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Abstrakt

Tato bakalarska prace se zabyva depozici kovovych nanostruktur pomoci metody EBID.
V praci jsou popsany jednotlivé parametry depozice a ukazany jejich vlivy na cely proces.
U kobaltovych struktur bylo ovéreno jejich chemické slozeni pomoci rentgenové spek-
troskopie EDX. V préci jsou ukézany i optimalizované geometrie nanostruktur, které jsou
vhodné pro dalsi praktické vyuziti.

Summary

This bachelor’s thesis deals with deposition of metal nanostructures by EBID. Several
deposition parameters are described and it is shown how they influence the process of de-
position. The atomic composition of cobalt structures was verified by EDX. Additionally,
the optimized geometries of nanostructures for future practical applications are shown as
well.
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1. UVOD

1. Uvod

V soucasné dobé je neustale kladen diiraz na zmensovani soucastek a zlepsovani tech-
nologii pouzivanych v mikroelektronice. Jednotlivé soucastky elektronickych obvodi maji
bézné nanometrové rozméry. Pravé piiprava a vyuziti novych funkénich princip@t nano-
struktur je aktualnim tématem, kterym se zabyva mnoho védeckych pracovist. Jednim
z mnoha cilii v této oblasti je zaméfeni se na nové zpisoby uchovani pamétovych biti.
Ukazuje se, Ze jednou z cest by mohlo byt vyuziti feromagnetickych materiali.

Dtivodem k vyuziti pravé feromagnetik je jejich vnitini struktura. Ta se usporadava
do tzv. magnetickych domén, coz jsou oblasti se stejné orientovanou magnetizaci. Pokud
vytvorime z téchto materialt dostatecné malé objekty, miize dojit k vytvoreni novych
magnetickych stavii. Takové nanostruktury pak mohou byt tvoreny jedinou magnetickou
doménou [1]. Ta mize v zavislosti na rozmérech struktury predstavovat tzv. magneticky
vir [2, 3]. Usporadéani vird mize dosahovat az ¢tyf moznych konfiguraci, kterych by se dalo
vyuzit pro uchovani informace v logickych obvodech. A pravé kobaltové nanostruktury
uréitych rozmért by mély byt vhodné pro udrzeni stabilnich magnetickych virt.

Tato préce se zabyva ptipravou kobaltovych nanostruktur pomoci metody EBID (z an-
glického Electron Beam Induced Deposition). Ta je obecné charakterizovana jako rychla
a presna metoda pro pripravu nanometrovych struktur. Jednou z jejich vyhod je oka-
mzita analyza depoziti pomoci technologii instalovanych pfimo v elektronovém mikro-
skopu (SEM, TEM, EDX, atd.). Potyka se vSak s obtiznosti celkového nastaveni procesu
a neni vhodna k vyrobé velkého poctu nanostruktur. V této praci je nejprve popsan prin-
cip, jakym nanostruktury vznikaji za pomoci elektronového mikroskopu. Tento princip
spociva v interakcich, k nimz dochéazi béhem rastrovani elektronového svazku po substratu
za pritomnosti plynného prekurzoru. Dalsi kapitola se vénuje praktické tvorbé struktur
na elektronovém mikroskopu Tescan LYRA3. Jsou zde popisovany jednotlivé parametry
depozice a jejich vliv na rist struktur. Dale jsou zde prezentovany vysledky dosazené
s pouzitym prekurzorem Co,COg.



2. Electron Beam Induced
Deposition (EBID)

”Electron Beam Induced Deposition” (EBID) je litografickd metoda, kterda umoziuje
pripravu struktur na substratu pomoci fokusovaného elektronového svazku. Rastrovanim
elektronového svazku po vzorku za pritomnosti molekul plynu je struktura pfimo defino-
vana a neni nutné provadét mnoho kroki jako v pripadé elektronové litografie. Velikost
takovych struktur se nejcastéji pohybuje od mikrometrovych rozmérti az po jednotky
nanometri. Kromé depozice materialu je tato technologie vhodné i k lokalnimu leptani
struktur. Priibéh obou téchto procesi zavisi z nejvétsi casti na parametrech elektronového
svazku, substratu a pouzitém plynném prekurzoru. Prekurzory nejcastéji patii do skupin
metalo-organickych (C;H;Pt(CH,)5 [4]) nebo anorganickych slou¢enin (Co,COg [5]). Lo-
kalni pfisun molekul plynu zajistuje tzv. ”Gas Injection System”(GIS), jehoz koncové
trysky pfipravené nad substratem jsou zobrazeny na obr. 2.1. Pomoci této technologie
jsme schopni vytvaret nejriiznéjsi struktury od tenkych vrstev a 0D struktur az po mikro-
metrové trojrozmérné objekty. Pokud chceme vysvétlit, jak jsou tyto struktury vytvareny,
musime se nejprve zameérit na interakce, které béhem depozice probihaji a vysvétlit, jakym
zpusobem tento proces ovliviuji.

Obrazek 2.1: Trysky GIS, které jsou soucasti elektronového mikroskopu Tescan LYRAS.



