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Abstrakt

Tato bakalarské prace se zabyva vyvojem SPM sondy nové generace, konktrétné tvorbou a
modifikaci nanostruktur v komore elektronového mikroskopu. V ramci predlozené prace se
vénujeme popisu vedeni svétla v standardnich optickych vldknech a popisu vedeni svétla
a plynu vlakny na bazi fotonického krystalu. Déle popisujeme vyuzité metody (depozice
indukovand elektronovym svazkem, depozice z plynné faze) pro tvorbu nanostruktur. V
experimentalni ¢asti se vénujeme navrhu a naslednému testovani sestav vyuzitych pro
tvorbu nanostruktur. Vysledky ukazuji, ze nami pouzitd metoda je tispéSna a nabizi tak
novou moznost tvorby nanostruktur na Ustavu fyzikélniho inzenyrstvi, FSI VUT.

Summary

This bachelor thesis deals with the development of a new generation of SPM probes,
specifically the creation and modification of nanostructures in SEM. In the framework
of the presented work, we describe the light guidance in standard optical fibers and the
light and gas guidance through photonic crystal fibers. We also describe the methods
used (electron beam induced deposition, chemical vapour deposition) for the creation of
nanostructures. In the experimental part we discuss the design and subsequent testing
of the setups used for the creation of nanostructures. The results show that our method
is successful and thus offers a new possibility for the creation of nanostructures at the
Institute of Physical Engineering, FME BUT.
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L d

Uvod

V ramci této prace se budeme vénovat ¢asti vyvoje multifunkéni SPM sondy nové gene-
race. Tato préce je soudasti projektu INCHAR (FW03010504 Vyvoj in-situ technik pro
charakterizaci materiall a nanostruktur) se statni podporou Technologické agentury CR
v ramci programu TREND.), ktery finanéné podporuje vyvoj novych multifunkéich SPM
sond s vyuzitim pro elektronovou mikroskopii. Tato sonda bude nabizet moznost korela-
tivntho méfeni za pomoci sondové a elektronové mikroskopie (CPEM - Correlative Probe
and Electron Microscopy). Techniky korelativniho méfeni jsou v dnesni dobé stéle vice
popularni. Nad ramec téchto korelativnich méreni bude multifunkéni sonda nové generace,
popsana v kapitole 1, umoznovat lokalni ovliviiovani povrchu vzorku. Pomoci této multi-
funkcni sondy bude mozné lokéalné fazové ménit nebo odparovat povrch vzorku. Dale bude
tato sonda umoznovat lokalni tvorbu a modifikaci nanostruktur za pomoci intenzivniho
svételného svazku a pracovniho plynu. Této ¢asti vyvoje SPM sondy se bude vénovat pred-
loZzena bakalarska prace. Velkou vyhodou bude moznost analyzovat tyto nami vytvorené
struktury in-situ pravé pomoci metod korelativni mikroskopie.

Na pocatku této prace budeme nejdiive popisovat metody a teoretické znalosti nutné
k pochopeni problematiky souvisejici s vyuzitim dutych optickych vlaken pro tvorbu
a modifikaci nanostruktur. V kapitole 2 se budeme vénovat problematice vedeni svétla
optickymi vlakny standardniho typu a typu na bazi fotonického krystalu. Jelikoz pro nés
bude dulezité privedeni pracovniho plynu (metan)k povrchu plynu, budeme se v kapi-
tole 3 vénovat této problematice. Metody, s nimiz bychom mohli tvorit nanostruktury na
povrchu vzorku, popiseme v kapitole 4. Jelikoz metoda tvorby a modifikace nanostruk-
tur za pomoci intenzivniho svételného svétla a privedeného pracovniho plynu do komory
elektronového mikroskopu je zcela inovativni, budeme se v kapitole 5 vénovat nutnym
konstrukénim tpravam pouzitého elektronového mikroskopu.

V kapitolach 6 a 7 budeme popisovat nami provedené experimenty, které vedou k po-
tvrzeni moznosti vyuziti této metody pro tvorbu a modifikaci nanostruktur. Taktéz se ale
budeme vénovat experimenttim, které nebyly prilis tispésné, ale pro vyvoj SPM sondy nové
generace jsou rovnéz dulezité. Ukazuji totiz slepé ulicky, které by nevedly k vytouzenému
moci Ramanovy spektroskopie, od niz si slibujeme alespon priblizné urceni slozeni vrstev
nadeponovanych na povrchu vzorku.






1. SPM sonda nové generace

V ramci této prace jsme se zabyvali casti vyvoje SPM sondy nové generace. Tato sonda
je vyvijena v rdmci projektu INCHAR (FW03010504 Vyvoj in-situ technik pro charakte-
rizaci materidl@ a nanostruktur), se statni podporou Technologické agentury CR v rdmci
programu TREND. Mikroskopie skenujici sondou (SPM - Scanning Probe Microscopy)
vyuziva riazné metody ke stanoveni struktury povrchu v subatomarnim rozliseni. V za-
vislosti na zvoleném typu sondy a vlastnostech materialu, jez chceme zkoumat, mizeme
pomoci ruznych technik SPM ziskat o vzorku dulezité informace, jako jsou naptiklad
vyskovy profil, elektrickd a magnetickda odezva materidlu a mnoho dalsich.

Nami vyvijend SPM sonda nové generace bude umoznovat charakterizaci topografie
povrchu, stejné jako ostatni typy SPM sond, ale na rozdil od nich bude umoznovat i lo-
kalni modifikaci povrchu vzorku. Zakladem této multifunkéni sondy je komercéné dostupné
kremennd ladicka. Tato ladicka se bézné vyuziva i v jinych odvétvich, nez je mikroskopie,
slouzi naptiklad jako frekven¢ni norméal v hodinach. Pro vyuziti v elektronové mikrosko-
pii je nutné zaizolovat elektricky vodivé c¢asti. Toho dosdhneme nanesenim tenké vrstvy
(3 um) parylenu. Poté celou sondu pokovime vrstvou (200 nm) zlata. Pokoveni zame-
zuje nabijeni sondy v komore elektronového mikroskopu béhem soucasného méreni SEM
a SPM. Déle nam také dovoluje privést napéti na hrot SPM sondy nové generace, coz je
dilezité pro nékteré planované techniky modifikace vzorki.

Po naneseni tenké vrstvy zlata na ladicku pripevnime standardni nebo duté optické
vlakno v zavislosti na pozadované funkci. Dalsi moznosti je nasazeni nastavce vyrobeného
dvoufotonovym 3D tiskem. Tento nastavec umoznuje lepsi privod a sbér svétla a usmeér-
néné privedeni pracovniho plynu k povrchu vzorku.

vlakno s fotonickym krystalem

200 nm Au
3nmTi
3 um parylenu

200 um vymeénitelny hrot

sondy

Obrazek 1.1: Schéma SPM sondy nové generace, prevzato z [l], diplomova prace Ing.
Lukase Zezulky.

SPM sonda nové generace v konfiguraci z obrazku 1.1 umoznuje korelativni méreni
charakteristik vzorku jako je napriklad AFM topografie, CAFM, katodoluminiscence, Ra-
manova spektroskopie vse za soucasného pozorovani elektronovym mikroskopem.



Vzhledem k tomu, Ze tato multifunkéni SPM sonda nové generace umoznuje nejen po-
zorovani, ale i ovlivnéni vzorku mnoha zptisoby (intenzivni svétlo, plyn, napéti), je mnoz-
stvi metod, které lze pro tyto modifikace vyuzit, pomérné rozsahlé. Pri pouziti svétla
muzeme fazové preménit nebo roztavit ¢ast vzorku a pri privedeni plynu mize svétlo
zahtat povrch vzorku tak, ze dojde k chemickym reakcim mezi atomy povrchu a plynu.
To muze slouzit k provedeni chemickych reakci jako je napriklad lokalni hydrogenace,
nebo oxidace. Pri privedeni napéti a vodni pary na hrot SPM sondy nové generace mii-
zeme lokalné anodicky oxidovat povrch vzorku. Dalsi moznosti je napriklad depozice prvka
na vzorek pomoci molekul vhodného plynného prekurzoru a elektronového svazku. V na-
Sem pripadé jsme se snazili vytvorit na povrchu vzorku vrstvu uhliku rozkladem molekul

CH,.



2. Opticka vlakna

Jednim z prvnich kol této bakalarské prace je shrnout problematiku vedeni svétla optic-
kymi vlakna. Opticka vlakna tvori zakladni prvek, nutny pro nase nasledujici experimenty.
V nasledujicich ¢astech shrneme principy vedeni svétla standardnimi optickymi vldkny,
popiseme, jak se svétlo Siii v dutych optickych vlaknech a také se budeme vénovat popisu
siteni plynu témito dutymi vldkny.

Optické vlakno je plastovy nebo sklenény vinovod skladajici se z nékolika vrstev umoz-
nujicich prenos elektromagnetického zareni. Optickd vldkna jsou vSestranné vyuzivand
a nachazi uplatnéni nejcastéji v komunikac¢nich systémech, senzorech, mediciné a jinych
odvétvich. V nasem pripadé poslouzi k lokalnimu pfivedeni intenzivniho laserového svazku
k povrchu vzorku v komote elektronového mikroskopu. V nasledujicich ¢astech zacneme
nejdrive s popisem standardné pouzivanych optickych vldken. Déle se budeme vénovat
optickym vldkntim z fotonického krystalu. Velkou vyhodou téchto vldken je, ze obsahuji
kapilary, které umoznuji za urcitych podminek pfivedeni pracovniho plynu k povrchu
vzorku.

2.1. Standardni optické vlakna

Konvenc¢né pouzivané singlemédova a multimédova vldkna se skladaji ze tii ¢asti. Nej-
svrchnéjsi ¢ast je tvorena nejcastéji materidlem vytvorenym z akrylati ¢i polyamida
a slouzi pouze k ochrané dvou vnitinich ¢asti pred mechanickymi vlivy. K prenosu elektro-
magnetického zareni slouzi pouze dvé vnitini ¢asti - jadro a plast. Tyto dvé casti optického
vlakna jsou nejcastéji tvoreny oxidem kfemicitym a pro dosazeni optimalnich vlastnosti
jsou dopovany nejruznéjsimi chemickymi prvky, jako jsou naptiklad fluor ¢i germanium.
Primési téchto prvki je dosazeno odlisného indexu lomu jadra a obalu. To je velmi di-
lezité, nebof prenosu elektromagnetického zareni je dosazeno principem totalniho odrazu
na rozhrani jadra a obalu [2], [3], [1].
Toto pravidlo vychazi ze Snellova zakona:

Ny sin a; = Mo sin oy, (2.1)

kde jsme schopni za podminek n; > no a as = 90° uréit mezni thel ay,, pii kterém
by se svétlo prichézejici z jadra na rozhrani jadra a obalu dale sitilo pravé po tomto
rozhrani.

