kde by se deponované Spicka mohla lépe uchytit a
zabranilo se tak stékani materialu bokem. Problém byl, Ze se naopak do prihradky
spatné dostéval prekurzor (obréazek [5.8p).

Chtéli jsme zjistit, zda je tento problém opravdu zpusoben geometrii apa-
ratury, proto jsme vzorek zkusili natocit pod thel 55°, pod kterym trysky GIS
oby¢ejné pracuji pti depozici FIB. Nastal o¢ekavany jev, Spic¢ka zacala rist nasik-
mo ke zbytku hrotu, nebot elektronovy svazek mifil taktéz Sikmo k plosiné a do
okna DrawBeam mizeme pro depozici vkladat jen 2D objekty, které pak SEM
deponuje ve sméru svého svazku dle stupnu svétlosti. Kromé tohoto defektu vsak
probghla depozice dobfe a material se nehromadil mimo oblast depozice (obrazek
).

Geometrie usporadani SEM-GIS se tedy pro nase ucely ukézala velice neprak-
tickou, pfi potfebé rovného hrotu nelze zajistit spravny piisun plynného prekur-
zoru. Navic pohyb trysek rovnobézné se vzorkem se ukazal jako velmi riskantni,
vzhledem k 2D charakteru obrazu snimaného SEM se Spatné pozné, jak vysoko
jsou trysky nad vzorkem. P#i pokusech o lepsi elektronovou depozici tak doslo k
ulomeni nékolika cantilevertii. Dali jsme tedy druhou Sanci fokusovanému ionto-
vému svazku.
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Obrazek 5.8: Pokusy o elektronovou depozici: (a) nizky deponovany hrot,
(b)vyvrtana piihradka, (c) depozice pod thlem

5.3 Testovani apertur a dalSich parametri FIB

5.3.1 Depozice se zobrazovaci aperturou

Zkoumali jsme moznosti, jak u¢init FIB pti depozici méné destruktivnim. Jednou
z moznosti bylo zkusit mens$i aperturu, kterd by tudiz pii depozici méné casto
piejizdéla pres totéz misto. Apertura A3 se obvykle pouziva pouze k zobrazovani,
my jsme ji vyzkouSeli na depozici.

Na hrot D1HI1, ktery jsme piedem sefizli pomoci FIB, jsme chtéli nadepono-
vat tenkou ochrannou vrstvu z platiny, podobné jako u elektronové depozice na
hrotu D3H1. Navolili jsme plny obdélnik o vysce 0,5 um a pouzili jsme aperturu
A3. Vysledné vrstva byla az necekané vysoka. V depozici jsme tedy pokracovali
a navolili jsme tvar pyramidy o vysce 1 um. Vysledek mizeme vidét na ob-
razku Na rozdil od vyrovnavaciho stojanku pyramida nevyrostla tak hezky.

V okné DrawBeam si kromé parametri obrazku volime také overlap a dwell
time (viz kap. 3). Pouzivame overlap 1, tedy stopy svazku se neptekryvaji, pouze
se dotykaji. Dwell time (tj. doba, po kterou svazek ziistava na jednom misté) se
upravuje automaticky zvolenim deponovaného materialu. V§imli jsme si, Ze jsme
pti depozici D1H1 pouzili nespravny dwell time, pro platinu by to mély byt 2 us,
my jsme ovSem nechali dwell time na pocatec¢ni hodnoté 6 us. Chtéli jsme tedy
védet, jak velky vliv toto ma na depozici.

Na obrazku [5.10] vidime Sest deponovanych struktur, u vSech byla pouzita
platina a iontovy svazek o energii 30keV. Navolen byl vzdy kvadr o stranich
1x1pum avysce 0,5 um. V fadku A byla pouzita apertura A3 a v fadku B klasickéd
apertura pro depozici A5. Ve sloupcich 1 az 3 jsme snizovali hodnotu dwell time.
V tabulce 5.1 mtuZeme porovnat ¢asy nezbytné pro depozici pozadovanych ttvari.
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SEMHV: 3000 kY  WD:8.906 mm n LYRA\ TESCAN
View field: 10.00 ym  Det: SE Detector 2 ym ré
SEM MAG: 21,67 kx

Performance in Nanospace n

Obrazek 5.9: Tontova depozice pomoci apertury A3 na hrotu D1H1

Tabulka 5.1: Parametry pro pfipravu ttvaru prezentovanych na obrazku m

Pozice Apertura Dwell time [us|] Doba depozice [s]
Al 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 obrazku[5.10]a tabulky [5.1] vidime, Ze depozice pomoci apertury A3 sice trva
déle nez aperturou AH, zato jsou deponované utvary vyssi a maji méné defektu
(diry a prohloubeniny) z horni strany. Na druhou stranu objekty nemaji ostré
hrany a jsou nepravidelné. Vyska deponovanych dtvaru u apertury A5 zhruba
odpovida navolené vySce, u apertury A3 je priblizné 3x vétsi. Siika obou tdtvart
je mirné vétsi nez navolena. Dwell time nejspis nehraje vyraznou roli pro depozici,
proto se o ném nadéle nebudeme ptilis zminovat.