2. ELECTRON BEAM INDUCED DEPOSITION (EBID)
2.1. Interakce elektronového svazku se substratem

Zakladem celého procesu je svazek elektronii emitovany z katody v elektronovém mik-
roskopu a jejich nasledna interakce s pouzitym vzorkem. Primarni elektrony, které dopa-
daji na povrch vzorku, se chovaji jako negativné nabité c¢astice interagujici s elektrickymi
poli atomi substratu. Kladné naboje protoni jsou soustfedény do jader atomi, zatimco
zaporné naboje elektront jsou rozprostfeny do slupek kolem jadra [6]. Vysledkem vzé-
jemného piisobeni elektronii a atomi miize byt nékolik moznych procesii.

Elektrony mohou byt vychyleny ze své ptivodni drahy diky pruznym srazkam s atomy,
ze primarni elektron je vychylen natolik, Ze opusti vzorek jako zpétné odrazeny elek-
tron ("backscattered electron”, BSE). Obecné povazujeme za zpétné odrazené elektrony
takové elektrony, které maji po opusténi substratu energii vétsi nez 50 eV [7]. Pocet zpétné
odrazenych elektroni zavisi na atomovém ¢isle prvku, z néhoz je substrat slozen. Pruzné
odrazenych elektronti na atomovém cdisle je zobrazena na obr. 2.2. Tento rozdil v poctu
zpétné odrazenych elektronti v zavislosti na atomovém ¢isle se ve vysledném obrazu projevi
jako zména kontrastu. Pomoci tohoto signalu jsme tudiz schopni rozlisit oblasti z riiznych
materiali.
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Obrazek 2.2: Zavislost koeficientu zpétné odrazenych elektront (BSE) 7 na atomovém
¢isle Z. Koeficient BSE 7 udava pomér poc¢tu BSE k primarnim elektroniim. Pfevzato
z [6].

Zaroven s pruznymi srazkami dochézi i k nepruznym interakcim. Nepruznymi sraz-
kami primérni elektron ztraci postupné svou energii, ktera je predavana napt. elektrontim
vazanym v atomech. Ve vysledku elektron projde nékolika atomovymi vrstvami, nez ztrati
celou svou energii nebo je zpétné odrazen. Dilezitym produktem nepruznych srazek jsou
tzv. sekundarni elektrony (SE), které opoustéji substrat s energii mensi, nez 50 eV [6].
V pripadé polovodic¢ového substratu se jedna o slabé vazané valencni elektrony. Energii
pod 50 eV mohou mit i zpétné€ odrazené elektrony, ale jejich zastoupeni v tomto intervalu
je zanedbatelné. Sekundarni elektrony jsou generovany podél celé trajektorie primarnich
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elektront, ale vzhledem k jejich malym energiim jich ze substratu unikne jen omezené
mnozstvi a pouze z omezené hloubky. Pokud bychom pracovali s kovovym substratem,
jednalo by se o elektrony z vodivostniho pasu. Hloubka, ze které jsou sekundarni elek-
trony vyrazeny, zavisi na pocatecni energii predané nepruznou srazkou, materidlu sub-
stratu a vystupni praci elektronu z daného materialu [7]. U vétSiny materiala plati, ze 90
% sekundérnich elektrontt m4 energii lezici v intervalu od 0 eV do 10 eV [8], jak je znazor-
néno na obr. 2.3. Spektrum energii sekundéarnich elektronti je nezéavislé na energii primar-
niho svazku pro energie vétsi nez 100 eV [8]. AvSak jejich pocet se s energii primarnich
elektrontt méni. Pokud vezmeme v Gvahu vysokoenergeticky svazek, primarni elektrony
prochézeji hloubéji do substratu a tim padem je vétsi pocet sekundarnich elektront pohl-
cen v substratu. Naopak nizkoenergetické primarni elektrony interaguji s mensim objemem
substratu a daleko vice sekundarnich elektront je uvolnéno blizko povrchu. Pro vétsinu
materialti plati, Ze maximum zavislosti poc¢tu sekundarnich elektronii na energii svazku
lezi okolo 1 keV [8]. V{Se zminéné typy generovanych elektronti nejsou jedinymi vysledky
interakci, které zde probihaji. Mtize dochazet ke generaci fotont, plazmonii a rentgenového
zareni, o kterém bude pojednano v kapitole Analyza chemického sloZeni.

Na procesu depozice se podili oba typy elektront, jak sekundarni, tak zpétné odrazené.
Obecné se neda rict, ze by jeden nebo druhy typ prevladal béhem disocia¢nich procesi.
V nékterych védeckych pracich je dokonce hlavni podil na disociaci prisuzovan i primarnim
elektroniim [10, 11]. Podil nékterého typu elektront na disociaci by tedy mél byt ovéfovan
pripad od pripadu, jelikoz zavisi zejména na disocia¢ni energii molekul prekurzoru. Ta se
nejcastéji pohybuje okolo 100 eV [8].
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Obrazek 2.3: Spektrum energii SE a BSE. Jsou zde zvyraznéné energie SE, BSE, Auge-
rovych elektronti a plazmonovych ztrat. Prevzato z [9].



2. ELECTRON BEAM INDUCED DEPOSITION (EBID)

2.2. Interakce prekurzoru se substratem a elektrono-
vym svazkem

Jak jiz bylo zminéno vyse, prekurzor je dodédvan na povrch substratu pomoci trysek
injekéniho systému (GIS). Abychom zajistili efektivni pfisun molekul, je dilezité, aby
trysky byly co nejblize nad povrchem substratu. Vzajemny tthel mezi tryskami a sub-
stratem hraje také dulezitou roli. Pro prilis malé thly je prekurzor rozprostien na veétsi
plochu a vysledkem je maly tok molekul. Velké thly zase znemoziuji ptistup elektronového
¢i iontového svazku do mist s idealnim prisunem plynu.