Pro mezni thel oy, plati:
Qy, = arcsin 2. (2.2)
ny
S principem totalniho odrazu v jadie tizce souvisi numerickd apertura NA. Numericka
apertura je bezrozmérna velicina, kterd popisuje, pod jakym maximalnim tthlem miize
dopadnout paprsek elektromagnetického zareni na systém, aby mohl byt dale prenesen
danym systémem. Pro vlakno nachazejici se ve vzduchu vychézime ze vztahu:

NA =nsina = y/n? — nZ, (2.3)

kde n je index lomu prostiedi okolo vldkna, n; je index lomu jadra a ny je index
lomu obalu. Numericka apertura kvantitativné popisuje schopnost vlakna pojmout svétlo



z okolniho prostredi. Plati, Ze ¢im vyssi je hodnota numerické apertury, tim jednodussi je
navazat svétlo ze zdroje do vlakna [2], [5].

Po navazani svétla do vldkna dochazi k prenosu jednotlivych optickych méda vlaknem.
Kazdy opticky méd popisuje potencialni cestu, diky niz se svétlo muze sitit a interagovat
v ramci optického vldkna. Jednotlivé médy vychazeji z TeSeni vlnové rovnice pro elek-
trickou intenzitu E a magnetickou intenzitu H s prihlédnutim k okrajovym podminkam
daného vlakna [0].

V zavislosti na optickych (resp. materidlovych) vlastnostech vldkna, jako je napriklad
index lomu jadra a obalu, primeér jadra, a na vlnové délce pouzitého svétla muze vldkno
podporovat Sifeni od jednoho médu az po nékolik tisici moédi. Pokud vlakno podporuje
siteni pouze jednoho médu, tak ho nazyvame singlemédovym vlaknem, v opa¢ném pripadé
multimédovym [2].

Pocet mddu, jez se mohou sitit v optickém vlakné, mizeme odhadnou pomoci bezroz-
meérné veli¢iny V:

2ma

=___ 4
V= ZNA, (2.4)

kde a je polomér jadra, A je vlnova délka svétla a NA je numericka apertura. V pripadé, ze
je velicina V mensi nez 2,4048, coz je kotren Besselovy funkce prvniho druhu Jy, podporuje
vlakno pouze siteni jednoho modu.

Pro multimédova vldkna lze piiblizné urcit pocet médua M pomoci vztahu [5]:

V2
M =~ R (2.5)

Posledni veli¢inou, kterd je dilezita pro charakterizaci svételného svazku vystupujiciho
z singlemédového optického vldkna, je mode field diameter (MFD). Jelikoz tato velicina
nema Cesky ekvivalent, budeme v ramci této prace pouzivat jeji anglicky nazev a zkratku
MFD. Tato veli¢ina je pro charakterizaci vlaken pouzitych v této praci dilezita, nebot pro
popis svételného svazku vstupujiciho a vystupujiciho z singlemédového vlakna poskytuje
numerickd apertura pouze zakladni informaci o chovani daného vlakna. Naopak MFD
je komplexni funkce, jejiz hodnota zavisi na primeéru jadra, indexu lomu jadra a obalu
a na hodnoté vinové délky svételného paprsku siticim se vlaknem.

I kdyz se vétsina svétla Siti jadrem, mala ¢ast intenzity se Siti obalem. PTi aproximaci
svazku vychazejiciho z vlakna pomoci gaussovského svazku popisuje mode field diameter
pramér kruZnice, na niZz dojde k poklesu intenzity svétla na 1/e* hodnoty maximdlni
intenzity. Mode field diameter je vétsinou mirné vétsi nez prumeér jadra singlemédového
vlakna. Mode field diameter umoznuje efektivné vypocitat rozbihavost svazku a nasledné
velikost stopy v uréité vzdalenosti od vldkna [2].

Pro vypocet poloméru svételného svazku w vystupujicitho z vldkna muzeme vyuzit
nésledujici vztah [7]:

MFD 2\ 2
— 1 = 2.
w 5 + (ZR> , (2.6)

kde MFD je mode field diameter optického vlakna, z je vzdalenost na ose vlakna, zr je
Rayleighova vzdélenost.

Rayleighovu vzdalenost definujeme pro gaussovsky svazek, kterym pri nasich vypo-
¢tech aproximujeme svételny svazek nasledujicim zptsobem:
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© (MFD\?
ZR = i (T) ) (2.7)

kde A je vlnova délka pouzitého svétla a MFD je mode field diameter [7].

2.2. Opticka vlakna na bazi fotonického krystalu

Dalsim typem optickych vlaken jsou vladkna pracujici na bazi fotonického krystalu. Tato
vlakna mohou mit v zavislosti na urc¢ené funkci plné ¢i duté jadro obklopené periodicky
usporadanymi kapilarami.

Vlékna z fotonického krystalu byla navrzena a zkonstruovana relativné nedévno. Za ob-
jev vldkna z fotonického krystalu vdécime védcim z univerzity v Bath, ktefi v roce 1996
predstavili prvni funkéni vlakno z fotonického krystalu s plnym jadrem. Vzhledem k tomu,
ze tyto vlakna umoznuji nejen prenos svétla, ale diky kapilaram i prenos plynu, nasla tato
vlakna uplatnéni v mnoha odvétvich. Jsou hojné vyuzivana naptiklad v senzorech, inter-
ferometrech, nebo napiiklad pro povrchové zesilenou Ramanovu spektroskopii [13], [9].

Nasim cilem je dutinkami v téchto vlaknech privést pracovni plyn k povrchu vzorku
v komore elektronového mikroskopu. Jelikoz maji dutinky rozmeéry v fadu mikrometri, je
mozné privadét plyn molekul prekurzoru lokalné k uré¢itému mistu vzorku, aniz by doslo
k prilisné kontaminaci komory mikroskopu a naslednému zvyseni tlaku v komore.

b) 10 um
Obréazek 2.1: V1dkno na bézi fotonického krystalu s plnym jadrem a) a dutym jadrem b).

2.2.1. Vlakna na bazi fotonického krystalu s plnym jadrem

Standardné jsou vldkna z fotonického krystalu tvorena z kifemenného skla. Jelikoz jsou
tvorena z jednoho materialu a nenachézi se v nich skokové rozhrani jadra a obalu, musi
k prenosu svétla dochazet ponékud odlisSnym zptisobem, nez u standardné konvencné
pouzivanych optickych vldken. K sifeni svétla se vyuziva kapilar, které jsou periodicky
usporadané okolo jadra. Dutinky se nejcastéji nachdzeji v trojihelnikové bézi [10], [9].
Jelikoz vldakno na bazi fotonického krystalu nema oddélené jadro a obal, nelze pro
popis sitfeni svétla vlaknem pouzit jednoduché vztahy z casti 2.1 pro standardni opticka
vlakna. Birks et al. [I1], vynélezci optického vldkna, prezentovali sviij model pro $ifeni
svetla v téchto vldknech a diky nému byli schopni zjistit Vg pro vlakna na béazi fotonického
krystalu podobné jako pro standardni optickd vldkna v rovnici 2.4. Jejich model spociva
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v numerické aproximaci indexu lomu oblasti s dutinkami pomoci takzvaného efektivniho
indexu lomu ng.

Podobné jako u optickych vldken s plnym jadrem i vldkna z fotonického krystalu pod-
poruji v zavislosti na jejich optomaterialovych vlastnostech a na vinové délce propagujiciho
se svétla urcité mnozstvi optickych médu. Pocet modu ve vlakné z fotonického krystalu
podobné jako u standardnich optickych vlaken v rovnici 2.4 charakterizuje pomoci Vg:

2w A
Vet = V70 T ety (2.8)

kde ng je index lomu materidlu vlakna, A je vzdalenost stiedii dvou dutinek a neg je efek-
tivn{ index lomu ¢4sti vldkna s dutinkami [11]. Pokud je Vi mensi nez 2,4048, podporuje
vldkno na bazi fotonického krystalu propagaci pouze jednoho optického médu [11], [12].

Jelikoz se ve vzorc i2.8 nachazi velicina A a efektivni index lomu ng, ktery na ném
a na pruméru dutinek d zavisi, tak miuzeme vhodnou volbou poméru d/A a vhodnym
usporadanim dutinek dosdhnout toho, ze se vlaknem bude pro vsechny vlnové délky sirit
pouze fundamentalni méd. Toto nastane pii d/A < 0,4 [13].

Pokud chceme popsat siteni svétla v vlaknech na bazi fotonického krystalu, musime
pouzit komplexnéjsi vztahy, nez pouhy totalni odraz jako to bylo u strandardné pouzi-
vanych optickych vlaken. Pro analytické feseni popisu siteni svétla ve vlaknech na bazi
fotonického krystalu bychom museli pfistoupit na feseni Helmholztovy rovnice [14]

A’E + (kin* — B)E = 0, (2.9)

kde kg je vinové cislo ve vakuu, 3 je propagacni konstanta a n je index lomu zavisejici
na poloze ve vlakné. Pro analytické reseni bychom byli nuceni zavést mnohé aproximace.
Reseni této rovnice vede na Besselovy funkce prvnfho druhu. Dalsf moznosti je prejit
na numerické feseni. Pro tyto metody vypoctu siteni svétla ve fotonickém krystalu se
vyuzivaji naptriklad Metoda konec¢nych diferenci v ¢asové doméné nebo Fourierova modalni
metoda [11], [12].

Obréazek 2.2: SEM obrazek riznych typtu optickych vldken na bazi fotonického krystalu
s plnym jadrem, prevzato z [15].



2.2.2. Opticka vlakna na bazi fotonického krystalu s dutym ja-
drem

Poslednim typem vlaken, kterym se budeme zabyvat jsou vlakna na bézi fotonického
krystalu s dutym jadrem. Stejné jako vlakna z fotonického krystalu s plnym jadrem jsou
tvorena z kfemenného skla. Na rozdil od nich je ale pro tento typ vldken charakteristicka
dutina o pruméru v fadech mikrometri nachéazejici se ve stredu vlakna. Tato centralni
dutina je periodicky obklopena mnoha dutinkami mensich priméra. Jelikoz index lomu
jadra zavisi na pouzitém plynu v jadie a blizi se 1 zprava, nelze pro prenos svétla vy-
uzit totalniho odrazu, nebof index lomu jadra bude vzdy mensi nez index lomu oblasti
s dutinami. K prenosu svétla slouzi jiny princip. Pro siteni svétla v téchto vlaknech se
vyuziva pasové struktury dutin. Péasovou strukturu mohou v tomto ptripadé tvorit mate-
ridly s periodicky se opakujicim dielektrickym profilem. Tato pasova struktura zamezuje
siteni elektromagnetického zareni o urcitych frekvencich a zptsobuje vedeni svétla dutym
jadrem [9], [12], [L6].

Pro nase experimty je existence centralni dutiny velkou vyhodou, ta totiz mtze slouzit
k podstatné vétsimu toku plynu, nez je tomu v pripadé vlaken na bazi fotonického krystalu
s plnym jadrem. Nevyhodou téchto vldken je vzhledem k jejich narocné vyrobé vyssi
porizovaci cena.

Obrazek 2.3: SEM obrazek vlakna na béazi fotonického krystalu s dutym jadrem, prevzato
a upraveno z [17].
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3. Vedeni plynu kapilarami

Jednim z tkolu bakalarské prace bylo privedeni plynu k povrchu vzorku. K tomu ndm
slouzi duta optickd vldkna, kterd byla popsdna v predchozi kapitole. V této kapitole
se budeme vénovat vedeni plynu v téchto vlaknech. Tento problém se da zjednodusSené
charakterizovat jako proudéni plynu kapilarami, pro néz plati, ze jejich délka je mnohem
vétsi nez prutez kapilary. V zavislosti na tlaku v kapilare se pro prenos plynu uplatni
rizné typy proudéni plynu.

