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Abstrakt

Tato bakalarska prace se zaméruje na rozvoj metody modifikace povrchu germania po-
moci kapicek slitiny Au-Ge. K termomigra¢nimu pohybu kapek je vyuzivan fokusovany
elektronovy svazek, ktery je priveden do tésné blizkosti kapky. Prace je rozdélena do
dvou ¢asti. Prvni ¢ast je vénovana objasnéni zakladnich principi, které je dilezité znat
pro spravné pochopeni provedenych experimentti. Soucasti teoretického prehledu je také
predstaveni jednotlivych pristroji, které byly pouzity v experimentalni ¢asti. V praktické
casti byl nejprve zkouman pohyb kapek slitiny Au-Ge a vysledny tvar povrchu, ktery
kapka zanechava po svém prichodu. Zbyvajici ¢ast praktického vyzkumu byla zamérena
na vyuziti fokusovaného elektronového svazku pro fizeny rist nanodrati v procesu VLS.

Summary

This bachelor’s thesis focuses on the further development of a method for modifying the
surface of germanium using alloy Au-Ge droplets. A focused electron beam, which is brou-
ght in close proximity to the droplet, is utilized for thermomigration-induced motion of
the droplets. The thesis is divided into two parts. The first part is dedicated to explaining
the fundamental principles that are essential for a proper understanding of the conduc-
ted experiments. The theoretical overview also includes an introduction to the individual
instruments utilized in the experimental section. In the practical part, the movement of
Au-Ge droplets and the resulting surface morphology left by the droplets’ passage were
initially examined. The remaining portion of the practical research concentrated on utili-
zing the focused electron beam for controlled growth of nanowires in the VLS process.

Klicova slova
Nanokapky, germanium, zlato, termomigrace, SEM, AFM, depozice, VLS, nanodraty

Keywords
Nanodroplets, germanium, gold, thermomigration, SEM, AFM, deposition, VLS, nanowi-
res
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Uvod
Pied nékolika lety bylo na Ustavu fyzikalniho inzenyrstvi pozorovéano, e ostrivky slitiny
Au-Si reaguji na fokusovany elektronovy svazek. Tato vlastnost neni exkluzivni slitiné
Au-Si, funguje také pro ostrivky Au-Ge. Metoda pohybovani tekutymi ostruvkami sli-
tiny byla nazvana elektronova pinzeta. Elektronova pinzeta funguje na principu vytvoreni
lokalntho teplotniho gradientu fokusovanym elektronovym svazkem, ktery zptisobi po-
hyb kapek po povrchu substratu. Rozméry takto manipulovanych ostrivkl se pohybuji
v rozmezi stovek nanometrii az po nékolik mikrometrii.

Pohyb kapek pomoci elektronového svazku byl jiz diive zminén v praci japonského
védce Ichinokawy. Podrobn&jsi popis tohoto fenoménu byl viak poskytnut az na Ustavu
fyzikalniho inzenyrstvi. Dosavadni prace byly zamérené predevsim na objasnéni principt
pohybu a popisovani morfologie povrchu zanechaném po prichodu kapky. Tato préace
navazuje na danou problematiku, pricemz budou nejprve provedeny experimenty s po-
hybem kapek, abychom lépe porozuméli zejména jejich vlivu na substrat. V dalsi ¢asti
bude prozkoumana mozna praktickd aplikace v oblasti 3D tisku. V dnesni dobé sice jiz
existuji metody 3D tisku v mikroskopickém méritku, maji ale spoustu omezeni a nedo-
statkl. Elektronova pinzeta by se mohla ukézat jako vhodna metoda tpravy povrchii v
mikroskopickém méritku.

Pokud zkombinujeme ovladani pohybu ostriuvki elektronovou pinzetou s depozici ger-
mania, mohli bychom pomoci metody VLS vyrtst nanodraty v ndmi definovaném roz-
misténi pfimo v SEM bez nutnosti predchozi upravy. Dalsi vyhodou by byla moznost
usporadani modifikovat primo v aparatufe bez nutnosti narocné pripravy (vytvareni ma-
sek, ozafovani povrchu, atd.).

Cilem prace bude zejména prozkoumani moznosti vyuziti elektronové pinzety pro VLS

rust nanodratu.



1. Teoreticka cast

1.1. Rastrovaci elektronovy mikroskop

1.1.1. Uvodni informace

Uz v davnych dobéach byla snaha porozumnét svétu okolo nas, pricemz nejprirozené;j-
sim zpusobem ziskavani informaci je pro ¢lovéka zrak. Az za 80% informaci proudicich do
mozku je zodpovéné pravé oko. Jiz ve starém Recku vSak nedostacovala pro jejich védecké
potieby rozlisovaci schopnost oka, zkouseli tedy dosahnout lepsiho rozliseni, naptiklad po-
moci kulovych nadob naplnénych vodou. Ty bychom mohli nazvat prvnimi ¢ockami. Podle
historickych pramenu si vSak lidstvo na sestaveni prvniho optického mikroskopu muselo
pockat az do 16. stoleti, kdy prvni mikroskop (tehdy nazyvén drobnohled) sestavil Nizo-
zemsky vyrobce bryli Zacharias Janssen [7]. Na jeho praci navazal Galileo Galilei a tim
byl odstartovan rozvoj svételné mikroskopie. Postupnym zlepSovanim svételnych mikro-
skopt vsak bylo objeveno, zZe existuje limit rozliSovaci schopnosti, ktery souvisi s vyuzitim
viditelného svétla pro pozorovani malych struktur. Toto omezeni nazyvame difrakéni li-
mit, ktery nam tika, ze nemtzeme pozorovat struktury, které jsou mensi nez vinova délka
pouzitého svételného paprsku. Moderni svételné mikroskopy jsou schopny dosdahnout roz-
liSovaci schopnosti az 200nm, to ndm ale porad ani zdaleka nestaci pro pozorovani jem-
nejsich struktur, napriklad atomt. Tento problém vyreSila az elektronova mikroskopie,
kterda misto viditelného svétla zkouméd vzorek pomoci elektronu. Elektrony jsou tak malé,
7Ze se U nich jiz vyrazné projevuji vinové vlastnosti. Pomoci de Broglieova vztahu mtzeme
elektrontim priradit vilnovou délku a jejich naslednym urychlenim jsme schopni dosah-
nout vlnové délky v rddech pikometri. Diky tomu dojde k posunuti difrakéniho limitu a
muzeme pozorovat mensi struktury, nez nadm dovolovala svételnd mikroskopie.

A=r= (1.1)

h h
P mu
A predstavuje pritazovanou vinovou délku, h je vSeobecné zndma Planckova konstanta a
p je hybnost, kterou miizeme déle rozepsat jako souc¢in hmotnosti s rychlosti.

Elektrony vyuzivané v UHV SEMu dosahuji velkych rychlosti, méli bychom tedy pridat
korekéni ¢len pro upravu hmotnosti elektroni pri vysokych rychlostech podle specialni

teorie relativity.

A= —/1— — (1.2)

Prvni elektronovy mikroskop byl vytvoren podle svételného, pouze byly misto svétla
pouzity elektrony. Bylo tedy nutné nahradit klasické sklenéné cocky cockami elektro-

magnetickymi, kterymi je svazek elektront smérovany na zkoumany vzorek. Existuji dva
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1. TEORETICKA CAST

hlavni typy elektronovych mikroskopt: SEM (rastrovaci elektronovy mikroskop) a TEM
(transmisni elektronovy mikroskop). Tyto varianty se lisi zejména velikosti urychlovaciho
napeéti, kterda je pro TEM typicky 100-400 kV, zatimco pro SEM 0,1-30 kV. Jak napo-
vida nazev transmisni elektronova mikroskopie, dochazi k prozareni vzorecku, zatimco u
rastrovaci elektronové mikroskopie pouze jezdime svazkem po povrchu. To také vysveétluje
vyrazné rozdily v urychlovacim napéti. V této praci byla vyuzita rastrovaci elektronova

mikroskopie, proto ji bude vénovan zbytek této kapitoly.