Molekuly se na povrchu hromadi G¢inkem vzajemnych pritazlivych sil mezi moleku-
lami a substratem. Jedna se o fyzisorpci nebo chemisorpci. Fyzikalni adsorpce je slaba
pritazliva interakce zptisobena vlivem van der Waalsovych sil. Typické energie fyzikalné
adsorbovanych molekul se pohybuji do 0,5 eV [8]. Zatimco chemisorpce naznacuje vy-
tvofeni chemické vazby s povrchem, jejiz energie se pohybuje v jednotkéch eV [8]. Pro
depozici pomoci EBID je chemisorpce nevhodna, protoze by k depozici materialu docha-
zelo nekontrolovatelné mimo oblasti ozafované elektronovym svazkem. O tom, o jaky typ
adsorpce se jedna, rozhoduje kombinace prekurzoru, substratu a teploty.

Elektronovy svazek ~7£o

Gas Injection System

Desorbované
fragmenty
% molekul
. «
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Obréazek 2.4: Schéma procest pii depozici. Pfevzato z [8].

Dalsim faktorem, ktery ovliviiuje pribéh depozice, je relaxacni doba molekul na po-
vrchu, jinymi slovy doba, kterou stravi na povrchu, nez desorbuji. Vétsi relaxacni doba
zvysSuje pravdépodobnost, ze dojde k disociaci molekul pomoci priméarnich, sekundarnich
¢i zpétné odrazenych elektront. Adsorbovana molekula nemusi v zasadé setrvat na jednom
misté povrchu. Miize dochazet i k difuzi molekul po povrchu. Tento proces je ¢asto srovna-
van se samotnou desorpci. Pri desorpci je prerusena vazba mezi povrchem a substratem,
pii difuzi tento proces nastava také, ale je okamzité nasledovan vytvorenim nové vazby
na prilehlém misté [8]. Sérii téchto procesu je molekula schopna migrovat po povrchu.
Schéma depozi¢nich procest je znazornéno na obr. 2.4.
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Takto chovajici se molekuly jsou zaroven ovliviiovany dopadajicim elektronovym svaz-
kem. Disociace je pro depozici nejdiilezitéjsi interakci, avsak mtze dochazet i k desorpci
molekul vyvolané elektrony. Pravdépodobnost, Ze elektron zpiisobi stépeni molekul na me-
nsi fragmenty zavisi na jeho energii. Tato pravdépodobnost je obecné vyjadiena jako
Uéinny prifez o(F). S touto hodnotou roste i pravdépodobnost, Zze dojde k disociaci.
Pravdépodobnost stépeni adsorbovanych molekul je slozitou zalezitosti, jelikoz zavisi na
mnoha parametrech, mezi které patii energie vazeb v molekulach, prostfedi, ve kterém
proces probiha, nebo i geometrie molekul adsorbovanych na povrch. Stanoveni této prav-
dépodobnosti je spise predmétem pocitacovych simulaci.

2.3. Moznosti metody EBID

7 vyse popsanych interakci je zfejmé, ze samotny proces depozice materialu provazi
a ovliviiuje mnoho jevii. Jedna se o vlastnosti elektronového svazku, spektrum energii elek-
tronii vyrazenych ze substratu, pravdépodobnost disociace molekul elektrony, adsorpce
molekul prekurzoru (chemisorpce, fyzisorpce), relaxacni doba molekul na substratu, di-
fuze prekurzoru po povrchu substratu, pozice injek¢énich trysek vici mistu depozice, tlak
okolniho prosttedi atd. VSechny tyto faktory zasahuji do celého procesu najednou. Navic
jsou tyto faktory na sobé zavislé, a protoze se béhem celého procesu méni tvar depo-
zitu, tak tato zavislost neni konstantni. Mnoho téchto faktori je béhem experimentu
neznamych nebo je nemtzeme kontrolovat a pravé jejich souhra a kombinace muize vést
k nepfebernému mnozstvi vysledki a jevii. Metoda EBID je vhodna k velkému mnozstvi
aplikaci. Pfikladem uvedme vyrobu 2D i 3D kontaktti v nano- a mikroelektronice, vyrobu
hroti pro ”Magnetic Force Microscopy” (MFM), vyrobu mechanickych struktur - uchyceni
hrotu AFM, vyrobu nanodratti a déale pfipravu nanostruktur se zajimavymi elektrickymi
¢i magnetickymi vlastnostmi v zavislosti na tvaru, cistoté a velikosti depozitu. Nékolik
prikladu je na obr. 2.5.

Obrazek 2.5: a) Spojeni ¢ty zlatych elektrod 3D kontaktem vytvofenym pomoci EBID [8],
b) nakontaktovani ¢tyt zlatych elektrod pomoci obdélnikového depozitu [8], ¢) nadepono-
vany hrot pro MFM piimo na cantilever AFM [8], d) nadeponované uchyceni nanodratu
ke cantileveru AFM [8], e) ukazka pfipravy nanodratu pomoci EBID [7].