3.1. Proudéni plynu

Zakladni veli¢inou, ktera charakterizuje pohyb molekul v prostiedi o urc¢itych vlastnostech,
je stfedni volna draha molekul. Je to primérné draha, kterou je molekula schopna urazit
predtim, nez se srazi s dalsi molekulou. Stredni volnou drahu popisujeme vztahem:
kgT
P (3.1)
Td2 p\/2

kde kg je Boltzmannova konstanta, T je termodynamicka teplota, d2, je kvadrat priaméru
molekuly a p pramérny tlak okoli [15].

Tato stfedni volna draha bezprosttedné souvisi s bezrozmérnym Knudsenovym ¢islem,
které lze popsat vztahem

Kn = E, (32)
kde A stfedni volna draha jiz diive zminéna v rovnici 3.1 a L je charakteristicky rozmér da-
ného systému. V nasem pripadeé to je prumeér kapilary, v niz se nachazi plyn. Knudsenovo
¢islo je veli¢ina, kterd v zavislosti na jeho velikosti popisuje typ proudéni. V jednotlivych
pripadech lze tedy proudéni plynu rozdélit na nékolik typt podle velikosti Knudsenova
c¢isla. V zavislosti na velikosti Knudsenova ¢isla rozlisujeme kontinualni tok, tok se sklu-
zem, prechodny tok a molekuldrni proudéni [18], [19], jak muzeme vidét na obrazku 3.1.

Kn =0,001 Kn=0,1 Kn=10

I . . I

s I u: . , ot
Tok v rezimu ! ReZzim toku Pfechodny tok 1 Molekularni
kontinua 1 se skluzem proudéni
1
1
[

Obrézek 3.1: Typy proudéni v zavislosti na velikosti Knudsenova ¢isla, prevzato a upraveno

z [20].
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3.2. Rozdéleni typu proudéni podle Knudsenova cisla

Tok v rezimu kontinua

Pokud se Knudsenovo ¢islo blizi 0, hovorime o toku v rezimu kontinua. V tomto rezimu
predpokladame, ze stfedni volnd draha je velmi mald vzhledem k rozmérim kapilary.
To mé za nasledek, ze tekutinu makroskopicky charakterizujeme z vnéjsku jako souvislou
latku na vzdélenostech mnohem vétsich, nez je stfedni volna draha, a ne jako soubor
individualnich castic. Jelikoz stfedni volnd draha molekul je mnohem mensi nez rozmér
charakteristicky pro dany systém, mé kolize jednotlivych ¢astic mezi sebou vétsi pravdeé-
podobnost nez kolize molekul se sténami [21], [22].

Charakteristickym znakem tohoto typu proudéni je predpoklad, ze rychlost toku teku-
tiny na hranicich systému (napt. hrana potrubi) je nulova, nebot molekuly tekutiny maji
omezenou stfedni volnou drahu a na rozhrani stény potrubi na né ptisobi treci sila, kterd
jim zamezuje v pohybu [22].

Zékladni rovnici pro popis proudéni v tomto rezimu je Navierova-Stokesova rovnice.
Rychlostni profil kontinudlniho toku ma tvar paraboly s maximem na ose paraboly a
s minimem na sténéch kapilary [21] .

ReZim toku se skluzem

Rezim toku se skluzem charakterizuje systémy, které maji velikost Knudsenova cisla v roz-
sahu od 0,001 do 0,1. Pro tento rezim je charakteristické, Ze jiz neni mozné zanedbat
velikost rychlosti proudéni tekutiny na okraji systému, nebot velikost stfedni volné draha
se blizi charakteristickému rozméru sytému a srazky se sténou jsou méné casté. Tento
rezim stejné jako v prechozim pripadé popisuje Navierova-Stokesova rovnice, ale v tomto
pripadé rozsitena o hrani¢ni podminku kluzného toku na rozhrani tekutiny a stény. Tato
hrani¢ni podminka pridava do vypoctu vliv treci sily na pohyb molekul na okraji systému.
Pro tvar rychlostniho profilu rezimu kontinualniho toku se skluzem plati, ze vychézi z pa-
rabolického profilu a je pozménén kvili zapocteni hrani¢nich podminek [23], [22].

Prechodny tok

Prechodny tok, jak jiz nazev napovida, je pfechodny jev nastavajici v podminkach mezi
kontinualnim tokem a molekularnim proudénim. Nastava, pokud je velikost stfedni volné
drahy molekul srovnatelna s charakteristickym rozmérem systému. V tomto rezimu se pro-
jevuji vlastnosti kontinualniho toku i volného toku molekul. Pro popis tohoto toku plynu
slouzi Boltzmannova rovnice, nebot na rozdil od Navierovy-Stokesovy rovnice zapocitava
vliv srazek mezi molekulami, které v tomto rezimu ziskavaji na dilezitosti. Pro numerické
reSeni mizeme pouzit napriklad pfimou simulaci Monte Carlo (DSMC - Direct Simulation
Monte Carlo) [24], [22].

Molekularni proudéni

Poslednim typem proudéni je molekuldrni proudéni. To nastava pro Kn > 10, tedy kdyz je
stfedni volna dréaha alespon 10 krat vétsi nez charakteristicka velikost systému. V tomto
pripadé témér nedochazi ke vzajemné kolizi molekul, a ty se pohybuji nezavisle na ostat-
nich molekuléch. Plyn jiz tedy nelze povazovat spojitou latku a ke zménam rychlosti mo-
lekul dochazi nejcastéji pri srazkach se sténami. Plyn miizeme popsat pomoci kinetické
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teorie plynii. V tomto pripadé se pro popis systému pouziva bezkolizni Boltzmannova rov-
nice a pro numerické feSeni mizeme pouzit jiz vyse zminénou DSMC metodu [21], [23].

3.3. Vedeni plynu v dutém optickém vlakné

Duté optickd vlakna jsou velmi Casto pouzivand jako senzory pro analyzu chemického
slozeni plynt v riiznych systémech. Jednou z dalsich moznosti, k nimz mohou duté optické
vldkna slouzit a se kterou se v rdmci nasi bakalarské prace potykame, je usmérnéné vedeni
plynu kapilarami k povrchu vzorku. Pro popis vedeni plynu témito kapildrami cerpame
z predchozi ¢asti, v niz se teoreticky vénujeme proudéni plynu kapilarami. V této ¢asti na
tyto nabyté znalosti navazeme a budeme se vénovat jiz provedenym experimentiim, které
se danému tématu vénuji. Diky nim budeme moci popsat pro nasi praci dilezité veli¢iny
spjaté s nasi experimentalni sestavou, jako jsou napriklad maximéalni délka pouzitého
vldkna, nebo objemovy pritok plynu vlaknem. V zavislosti na rozdilu tlaku na vstupu a
na vystupu lze rozdélit vedeni plynu na dvé ¢asti podle toho jaké proudéni plynu prevazuje.
Jednou moznosti je vyuziti difuze plynu. Tento proces pro nas neni prilis vhodny, nebot
difuze pracovniho plynu vzduchem, ktery je ptvodné pritomny uvniti kapilar je c¢asové
narocna a vysledny pritok plynt neni prilis velky.

Druhou moznosti je vyuziti tlakového rozdilu mezi vstupem a vystupem. Diky tomu
jsme schopni vyuzit i jiné typy vedeni pracovniho plynu, nez je jeho difuze. To ma za
nasledek mnohem rychlejsi nahrazeni toku vzduchu z kapilar tokem pracovniho plynu.
Nartistajici rozdil tlakd rovnéz pozitivné ovliviiuje objemovy prutok plynu.

Masum et al. se v [25] a [20] vénuji riznym typum zavedeni plynu do vldkna na bazi
fotonického krystalu s dutym jadrem. Tento vyzkum provedli z divodu vyzkumu rych-
losti odezvy plnéni vldken pro nasledné vyuziti v senzorech plynu. Béhem jejich vyzkumu
zjistili, ze pokud se do vlaken vyvrta nékolik dér metodou FIB (Focused Ion Beam - fo-
kusovany iontovy svazek), tak se zlepsi rychlost difuze plynu vldknem. Jelikoz my méme
v planu privadét plyn k povrchu vzorku pod urcitym tlakem a vse se nachézi v komore
elektronového mikroskopu, nebylo by prili§ praktické do vlakna vrtat diry a mit tak né-
kolik vystupt plynu v komote mikroskopu. Proto jsou pro nés zajimavé hlavné vysledky
jejich experimentii s neprovrtanym vldknem. V téchto pokusech pouzivali vlakno o étyrech
délkach, konkrétné o délkach 50, 85, 120, 150 mm a priaméru dutiny 10 pm. Pro tyto délky
vlaken se snazili zjistit, kdy dosahne koncentrace plynu na vystupu devadesati procent
koncentrace na vstupu. V jejich experimentech vyuzivali metan a acetylen. Jelikoz bylo
nasim cilem tvorit nanostruktury pomoci metanu, zajimaji nas hlavné vysledky méreni s
metanem. Tyto vysledky miizeme vidét na obrazku 3.2. Diky tomu jsme zjistili, ze pro
15 cm dlouhé vldkno dosahne koncetrace na vystupu devadesati procent ptivodni koncen-
trace po cca 223 s. Ackoliv se v bakalatfské praci s vlakny o tak velkém primeéru kapilary
nesetkdme, davaji nam tyto védecké ¢lanky urcity vhled do této problematiky, co se plnéni
vldken plynem a jeho naslednému siteni tyce.

V ve svych experimentech Masum et al. nezminuji, jaky je rozdil tlakii mezi vstu-
pem a vystupem. V rdmci naseho projektu budeme mit moznost vyuzit sestavu, kterd
umoznuje nastavit tlak na vstupu v radu nasobku tlaku atmosférického. Timto zptsobem
se nam podaii dosdhnout gradientu tlaku mezi vstupem v tlakové komore a vystupem
ve vyvakuované komore elektronového mikroskopu. Domnivame se, ze se nam podarilo
zajistit dostatecné proudéni plynu i za predpokladu, ze kapilary v nami pouzitych vlak-
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Obrazek 3.2: Relativni koncentrace plynu na konci vldkna, prevzato z [25].

nech, se kterymi se vice seznamime v ¢asti 6.1, nemaji tak velky primeér, jako kapilary
ve zminénych ¢lancich [25], [26].
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4. Metody ovlivnéni povrchu vzorku

Jednim z hlavnich ukoli, s nimz se v ramci této bakalarské prace budeme setkavat, je
tvorba struktur na povrchu vzorku. K tomu bude slouzit pracovni plyn a intenzivni lase-
rové svetlo, které privedeme k povrchu vzorku dutym optickym vlaknem. Jelikoz kapilary
ve vlakné maji rozméry v radu mikrometri, lze plyn privadét k povrchu vzorku lokalné
bez makroskopické zmény tlaku v komore elektronového mikroskopu.