I kdyz hrot D1H1 po depozici nebyl dostate¢né ostry, rozhodli jsme se vy-
zkouSet s nim méfeni AFM na vzorku oxidu ceru. Vysledné AFM snimky vidime
na obréazku [5.11] a vice je rozeberme v diskuzi. Hrot se ptiblizné po ¢tvrtém kole
skenovani poskodil a nebylo mozné pokracovat. Jeho stav po méfeni vidime na
obrazku [5.12h. VSimnéme si zejména toho, jak se hrot ohnul.
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SEM HV: 30.00 kV WD: 8.946 mm LYRA\TESCAN
View field: 10.00 ym  Det: SE Detector 2 um ~
SEM MAG: 21.67 kx Performance in Nanospace n

Obrazek 5.10: Zkouska parametri iontové depozice (zobrazeno pod thlem 55°)

[P P | LEEFIRPE Y|

r !
oo 1: Height 10um

Obrazek 5.11: Zaznam AFM pii skenovani hrotem D1H1 (a) zdola (b)shora

Vzhledem k tomu, Ze na hrotu bylo stile dost nadeponovaného materidlu,
snazili jsme se sefiznout hrot podél pivodnich stén a dosdhnout tak opét jehla-
nového tvaru [5.12p. To se ov8em ukazalo jako obtizny krok, protoZe bylo nejprve
tfeba vzdy natocit hrot pod spravny thel k iontovému paprsku a pak ufiznout
jen prebyteény material a snazit se nenarusit ptilis cantilever. To se naAm bohuzel
mnohdy nepodarilo, do cantileveru bylo vyvrtano nékolik dér a hrot se postup-
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nym fezanim stran zmensSil natolik, Ze jsme se rozhodli pokus o jeho napraveni
vzdat.

-

SEM HV: 30.00 kv WD: 8.938 mm LYRA\TESCAN
View field: 10.00 ym  Det: SE Detector 7
SEM MAG: 21.67 kx

SEMHV: 30.00 kv WD: 9.171 mm
View field: 6.909 ym  Det: SE Detector

LYRA\TESCAN
s
SEM MAG: 31.36 kx

. /
Performance in Nanospacen Performance in Nanospace

Obrazek 5.12: Hrot D1H1 (a) po pouziti v AFM, (b) v pribéhu sefezavani stran

Rozhodli jsme se zac¢it s novou depozici na hrotu D1H3, ktery jsme jiz sefizli
pomoci FIB. Plocha, na kterou budeme deponovat pyramidu ¢i jiny ttvar, méla
zakladnu 0,7 pm. Zkusili jsme proto na cviéném podkladu deponovat pyramidu
s takto malymi rozméry za pomoci apertury A3, tvar oviem neodpovidal oceka-
vani, pyramida byla placata a obla (viz obrazek [5.13h). Problém s hranami mély

obecné vSechny utvary deponované aperturou A3 (jak vidime i na obrazku |5.10)).
Hledali jsme proto dalsi moznosti pro depozici.

SEM HV: 30.00 kV WD: 8.999 mm I LYRA\TESCAN SEM HV: 30.00 kV WD: 9.015 mm
View field: 2.000 ym  Det: SE Detector 500 nm 7 View field: 2.000 ym  Det: SE Detector 500 nm
SEM MAG: 108.34 kx

LYRA\TESCAN
s
SEM MAG: 108.34 kx

Performance in Nanospace Performance in Nanospacen

Obrazek 5.13: Cvi¢né deponované pyramidy: (a) z platiny, (b) z wolframu
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5.3.2 Depozice pri nizsi energii iontt

Pokus o depozici tecky, kterou DrawBeam nabizi, se nevydafil a jako obvykle
jsme kvili malym rozmérum pouze vrtali diru do povrchu. Napadlo nés tedy,
ze zkusime deponovat valec a zjistime jeho nejmensi polomér, se kterym jesté
bude pfijatelné rust do vysky. Také nas napadlo, Ze bychom mohli odpraSovani
materidlu ionty zmirnit snizenim jejich energie. Provedli jsme tedy opét zkousku
parametri, kterou mizeme vidét na obrazku [5.14

Deponovali jsme vzdy platinu, v DrawBeam jsme zvolili atvar filled circle, na-
volena vyska valce byla vzdy 2 um. Popis dalgich parametrii vidime v tabulce [5.2]

FIB HV: 30.00 kv FIB MAG: 36.1 x

SEM Hv: 30.00 kv WD:9.140 mm LYRA\TESCAN
View field: 8 00 um Det: SE Detector Zum LYRA\ TESCAN g View field: 4.000 pm  Det: SE Detector 1 gm [
Perfcrmance in Nanospace SEM MAG: 54.17 kot Performance in Nanospace n

Obrazek 5.14: Optimalizace parametri depozice: (a) snimek FIB shora, (b) sni-
mek SEM pod tihlem 55°

Tabulka 5.2: Parametry deponovanych tutvaru na obrazku |5.14

Pozice Apertura Energie ionta [keV| polomér |[um| doba depozice [s]
Al A3 30 0,35 80

A2 A3 30 0,15 12

B1 Ab 30 0,35 17

B2 A3 20 0,35 29

C1 A3 20 0,15 12

C2 A3 20 0,1 7

Pti snizené energii svazku na 20 keV nebylo mozné FIB zaosttit stejné dobte,
jako pfti energii 30 keV, v disledku toho jsou deponované ttvary ,roztiepené®.
Tento nedostatek kompenzuje nékolik pozitiv, depozice je rychla a nadeponujeme
pii ni vice materidlu, méné se ho naopak odprasuje. Valce deponované piti 20 keV
jsou Sirsi, nez jsme si navolili. Podivame-li se naptiklad na valec na pozici C1 na
obrazku zjistime, Ze navoleny pramér 0,3 um byl zhruba dvakrat presazen,
sitka 600 nm nam vsak vyhovuje, jelikoz se blizi k Sitce ploSiny na hrotu D1H3,
kam chceme deponovat.
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Obréazek 5.15: Cvi¢né brouseni: (a) nadeponované vélce, (b) po procesu odprasent,
zacisténi okoli a zzZeni hroti

Rozhodli jsme se tedy pouzit parametry depozice véilce na pozici C1. Jeho
vyska se nam vsak nezdala dostacujici, proto jsme zkusili jesté nadeponovat dva
vélce s totoZznymi parametry, pouze se zménou vysky na 5 a 8 um. Vysledek

vidime na obrazku B.15h.