1.1.2. Konfigurace

Narozdil od optické mikroskopie jsou v elektronovém mikroskopu k pozorovani vzorku vy-
uzivany elektrony, které typicky ziskavame elektronovym délem. Ziskané elektrony jsou
nasledné urychlovany napétim a smérovany na vzorek pomoci série elektromagnetickych
cocek, které muzeme nazvat kondenzory. Nasledné prochazi elektrony skenovacimi civ-
kami, které slouzi k vychylovani svazku, a tim zajistuji skenovani po povrchu vzorku. Po
kontaktu elektront se vzorkem dochézi ke vzniku nejriznéjsich interakei, pricemz kazda
nam dava trochu jinou informaci o pozorovaném vzorku. Kazda interakce musi mit speci-
alizovany detektor, ktery je umistén v hlavni komore spolu se vzorkem. Poloha detektoru
muze znacné ovlivnit findlni obraz. Jednim ze zakladnich typti detektorti je detektor zpétné
odrazenych elektront, ktery tvori kulata desticka s vyriznutym stredem, ktery umoznuje
prichod primarniho svazku. Typycky se nachdzi na vstupu primarniho svazku do hlavni
komory. Detektor sekundarnich elektrontt byva umistén v bocéni ¢asti komory spolu s
detektorem rentgenového zafeni. SEM neni mozné provozovat za atmosferického tlaku,
protoze by doslo ke zna¢nému rozptyleni primarniho elektronového svazku jesté pred do-
padem na vzorek. Abychom ziskali pouzitelny obraz, musi tedy byt soucasti aparatury i
vakuové pumpy [1].

Abychom mohli zkoumat vzorek svazkem elektronti, musime je nejprve néjakym zpu-
sobem ziskat. Existuje nékolik riiznych zpiisobli ziskavani elektronti, pricemz kazdy mé

své vyhody a nevyhody.

1.1.3. Elektronové zdroje

Nejjednodussim zptsobem ziskavani elektront je termoemise. Tato metoda spoc¢iva v roz-
zhaveni vlakna, ¢asto se pouziva Wolframové, kvili jeho odolnosti vici vysokym teplotam.
Tepelna energie ve formé Joulova tepla je preddvana volnym elektrontum, které po ziskani
energie odpovidajici vystupni praci opusti vlakno. Termoemisni zdroj elektrontt ma sice
nejmensi porizovaci cenu, ale ma pomérné nizkou tcinnost, velka ¢ast energie je ve formé
tepla disipovana do okoli [5].

Dalsim zptisob ziskdvani elektronti se nazyva autoemise. Tato metoda vyuziva misto

zhaveného vlakna ostry hrot, ze kterého jsou elektrony vytahovany prilozenim silného elek-
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1.1. RASTROVACI ELEKTRONOVY MIKROSKOP

Elektronovy svazek Elektronové délo

Anoda

Elektromagnetickeé cocky

1 D &}
Pocitacove razhrani
Skenovaci civky
Detektor zpétné
ocdraienych elektron L'JJ
Detektor sekundarnich
elektrond
Podstavec
P Wzorek

Obrézek 1.1: Usporadani komponent tvoricich UHV SEM. Pievzato z [3].

trostatického zdroje. Tento jev neni mozné vysvétlit klasickou fyzikou, elektrony pronikaji
do vakua tunelovym jevem skrz bariéru, ktera je oslabena jiz zminénym elektrostatickym
polem. Velkou vyhodou autoemisnich zdroji je, ze na rozdil od termoemisnich funguji
i za pokojové teploty. Nedochazi tedy k tepelnému naméahani a tim je mnohonasobné

prodlouzené zZivotnost.
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1. TEORETICKA CAST

Na ptli cesty mezi termoemisi a autoemisi nachazime Schottkyho emisi, pfi niz se na
emisi elektront podili rovnym dilem elektrické pole a teplota. Autoemisni i Schotkyho

katody vynikaji oproti termoemisnim vyssi jasnosti a mnohonasobné mensi velikosti [5].

Obrazek 1.2: Wolframové vlakno, jehoz zhavenim ziskavame nejjednodussi termoemisni
zdroj elektront. Prevzato z [13].

1.1.4. Zobrazovaci vady

Obdobné jako u sklenénych cocek, tak i u magnetickych c¢ocek existuje fada optickych
vad, které ndm zhorsuji obraz. Nejvice nam obraz deformuji t¥i zakladni vady: sféricka
vada, chromaticka vada a astigmatismus.

Sféricka vada se projevuje neschopnosti ¢ocky zaostiit vSechny elektrony do stejného
bodu. Elektrony na okrajich ¢ocky jsou zaostrovany hiite nez paprsky blizsi optické ose.
Koriguje se stejné jako v pripadé svételné mikroskopie pridanim clony, ktera nam odstrani
okrajové paprsky.

Chromatickou vadou rozumime defokus v disledku rozdilné energie elektronti emitova-
nych zdrojem. Rizné energie elektroni znamenaji rizné rychlosti, coz vede k rozdilnému
vychylovani elektronti, které potom protinaji v jinych mistech optickou osu. Omeziit tuto
vadu muzeme stabilizovanim urychlovaciho napéti v tubusu.

Jako posledni optickou vadu musime zminit astigmatismus. Astigmatismus zpusobuje
zdeformovani obrazu, kdy mame obraz rozmazany v urcité ose. V elektronovém mik-
roskopu vznikd astigmatismus v dusledku nepravidelného zaktiveni magnetického pole,
které muze byt zptisobeno nevodivymi necistotami v tubusu, které se béhem provozu
mikroskopu nabiji a zacnou ovliviiovat magnetické pole. Korekce je provadéna manualné
béhem provozu mikroskopu. Korektorem byva zpravidla oktupodlova ¢ocka, jejiz buzenim

je korigovana asymetrie magnetického pole a vyladen vysledny obraz [12].
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1.1. RASTROVACI ELEKTRONOVY MIKROSKOP

1.1.5. Signal

P1i dopadu primarniho elektronového svazku na vzorek dochazi k radé interakci, pricemz
kazda z nich nam poskytuje informace, které zavisi na hloubce vzorku, ve kterém se tyto
interakce odehravaji. Zaznamenanim téchto interakci pomoci senzorti a néasledné rekon-

strukei ziskdvame vysledny obraz.
a) b)

AE BSE}

SE informaéni hloubka SE — -

BSE charakteristické

rentgenové zareni 5
cela

oblast tniku ovlivnéna

brzdné zafeni
BSE oblast

Obrazek 1.3: a) Interakce primarniho svazku se vzorkem a znazornéni oblasti, ze které
nam mohou poskytnout jednotlivé reakce informace. b) Podrobnéjsi zndzornéni oblasti
ovlivnéné zpétné odrazenymi elektrony, které pri své cesté zpét na povrch mohou vyrazit
sekundéarni, poptipadné Augerovy elektrony. Prevzato z [2].

Energie primarniho svazku se pohybuje vétsinou v rozmezi 0,1-30 keV. Pti kontaktu
elektroni z primarniho svazku se vzorkem muze dojit k nepruzné srazce elektronu ze
svazku s valenc¢nim elektronem pozorovaného vzorku. Pokud tento elektron ziska dostatec-
nou energii potfebnou k opusténi povrchu, nazyvame ho sekundarnim elektronem. Energie
sekundarnich elektronii se pohybuje zpravidla v rozmezi 0,1-50 €V. Oproti energii primar-
niho svazku dosahuji sekundéarni elektrony pomérné malé energie, tudiz nam poskytuji
informaci o materidlu jen do velmi malé hloubky (fadové jednotky az desitky nanome-
tri). Diky témto vlastnostem je detekce sekundérnich elektronti vhodné pro analyzu tvaru
povrchu zkoumaného vzorku.

Nejbéznéji pouzivany detektor sekundarnich elektronii se nazyva po svych vynalez-
cich Everhartiv-Thornleytv detektor. Zarizeni je slozeno z nékolika ¢asti, z nichz prvni
je kladné nabitd mrizka (fadové ve stovkach voltu), kterd pritahuje sekundarni elektrony
vylétajici ze vzorku. Nasledné jsou elektrony urychleny a privedeny na scintilac¢ni detek-
tor, kterym muze byt napriklad desticka potazena hlinikem. Pti kontaktu sekundarnich
elektronu s destickou dochézi ke vzniku fotont, které jsou poslany do fotonasobice a na-
sledné prevedeny na elektricky proud. Detekor muze kromé sekundarnich elektronii zachy-
tit i zpétné odrazené elektrony, které jsou odrazeny od vzorku smérem na detektor. Pocet

takto zachycenych elektronu je vSak zanedbatelny vici po¢tu sekundéarnich elektronu [10].
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Obréazek 1.4: Everhartiiv - Thornleytv detektor, ktery je nejcastéji pouzivanym typem
detektoru sekundarnich elektrontt v UHV SEMu. Prevzato z [10].

