VYSOKE UCENI TECHNICKE V BRNE
) \\,y BRNO UNIVERSITY OF TECHNOLOGY

FAKULTA STROJNIHO INZENYRSTVI
USTAV FYZIKALNIHO INZENYRSTVI

YN
FACULTY OF MECHANICAL ENGINEERING
I 5 I INSTITUTE OF PHYSICAL ENGINEERING

\&

VYVOJ A APLIKACE UHV ZARIZENI PRO DEPOZICE

TENKYCH VRSTEV
(ATOMARNI A IONTOVE SVAZKOVE SYSTEMY)

DEVELOPMENT AND APPLICATION OF AN UHV EQUIPMENT FOR DEPOSITION
OF THIN FILMS
(ATOMIC AND ION SYSTEMS)

ZKRACENA VERZE DIZERTACNI PRACE

SHORT VERSION OF DOCTORAL THESIS

AUTOR PRACE Ing. JINDRICH MACH
AUTHOR

VEDOUCI PRACE prof. RNDr. TOMAS SIKOLA, CSc.
SUPERVISOR

BRNO 2009



Klicova slova

ATOMARNI ZDROJ, IONTOVY ZDROJ, IONTOVE-ATOMARNI ZDROJ, TERMALNI
SVAZKY ATOMU KYSLIKU, TERMALN[ SVAZKY ATOMU VODIiKU, ATOMARNI VO-
DIK, ATOMARNI KYSLIK, GAN, IBAD, IBAAD, MBE, RUST ULTRA TENKYCH VRSTEV.

Keywords
ATOMIC SOURCE, ION SOURCE, ION-ATOMIC SOURCE, THERMAL OXYGEN ATOM

BEAM, HYDROGEN THERMAL ATOM BEAM, GAN, IBAD, IBAAD, MBE, GROWTH OF
ULTRATHIN LAYERS.



OBSAH

1 UVOD DO PROBLEMATIKY IONTOVYCH A ATOMARNICH SVAZKU.... 4

2 TEORIE ATOMARNICH SVAZKU ....coooovriiriieieiecinneeseessesssessesssssseseseseonns 6
2.1 Extrakce atomarnich SVAZKU ........ccoeeiiiiiiiiii e 6
2.2 Disociace MOIEKUI PIYNU.........oiiiiiiii e 7

3 TERMALNI DISOCIACNI ATOMARNI ZDROJ ......c.oovvvnririririneicinsrinseenn, 8
3.1 Termalni svazky atomil kysliku - @QDHKACE .........cccooiiiiiiiiiiiiceeec s 8
3.2 Termalni svazky atomil vodiku - @PIHKACE ..........ccccviiiiiiiiiiee s 8
3.3 Pozadavky kladené na zdroj termalnich svazkt atomi kysliku a vodiku.........ccccceeveiinnnnns 9
3.4 Konstrukéni navrh zdroje termélnich svazka atomt kysliku (vodiku) ........cccoevveiiiennnne 10
3.5 Testovani a kalibrace zdroje termalnich svazkt atomi kysliku ..........ccocovviiiiiiiinnnns 12
3.6 Méfeni stupné disociace a profilu svazkli atomil VOdiKu.........ccocvvviviniiiiniiie e, 14
3.7 Interakce vodikovych atomu s povrchem Si(100) ........oooevviiiiiiinininieieee e 15

4 IONTOVE - ATOMARNI ZDROJ SVAZKU GAN.....c.ovtrimirimrrinriinrierinnes 17
4.1 Tontove - atomarni svazky Ga/N — @pliKaCE...........cccoiiiiiiiiiiee 17
4.2 Pozadavky kladené na iontové-atomarni zdroj k depozici GaN ...........cccoovvviiiiiiiicinnn, 18
4.3 Popis funkce iontovi-atomarniho zdroje pro depozici GaN..........ccccevviiiniinieeiiiicieee, 18
4.4 Konstrukéni navrh iontové-atomarniho zdroje pro depozici GaN VISteV ........cccccvvvvvreenne. 19
4.5 Testovani iontove-atomarniho ZAroje ........cocvviieiiiiiiiiiiie e 20

5 PRIPRAVA VRSTEV GAN UZITiM IONTOVE-ATOMARNIHO ZDROJE .. 22
5.1 Depozice GaN - usporadani eXPerimMentU..........cccveerreruerieiriesieieiesee e 22
5.2 Ptiprava Ga a GaN vrstev na povrchu Si(111) 7x7 pro E =100 €V ......ccevvviveiiiiininnne 22
5.3 Depozice Ga a GaN vrstev na povrchu Si(111) 7X7 pro E <100 €V .....ccccovvvveviviiciieennnn, 23
5.4 Optimalizace funkce iontové-atomarniho zdroje - zvySeni hustoty iontd ve svazku ........ 25

B ZAVER ..ottt 27

LITERATURA et bbbt nnnas 28

PUBLIKAGCE ...ttt e e e e 31

PATENTY A FUNKCNI VZORKY ... 32

AB ST RACT . a e e e e e e rr e e e e e nees 32



1  Uvod do problematiky iontovych a atomarnich svazku

Kdyz Dunnoyer (1911) experimentoval s prvnimi molekularnimi svazky ukazal,
Ze atomy uvniti dostate¢né vycéerpané komory se pohybuji podél podminky. V té do-
bé vytvarel jedno z nejdulezitéjsich fyzikalnich a chemickych experimentalnich zafi-
zeni dvacatého stoleti. Za timto prvnim experimentem nasledovala spousta zajima-
vych experimentl. Jako priklad lze uvést experimentalni ovéteni kinetické teorie
plyni méfenim Maxwellovy distribu¢ni funkce rozlozeni rychlosti (1920), nebo ex-
perimentalni ovéfeni de Brogliovy vinové délky (1930) a mnoho dalSich [1].

V priabéhu dvacatého stoleti byly molekularni svazky pouzivany v mnoha oblas-
tech fyziky a také vznikla spousta aplikaci vyuzivajicich molekuldrni svazky, jako
napriklad pfi studiu elastického rozptylu (vyvinul se v nejpresnéjsi metodu umoznu-
jici méfeni intermolekularniho potencialu), pfi studiu nepruzného rozptylu, studiu
interakce plynu s povrchem, vyzkumu klastrt, litografie, molekularni svazkova epi-
taxe a mnoho dalsich. Pti uziti molekularni svazkové epitaxe (Molecular Beam Epi-
taxy - MBE), jsou uzivany lokalizované svazky atomt nebo molekul. Atomarni, pii-
padné iontové, svazky jsou ziskavany k tomuto ucelu z atomarnich ¢i iontovych
zdroji. Pomoci této metody jsou pripravovany rozliéné polovodi¢ové struktury.
MBE je proces ristu tenkych vrstev (epitaxnich filmil), mnoha rozmanitych materia-
It (kovy, polovodice i oxidy). Epitaxni tenké vrstvy mohou byt rosteny na substrat
stejného materialu nebo rozdilného materialu: v prvnim piipadé se hovoii o homo-

epitaxnim a v druhém o tzv. heteroepitaxnim rastu.
UHV komora pro MBE

B < 1.10" Ps

Substrat
——/
ZHINS
Zdroje svazku atomU a molekul

Obrazek 1: Schématické znazornéni uspotadani typického MBE sytému.

Zakladem MBE systémi jsou UHV komory, ve kterych je hodnota tlaku zpravidla
mensi nez p = 1 x 107 Pa. Schématické znazornéni typického uspoiadani MBE ko-
mory je zobrazeno na obrazku 1. Nespornou vyhodou MBE procesi je vysoka Cistota
okoli, ktera je spjata s podminkou UHV prostiedi. Je znamo, Ze nepatrné mnozstvi
necistot u polovodi¢ovych materialtt mize vést k vyznamné zméné jejich fyzikalnich
vlastnosti.
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Obrazek 2: Schematické znazornéni tii ristovych modelil jako funkce pokryti ®
monovrstvou (ML): (a) rist vrstva po vrstve; (b) ostrivkovy ridst; (¢) rist vrstva plus
ostrivky.