3. EXPERIMENT
3. Experiment

3.1. Technické parametry

Tato kapitola se bude zabyvat vlivem parametrt depozice na piipravu kovovych struk-
tur. Pro demonstraci parametrii poslouzi platinové struktury, poptipadeé struktury tvorené
zbytkovym materidlem v komote (kontaminaci).

3.1.1. Rastrovaci strategie

Zakladni princip rastrovani pfi depozici je totozny s tvorbou obrazu v rastrovacim
elektronovém mikroskopu. Takovy obraz je rastrovan rfadek po radku, a kazdy je tvoren
jednotlivymi pixely. Elektronovy svazek je pii tomto procesu "umistfovan” na jednotlivé
pixely a tém je nasledné prifazena informace o signalu sekundarnich a zpétné odrazenych
elektronii. O velikosti jednotlivych pixelt rozhoduje proud elektronového svazku. S ristem
proudu se zvySuje i nejmensi plocha (tzv. ”spot size”), na kterou je optika mikroskopu
schopné svazek zaostfit. Pti vytvafeni struktur pomoci EBID je tento princip zachovan
s tim rozdilem, Ze v oblasti rastrovani elektronovym svazkem je jiz pfitomen plynny
prekurzor. DalSim rozdilem navic je moznost ménit zpiisob, jakym elektronovy svazek
rastruje v predem definovaném tvaru. Zakladnim parametrem, avsSak ne prili§ ddlezitym
pro depozici (jak bude ukdzéno nize), je trajektorie béhem rastrovani.
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Obrazek 3.1: Teoretické schéma rastrovani ”zig-zag”. Cernd ¢ara zobrazuje trajektorii,
po které se pohybuje elektronovy svazek béhem depozice. Na kazdém pixelu svazek setrva
po dobu t4. Jednotlivé rastry oddéluje ¢as t¢,. U pixeli je nastaveno piekryti 25%. Pievzato
z [8].

Na obr. 3.1 je znazornén tzv. ”zig-zag” mdd, kdy jsou sousedici fady pixelti skenovany
v opacném smeéru, a celd trajektorie svazku je souvisla. V softwaru u pouzitého elektro-
nového mikroskopu Tescan LYRAS3 je u struktur se ¢tvercovym zékladem mozZnost pouzit
i tzv. "flyback” mdéd. Ten se oproti zptsobu ”zig-zag” vyznacuje daleko vétsim casem
depozice, protoze jakmile svazek dokonci jednu fadu pixeld, presune se zpét na zacatek
dalsi rady. Obr. 3.2 ukazuje, jak se lisi struktury nadeponované jednotlivymi rastrovacimi
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3.1. TECHNICKE PARAMETRY

médy. Ctverec, u kterého byl pouzit "flyback” méd, se jevi ostfeji nez struktura piipra-
vend "zig-zag’ rastrovanim. Moznost takového nastaveni ovSem chybi u struktur s kru-
hovym tvarem. U takovych struktur se svazek pohybuje po spirdle od okraje do stfedu
s moznosti pohybu ve sméru i proti sméru hodinovych rucicek. VIiv sméru rastrovani
na vysledny depozit u kruhovych struktur nebyl béhem experimentu zaznamenan, jak je
patrné z obr. 3.2b).

o 7

Obréazek 3.2: a) Experimentéalni porovnani rastrovacich médu ”zig-zag” (nalevo) a ”fly-
back” (napravo) u ¢tvercovych struktur, b) Experimentalni porovnani rastrovacich médu
ve sméru hodinovych rucic¢ek a proti sméru hodinovych rucic¢ek. Pii depozici byly pou-
7ity tyto parametry: urychlovaci napéti 5 kV, proud 790 pA, parametr ”spacing”: 0,7,
parametr "dwell time”: 0,5 ps, 50 000 rastrt.

3.1.2. Parametr Spacing

Teoreticky model na obr. 3.1 predpokladé, ze stopa elektronového svazku méa gaussov-
ské rozdéleni intenzity. S tim je Uzce spojend moznost nastaveni pirekryvu jednotlivych
pixelid, coz se déje pomoci parametru ”spacing”. Timto nastavenim jsme schopni jed-
notlivym strukturam prisoudit jinou hustotu pixelid na plochu. Obr. 3.3 ukazuje plosné
rozlozeni pixelt u depozitu vzniklého disociaci zbytkovych molekul v komorte elektrono-
vého mikroskopu. U této struktury byl pouzit dvojnasobny ”spacing”, jinymi slovy, mezi
jednotlivymi pixely je mezera velikosti stopy svazku. Pocet pixelii na plochu zavisi kva-
draticky na hodnoté parametru ”spacing”. Na obr. 3.4 je uvedeno, jak tento parametr
ovliviiuje vysku depozitu, zatimco ostatni parametry byly ponechény stejné. U struktur
s hodnotou parametru ”spacing” vétsim nez 1 je zmensena celkova plocha, na které muze
dochazet k disociaci molekul prekurzoru, coz méa za nasledek, ze u takovychto struk-
tur je nadeponovano méné materidlu. V opacném pripadé se jednotlivé pixely prekryvaji
a prave tato plocha prekryvu je rastrovana dvojnasobné. V disledku toho jsou pak takové
struktury daleko vyssi, nartsta u nich ovSem celkovy depozi¢ni ¢as. Pro zachovani stejné
doby je tfeba upravit ostatni parametry. Naméfena zavislost (obr. 3.4c)) ukazala, ze vy-
ska depozitu nezavisi pouze na poctu pixelu (kvadratické zavislost), ale do jeji hodnoty
promlouvaji i ostatni podminky
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3. EXPERIMENT

