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ABSTRAKT

Tato diplomova prace se zabyva problematikou elektronového rastrovaciho mikroskopu
pracujiciho pfi vys$Sim tlaku v komote vzorku. Hlavnim cilem prace bylo sledovani
napétového kontrastu na prechodu PN vykonového transistoru za vhodnych pracovnich
podminek za pomoci environmentalni rastrovaciho mikroskopu. Pozorovani vzorku bylo

umoznéno pomoci scintilacniho detektoru ur¢eného pro pozorovani ve vysokém tlaku.

ABSTRACT

This thesis deals with scanning electron microscope working at higher pressure in the
specimen chamber. The main goal was to study the voltage contrast on the PN junction of the
transistor under suitable working conditions for using environmental scanning microscope.
The observation of sample was enabled by a scintillation detector designed for observation of
high pressure.

KLICOVA SLOVA
Rastrovaci elektronovy mikroskop (SEM), Environmentalni rastrovaci elektronovy
mikroskop (ESEM, VP SEM), scintilacni detektor pro vyssi tlak, sekundarni elektrony,

napétovy kontrast.

KEYWORDS

Scanning electron mikroscope (SEM), envitonmental scanning electron microscope
(ESEM, VP SEM), scintillation detector for higher pressure, secondary electron, voltage
contrast
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Uvod

Rastrovaci elektronova mikroskopie je hodné¢ vyuzivana diagnostickd metoda, ktera se da
pouzit v mnoha riznych odvétvich primyslu a technologie. Kvili neustalé miniaturizaci
Vv polovodicové technice, kde se integrované obvody zpracovavaji postupy, kde se piimo
vyuziva elektronovy svazek, je zapotiebi integrovany obvod sledovat s technologiemi se
srovnatelnym rozliSenim, jako je rastrovaci elektronova mikroskopie. Cilem diplomové prace
bylo seznameni Se S problematikou c¢innosti rastrovaciho elektronového mikroskopu

pracujiciho pfi vySs$im tlaku v komofie vzorku.

Prvni c¢ast diplomové prace se zabyva fyzikalnimi zéklady rastrovaci elektronové
mikroskopie, principy rastrovaciho elektronového mikroskopu, konstrukci rastrovaciho
elektronového mikroskopu a detekci elektronti pomoci scintilaéniho detektoru. Dalsi ¢ast
diplomové prace se zabyva environmentalni rastrovaci elektronovou mikroskopii a detekci
elektrond v plynném prostfedi pomoci scintilacniho a ioniza¢niho detektoru. Nakonec se
diplomova prace zabyva vyhodnocenim vhodnych pracovnich podminek pro pozorovani
napétového kontrastu na PN piechodu vykonového tranzistoru scintilaénim detektorem
sekundarnich elektronu.



1 Rastrovaci elektronova mikroskopie [2]

Rastrovaci elektronovy mikroskop (SEM) slouzi piedevsim ke studiu povrchu tuhych
latek. Jako signaly pro zobrazeni se pouzivaji sekundarni elektrony (SE) a zpétné odrazené
elektrony (BSE). Rastrovaci elektronovy mikroskop mé statisicindsobné zvétSeni, rozliSovaci

schopnost az 1 nanometr a velkou hloubku ostrosti.

Na vzorek dopada tenky svazek elektrond. Vychylovaci soustava mikroskopu zajist'uje, aby
elektronovy svazek postupné dopadal na v§echna mista povrchu. Obraz vzorku se vytvari bod po
bodu. Signdly z jednotlivych mist vzorku se zpracuji a pfenesou na obrazovku monitoru.

Tubus mikroskopu

6V -100V 5-50kV
Uc Uw U
Katoda 4}

Kondenzorova
cocka
VIIIII’ (IIIII/

X< @ [ XU

Yzrrel. trswwt.

Monitor

Projekini

il Z

BSE
Video
X SE zesilovaé
Vzorek .D_
SC,EBIC
i

|§! Pocitac

Multikandlovy analyzator

Obr. 1 Princip rastrovaciho elektronového mikroskopu, pevzato z [5]

Na oObr. 1 jde vidét, ze se rastrovaci elektronovy mikroskop sklada z elektronové trysky
(katoda, anoda, Wehneltlv valec), ze soustav cocek (kondenzorova, projekéni), z rastrovacich

civek, detektort pro jednotlivé typy signalu a pocitace na zpracovani signalu.



2 Fyzikalni zaklady rastrovaci elektronové mikroskopie

2.1 Interakce elektroni s tuhou latkou [2]

Pii dopadu elektronového svazku lze pozorovat celou fadu déjt, jako je emise zpétné
odrazenych elektrond, sekundarnich elektronti, Augerovych elektronti, katodoluminescence i

emise rentgenového zateni.

Primarni svazek elektronti dopada na povrch tuhé latky, ¢ast elektronl se odrazi a zbytek
vnikne do latky. Elektrony, které vniknou do latky, zpisobi fadu srazek s atomy materialu,
¢imz se rozptyli do objemu zvaného interakéni objem. Rozmér a tvar interak¢niho objemu je
zavisly na protonovém c¢isle materidlu a na energii dopadajiciho svazku. S vétsi hodnotou
protonového Cisla se interakéni objem zmenSuje, s vétsi hodnotou energie svazku se

interak¢éni objem zvétsuje.