Dal$im typem pozorovanych elektroni jsou zpétné odrazené elektrony (BSE). Tyto
elektrony pochézeji z primarniho svazku, ktery reaguje se vzorkem a postupné ztraci svoji
energii. Jakmile energie poklesne dostatecné, dojde k elastickému rozptylu elektronu na
jadru atomu vzorku a elektron, ktery pochézel z primarniho svazku, opusti vzorek. Zpétné
odrazené elektrony jsou fundamentalné identické jako elektrony sekundéarni. Proto byla
zavedena konvence, kdy za zpétné odrazené elektrony povazujeme vSechny, jejichz energie
presahne 50 eV. Diky vyssi energii jsou nam tyto elektrony schopny poskytnout nejen
topografickou, ale i materialovou informaci.

Pro detekci zpétné odrazenych elektront se bézné pouziva kulata polovodicova desticka
s vyriznutym stfedem, kudy prochazi priméarni svazek elektronti. Jako material je ¢asto
volen kremik, ktery se nasledné obohacuje dopovanim. Pii dopadu zpétné odrazeného
elektronu na detektor dochazi k excitaci a vznika par elektron - dira. K vytvoreni to-
hoto paru je nutnd minimélni energie 3.6 eV. Pomoci polovodi¢ového detektoru tedy neni
mozné zaznamenat elektrony o nizké energii, proto se pouzivaji pouze pro detekci zpétné
odrazenych elektront, které maji energii nejvyssi [11].

Pokud dojde k nepruzné srazce elektronu z primarniho svazku s elektronem ze vzorku,
muze mu dodat energii, kterd vede k jeho excitaci, pripadné opusténi povrchu vzorku. V
atomu se tak vytvori volné misto, které se bude snazit zaplnit elektrony z vyssich vrstev,

aby minimalizoval svoji celkovou energii. Pti prechodu elektronu z vyssi energiové hladiny
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do nizsi dojde ke skokovému poklesu energie zminéného elektronu, ktera je vyzarena ve
formé elektromagnetického zareni (fotonu). Toto zafeni muzeme zafadit podle jeho ener-
gie do rtznych oblasti, z nichz nas bude zajimat pravé oblast rentgenova. Tento signél
pochézi z hloubky do nékolika mikrometrii a umoznuje nam blize urc¢it chemické slozeni
zkoumaného vzorku.

Rentgenové zareni muze byt ve vétsich davkach zivotu nebezpecné, proto je potfebné
odstinit aparaturu od okolniho prostredi, aby nebyla nebezpecna pro svoji obsluhu.

Nakonec je potieba jesté zminit tzv. Augerovy elektrony. Pokud je vyrazen elektron
z atomového obalu, zistava po ném voné misto, které je nasledné zaplnéno elektronem
z vyssi energiové hladiny. Obycejné je rozdil mezi energiovymi hladinami vyzafen v po-
dobé fotonu, ale pro urc¢ité specifické energie, které se lisi pro kazdy prvek, mtze dojit
k nezarivému prechodu. Podle zakona zachovani energie se vsak energie nemutze nikam
ztratit. Misto fotonu je tedy energie rovna rozdilu energiovych hladin predana ve formé
kinetické energie elektronu ve vnéjsi slupce obalu, ktery néasledné atom opousti. Takto
ziskané elektrony potom nazyvame Augerovy elektrony. Energie Augerovych elektronu je
mald, proto detekujeme Augerovy elektrony pouze z povrchu vzorku. Na principu detekce

téchto elektront funguje Augerova elektronova spektroskopie [9].

1.2. Atomic force microscopy (AFM)

1.2.1. Uvodni informace

Mikroskopie atomérnich sil patti k metodam umoznujicim studovat povrch materialu s
vysokou presnosti, existuji pripady, kdy bylo dosazeno dokonce atomarniho rozliseni. S
touto metodou prisel v roce 1986, spolu se svymi kolegy, némecky fyzik Gerd Karl Binnig,
ktery o nékolik let diive obdrzel Nobelovu cenu za vynalezeni radkovaciho tunelového
mikroskopu (STM). Metoda AFM je v principu velmi podobné tunelovaci mikroskopii.
Hlavnim rozdilem je, ze zatimco STM vyuziva k analyze povrchu tunelovaci proud, u AFM
zkoumame primo sily pusobici mezi hrotem a zkoumanym vzoreckem. Zatimco metodou
STM muzeme kvuli vyuziti tunelovaciho proudu zkoumat pouze vodivé vzorky, metoda
AFM ndm umoznuje zkoumat libovolné materialy, vcéetné biologickych. Podle zptsobu
pouziti nam AFM nabizi nedestruktivni metodu zkoumani povrchu materidlu s rozlisenim
srovnatelnym s elektronovym mikroskopem, pricemz miize operovat jak ve vzduchu, tak
v kapaliné. Tato vlastnost je hojné vyuzivana pro biologické aplikace, protoze umoznuje

zkoumat bunky a molekuly v jejich pfirozeném prostiedi [14].
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1.2.2. Zobrazovaci méody

Podle silového ptisobeni mezi hrotem a vzorkem mtizeme rozdélit princip fungovani AFM

do t¥{ rezimi, které jdou zjednodusené vymodelovat pomoci Lenard-Jonesova potencialu:

vo=u[(2)"- (2)]

kde r predstavuje vzdalenost mezi dvéma ¢asticemi, ry je vzdalenost ¢astic, pri které jsou
odpudivé a pritazlivé sily v rovnovaze. Konstantu ry si mizeme mozna lépe predstavit jako
polohu minima potencialu, ve kterém mé potencidl hodnotu e. Prvni zavorka reprezentuje
odpudivé sily, které prevladaji pti nizkych vzdalenostech, zatimco ve vétsich vzdalenostech

prevazuji sily pritazlivé, které reprezentuje druhd zavorka [2].

VA

pritazlivé sily

kontaktni rezim
@ poklepovy rezim
bezkontaktni rezim

Obrézek 1.5: Lennard - Jonesiv potencidl, ktery ndm umoznuje modelovat vzajemné
pusobeni dvou ¢astic, ktery mizeme aplikovat na sily ptisobici mezi vzorkem a hrotem u
AFM. Pomoci Lennard - Jonesova potencidlu mizeme rozdélit fungovani AFM do trech
odlisnych médui. Prevzato z [2].

Nejjednodusim je tzv. kontaktni mod, pri kterém dochazi k prejizdéni hrotu po vzorku
a meérime odpudivé sily mezi hrotem a vzoreckem. Méreni v kontaktnim modu mtize pro-
bihat dvéma zptsoby, z nichz prvni miZzeme nazvat médem konstantni pritlacné sily, pri
kterém je hrotem manipulovano nahoru a doli tak, aby byla zachovana sila ptisobici na

hrot. Pravé tyto korekce vysky hrotu jsou zaznamenavany a podle nich je vymodelovana
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povrchova struktura. Vzhledem k tomu, Ze se hrot nachdzi v pfimém kontaktu s povr-
chem, dochézi vlivem trecich sil k vzdjemnému opotiebeni. Podle velikosti pritlacné sily
tedy muze dojit k trvalému poskozeni vzorku, pripadné hrotu. Druhou moznosti je mod
konstantni vysky, ktery ponechava hrot ve stale stejné vysce a povrch modelujeme pozo-
rovanim casového vyvoje sily ptsobici na hrot, kterou ziskavame z prohnuti cantileveru
(pruzného drzacku hrotu) pomoci Hookova zakona. Tato metoda mé rychlejsi odezvu nez
mod konstantni sily, ktery se spoléha na jemnou upravu vysky pomoci piezokrystalu,
muzeme tedy presnéji a rychleji prejizdét hrotem po povrchu. Pokud se vsak ndhle zméni
vyska reliéfu o prilis velkou hodnotu, dojde k zabofeni hrotu do vzorku a miuze dojit
jak ke znic¢eni hrotu, tak pozorovaného vzorku. Pokud tedy pozorujeme vzorek, na jehoz
povrchu nejsou zadné velké skoky ve vysce reliéfu, je pro nas vhodnéjsi pouzit mod kon-
stantni vysky. Pokud ale nevime stav povrchu, je z hlediska poskozeni hrotu nebo povrchu