V nasledujicich c¢astech se budeme vénovat dvéma procesim, které vedou k riistu
struktur na povrchu vzorku. Obé tyto metody vyuzivaji plynny prekurzor, jehoz disociaci
vznikaji struktury na povrchu. Analyze funkénosti téchto procesti pro bakalarskou praci
se budeme vénovat pozdéji v experimentalni ¢asti.

4.1. Depozice indukovana elektronovym svazkem

Zakladnim procesem modifikace povrchu vzorku, ktery vyuziva elektronti z elektrono-
vého déla mikroskopu, nazyvame depozici indukovanou elektronovym svazkem (EBID -
Electron Beam Induced Deposition). Pri rastrovani elektronovym svazkem primérnich
elektroni o dané energii (fadové jednotky az nizsi desitky keV) dochazi k jejich interakci
se vzorkem. PTi této interakci vznikaji sekundarni elektrony o energiich nejcastéji mezi
1 az 10 eV a maximalni energii 50 eV. Praveé tyto elektrony maji velkou pravdépodobnost
srazky s molekulami prekurzoru, nebot ic¢inny prirez pro srazku s molekulou prekurzoru
je pro vyssi energii mensi [27], [28], [29].

Pavodné byl EBID znam jako nechtény vedlejsi efekt elektronové mikroskopie, ke kte-
rému dochazelo kvili neprilis kvalitnimu vakuu v komorte, kdy dochézelo k ndhodné de-
pozici prvki na vzorek z adsorbované zbytkové atmosféry v komore elektronového mikro-
skopu [27].

V dnesni dobé je tato metoda hojné vyuzivana k depozici materialu na povrchu vzorku.
K takovéto depozici 1ze pouzit velké mnozstvi prekurzori, jez slouzi jako zdroj latky ukla-
dané na vzorek. Timto zpusobem lze napiiklad na povrch vzorku nanést Al z Al(CHj)s,
Si z SioHg, nebo napiiklad Ti z Ti(NOgs), [30].

Depozici téchto atomt na vzorek je mozné vytvorit riizné nanostruktury, jako jsou
naptiklad nanodraty, ¢i nanotrubky. Rozméry takto vytvorenych struktur se obvykle po-
hybuji od jednotek nm do nékolika pm. Pomoci této metody lze tedy deponovat struktury
mnohem mensi a lokdlné vice strukturované, nez pomoci jinych metod. Parametr, ktery
omezuje dolni hranici velikosti struktur, je pramér stopy elektronového svazku a nasledny
pohyb sekundérnich elektront, jez vylétaji z interakéniho objemu vzorku a maji urcitou
ne presné predvidatelnou trajektorii [29].

Limitujicim faktorem pro vyuziti této metody je nizka cistota vytvorenych struktur.
K tomu dochéazi nejcastéji ze dvou divodi. Prvnim z nich je kontaminace z divodu
nedostatecného rozkladu molekul prekurzoru. Druhou moznosti kontaminace je znecisténi
z divodu vyssiho zbytkového tlaku v komore, kdy se na vzorek mohou nadeponovat ionty
vzniklé disociaci z molekul zbytkové atmosféry [30)].

I pres tento nedostatek je tato metoda hojné vyuzivana k lokalni depozici struktur,
u nichz je nutna vysoka prostorova presnost.
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4.2. Chemicka depozice z plynné faze

Chemické depozice z plynné faze (CVD - Chemical Vapour Deposition) je i¢innd metoda
pro tvorbu tenkych vrstev a povlaki. Tento pojem zahrnuje vSechny procesy, pri nichz
dochézi k depozici za pomoci chemickych reakci plynnych reaktantu.

Rychlost reakce a kvalitu vysledného produktu ovliviiuje mnoho faktort. Mezi hlavni
parametry, jez se snazime ovlivnit tak, aby byl vysledek reakce pro nas co nejpriznive;jsi,
patii spravnd volba substratu, jeho teplota a teplota okoli a koncentrace jednotlivych
slozek plynné smeési. Standardni depozice z plynné faze se sklada z nékolika casti. Pri
téchto jednotlivych ¢astech ménime nejcastéji teplotu systému a koncentraci jednotlivych
plynnych prekurzori pro dosazeni optimélnich vysledku depozice [31].

Vyslednym produktem chemické depozice je pevna latka, kterd se na povrch substratu
nadeponuje ve formé tenké vrstvy. V zavislosti na vstupnich podminkach reakce muze
vysledna tenka vrstva nabyvat epitaxniho, polykrystalického ¢i amorfniho charakteru [32].

Tato metoda je velmi vSestrannd a nachazi vyuziti v pracovnich tlacich od atmosfé-
rického az po ultravysoké vakuum. V zavislosti na téchto tlacich rozliSujeme riizné typy
CVD. Déle také zalezi na tom, zda k rozkladu molekul prekurzoru vyuzivame teplo, nebo
k depozici vyuzivame plazmatu, coz ma za nasledek snizeni teploty nutné pro zdarny
priubéh reakei [31], [33]. V rdmci predlozené prace se budeme zabivat depozici z molekul
CHy na zahtatém povrchu vzorku. K lokalnimu zahtati povrchu vzorku nam bude slouzit
intenzivni laserové svétlo.
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5. Upravy elektronového mikroskopu

V ramci nasich experimentti se setkavame s nékolika malymi rozsitenimi elektronového
mikroskopu, a to nad ramec jeho standardniho vybaveni. Ponévadz jsou tato rozsiteni pro
nase experimenty dulezita, vénujeme nékolik vét jejich popisu.

5.1. Detektor

Elektronovy mikroskop, ktery v experimentalni ¢asti pouzivame, ziskava informaci o vzorku
napiiklad pomoci detekce sekundéarnich elektroni. K detekci sekundarnich elektront se
pouziva detekéni sestava vynalezena T. E. Everhartem a R. F. M. Thornleyem. Tento
detektor se sklada ze ti ¢asti. Nejdiive jsou elektrony pritazeny k detektoru elektrickym
polem, které se nachazi okolo kovové mrizky detektoru. Poté dopadaji na scintilator, kde
vyvolaji fotoluminiscenci, tedy emisi fotoni. Tyto emitované fotony dale postupuji do
fotondsobice, kde jsou nasledné zpracovany a prevedeny na elektricky signal [34].

P1i pouziti intenzivniho svételného svazku v komore elektronového mikroskopu do-
chazi na povrchu vzorku nejen k absorbci, ale i k jeho odrazu. Toto odrazené parazitni
svétlo miize projit scintilatorem a bude poté detekovano na fotonasobici. Pokud by bylo
svetlo prichazejici na fotonasobic prilis intenzivni, doslo by k prehlceni fotonasobice a na-
slednému zaguméni signalu vlivem téchto parazitnich fotona [34].

noveé zarazeny opticky filtr _1'(-)”5'?5"((?0 Y elektronovy. svazek

scintilator : gék‘un@érni
%_x Felektrqhy <o
P W pétné
Vf L% h : - odraZené
SN -
il — : elektrony
svetlovo +10KV == |
kolektor =~ 5.3 K

N . .
svétlo odrazené od povrchu vzorku

Obrazek 5.1: Detektor sekundarnich elektrontt s nami zarazenym bptickym filtrem, pre-
vzato a upraveno z [34].

K omezeni tohoto jevu jsme mezi scintilator a fotonasobi¢ noveé zaradili opticky filtr
oranzové barvy, ktery casteéné blokuje fotony z laseru. Umisténi tohoto filtru mizeme
vidét na vizualizaci detektoru sekundarnich elektronti na obrazku 5.1. Bohuzel pridanim
optického filtru dochazi i k ¢astecnému odfiltrovani fotont vyvolanych dopadem elektront
na scintilator. Vhodnou volbou optickych vlastnosti filtru ale mizeme dosahnout podstat-
ného omezeni vlivu parazitnich fotonu na kvalitu vysledného signélu, i za cenu tinosného
snizeni citlivosti detektoru [34].

5.2. Vakuovy mikromanipulator

Vakuovy mikromanipulator, jehoz ndvrhu, vyvoji a sestaveni se ve své bakalarské praci [35]
vénoval Adam Palouda, je dalsim nadstandardnim vybavenim naseho elektronového mik-
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roskopu s mikrometrovou presnosti. Tento mikromanipulator, ktery se nachazi na obrazku
5.2, umoznuje privedeni optického vlakna do komory elektronového mikroskopu. K od-
déleni prostoru elektronového mikroskopu od vnéjsiho prostredi slouzi teflonové tésnéni
na hornim konci mikromanipuldtoru. Manipulace optického vldkna je umoznéna pomoci
oto¢ného mechanismu, ktery se nachazi uvniti manipuldtoru. Tento mechanismus je tvo-
reny kouli, kterd v kombinaci s mikrometrickymi hlavicemi umoznuje pohyb ve dvou
osach. Zasunovanim a vysunovanim vnitini ¢asti vakuového mikromanipulatoru v drzaku
je umoznéno pohybovat s nim ve treti ose [35].

Obréazek 5.2: Vizualizace vakuového mikromanipuldtoru pro SEM, ptevzato z [35].

5.3. LiteScope

LiteScope je vestavny SPM mikroskop od brnénské spin-off firmy NenoVision [36]. Tento
mikroskop umoznuje korelativni méfeni in-situ v elektronovém mikroskopu. Hlavni vyuziti
SPM LiteScopu tkvi v jeho schopnosti vyuzivat techniky SPM v komote elektronového
mikroskopu. Velkou vyhodou je jeho schopnost vysledky téchto méreni v redlném case
srovnavat s vysledky méteni ziskanymi pomoci elektronového mikroskopu. V ramci nasi
prace jsme jej pouzili jako vysoce presny manipulatoru pro nase duta opticka vlakna.
Tento mikroskop nam umoznuje mikroposuv sondy s nalepenym vldknem v krocich v
fadu pm, a je tedy velmi vhodnym pristrojem pro priblizeni vldkna k povrchu vzorku a k
jeho nasledné manipulaci.

Obrézek 5.3: SPM mikroskop LiteScope, prevzato z [30].
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6. Moznosti privedeni plynu

V ramci této prace jsme otestovali nékolik moznosti privedeni plynu a svétla do komory
elektronového mikroskopu s vyuzitim optickych vlaken rtznych typi. V néasledujicich ¢as-
tech se budeme vénovat problematice, ktera predchazela sestaveni experimentalni sestavy
tykaji se tohoto naroéného experimentu. PTi experimentech jsme narazili na mnoho ome-
zeni, jez tuto metodu provazeji. Témto omezenim se budeme podrobné vénovat, popripadé
se budeme vénovat navrhiim lepsiho reseni.

6.1. Pouzita opticka vlakna

V ramci predlozené bakalarské prace jsme pracovali s nékolika typy optickych vldken
v zavislosti na tom, jakou metodu zavedeni soucasného svétla a plynu do komory elektro-
nového mikroskopu jsme pouzili. Pro nase experimenty byla dilezita nasledujici 4 vlakna
a jejich parametry.

Prvni dva typy vlaken jsou standardni opticka vldkna od firmy Thorlabs, Inc. Jsou to
konvencéné pouzivana singlemédova vldkna.