Epitaxni rlst vrstev je pfedmétem zdjmu mnoha technickych smérti. Diilezitou roli
hraje pfedevsim pii vyrobé polovodi¢ovych elektronickych soucastek, stejné tak jako
pii1 vyrobé magnetickych zdznamovych médii (multivrstvy) nebo magnetickych cte-
cich hlav. V soucasné dobé¢ se t€Z epitaxniho ristu vyuziva pii ptipravé takzvanych
hyperstruktur, tvorby umélych krystali. Ty se jevi jako velice perspektivni struktury
pro polovodicovy a optoelektronicky prumysl [2]. Terminem epitaxni riist rozumime
rust vrstvy se shodnou krystalickou strukturou jako substrat [3]. Rlst vrstev mizeme
rozdé¢lit do tii zakladnich modu dle zplsobu ristu a vzniku nukleacich zarodki. Prv-
ni rGstovy mod se nazyva rust vrstvy po vrstvé, neboli Frankliv van der Merverv
mod. V tomto mddu jsou deponované atomy silnéji vazany k substratu nez samy me-
zi sebou. Tento druh riistu je schematicky zobrazen na obrazku 2 (a), kde znaci
mnozstvi materidlu pottebné k pokryti jedné kompletni atomarni vrstvy. V opacném
ptipadé, kdy deponované atomy jsou vice pfitahovany vzajemné mezi sebou nez k
substratu, se uskute¢iluje ostrivkovy riist vrstvy neboli Volmeruv-Weberav rust. Ten-
to ristovy mod je zobrazen na obrazku 2 (b). V pfipadé rovnosti vazebnych sil vzni-
ka treti zplisob ristu vrstvy, jenz je kombinaci predchozich dvou médi. Jedna se o
takzvany rast vrstva plus ostrivky neboli Stranskiho-Krastanoviiv mod, viz obrazek
2 (c).



2 Teorie atomarnich svazkua

Nekteré zékladni parametry atomarnich zdroji, jako napiiklad tvar atomdarniho
svazku, sloZeni svazku, Ize s ispéchem piedpovédét pomoci teorie atomarnich svaz-

ka. Ta vychazi z klasické ki- netické teorie plynd, jez
piedpoklada nasledujici ¢ = ¢, + ey + er. vlastnosti plynu: plyn se
sklada z velkého mnozstvi molekul, které se neusta-

le pohybuji a vzajemné se ovliviiuji jen v ptipadé, kdyz se dvé Castice piiblizi na do-
statecné¢ malou vzdalenost (srazka). V tomto pripadé nastava vzajemna silova in-
terakce a dochazi ke zmén¢ energie jednotlivych Castic ti¢astnicich se srazky. Energii
jednotlivych molekul & dostaneme superpozici translacni &, , vibracni &, a rotacni &

energie:
(1)

Tyto jednotlivé ¢asti energii mohou byt studovany pomoci infracervené spektro-
skopie, nebo ve spektru plazmatu plynu. V ramci diplomové prace autora této zKra-
cené dizertatni prace byla pri experimentech zméfena opticka spektra vyso-
kofrekven¢niho plazmatu dusiku. Zde byly také hledany piky intenzity zatreni vystu-
pujiciho z vyboje, které odpovidaji jednotlivym energiovym staviim dusiku [4].

2.1 Extrakce atomarnich svazkua

Atomy mohou opoustét zdroj efuznim nebo aerodynamickym tokem. Efuznim to-
kem budou atomy opoustét zdroj za predpokladu, ze tlak ve zdroji a tvar stérbiny bu-
dou vybrany tak, aby prostorova a rychlostni distribu¢ni funkce atoma zistala ne-
zménéna v momente, kdy atomy piechazeji pies stérbinu. Znamena to, Ze se jedna o
proudéni, jehoz charakter nijak podstatné neovliviiuji vzajemné srazky molekul
(atomt) mezi sebou, popiipadé srazky molekul (atomti) se sténami. Toto proudéni se
nazyva molekularni proudéni ptes clonu nebo také efuzni proudéni plynu. Pti efuz-
nim proudéni Ize zanedbat tfeni molekul (atomil) mezi sebou a se sténami vakuové
aparatury. Uvedené proudéni vznika pii nizkém tlaku, kdy je splnéna podminka efu-
ze (2) a kdy je délka stérbiny priblizné rovna nule. Za nulovou délku | mizeme jesté
povazovat vedeni v podminkach vysokého vakua, kdyz je splnéna podminka R >
0,51, kde | oznacuje délku stérbiny a R je hlavni rozmér prifezu stérbiny (polomer
Stérbiny kruhového prifezu, thlopiicka u ¢tvercového praiezu). Poté mizeme zapsat
podminku efuze jako

d < AQ. (2)

kde d je pramér Stérbiny (pro kruhovy prifez §térbiny) a Aa je stfedni draha, kterou
urazi atom bez kolize s néjakou jinou ¢astici.

Jestlize jsou atomy emitovany efuzné ze zdroje pres Stérbinu o priméru d a délce
piiblizn¢ rovné | = 0, mnozstvi atomi vyletujicich pod prostorovym uhlem dw ve
sméru & je dano vztahem

dw

dN = —XnvAgcost, (3)

a7



kde X je parametr uréujici stupen disociace (to je pomér mnozstvi disociovanych mo-
lekul k celkovému poctu molekul, As je plocha vystupniho otvoru a Vv je stiedni rych-
lost ¢astic [5]. Vztah (3) udava pocet ¢astic vyletujicich pod thlem 6 do malého uh-
lového prostoru do, viz obrazek 3.

do

2
Stérbina
Obrazek 3: Schéma vystupni stérbiny.

2.2 Disociace molekul plynu

Chceme-li rozstépit molekulu kysliku nebo jiného plynu na jednotlivé atomy, pak
je nutné této molekule dodat takzvanou disociacni energii. To je energie potiebna k
preruseni vazby. Hlavni slozku vazebné energie u dvouatomovych molekul plynu,
jako jsou naptiklad O,, Ny, H,, Cl,, je atomova (kovalentni) vazba. Tato vazba je ty-
picka pro stejnorodé atomy a je charakteristickd vznikem elektronovych part. Vy-
sledkem je nepolarni molekula, to je molekula se symetrickym rozloZzenim naboji.
Energie takovéto vazby je fadoveé v jednotkach elektronvoltl. Dodéani potfebné ener-
gie pro disociaci miize byt realizovano pomoci mnoha zptisobti:
termalni disociace (pyrolyza) - do systému je dodavana tepelna energie, k
disociaci dochazi pomoci vzajemnych srazek molekul,
disociace v plazmatu - v neutralnim plynu se vyvola plazmaticky vyboj. Mole-
kuly jsou disociovany za pomoci srazek s elektrony,
disociace v laserovém svazku (fotolyza) - do systému je za pomoci vykonného
laserového svazku dodana disociacni energie,
disociace pomoci katalyzatoru - k disociaci molekul dochézi pti interakci mole-
kul plynu s povrchem katalyzatoru.



3  Termalni disociacni atomarni zdroj
3.1 Termalni svazky atomu Kysliku - aplikace

V soucasné dob¢ je oxidovym vrstvam vénovana zvySena pozornost. Diivodem
tohoto zvySené¢ho zajmu je snaha vytvaret ultratenké dielektrické vrstvy s vysokou
permitivitou takzvané "high-k" vrstvy (ZrO,, HfO,, Al,Os3). Uvedené vrstvy se jevi
jako velmi perspektivni v oblasti vyvoje a vyroby nové generace CMOS polovodico-
vych obvodu. Predpoklada se, ze by tyto materialy mohly nahradit soucasné izola¢ni
vrstvy SiO, mezi hradlem a kanalem v tranzistorech MOSFET (viz obrazek 4) [6,7].
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Obrazek 4: (a) Schéma tezu tranzistorem MOSFET podél kanalku. Cerné body
piedstavuji proud nabojl kanalkem. (b) Energiovy pasovy diagram kolmy na kana-
lek, Eg je Sitka zakdzaného pasu kiemiku.

Termalni svazky atomi kysliku mohou byt pouzity k rastu ultratenkych oxidovych
vrstev s vysokym k v UHV podminkach. Svazky atomt kysliku jsou rovnéz vhodné
pro nizkoteplotni ¢isténi vzorku [8], které nam umozni odstranéni na adsorbovanych
uhlikovych necistot na substratu (tvorba plynného CO, CO,).