Pokud pracujeme s mékkymi vzorky, mohlo by v kontaktnim rezimu dojit k jejich
poskozeni v disledku pritomnosti tfecich sil, proto byla vyvinuta metoda, jak toto ome-
zeni obejit, kterd je obecné znama jako poklepovy rezim AFM. Zatimco u kontaktniho
rezimu je trvaly kontakt mezi hrotem a vzorkem, u poklepového je cantilever rozvibrovan
okolo jeho rezonancni frekvence a dochazi pouze ke kratkému kontaktu hrotu a vzorecku.
P1i kontaktu dochazi k poklesu amplitudy kmitani cantileveru. Podobné jako u médu
konstantni pritlacné sily je pomoci piezoelektrika jemné upravovana vyska hrotu nad
vzorkem tak, aby bylo dosazeno stejného ubytku amplitudy pri kazdém doklepu. Tato
metoda je znama jako méd konstantni amplitudy. Podle zmény vysky hrotu nad vzorkem
je nasledné vymodelovan tvar reliéfu. Pokud budeme kromé zmény amplitudy pozorovat i
zménu faze kmit, mizeme navic urcit tuhost pozorovaného materialu a nasledné zjistit,
kterd cast vzorku je tuhsi. Pro podrobnéjsi analyzu materialovych vlastnosti tato metoda
neni dostatecné presnd, ale muze poskytnout kontrast, ktery nevidime na topografickém
snimku.

Pokud rozkmitdme cantilever okolo jeho rezonanéni frekvence, priblizime ho k povrchu
stejné jako u poklepového moédu, ale nedojde ke kontaktu s povrchem, hovorime o bez-
kontaktnim médu. Pokud je hrot priblizen dostateéné blizko vzorku (1-10 nm) za¢nou ho
ovliviiovat van der Waalsovy sily, které zptisobi zménu amplitudy a frekvence kmitajicitho
cantileveru. Pomoci piezokrystalu je upravovana vzdalenost mezi hrotem a vzorkem tak,
aby byla zachovana amplituda, nebo frekvence. Podle drobnych pohybt hrotu nahoru a
doli, je nasledné zrekonstruovan povrch. Hlavni vyhodou bezkontaktniho rezimu je, ze
nevznikaji zadné tteci sily a proto nedochazi k opotiebeni hrotu ani k poskozeni povrchu.
Jednd se tedy o preferovany méd AFM pro pozorovani mékkych struktur [15].

Pokud bychom porovnali vysledky méteni kontaktniho a bezkontaktniho modu, zjis-
tujeme, ze pro tvrdé materidly ziskavame stejné snimky, ale to jiz neplati, pokud je na

povrchu néjakad adsorbovana kapalina. Kontaktni rezim bude kapalinu ignorovat a do-
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sedne na povrch, zatimco bezkontaktni rezim bude kopirovat tvar kapaliny. Bezkontaktni
mod je tedy vhodnéjsi pro pozorovani biologickych struktur, které jsou casto obklopeny

néjakou tenkou membréanou.

1.2.3. Konfigurace

Pti popisu konstrukce AFM zac¢neme od hrotu, ktery je v kontaktu se vzorkem a postuné
se propracujeme pres jednotlivé soucasti az k softwaru, ktery vykresluje ziskané informace.
Zakladem AFM je ostry hrot, ktery je upevnén na ohebném drzacku (cantileveru), podle
jehoz prohnuti urcujeme tvar povrchu. Hrot byva nejcastéji vyroben z kiremiku. Podle
aplikace mize mit rizny tvar, ale nejcastéji je pouzivan trojihelnikovy. Na zobrazeni ma
nejvetsi vliv polomeér kiivosti hrotu, ktery by nemél byt vétsi nez nami pozorované struk-
tury. Prohnuti cantileveru urcujeme nejcastéji pomoci laseru, ktery mame zaméreny na
cantilever. Pokud dojde k jeho prohnuti, odrazi se laser na jiné misto a podle velikosti
posunu lze dopocitat prohnuti cantileveru. Laser zaznamenavame pomoci fotodetektoru,
ktery je slozeny ze ¢tyt oddélenych fotodiod. Citlivost pouzivanych fotodetektort se po-
hybuje okolo 0,1 nm. Signal ziskany fotodiodami je zndsoben a poslan do tidici jednotky,
kde dochézi k jeho vyhodnoceni a predani piezoovladaci, ktery nasledné koriguje absolutni
vysku hrotu nad povrchem vzorku [15].

Tento cyklus probéhne pro kazdy zkoumany bod povrchu a postupné je v pocitaci

vytvoren celkovy obraz zkoumané topografie.

Ridici jednotka

Laserova
dioda

Zesilovad e 1

Pocitacoveé rozhrani

-+

7 Piezoovladad

Zkoumany
viorek

Obrazek 1.6: Schematické znazornéni komponent ze kterych je slozen systém AFM. Pre-
vzato z [17].

Fotodetektor
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1.2.4. Efekty ovlivnujici rozliseni AFM

Zkoumani povrchu metodou AFM je pomérné primocara metoda, ale abychom mohli
spravné interpretovat vysledny obraz, musime dbat na chyby zobrazeni zptisobené fyzi-
kalni podstatou AFM.

Pokud budeme zkoumat pruzné vzorky, jsme limitovani elastickymi deformacemi, které
meéni topografii pozorovaného vzorku. Tento efekt je vSak zanedbatelny pokud pracujeme
s tuhymi vzorky, navic se vztahuje pouze ke kontatknimu médu AFM. Pokud pouzijeme

poklepovy nebo bezkontaktni méd, lze toto omezeni z velké ¢asti obejit.

Obrézek 1.7: Znazornéni elastické deformace vzorku pozorovaného v kontaktnim rezimu:
1 - deformovany profil v disledku ptisobeni pritlacné sily 2 - skutecny profil. Prevzato z

[16].

Dalsim dilezitym faktorem ovliviiujicim vysledny obraz je hrot, konkrétné pomér po-
loméru kfivosti hrotu viéi poloméru pozorovanych kulovych struktur. Uvazujme povrch
posety adsorbovanymi kulovymi dtvary s mnohonasobné vétsim polomérem, nez je po-
lomér kiivosti hrotu. Tenky hrot nedokaze zobrazit celou kulicku, na vysledném obraze
uvidime presné pouze horni polovinu, pficemz podstava bude rozsitend a zkreslena. Pokud
mame naopak polomér hrotu srovnatelny s polomérem pozorovanych vzorkt, horizontalni
rozmér kulicek neodpovida skutecnosti. Tuto situaci lze dobre prirovnat valeni koule po
kulickéch srovnatelného rozméru. Ve vysledku tedy dostavame vybouleny povrch [16].

Pro spravnou interpretaci vyslednych snimkii je tedy potreba zdkladni predstava o
tvaru povrchu. Pokud je stav povrchu neznamy, zalezi interpretace na zkusenostech uzi-

vatele.
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Obrézek 1.8: Zkresleni zobrazeni povrchu pro hrot s polomérem ktivosti vyrazné mensim,
nez jsou rozmeéry pozorovanych kulicek. r predstavuje polomér kulicek, r. predstavuje
vzdalenost hrotu od stredu kulicky a thel 6 vyjadiuje vrcholovy thel hrotu. Prevzato z
[16].

R+r H

d ro+df2

Obrazek 1.9: Zkresleni zobrazeni povrchu pro hrot s polomérem kfivosti srovnatelné veli-
kosti s rozmeéry pozorovanych kuli¢ek. R predstavuje polomér kiivosti hrotu, H predstavuje
vysku okraje reliéfu zaznamenanou AFM a AH vyjadiuje vysku sousednich polokouli v
zobrazeni AFM. Ptevzato z [10].

1.3. Efuzni cela

Vyuziti efuzni cely je jednim z moznych zptsobii ziskdvani atomarnich svazki, které mi-
zeme pouzit pro depozici vrstev materidlu na zaméreny povrch. Efuzni cela se sklada z
nékolika soucasti, zéklad tvori: katoda, anoda (zdroj atomi), kolimator, chlazeni a clona.

Vyse uvedené c¢ésti jsou zakladem, bez kterého efuzni cela nemtize dobte fungovat.
Nékteré efuzni cely mohou mit posuvné télo zdroje, které umozni lepsi nasmérovani ato-
marniho svazku na pozadované misto. Pokrocilejsi efuzni cely mohou mit nékolik komor,
které umozni depozici vice materiali bez nutnosti rozebirani aparatury a vymeény zasob-

niku.
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Obrazek 1.10: Schématické znazornéni efuzni cely. Pievzato z [17].