5.3.3 Brouseni hrotu za pomoci FIB

Premysleli jsme, jak primér §picky valce jesté zmensit. Odpovédi bylo brouseni
s pomoci FIB, a to pomoci mezikruzi. Téch okno DrawBeam nabizi vice, proto
jsme se rozhodli je otestovat na cviéné kifemikové podlozce a optimalizovat jejich
rozméry. Vysledek vidime na obrazku [5.16]

Tabulka 5.3: Parametry pfipravy ttvart na obrazku m

Pozice Vrtany tvar ralpm] 7 [pm] doba vrtani [s]
Al 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

Brouseni bylo provadéno za pomoci FIB s aperturou A3 pfi energii svazku
30keV, protoze pii této energii se iontovy svazek lépe zaostiuje, coz nyni vyuzi-
jeme. V tabulce |5.3| uvddime potfebné parametry odprasovani. Volili jsme vzdy
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FIB HV: 30.00 k¥ FIB MAG: 48.Z kx

SEM HV: 30.00 kv WD: 8.732 mm LYRA\TESCAN
View field: 8.00 pm Det: SE Detector 2.pm LYRA\ TESCAN i’ View field: 5.000 pm  Det: SE Detector 1 pm ;
Performance in Nanospace n SEM MAG: 43.34 kx Performance in Nanospacen

Obrazek 5.16: Optimalizace parametri brouSeni: (a) snimek FIB shora, (b) sni-
mek SEM pod thlem 55°

hloubku ttvari 1pm a zkouSeli jsme tii tvary: stairs circle, anulus circle a po-
lishing circle. U vSech jsme mohli navolit vnéjsi polomér r4 a vnitini polomér rpg .
Vyznamnou roli pro nas hraje hlavné vnitini polomér, protoze ten bude ve finéle
urcovat Sitku hrotu. Proces odpraSovani navolenych ttvarta jsme sledovali za po-
moci SEM, nékdy jsme jej ukoncili diive, pak je nevyuzita doba vrtani naznacena
v tabulce [5.3 za znaménkem minus. To jsme ¢inili z divodu piiliSného snizovani
Spicky uprostied, kterd by pak uz nebyla dobie pozorovatelna.

Vysledné dtvary se mirné ligi. Stairs circle, ktery vidime na obrazku [5.16
v sloupci 1, se vyznacuje mirnéjsim odprasovanim u vnéjsitho okraje. Tato vlast-
nost by se ndm hodila, abychom okraje deponovanych utvart, které vétsinou
nejsou tak vysoké, neodbrousili ptilis do hloubky a neposkodili pfipadné cantile-
ver. Anulus circle, ktery vidime ve sloupci 2, je klasické mezikruzi. Cas potiebny
na jeho vytvoreni je mirné vétsi nez u strairs circle, protoze jsou vice odprasovany
vnéjsi okraje ttvaru. Nejvice ndm vyhovuje zpiisob odprasovani pomoci polishing
circle, ktery vidime ve sloupci 3. Vysledny tvar je podobny jako u stairs circle,
rozdil je v postupu. Pfi volbé polishing circle se mezikruzi za¢ne odprasovat od
vnéjstho okraje a postupuje k vnitinimu okraji (na rozdil od predchazejicich utva-
rd, kde se cela plocha odprasuje paralelné). To nam umoziuje lépe kontrolovat
zbyvajici vnit¥ni primeér a piipadné véas proces ukoncit.

Nynf jsme si proces brouseni hrotu vyzkouseli na dvou diive zminénych cvi¢né
nadeponovanych vélcich (obrazek [5.15h). Vybrali jsme si polishing circle s vniti-
nim polomérem 0,1 ym, ktery ma dle obrazku [5.16| nejmensi polomér, pii kterém
Spicka jesté nezmizela. Pii prvnim brouseni jsme zvolili hloubku 0,5 pm a vnéj-
§1 obvod jsme piizptsobili rozmértim deponovaného valce. Vzhledem k tomu, ze
valec se nenadeponoval presné v kruhu a nechceme piilis odprasovat podlozku
(protoze tu pozdé&ji bude tvofit ne piilis tlusty cantilever), museli jsme vnéjsi po-
lomér volit spiSe mensi a nasledné ionty upravovat zbylé okoli. To jsme provadéli
po malych ¢astech pomoci ttvaria jako plné kruhy a obdélniky, vzdy jsme pou-
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zivali Gtvary o hloubce 0,2 yum a postupné jsme je kombinovali a vrstvili, dokud
okoli §picky nebylo podstatné nizsi a placatéjsi nez Spicka.

Spiéky se nam stale nezdaly byt dost ostré. Pii predchozi zkousce brouseni
(obrazek byl vnitini polomér 0,05 um vyhodnocen jako netispésny, piesto
jsme se rozhodli zkusit proces s mensim vnitinim polomérem na cviénych tutva-
rech. Cely proces brouseni hrotu jsme sledovali zaroven pomoci SEM, proto jsme
méli Sanci pripadné zastavit FIB dfive, nez nam Spicka zcela zmizi.

Tabulka 5.4: Parametry zuzZovani cviénych $picek prezentovanych na obrazku
5.15b

Spitka Navoleny polomér rp [nm| Skutefny priamér [nm]|
leva 70 100
prava 50 105
prava 20 113
leva 10 121

Do tabulky jsme shrnuli vysledky zuzovani cviénych Spicek. Kromé navo-
leného primeéru tam zaznamenivame primér zméreny piimo na snimku Spicky
v pfiblizeni pomoci méticiho nastroje programu LyraTC. Je tfeba pocitat s chy-
bou ode¢itani praméru $picky, nebot pii takto velkém zvétseni (view field kolem
1 um) jsou jiz hrany vice rozmazané a obraz se vice hybe. Odhadujeme absolutni
chybu méfeni na ptiblizné 5nm. Dle ocekavani se $picky mirné snizily, nebylo to
vSak pfi jejich vySce zasadni. Zajimavé je to, Ze se nam podafilo Spicky zizit na
prumér okolo 100 nm, ale dalsi zmenSovani navoleného vnitiniho priméru nemélo
vliv, naopak se primér $picky mirné zvySoval (povazujeme to spiSe za nahodny
jev). Vysledné $picky po zbrouseni vidime na obrazku [5.15p.