Rozdéleni energie elektroni emitovanych tuhou latkou po dopadu primarniho svazku
s energii Ep 1ze vidét na Obr. 2. Pruzné zpétné odraZené elektrony se emituji S energii blizkou
energii primarniho svazku. V blizkosti maxima pruznych zpétné odrazenych elektrond je
maximum nepruznych zpétné odrazenych elektronti. Dale smérem k niZ$i energii jsou mala
maxima Augerovych elektronii a maximum sekundarnich elektronti. Sekundarni elektrony
jsou vSechny elektrony s energii nizs$i nez 50 eV, které se uvolni ze vzorku nésledkem

vniknuti primérnich elektroni.

pocet . SE - BSE i
elektond |
Pruiné odraZené
T elektrony
Nepruzné odraZené
elektrony
Augerovy elektrony l
0 e 50 eV Ep

e E (eV)

Obr. 2 Spektrum elektront pii dopadu primarniho svazku elektronti na vzorek
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2.2 Pruzny rozptyl [4]

Existuji dva typy rozptylu, pruzny a nepruzny. Pruzny a nepruzny rozptyl elektronii a
excitace elektront jsou procesy, které ovliviiuji dolet elektront, hloubkové rozdéleni ionizace

atomil a emisi sekundéarnich a zpétn€ odrazenych elektrond.

Princip pruzného rozptylu je, Ze pfi dopadu primarniho svazku na vzorek se elektrony
zacnou odchylovat od svého ptivodniho sméru vlivem pusobeni Columbovy sily jadra atomu
Castedné stinéného okolnimi elektrony, coz zpuisobi zménu drahy elektronu. Uhel rozptylu
muze byt jakykoli od 0°-180°. Literatura [10] uvadi, Ze uhel rozptylu je obvykle 2°-5°. Pii
pruzném rozptylu nedochdzi ke zmeéné energie elektronu, pouze k jeho vychyleni z piivodniho

sméru.

Pravdépodobnost, ze primarni elektron interaguje Satomem, je zavisld na ucinném
prafezu, ktery se lisi v zavislosti na energii elektronu. Podle Rutherforda je elasticky uc¢inny

prafez dan rovnici
ZZ @0 1
— 20 2
o = 1,62.10 (ﬁ)COt (7) (1)

Pomoci uc¢inného rozptylu se odvodi vzorec pro stiedni volnou drahu elektronli, neboli
vzdalenost, kterou elektron urazi, nez dojde k rozptylu.

A
A = (2)
Nopog

2.3 Nepruzny rozptyl [4]

Princip nepruzného rozptylu spociva v pfenosu energie primarniho elektronu na atom
vzorku. Nepruzny rozptyl snizuje kinetickou energii elektronu, zatimco odchylka elektronu
z ptvodniho sméru je podle literatury [10] v fadu 0,1°.

Nepruzny rozptyl vede k emisi sekundarnich elektront, Augerovych elektroni, ke
spojitému rentgenovému zafeni ¢i vzniku par elektron-dira. SpiSe nez Glinny prifez pro
nepruzny rozptyl se u nepruzného rozptylu pouzivaji pramérné ztraty energie dE/ds. Podle
literatury [10] je

dE Zp =~ 1,116E, 3)

- - _ 4
s 7,85.10 AE, In 7

Elektrony s mensi energii maji vétsi $anci, ze se srazi s atomem, rychlost ztraty energie je

podstatné vyssi neZ u elektronil s vysokou energii.

-11 -



2.4 Zpétné odrazené elektrony (6], [7], [8]

Zpétné odrazené elektrony jsou elektrony primarniho svazku, které dopadly na vzorek a
po nékolika pruznych a nepruznych srdzkach maji dost energie, aby mohly vzorek opustit.
Nejcastéjsi energie zpétné odrazenych elektront se pohybuje v rozmezi 80 — 90 % energie
primarniho svazku. Pro zpétné odrazené elektrony se pouziva koeficient emise zpé&tné
odrazenych elektronii

_ Ipsg 4)
Ip’

n

ktery se rovna podilu proudu zpétné odrazenych elektronti a proudu primarniho svazku.
V literatufe Chyba! Nenalezen zdroj odkazii. se uvadi empiricky vztah pro zavislost
koeficientu emise zpétné¢ odrazenych elektronii na protonovém cisle materidlu pro energii

primarniho svazku 20 keV:

n = (-52,3791 + 150,48371Z — 1,6737Z% + 0,00716Z3)10~*. (5)

Obr. 3 Zavislost koeficientu emise zpétné odrazenych elektrond na protonovém ¢isle pro riizné thly dopadu,

prevzato z [8]

Mnozstvi zpétné odrazenych elektroni roste s protonovym c¢islem Z vzorku a thlem
dopadu primarniho svazku, coz je thel mezi normalou k povrchu v misté dopadu primarniho

svazku a primarnim svazkem.

2.5 Sekundarni elektrony[6], [7], [8]

Sekundarni elektrony vzniknou pronikanim primarnich elektronti hmotou, kdy dochézi
Kk uvolnéni elektront z elektronového obalu atomu latky. Tyto excitované elektrony se pak $ifi

-12 -



ve vzorku, dochazi k nepruznym srazkam a tedy i ke ztrat¢ energie. Pokud maji elektrony
dostate¢nou energii a nejsou hloub&ji nez v maximalni hloubce ds, mohou uniknout na
povrch. Maximalni hloubka, z které mohou sekundarni elektrony proniknout na povrch, je
piiblizn¢ 3 az 30 nm. Pro emisi sekundarnich elektronii se zavadi koeficient emise
sekundarnich elektroni §, ktery je dan vztahem

Isg
5 bt (6)
Ip
Koeficient emise sekundéarnich elektroni pti zvySujicim se urychlovacim napéti zpocatku
vzrasta a po dosazeni maxima pii ur¢itém urychlovacim napéti bude klesat.

15 T T T T T T 7 T

10

as

I L ! 1 L
12000 200 400 600 800
e
Ey[eV]
Obr. 4 Zavislost koeficientu emise sekundarnich elektront na energii primarniho svazku pro rizné materialy,
prevzato z [7]

Mnozstvi emitovanych sekundédrnich elektronli se zvétSuje s thlem dopadu primarniho
svazKu viz Obr. 5.
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Obr. 5 Zavislost koeficientu emise sekundarnich elektronti na energie primarniho svazku pro rizné uhly dopadu,
ptevzato z [5]

Celkovy vytézek sekundarnich elektronii se skladad z ptispévku SEI1, excitovaného
primarnimi elektrony, SE2, excitovaného zpétné¢ odrazenymi elektrony a SE3, které se

excituji zpétné odrazenymi elektrony dopadajicimi na konstrukéni ¢asti mikroskopu.