Obrazek 3.3: Ukazka plosného rozlozeni pixeltt u kruhové struktury. Hodnota parametru
"spacing” je 2, tj. mezi jednotlivymi pixely je mezera velikosti pixelu.
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Obrazek 3.4: Experimentalné zjisténa zavislost vysky depozitu Pt na parametru ”spacing”.
Pohled a) pod thlem 55°, b) shora. ¢) Namétend zavislost vysky depozitu na parametru
"spacing” zanesend do grafu (modie). Zavislost je proloZend mocninou funkeci (¢erné)
a klesd s poctem pixelll témeF kvadraticky (y = 2~ 1%). Pouzité parametry: urychlovaci
napéti 5 kV, proud 380 pA, 100 000 rastrt, ”dwell time”: 0,5 ps, parametr ”spacing”: viz
obr. 3.4a, parametr "loop time”: 10 ps.

3.1.3. Parametr Dwell Time

Dale jsme schopni nastavit ¢as, po jakou dobu elektronovy svazek setrva na kazdém
pixelu. Tento ¢as nazyvame ”dwell time” a s jeho zvétSovanim roste i pravdépodobnost,
ze dojde disociaci molekul prekurzoru. Takova zavislost je zachycena na obr. 3.5, kde
byl ménén ”dwell time” od 0,5 ps do 2,5 ps. Vyska struktur roste s parametrem ”dwell
time” do doby, dokud nedojde k ptilis velké spotiebé molekul prekurzoru a GIS nestaci
plyn dodavat. V takovém piipadé prestane byt zavislost vysky depozitu na parametru
"dwell time” linearni. Idealni teoretickd hodnota parametru ”"dwell time” je nizsi nez
relaxa¢ni doba molekul na povrchu substratu [7].
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Obrazek 3.5: Experimentalné zjisténa zavislost vysky depozitu na parametru ” dwell time”.
Pohled a) pod thlem 55°; b) shora. Pouzité parametry béhem depozice: urychlovaci napéti
5 kV, proud 380 pA, "loop time”: 200 ps, "spacing”: 1, 100 000 rastri, ”dwell time”: viz
obr. 3.5a.

3.1.4. Parametr Loop Time a pocet opakovani rastru

Dalsi veli¢inou, ktera je tizce spojena s parametrem ”dwell time”, je tzv. "loop time”.
Ten udava cas, ktery oddéluje jednotlivé skeny. Pocet rastrii se u jedné struktury pohybuje
vétsinou v radu tisictl a sta tisici a obecné plati, ze ¢im vice rastri, tim vyssi struktura
ve vysledku bude. Pokud pracujeme s velkym parametrem ”dwell time” a struktura neni
idedlné zasobovana molekulami prekurzoru (nedochazi k rovnomérnému ristu), zvétSeni
parametru "loop time” zpisobi, ze molekuly maji dostatek casu difundovat po celé plose
struktury. Obr. 3.6¢) ukazuje strukturu, béhem jejiz depozice dochézelo k velké spotiebé
molekul a vétsina z nich byla rozlozena nebo desorbovana z povrchu jiz na okraji, tj.
byla omezena diftize po povrchu struktury. Dalsim pozorovanym jevem, spojenym s pa-
rametrem "loop time”, byla korekce Sikmého rustu struktur. Na obr. 3.4b) a 3.5b) je
videt, ze vyssi struktury se béhem depozice odklonily od kolmého sméru ristu. Ukazalo
se, ze zvétsenim parametru "loop time” mizeme tento jev zmirnit nebo Uplné odstranit,
jak je viditelné na obr. 3.6.

b)
1m |_1u_uJ_u_u_|

Obrazek 3.6: a) Struktury s viditelnym odklonem rustu od kolmého sméru. Parametr

”spacing”: 0,5 (nalevo) a 0,7 (napravo), parametr "loop time”: 10 ps. b) Zmirnéni Sik-
mého ristu zvétsenim parametru ”loop time”: 500 ps. ¢) Ukézka omezeni diftize molekul
po povrchu struktury. K depozici dochazi pouze na okraji struktury.
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3.1.5. Proud elektronového svazku

Nastaveni velikosti proudu svazku souvisi se vSemi vysSe zminénymi parametry. Jeho
hodnota udava velikost jednotlivych pixelit béhem rastrovani a pocet elektrond podileji-
cich se na disociaci prekurzoru. Proces depozice miizeme v zavislosti na proudu charak-
terizovat tfemi rtiznymi situacemi. U malych proudt bude dochazet k pomalému ristu
struktur, protoze elektroni ve svazku je malo, coz snizuje pravdépodobnost, zZe dojde
k disociaci prekurzoru. Takova depozice je tedy limitovana poc¢tem interakci elektron-pre-
kurzor. Pokud budeme déle zvétsovat proud, dojde k saturaci, kdy dosdhneme optiméalni
kombinace ostatnich parametr s pouzitym proudem. V takovém pripadé dochazi k nej-
vetsi rychlosti depozice. Pouzitim vétsiho proudu se ovSem zacne spotiebovavat prekurzor
na povrchu rychleji, nez jej GIS stac¢i dodavat. Rychlost depozice tedy opét klesa a je ten-
tokrat limitovana rychlosti diftize molekul po povrchu. Na obr. 3.7 byla ovéfena zavislost
depozic¢nich rezimt na velikosti proudu.