5.3.4 Depozice/brouseni platinového hrotu

Postupy a parametry, které jsme nalezli v predchozich dvou ¢astech jsme zkusili
primo na hrotu. Pouzili jsme hrot D1H3, na ktery se nam jiz predtim nepovedla
elektronové depozice. Nyni jsme na hrot deponovali valec pomoci FIB pii energii
iontl 20 keV a za pouziti apertury A3. Valec (atvar filled circle v DrawBeam) mél
navoleny polomér 0,15 um a vysku 7 um. Deponoval se celkem 40 sekund. Pouzili
jsme prekurzor s platinou jako v predchozich testech. Vysledek depozice vidime

na obrazku
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SEM HV: 30.00 kV WD: 8.944 mm LYRA\TESCAN
View field: 10.00 ym  Det: SE Detector 2 um ~
SEM MAG: 21.67 kx Performance in Nanospace n

Obrazek 5.17: Tontova depozice platiny na hrot D1H3

Hrot jsme nasledné podrobili podobnému postupu brouseni, ktery jsme pouzili
na cvi¢né $picky. Pouzili jsme aperturu A3, energii 30 keV. Nejprve jsme odbrousili
mezikruzi (polishing circle) o vnitinim poloméru 0,1 um a hloubce 0,3 pm, hloubka
se nam ovSem zdala nedostacujici, proto jsme brouSeni opakovali jesté jednou
0,4 pm do hloubky. Nasledné jsme mirné upravili okoli pomoci odpraseni drobnych
utvari. Hrot jsme pak jesté vice zuzili, pouzili jsme vnitini polomér 0,05 um a
hloubku 0,3 pm. Doupravili okoli $picky hrotu, a jelikoz ptivodni sefiznuty hrot
byl protahly na jednu stranu, jak vidime na obrazku zbrousili jsme pomoci
obdélniku (polishing circle) také tuto stranu. Tento krok nejspi§ nebyl nutny z
hlediska méfeni AFM, byl spiSe esteticky. Nékteré z kroku brouseni hrotu D1H3
si mizeme prohlédnout na obrazku Vysledny hrot vidime na obrazku [5.19
jeho 8picku v pribliZzeni pak na obrazku [5.20l Prvkovou mapu ziskanou pomoci
metody EDX vidime na obrazku [5.21

Obrazek 5.18: Prubéh brouseni hrotu D1H3
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SEM HV: 30.00 kY WD: 8.997 mm LYRA\TESCAN
View field: 10.00 pm  Det: SE Detector 2 pm rd
SEM MAG: 21.67 kx Performance in Nanospace n

Obrazek 5.19: Upraveny hrot D1H3

L1=108.07 nm

[SEM HV: 30.00 kV WD: 9.004 mm
iew field: 1.000 ym  Det: SE Detector 200 nm

Obrazek 5.20: Platinova Spicka hrotu D1H3

41



k1009L_Pd115-Il 124 'i kI009L_Pd115-ll 124 1 pm
MAG: 19791 x HV: 30.0 kV WD: 9.1 mm MAG: 19791 x HV:30.0 kV WD: 9.1 mm

Obrazek 5.21: (a) Hrot D1H3 v SEM (b) prvkova analyza EDX

Hrot jsme vyzkouseli na AFM, vysledek vidime na obrazku Protoze hrot
stale jesté nebyl idealné ostry, rozhodli jsme se pro depozici jinych materiali.

N Bl lel

Obrézek 5.22: Zaznam AFM za pouziti platinového hrotu D1H3

5.3.5 Depozice/brouseni wolframového hrotu

Dalsim z moznych materidla pro depozici byl wolfram. Ptedchozi testy depozice
a brousSeni byly prevazné provadény s platinou, proto bylo tfeba nékteré z nich
zopakovat.
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Nejprve jsme zkouseli depozici véaleu (atvar filled circle v DrawBeam), podob-
né jako v predchozich piipadech jsme volili pro pocatek aperturu A3 a energii
30keV. Snazili jsme se optimalizovat polomér valce, ktery mél byt co nejmensi,
zaroven mél stale dostate¢né riust do vysky. Pro depozici jsme zadavali jednotnou

vysku 3 um. Vysledky testu vidime na obrazku [5.23h, parametry jsou shrnuty v
tabulce B.A

SEM HV: 30.00 kv WD: 9.027 mm LYRA\TESCAN SEM HV: 30.00 kv WD: 9.014 mm LYRA\TESCAN
View field: 10.00 ym  Det: SE Detector 2um 7 Viewfield: 10.00 ym  Det: SE Detector 2um 7
SEM MAG: 21.67 kx SEM MAG: 21.67 kx

Performance in Nanospace Performance in Nanospacen

Obrézek 5.23: Cvi¢na iontova depozice wolframovych valci

S depozici jsme byli pomérné spokojeni, itvary byly hladké a vyska priblizné
odpovidala zadané (alesponn pro ttvary s vét§im polomérem). Napadlo nas, Ze
deponovany material bychom mohli jesté vice uSetfit pouzitym jiného utvaru,
ktery by se zuzoval smérem ke Spic¢ce. Vyuzili jsme zkuSenosti s odprasovanim
mezikruzi a vyzkousSeli depozici s tutvary stairs circle a polishing circle. Volili
jsme nulovy vnitini polomér, abychom nenadeponovali pouze prstenec. Vysledek
vidime na obréazku [5.23b, iidaje o depozici nalezneme v tabulce [5.5