Isg = Ispy + Ispy + Isps (7)

Primami svazek

| ] | |
Komora B & SE3
SE1
SE2 Te 2 o} BSE
A~
\\_/“
Vzorek

Obr. 6 Piispévky k celkovému vytézku sekundarnich elektronti poreko dopadu primarnich elektrond na v

2.6 Detekce signdlnich elektronu ve vakuu [7], [8]

Scintila¢ni detektor se téZ nazyva Everhart-Thornley detektor. Sklada se z kolektoru,
scintilatoru, svétlovodu a fotonasobice. Princip je takovy, Ze elektron sméiuje ke kolektoru a
vnika do scintila¢niho krystalu, kde se absorbuje a ¢ast jeho energie se pfeméni na fotony.
Fotony putuji svétlovodem az k fotondsobiCi, ktery pievede fotony na elektricky signal.

Fotonasobi¢ obsahuje fotokatodu a soustavu dynod. Fotony dopadaji na fotokatodu a vyrazi
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Z ni elektrony. Elektrony potom sméfuji k dynodam a na kazdé vyrazi dalsi dva elektrony. Na
anodu dopada fadové 10° az 10° elektrond, coZ je dost elektrond k vyvolani elektrického
impulsu. Citlivost detektoru zavisi na velikosti plochy scintilatoru, kam dopadaji elektrony, a
velikosti fotokatody fotonasobice, kam dopadaji fotony. Detektor je velmi citlivy na svétlo,

proto musi byt komora svétlotésné uzaviena.

Elektricka pole, kterd se vytvaieji mezi povrchem vzorku a kolektorem slouzi k odsavani
sekundéarnich elektronli z povrchu vzorku. Na kolektor 1ze vkladat napéti -100 az 400 V vici
vzorku. Tak se pfebird funkce miizky, ktera pii -100 V zcela zamezi pfistup sekundarnich
elektronti. Zpétné odrazené elektrony nejsou timto elektrickym polem ovlivnény, a kdyz
detektor smétuje ke vzorku, dopadnou na detektor. Obraz je tvofen v daném piipadé jen

zpétn¢ odrazenymi elektrony.

Mrizka

Fotondsobié

Fotokatoda dynody anoda

1
UPH!'ED‘G—“GDU\" -

Obr. 7 Schéma Everhart-Thornley detektoru, pievzato z [8]

Pro detekci pouze sekundarnich elektront se detektor umistuje pod rovinu povrchu
vzorku, nebot’ zpétné odrazené elektrony se pohybuji pouze pfimocate. Dale pro detekci
sekundarnich elektronti je nutné pokryt detektor tenkou vodivou vrstvou. Pouziva se hlinik
nebo ITO vrstva s pfivedenym napétim kolem +10 kV.
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3 Environmentalni rastrovaci mikroskopie [6], [10]

3.1 Rozdil mezi SEM a ESEM

Problémem SEM je, Ze pii bombardovani vzorku elektrony s relativné vysokou energii se
zacne hromadit zdporny ndboj na povrchu vzorku. Pokud je vzorek vodivy, d4 se zdporny
naboj odstranit uzemnénim vzorku. Elektricky nevodivé vzorky jako izolanty rozptyluji naboj
méné efektivné a na povrchu se vytvoii elektrické pole, které zkresluje vysledny signal.
Obvykle se na izolanty nanese vrstva kovu jako zlato, platina, paladium ¢i chrom. Existuje ale
riziko zmény reliéfu povrchu. Pokovené vzorky déavaji taky nékdy pouze informaci o

topografii vzorku kvili kratké hloubce priiniku elektroni kovovou vrstvou.

V 70. letech minulého stoleti bylo zjisténo, ze v disledku ioniza¢nich srazek atomu a
molekul plynu s primarnimi a signalnimi elektrony se neprojevuje zadny povrchovy naboj na
izola¢nim vzorku, nebot’ je kompenzovan kladnymi ionty. Kompenzace elektrického naboje
vedla k pfimému pozorovani elektricky nevodivych preparatd. V roce 1979 jsou popisovany
zakladni principy ESEM za podminek vysokého tlaku. V 80. letech se zacaly u mikroskopti
ESEM pouzivat dvé clony, které oddéluji tlak v komote vzorku a tlak v optické casti
mikroskopu.

Podstata environmentalni rastrovaci elektronové mikroskopie (ESEM — environmental
scanning electron microscopy, nazyvana taky VP SEM — Variable Pressure scanning electron
microscopy) spoé¢iva v moznosti pozorovat vzorky obsahujici ur¢ité mnozstvi vody nebo je

pozorovat pii vysSich tlacich v komote vzorku. U ESEM je to kolem 300 az 2000 Pa.
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Obr. 8 Obraz vzorku zlata na uhliku ve vysokém vakuu (vlevo) a pfi tlaku 600 Pa (vpravo). Energie primarniho
svazku 20 kV a jako plynné prostiedi byly pouzity vodni pary, prevzato z Chybal! Nenalezen zdroj
odkazu.

3.2 Elektrony v plynném prostredi

Plynné prostfedi mé vliv na trajektorii primarnich elektronti, nebot” dochdzi k srazkam
primarniho svazku s atomy a molekulami plynu. Pfi vakuu se primarni elektrony pouze obcas
odchyli od trajektorie primarniho svazku Obr. 9 a). V ptipad¢ ptitomnosti molekul plynu
v komoie vzorku je ¢etnost rozptylu vétsi Obr. 9 b). Pti vyssich tlacich je primarni svazek

rozptylen uplné Obr. 9 c).