1.3.1. Princip fungovani efuzni cely

Naparovany materidl je nejcastéji ulozen v kalisku, na ktery je priveden kladny potencial,
ktery urychluje elektrony ziskané termoemisi ze zhaveného vldkna (katody). Urychlené
elektrony narazi na kalisek a predaji mu ¢ast energie ve formeé tepla. Pokud urychlujeme
elektrony potencialem 1000 V, mizeme ohrat kalisek na teplotu pohybujici se okolo 2000
°C. Material v kalisku postupné zvysuje svoji teplotu, dokud nedojde k jeho vyparovani.
Odparené atomy prochazi do kolimatoru, kde jsou usmérnény do pozadovaného tvaru
a nasmeérovany na vzorek. Pri ohfevu kalisku vznika velké mnozstvi tepla, které je po-
tfeba odvadét pryc, abychom zabranili poskozeni okolnich ¢asti aparatury. Pro odvedeni
prebytecného tepla nam vétsinou staci pritokové chlazeni vodou, intenzivnéjsi chlazeni,
napriklad pomoci tekutého dusiku, neni potieba. Kontrola teploty je zajisténa pomoci ter-
moclanku. Na tusti kolimatoru byva umisténa clona, kterd ndm umoznuje presné korigovat
délku depozice, pripadné dale ofiznout svazek, abychom zabranili zbytecné kontaminaci
komory [17].

Jako zdroj atomi mutzeme misto kalisku vyuzit také kratkou ty¢ z pozadovaného
materidlu. Elektrony ziskané z katody dopadnou na jednu stranu tyce, kterou lokalné
ohteji a dojde ke vzniku kapicky. Pti pokracovani v ohfevu se zac¢ne kapicka odparovat a
ziskané atomy opét odchazi do kolimatoru.

Pri praktickém vyuziti efuzni cely k depozici nejprve nastavujeme napéti mezi anodou
(zdrojem atomu) a katodou (zhavenym vldknem), poté postupné navysujeme proud na
katodé a kontrolujeme emisni proud, ktery je tmérny poctu elektronii opoustéjich vlakno.
Dalsi detektor je umistén na vystupu z kolimatoru. Tento detektor méri iontovy proud
pomoci kterého lze urcit tok ¢astic opoustéjicich efuzni celu. Tok castic primo souvisi s

rychlosti depozice a jeho korekci mizeme blize ovladat depoziéni podminky.
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1.4. Termomigrace

Nejpravdépodobnéjsim divodem pohybu kapicek po substratu je efekt zvany termomi-
grace. Samovolny pohyb kapek po vzorku pozoroval a popsal ve svém c¢lanku jiz diive
japonsky védec Takeo Ichinokawa, ktery se ve své praci zabyval elektro - a termomigraci

kovovych ostriuvki na (100) kiemikovém substratu.

800°C 700°C

=

s

100Mm

Obréazek 1.11: Termomigrace Au-Si ostrivkd na vzorku o rozmérech 500 ym. Ostrivky se
pohybuji z chladnéjsi do teplejsi oblasti. Prevzato z [1].

Pohyb kapek v diisledku termomigrace 1ze vysvétlit pomoci prvniho Fickova zdkona:

j=—D-gradc, (1.4)

kde j predstavuje tok konkrétni latky, (mnozstvi latky, které projde plochou kolmou na

smér Sifeni za ur¢ity cas), D predstavuje difuzni koeficient, ktery slouzi jako konstanta

tmérnosti a vyjadiuje poéet moli latky, které za ¢as 1 s projdou prifezem 1 m? pii

koncentra¢nim gradientu 1 mol/m. Nakonec ¢ predstavuje koncentraci ¢dstic v prostoru.

Pokud se omezime pouze na jednorozmérny pripad a aproximujeme gradient pomoci
malych konecnych zmén, miizeme prvni Fickiv zakon prepsat do prijemnéjsiho tvaru:

Ac
Jj= _DE’ (1.5)
kde Ac predstavuje rozdil molarnich koncentraci dvou blizkych mist vzdalenych od sebe

Ax. Zakon nam tika, ze pokud mam rozdilné koncentrace mezi dvéma body slitiny, budou
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slozky slitiny proudit tak, aby doslo k vyrovnani koncentrace. Casovym vyvojem zmény
koncentrace se zabyva druhy Fickv zakon. Pokud se opét omezime na jednorozmérny

pripad, nabyva tvaru:
dc e
ot 62z’
kde koncentrace ¢ nyni savisi kromé prostoru i na ¢ase. Druhy Fickav zdkon muzeme

(1.6)

chapat jako rychlost vyrovnavani koncentrace ve sliting, pricemz rychlost difuze je timérna
strmosti gradientu koncentrace [2].

Pokud uvazime experimenty v této praci, ziskavame gradient koncentrace v kapkach
Au-Ge diky teplotni zavislosti rozpustnosti germania ve zlaté. Pomoci elektronového
svazku z UHV SEMu dojde k drobnému lokdlnimu ohfevu jedné strany kapky, ta je
poté schopna pojmout vice germania, které nasava ze substratu. Vznikly rozdil v koncen-
traci germania na rtznych stranach kapky je nasledné vyrovnavan podle Fickova zakona.
Chladnéjsi ¢ast kapicky vsak neni schopna pojmout tolik germénia, proto ho vylucuje ve
formeé solidu v nejchladnéjsim misté kapicky, které je zaroven mistem nejvzdalenéjsim od
elektronového svazku. Kapka neustdle prijimd nové germanium ze substratu a soucasné
ho na opac¢né strané vylucuje. Vznikly pohyb pomoci gradientu koncentrace aktivovany
teplotou nazyvame termomigraci a na pohled se zd4, ze kapicku tahame elektronovym

svazkem, odtud také pochazi nazev elektronova pinzeta.

Beam current 17,4 nA
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Obrazek 1.12: a) Rozlozeni teploty v okoli dopadajiciho elektronového svazku o proudu
17,4 nA [18].b) Pohyb kapky po germaniovém substratu v dusledku rozdilnych teplot na
hranach kapky. Teplotni rozdil muze byt vybuzen pomoci elektronového svazku [0].

V predchozich experimentech bylo obtizné dosdhnout pohybu kapek na dlouhé vzda-
lenosti, kapka se Casto po chvili odmitala dale pohnout, to bylo prisouzeno clenitosti
povrchu a necistotam pritomnym na substratu. Velky vliv na smér pohybu kapky po sub-
stratu ma volba konkrétni roviny podle Millerovych indext. Dalsim faktorem zjisténym z
predchozich experimentt je zavislost pohybu kapky na teploté. Ukazuje se, ze pii vyssich

teplotach je kapka schopna prekonat pri svém pohybu vétsi prekazky. Kapky nemély ve
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1. TEORETICKA CAST

vétsiné pripadech problém s pohybem po trase, kterou uz jednou absolvovaly, naopak po
delsi prodlevé bylo obtizné kapku z této trasy vymanit. Na zakladé tohoto zjisténi bylo

usouzeno, ze stopy vzniklé pohybem kapek maji charakter drazek.

1.4.1. Millerovy indexy rovin

Millerovy indexy rovin slouzi k jednoznac¢né identifikaci konkrétni roviny atomt v krys-
talu. Princip spoc¢iva v nalezeni priseciku roviny se tfemi zédkladnimi krystalografickymi
osami, které nazveme hrany elementarni bunky. Mizeme volit libovolnou bunku krys-
talu, pricemz nejcastéji se voli primitivni bunka. Nasledné vezmeme prevracené hodnoty
téchto prisecikii a vynasobime je nejmensim spole¢nym nasobkem, abychom se zbavili
zlomk a ziskali cela cisla. Vysledny soubor ¢isel nazyvame Millerovymi indexy. Obvykle
se zapisuji v zavorkach, kde jsou indexy oddéleny pouze mezerami. Tvar zavorky déle
specifikuje vyznam indext. Kulaté zavorky () predstavuji krystalovou rovinu, slozené
zavorky predstavuji navic vSechny roviny s ni ekvivalentni. Skupinu symetricky ekviva-
lentnich m¥izovych rovin nazyvame forma. Hranaté zévorky [| predstavuji krystalovy smér
a lomené zavorky <> predstavuji vSechny sméry s nim ekvivalentni. Skupinu rovin, které
maji spolecny smér, nazyvame zéna. V1iv pouzité roviny na pohyb kapek bude hloubéji

rozebran v praktické ¢asti [19].
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Obrazek 1.13: a) Millerovy indexy rovin pro roviny (100) a (111), které byly pouzity
pozdéji v praktické ¢asti. b) Diamantova miizka ve které krystalizuje ¢isté germénium.
Prevzato z [2].