Prvnim z nich je vlakno S630-HP. Toto vldkno ma pro nas dulezité nasledujici para-
metry, dostupné z [37].

prumér jadra 3,5 pm

prumér plasté (125 £ 1) pm
mode field diameter | (4,2 + 0,5) pm pii 630 nm
Tabulka 6.1: Dilezité parametry vlakna S630-HP.

Druhym singlemédovym vlaknem s podobnymi vlastnostmi, jako ma vlakno S630-HP,
je vldkno S405-XP, jehoz parametry jsou dostupné z [38].

pramér jadra 3 pm

pramér plasté (125 £ 1) pm
mode field diameter | (4,6 + 0,5) pm pri 630 nm
Tabulka 6.2: Dilezité parametry vlakna S405-XP.

Pro vedeni plynu k povrchu vzorku jsme vyuzili vlakna na bazi fotonického krystalu.
Tato vlakna obsahuji kapilary, které mohou slouzit k privedeni plynu k povrchu vzorku.
V této praci jsme pouzivali dva typy dutych optickych vlaken. Prvnim z nich bylo vlakno
LMA-5 od firmy NKT Photonics. Toto vldkno ma néasledujici vlastnosti, dostupné z [39].

prumér jadra (5,0 £ 0,5) pm
primér obalu (125 £+ 2) pm

mode field diameter | (4,5 + 0,5) pm pri 532 nm
prumeér kapilar 1,05 pm

Tabulka 6.3: Dulezité parametry vlakna LMA-5.

Poslednim vldknem, s nimz jsme v ramci této prace, pracovali bylo vlakno PM-1550-01
od firmy Thorlabs, Inc., jehoZ technické tdaje jsme prevzali z [10)].
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prumér jadra (6,3+0,5) pm
prumér obalu (125 £ 5) pm
mode field diameter (5,54 0,8) pm pii 532 nm
prumér velkych kapilar 4,5 pm
priumér mensich kapilar 2,4 pm

Tabulka 6.4: Dilezité parametry vldkna PM-1550-01.

Jak si miuzeme vsSimnout, oproti vlaknu LMA-5 ma vlakno PM-1550-01 mnohem vétsi
prumeér dutinek. To mé za nasledek mnohem kratsi plnici dobu, a tedy vétsi pritok
pracovniho plynu vldknem.

6.2. Metoda vyuzivajici jedno vlakno u povrchu vzorku

Prvnim zptsobem, kterym jsme privedli svétlo a plyn k povrchu vzorku, bylo vyuziti
spojeni dvou na sebe navazujicich vlaken. Vizualizace sestavy vyuzité pro tuto metodu
muzeme vidét na obrazku 6.1. Jednim optickym vldknem jsme privedli svétlo do mul-
tifunkéni tlakové komory pred komoru elektronového mikroskopu Tescan VEGA firmy
Tescan GROUP. Fotografii této tlakové komory mtzeme vidét na obrazku 6.2.

vakuovy mikromanipulator

optické vlakno se svétlem
spojeni vlaken /

B |aser
komora SEM I 1

\mikromanipulétor
v osach xyz

4

7

vzorek

eflonové tésnéni

multifunkéni

R tlakova komora
duté optické vldkno "
privod plynu

s plynem a svétlem

Obrézek 6.1: Vizualizace metody vyuzivajici jedno vldkno u povrch vzorku.

V této multifunkéni tlakové komote jsme standardni vlakno (viz tab. 6.8, 6.9) spojili s
dutym optickym vldknem (viz tab. 6.3, 6.4) pomoci spoje, jehoz princip mizeme vidét na
obrazku 6.3. Tento spoj se sklada ze tii casti. Obé dvé optickd vldkna jsme vlozili do ke-
ramickych ferruli a vldkno jsme v nich nastavili tak, aby z néj byl vystréeny pouze maly
kousek o délce v Tadu desetin milimetru. Tyto dvé ferrule jsou nasledné spojeny médénym
valeckem, ktery neni zcela uzavieny a umoznuje tak privod plynu do mist spojeni vldken.
Oba tyto prvky jsou produktem firmy Thorlabs. Médény valecek a dveé ferrule zajistuji
zkolimovani funkénich ploch vldken v osach = a y. V ose z, tedy ose, kterd probiha ro-
tacni osou ferruli, médéného valecku a vlakna, muzeme nastavit idedlni vzdalenost vlaken
pomoci posunu vladken. Tento proces je ale slozity, nebot po vlozeni ferruli do médéného
valecku jiz konce vldken nevidime a mtzeme tak pouze odhadovat jejich vzajemnou vzda-
lenost. I presto je takovéto spojeni vldken prekvapivé icinné a jsme schopni jim prevést
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Obrazek 6.2: Elektronovy mikroskop Tescan VEGA s multifunkéni tlakovou komorou:
a) komora SEM, b) privod pracovniho plynu, c¢) uzévér privodu plynu, d) uzévér pro
vyCerpavani multifunkéni tlakové komory, e) piivod optického vldkna, f) multifunkéni
tlakova komora.

cca 50 % svételného vykonu z prvniho standardniho vldkna do dutého optického vldkna
typu LMA-5 nebo PM-1550-01. Ztraty na tomto spojeni jsou ale taktéz celkem vysoké, coz
na rozdil od ztrat pri navazovani svétla laseru do prvniho optického vlakna na vzduchu
prinasi urcité komplikace, s nimiz jsme nepocitali a objevily, se za specifickych podminek
experimentu.

standardni optické vlakno

médény valecek

duté optické vlakno

keramicka ferrule

Obrazek 6.3: Vizualizace spojeni dvou vlaken, vytvoreno v programu Autodesk Inventor.
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Pr1i testovani a pouzivani této metody se ukazalo, ze ackoliv tato metoda zajistuje
ze vSech nami pouzivanych metod nejspolehlivéjsi privedeni svétla a plynu na urcené
misto na vzorku, ma taky mnoho nedostatki, které ponékud omezuji jeji vyuziti.

Sestavu pouzitou pro navazani svétla ze zdroje mizeme vidét na obrazku 6.4. Prvni
komplikace, co se prenesené¢ho svételného vykonu tyce, nastaly jiz pfi samotném spojovani
vldken. V tomto spojeni dojde k navdzani priblizné 50 % vykonu svétla z prvniho optic-
kého vldkna. Ke ztratam ve vykonu dochazi i pri navazovani svétla z laseru do prvniho
vlakna. K urc¢ité formeé ztrat dochézi pri prichodu svétla z laseru kolimatorem a nasledné
pii odrazu na zrcatku. Zdrojem svétla pro nase experimenty byl laser, typ MGL-FN532
firmy Changchun New Industries Optielectronics, Cina o vinové délce 532 nm a maxi-
malnim vykonu 1,5 W. Tento laserovy svazek nejdiive prochéazi kolimatorm a poté se
odrazi od zrcatka.Nasledné je svétlo zaostfeno druhym kolimatorem. Do ohniska tohoto
zkolimovaného svazku se snazime presunout stied optického vlakna. Tohoto dosahujeme
pomoci manipulatoru s mikroposuvem ve trech osach. I kdyz je sestava laseru peclivé zka-
librovana a pri navazovani se peclivé snazime zfokusovat ohnisko ze svétla laseru na stred
predni ¢asti vldkna, jsme schopni prevést do prvniho vldkna maximalné 70 % puvodniho
svételného vykonu laseru. K privedeni 70 % procent ale dochézelo pouze v idedlnich pri-
padech, kdy bylo svétlo z laseru perfektné zkolimovano a c¢elo prvniho vlakna perfektné
zastiihnuto. Vétsinou jsme byli schopni navazat do vlakna pfiblizné 55 az 65 % puvodniho
svételného vykonu laseru.

drzak optického
ELGE!

kolimatory

optické vlakno =
manipulatory s
mikrometrickym
Sroubem

vldkna.

Zpocatku vypadalo toto spojeni jako Géinny zpiisob, jak privést svétlo z laseru a pra-
covni plyn k povrchu vzorku. Hlavni nevyhodou tohoto zptsobu privedeni plynu a svétla
byl maly privedeny svételny vykon ke vzorku.

Pokus si uvédomime, Ze jsme schopni navizat maximalné 70 % puvodniho vykonu
laserového svazku do prvniho vldkna a ve spoji v multifunkéni tlakové komote jsme schopni
prenést maximalné 50 % vykonu, tak nam vychdz{ maximalni G¢innost tohoto spojeni
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n = 0,35. Této teoretické hodnoty se nam vsak nikdy nepovedlo dosdhnout a vétsinou
jsme byli radi, pokud se podarilo privést ke vzorku 15 az 20 % z puvodni hodnoty.

Jelikoz uc¢innost tohoto spojeni nebyla prilis vysoka, byli jsme nuceni pro ovliviiovani
povrchu vzorka vyuzivat vysoky vykon laseru. Jelikoz jsou ferrule, ze kterych se spojeni
vlaken sklada, keramické, a valecek, ze kterého je spoj tvoren, médény, dochézi vlivem
ztratového vykonu k zahtivani tohoto spojeni. V pritbéhu nékolika experimentii se stalo,
ze doslo k chemickym reakci v tomto spojeni. To je celkem pochopitelné vzhledem k tomu,
ze jako pracovni plyn jsme pouzili metan a valecek je tvoren médi, kterda s metanem rea-
guje. V nékterych pripadech byl vykon na spoji ptilis vysoky, a tim doslo k zahrati spoje.
I diky této vysoké teploté doslo k chemickym reakcim. Tyto chemické reakce mély za na-
sledek depozici uhlikovych vrstev na celo dutého optického vlakna a nésledného zamezeni
priuchodu svétla do dutého optického vlakna. PTi nasSich experimentech se nam zcela ne-
podarilo odhadnout, pri jakych vykonech k tomuto dochazi, nebot to, kdy k depozici
uhlikovych vrstev dochazi zavisi podle nasich pozorovani i na vzdalenosti obou vlaken.
Dalsim moznym vysvétlenim je, ze vlivem zahtati médéného spojovaciho valecku dojde
k jeho roztazeni a naslednému oddaleni obou spoji vlaken ve spoji.

Vyuziti této metody tedy provazely komplikace, které se v prvni fazi nasich experi-
menti ukazaly jako prilis velké pro dalsi pokracovani v ramci této metody. Jelikoz se nam
nepovedlo ovlivnit povrch vzorku, premysleli jsme co by mohlo stat za neispéchem nasich
experimentu. Zpocatku jsme si mysleli, Zze nami preneseny vykon neni dostatecny. Jelikoz
jsme nemohli vyuzit plny potencial laseru z divodu ucpavani kapilar, premysleli jsme nad
alternativnimi metodami p¥ivedeni svétla a plynu k povrchu vzorku. Upravé této sestavy
a experimentiim provedenych diky ni se budeme vénovat v nésledujici sekci

6.3. Metoda vyuzivajici dvé vlakna u povrchu vzorku

Po komplikacich spojenych s jednovlaknovou metodou popsanou v ¢asti 6.2 a nepresvéd-
¢ivym ovliviiovanim povrchu vzorku jsme navrhli druhou metodu. Tato metoda pouzivala
oddélené privedeni svétla a plynu k povrchu vzorku. K ptivedeni svétla k povrchu vzorku
pomoci standardniho optického vlakna jsme vyuzili vakuovy mikromanipulator. Jak jsme
zjistili v ¢asti 5.2, tento manipuldtor se nehodi pro ptivedeni vlakna s plynem do komory
SEM, byl vSak primarné navrzen k ptivedeni vldkna se svétlem k vzorku, ¢i ke sbéru op-
tického signédlu z povrchu vzorku, naptiklad pri méreni katodoluminiscence. K privedeni
intenzivniho laserového svazku nam tedy vakuovy mikromanipulator dobre poslouzi.