PE PE PE

~

a) b) c)

Obr. 9 Prichod primarniho svazku vysokym vakuem a), plynem b), plynem o vétsim tlaku c).

Pii pasobeni plynu a primarniho svazku kromé rozptylu elektronti, dochazi i ke generaci
sekundarnich elektront, zpétn¢ odrazenych elektroni, fotont, rentgenovému zareni, kladnych
iontl a dochazi i ke zmén¢ stavu plynu. Pfitomnost plynu v komote vzorku rozsifuje aplikacni
oblast elektronovych mikroskopd. Daji se pozorovat vlhké vzorky, korozivni reakce ¢i
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krystalizace z kapalné faze. Plyn v komoie vzorku omezuje pouziti n€kterych klasickych
detektorti a naopak umoznuje vyuzit nové zptusoby detekce.

Primérny uhel vychyleni a ztrata energie vzhledem k ptivodni energii primarniho svazku
jsou pfi jedné srazce velmi malé. Pokud je primérny pocet srazek piipadajici na elektron
maly, bude malé i1 vysledné odchyleni elektronu od pivodni trajektorie. Primérny pocet
srazek ps |ze stanovit ze vztahu

_ orpdp 8)
Ps = 1
Pravdépodobnost, Ze se elektron srazi na své draze s atomy plynu x-krat, je dana

Poissonovym rozlozenim.

psePs (9)

PG = x!

3.3 Vakuova soustava environmentalniho mikroskopu

Environmentalni rastrovaci mikroskopie vyuziva obvykle dvou tlak omezujicich clon
Smalymi otvory, které umoziuji potlacit proudéni plynd mezi jednotlivymi prostory
s rozdilnymi tlaky. Otvory ve clondch soucasné umoziuji elektronim primarniho svazku
projit z tubusu az do komory. Clona blize k tubusu plni soucasn¢ funkci aperturni clony
objektivu mikroskopu a prostor mezi ni a druhou clonou se nazyva komora diferencialniho
cerpani.

Pfipousténi pozadovanych plynt do komory vzorku zajist'uje jehlovy ventil. Prostor mezi
obéma clonami je obvykle Cerpdn pomoci rotacni vyvévy nebo soustavou rotacni a
turbomolekularni vyvévy. Kviili omezujicim rozmériim prostoru mezi clonami je pozadavek
na u¢inné cerpani spojen s dostatecnou Cerpaci rychlosti. Prostor tubusu je cerpan klasickymi

vakuovymi systémy.

Jako plynné médium se pouziva obvykle bud’ vzduch, nebo vodni pary. Vyhodou pouziti
vzduchu nebo vodnich par je snadnd dostupnost plynil, snadné ovladatelnost a nizka cena.
Vodni pary jsou uzite¢né pii zkoumani vlhkych a tekutych vzorkd. Jako médium mohou byt
pouzity i dalsi plyny. Pro zkoumani materiald, které snadno oxiduji, Ize zvolit argon. Pro

pokusy pfi nizkych teplotach je vhodné pouzit helium, dusik, nebo oxid dusny.
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Obr. 10 Zjednodusené schéma vakuové soustavy EREM
3.4 Detekce elektront v plynném prostredi

3.4.1Detekce zpétné odrazenych elektronti pomoci scintilacniho detektoru

Zpétn¢ odrazené elektrony se pohybuji plynnym prostfedim na krat$i vzdalenosti bez
velké ztraty energie. Detektory zpétné odrazenych elektroni musi byt konstrukéné navrzeny
tak, aby jejich geometrické usporddani vyhovovalo pozadavku na omezeni délky dréhy
elektrond v plynném prostiedi. U scintila¢niho detektoru se pouZiva scintilacni monokrystal s
kruhovym otvorem o priméru stovek mikrometrl, ktery umoZiiuje prichod primarniho
svazku elektroni do komory vzorku a soucasn€¢ omezuje proudéni plynu. Aby se zajistily co
nejmensi ztraty elektront primarniho svazku, je nutné pouzit co nejmensi pracovni vzdalenost

vzorku od clony.

PE
SCINTILATOR

4/'”_
N\ | 7724 7

d BSE

|\I"2°l.‘e|(|

Obr. 11 Detektor zpétné odrazenych elektrond se scintilaénim monokrystalem, ptevzato z [6]
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3.4.2Detekce sekundarnich elektront pomoci scintilacniho detektor [9]

Zpusob jak detekovat sekundarni elektrony ve vysokém tlaku, je oddélit komoru se
scintilatorem od komory vzorku tak, aby byl omezen pritok plynu, ale zase aby mohly
elektrony projit. Komory se oddéli bud’ pomoci tenké hlinikové folie posilené polyesterovou
miizkou, nebo pomoci kombinace clony a mikroporézni desky, nebo pomoci dvou clon. Dalsi
odstavec se bude zabyvat pouze scintila¢nim detektorem se dvéma clonami.

Detektor obsahuje tfi ¢asti S riznym tlakem. Komora vzorku, komora mezi clonami a
komora se scintilatorem. Komora vzorku je oddélena komory se scintilatorem dvéma clonami
Al a A2 (viz Obr. 12). Tyto clony, nastavené na vhodny potencial, vytvoii elektrostatické pole
pro pienos signdlu ze vzorku komory k scintilatoru detektoru. Komora mezi clonami je
Cerpana rotaéni vyvévou. Komora se scintilatorem je Cerpan pomoci turbomolekularni
vyvévy. Pomoci napéti, pfivedené na elektrody E1 a E2, lze vytvofit elektrické pole, které
optimalizuje sbér elektronti a nasmérovani k optické ose. Obé¢ elektrody stejné jako ob¢ clony
jsou izolovany od uzemnéné kostry detektoru. Tlak v komoie vzorku by nemél piesahnout
hodnotu tlaku 5 Pa.