Tabulka 5.5: Cvi¢na depozice wolframovych valci

Pozice Utvar Polomér r4 [um|] Doba depozice [min:s]
1 filled circle 0,35 2:22

2 filled circle 0,2 -

3 filled circle 0,1 -

4 stairs circle 0,35 0:39

5 polishing circle 0,35 2:03

7 deponovanych utvari nam nejvice vyhovoval zizeny vélec (polishing circle)
na pozici 4 na obrazku [5.23p, ktery vyrostl do nejvétsi vysky a ¢as jeho rustu byl
mensi nez v piipadé plného vélce (filled circle) se stejnymi parametry. Tento vélec
jsme brousili pomoci podobného postupu jako u platinovych cviénych vélcu. De-
ponované utvary jsou hladsi a pravidelnéjsi nez v predchozich pripadech, brouseni
bylo snazsi, lépe kontrolovatelné (co se hloubky tyce) a diky konickému tvaru v
okoli nezbyvaly neodbrousené dtvary, které by bylo tieba nésledné odstranovat.
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Ziskané poznatky jsme pouzili pfi depozici na hrot D5H1. Ten byl pivodné
ponicen iontovou depozici s aperturou A5. Nejprve jsme ho tedy sefizli pomoci
FIB. Jelikoz bylo poskozeni vétsi, nez jsme predpokladali, ziistala na cantileveru
mala ¢ast puvodniho hrotu. Snazili jsme se tedy vytvofit novy hrot depozici
vétsiho mnozstvi materialu.

Vysledek depozice wolframu na hrot D5H1 miuZeme vidét na obrazku [5.24] Byl
zvolen ttvar polishing circle, primér 0,35 um a vyska 5um. Depozice trvala 3 min
23s. Vznikly hrot je pravdépodobné o néco vy$si nez hrot pivodni, mame tedy
rezervu pro brouseni. Hrot je mirné nahnuty, jak mizeme vidét na pohledu shora.
Tento jev si vysvétlujeme plisobenim gravitacni sily pii depozici pod nédklonem
55°.

SEM HV: 30.00 kV WD:9.014mm LYRA\ TESCAN SEMHV: 3000k  WD:8.979 mm Loty LYRA\ TESCAN
View field: 10.00 ym  Det: SE Detector 2 pm View field: 3.000 um  Det: SE Detector 500 nm -
SEM MAG: 21.67 kx SEM MAG: 72.23 kx

v
Performance in Nanospace n Performance in Nanospace n

Obrazek 5.24: Tontova depozice wolframu na hrot D5H1: (a) pohled pod néklonem
55°, (b) pohled shora

Hrot jsme dale brousili pomoci motivu mezikruzi (polishing circle) o vnéjsim
poloméru r4 = 0,36 um a vnitinim poloméru rz = 0,05 um. Volili jsme hloub-
ku 0,3 pm, brouSeni jsme opakovali dvakrat. Vysledny hrot vidime na obrazku
[.25h,jeho prvkovou mapu EDX na obrazku [5.25pb. Jeho $picka, kterou vidime na
obrazku méla dle méfeni v programu LyraTC pramér (99 + 5) nm. Hrot byl
zalozen do AFM, bohuzel vsak dos§lo k ulomeni jedné ¢ésti cantileveru od drzaku
a mérit s timto hrotem nebylo mozné.
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0 pm kl009L_Pd1154Il 135
MAG: 14121 x HV: ﬂﬂ .0 mm MAG: 14121 x HV: 30.0 kV_WD: 9.0 mm

Obrazek 5.25: (a) Upraveny hrot D5H1 v SEM (b) prvkova analyza EDX

SEM HV: 30.00 kv WD: 9.018 mm LYRA\ TESCAN
View field: 2.524 ym  Det: SE Detector 500 nm ré
SEM MAG: 85.84 kx Performance in Nanospace n

Obrazek 5.26: Wolframova Spicka hrotu D5H1

5.3.6 BrousSeni hrotu s aperturou Al

Kladli jsme si otazku, jak jeSté zmensit polomér hroti. Jak vidime v tabulce
u platiny uz zmensovani vnitiniho poloméru brouseného ttvaru nemélo prinosny
vliv. U wolframu jsme pozorovali znatelny ubytek vysky jiz p¥i voleni vnitiniho
poloméru 50 nm. Pti zmenseni poloméru na 20 nm jsme vyvrtali do zkuSebniho
valce diru, protoze pouzivana apertura A3, mozna byla stale piili§ velka pro nase
ucely.
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Vyzkouseli jsme aperturu Al (10 um), ktera je nejmensi na mikroskopu Lyra.
Nebyva obvykle pouzivana. Zaostieni FIB s aperturou Al bylo mozné provést
daleko 1épe nez s ostatnimi aperturami, nebot ionty byly daleko méné agresivni
a nemizely nam objekty, na které jsme zaostiovali, ani pii vét§im zvétseni (view
field &~ 5 ym).

Dale jsme s aperturou Al zkusili odprasovani, jako obvykle jsme zvolili me-
zikruzi (polishing circle) a kfemikovou podlozku. Navolili jsme vnéjsi polomér
ra = 0,15 um, vnitini polomér rz = 0,05 um a hloubku 0,2 yum. Odprasovani mé-
lo trvat 63s, pribéh procesu jsme sledovali pomoci SEM a zastavili jsme iontovy
svazek 17s pied dokoncenim utvaru, protoze se Spicka zacala snizovat. Vysledek
zkousky vidime na obréazku [5.27h. Vznikla $picka méla pramér (36 +5) nm.