3.2 Termalni svazky atomu vodiku - aplikace

Studia interakce rliznych povrchii s atomy vodiku patii mezi pfedni témata oboru
fyziky povrchll. Pii studiu se ¢asto svazky atomi vodiku pouzivaji jako u€inny na-
stroj k tzv. pasivaci povrchi. Pri takovémto procesu se obsadi vodikem volné vazby
na povrchu substratu a snizi schopnost chemicky na sebe vazat okolni atomy (necis-
toty) - zpravidla se jedna o vysoce reaktivni molekuly kysliku O,. Na obrazcich 5(a)
a 5(b) jsou zobrazena schémata pasivovanych povrchi Si(100) 2x1-H (monohydride)
a Si(100) 1x1-H (dihydride). Vodikové atomy zaplnujici volné vazby na povrchu
jsou znazornény pomoci krouzkt s Sedou vyplni, atomy kiemiku Si pfedstavuji ne-
vyplnéné krouzky [9].

Takto pasivované povrchy v mnoha piipadech miize i vyrazné ovlivnit riistovy
mod vrstvy (1.1.2). Naptiklad stiibro deponované na ¢isty povrch Si(111) 7x7 za po-
kojové teploty roste v médu vrstva po vrstvé, zatimeco za zvySené teploty nad 200 °C
jiz roste Vv tzv. Stranskiho-Krastanové modu. Jestlize povrch kiemiku pred depozici
stfibra vystavime svazku atomi vodiku, pak i pti teploté nad 200 °C roste stfibro sta-
le v modu vrstva po vrstve [10].
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Obrazek 5: Schematicka struktura usporadani povrchové faze na povrchu Si(100):
(@) Si(100) 2x1-H (monohydride), (b) Si(100) 1x1-H (dihydride). Kfemikové atomy
jsou zobrazeny jako nevyplnéné krouzky a atomy vodiku jsou malé Sedé krouzky [9].

Také pii pfipravé ultratenkych vrstev (nanostruktur) v procesech molekularni
svazkové epitaxe (MBE) je ¢isténi povrchu substratu velmi dulezitym aspektem pro
ziskavani vysoce kvalitnich epitaxnich vrstev. Cistota povrchu vzorki je také velmi
dalezita pri jejich studiu. Jednou z alternativnich cCisticich metod mize byt tzv. niz-
koteplotni ¢isténi pomoci nizkoenergiovych atom vodiku. Pfi této metod¢ je povrch
substratu vystaven dopadajicim atomiim vodiku, které na povrchu chemicky reaguji
a tvofi s necistotami rozli¢né slouceniny (hydridy carbidu, H,O, HO, ...). Takovéto
slouCeniny zpravidla maji podstatn¢ nizsi teplotu potiebnou k desorbci z povrchu.
Tento zplsob ¢isténi byl pouZit k odstranéni adsorbovanych uhlikovych a kysliko-
vych necistot z povrchu GaAs [11,12]. Metoda byla poté uspésné pouzita také pro
jiné substraty, jako jsou napiiklad InN [13], Cu [14].

Zajimavé efekty také pfinasi interakce atomarniho vodiku s kovy na kfemikovém
substratu. V devadesatych letech Oura se svou skupinou [15] zjistil, ze 2D povrch
Si(111) V3 x V3-Ag se pii ozafeni atomarnim vodikem transformuje na 3D ostrivky.

Vodikové svazky mohou také nalézt vyznamné uplatnéni pti uskutechovani tzv.
selektivniho ristu. Selektivni riist materialu na povrchu se dnes jevi jako velmi per-
spektivni metoda piipravy nanosoucastek pro elektroniku a optiku [16].

3.3 Pozadavky kladené na zdroj termalnich svazki atomi kysliku a vodiku

Molekula kysliku ma pomeérné velkou disociacni energii (Egis = 5,1 eV), také diso-
ciacni energie molekuly vodiku je pomérné vysoka (Egis = 4,5 eV). Proto technologie
disociace téchto molekul je dosti naro¢na jak na realizaci, tak i vyb&ér zpisobu prove-
deni. Zna¢né naroky jsou také kladeny na pouzité materialy a konstrukci atomarniho
zdroje.

Pro védecké ucely laboratofe povrchil a tenkych vrstev na Ustavu fyzikalniho in-
zenyrstvi FSI bylo rozhodnuto zkonstruovat termélni disociacni zdroj vytvaiejici
atomarni svazky kysliku a vodiku o termalni energii (0,1 - 1 ¢V). Cena podobnych
komercnich vyrdbénych atomérnich zdroji poskytujicich termélni svazky atomil se
pohybuje priblizné kolem 800 000,- K¢. Vlastni konstrukci se dosahne vyrazné uspo-
ry finan¢nich prostiedkia. Navrzeny atomarni zdroj by mél umoznit:

e ziskat intenzivni atomarni svazek kysliku nebo vodiku,

e udrzet v depozi¢ni komote piijatelny tlak pii depozici (p < 10™ Pa),

e ziskat svazek bez necistot,

e ziskat kolimovany atomarni svazek pokryvajici plochu vzorku (10 x 10
mm?) ve vzdalenosti 100 mm od &ela zdroje,



o ziskat svazek atomu s termalni energii (0,1 - 1 eV),
¢ dosahnout vysokého stupné disociace.

Rozhodli jsme se vytvofit termalni atomarni zdroj, jehoz uspoiadani je schematic-
ky znazorné€no na obrazku 6. Na schématu je zobrazena kapiléra, kterd je zahiivana
dopadem elektronti emitovanych z vldkna. Vlakno je Zhaveno elektrickym proudem,
ktery je pfiveden z piedni Casti zdroje pomoci elektrickych priichodek. Molekuly
plynu jsou ptivadény do kapildry ze zasobniku (tlakova ldhev) ptes elektricky izolo-
vanou keramickou prachodku. Vse je umisténo uvniti chladiciho masivu, ktery za-
mezuje ohtevu okoli v UHV komote.

Chladici Keramicka Vldkno emitujici
masiv prichodka Kapilara elektrony

Molekuly plynu

=

<y i Atomy plynu

Chlazeni vodou

realizovano koaxialnim —=
potrubim ‘ ~1000 V —=— I ~2 A

Obrazek 6: Schematické uspofadani ndmi navrhovaného termalniho disociaéniho
zdroje.
3.4 Konstrukéni navrh zdroje termalnich svazka atomu Kkysliku (vodiku)

Po provedeni analyzy jednotlivych ¢asti atomarniho zdroje byl vyhotoven navrh a
vytvofen 3D model termalniho atomarniho zdroje (viz obrazek 7). Navrh bylo nutné
ptizpiisobit uéeliim laboratofe na Ustavu fyzikalniho inzenyrstvi FSI VUT. Na za-
klad¢ tohoto 3D modelu byly vypracovany vyrobni vykresy sestaveni a jednotlivych
soucasti. Molekuly kysliku jsou ptfivadény potrubim o vnéjSim praméru @y, = 6 mm
do disociaéni komory ptes UHV napoustéci jehlovy ventil. Ten bude umistén na pfi-
rubu DN 16 (viz obrazek 7). Disocia¢ni komora je tvoiena dutinou v tantalové kapi-
late. Celo atomarniho zdroje je uzavieno médénym vickem s vystupnim otvorem. Ve
vicku jsou napajeny proudové elektrické pruchodky, kterymi se ptivadi proud | = 2
A pro zhaveni wolframového vlakna.

Zhavené vlakno emituje elektrony o termélni energii, ty jsou urychlovany elek-
trickym napétim U = 1 kV, jez je ptivedeno na tantalovou kapilaru. Dopadajici elek-
trony zplsobuji Zhaveni konce kapilary na teplotu nutnou pro disociaci kyslikovych
molekul T = 3000 K. Pfi této teploté dochazi k procesu disociace molekul, které poté
putuji efuznim tokem (viz kapitola 2) smérem na substrat. Pfi dosazeni vySe uvede-
nych teplot dochazi k ohfevu okolnich soucasti a nadmérnému tepelnému zaieni. Z
téchto diivodil je Zhavena kapilara uloZena uvnitt chladiciho dutého valce. K vyrobé
chladiciho valce byla pouzita méd’ o vysoké Cistoté 99,995 % (tzv. Free - Oxygen
Copper). Médény masiv je aktivné ochlazovan proudici vodou, ktera je pfivadéna 1
odvadéna koaxialnim potrubim. Na obrazku 8 je fotografie zhotoveného termalniho
zdroje svazkl atomt kysliku nebo vodiku.
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Zadni pohled

. . Elektrické prichodky Usti zdroje
/ . .‘\ < Chladici masiv
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Tésnici systém

Obrazek 7: 3D model termalniho disociadniho zdroje produkujici svazky atomu
kysliku respektive vodiku.