Obr. 12 Prufez scintilaéniho detektoru s ekvipotencidlnimi ¢arami

3.4.3Detekce signalnich elektronu pomoci ionizaéniho detektoru

Ioniza¢ni detektor, ktery se pouziva v environmentalni rastrovaci elektronové
mikroskopii, vyuzivd k zesileni signalu ndrazovou ionizaci v plynech. Pro popis ¢innosti
ioniza¢niho detektoru Ize pouzit funkci deskového kondenzétoru s plynnym dielektrikem.
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Obr. 13 Principialni schéma ioniza¢niho detektoru, pfevzato z [4]

Horni elektroda je oproti vzorku na kladném potencidlu fadove stovek volti. Pti dopadu
primarniho svazku na vzorek dochazi k emisi sekundarnich a zpétné odrazenych elektrond. V
procesu narazové ionizace, charakterizované prvni Townsendovym ionizacnim soucinitelem,
dochazi k lavinovitému zesileni signalu. Vznikajici kladné ionty se pohybuji smérem ke
vzorku a zjeho povrchu wuvoliuji elektrony s pravdépodobnosti danou druhym
Townsendovym ioniza¢nim soucinitelem. Tyto elektrony se opét ucastni narazové ionizace a
prispéji k celkovému proudu elektront a iont. Elektrony generované v plynném prostiedi

narazovou ionizaci jsou zachyceny horni elektrodou.

Celkové zesileni ioniza¢niho detektoru se vyjadii jako

Jos = loptlasHlor _ [Sp+5_“+n52d_’ (10)
Ip p d
Kde k (m) se vyjadii jako
ad _
= e T (11)
A jednotlivé proudy

Igp = IpSppk (12)
Igs = Ipdak (13)
d (14)

lgz = IPTISZPkE
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Konstrukénim uspotfadanim elektrod ioniza¢niho detektoru lze potlacit podil zpétné

odraZenych elektronil na celkovém detekovaném signalu.
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4 Napét'ovy kontrast [7], [8]

Metoda napétového kontrastu spocivd v moznosti zobrazeni elektrickych potencialli na
povrchu vzorku. Experimentalné bylo prokazano, ze kladné potencialy na vzorku se projevi
niz$i urovni signalu a proto bude obraz bude tmavy, nez mista se zapornym potencialem, kdy
obraz bude svétly. Neexistuje zadny vztah mezi napétovym potencialem a jasem mista,
protoze kontrast je ovlivnén vedlejSimi potencidly a celkovou deformaci elektrostatického
pole nad povrchem vzorku.

Zdrojem pro vznik napétového kontrastu jsou sekundarni elektrony. Jednou z duilezitych
podminek vzniku napét'ového kontrastu je elektrické pole. Slozka elektrického pole kolma na
povrch polovodi¢ového vzorku zmenSuje nebo zvétSuje energii sekundarnich elektronti a
slozka elektrického pole rovnobézna s povrchem polovodi¢ového vzorku méni smér pohybu
sekundéarnich elektronti.

V misté s kladnym potencidlem se sekundarni elektrony sice uvolni, ale jsou hned zpatky
pritdhnuty. V misté se zdpornym potencidlem jsou naopak sekundarni elektrony urychleny.

Zpétné odrazené elektrony maji vysokou energii, takZe ovlivnéni polem je nepatrné.

PE PE

BSE BSE o)

1

+10V -10V

Obr. 14 Interakce primarnich elektrond se vzorkem s potencialem na povrchu

Mezi hlavni rusici vlivy napétového kontrastu je topograficky kontrast. Dalsi rusSici vliv
je detekce zpétné odrazenych elektroni, zejména pfi pfitomnosti tézkych kovi jako zlato a
platina pfi kontaktovani soucastky. Tento problém se ale da odstranit umisténim detektoru
elektrond pod rovinu vzorku.
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Dalsi problémy jsou pfitomnost izolantl ve vzorku a zapouzdieni vzorkd, nebot
zpusobuji nabijeci jevy. Ve vakuové elektronové mikroskopii se doporucuje pracovat se
snizenym urychlovacim napétim primarniho svazku. U environmentdlni rastrovaci
elektronové mikroskopie nabijeci jevy nevznikaji.

Metoda napétového kontrastu se vyuziva pro studium a diagnostiku polovodicovych
materialll a soucastek.

.

: < B

i .

d B = = - F F 3

Obr. 16 Zjisténi chyby ve vodi¢ich pomoci napétového kontrastu, prevzato z [1]
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5 Stanoveni pracovnich podminek pro pozorovani
napét’'ového kontrastu ve VP SEM

5.1 Zadani

Cilem praktické casti diplomové prace bylo sledovani zmén napétového kontrastu na
polovodi¢ovém bipolarnim tranzistoru pomoci scintilaéniho detektoru za riiznych pracovnich

podminek v environmentalnim rastrovacim elektronovém mikroskopu.
5.2 Mérici zafizeni

Me¢teni bylo provadéno na environmentalnim rastrovacim elektronovém mikroskopu
AQUASEM, ktery je umistén na Ustavu piistrojové techniky Akademie véd Ceské republiky,
viz Obr. 17. Mikroskop ma rozliseni do 10 nm a dovoluje zvétseni az 250 000x. Zdrojem
elektrond je pfimo zhavena wolframova katoda. Urychlovaci napéti je nastavitelné v rozmezi
od 1 do 30 kV. Jednotlivé prostory mikroskopu jsou ¢erpany pomoci rotacnich, difuznich a
jedné turbomolekularni vyvévy. Maximalni tlak, ktery mize byt v komoife vzorku pfi

rastrovani, je 1500 Pa. Mikroskop je propojen s pocitacem a je vybaven dvéma detektory
elektronti a to scintilacnim detektorem a ioniza¢nim. M¢éteni bylo provadéno pouze pomoci

scinitilaéniho detektoru, ktery je popsan v kapitole 3.4.2.