Obrazek 3.7: Ptipravené 3D kvadry o rozmérech 400 nm x 400 nm. Pouzité parametry de-
pozice: urychlovaci napéti 5 kV, hodnoty proudu v obrazku, ”dwell time”: 0,5 pis, parametr
"spacing”: 0,7, 30 000 rastrii, parametr ”loop time”: 10 ps.
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Obréazek 3.8: Zavislost vysky Pt depozitti na proudu ve svazku. V oblasti I je zavislost
rostouci a vyska struktur roste s poctem interakci elektron-prekurzor. V oblasti II do-
chazi k saturaci, tj. pro dané podminky obdrzime nejvétsi rychlost depozice. V oblasti 111
dochézi ke zpomaleni ristu z divodu velké spotieby prekurzoru v misté depozice.
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3.2. ANALYZA CHEMICKEHO SLOZENI
3.2. Analyza chemického sloZeni

Nedilnou soucasti vytvareni struktur pomoci EBID je naslednéd analyza chemického
slozeni téchto struktur. Signél zpétné odrazenych elektronii ndm sice umoznuje zobrazit
oblasti s riiznym atomovym ¢islem, avSak takova informace je vétsinou nedostacujici. Vy-
tvofené struktury mohou mit riizné procentualni zastoupeni pozadovaného prvku v zavis-
losti na parametrech depozice. Casto pouzivanou metodou v elektronovych mikroskopech
je tzv. ”Energy-Dispersive X-ray Spectroscopy” (EDX, EDS). V principu se jedna o detekci
rentgenového zareni, které je generované dopadajicim vysokoenergetickym elektronovym
svazkem.

V kap. 2.1 byl popsan princip, jakym jsou ziskavany sekundéarni elektrony. Ovsem
nepruzné interakce primarnich elektrontt mohou zpusobit i zarivé prechody emitujici svétlo
v oblasti rentgenovych vinovych délek.Interakce primarnich elektronti s elektrickymi poli
atomi vzorku zptisobi, ze priméarni elektrony jsou podél své trajektorie zpomalovany.
Ztrata energie AFE béhem takového zpomaleni je néasledné vyzarena jako foton. Energii
tohoto fotonu vyjadiime jako:

AE = hf, (3.1)

kde h je Planckova konstanta a f frekvence elektromagnetického zafeni. Tyto interakce
jsou nahodné a pti kazdé srazce mize primarni elektron ztratit libovolnou energii. Vysled-
kem téchto udélosti je spojité rentgenové spektrum zobrazené na Obr. 3.9. Toto spojité
rentgenové spektrum je ¢asto oznacovano jako brzdné zafeni.
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Obrazek 3.9: a) Spojité rentgenové spektrum s vyznacenymi charakteristickymi ¢arami
atomu molybdenu. b) Schéma dovolenych pfechodi v atomu molybdenu. Pfevzato z [12].

Jeho vyznamnou charakteristikou je existence minimalni vilnové délky, ktera se ve spek-
tru muze objevit. Tato minimalni vinova délka odpovida udalosti, pii které primarni elek-
tron ztrati celou svou pocatecni energii najednou. Jeji hodnota zavisi pouze na energii
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primérnich elektroni. Pro jeji vypocet zaménime ve vztahu 3.1 zménu energie elektronu
za pocatecni hodnotu primarnich elektroni:

EPE = hf = hC/)\min. (32)

Na obr. 3.9 jsou viditelné i vyznamné piky s vétsi intenzitou nez brzdné zafeni. Jedna se
o udalosti, kdy primarni elektron interaguje s elektrony z vnitinich slupek atomi vzorku.
V takovém pripad€ je vnitini elektron z atomu vyrazen a primdarni elektron ztraci energie
Ey, kterd odpovida vazebné energii elektronu v atomu. Vyrazeny elektron opousti atom
s kinetickou energii v rozmezi od eV do nékolika keV. Atom je mezitim ponecham ve vy-
buzeném stavu s chybé&jicim vnitinim elektronem. Nésledné se atom vrati do zakladniho
stavu skrze omezeny pocet povolenych ptrechodt, kdy elektrony z vnéjsich slupek zaplni
vzniklou diru. Energie pfechodt elektront mezi jednotlivymi slupkami jsou ostfe defino-
vany a jejich charakteristické hodnoty odpovidaji jednotliviym prvkim. Stejné tak jsou
charakteristické i rozdily energii mezi jednotlivymi slupkami. Piebytek energie miize byt
béhem relaxace do zakladniho stavu uvolnén dvéma zptisoby. V prvnim piipade€ je energie
odpovidajici danému prechodu predana jinému elektronu, ktery opusti atom se specific-
kou energii. V tomto pfipadé se jedna o Augeriv jev, resp. Augerovy elektrony. Tento
jev je vyuzivan v Augerové elektronové spektroskopii, nejcastéji k analyze povrchovych
vrstev. Druhym zptsobem, jakym atom uvolni pfebytecnou energii, je charakteristicky
rentgenovy proces, kdy je energie uvolnéna jako foton o vysoké energii. Vyznamné piky
v ziskaném rentgenovém spektru potom tvori tzv. charakteristické rentgenové spektrum
materidlu vzorku. Na Obr.5 jsou dva piky oznaceny symboly K, a Kz. Kazdy z nich od-
povida jinému energiovému prechodu. Primarni elektron nejprve vyrazi elektron ze slupky
s hlavnim kvantovym ¢islem n = 1 (K-slupka) a vytvoii zde diru. Pokud tuto vzniklou
diru zaplni elektron ze slupky s n = 2 (L-slupka), nazveme tento pfechod K,. V ptipads,
ze je dira zaplnéna elektronem ze slupky s n = 3 (M-slupka), fekneme, Ze se jedna pre-
chod K. Ve skutecnosti je situace komplikovanéjsi, protoze vnéjsi slupky L a M jsou dale
rozdéleny do podslupek s navzajem blizkymi energiemi. Praveé toto charakteristické zareni
se pouziva pro urceni prvkového slozeni vzorku.
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4. Kobaltové struktury