1.5. Nanodraty

Jak jiz napovida nézev, za nanodraty oznacujeme struktury, jejichz primér se pohybuje
v tadu desitek az stovek nanometrii, pricemz jejich délka je radove vétsi. Protoze maji
dominantni pouze jeden rozmér, mluvime o nich casto jako o 1D strukturach. Jejich malé
rozméry umoznuji nezanedbatelny vliv kvantovych jevi zajistujicich specialni vlastnosti,
kterych nedosdhneme v ramci klasické fyziky. Z hlediska fyzikalnich vlastnosti je mnohdy
dtlezity také pomér povrchu vici objemu. S klesajicimi celkovymi rozméry se zvétsuje

pomér povrchu vii¢i objemu a dostavame tak jiné vlastnosti, které mohou byt zajimavé
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1.5. NANODRATY

v nejruznéjsich odvétvich nanopriumyslu (nanoelektronika, biologie). Pokud pracujeme s

nanostrukturami, jejichz rozmeéry jsou srovnatelné s vinovou délkou svétla, mtzeme ziskat

velmi zajimavé optické vlastnosti, které nachazi vyuziti naptiklad v optoelektronice.
Existuje mnoho zptisobu pripravy nanostruktur, pricemz je lze rozdélit na dva zakladni

pristupy: top-down metoda a bottom-up metoda [20].

1.5.1. Top-down metoda pripravy nanostruktur

Top-down metoda se zaméruje na pripravu nanostruktur pomoci rozkladu vétsich celk.
Tato metoda nejcastéji spociva v naneseni citlivé tenké vrstvy materidlu na vzorek. Ten-
kou vrstvicku nazyvame rezist. Nasledné je do rezistu nakreslen pozadovany vzor bud
pomoci svétla, které zplisobi zménu chemické struktury masky osvétlené c¢asti, nebo je
vzor zakreslen pomoci elektronového svazku. Tyto metody nazyvame svételna a elek-
tronova litografie. Po dokonceni pozadovaného vzoru je vzorecek vystaven chemickému
médiu, které odleptd material na pozadované oblasti. Pokud pracujeme s tzv. pozitivnim
rezistem, v misté ozareni vznikaji fragmenty s nizkou molarni hmotnosti, dochazi tedy k
jejich odplaveni po vystaveni chemickému médiu. Na druhou stranu, u negativniho rezistu
dochazi v misté ozatreni ke vzniku fragmenti s vyssi molarni hmotnosti, a tedy k vytvrzeni
ozarené casti rezistu. Po vystaveni chemickému médiu jsou tedy odplaveny ty casti, které

nebyly vystaveny zareni.

elektrony

WL

— — — - ﬂlﬁSkﬁ

rezist
substrat
@ vyvolani @
substrat substrat

pozitivni rezist negativni rezist

Obréazek 1.14: Rozdil mezi pozitivnim a negativnim rezistem po vyvolani. Pievzato z [20].

1.5.2. Bottom-up metoda pripravy nanostruktur

Zatimco metoda top-down je jiz pomérné dobie zvladnuta a bézné vyuzivana v pramys-
lové vyrobé nejriuznéjsich elektronickych soucastek, metoda bottom-up jesté nedosahuje
dostatecnych vysledkii pro sériovou priumyslovou vyrobu. Nicméné je povazovana za me-
todu budoucnosti, protoze nerozklada vétsi celky v mensi, ale naopak sklada jednotlivé

atomy k sobé a postupné stavi nanostruktury. Existuje vice riznych Bottom-up metod,
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1. TEORETICKA CAST

v této praci se vSak zaméfime na Vapor-Liquid-Solid (VLS) metodu, kterd byla pouzita
v praktické ¢asti.

VLS metoda spoc¢iva v rastu 1D struktur vyuzitim kovového zarodku. V prvnim kroku
musime zanést zarodky na povrch vzorku, toho lze dosdhnout nejriznéjsimi zpusoby, od
depozice, po naneseni koloidniho roztoku s kovovymi c¢asticemi. Koloidnim roztokem ro-
zumime rovnomérné rozptyleni kovovych ¢éastic v kapaliné. Nasledné je vzorek ohtat na
teplotu vyssi nez je teplota eutekticka. Pro rist nanodrati vyuzivame par germania de-
ponovanych na substrat. Slitina Au-Ge tvori jednoduchy systém s ¢astecnou rozpustnosti
germania ve zlatu, pokud se nachazime nad eutektickou teplotou, dochazi ke vzniku teku-
tych ostruvki. Eutektickd koncentrace slitiny Au-Ge je 28%Ge a nachézi se na teploté 361
°C. Pary germania deponované na vzorek jsou prednostné absorbovany ostrivky slitiny
a dojde k jejich presyceni. Kapka neni po urc¢ité dobé schopna pojmout tolik germania,
proto se za¢nou vytvaret shluky germania v pevném skupenstvi, které se zacne ukladat
na rozhrani se substratem. Postupné dochazi k vytvoreni celé vrstvy a dojde k vyvy-
seni povrchu a nadzvednuti celé kapky. Timto zptsobem dochazi k postupnému ristu
nanodratu s tloustkou srovnatelnou s rozméry kapky. Proces ukladani prebytecného ger-
mania na rozhrani se substratem pokracuje az do iplného odpareni zarodecné kapky na

Spi¢ce nanodratu.

a) b)
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Obrazek 1.15: a) Jednotlivé faze ristu nanodratu, naznacené na fazovém diagramu zlata
s germaniem. Zvolend teplota je pouze demonstracni. b) Nejprve mame kapku skladajici
se pouze z likvidu, kterou zac¢neme pomoci depozice obohacovat o germanium, dokud
nedojde k jejimu presyceni. Kapka vylucuje prebytecné germanium a postupné zacind
vznikat nanodrat. Pfevzato z [2].

Vhodnym znazornénim podoby slitiny je fazovy diagram, ktery mtzeme pouzit napti-
klad pro odecteni eutektické teploty, pricemz pro optimalni rist nanodratu se snazime
pohybovat kousek nad eutektickou teplotou. V rovnovazném stavu se budeme pohybovat

po ktivce likvidu, nicméné pii depozici kapka absorbuje dopadajici germanium a dochézi
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1.5. NANODRATY

k jejimu presyceni, nasledné mizeme pomoci pakového pravidla odhadnout podil tuhé
taze v likvidu.

Je potfeba zminit, ze fazovy diagram je sestaven pro velky objem slitiny. Pro malé
utvary, jako jsou kapky slouzici jako zédklady pro VLS riist, se mize znatelné lisit. Byly
provedeny experimenty, které zkoumaly podil germania ve zlaté kapce na vrcholu na-
nodratu pri dosazeni rovnovazného stavu. Ukazuje se, ze ¢im mensi jsou rozmeéry zakla-

dové kapky, tim vice se odklani od rovnovazného stavu zobrazeného ve fazovém diagramu

[6].
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Obréazek 1.16: Posun krivky likvidu v zavislosti na objemu zkoumané slitiny. Prevzato z
[22].
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2. PRAKTICKA CAST

2. Prakticka cast

2.1. Priprava vzorku

Experimenty byl provadény na germaniovém obdelnikovém substratu s orientaci (100)
o rozmérech pohybujicich se okolo 20 mm?. Na substrat byla pomoci pipety nanesena
drobné kapka roztoku koloidniho zlata. Pro tucely experimentu byly pouzity roztoky s
velikosti c¢astic zlata od 100 do 400 nm. Po odpafeni kapky ziskavime germaniovy po-
vrch posety drobnymi zlatymi kapkami pripraveny pro pozorovani. Nasledné byl vzorek
pomoci pinzety opatrné umistén do drzaku vzorkt. Mikroskop vyuzity v praktické casti
pouziva systém jednotnych paletek, které slouzily jako zaklad pro drzak na vzorky. Do
paletky byly vyvrtany dva otvory, do kterych se vlozi sSroubky, které slouzi jako opora pro
wolframové vladkno, které pouzijeme pro uchyceni vzorku. Pti spravném zalozeni paletky
do mikroskopu dojde k vodivému propojeni dratki se zdrojem napéti, diky c¢emuz mi-
zeme vzorek ohtivat pomoci elektrického proudu. Kontrola teploty byla provadéna pomoci

pyrometru.

vzorek

svorka

podlozka—

Obrazek 2.1: Standardizovana paletka pro zakladani vzorki do UHV SEMu od firmy
TESCAN nachézejicim se v laboratotich CEITEC nano v budové Podnikatelské fakulty
VUT. Na modelu vidime vzorek pridrzovany wolframovymi dratky, které jsou od zakladni
paletky oddéleny keramickymi podlozkami. Pfevzato z [2].