Obr. 17 Pracovisté environmentalniho rastrovaciho elektronového mikroskopu AQUASEM
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5.3 Vzorek

Jako vzorek byl pouzit vykonovy bipolarni tranzistor NPN. Napétovy kontrast byl
sledovan na piechodu baze-emitor v zavérném sméru. Piivedené napéti na tranzistoru bylo
6V.

Obr. 18 Vzorek pro méteni napétového kontrastu

5.4 Pracovni podminky
Neménna nastaveni mikroskopu
- Plynné médium: Vodni para
- Urychlovaci napéti elektronové trysky: 20 kV
- Pfivedené napéti na mfizku scintilatoru: 9 kV
- Zvétseni mikroskopu: 600x
- Rastrovaci rychlost: Slow 2

- Napéti na cloné C2 detektoru: 1000 V

Meénici se nastaveni pracovisté
- Napéti na elektrodé C1 detektoru: 500 a 550 V
- Napéti na elektrodé E1 detektoru: 300 — 425 V

- Pracovni vzdalenost: 4 a 5,5 mm
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- Proud primarniho svazku: 100, 80 a 50 pA — v pribéhu méteni bylo nutno snizit
hodnotu proudu primarniho svazku, aby se dal z divodu velkého nardstu signalu
pozorovat vzorek

- Napéti na dynodach fotonasobice: pro pracovni vzdalenost 4 mm 650 V, pro pracovni
vzdalenost 5,5 mm 500 V

5.5 Zpracovani namérenych hodnot

Pomoci environmentdlni rastrovaciho elektronového mikroskopu byl ziskdn obraz
ptechodu emitor-baze bipolarniho tranzistoru S pfipojenym napétim v zavérném sméru. (Obr.
19 a). Soubor obrazu byl otevien programem Corel PHOTO-PAINT 9. Stiedni hodnota
urovné Sedi byla stanovena pro dvé mista — emitor s kladnym potencialem, ktery se v obraze
napétového kontrastu jevi jako tmavy, a bazi, kterd se v obraze napétového kontrastu jevi
jako svétla. Stredni hodnota urovné Sedi nabyvala hodnot od 0 do 255. Stfedni hodnota
urovné Sedi tmavé oblasti byla oznacena jako @t a stfedni hodnota urovné Sedi svétlé oblasti

jako ®s. Napétovy kontrast byl potom vyhodnocen jako:

(DS - (DT
255

Kontrast =

Kontrast tedy mohl nabyvat hodnot od 0 do 1.

Obr. 19 a) Pfechod E-B vykonového tranzistoru s pfilozenym napétim 6V v zavérném sméru

b) Vymezeni oblasti pro stanoveni stiedni hodnoty Girovné $edi v oblasti emitoru a baze
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6 Experimentalni vysledky

Zavislost napétového kontrastu na tlaku vodnich par a ménicich se pracovnich podminek

byla vrozmezi od 50 do 500 Pa. Pro pracovni vzdalenost vzorku 4 mm jsou zavislosti

zobrazeny na Obr. 20 az Obr. 22, pro pracovni vzdalenosti vzorku 5,5 mm jsou zavislosti

zobrazeny na Obr. 23 az Obr. 27. Vypoc¢itané hodnoty napétového kontrastu jsou uvedeny

Vv ptiloze €.1, jednotlivé snimky pfechodu emitor-baze v ptiloze ¢.2.

6.1 Zavislosti naméreného kontrastu na tlaku v komore vzorku

0,1600

k[-]

0,1400

0,1200

0,1000

0,0800

0,0600

0,0400 -

0,0200

0,0000

-0,0200

Obr. 20 Zavislost napét'ového kontrastu na tlaku vodnich par v komoie vzorku s parametrem napéti na elektrodé

100

200 Tlak [Pa] 300

400

500

=¢==E1=300V
=i=E1=325V

E1=350V
=>e=E1=375V
=ie=E1 =400V

E1 v rozmezi 300 az 400 V. Napéti na E2 = 400 V, C1 =500 V, C2 = 1000 V, pracovni vzdalenost = 4mm, |,=

100 pA.
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Obr. 21 Zavislost napétového kontrastu na tlaku vodnich par v komote vzorku s parametrem napéti na elektrodé
E1 v rozmezi 325 az 425 V. Pracovni podminky E2 =425V, C1 =500 V, C2 = 1000 V, pracovni vzdalenost. =
4mm, p.s. = 100 pA.
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Obr. 22 Zavislost nap&t'ového kontrastu na tlaku vodnich par v komote vzorku s parametrem napéti na elektrodé
E1 v rozmezi 325 az 425 V. Pracovni podminky E2 =425V, C1 =550 V, C2 = 1000 V, pracovni vzdalenost =
4mm, I, =100 pA.
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Obr. 23 Zavislost napétového kontrastu na tlaku vodnich par v komote vzorku s parametrem napéti na elektrodé
E1 v rozmezi 300 az 400 V. Pracovni podminky E2 =400 V, C1 =500 V, C2 = 1000 V, pracovni vzdalenost =
5,5 mm, I, =100 pA.
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Obr. 24 Zavislost napétového kontrastu na tlaku vodnich par v komote vzorku s parametrem napéti na elektrodé
El v rozmezi 325 az 425 V. Pracovni podminky E2 =425 V, C1 =500 V, C2 = 1000 V, pracovni vzdalenost =
5,5mm, I, = 100 pA.
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Obr. 25 Zavislost napétového kontrastu na tlaku vodnich par v komofe vzorku s parametrem napéti na elektrodé
E1 v rozmezi 325 az 425 V. Pracovni podminky E2 =425V, C1 =500 V, C2 = 1000 V, pracovni vzdalenost =
5,5mm, I, = 80 pA.
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Obr. 26 Zavislost napétového kontrastu na tlaku vodnich par v komote vzorku s parametrem napéti na elektrodé
E1 v rozmezi 300 az 400 V. Pracovni podminky E2 =400 V, C1 =500 V, C2 = 1000 V, pracovni vzdalenost =
5,5mm, I, = 80 pA.
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Obr. 27 Zavislost napétového kontrastu na tlaku vodnich par v komote vzorku s parametrem napéti na elektrodé
E1 v rozmezi 325 az 425 V. Pracovni podminky E2 =425V, C1 =550 V, C2 = 1000 V, pracovni vzdalenost =
5,5mm, I, = 80 pA.