Tato kapitola se bude zabyvat pripravou, optimalizaci tvaru a analyzou chemického
slozeni kobaltovych struktur. K tomu byl do elektronového mikroskopu Tescan LYRA3
nainstalovan prekurzor Co,COg. Béhem testovani depozice kobaltu ovSsem nedochézelo
k pozitivnim vysledktim. Rist kobaltovych struktur byl velmi pomaly a nedafilo se zajistit,
aby byly struktury deponovany rovnomérné. Obr. 4.1 znédzornuje, jaké struktury byly
vytvareny béhem testovani. K depozici dochéazelo pouze na okrajich struktur a zaroven
vysky depozitt byly, vzhledem k velkym depozi¢nim castim, velmi malé.

Obréazek 4.1: a) Kruhové struktury nadeponované béhem testovani kobaltového prekur-
zoru, b) ¢tvercové struktury pfipravené béhem testovani kobaltového prekurzoru. V obou
pripadech bylo nasledné zjisténo, ze nadeponovany material je prevazné uhlik ze zbytko-
vych plyni v komofte.

Jiz kratce po instalaci bylo navic zaznamenano, ze pfi otevieni trysek GIS nedochézi
k rtstu tlaku v komote elektronové mikroskopu. Takovy jev naznacuje, Ze z rezervoaru
proudi do komory jen velmi malé nebo zadné mnozstvi prekurzoru. Pro ovéfeni byly pii-
pravené struktury podrobeny analyze EDX, ktera potvrdila, Ze se v pfipravenych struk-
turach kobalt nevyskytuje. Na Obr. 4.2 je naméiené spektrum energii béhem analyzy
EDX se zvyraznénymi pozicemi charakteristickych ¢ar kobaltu K, a L, . Nadeponované
struktury byly ve vysledku tvoreny depozitem ze zbytkové atmosféry v komote elektrono-
vého mikroskopu, prevazné tedy uhlikem. Moznym divodem této technické zavady mohlo
byt zahtfivani jednotlivych ¢asti GIS, které by vedlo k ucpani nékteré z trysek nasledkem
depozice prekurzoru.

Kobaltové struktury tedy nebylo mozné béhem experimentu pripravit. Nicméné diky
znalostem ziskanym béhem studia jednotlivych parametri depozice byly pfipraveny pla-
tinové struktury s pozadovanou geometrii. Cilem bylo vytvorit disky o primeérech v fadu
stovek nanometrii. Dale pak optimalizovat proces depozice tak, aby struktury mély tvar
kulového vrchliku. Obr. 4.3 ukazuje nadeponované platinové struktury s rtizné zaoblenymi
povrchy. Piesny tvar depozitu by bylo vhodné ovérit napi. metodou AFM, coz se ale z ¢a-
sovych divodii nepodafrilo. Déale na obr. 4.4 a obr. 4.5 jsou nadeponované platinové disky
o prumeérech 200 nm, resp. 600 nm. Tyto disky byly nadeponovany pomoci urychlovaciho
napéti 5 kV a proudu 380 pA. Déle byl pouzit maly parametr ”dwell time” (0,5 ns) spolu
s hodnotou parametru ”spacing”: 0,7, ktera odpovida 30% prekryti pixelt. Zaroven byl
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zvysSen parametr ”loop time”, aby nedochéazelo k rozmazani struktur. Rtzna vyska diskt
byla regulovana pomoci poctu rastri.
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Obrazek 4.2: Analyza EDX provedena u struktur na Obr. 4. Depozity byly tvofeny pre-
vazné uhlikem a kyslikem. Nejvice signélu pochézi ze substratu (pik kiemiku). Je vidét,
ze na mistech, kde byly ocekavany piky Co, nebyl naméten zadny signal.

Obrazek 4.3: Pripravené platinové struktury s riznou mirou zakfiveni povrchu. Primeér
struktur je 200 nm. Parametry depozice: urychlovaci napéti 5 kV, proud 380 pA, parametr
"spacing”: 0,7, parametr "dwell time”: 0,5 ps, parametr ”loop time”: 300 ps, pocet rastri
v fadé a) 35 000, b) 30 000, c) 25 000.
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Obrazek 4.4: Pripravené platinové disky s primérem 200 nm. Parametry depozice: urych-
lovaci napéti 5 kV, proud 380 pA, parametr ”spacing”: 0,7, parametr ”dwell time”: 0,5 ps,
parametr "loop time”: 300 ps, pocet rastri 9 000.