Obrazek 8: Fotografie zhotoveného termalniho disocia¢niho atomarniho zdroje.
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3.5 Testovani a kalibrace zdroje termalnich svazki atomu kysliku

Testovani termalniho atomarniho zdroje bylo provadéno v ¢asti UHV aparatury,
ktera je na Ustavu fyzikdlniho inzenyrstvi urCena k analyze povrchu pomoci metody
LEIS (Low Enegy lon Scattering). Schéma testovaci aparatury je zobrazeno na ob-
razku 9. Testovaci ¢ast aparatury byla Cerpana turbomolekuldrni vyvévou od firmy
Leybold-Heraeus typ 150 CSV a soucasné¢ kryovyvévou.

Kryogenni vyvéva {
Atomarni zdroj kysliku

e Okno
Kvadrupdlovy
hmotnostni l Drzak vzorku

spe klu)m( tr ﬁ /
VA

Turbo molekularni = = %
vyvéva
Vakuova ioniza¢ni mérka

=

Obrazek 9: Schéma testovaci aparatury, ve které byly provadény prvni testy termal-
niho atomarniho zdroje v¢etné disociace molekul kysliku.

/

Molekuly kysliku byly pfivadény z tlakové lahve do zdroje nejprve pres UHV jehlo-
vy ventil, t€snény pomoci gumového KF tésnéni. Toto byl jeden z divodi, pro¢ byl
mezni tlak v komoie pouze p = 3-10° Pa. Pozd&jsim méfenim byla jests zjisténa ne-
tésnost ve svarovém spoji aparatury. Molekuly kysliku byly detekovany pomoci
kvadrupolového hmotnostniho spektrometru, od firmy Pfeiffer, typ Prisma. Ziskané
typické hmotnostni spektrum p#i napousténi molekul kysliku do aparatury pres tanta-
lovou kapilaru, kdy tlak v aparatuie byl pey, = 2:10™Pa, je zobrazeno na obrazku
10(a). Ve spektru je patrny vyrazny pik na hodnoté 32, ktery vypovida o pritomnosti
kysliku v molekularni form¢. Vykon potiebny k ohfevu kapilary byl postupné navy-
Sovan az na hodnotu P, = 40 W. Pro tento vykon bylo na kapilaru privedeno napéti
U = 1700 V a emisni proud byl l.yisni = 22 mA odpovidajici maximalni proud vlak-
nem byl 1, =2,6 A. Je nutno poznamenat, ze pii dosazeni téchto krajnich provoznich
hodnot po dobu vice nez 30 minut nedoslo k pozorovatelnému poskozeni atomarniho
zdroje (pretaveni kapilary, poskozeni pajenych spojt, probijeni vysokého napéti, ...).
V okamziku, kdy emisni proud dopadajicich elektrond byl vétsi nez = 0,3 mA, do-
chazelo k prudkému poklesu intenzity piku molekularniho kysliku na nemétitelnou
hodnotu. Typické hmotnostni spektrum s horkou kapilarou je zobrazeno na obrazku
10(b). Mizeni piku odpovidajicimu hmotnosti molekularnimu kysliku (32) bylo do-
provazeno nardstem intenzity piku na hmotnosti (28). Ta mize odpovidat molekuldm
dusiku N, nebo molekule CO. Na alternativu ptitomnosti CO poukazuje narust inten-
zity piku CO,. Vyskyt CO a CO, byl pravdépodobné¢ zpuisoben desorbei z povrchu
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zhavené kapilary. Vyrazné zesileni signalu odpovidajici atomarnimu kysliku na po-
zici (16) nebylo pozorovano.
sl Ohfev: vypnuto “ 719" Ohiev: zapnuto P = 30,6 W

Tlak 2.10" Pa 1 Tlak 3,3.10" Pa
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(a) (b)
Obrazek 10: (a) Hmotnostni spektrum ziskané pii napousténi molekul kysliku do tes-
tovaci aparatury. (b) Hmotnostni spektrum ziskané pti ohievu kapilary vykonem
P =30,6 W za stalého napousténi O,.

Vysledky ziskané sérii experimentii poukazovaly na absorbci molekul kysliku
v tantalu za zvysené teploty. ,,Zmizeni“ molekularniho piku ze spektra jsme ptisoudi-
li vzniku oxidu tantalu Ta,Os uvnitt kapilary. Jednou z moznosti jak tento jev potla-
¢it bylo pokusit se nasytit (pasivovat) vnitini povrch tantalové kapilary kyslikem. Pfi
tomto experimentu vedoucimu k pasivovani tantalové kapilary bylo zapnuto Zhaveni
konce kapilary a poté bylo pozvolna ptipousténo vétsi mnozstvi kysliku do zdroje az
do doby, nez se v komoie neobjevil molekularni kyslik. Pfi této proceduie byl pozo-
rovan efekt zvany otrava katody. Pti zvySené koncentraci kysliku dochazi na katodé
ke snizeni emise elektronti z vldkna. Tim se snizoval ohtivaci vykon kapilary, coz
zpusobilo vyssi propustnost molekul kysliku. Tak vznikl lavinovy efekt, kdy se
prudce snizila teplota kapilary, a zvySilo napousténi molekul kysliku do komory.
Pribéh emisniho proudu a soucasné prab¢h tlaku kysliku v komoie na ¢ase se nezda-
filo zaznamenat. Po nainstalovani digitalnich méficich zafizeni, ktera umoznovala
zaznam dat pfimo do paméti pocitace, doslo k rozlomeni kapilary. Poskozena tanta-
lova kapilara je zobrazena na obrazku 11, kde v misté zlomu je patrné silné prooxi-
dovani materidlu. Dalsi vyzkum v oblasti tvorby atomarnich svazkl kysliku byl do-
casn¢ zastaven.

R G

Obrazek 11: Poskozena tantalova kapilara, v misté lomu je patrné silné prooxido-
vani materialu.
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3.6 Meéreni stupné disociace a profilu svazki atomi vodiku

K tvorbé termalnich svazk® atomii vodiku byl pouZit ndmi zkonstruovany termalni
atomarni zdroj, kde byla tantalova kapilara nahrazena wolframovou kapildrou. Roz-
méry wolframové kapilary byly: vnéjsi pramér gy = 3 mm, vnitini ¢, =2 mm a dél-
ka I = 100 mm. Po pocatecnich zkouskach provozu zdroje v testovaci UHV komote
byl umistén termalni atomarni zdroj do UVH komory naproti metodé TDS. Tato me-
toda pouziva kvadrupolovy hmotnostni spektrometr, jehoz okoli je diferencialné cer-
pano. Zafizeni umoziiuje pohyb celé soustavy diferencidlniho Cerpani i s hmotnost-
nim spektrometrem v ose X (smér osy zdroje) a mirné naklapéni v ose y a z. Schéma
usporadani je zobrazeno na obrazku 12 (a). Diferencialni Cerpani bylo realizovano
pomoci dvou iontovych vyvév.

Tow

M124aw
83 W
32,1 W
54,3 W

14 W
-119,9 W
M147,1 W

1 39,1 W
63,5 W

= ( 259 W

I

1103

nalu [ ]
el

> 7
-—\ -—L Diferencialni ¢erpéni

o i

Ovladaci jednotka
Termalni atomarni zdroj Vinovec kvadruplového hmotnostniho

spektrometru

1104

— H‘,
— H-
0,
0
H,0

Intenzita signa.

1.10'4

Vstupni otvor ® = 3 mm

Kvadrupélovy hmotnostni . H
spektrometr 1.10 mw ' :
] I 1

0 50 ' 1 (')[) ' 150 ' Q(I)()
Cas [s]
(a) (b)

Obrazek 12: Detekce atomdrniho vodiku: (a) Schéma uspotfadani méteni pomoci
kvadrupdélového hmotnostniho spektrometru, ktery umoznoval pohyb v ose x a na-
klanéni v ose z. (b) Casovy vyvoj sledovanych hmotnosti v zavislosti na postupném
zvysovani vykonu.