Jak je patrné z obrazku 6.5, do multifunkcni tlakové komory jsme zavedli pouze duté
optické vldkno (zobrazeno modie v obr. 6.5). Timto vlaknem jsme pfivedli plyn do komory
elektronového mikroskopu. Toto vlakno jsme poté upevnili na vakuovy mikromanipulator,
kterym jsme privedli optické vldkno se svétlem (zelené v obr. 6.5). Vysledna vzajemna
poloha téchto dvou vlaken uvniti komory SEMu je zobrazena na obrazku 6.6. Hlavni
vyhodou tohoto usporadani bylo oddéleni vedeni svétla a plynu. Diky tomu jsme byli
schopni privést k povrchu vzorku vétsi svételny vykon nez v pripadé metody, pii které se
ke vzorku ptivede svétlo i plyn jednim vldknem.

V tomto pripadé jsme se snazili, aby se svétlo z laseru ,,potkalo“ s plynem vychazeji-
cim z dutého optického vldkna na povrchu vzorku. Toho se nam podarilo dosahnout prave
v tomto spojeni, i kdyz je zfejmé, zZe je slozité odhadnout tvar molekularniho proudéni
na konci kapilar a dale v komore elektronového mikroskopu. Narozdil od metody popsané
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Obrazek 6.5: Schéma metody vyuzivajici dvé optickd vldkna u povrchu vzorku.

7
duté optické vldkno s plynem

Vac: Hivac WD: 24.29 mm Lo 111111 1 | VEGANTESCAN
View field: 1.68 mm Det: SE 500 pm 7
SEM MAG: 172 x Date(m/d/y): 03/23/24 Institute of Physical Engineering n

Obrazek 6.6: Spojeni dvou vlaken v komote SEMu.

v ¢asti 6.2 je tato metoda podstatné rychlejsi na pripravu, nebot spojovani vlaken po-
moci ferruli a médéného valecku je casové narocné. Dale je také velkou vyhodou tohoto
dvouvlaknového usporadani vétsi privedeny svételny vykon k povrchu vzorku, nez tomu
bylo pfi privedeni svétla pomoci metody vyuzivajici pouze jednoho vldkna. Jelikoz ale
nyni svétlo z laseru a plyn prichazeji k povrchu vzorku z jiného zdroje a proudéni plynu
z vlakna ma molekularni charakter, je tézké urcit, jak by mély byt vlakna nastavena, aby
co nejvice molekul prochazelo laserovym svazkem k povrchu vzorku.

6.4. Shrnuti pouzité metody dvou vlaken

Metoda dvou vlaken se ukéazala byt pro nas uzivatelsky prijatelnéjsi nez vyuzivani jed-
noho vlakna. Proto jsme vétsinu experimentii provadéli pomoci této metody. Pouziti této
metody nam prineslo tspéchy, co se lokalni modifikace tyce. Vzorky, které jsme se pokou-
seli ovlivnit, byly tenké vrstvy (100 nm) zlata nebo médi na kfemikovém nebo sklenéném
substratu. Zpocatku byly vysledky této metody neprilis presvedcivé. Pri vyssim vykonu
se nam podarilo vzorek zahtat ¢i fazové preménit nebo odpafit, ale pti snizeni vykonu ne-
doslo k zadnému viditelnému ovlivnéni povrchu vzorku af uz pri pozorovani elektronovym
mikroskopem nebo pri nasledné kontrole v optickém mikroskopu.
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Po nékolika netspésnych pokusech se nam ale prece jenom podarilo uskutecnit nékolik
uspésnych experimentti. Nasim prvnim velkym tspéchem byla urcitd forma modifikace
povrchu tenké vrstvy zlata na kfemikovém substratu. V tomto experimentu jsme pouzili
svételny vykon na vzorku P = 800 mW, ddle jsme byli ptiblizné 60 pm od povrchu
vzorku, doba experimentu byla ¢ = 30 min a jako pracovni plyn jsme pouzili CHy. Pri
téchto podminkach jsme ovlivnili oblast pfiblizné o velikosti 40 krat 30 pm?. Ovlivnénou
oblast mtizeme pozorovat na obrazku 6.7.

Vac: Hivac WD: 27.86 mm VEGAW TESCAN

View field: 49.33 ym  Det: SE 10 pm 7
SEM MAG: 5.86 kx Date(m/d/y): 03/15/24 Institute of Physical Engineering n

Obrazek 6.7: Ovlivnéna oblast zlaté vrstvy na kifemikovém substratu pri P = 800 mW,
t = 30 min a d = 60 pm, pracovni plyn: CHy.

Vysledek tohoto experimentu jsme povazovali za prvni velky tspéch nasi metody,
nebot ve své bakalarské préci [11] s ndzvem ,Odparovani tenkych vrstev pomoci intenziv-
niho laserového svétla za soucasného pozorovani elektronovym rastrovacim mikroskopem*
se E. Boleloucka vénuje simulacim a naslednému experimentalnimu pozorovani reakei in-
tenzivniho svételného svazku se vzorkem. V ramci svych simulaci a naslednou verifikaci
pomoci experimentu zjistila, ze v ramci nasi experimentalni sestavy neni mozné ovlivnit
povrch zlata na kifemikovém substratu. Vykon laseru by totiz musel byt mnohem vyssi
nez maximalni vykon nasi sestavy. Toto zjisténi se pro nas ukéazalo jako velmi dilezité,
nebot jsme zjistili, ze ovlivnéna oblast je velmi tenka a jiz pti urychlovacim napéti 10 keV
neni v elektronovém mikroskopu rozeznatelna. Jelikoz tato struktura nebyla viditelnd ani
v optickém mikroskopu a na vzorcich jsme neméli zadné znacky, podle kterych bychom
se mohli orientovat, nemohli jsme vyuzit Ramanovu spektroskopii pro analyzu ovlivnéné
oblasti. To nés ale neodradilo od dalsich experimentii, pfi nichZ jsme se pokouseli zjistit
jak spolu koreluji jednotlivé parametry s vyslednym ovlivnénim povrchu vzorku.

V pribéhu ndmi provedenych experimentti se ndm podarilo vytvorit mnoho ovlivné-
nych oblasti. Timto jsme splnili hlavni cil bakalarské prace - provést lokalni modifikaci
povrchu vzorku intenzivnim svétlem v komorte elektronového mikroskopu s moznosti lokal-
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niho ovlivnéni atmosféry. Na nésledujicich obrazcich bude patrné rtiznorodost téchto vy-
tvorenych struktur. Na obrazku 6.8 mizeme vidét 2 velké ovlivnéné oblasti na vrstveé zlata
na kiemiku. Tyto oblasti vznikly po tficetiminutovém osvitu laserem o vykonu 790 mW.
Na obrazku 6.9 je detailni zabér jedné z modifikovanych oblasti, na niz si mizeme po-
vsimnout modifikovaného povrchu vzorku.

Vac: HiVac WD:2424mm i1 i1 01]  VEGANTESCAN
View field: 42.67 um Det: SE 10 pm
Institute of Physical Engineering SEM MAG: 6.77 kx Date(m/d/y): 03/23/24

Vac: Hivac WD: 24.29 mm Lo v v 1111 1 [VEGANTESCAN
View field: 320.1 ym  Det: SE 100 pm
SEM MAG: 903 x Date(m/dly): 03/23/24

Institute of Physical Engineering

Obréazek 6.8: Ovlivnéné oblasti zlata na
kifemiku P = 790 mW, ¢t = 30 min a
d = 50 pm, pracovni plyn: CHy.

Obrazek 6.9: Detail ovlivnéné oblasti
zlata na kfemiku P = 790 mW, ¢t = 30
min a d = 50 pm, pracovni plyn: CHy.

Nami provedené experimenty mohou poslouzit jako proof-of-concept této metody, maji
vsak jeden velky nedostatek, a to ten, ze se ndm casto nedafi experimenty zopakovat. Stava
se, ze pro stejné vstupni podminky casto dostaneme odlisné vysledky. Jednim z diuvodi,
ktery muze souviset s tim, pro¢ se nam nedafi vysledky experimentt zopakovat, by mohlo
byt z diivodu Spatného zapocteni vlivu molekularniho proudéni. Pro molekularni proudéni
plati, ze ¢astice se spolu nesrazi a veskeré srazky probihaji mezi molekulami plynu a sté-
nami nadoby. Pravdépodobnost, pod jakym thlem se molekula odrazi od stény kapilary,
uré¢ime vztahem [12]:

P(6) ~ cos¥, (6.1)

kde @ je thel od normély k povrchu. Z tohoto vztahu plyne, ze témeér zadné molekuly
se neodrazi rovnobézné s vldknem a vétsina se jich odrazi bud do prostoru elektronového
mikroskopu, nebo naopak na povrch vzorku pod vldkno, kam principidlné nemtize svitit
laser.

Podstatnou nevyhodou je samotné usporadani. Jelikoz duté vlakno svird s povrchem
vzorku tthel a@ = 45° a dutinky se nachazeji v oblasti o pruméru priblizné 40 pm a samotné
vlakno ma primér 125 pm, je patrné, ze se nikdy nedostane zakonceni vlakna k povrchu
vzorku bliz nez 50 pm. Z tohoto divodu jsme s pomoci Ing. L. Zezulky ptistoupili k dalsi
upravé nasi experimentalni sestavy, a to k privedeni svétla a plynu k povrchu vzorku
vyuzitim SPM sondy nové generace upevnénou na SPM mikroskop LiteScope [30], ktery
nam umozni priblizit se vlaknem az do tuplného kontaktu se vzorkem.
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7. Sestava vyuzivajici LiteScope a
vlakno na SPM sondé

JelikoZ experimenty, které jsme provedli a nasledné popsali v predchozi kapitole, nebyly
dostacujici a molekularni proudéni plynu na konci vldkna a mezi vlaknem a vzorkem se
ukazalo jako znacnd komplikace, rozhodli jsme se opét zménit zplisob privedeni plynu
a svétla k povrchu vzorku. Narozdil od predchozich experimentii jsme nevyuzivali vaku-
ovy mikromanipuldtor, ale k manipulaci s vlaknem nam poslouzil SPM mikroskop v ko-
mote elektronového mikroskopu LiteScope od brnénské spin-off firmy NenoVision. Jak
ukazeme v nasledujicich ¢astech, tento krok prinesl podstatné zlepseni vysledki nasich
experimentu.