6.2 Vyhodnoceni namérenych zavislosti

6.2.1Vliv zmény napéti na elektrodé E1

Pro pracovni vzdalenost 4 mm a napéti na cloné¢ C1 detektoru 500 V (Obr. 20 a Obr. 21)
bylo nejvétsiho napétového kontrastu dosazeno pii tlaku 100 Pa v piipad€, Ze se napéti na
extrakéni elektrodé E1 = E2. Z uvedenych zavislosti 1ze vyhodnotit, Ze maly rozdil napéti
mezi extrakéni elektrodou E1 a E2 je vhodny z hlediska pozorovani napétového kontrastu pro
oblast tlakti nad 200 Pa. Velky rozdil napéti na extrakénich elektrodach je vhodny pro oblast
tlakti pod 200 Pa.

Pro pracovni vzdalenost 5,5 mm se stejné napéti na extrakcénich elektrodach E1 a E2
zdélo jako nevhodné, nebot’ napét'ovy kontrast byl vzdy nejmensi (Obr. 23 az Obr. 27). Stejné
jako pro pracovni vzdalenost 4 mm plati, Ze maly rozdil napéti na extrak¢nich elektrodach E1
a E2 je vhodny pro pozorovani napétového kontrastu pfi tlaku nad 200 Pa. Maly rozdil napéti
na elektrodach E1 a E2 je vhodny pro pozorovani napétového kontrastu pti tlaku pod 200 Pa.
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6.2.2Vliv zmény napéti na elektrodé E2

Zména napéti na extrakéni elektrodé E2 ze 400 V (Obr. 20) na 425 V (Obr. 21), S pracovni
vzdalenosti 4 mm a napétim na clon¢ C1 500 V, pfinesla zvySeni kontrastu u vSech tlakd.
Rovnéz 1ze pozorovat zvySeni kontrastu pii vSech nastavenich extrakéni elektrody E1 kromé
pfipadu, kdy se napéti na extrakéni elektrodé¢ E1 = E2. V tomto pfipad¢ nastava pokles
kontrastu.

Pii zméné€ napéti na extrak¢ni elektrodé E2 ze 400 V (Obr. 23) na 425 V (Obr. 24)
S pracovni vzdalenosti 5,5 mm a napétim na cloné¢ C1 500 V dochdazi k presunu maximalnich
hodnot smérem k vys$§im tlakiim vlivem snizeni kontrastu pfi tlaku 50 a 100 Pa a k zvyseni
hodnot kontrastu pti tlaku 200, 300, 400 a 500 Pa. Za pracovnich podminek, kterymi byl
pofizen Obr. 24, nastal pii tlaku 200 Pa rapidni ndrGst signalu, kvili kterému neSlo doméftit
dané zavislosti.

6.2.3Vliv zmény napéti na cloné C1

Kwvuli zvyseni napéti na clon¢ C1 z500 V (Obr. 21) na 550 V (Obr. 22), s napétim na
extrak¢ni elektrod€ E2 detektoru 425 V a s pracovni vzdalenosti 4 mm, nastava rapidni narist
signalu predevsim v oblasti tlaku 50 a 100 Pa. Mensi nartst nastava pii tlaku 200, 300, 400 a
500 Pa.

Zvyseni napéti na cloné C1 z 500 V (Obr. 25) na 550 V (Obr. 27) s napétim na extrakcni
elektrodé E2 detektoru 425 V a s pracovni vzdalenosti 4 mm, mélo za nasledek nartst signalu
pfi vSech hodnotach tlaku. Proud svazku musel byt z diivodid velkého nardstu signalu a

nemoznosti pozorovat zkoumany vzorek snizen na hodnotu 80 pA.

6.2.4Vliv zmény pracovni vzdalenosti

Se zménou pracovni vzdalenosti ze 4 mm (Obr. 20) na 5,5 mm (Obr. 23), S napétim na
extrakeni elektrod€ E2 detektoru 400 V a s napétim na cloné¢ C1 550 V, se kontrast zvysi pii

vSech tlacich kromé ptipadu kdy se napéti na elektrod€ E1 rovna napéti na elektrodé E2.

Se zménou pracovni vzdalenosti ze 4 mm (Obr. 21) na 5,5 mm (Obr. 24), S napétim na
extrakéni elektrodé E2 detektoru 425 V a s napétim na cloné C1 550 V, dochazi k poklesu
kontrastu pii tlaku 50 a 100 Pa, ale k nardstu pti tlaku 200, 300, 400 a 500 Pa.

6.3 Optimalni podminky pozorovani napétového kontrastu

Pti tlaku 50 a 100 Pa je nejveétsi napétovy kontrast s napétim na elektrodé¢ E1 325 V,
E2 425 V, napétim na clon¢ C1 550 V a s pracovni vzdalenosti 4 mm. Pro tlak 200 Pa byly
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nejlepsi podminky pro pozorovani napétového kontrastu s napétim na elektrodé¢ E1 325 V,
E2 425 V a pracovni vzdalenosti 5,5 mm. Pro tlak 300 Pa by byly nejvhodné&ji pozorované
podminky s napétim na elektrodé E1 400 V, E2 425 V, s napétim na cloné 550 V a s pracovni
vzdalenosti 5,5 mm, kdyby se snizilo napéti na dynodéch. Pro tlak 400 a 500 Pa jsou nejlepsi
pracovni podminky, kdyz je napéti na extrakéni elektrodé E1 blizké hodnoté E2.