Pti tomto uspotadani byly provedeny experimenty za Ucelem detekce atomarniho
vodiku. Po nezbytném odplynéni zdroje a dostatecném proplachnuti kapilary vodi-
kem byl tlak v komofe nastaven ze zékladniho tlaku p = 3-:107 Pa na tlak pracovni
Pz = 2,6:10° Pa. Vstupni otvor diferencialng ¢erpané komory byl nastaven na osu
zdroje. Intenzita signalu byla zaznamenavana v ¢ase, kdy byl postupné v jednotli-
vych krocich zvySovan vykon ohftivajici kapilaru. Ukézka méfeni je zobrazena na
obrazku 13(b), hodnoty intenzit jsou vyneseny v logaritmické skale. Cerna kiivka
udava priabeh signalu odpovidajici molekularnimu vodiku H, a ¢ervena atomarnimu
vodiku H. Z grafu je patrny strmy narust atomarniho vodiku, jehoz intenzita vzrostla
o vice nez 3,5 fadu. Obdobnym zptlisobem byla provedena série méfeni pro rizné
tlaky vodiku v komote, viz obrazek 14.
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Obrazek 14: M¢éfeni intenzity signalu vodikovych atomii pomoci kvadrupolového
hmotnostniho spektrometru v zdvislosti na vykonu ohfevu disociaéni kapilary pro
vybrané tlaky ovlivnéné napousténim vodiku.

Abychom ziskali pfedstavu o Sifce atomarniho svazku, byl zméten jeho profil. Zde
je nutno poznamenat, ze aparatura neni pifimo urcena k meéteni profilu atomarnich
svazkll. Méfeni bylo pouze orientacni, ale 1 pfesto pfineslo cenné informace o vlast-
nostech atomarniho svazku. Pfi méteni bylo Usti atomarniho zdroje vzdaleno cca 70
mm od vstupniho otvoru do komory s hmotnostnim spektrometrem. Tlak vodiku
v hlavni komote byl nastaven na py, = 2,6:10” Pa. Kapilara byla zhavena vykonem

P = 31,3 W. Vysledny profil svazku po prepoéteni méfitka je zobrazen na obrazku
15.

154
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=
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Obrazek 15: Profil atomarniho svazku vodiku ve vzdalenosti 70 mm od ¢ela zdro-
je.

3.7 Interakce vodikovych atomu s povrchem si(100)

Pro vyzkum interakce vodikovych atomi s povrchem kiemiku byl termdlni ato-
marni zdroj instalovan do UHV komory, ktera je pfipojena k prstenci synchrotronu
Elettra v italském Terstu [13]. Povrchové zmény zpiisobené interakci atomarniho
vodiku s povrchem kiemiku byly studovany pomoci metody SR-PES (Synchrotron
Radiation Photoelectron Spectroscopy). Substrat kiemiku Si(100) byl nejprve néko-
lik hodin zihan, a nasledn¢ flesovan (Pfevzato z anglického slova flashing - teplotni
Cisténi vzorku pomoci periodického ohievu a ochlazovani) a poté bylo provedeno
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meéfeni pomoci metod LEED a SR-PES. Fitovani zméfeného piku Si 2p pomoci dil-
¢ich pika byla provedena pomoci programu "Unifit2006" [17]. Tato dekompozice
slouzila jako nastroj k analyze zmén na povrchu. Ukazka zméfeného a nasledné nafi-
tovaného piku Si 2p spolu s obrazem reciproké krystalové miizky zméfené pomoci
metody LEED je uvedeno na obrazku 16 (a). Schématické znazornéni pti¢ného fezu
povrchem kiemiku je zobrazeno v pravé horni ¢asti zminéného obrazku.
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Obrazek 16: Ukazka fitovani piku Si 2p povrchu Si(100) 2x1 s komponenty fitu

odpovidajicim riiznym povrchovym staviim atomi (barevné odliseny). (a) Cisty po-
vrch po fleSovani, (b) depozice 100 L atomarniho vodiku pfi teploté 200 °C.

Experimenty probihaly s molekularnim vodikem (vypnuto zhaveni kapilary) a
s atomarnim vodikem (zapnuto Zhaveni kapilary). Zhaveni bylo realizovano pfi cel-
kovém vykonu dopadajicich elektrond na kapilaru 20 W. Komora byla ptes zdroj
napousténa na tlak pu,= 2,4:10°® Pa. Z korigované hodnoty bylo po&itano pokryti mo-
lekularnim vodikem v jednotkach Langmuir (L). Vysledky téchto depozic na Si(100)
byly fitovany a plochy jednotlivych komponent vzajemné porovnany. Jako piiklad
byl vybran 2p kiemikovy pik s povrchovou rekonstrukci 2 X 1 (viz méteni LEED),
ktery byl vystaven atomdrnimu vodiku (100 L) a energie dopadajiciho zéafeni byla
145 eV. Teplota substratu pti depozici byla 200 °C. Toto mé&feni a fitovani je zobra-
zeno na obrazku 16(b). Je ziejmé, ze doslo k vyrazné zméné tvaru piku narozdil od
Cistého kifemiku. Zména byla zptsobena atomarnim vodikem, kdy dochazelo k tvor-
bé vodikovych vazeb na povrchové up a down dimery. Vlivem uvedené vazby do-
chazi k preusporadani povrchovych atomid. Schéma pti¢ného fezu kiemikového po-
vrchu pasivovaného vodikem je soucasti popisovaného obrazku.

Pro nazornou piedstavu o rozdilném ptlisobeni atomarniho a molekuldrniho vodiku
na povrch Si(100) 2x1 je vedeno srovnani intenzit vazeb Si-H pro riizna pokryti, viz
obrazek 17. Tyto experimenty potvrdily pfitomnost atomarniho vodiku ve svazku a
tim 1 funkénost termalniho atomarniho zdroje. Dosazené vysledky byly publikovany
v [18], kde je také studovana interakce atomarniho vodiku s galliem na povrchu
Si(100).
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Obrazek 17: Vyvoj komponenty odpovidajici vodikovym vazbam na kiemiku
Si(100) z 2p piku v zavislosti na intenzité¢ pokryti molekularnim nebo atomarnim vo-
dikem, pii teploté 200 °C.

4 lontové - atomarni zdroj svazku GaN

Rist tenkych vrstev 1ze Casto UspéSné modifikovat pomoci intenzivnich nizkoe-
nergiovych iontovych svazka (1-100 eV). Experimenty s ionty jsou provadény ve
slozitych zafizenich skladajicich se ze zdrojl 1ontil a neutralll. Jinou moZnosti je vy-
tvofeni jednoho iontové-atomarniho zdroje, ktery umozni ziskat soucasné svazky
iontl 1 neutralnich ¢astic.

4.1 lontové - atomarni svazky Ga/N — aplikace

GaN vrstvy a ptibuzné slouceniny nitrida I1I-V skupiny demonstruji svlij vysoky
potencial vyuziti v mikroelektronice, vysokofrekvencni elektronice a optoelektronice
(modra, ultrafialova laserova dioda, atd.). Pravé GaN se jevi jako velmi perspektivni
materidl pro polovodi¢ovy primysl, pfedev§im z divodu Sirokého piimého zakéza-
ného energiového pasu (Eq = 3,9 eV pii pokojové teploté).

Velky vyznam pro optoelektroniku ma skutec¢nost, Ze se jednd o piimy ptechod
mezi valen¢nim a vodivostnim pasem. Tato vlastnost umoznuje vyuziti GaN pro
konstrukci zdroje koherentniho i nekoherentniho zafeni. Polovodic¢e na bazi nitridi
maji diky silnym vazbam mezi atomy vybornou chemickou i tepelnou stabilitu a také
vrstev bylo zjisténo, Ze v mnoha ptipadech miize dojit k zefektivnéni ristu bombar-
dovéanim substratu ionty v pribéhu depozice [19]. Ionty dopadajici na substrat tvoii
povrchoveé defekty, jez mohou slouZit jako nuklea¢ni mista pro nasledn¢ dopadajici
nizkoenergiové (0,1 - 1 eV) atomy. Timto vytvafenim nukleacnich mist na povrchu
dochézi k zvySovani mnozstvi zdrodecnych ostravkil [20]. Vzniké4 tak mnoho malych
ostrivkill, coZ ma za nésledek hladsi morfologii vrstvy oproti vrstvé slozené z malého
mnozstvi velkych ostravkd.
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Iontové svazky lze uzit také k ptipravé slouCenin materiald, napiiklad uz zminény
GaN. Energie substratu spolu s energii dopadajicich iontd muaze piispét k zvySeni
pravdépodobnosti vzniku chemickych vazeb, které by se jinak utvarely velmi obtizné
(s malou pravdépodobnosti).