7.1. Pouzita experimentalni sestava

Zékladem experimentalni sestavy tvori SPM mikroskop LiteScope od spin-off firmy Ne-
noVision. LiteScope umoznuje korelativni méreni AFM v kombinaci s mérenim pomoci
elektronového mikroskopu. Diky tomu se da s vyhodou vyuzit pro nase experimenty, pti
kterych jsme vyuzili Litescope jako manipulator. Mikroskop LiteScope umoznuje nasa-
zeni a nasledné méreni pomoci vyménitelnych sond. V ramci predlozené bakalarské prace
jsme pouzivali SPM sondu nové generace, se kterou jsme se seznamili v kapitole 1. Na tuto
sondu jsme prilepili duté optické vlakno. Tentokrat jsme pouzili vlakno PM-1550-01 misto
vlakna LMA-5, které jsme pouzivali v predchozich experimentech. Toto vlakno ma vétsi
kapilary, takze jsme si od ného slibovali snadnéjsi proudéni plynu a diky tomu i vétsi
zani svétla z laseru, nebot toto vlakno zachovava polarizaci v jedné své ose, coz znamena,
ze mnozstvi preneseného svétla pri navazovani svétla do vldkna pomoci spoje na obr.
6.3 zalezi i na vzadjemném natoceni vldken. Tato sestava se kromé upevnéni vldkna na
SPM sondu prilis nelisi od predchozich sestav a jeji schematické znazornéni mizeme vidét
na nasledujicim obrazku 7.1.

optické vldkno se svétlem

SPM sonda spojeni vliaken

laser
komora SEM | q

\mikromanipulétor
v osach xyz

eflonové tésnéni

vzorek ) -
multifunkéni

tlakova komora
privod plynu

/

1
LiteScope duté optické vlakno

s plynem a svétlem

Obrazek 7.1: Vizualizace metody s vyuzitim SPM mikroskopu LiteScope.
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Tato sestava se ze vSech ndmi pouzitych sestav nejvice priblizuje vyslednému uspora-
dani SPM sondy nové generace. Jeji porizenou fotografii mizeme vidét na obrazku 7.2.

SPM mikroskop LiteScope
Obréazek 7.2: Fotografie vysledné sestavy.

Jelikoz jsme potiebovali potlacit vliv molekularniho proudéni, zvysit tlak pracovniho
plynu (CHy) a t¢innéji privést svétlo k povrchu vzorku, bylo pro nas pouziti SPM mikro-
skopu LiteScope velmi vyhodné. Duté optické vlakno prilepené na sondu se totiz k povrchu
vzorku priblizuje priblizné kolmo a po krocich o minimalni velikosti 1 pm. Diky tomu jsme
byli schopni s dutym optickym vlaknem prfijet k povrchu vzorku na vzdalenosti v fadu
nizsich jednotek pm, nebo primo do kontaktu se vzorkem. Toto je podstatné zlepseni
oproti predchozim experimentiim, pri nichz jsme byli schopni k vzorku pfijet nejvyse na
vzdalenost 50 pm. TaktéZz se nam pomoci daného usporadani povedlo zkvalitnit ohfev
povrchu vzorku, a to hlavné ze dvou divoda. Prvnim z nich byl kolmy dopad svétla z du-
tého optického vlakna na povrch vzorku, druhym byla mensi stopa svételného svazku. Jak
vime z ¢asti 2.1, svételny svazek vychazejici z vlakna je rozbihavy a snizenim vzdalenosti
mezi koncem vldkna a vzorkem tuto vlastnost eliminujeme.

TaktéZ jsme ve spolupréci s Ing. L. Zezulkou, J. Stalnikem a Be. J. Spoustou pFipravili
nové vzorky. Tyto vzorky byly vytvoreny Ing. L. Zezulkou optickou litografii v laboratotich
CEITEC Nano. Nasledné byla na nékteré vzorky nanesena 100 nanometrova vrstva médi
na evaporatoru na CEITECu za pomoci J. Stalnika a s pomoci Be. J. Spousty jsme
na nékteré vzorky nanesli vrstvu zlata v depozi¢ni komote IBAD (Ion Beam Assisted
Deposition) typu Kaufman na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi. Tyto vzorky, z nichZ jeden
je vidét na obrazku , obsahuji 49 nadeponovanych étvereckii o rozmérech 200x200 pm?.
Na obrazku 7.4 mtizeme vidét detailni zabér na jeden zlaty ¢tverecek s priblizenym dutym
optickym vldknem na mikroskopu LiteScope (viz obr. 7.2 a 7.3). Od téchto vzorki jsme
si slibovali podstatné lepsi zptisob zacileni na ovlivnéné misto (tj. ,Ctvereéek®) o danych
soutadnicich pro dalsi analyzu, napriklad pomoci Ramanovy spektroskopie, nez tomu bylo
v predchozich pripadech.
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SEM HV: 3.00 kV WD: 50.00 mm VEGAW TESCAN
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'
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Obrazek 7.3: SEM obrazek vysledné se-
stavy v komotre elektronového mikro-
skopu.

SEM HV: 3.00 kv WD: 33.83 mm N VEGAW TESCAN
View field: 224.7 ym  Det: SE 50 pm 4
SEM MAG: 1.29 kx  Date(m/d/y): 05/03/24

Institute of Physical Engineering n

Obrézek 7.4: SEM obrazek zlatého ctve-
recku na substratu ze skla s priblizenym
vlaknem PM-1550-01.

7.2. Provedené experimenty

S pomoci této sestavy jsme provedli velké mnozstvi experimentt. Jelikoz jsme pocitali
s tim, Ze nebudeme moci na povrch vzorku prenést tak velky vykon laseru, jako je tomu
pii depozici za pomoci oddélenych vldaken s plynem a svétlem popsanych v c¢asti 6.3,
pracovali jsme s vzorky na substratu z SiO,, ktery ma mensi tepelnou vodivost, nez nami
pouzivany druhy substrat, kremik. Podobné jako u predchozich metod se nam povedlo
lokalné modifikovat povrch vzorku. Prekvapivé se ukazalo, ze lokalni depozice méa pro nas
priznivéjsi vysledky na vrstvé zlata nez na vrstvé meédi. V nékterych experimentech jsme
rovnéz deponovali pfimo na kfemikovy substrat.

V ramci experimentu se darilo ovlivnit povrch vzorkl s vétsim tspéchem nez v pred-
chozich experimentech. Jedinym problémem bylo, Ze jsme pomoci Ramanovy spektrosko-
pie nedokazali najit zadné piky, které by naznacovaly pritomnost jakychkoliv nadepono-
vanych struktur na povrchu vzorku. Taktéz jsme ale nechtéli prijmout myslenku, Ze doslo
pouze k zahtati a zméné morfologie vzorku, nebot ovlivnéné oblasti vypadaly v SEM ob-
razcich prilis nehomogenné na to, aby doslo k pouhému zahiati povrchu vzorku. Taktéz
svetelny vykon nebyl tak vysoky, aby mohlo dojit k taveni povrchu. Ovlivnéné oblasti se
nachdzely i mimo mista s nejvyssim vykonem, coz je dalsi duvod, pro¢ jsme se domni-
vali, ze se nam darfi vzorek modifikovat vice, nez ndm naznacovaly vysledky z Ramanovy
spektroskopie.

Proto jsme pokracovali v experimentech. V ramci téchto experimentl jsme zjistili,
ze pro ovliviiovani pro tvorbu struktur je velmi dulezité byt blizko povrchu vzorku. Coz
vedlo k tomu zZe pro vSechny experimenty jsme se snazili byt s dutym optickym vlaknem
maximalné 5 pm nad vzorkem, idealné vsak 1 az 2 pm. To nebyl prilis slozity tkol,
nebot SPM mikroskop LiteScope s mikroposuvy tyto pohyby definovatelné a opakovatelné
umoznuje.
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7.3. Depozice z CH; na tenkou vrstvu zlata

Prvnim vzorkem, na ktery jsme se v ramci této metody zamérili, byla 100 nanometrova
vrstva zlata nadeponovand na substratu ze skla (Fused Silica). V ramci této metody jsme
provedli nékolik experimentii, pi nichz jsme ménili pro nés ovlivnitelné parametry. Pro
jednotlivé experimenty jsme ménili vykon svételného svazku na povrchu vzorku od 45
do 150 mW. Doba, pri niz depozice probihala, byla bud 15 nebo 30 minut. Z téchto ex-
perimenti jsme zjistili, ze i kdyz se nam zdaji zmény parametri jako velmi malé, tak
vysledky experimentl jsou jimi hodné ovlivnény. Na obrazku 7.5 miizeme vidét oblast
ovlivnénou ohfevem a dopadem plynu CH, pravé na tenké vrstvé zlata na skle. Pro tuto
depozici jsme pouzili nasledujici parametry: vykon laserového svazku na povrchu vzorku
byl P = 45 mW, cas depozice t = 15 minut a vzdalenost duté¢ho optického vldkna od po-
vrchu vzorku byla d = 1,9 nm. Z tohoto obrazku je patrné, ze struktura nadeponovanych
oblasti se méni v riznych c¢astech povrchu vzorku.

SEM HV: 3.00 kV WD: 34.44 mm VEGAW TESCAN
View field: 132.2 ym  Det: SE 20 pm ~
SEM MAG: 2.18 kx Date(m/d/y): 05/03/24 Institute of Physical Engineering n

Obréazek 7.5: Ovlivnéna oblast na povrchu zlata na skle pii P = 45 mW, ¢t = 15 min,
d =1,9 pm, pracovni plyn: CHy.

Pro dalsi tispésnou depozici, jiz se budeme zabyvat, jsme ponékud oproti predchozimu
experimentu zménili parametry depozice. Svételny vykon laseru na povrchu vzorku byl
priblizné P = 160 mW, vzdélenost vldkna od povrchu vzorku byla priblizné d = 1,3 pm
a doba, pri niz experiment probihal byla ¢ = 30 minut a pouzitym pracovnim plynem byl
opét metan.

Jak je z obrazku 7.7 patrné, zvyseni vykonu laseru a delsi ¢as experimentu mél za na-
sledek velkou zménu vysledného ovlivnéni v porovnani s experimentem popsanym na ob-
razku 7.5. V tomto pripadé neni ovlivnéna oblast spojita a prilis velkd, ale na vzorku se
nachazeji riuzné velké tmavé oblasti, které muzeme vidét, kdyz porovname obrazky 7.6
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Obréazek 7.6: Obrazek referenéniho mé- Obréazek 7.7: Ovlivnéna oblast na zlaté
feni v elektronovém mikroskopu na zlaté vrstvé na skle, P = 160 mW, t = 30
vrstveé na skle. minut, d = 1,3 pm, pracovni plyn CHy.

(referencni povrch) a 7.7 (ovlivnény povrch). Tyto oblasti, které byly dobfe viditelné i v
optickém mikroskopu, jsme poté zanalyzovali pomoci Ramanovy spektroskopie.
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900

800 -

1000 1500 2000 2500 3000
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Obrézek 7.8: Ramanova spektra struktury nadeponované za pomoci CHy na zlatou vrstvu.