Rozhodli jsme se tedy vyzkousSet aperturu Al na platinovém hrotu D1H3,
ktery jsme jiz vyzkouseli na AFM (obr. . Zvolili jsme vnéjsi polomér ry =
0,2 pm, vnitini polomér rg = 0,05 um a hloubku 0,2 um. BrousSeni trvalo 89
sekund. Vysledny pramér hrotu byl (83 £ 5)nm. Tento prumér byl sice mensi,
nez pii predchozim brousenim pomoci apertury A3, ale kladli jsme si otézku,
pro¢ neni mozné se dostat na onéch 40nm jako pii zkouSce. Postup brouseni
jsme na hrotu D1H3 jesté trikrat opakovali, zuzovali jsme vnéjsi polomér dle
potieby, vnitini polomér jsme zkusili zmensit na 40 nm, hodnoty priméru hrotu
neklesaly, naopak mirné rostly (tabulka [5.6). Na obrazku vidime stav po
druhém brouseni.

Tabulka 5.6: Brouseni platinové $pic¢ky hrotu D1H3

Pokus 74 [nm| rp [nm| primér $picky [nm| doba vrtani|min:s|
1 300 20 83 1:46 — 17s

2 170 20 88 1:20

3 130 40 97 0:50

4 130 40 96 0:50

Jeden z rozdila mezi zkuSebnim vrtanim aperturou Al a brouSenim hrotu
D1H3 byl material. Zatimco cvi¢na podlozka byla z kifemiku, brouseny hrot byl
platinovy. NaSe plivodni hroty byly ale také kfemikové. Rozhodli jsme se proto
vyuzit vhodného poskozeni hrotu D1H4, ktery mél pouze zakulacenou Spicku, ale
neztratil prili§ svoji vysku, takze jsme ho mohli rovnou brousit (bez depozice).
Volili jsme mezikruzi polishing circle, vnéjsi polomér r4 = 0, 22 pym, vnitini polo-
mér rg = 0,04 pm a hloubku 0,2 um. BrouSeni trvalo 2min 4s. Vysledek brouseni
vidime na obréazku [5.29] detail $picky pak na obrazku [5.27p.

Pii pofizovani snimkiu pomoci SEM jsme byli velice opatrni, ostra Spicka by
se mohla pfi dlouhodobém vystaveni svazku elektront zac¢it tavit a tim tupit.
Nemohli jsme tedy vice zaostiovat na detail Spicky, proto je snimek mirné
rozmazany. Orientacné jsme naméfili pramér $picky d = (30 £ 5) nm. Zaznam
AFM referen¢niho vzorku s pouzitim hrotu D1H4 vidime na obrazku [5.30
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LYRA\TESCAN

WD: 9.020 mm

Det: SE Detector 200 nm
Performance in Nanospace n

LYRA\TESCAN SEM HV: 30.00 kv
7 View field: 1.029 ym

Performance in Nanospace SEM MAG: 210.65 kx

WD: 9.054 mm

SEM HV: 30.00 kV
Det: SE Detector

View field: 0.603 ym
SEM MAG: 359.55 kx

Obrazek 5.27: Brouseni aperturou Al (a) cvi¢né vrtani do kiemikové podlozky

(b) spicka kiemikového hrotu D1H4

LYRA\TESCAN
rs

WD: 9.031 mm

Det: SE Detector 2 um
Performance in Nanospace n

SEM HV: 30.00 kv
View field: 10.00 pm

SEM MAG: 21.67 kx
Obrazek 5.28: Brouseni platinového hrotu D1H3 s pouzitim apertury Al
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SEM HV: 30.00 kv WD: 9.020 mm LYRA\TESCAN
View field: 9.998 ym  Det: SE Detector 2 um -
SEM MAG: 21.67 kx Performance in Nanospace n

Obrazek 5.29: Brouseny kiemikovy hrot D1H4

10.0nm

oo 1: Height 10um

Obrézek 5.30: Zaznam AFM s upravenym hrotem D1H4, oblast 1x1 um, vyskovy
rozsah -10 — 10 nm
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6. Diskuze vysledku

Podatilo se ndm upravit nékolik hrotii, v této ¢asti bychom radi diskutovali jejich
funkénost pii skenovani AFM. To bylo provadéno na vzroku CeOs napraseného
na kiemikovou podlozku.

Na obrazku[6.1] vidime mé&feni AFM s dosud nepouzitim, a tedy neposkozenym
hrotem. Na snimcich si muzeme prohlédnout pét poSkozenych hroti
vyfocenych SEM a jejich pfislugné zaznamy méreni AFM.

[ P R P

r d
oo 1: Height 10um

Obrézek 6.1: AFM zaznam s pomoci zcela nového hrotu, oblast 1x1 um, vyskovy
rozsah -10 — 10 nm
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SEM HV: 30.0 kV ‘ WD: 3.62 mm

View field: 2.00 um Det: InBeam

LGEIELGED] Date(m/d/y): 08/14/14 Performance in hanospace

Obrazek 6.2: Poskozeny hrot D1H1 shora, SEM

10.0nm

oo 1: Height 10um

Obrézek 6.3: AFM zaznam s poSkozenym hrotem D1H1, oblast 1x1 um, vyskovy
rozsah -10 — 10 nm
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SEM HV: 30.0 kV WD: 3.62 mm MIRA3 TESCAN

View field: 2.00 ym Det: InBeam 500 nm
LGETELGED] Date(m/dly): 08/14/14 Performance in nanospace

Obrazek 6.4: Poskozeny hrot D1H2 shora, SEM

10.0m

00 1: Height 104m

Obrazek 6.5: AFM zaznam s poskozenym hrotem D1H2, oblast 1x1 pm, vyskovy
rozsah -10 — 10 nm
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SEM HV: 30.0 kV WD: 3.63 mm MIRA3 TESCAN