Obecné lze tici, Ze velky rozdil napéti na extrakénich elektrodach E1 a E2 je vhodny pro
pozorovani kontrastu pfi tlaku pod 200 Pa, maly rozdil napéti na extrak¢nich elektrodach E1 a
E2 je vhodny pro pozorovani kontrastu nad 200 Pa. Vétsi napéti na extrak¢ni elektrodé E2 ma
za nasledek posun maximalnich hodnot k vy$8im hodnotdm tlaku. S vétSi pracovni
vzdalenosti se zvysi kontrast, a jak bylo zjisténo, zvetsi se 1 signal. VEtsi napéti na cloné C1
rapidné zvysi napétovy kontrast.
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7 Zaver
Cilem diplomové prace bylo sezndmit se s problematikou rastrovaciho elektronového

mikroskopu pracujiciho pii vy$$§im tlaku v komote vzorku, sdetekci signalu pomoci

scintilaéniho detektoru a s metodou napétového kontrastu.

Metoda napétového kontrastu je uzite¢na metoda pro studium polovodi¢ovych materiali
a soucastek. Vznik samotného napétového kontrastu je umoznén pomoci potenciadlnich

rozdild na povrchu vzorku.

Bylo provedeno meéfeni s rlznymi pracovnimi podminkami jako rozdilné napéti na
extrakéni elektrod¢ E1 a E2, zména napéti na cloné¢ Cl, zména pracovni vzdalenosti.
Sledovani rozlozeni potenciali na povrchu vzorku bylo provedeno na PN pitechodu
vykonového tranzistoru. Po provedeni méfeni byly vyhodnoceny optimalni podminky, pfi
kterych lze pozorovat napét'ovy kontrast pfi tlaku 50 - 500 Pa. Pti tlaku vodnich par v komoie
vzorku nad 500 Pa byl napétovy kontrast scintilacnim detektorem sekundarnich elektronti
neméfitelny.

Pti tlaku 50 a 100 Pa se ukéazal nejvétsi napét'ovy kontrast s napétim na elektrodé E1 325
V, E2 425 V, napétim na cloné C1 550 V a s pracovni vzdalenosti 4 mm. Pii tlaku nad 200 Pa
byl nejvétsi kontrast pii tlaku 300 Pa s napétim na elektrodé E1 400 V, E2 425 V, s napétim
na clon¢ 550 V a s pracovni vzdalenosti 5,5 mm. Nad 300 Pa se vzrastajicim tlakem napétovy

kontrast Klesal vlivem srazek elektronti primarniho svazku s ¢asticemi plynu.

Zména napéti na extrakéni elektrodé E2 k vy$S§im hodnotdm zvySuje a posouva maximum
kontrastu smérem k vyssimu tlaku. Zmeéna napéti na cloné¢ C1 k vy$sim hodnotdm méla za
nasledek narGst kontrastu. Se zménou pracovni vzdalenosti k vyssi hodnoté se posunulo

maximum smérem k vys$Simu tlaku a zvEtsil se i1 kontrast.
Prace pfispéla k pochopeni problematiky ¢innosti mikroskopu pracujicitho pii vySSim
tlaku v komote vzorku, pochopeni problematiky spojené se sledovanim potenciali na povrchu

vzorku a k pochopeni principu ¢innosti scintilaéniho detektoru se dvéma clonami uréeného

pro pozorovani vzorkll ve vyss$im tlaku.
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9 Seznam pouzitych zkratek a symbolii

Al-] Atomova hmotnost

B [T] Magneticka indukce

d[m] Vzdalenost elektrod deskového kondenzatoru

d'[m] Stfedni draha zpétn€ odrazenych elektroni v deskovém kondenzatoru
dp[m] Tloustka vrstvy plynu, kterou elektron prochézi

E[Vm™1]  Intenzita svazku

E; [eV] Vazebni energie

E, [eV] Energie primarniho elektronového svazku

e [C] Naboj elektronu e = 1,602 . 10™

e [eV] Energie elektronu

F [N] Sila ptisobici na elektron

h [m] Tloustka

1[A] proud svazku

Ipsg [A] Proud zpétn€ odrazenych elektront

Igp [A] Proud elektroni generovanych primarnim svazkem

Igps [A] Proud kladné nabitych iontli generovanych primarnim svazkem

Iss [A] Proud elektronli generovanych sekundarnimi elektrony

Igsy+ [A] Proud kladné nabitych iontli generovanych sekundarnimi elektrony
Is7 [A] Proud elektronti generovanych zpétné odrazenymi elektrony

Igz4 [A] Proud kladné nabitych iontli generovanych zpétné odrazenymi elektrony
Isg [A] Proud sekundarnich elektront

I, [A] Proud primérniho svazku

m, [kg] Klidova hmotnost elektronu 9,109 . 10"
N, [mol~1]  Avogadrova konstanta 6,022 . 10

p [Pa] tlak

Pn [—] Pravdépodobnost tniku elektront
ps [—] Primérny pocet srazek

r[m] Polomér

Sp[m~*Pa~'] Ioniza¢ni GEinnost primarnich elektroni
S,[m~1Pa~1] Ioniza¢ni Gi¢innost zpétné odrazenych elektront
t[s] Cas

Vi, Vs, [V] Potencialy v bodech x; a x,
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v [ms™1]

Zes [-]

Rychlost

Protonové ¢islo

Hloubka

Zesileni

Prvni Townsendiiv ioniza¢ni soucinitel
Linearni zeslabovaci koeficient
Drownsendiiv ioniza¢ni soucinitel
Koeficient emise sekundarnich elektronti
Koeficient emise zpétné odrazenych elektront
Stiedni volna draha elektronti

Uhel vychyleni elektronu

Hustota

Elasticky u€inny prifez

Zachytny prifez plynu

Uhel rozptylu
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