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Abstrakt

Bakalarska prace se zaméruje na kombinované pouziti techniky SPM a SEM za pou-
ziti optického vlakna slouziciho ke sbéru katodoluminiscen¢niho zareni. Prace obsahuje
cast shrnujici pouzité techniky s detailnéjsim popisem jevu katodoluminiscence a dalsi
casti popisuje vyvoj metody, véetné navrhu a konstrukce sondy, uprav ladicky a optic-
kého vlakna. Vysledky ukazuji, Ze nové vyvinutda metoda je schopna poskytovat presné
a spolehlivé vysledky, ¢imz na Ustavu fyzikdlniho inZenyrstvi piispivé k rozsifeni moznosti
charakterizace nanostruktur.

Abstract

The bachelor thesis focuses on the combined use of SPM and SEM techniques using an op-
tical fiber used to collect cathodoluminescence radiation. The thesis contains of a section
summarising the used techniques with more detailed description of the cathodolumine-
scence phenomenon. Following sections describe the development of the method, including
the design and construction of the probe, tuning fork and optical fibre modifications. The
results show that the newly developed method is capable of providing accurate and reliable
results, thus contributing to the expanded capabilities of nanostructure characterization
at the Institute of Physical Engineering.
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L d

Uvod

Fyzika jako véda prochazela v poslednim stoleti dramatickym vyvojem. Od objevii kvan-
tové mechaniky a teorie relativity, které zcela zménily nas pohled na vnimani svéta kolem
nas, az po rozvoj nanotechnologii a pokrok v materidlovych védach, fyzika stale posouva
hranice lidského poznéni. Svét na atomarni trovni otevird dvetfe k revoluénim techno-
logickym inovacim, které mohou posunout energeticky, elektrotechnicky a polovodicovy
priamysl.

Korelativni mikroskopové techniky jsou stale popularnéjsi. Jedna se o kombinaci rastro-
vaci elektronové mikroskopie (SEM) a rastrovaci sondové mikroskopie (SPM) oznacované
jako korelativni sondova a elektronova mikroskopie (CPEM) [1]. Technika CPEM kombi-
nuje vice zobrazovacich metod, coz dovoluje soucasné sledovani strukturnich, chemickych
a dalsich charakteristik, které umoznuji komplexni analyzu vzorku. Je tak jednim z dilezi-
tych nastroji moderni védy a techniky, ktery dopoméha k detailnimu zkoumani struktury
materialil az na nanometrové trovni a urychluje charakterizaci nanostruktur. Abychom
mohli tyto vlastnosti plné zkoumat, je nezbytné vyvinout nebo zdokonalit metody této
charakterizace.

Bakalaiské prace je soucasti projektu INCHAR (Vyvoj in-situ technik pro charakteri-
zaci materiali a nanostruktur), ktery se zabyva vyvojem zcela nové generace unikétnich
sond pro rastrovaci sondovy mikroskop (SPM) LiteScope a zaméruje se na vyvoj me-
tod umoznujicich pokrocilou charakterizaci materialit a nanostruktur prtimo v komorach
elektronovych mikroskopt.

Jednou z novych a velmi slibnych metod pro charakterizaci nanostruktur je méreni
topografickych, optickych a elektrickych vlastnosti povrchit vzorku v komore elektrono-
vého mikroskopu. Tato bakalarska prace se zamétruje na vyvoj metody soucasného méreni
katodoluminiscence (CL) buzené elektronovym svazkem rastrovaciho elektronového mik-
roskopu (SEM) a topografie pomoci SPM.

V prvni kapitole jsou shrnuty pouzité techniky CPEM, SEM, SPM a detailnéji je zde
popsan jev katodoluminiscence a moznosti detekce katodoluminiscencéniho zateni.

Druhé kapitola popisuje vyvoj samotné korelativni metody. Je zde zminén zptisob
vyroby sondy SPM a uprava jejich soucasti. Tato kapitola se dale vénuje experimentalni
sestavé a principu méreni.

Ve treti kapitole jsou predstaveny vysledky, kterych lze pomoci nové vyvijené metody
dosahnout, a jejich srovnani s metodou detekce CL zareni optickym vlaknem.






1. Pouzité techniky
1.1. Korelativni AFM a SEM

V posledni dobé se zdjem o korelativni mikroskopii rapidné zvysil. Tato metoda kombinuje
rizné mikroskopové a spektroskopické techniky, mezi které patii napi. mikroskopie ato-
marnich sil a rastrovaci elektronova mikroskopie, a umoznuje ziskat komplexni informace
o strukture a vlastnostech vzorku. Kombinaci vice technik tak muzeme ziskat mnohem
detailnéjsi a komplexnéjsi data, nez pri pouziti pouze jedné metody. Vyvoj korelativni
mikroskopie tak prinasi nové moznosti zejména v oblasti nanotechnologii, materidlovych
véd nebo vyzkumu polovodici.