View field: 2.00 um Det: InBeam 500 nm
LGETELGET] Date(m/dly): 08/14/14 Performance in nanospace

Obrazek 6.6: Poskozeny hrot D1H3 shora, SEM

Rl Lal

1
L) 1.0um

r
] 1: Height

10.00m

-10.0m

Obrazek 6.7: AFM zaznam s poskozenym hrotem D1H3, oblast 1x1 um, vyskovy
rozsah -10 — 10nm
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SEM HV: 30.0 kV WD: 3.64 mm MIRA3 TESCAN

View field: 2.00 ym Det: InBeam 500 nm
LGETELGED] Date(m/dly): 08/14/14 Performance in nanospace

Obrazek 6.8: Poskozeny hrot D1H4 shora, SEM

10.00m

00 1: Height 104m

Obrazek 6.9: AFM zaznam s poskozenym hrotem D1H4, oblast 1x1 pm, vyskovy
rozsah -10 — 10 nm
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SEM HV: 30.0kV |

View field: 2.00 um Det: InBeam

LGEIELGED] Date(m/dly): 08/14/14 Performance in hanospace

Obrézek 6.10: Poskozeny hrot D1H5 shora, SEM

10.00m

oo 1: Height 104m

Obrazek 6.11: AFM zaznam s poSkozenym hrotem D1H5, oblast 1x1 pum, vyskovy
rozsah -10 — 10 nm
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VSechny zaznamy potizené poskozenymi hroty jsou kvalitativné horsi nez za-
znam s novym hrotem. U hroti D1H3, D1H4 a D1HS5 si v§imnéme, Ze utvary zob-
razované na zaznamu AFM (obrazek , se napadné podobaji ploskam
na vrcholcich hroti, které mizeme vidét na zaznamu z SEM (obrazek
. Tento efekt ,foceni hrotu“ v dusledku konvoluce poloméru hrotu a utvaru
jsme vysvétlili v kapitole 1.

K tomuto jevu vsak pfekvapivé nedochazelo u hroti D1H1 a D1H2, které maji
oba vyrazné poskozené spicky, které maji pti pohledu shora trojihelnikovity tvar
(viz obrazky , pfesto jejich AFM zaznamy neobsahuji trojihelniky (viz
obrazky . Zaznam s hrotem D1H2 je dokonce veelku povedeny (obrazek
a podoba se nejvice zdznamu s novym hrotem (obréazek , jeho poskozeni
se v8ak zda byt nejvyraznéjsi. Odpovéd najdeme az pii pohledu z boku (obrazek
, kdy se ukazuje, ze hrot D1H2 nemé c¢istou plosku, ale m& malou z ni vy-
stouplou c¢ast, kterou se pravdépodobné skenuje. Naopak hrot D1H4 se z boku zd4
byt velice ostry (obréze, teprve pohled shora odhaluje jeho defekt(obrazek
, ktery je pozorovatelny na snimku AFM (obrazek . V nasledujici ¢as-
ti kapitoly najdeme pohledy z boku na vSechny poskozené hroty na drziku D1

(obrazky - .

1

SEM MAG: 28.89 kx ~ WD: 10.10 mm LYRA\ TESCAN
View field: 10.000 pm Det: SE Detector 2 Jm 7
SEM MAG: 28.89 kx ~ SEM MAG: 28.89 kx Performance in Nanospacen

Obréazek 6.12: Pohled na hrot D1H1 z boku (SEM)
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SEM MAG: 28.89kx ~ WD: 10.22 mm LYRA\ TESCAN
View field: 10.000 pm Det: SE Detector 2 Jm 7
SEM MAG: 28.89 kx ~ SEM MAG: 28.89 kx Performance in Nanospacen

Obréazek 6.13: Pohled na hrot D1H2 z boku (SEM)

SEM MAG: 28.89kx ~ WD: 10.29 mm LYRA\TESCAN
View field: 10.000 ym Det: SE Detector 2 um 7
SEM MAG: 28.89 kx ~ SEM MAG: 28.89 kx Performance in Nanospacen

Obréazek 6.14: Pohled na hrot D1H3 7 boku (SEM)
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SEM MAG: 28.89kx ~ WD: 10.35 mm . LYRA\ TESCAN
View field: 10.000 pm Det: SE Detector 2 Jm 7
SEM MAG: 28.89 kx ~ SEM MAG: 28.89 kx Performance in Nanospacen

Obréazek 6.15: Pohled na hrot D1H4 z boku (SEM)

SEM MAG: 28.89 WD: 10.24 mm LYRA\ TESCAN
View field: 10.000 ym Det: SE Detector 2 um 7
SEM MAG: 28.89 kx ~ SEM MAG: 28.89 kx Performance in Nanospacen

Obrazek 6.16: Pohled na hrot D1H5 z boku (SEM)
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Co se tyfe hroti nami pomoci technik FIB/GIS dostavenych a upravenych,
hrot D3H1 upraveny elektronovou depozici platiny jsme nemohli v AFM vyzkou-
Set, nebot se pii praci s tryskami GIS v nevhodné poloze zlomil.

Prvnim upravenym hrotem, ktery jsme otestovali, byl hrot D1H1 prezentovany
na obrazku 5.9} Védéli jsme, Ze nadeponovany hrot je velice tupy, ale pro srovnani
jsme chtéli mit snimek z méfeni takovym hrotem. Vysledné zobrazeni povrchu
CeOs vidime na obrazku [5.11} Zajimavé je, ze hrot poskytoval jiny obraz pii
skenovani shora a zdola. Vypovida to o tom, Ze nebyl symetricky, mozné byl jiz
naklopen do podoby, kterou jsme vidéli na obrazku [5.12]

Hrot D1H3 byl upraven depozici platiny a naslednym obrouSenim za pomoci
FIB. Ve stadiu, které vidime na obrazku kdy jsme hrot brousili aperturou
A3 a $picka méla prumér 100 nm, jsme hrot zalozili do AFM a provedli méfeni.
Vysledek zobrazeni povrchu vzorku CeO,/Si vidime na obrazku Utvary
jsou jiz drobnéjsi nez na obrazku (.11, ale snimek se stile nepodoba snimku
pofizenému novym hrotem (viz obrazek .