2.2. Pohyb kapek

Pro zkouméni tvaru povrchu substratu po prichodu kapky potfebujeme, aby byl povrch
co mozna nejméné poskozeny pred jeho pretvorenim proslou kapkou. Pokusili jsme se
omezit samovolnou migraci ostruvku slitiny Au-Ge udrzovanim teploty pod 700°C. Pro
manipulaci kapky elektronovym svazkem byla vyuzita metoda zuzené skenovaci oblasti,
kterd vytvori lokalni teplotni gradient.

Pro rovnéjsi pohyb po povrchu substratu byla modifikovina metoda ztuzeného ske-
novaciho okna. Pouzijeme obdelnikové skenovaci okno, pricemz jeden rozmér ponechame

maly a druhy nastavime na pozadovanou délku ¢ary. To by samo o sobé ale nestacilo, mu-
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2.2. POHYB KAPEK

Obrézek 2.2: Ru¢ni manipulace kapkou Au-Ge vyuzitim zizeného skenovaciho okna ¢tver-
cového tvaru.

sime upravit rychlost skenovani, aby kapka stacila reagovat na pohyb svazku elektront.
Hlavni nevyhodou metody zuzené skenovaci oblasti je, ze nevidime cely povrch béhem
pohybu kapky. Z velmi tzkého skenovaciho okna lze pouze urcit, zda je kapka v pohybu

¢1 nikoliv.

Obréazek 2.3: Na levém obrazku vidime prichystané skenovaci okno, které je nésledné
presunuto na pozici kapky. Pokud je zvolena dostatecné nizka skenovaci rychlost, kapka
zacne vykonavat pohyb ve sméru skenovani.
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2. PRAKTICKA CAST

Obrézek 2.4: Jakmile kapka dosahne spodniho okraje skenovaciho okna, dojde k preruseni
zuzeného skenovani a je zobrazen pozmnénény reliéf v misté pruchodu kapky.

Vyuzitim obdelnikovych skenovacich oken byly nakresleny obdelniky, u kterych byl
pomoci AFM prozkoumén tvar drazek, ve snaze zjistit, zda je pri zachovani konstantni
skenovaci rychlosti pro vSechny sméry stejny. Abychom nakreslili obdelnik pomoci skeno-
vaciho okna, které skenuje pouze v horizontalnim sméru, byl obraz v softwaru SEMu po

nakresleni kazdé strany otocen o 90°.
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Obrazek 2.5: AFM zobrazeni obdelniku nakresleného pomoci metody pomalého skenovani
obdelnikovym oknem. Kazdou stranou byl veden fez, za tcelem porovnani jednotlivych
tvara drazky.
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Obrézek 2.6: Profily drah odpovidajici tsekiim oznac¢enym v obrazku 2.5.

Pokud se podivame na obrazek 2.6, jsou na prvni pohled patrné podobnosti jednot-
livych profili. Skenovaci rychlost souvisi s velikosti skenovaciho okna. Prestoze pouzité
skenovaci okno meélo stejnou sitku pro vsechny tseky, jeho délka se lisila podle vzdalenosti
na obrazku 2.5. Stejné skenovaci rychlosti jsme tedy méli pro tseky: 1,2 a 3,4. I pres roz-
dilné skenovaci rychlosti vSak nepozorujeme velké odlisnosti ve tvaru drazek. Obdelnikovy
utvar byl ziskan rotaci o 90° po dokonceni kazdé strany, pricemz rotace byla provedena
vzdy ve stejném sméru. Pti zobrazeni v.AFM bylo zjisténo, ze misto obdelniku byl vy-
tvoren kosodelnik. Odklon od pravych thlid vznikl kvili natoc¢eni vzorku pro umoznéni
depozice. Pti nataceni obrazu ve stale stejném sméru byl o¢ekavan vyskyt prohlubné na
stéle stejné strané drazky. Z méreni AFM vsak vyplynulo, Ze pro tuseky 3 a 4 je poloha
drazky a kopecku prohozena. Pii opakovani pokusu bylo pro vétsinu pripadu pozorovano
chovani podle predpokladii, nedochazelo k prohozeni prohlubné s kopeckem. Prohozeni
stran mohlo byt zptisobeno rozdilnou realnou skenovaci rychlosti. Pokusy s vlivem rych-
losti skenovéani na tvar drazky vsak jiz byly provedeny [2] a vysledky téchto experimentii

nazancuji jiné chovani drazky nez bylo pozorovano v nasem pripadé.

2.2.1. Zopakovani experimentu pro ctvercovy utvar

Pr1i opakovani pokusu byl kladen vétsi diiraz na zachovani stejnych délek stran, abychom
mohli vyloucit vliv rozdilné skenovaci rychlosti na tvar drazky zanechané po prichodu

kapky.
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Obréazek 2.7: AFM zobrazeni ¢tverce nakresleného pomoci metody pomalého skenovani
obdelnikovym oknem. Kazdou stranou byl veden fez, za tcelem porovnani jednotlivych

tvara drazky.
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Obrézek 2.8: Profily drah odpovidajici tsekiim oznac¢enym v obrazku 2.7.

Vodorovné ¢ary (1 a 2) maji opét charakter prohlubné na vnitinim okraji a kopecku na

vnéjsim. U svislych ¢ar (3 a 4) bylo pozorovano nové zakiiveni reliéfu. Stejny tvar drazky
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byl pozorovan prti diive provedenych pokusech s vlivem rychlosti skenovani na tvar drazky.
Tvar prohluben - kopecek - prohluben byl pozorovan pri rychlejsim skenovani [2]. Vliv
skenovaci rychlosti na tvar drazky byl ale eliminovan volbou ¢tvercového ttvaru. Rozdilny
tvar dréazky bude nejpravdépodobnéji disledkem orientace roviny substratu (100) nebo

necistotami na povrchu.

2.2.2. Vliv sirky skenovaciho okna na tvar drazky

Aby bylo mozné prozkoumat vliv sitky skenovaciho okna na tvar drazky, je potieba ome-
zit ostatni rusivé vlivy. Siika skenovaciho okna pifmo souvisi se skenovaci rychlosti, tento
rozdil byl vykompenzovan softwarovym nastavenim skenovaci rychlosti, ktera byla upra-
vena za tucelem zachovani konstantniho ¢asu, za ktery kapka urazi prednastavenou drahu.
Omezeni vlivu necistot a tvaru povrchu bylo dosazeno provedenim experimentu v misté
substratu, které bylo v ramci moznosti povazovano za ¢isté. Cistym povrchem rozumime
misto, na kterém v mikroskopu nebylo pozorovano vyrazné znecisténi povrchu.
Experimentalné byly provéreny tti riizné velikosti skenovaciho okna: dvakrat vétsi nez
prumér kapky, srovnatelna velikost s rozmeéry kapky a nakonec polovicni velikost oproti
prumeéru kapky. Kapka byla manudlné privedena do horni ¢asti vzorecku a néasledné byla
pomoci obdelnikového skenovaciho okna privedena zpét dolii. Tento poroces byl zopakovan

pro vSechny tri velikosti skenovaciho okna.
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Obrazek 2.9: AFM zobrazeni t¥i rozdilnych dréazek v zavislosti na tloustce skenovaciho
okna. Uzké drazky smérem vzhiru byly vytvoreny manualnim posuvem.
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Obrézek 2.10: Profil drah nachazejicich se v fezu v obrazku 2.9.