4.2 Pozadavky kladené na iontové-atomarni zdroj k depozici GaN

Pro védecké ucely laboratofe povrchil a tenkych vrstev na Ustavu fyzikalniho in-
zenyrstvi FSI bylo rozhodnuto zkonstruovat iontové-atomarni zdroj, ktery by slouzil
ke studiu vlivu iontovy svazki na rist vrstev (GaN). Ukolem bylo vytvoiit kompakt-
ni zafizeni, které by zahrnovalo soucasn¢ efuzni celu (zdroj Ga) a elektronove-
srazkovy iontovy zdroj (ionty dusiku). Pozadavky kladené na zdroj byly nasledujici:

e ziskat intenzivni iontové-atomarni svazek Ga/N,

e umoznit ménit vzdalenost kaliSku vuci ionizaéni miiZce,
moznost zmeény poméru iontll k neutrdlnim ¢asticim ve svazku,
ziskat homogenni svazek pokryvajici plochu 10x10 mm?,
ziskat iontovy svazek s definovanou energii iont,
ziskat ionty o nizké energii E < 200 eV.

4.3 Popis funkce iontové-atomarniho zdroje pro depozici GaN

Zakladnim charakteristickym znakem navrzeného zdroje je kovovy kaliSek (pii-
padné kovova ty¢) slouzici jako zdsobnik atomi (molekul). Kalisek je ohifivan dopa-
dajicimi urychlenymi elektrony, které jsou extrahovany z wolframového vlakna, ty-
pickym napétim mezi kaliskem a vlaknem v rozsahu (500 - 2500 V). Wolframové
vlakno je Zhaveno elektrickym proudem (I, = 2 A), termoemisi jsou emitovany elek-
trony o termalni energii (0,1 - 1 eV). Tyto elektrony jsou urychleny potencialem
miizky (~100 V) a nasledné vstupuji do ionizacniho prostoru. loniza¢ni prostor je
ohrani¢en valcovou stinici miizkou, jez definuje uvniti konstantni potencial. Tudiz
vSechny elektrony v této Casti se pohybuji rovnomérné piimocare s energii (~100
eV). Poté, co projdou ionizacnim prostorem, jsou urychleny smérem na kalisek vy-
sokym potencialem (~1500 V). Tyto dopadajici elektrony ohtivaji kalisek na teplotu
potiebnou pro vyparovani daného materialu (Ga). Vznikly atomarni svazek castic je
efuznim tokem transportovan ioniza¢nim prostorem smérem na vzorek. V tomto pro-
storu je urcita ¢ast neutralniho atomarniho svazku ionizovana. Takto vzniklé kladné
ionty jsou vysokym zapornym potencialem, jenz se nachazi na extrakéni elektrodé
(~-1500 V), vytahovany z prostoru iontové-atomarniho zdroje. Ty poté dopadaji na
vzorek s energii rovnou rozdilu potenciali mezi mistem vzniku iontu a vzorkem.
Stejnym zpusobem jako atomy vyparovaného materialu lze také ionizovat i atomy
plynu, ktery mize byt napoustén do pracovni ¢asti zdroje. Timto zptsobem ziskava-
me smiSeny svazek neutralnich atomd (molekul) a iontt. Schematické usporadani
takového iontové-atomarniho zafizeni urc¢eného k ristu tenkych vrstev GaN s vyuzi-
tim technologie IBAD-MBE je zobrazeno na obrazku 18.
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Obrazek 18: Schématické zndzornéni principu iontové-atomarniho zciroje pro de-
pozici GaN, s vyznacenim typickych hodnot elektrickych potencialli na elektrodach.

4.4 Konstrukéni navrh iontové-atomarniho zdroje pro depozici GaN vrstev

Na jednotlivé konstrukéni dily, ze kterych se sklada iontové-atomdrni zdroj, jsou
rizné pozadavky na tvar a volbu materialu. Pti realizaci navrhu musely byt dodrzeny
zéasady konstruovani pro UHV prostiedi. Po analyze funkci a vlastnosti jednotlivych
casti iontové-atomarniho zdroje pro depozici ultratenkych vrstev GaN byla vyhoto-
vena vykresova dokumentace a vytvoten 3D model zdroje. Navrh zdroje v 3D podo-
bé je zobrazen na obrazku 19. Na zaklad€ uvedené¢ho 3D modelu byla vyhotovena
kompletni vykresova dokumentace, kterd byla uZita pro vyrobu. K vyrob¢ chladiciho
valce, jenz zaroven tvoril télo zdroje, byla pouzita méd’ o velmi vysoké Cistote
99,995 % (tzv. Free - Oxygen Copper). Tento m&dény chladici masiv byl pfipajen
Kk nerezovym trubickam, které jsou uréeny k pfivodu a odvodu chladici kapaliny (vo-
da). Stejnym zptisobem byl piipojen 1 pfivod plynu do pracovni komory zdroje. Sa-
motné télo zdroje bylo pfivafeno pires uvedené piivodni trubic¢ky k piirubé DN 40.
Na tuto pfirubu bylo nutno jesté¢ umistit dvé elektrické vysokonapétové (napéti na
extrakci a kaliSek) a Ctyfi proudové prichodky. Fotografie navrzeného a vyrobeného
zdroje je zobrazena na obrazku 20.

Navrzeny iontové-atomarni zdroj byl pfijat patentovym Gfadem za ucelem ziskani
patentu pod ¢islem 2008/023.
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Obrézek 20: Fotografie vyrobeného iontové-atomdrniho zdroje pted instalaci do
UHYV prostiedi.

4.5 Testovani iontové-atomarniho zdroje

Cilem provadéni téchto testti byla snaha ziskat iontovy svazek a zmapovat zaklad-
ni povédomi o chovani pfistroje v modu iontovy zdroj. Jak jiz bylo uvedeno, zdroj
pracuje na principu elektronové-srdzkového iontového zdroje s pracovnim plynem
N,. Pomoci jehlového UHV ventilu byl do vnitiniho prostoru zdroje napoustén dusik
o Cistoté 99,9999 %, dokud tlak v testovaci komote nedosahl py; = 1,1:10* Pa.
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Obrazek 21: (a) Schéma deceleracni elektrody opatiené mtizkou, (b) zavislost ion-
tového proudu na decelera¢nim napéti, (c) spektrum energii iontl obsazenych ve
svazku.

Energie iontil je jednim z dilezitych parametrii charakterizujici iontové svazky.
Tato energie miize zdsadni ovlivnit vlastnosti rostouci ultratenké vrstvy. Piili§ vyso-
ka energie dopadajicich iontli mize zplisobovat odprasovani deponované¢ho materia-
lu, pifipadni také znacné modifikovat kovat (poSkozovat) podkladovy substrat.
Nicméné volbou vhodné energie ionth miizeme pozitivni plisobit na riist tenké vrst-
vy, ptipadné vyznamné ovliviiovat vlastnosti vzniklé vrstvy (anizotropie, drsnost po-
vrchu, mechanické napéti ve vrstve, . . .). Energie iontll byla méfena uzitim Fara-
dayovy sondy, kde na deceleracni elektrodu bylo piivadéno kladné elektrické napéti.
Ptitomnosti tohoto takzvaného brzdného napéti 1ze odstinit ionty o energii rovné ne-
bo nizsi (vyjadieni v eV) neZ je nominalni hodnota tohoto napéti. Otvor v decelerac-
ni elektrodé o praméru ¢ = 3 mm byl opatien wolframovou miizkou z dtvodu ziska-
ni konstantniho potencialu po celé plose otvoru, jak je schematicky znazornéno na
obrazku 21(a). Pii tomto méfeni bylo ¢elo iontové-atomarniho zdroje umisténo cca X
= 150 mm od vstupniho ¢ela Faradayovy sondy a jako pracovni plyn byl pouzit du-
sik. Tontovy proud dopadajici na sbérnou elektrodu byl méfen pomoci pikoampérme-
tru (Keithley 420). Na obrazku 21 (b) je zobrazeno prvni méfeni pro zakladni nasta-
veni iontové-atomarniho zdroje, kdy na ioniza¢ni miizce bylo privedeno napéti Uy =
100 V a na pridavnou elektrodu napéti Up; = 100 V. Pro uplnost uvadim jesté ostatni
parametry zdroje, proud vlaknem I, = 6 A, napéti na extrakcni elektrodé Ugy = -260
V a napéti na kalisku Ux= 100 V. Pro tGplnou piedstavu je uvedeno na obrazku 21 (C)
zaporna derivace naméfenych hodnot. Tato hodnota maxima energie iont okolo 100
eV odpovida nastaveni zdroje a tim byl splnén jeden z cila této prace.
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5 Priprava vrstev GaN uzitim iontové-atomarniho zdroje

V ptedchozi kapitole byla stru¢né popsana konstrukce iontové-atomarniho zdroje.
V naésledujici kapitole bude diskutovana ptiprava ultratenkych vrstev GaN pomoci
tohoto zdroje. Budou zde popsany upravy iontové-atomarniho zdroje, které bylo nut-
no provést z divodu efektivni ptipravy téchto vrstev.