Tato ziskana data z Ramanovy spektroskopie jsme poté zanalyzovali pomoci programu
Python. Na zpracovanych datech na obrazku 7.8 muzeme vidét 4 charakteristické piky,
a to na 1350, 1620, 2345 a 2445 cm~'. Prvni dva z nich pfiblizné odpovidaji pikim
amorfniho uhliku. Ty se piiblizné nachdzeji na 1350 a 1580 cm™* [13]. To dokazuje vyuZiti
nasi vyvinuté metody pro depozici struktur na bazi uhliku na povrch vzorku teplotné
aktivovanym rozkladem CHy
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7.4. Depozice na kremikovy substrat

V ramci nasich experimentil jsme se kromé depozice na standardné pouzivané kovové
vrstvy, jakymi byly zlato a méd, zamérili i na depozici na kfemikovy substrat. Konkrétné
se jednalo o kfemik o orientaci krystalografickych rovin < 100 >. Pro depozici na tento
vzorek jsme pouzili nasledujici parametry depozice: vykon svételného svazku dopadajiciho
na vzorek byl priblizné 190 mW, vldkno se nachazelo v kontaktu se vzorkem, depozice
probihala po dobu 30 minut a pracovnim plynem byl, stejné jako v predchozich experi-
mentech, metan.

Po 30 minutéch jsme vypnuli zdroj laserového svétla a oddalili se s SPM sondou,
ktera obsahovala duté optické vldkno do dostatecné vzdalenosti, aby nedoslo k dalsimu
ovliviiovani povrchu vzorku dopadem molekul metanu vychézejicitho z dutého vlakna.
Referencéni méreni a vyslednou oblast, na niz jsme za pomoci metanu nadeponovali vrstvu
muzeme vidét na obrazcich 7.9 a 7.10.

SEM HV: 3.00 kV WD: 36.54 mm VEGAW TESCAN
View field: 269.2 ym  Det: SE 50 um 7
SEM MAG: 1.07 kx Date(m/d/y): 05/05/24

SEM HV: 3.00 kV WD: 36.54 mm VEGAW TESCAN
View field: 220.0 ym  Det: SE 50 pm 7
SEM MAG: 1.31 kx Date(m/d/y): 05/05/24

Institute of Physical Engineering n Institute of Physical Engineering n

Obrazek 7.9: Referencni méfeni na Obrazek 7.10: Ovlivnéna oblast za po-
vzorku Si. moci CHy na Si.

Z téchto obrazku je patrné, ze lokalni ovlivnéni povrchu vzorku bylo velmi tspésné.
Ovlivnénd oblast je priblizné stejné velkd, jako predni strana dutého otického vlakna,
s nimz jsme pii dané depozici pracovali. Nékteré casti této ovlivnéné oblasti vykazuji
v elektronovém mikroskopu pri detekei sekundéarnich elektronti podobnou odezvu.

7.5. Analyza depozice na kremikovy substrat

V ¢asti 7.4 jsme provedli tspésnou depozici struktur rozkladem metanu na kremikovy
vzorek, coz byl jeden z hlavnich cili predlozené prace. Nad ramec zadani této prace jsme
se rozhodli ndmi nadeponované struktury zanalyzovat pomoci Ramanovy spektroskopie.
Pro tuto formu analyzy jsme pouzivali laserové svétlo o vinové délce A = 532 nm. Od toho
jsme si slibovali alespon priblizné urceni slozeni nami nadeponovanych struktur.

32



SEM HV: 5.00 kV WD: 23.36 mm VEGAW TESCAN
View field: 261.8 ym  Det: SE 50 pm 4
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Obréazek 7.11: Ovlivnéna oblast kfemi-  Obrazek 7.12: Odpovidajici ovlivnéna oblast
kového substratu v elektronovém mik-  kfemikového substratu v optickém mikro-
roskopu. skopu.

Na obréazcich 7.11 a 7.12 si muzeme povSimnout mist, na nichz jsme méreni prova-
deéli. Barva oznaceni téchto oblasti odpovidd barvé spekter z méreni pomoci Ramanovy
spektroskopie. V nékterych pripadech se jedné o vétsi ovlivnéné oblasti o rozmérech fadu
desitek pm, v jinych pripadech se jedna o mensi oblasti o velikostech v fadu jednotek
pm. V ramci kazdé oblasti vykazovaly dané struktury podobné vlastnosti, o ¢emz jsme se
presvedcili mérenim Ramanovy spektroskopie na vice mistech v dané oblasti.
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Obrazek 7.13: Ramanova odezva zluté vy- Obrazek 7.14: Ramanova odezva zelené
znacenych oblasti na obr. 7.11 a 7.12. vyznacené oblasti na obr. 7.11 a 7.12.

Diky této metodé jsme mohli urcit spektra materidlti deponovanych na povrch kiemi-
kového substratu. Na datech, které jsme zpracovali pomoci programovaciho jazyka Py-
thon, je vidét riznorodost nami nadeponovanych struktur. Z tohoto divodu je narocné
dana spektra analyzovat, nebof u mnoha pika doslo ke konvoluci a tedy k naslednému
rozmazani jednotlivych ramanovskych spekter. Presto se o to alespon c¢astecné pokusime.
Na obrazcich 7.13, 7.14, 7.16 a 7.17 jsou patrné dva intenzivni piky v okoli 2860 a 2890
em ™! Tyto piky odpovidaji riznym typiim vazeb v molekuldch typu CH,. Pro tyto mo-

33



lekuly jsou charakteristické vazby vodiku navizaného na sp? nebo sp® uhlik, ktery ma
silnou odezvu v rozmezi od 2850 do 3050 cm ™! [44].
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Obrazek 7.15: Ramanova odezva cerné Obrazek 7.16: Ramanova odezva oranz.
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Dale je na obrazku 7.18 viditelna pritomnost uhliku. Pro tento material jsou charakte-
ristické 2 piky - D na 1350 cm ™! a G na 1580 cm ™. Pro charakterizaci grafenu a grafitu je
také dilezity 2D pik nachdzejici se pfiblizné na 2650 cm~t. Na obrazku 7.18 se tyto piky
nachézeji s mensimi odchylkami. Diky poméru téchto pikt jsme urcili, Ze se na vzorcich
nachézi amorfni uhlik. To povazujeme za velky tspéch, nebot depozici uhliku z molekul
metanu a naslednou depozici naptiklad grafitu nebo grafenu povazujeme za dalsi krok,
kterému by bylo mozné se v rdmci pokracovani této prace vénovat [15], [10].
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Z ndmi vytvorenych grafii patrné, ze mnozstvi molekul a jejich vazeb nadeponovanych
na vzorek je opravdu riznorodé a v mnoha pripadech je slozité urcit, jakym prvkim
prisluseji. I presto je vidno, zZe tato metoda je pouzitelnd pro lokalni tvorbu struktur
v komore elektronového mikroskopu.
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V ramci této prace jsme se vénovali ¢asti vyvoje SPM sondy nové generace. Pozadované
vlastnosti a dosavadni vyvoj SPM sondy jsme popsali v kapitole 1, v niz jsme také zminili,
na jaké casti vyvoje jsme se podileli. Konkrétné jsme se vénovali tvorbé a modifikaci
nanostruktur za pomoci dutého optického vlakna v komore elektronového mikroskopu.

Poté jsme v kapitolach 2, 3 a 4 popsali potfebny teoreticky zdklad, bez néhoz bychom
se neobesli v ¢asti zabyvajici se experimenty. V kapitole 2 jsme shrnuli problematiku ve-
deni svétla optickymi vldkny a popsali jsme zédkladni rozdily mezi standardnimi optickymi
vlakny a vldkny na bazi fotonického krystalu, coz byl jeden z tvodnich cili této prace.
Déle jsme se vénovali praveé jiz vyse uvedenym vlaknim na bazi fotonického krystalu, které
se vyznacuji pritomnosti kapilar umoznujici proudéni plynu. V kapitole 3 jsme se zaby-
vali proudénim plynu v kapilarach dutych optickych vlaken, jez jsou stézejnim prvkem
pro nase experimenty. V prvni ¢asti této kapitoly jsme popsali jednotlivé typy proudéni
plynu, a pti kterych parametrech systému se dané typy proudéni projevuji. V dalsi ¢asti
jsme popsali vysledky dvou védeckych skupin, které se zabyvali problematikou vedeni
plynu v dlouhych kapilarach. V kapitole 4 popisujeme dvé moznosti depozice struktur
na povrch vzorku. Jedné se o depozici indukovanou elektronovym svazkem a depozici z
plynné faze. V predlozené bakalarské praci jsme se zamérili na tvorbu nanostruktur po-
moci depozice s plynné faze. Jelikoz pristroje umoznujici zavedeni optickych vldken do
komory elektronového mikroskopu nepatii mezi jeho standardni vybaveni, vénovali jsme
se v kapitole 5 konstrukénim rozsitenim elektronového mikroskopu, bez nichz by usku-
tetnéni experimentti bylo obtizné. Konkrétné se jednalo o zavedeni optického optického
filtru, vyuziti vakuového mikromanipulatoru a pouziti SPM mikroskopu pro elektronové
mikroskopy LiteScope.

V experimentalni ¢asti jsme otestovali 3 metody privedeni svétla a pracovniho plynu
k povrchu vzorku za pomoci optickych vlaken rtznych typi. Tyto metody vsak ne vzdy
vedly k vytouzenému cili. Z téchto netspésnych casti jsme se ale vzdy snazili poudit,
protoze vime, ze cesta k uspéchu je vydlazdéna mnoha netspéchy a slepymi ulickami.
Zpocatku nebyly nase experimenty prilis uspésné, to nas ale neodradilo od pokracovani
v experimentech. Nakonec se ndm podarilo s ndmi navrzenou sestavou lokalné modifikovat
povrch tenké vrstvy zlata a také jsem jsme narostli struktury na bazi metanu na kiemi-
kovy substrat. Tyto vzorky popsané v kapitoldch 6 a 7 jsme poté zanalyzovali pomoci
Ramanovy spektroskopie. Spektra struktur na kfemikovém substratu byla riznoroda, jak
je patrné z c¢asti 7.5. To potvrdilo moznost depozice riznych typt struktur na povrch
vzorku. Déle jsme zjistili, ze se nam povedlo na povrch téchto vzorki deponovat amorfni
uhlik. Diky témto experimenttim jsme dokézali funkénost nami navrzené sestavy pro vyu-
ziti v.SPM sondé nové generace a splnili cile zadani této prace. Vysledky ukazuji, Zze ndmi
pouzitd metoda je Gspé8nd a nabizi tak novou moznost tvorby nanostruktur na Ustavu
fyzikalniho inzenyrstvi.

Mnoho otézek, které jsme si kladli prozatim ztstalo nezodpovézeno, ale to nas jiz tolik
neprekvapuje a nedési, nebot je jasné, ze by nebylo spravné kdybychom hned na vsechno
znali odpovéd...
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AFM
CAFM
CPEM
CEITEC
DSMC
CVD
EBID
IBAD
MFD
SEM
SPM

Atomic Force Microscopy

Conductive Atomic Force Microscopy
Correlative Probe and Electron Microscopy
Central European Institute of Technology
Direct Simulation Monte Carlo

Chemical Vapour Deposition

Electron Beam Induced Deposition

Ion Beam Assisted Deposition

Mode Field Diameter

Scanning Electron Microscope

Scanning Probe Microscopy
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