Podobny primér $picky mél i wolframovy hrot D5HI1, s tim jsme bohuzel
nemohli mérit, jelikoz se mu pii manipulaci poskodil cantilever.

Kiemikovy hrot D1H4 byl upraven pouze brousenim pomoci apertury Al, jeho
naméfeny prumér byl d = (30+£5) nm, coz zhruba odpovida praméru komeréniho
hrotu (polomér kiivosti » = 12nm). Vzhledem k ¢asové naro¢nosti brouseni po-
moci apertury Al byla odprasena jen mala oblast, v dusledku ¢ehoz zbyl v okoli
Spicky hrotu jesté jeden ostry vybézek. Na obrazku [6.17] vidime méfeni AFM pro-
vedené na povrchu referen¢niho vzorku vrstvy oxidu ceru pomoci tohoto hrotu
a pro srovnani i méfeni s hrotem komerénim. Vidime, 7e kvalita snimki je srov-
natelna, komercéni hrot mirné protahuje obraz do strany. V piiblizeni na obrazku
[6.18] vidime, Ze ttvary naskenované komerénim hrotem jsou mirné mensi, protoze
i jeho polomér kiivosti byl o néco mensi. Ostry vybézek na hrotu D1H4 ziejmé
nehral pii skenovani roli, byl v dostate¢né vzdalenosti od povrchu vzorku. Ske-
novani probihalo v moédu Scan Assist, probéhlo 8 méfeni, béhem kterych nami
upraveny hrot vykazoval stabilni vysledky.

o8] -lal Noipll el
00m

Obréazek 6.17: Zaznam AFM: (a) s komer¢nim hrotem, (b) s pouzitim upraveného
kiemikového hrotu D1H4, oblast skenovani 1x1 ym
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Obrazek 6.18: Zaznam AFM: (a) s komer¢nim hrotem, (b) s pouzitim upraveného
kiemikového hrotu D1H4, ptiblizeni 500x500 nm

Pro srovnani piidavame jesté obrazek kde ilustrujeme vyrazné zlepseni
snimku AFM pofizeného upravenym hrotem D1H4 oproti jeho piuvodnimu stavu.
Opracovani hrotu tedy bylo tspésné, probéhlo sice pouze pomoci FIB, ale oce-
kdvame podobné vysledky v ptipadé pokusu o brouseni nadeponované kiemikové
Spicky.

0

Obrazek 6.19: Zaznam AFM s pouzitim hrotu D1H4: (a) pfed upravou, (b) po
upravé, oblast skenovani 1x1 ym
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Zaver

V ramci FeSeni prace jsme nalezli postup vedouci k tispéiné upravé hrotu. Uspes-
né jsme upravili jeden hrot obrabénim fokusovanym iontovym svazkem. Tento
hrot méa pifi méreni AFM rozliSeni srovnatelné s komerénim hrotem, jeho polomér
kiivosti 7 = (15 &+ 3) nm je asi o 3nm vétsi nez polomér kiivosti pouzitého ko-
mer¢niho hrotu (vyrobcem udavana hodnota r» = 12nm), proto jsou kulové tatvary
CeOs mirné rozsitené. Komeréni hrot mél proti nami upravenému nedostatek, ze
zobrazené kulové ttvary byly mirné roztazené do strany.

Pfi testovani parametri FIB/GIS/SEM se neosvédéila pouhéa depozice ma-
terialu, protoze s ni nejsme schopni deponovat pozadované malé plochy (kvili
destruktivnosti FIB a nevhodné vzajemné poloze GIS a SEM). Vhodna je tedy
kombinace depozice materialu s brousenim FIB, nejlépe s aperturou Al (10 um),
kterd vykazovala nejlepsi vysledky ztzeni hrotu.

Dilezity je taktéz materidl, ktery brousime. Zatimco platinu se ndm podaftilo
z17it na minimalni pramér (83 £ 5) nm, u kiemiku se nam podafilo docilit méné
nez poloviéni pramér $picky (30 £ 5) nm.

Prace prozkoumala mnohé moznosti depozice (elektronova, iontova za riiznych
urychlovacich napéti, pouzitych apertur a dalgich parametri). Taktéz jsme nalé-
zali nejvhodnéjsi parametry pro obrabéni FIB. Pomoci SEM, FIB a AFM byly
uspésné porizeny snimky dokumentujici prubéh celého feSeni zadané prace.
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Seznam pouzitych zkratek

AFM atomic force microscopy — mikroskopie atomérnich sil

BSE back scattered electrons— zpétné odrazené elektrony (elasticky odrazené
elektrony priméarniho svazku)

EDX FEnergy dispersive X-ray spectroscopy— disperzni rentgenova spektroskopie
FIB focused ion beam — fokusovany iontovy svazek
GIS gas injection system — vstiikovaci systém plynnych prekurzori

SE secondary electrons— sekundarni elektrony (vyrazené primarnimi elektrony
svazku z atomi vzorku)

SEM scanning electron microscope — fadkovaci elektronovy mikroskop

SPM scanning probe microscopy — Fadkovaci mikroskopie, pouzivajici hrot (son-

du)
STM scanning tuneling microscopy — fadkovaci tunelova mikroskopie

TEM transmission electron microscope — transmisni elektronovy mikroskop
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