Obrazek 4.5: Pripravené platinové disky s primérem 600 nm. Parametry depozice: urych-
lovaci napéti 5 kV, proud 790 pA, parametr ”spacing”: 0,7, parametr ”dwell time”: 0,5 ps,
parametr "loop time”: 500 ps, pocet rastri v fadé a) 11 000, b) 9 000, c¢) 7 000.
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5. ZAVER
5. Zavér

Tato bakalafska prace se zabyvala depozici kovovych nanostruktur metodou EBID.
Motivaci k vytvofeni kobaltovych nanostruktur je modernizace technologie uchovani pa-
métovych bitt v pocitacich. Konkrétni princip spociva v udrzeni stabilnich magnetickych
virtt ve vytvorenych nanostrukturach. Cilem bylo se seznamit s touto technologii pripravy
nanostruktur, zjistit, které parametry ovliviiuji depozici a vytvorit kobaltové struktury
o predem dané geometrii.

V préci byly vysvétleny jevy, které béhem depozice nastavaji. Nejprve byly popsany in-
terakce elektronového svazku se substratem. Produkty téchto interakei, sekundarni a zpétné
odrazené elektrony, se nasledné podili na depozici materidlu z plynného prekurzoru. Déle
bylo popsano chovani prekurzoru na substratu a jeho interakce s elektronovym svaz-
kem. Ve treti kapitole jsou popsany jednotlivé parametry depozice a ukazan jejich vliv
na tvorbu depozitl. Zakladem celého procesu je zptisob rastrovani elektronového svazku
po substratu. Existuje nékolik moznych trajektorii elektroného svazku (”zig-zag”, ”fly-
back”, spirdlovity pohyb) béhem rastrovani, jejich vliv v8ak nebyl pro tvorbu struktur
zasadni. Samotné rastry se ovSem skladdaji z jednotlivych pixeld, u kterych jsme schopni
nastavovat jejich vzajemné prekryti (parametr "spacing”). Na daném rozméru jsme tedy
schopni ménit hustotu pixelt. Bylo zjisténo, Ze se zvétsovanim poctu pixelt na plochu roste
vyska depozitu témeér kvadraticky. Podobny vliv na rtst struktur mél cas, ktery elektro-
novy svazek setrvd na jediném pixelu (parametr ”dwell time”). S jeho zvétSovanim roste
i pravdépodobnost, ze dojde k disociaci prekurzoru a néasledné depozici. U néj se zavislost
jevila spise linearni, tj. vyska depozitu rostla imérné s parametrem ”dwell time”. Kazdy
proces depozice, béhem kterého je struktura vytvarena, se bézné sestava z nékolika tisic
opakovani jednotlivych rastrii. S tim je spojena moznost nastaveni doby mezi jednotlivymi
rastry (parametr ”loop time”). Bylo zjisténo, Ze jeho pomoci jsme schopni téméf elimi-
novat Sikmy rist depozitu. Dalsim dulezitym faktorem je proud elektronového svazku.
Na rtznych hodnotach proudu byly ukazany jednotlivé rezimy depozice. V prvnim jsou
pouzivany malé proudy a depozice je omezena poctem interakci SE a BSE s molekulami
prekurzoru. Nasledné dochazi k saturaci, tj optimalni kombinaci parametrii, a rychlost
rastu je nejvétsi. Dalsi zvétsovani proudu zacne snizovat piisun molekul pomoci diftize
po povrchu a rychlost depozice zacind opét klesat. Veskeré experimenty v této kapitoly
byly provadény s prekurzorem vhdonym pro depozici platiny. Na zavér tieti kapitoly byl
vysvétlen zpiisob jakym probiha analyza rentgenovou spektroskopii EDX.

Ctvrta kapitola se zabyvala hlavnim cilem prace, tedy vytvorenim a optimalizaci ko-
baltovych struktur. Tento cil se z technickych divodi nepodaftilo naplnit. Jiz béhem tes-
tovani Co prekurzoru dochazelo k velmi pomalému ristu depoziti. Zaroven nedochazelo
k nartistu tlaku v komote pii otevieni trysek GIS. Depozity vytvofené béhem testovani
byly analyzovany pomoci EDX a zjistilo se, Ze jsou tvoreny prevazné uhlikem. Ve vysledku
tedy nejpravdépodobnéji doslo k ucpani nékteré z trysek GIS vlivem depozice materidlu.
V zavéru byly za pomoci platiny vytvoreny disky, jejichz geometrie by u kobaltu méla
byt vhodna k udrzeni stabilnich magnetickych virt. Dalsi postup v experimentu bude
spocivat ve zprovoznéni ptrisunu Co prekurzoru do elektronového mikroskopu a vytvoreni
kobaltovych nanostruktur s pozadovanou geometrii. U téchto struktur bude zjistén vliv
vysSe popsanych parametrii na procentualni zastoupeni kobaltu. Dale probéhne méreni
vyskytu magnetickych domén v pfipravenych strukturach pomoci MFM (Magnetic Force
Microscopy).
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