5.1 Depozice GaN - uspoiadani experimentu

K pripravé GaN ultratenkych vrstev iontové-atomarnim zdrojem (kapitola 4) byla
uzita UHV aparatura, ktera je vybavena mimo jiné efuzni celou (zdroj Ga), iontovym
zdrojem, termalnim disociaénim zdrojem (zdroj atomti vodiku), napafovaci celou
(zdroj Ge) a iontoveé-atomarnim zdrojem. Tato UHV komora byla ¢erpana turbomo-
lekularni vyvévou na magnetickych loziscich od firmy Leybold, pomoci niz byl do-
sahovan mezni tlak pg = 2107 Pa. Iontové-atomarni zdroj byl nainstalovan pod
tihlem 33° od svislé osy komory. Riist GaN s uZitim iontové-atomarnich svazki byl
uskuteciiovan na povrch substratu Si(111) 7x7, ktery byl dopovéan fosforem (od fir-
my ON Semiconductor).

5.2 Priprava Ga a GaN vrstev na povrchu Si(111) 7x7 pro E = 100 eV

Depozici GaN vrstev provazel problém s nastavenim poméru iontit dusiku ku ne-
utralnim atomim gallia, protoze zdroj nebyl vybaven sondou snimajici tok nabitych
castic ze zdroje (fluxmetr). Svazek atomii Ga vystupujicich z iontové-atomarniho
zdroje obsahuje urcité procento nabitych c¢astic, které je imérné toku neutralnich ¢as-
tic Ga. Z téchto ditvodii byl tok ¢astic nastavovan pomoci testovaciho vzorku, na kte-
rém byl méfen iontovy proud It mezi timto vzorkem a zemi pomoci citlivého piko-
ampérmetru. Po nastaveni a ustaleni toku iontd Ga™ byl do vnitini &asti zdroje na-
poustén molekularni dusik az tlak v depozicni komote dosahl hodnoty
Pnz = 1:10® Pa. Pfitomnost dusiku ve vnitinim prostoru iontové-atomarniho zdroje
zpusobovala nartst poctu elektronit dopadajicich na kalisek a ioniza¢ni miizku. O
tento nartist elektront musel byt opraven 1 vykon ohtivajici kaliSek (sniZenim Zhavi-
ciho proudu vldknem). Nartst elektront se pohyboval v jednotkach mA a byl zapfi-
¢inén pievazné vyrazenim sekundarnich elektronti vzniklych po dopadu ionti na
vnitini ¢asti zdroje.

Po nastaveni depozi¢nich parametrii byl vzorek vystaven iontové-atomarnimu
svazku po dobu t = 30 minut. Proud iontd E = 100 eV dopadajici na vzorek po na-
pusténi dusiku byl I+ = 800 nA. Takto pfipravené ultratenké vrstvy byly analyzovany
metodou XPS, jehoz typicky vysledek je zobrazen na obrazku 22(a). Ve spektru se
naléza jak pik Ga 2p (1122 eV), tak 1 pik N 1s (400 eV).

Vazba atomil dusiku s Ga se projevi zménou vazebni energie elektronu a v XPS
spektrech dojde k posunu Ga 2p3/2 piku smérem k vy$§im vazebnym energiim, re-
spektive k niZ§i kinetické energii vystupujicich fotoelektrond.

Z porovnani ultratenké Ga vrstvy (modra ¢ara) s GaN vrstvou (Cervena ¢ara) je pa-
trny posuv piku a rozdil v Sifce pikd, jak je naznaceno na obrazku 22(b). Posuv piku
neni vyrazny, jelikoz se jednalo o velmi malé pokryti (cca desetiny monovrstvy), pii
kterém dochazi k posuvu piku vlivem zakfiveni pasi na rozhrani polovodi¢ (Si) kov
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(Ga). Tento posuv mize byt na rozhrani Si a Ga az 0,7 eV [21]. Ptideponovanim
jedné monovrstvy Ga z efuzni cely na nami pfipraveny GaN doslo k jeho uplnému
piekryti (¢erna ¢ara) a posuvu maxima piku na pozici Ga (1120,7 eV). Zména siiky a
asymetrie mize poukazovat na pritomnost dvou vazeb Ga-N a Ga-Ga.

Nizké pokryti vzorku bylo zplisobeno pievladajicim procesem odpraSovani gallia
ionty o energii E = 100 eV. Z téchto divodi bylo rozhodnuto provést depozici za
niz8i energie asistujicich dopadajicich iontt.
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Obrazek 22: (a) Méfené XPS spektrum GaN deponované za teploty 200 °C , (b)
porovnani Ga 2py; piku.

5.3 Depozice Ga a GaN vrstev na povrchu Si(111) 7x7 pro E <100 eV

Energie dopadajicich iontt je dana rozdilem potencialu nastavenych mezi ionizac-
ni mfizkou a vzorkem. SniZenim napéti na ionizacni mftiZce, které urcuje energii ion-
tl, dochazi také ke snizeni proudu elektroni emitovanych z vldkna, coz ma negativni
vliv na proud dopadajicich elektroni na kaliSek 1 na sniZeni celkového iontového
proudu. Snizovanim elektrického napéti na miizce se také méni energie elektront ve
vnitinim prostoru ioniza¢ni mtizky, tudiz dochazi ke snizeni ioniza¢ni G¢innosti.

Jinou moznosti ziskani iontil o niZ8i energii je moZnost snizeni potencialu vldkna
vuci zemi (zapojeni obvodu vlakna s plovouci zemi) pii zachovani konstantniho roz-
dilu potencialli mezi vlaknem a ionizacni miizkou. K tomuto tcelu byl sestaven pie-
nosny odd¢lujici transformator, ktery oddéloval napajeci zdroj vldkna od zemniciho
potencidlu. Zapojeni zdroje s oddélujicim transformatorem (plovouci zemi) je sche-
maticky znazornéno na obrdzku 23 (a). Pro zminéné zapojeni byla méfena zavislost
emisniho proudu elektronid z vlakna na potencialu plovouci zem¢ Up,, ktery je zob-
razen na obrazku 23 (b). Pii méfeni byl potencial miizky prenastavovan tak, aby byl
zachovan rozdil potencial mezi ioniza¢ni miizkou a vldknem U, = 100 V. Z vy-
sledku je patrny pokles termoemisniho proudu elektroni dopadajicich na ioniza¢ni
miizky (proud miizkou ly;). Tento pokles byl zpisoben zménou trajektorie elektront
smérem ke sténé komory zdroje, ktera byla na potencialu zem¢. Z divodu snizeni
elektrického potencialu katody (vlakna) emitované termoemisi elektrony “vidi
okolni stény zdroje jako kladnou elektrodu.
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Obrézek 23: (a) Schéma zapojeni iontové-atomarniho zdroje s oddélujicim trans-
formatorem (plovouci zemi), (b) vliv potencidlu plovouci zemé na emisni proud
elektronti dopadajicich na ioniza¢ni miizku.

Pro zamezeni ztrat elektronti dopadajicich na stény zdroje byla navrzena stinici
elektroda. Tato elektroda byla umisténa okolo wolframového vldkna a méla odstinit
elektrostatické pole od okolnich stén. Z konstrukénich ditvodl (nedostatek mista pro
ptivod napéti do vnitini ¢asti iontové-atomarniho zdroje musela byt tato stinici elek-
troda umisténa na elektricky potencial vlakna, tudiz pfichycena k jedné priichodce.
Proud termoemisnich elektronli v zavislosti na energii iontl ptred (Cernd ¢ara) a po
instalaci (Cervena Cara) stinici elektrody je zndzornén na obrazku 24. Z porovnani
obou zavislosti vyplyva skute¢nost, Zze nedochdzi téemét k zddnym ztratam emisniho
proudu elektrond.
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Obrazek 24: Vliv energie iontl (napcti miizky) na emisni proud elektroni pti za-
pojené plovouci zemi se stinénim a bez stinéni.