Podle obrazku 2.10 bylo usouzeno, ze sitka skenovaciho okna hraje dilezitou roli pro
tvar drazky. Nejmensi vliv na tvar povrchu meélo skenovaci okno poloviéni sitky oproti roz-
mérim kapky a nejvétsi pretvoreni povrchu vzniklo pri srovnatelné velikosti skenovaciho

okna s rozméry kapky.
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2.3. VLS RUST NANODRATU
2.3. VLS rust nanodratu

Motivaci pro rust nanodratt byla myslenka, Ze pokud reaguje kapka Au-Ge na elektronovy
svazek na povrchu substratu, mohla by také reagovat na Spi¢ce nanodratu. Abychom vsak
mohli byt schopni pozorovat, zda ma elektronovy svazek vliv na tvar nanodratu, musime
byt schopni nartist nanodrat dostatecné délky. To se ukazalo jako pomérné velky problém.
Byly vyzkouseny rtizné teploty ve snaze nalézt optimalni podminky pro rist nanodrati.

Bohuzel pro zadnou teplotu nebylo dosazeno dlouhodobého stabilniho ristu.

Obrazek 2.11: Substrat (100) o teploté 400 °C posety zlatymi kapickami v kapalném stavu,
pripraveny na zahajeni depozice. Lokace byla vybrana, kvili ¢istoté okolniho povrchu,
podle kterého budeme urcovat, zda depozice probéhla tispésne.
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Obréazek 2.12: Podle tvaru povrchu substratu depozice probéhla tspésné. Bohuzel byl
pozorovan minimalni, nebo zadny rust nanodratu.

Pokus byl opakovan na substratu (111), pricemz bylo dosazeno lepsich vysledki nez
pro rovinu (100). Nanodraty vSak také nedosahovaly pozadovanych délek, aby bylo mozné

overit vliv fokusovaného elektronového svazku na jejich tvar.
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Obrazek 2.14: Depozice probéhla tspésné. V tomto pripadé nanodraty vyrostly, ale porad

nedosahuji dostatecnych délek.
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Pti opakovani pokusu bylo dosazeno podobnych vysledki. Protoze nebylo dosazeno
pozadovanych délek nanodratii, bylo od zkoumani vlivu elektronového svazku na tvar
nanodratu upusténo. Zbyla ¢ast prace byla vénovana pokustim zkombinovat fizeny pohyb

kapek s VLS depozici, ve snaze vyrust nanodraty ve vybraném usporadani.

2.3.1. Vyuziti rizeného pohybu kapek pro VLS rtst nanodratt

Nejprve byl pouzit fokusovany elektronovy svazek pro dovedeni nékolika kapek na volnou
plochu substratu. Aby bylo mozné dostat kapky na volnou plochu, musela byt zvysena tep-
lota na 580 °C. Pfi nizsich teplotach bylo velmi obtizné presunovat kapku ptes nerovnosti
na substratu. Jakmile kapka prekrocila hranici, kde se nachazel ptivodni koloidni roztok,
reagovala kapka na elektronovy svazek pro pohyb ve vsech smérech. Pomoci zvysené tep-
loty, umoznujici lepsi pohyblivost kapek, bylo nékolik vytazeno do volného prostoru, kde

byly rozestaveny do riiznych obrazcti.

Obrazek 2.15: Obrazce poskladané vyuzitim elektronové pinzety pro manipulaci Au-Ge
kapek. Kapky byly usporadany do tvart: kruh, panacek, mrizka, ¢tverec.

Po rozestaveni kapek byla snizena teplota blize k eutektickému bodu na 430 °C a byla
zahajena depozice. Pro demonstraci vysledki depozice byly vybrany dva nejzajimavejsi

obrazce. Snimky byly, kvtli lepsi kvalité obrazu, potizeny za pokojové teploty.
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Obréazek 2.16: Kruh vytvoreny z kapek Au-Ge v pevném skupenstvi pred zahdjenim de-
pozice germania. PTi pokojové teploté dochazi k separaci slitiny na zlato a germanium.
Svetla cast kapky vznikla tuhnutim zlata a tmava tuhnutim germania.

Obrazek 2.17: Kruh vytvoreny z kapek Au-Ge v pevném skupenstvi po ukonceni depozice
germania.
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Obrazek 2.18: Panacek vytvoreny z kapek Au-Ge v pevném skupenstvi pred zahajenim
depozice germania. Svétla ¢ast kapek byla vytvorena tuhnutim zlata a tmava germania.

Obrazek 2.19: Panécek vytvoreny z kapek Au-Ge v pevném skupenstvi po ukonceni de-
pozice germania.
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Po prvnim pohledu na ptiblizené snimky bylo usouzeno, zZe sice depozice probéhla, ale
nanodraty nevyrostly. Pfi podrobnéjsim prozkoumani se ale ukazalo, ze doslo k navyseni
oblasti pod kapkou.

Na podrobnéjsi prozkoumani moznosti vyuziti elektronové pinzety k VLS ristu na-
nodrati, kvili porucham depoziéni cely, nezbyl cas.

Kombinace elektronové pinzety s VLS ristem nonadrati méa nékolik nedostatk.
Z experimenti vyplynulo, ze pohyblivost kapek je imérna rostouci teploté. Pohyb ka-
pek je usnadnén pri vyssich teplotach, zatimco pro rtst nanodratia je potfeba teplota
blizka eutektickému bodu. S rostouci teplotou roste rozpustnost germania ve zlaté, proto
zavisi priumér kapky na teploté ohtfevu. Prace s kapkami typicky probihala v teplotnim
rozmezi 400 az 650 °C, pri kterém obsahuje slitina Au-Ge 30 az 50 % germania. Pokud
bude uvazen posun kiivky likvidu pro malé objemy [22], mohl by byt obsah germania jesté
vyssi. S rostoucim objemem dochézi k zvétsovani kontaktni plochy kapky se substratem,
které ma za nasledek veétsi primeér nanodratu, s ¢imz souvisi vice spotfebovaného materi-
alu. Primery nanodrati se obycejné pohybuji v desitkach nanometri. Nejmensi dostupné
castice zlata pouzité v experimentech dosahovaly priméru 100 nm. Takhle malymi ¢ésti-
cemi bylo obtizné manipulovat fokusovanym elektronovym svazkem a pro efektivni rust

nanodratit bychom potiebovali ¢astice jesté Hx mensi.
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V bakalarské praci byl nejprve zkouman vliv fizeného pohybu kapek slitiny Au-Ge na tvar
povrchu germaniového substratu. Hlavni ¢ast prace byla vénovana potencialni praktické
aplikaci v oblasti 3D tisku, konkrétné vyuziti kapek pro VLS rist nanodrati.

Na zakladé poznatkt ziskanych z experiment bylo zjisténo, ze velikost skenovaciho
okna ma nezanedbatelny vyznam na tvar stopy zanechané prichodem kapky. Pro sitku
skenovaciho okna srovnatelnou s primérem kapky ziskavame nejvétsi, ale zaroven nej-
pravidelnéjsi pretvoreni povrchu. Zanechana drazka po prichodu kapky pfipomind jednu
periodu funkce sinus s kopeckem na jedné strané a prohlubni na druhé. Nejmensi zmény
kapky.

Dalsi ¢ast prace se zabyvala vyuzitim rizeného pohybu kapek pro VLS rust nanodrati.
Pokusy o rist nanodrat probéhly v teplotnim rozmezi 400 az 460 °C pro orientace po-
vrchu germania (100) a (111). Bohuzel se nepodafilo nartist nanodraty dostatecné délky.

Kombinace fizeného pohybu kapek s VLS ristem nanodrati ma nékolik problému.
Pohyb kapek je jednodussi pro vyssi teploty, zatimco pro rust nanodrati je vhodnéjsi
teplota blizsi eutektickému bodu. Dale se ukézalo, Ze je velmi obtizné manipulovat elek-
tronovym svazkem kapicky o priméru mensim nez 200 nm. Pro efektivni riist nanodratii
bychom potiebovali kapicky o velikosti nékolika desitek nanometri.

Jak metoda tizeného pohybu kapek, tak metoda VLS riistu nanodrat potrebuji pro
spravné fungovani odlisné experimentalni podminky, které nenechévaji velky prostor pro

spole¢nou aplikaci.
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Seznam pouzitych zkratek

UHV - ultra vysoké vakuum (ultra high vacuum)

SEM - rastrovaci elektronovy mikroskop (scanning electron microscope)
TEM - transmisni elektronovy mikroskop (transmission electron microscope)
BSE - zpétné odrazené elektrony (backscattered electrons)

AFM - mikroskopie atomdarnich sil (atomic force microscopy)

STM - fadkovaci tunelovaci mikroskopie (scanning tunneling microscopy)
VLS - vapor-liquid-solid
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