Tyto upravy umoznily provadét depozici pii energiich iontl menSich nez
E <100 eV. Byla provedena série depozic GaN vrstev s energii iontti E = 50 eV. Z
vysledkl zjisténych fitovanim Ga 2psp, piku, bylo evidentni relativné malé procento
zastoupeni vazeb Ga-N (nejlepsi vysledek 15,1 %) ve vrstvé. Z experimentii vyply-
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nula skute¢nost, Ze nizké procento vazeb Ga-N mohlo byt zapfi¢inéno nizkou hustou
iontového proudu dusiku dopadajici na vzorek.

5.4 Optimalizace iontové-atomarniho zdroje - zvySeni hustoty ionti ve
svazku

Pii méfeni profilt iontovych svazkt Faradayovou sondou byla zjisténa silna di-
vergence téchto svazka. Naméiené profily pro riizna extrakéni napéti jsou zobrazeny
na obrazku 25.
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Obrazek 25: Profil svazku ionti dusiku méfeny Faradayovou sondou pro rizné ex-
trakéni napéti.

Zvyseni proudové hustoty iontll dusiku ve svazku lze realizovat vhodné volenou
iontovou optikou, ktera by byla uchycena na ¢elni strané iontové-atomarniho zdroje.
Tyto fokusacni elektrody je mozné soucasné uzit pro omezeni toku neutralnich ¢astic
(kolimacni trubice). Omezenim svazku neutralnich ¢asti kolimacni trubici je béZzné
pouzivano u komeréné vyrabénych efuznich cel, kde je timto zpiisobem omezeno
naparovani funk¢nich soucasti v UHV komote. Pti ndvrhu fokusa¢nich elektrod byla
navrzena soucasné pohybliva clona, kterd umoZzni zaclonéni svazku béhem depozice
a timto zpisobem piesnéji definovat tloustku piipravované vrstvy. Umisténi rotacni
priuchodky a fokusac¢nich elektrod je znazornéna na obrazku 26. Timto opatieni do-
volilo ziskat az 20-krat intenzivnéjsi svazek dusikovych iontd.

Po téchto optimaliza¢nich Gpravach byly nalezeny optimalni parametry iontove-
atomarniho zdroje, které vedly k ptiprave ultratenké vrstvy GaN na Si(111) 7x7. Ty-
to vrstvy byly analyzovany pomoci metod XPS a AFM-viz obrazek 27.
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Obrazek 26: Rozmisténi fokusacnich elektrod a rotacni prachodky umoznujici
manipulaci se clonou.
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Obrazek 27. (a) XPS méfeni vrstvy GaN pfipravené uzitim iontové-atomarniho
zdroje s ukazkou fitovaného Ga piku 2p 35, (b) morfologie povrchu GaN na Si(111)
métfeno pomoci AFM.
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6 Zavér

Cilem disertacni prace bylo studium problematiky atomdarnich a iontovych svaz-
kovych systémi, které jsou uzivany v oborech fyziky povrchi a tenkych vrstev. Stu-
dovana oblast nachazi uplatnéni pfedevsSim v polovodi¢ovém primyslu a oboru na-
notechnologii. Prace byla rozdélena do dvou pomyslnych ¢asti, které jsou vénovany
navrhu a aplikaci UHV zafizeni pro depozici ultratenkych vrstev. Prvni Cast prace
byla vénovana problematice atomarnich svazkl formujicich se v termalnim disociac-
nim zdroji a v druhé ¢asti byl probirdn navrh a aplikace iontové-atomarniho zdroje.

Studium zminénych zatizeni predchazelo uvedeni do problematiky pfipravy ultra-
tenkych vrstev v podminkach UHV a v nasledujici druhé kapitole byla stru¢né nasti-
néna kineticka teorie plynt, jez slouzila jako podklad pro samostatny vyvoj ionto-
vych a atomarnich svazkovych systémt, umoziujicich pfipravu ultratenkych vrstev.

Kapitola 3 je vénovana termalnim atomarnim zdrojim poskytujicim svazky atomt
o termdlni energii (0,1 - 1 eV). V uvodu kapitoly byl uveden stru¢ny piehled aplikaci
svazkil atomi kysliku a vodiku. V rdmci prace byla vypracovana kompletni vykreso-
va dokumentace a to v€etné 3D modelu. Vyhotoveny termalni atomérni disociacni
zdroj byl zprvu vybaven tantalovou kapilarou, ktera méla byt uzita ke studiu tvorby
atomarnich svazkt atomt kysliku. Pozdéji po provedeni experimentd byla konstato-
vana nevhodnost tohoto materialu pro formovani atomarnich svazku kysliku. Vlivem
zvysené teploty dochazelo k oxidaci tohoto materialu, az doslo k rozpadu kapilary.
Zde je nutno poznamenat, ze pritomnost atomi kysliku ve svazku nebyla prokazana.
Vhodnéjsi material pro konstrukei kapilary pracujici v kyslikovém prostiedi se jevi
iridium. Nicmén¢ jeho finan¢ni nedostupnost nam nedovolovala provést s timto ma-
terialem dalsi experimenty. Dale byly provadény experimenty s disociaci molekul
vodiku. Pro tento ucel byl zdroj vybaven wolframovou kapilarou. Pomoci kvadrupo-
lového hmotnostniho spektromeru byl detekovan atomarni vodik pfitomny ve svaz-
ku. Tento zdroj byl nasledné¢ uzit pii studiu interakce povrchu Si(100) s atomy vodi-
ku metodou SR-PES (Synchrotron Radiation Photoelectron Spectroscopy). Aplika-
cim iontové-atomarniho zdroje byla vénovana avodni cast 4. kapitoly. Byla vypraco-
vana kompletni vykresovd dokumentace vcéetné 3D modelu. Vyrobeny iontove-
atomarni zdroj byl postupné testovan. V zavéru kapitoly byly méteny zakladni fyzi-
kalni vlastnosti iontové-atomarniho svazku (energie iontd, profily svazku, . . .). Na-
vrzeny a odzkouseny zdroj byl v zavéru prace byl piihlasen na patentovém turadé pod
¢islem 2008/023. Optimalizace iontové-atomarniho zdroje byla také soucasti prace
Mgr. Tomase Samofila, ktera probihala pod vedenim autora této prace.

Posledni 5. kapitola se zabyva ptipravou vrstev GaN na substrat Si(111) 7x7 po-
moci uvedeného zdroje. Byly popsany experimenty za ¢elem depozice GaN a ne-
zbytné upravy iontové-atomarniho zdroje. Po téchto Gpravach bylo moZzno provadeét
depozice tenkych vrstev pro energie iontti v rozsahu (30+100 e¢V). Popisované zavé-
recné tpravy vedly ke zvySeni maxima iontového proudu ve svazku na 20-ti nasobek
puvodni hodnoty. V ramci disertacni prace byla vyhotovena dvé pIné funkéni zatize-
ni pro ptipravu ultratenkych vrstev. Ceny obdobnych jednotlivych zafizeni se pohy-
buji kolem 1 000 000 K¢. Tyto zdroje také umozni dalsi rozvoj vyzkumu provadéné-
ho na oboru povrchu a tenkych vrstev na Ustavu fyzikalniho inzenyrstvi.
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ABSTRAKT

V disertacni praci je popsan vyvoj dvou zafizeni pro piipravu ultratenkych vrstev
v UHV (ultravysoké vakuum) podminkach. Je zde struéné popsana teorie atomarnich
svazkl. Duraz je kladen na konstrukci popisovanych zdroji. V prvni ¢asti je popsa-
na a konstrukce termalniho atomarniho zdroje poskytujici svazky atomu kysliku ne-
bo vodiku. My popisujeme navrh a konstrukci iontové-atomarniho zdroje pro depo-
zici s asistenci iontovych svazki. Zafizeni kombinuje principy efuzni celu s ionto-
vym elektron srazkovy zdrojem poskytuje iontové-atomarni svazek o energii iontl
(30-100 eV). Zdroj byl tispésné uzit pro depozici GaN vrstev na Si(111) 7x7

ABSTRACT

In the thesis the development of two equipment for preparation of ultrathin films un-
der ultrahign vacuum conditions (UHV) is discussed. Here, additionally to a brief
description of theoretical principles, more details on the design of these units are giv-
en. In the first part the design of a thermal source of oxygen or hydrogen atomic
beams is discussed. Further, a design and construction of an ion—-atomic beam source
for ion-beam assisted depostion of thin films is detailed. The source combines the
principles of an efusion cell and electron-impact ion beam source generating ions of
(30 — 100) eV energy. The source has been successfully applied for the growth of
GaN on the Si(111) 7x7 substrate under room temperature.
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