Mikroskopie atomérnich sil (AFM, z angl. Atomic Force Microscopy) a rastrovaci
elektronova mikroskopie (SEM, z angl. Scanning Electron Microscopy) patii mezi jedny
ze zékladnich technik pouzivanych v oblasti nanotechnologii. Jsou vyuzivany pro jejich vy-
soké rozliseni, které umoznuje zkoumani struktur na nanometrové trovni. Vysoké rozliseni
téchto technik je dosazeno diky principtim interakce mezi sondovym hrotem a povrchem
vzorku v pripadé AFM a interakce elektronti se vzorkem v pripadé SEM.

LiteScope™ je mikroskop AFM vyrdbény firmou NenoVision, ktery je navrzen pro in-
tegraci do mikroskopu SEM s vestavénou funkcionalitou korelativni sondové a elektronové
mikroskopie (CPEM, z angl. Correlative Probe and FElectron Microscopy), ktera podpo-
ruje primou korelaci obrazu ziskanych pomoci SEM a AFM [1]. Pri pouziti CPEM je
elektronovy svazek zaostfen na vzorek (v tzv. bodovém rezimu) v blizkosti hrotu sondy
AFM a namisto elektronového svazku se rastrovani provadi piezoelektrickym skenerem
se vzorkem, jak je znadzornéno na obrazku V pribéhu celého méreni je udrzovana
konstantni vzdélenost (tzv. offset) mezi elektronovym svazkem a hrotem AFM. Pfi né-
sledném zpracovani se tento konstantni offset odecte a vysledné obrazy 1ze diky shodnému
soufadnicovému systému snadno slozit v jeden bez pouziti transformaci vyssiho fadu [2].

Pomoci CPEM je mozné ziskavat soucasné vice signalii z riznych detektort SEM
a AFM, mezi které patii detektor sekundarnich elektront, detektor zpétné odrazenych
elektron nebo detektor katodoluminiscenéniho zareni. Kazda métrena vlastnost je pak
zachycena do vlastni vrstvy, se kterou se da nadale pracovat a jednotlivé vrstvy lze sebou
proklddat. Je tak mozné ziskat i prostorovy korelovany obraz stinovany daty z jiné vrstvy.

elektronovy svazek

sonda AFM
\/r @\ detektor SE
s
N CPEM S@N\ -
70 s\@“et
—

Obrazek 1.1: Schéma korelativni sondové a elektronové mikroskopie (CPEM): elektronovy
svazek v bodovém rezimu, rastrovano skenerem se vzorkem. Prevzaté a upravené z [2].



1.2. RASTROVACI ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE
1.2. Rastrovaci elektronova mikroskopie

Rastrovaci elektronova mikroskopie (SEM) vyuziva dopad elektront s energii fadové keV
na povrch latky, pri kterém dochazi k pruznym a nepruznych rozptylim elektront. Pruz-
nym rozptylem, na kterém se podili coulombovska interakce atomového jadra, vznikaji
zpétné odrazené elektrony. Mezi nepruzné procesy patii interakce s latkou, které generuji
sekundarni elektrony, Augerovy elektrony, brzdné a charakteristické rentgenové zareni,
elektron-dérové pary, viditelné zareni a dalsi tepelné a elektroakustické signaly.

Sekundarni elektrony maji energii priblizné 50 eV, pokud jsou vyrazeny z vodivostniho
nebo valencniho pésu a az do 50% energie primarniho svazku prii vyrazeni elektronu
z vnitinich hladin atomu [3].

1.3. Mikroskopie atomarnich sil

Mikroskopie atomérnich sil (AFM) je jedna z metod rastrovaci sondové mikroskopie (SPM,
z angl. Scanning Probe Microscopy) slouzici k zobrazeni detailu prostorové struktury
povrchu az s nanometrovym rozlisenim. Jak uz z nazvu metody vyplyva, hlavni princip je
zalozen na méreni interakci meziatomérnich sil mezi povrchem vzorku a hrotem, kterym
je vzorek rastrovan. Mezi tyto sily patii van der Waalsova pritazliva sila, odpudivé sily
atomovych jader a interakce elektront plynouci z Pauliho vyluc¢ovaciho principu.

Pro AFM je dulezité zhotovit ostry hrot. Hrot mize byt umistén na nosniku, v takovém
ptipadé je v zavislosti na mife ohybu nosniku ziskavana informace o interakéni sile [4].
V druhém pripadé mtze byt hrot umistén na oscilujici kfemenné ladic¢ce a informace o sile
pak ziskavame v zavislosti na frekvenci a amplitudé jejich kmitt.

1.3.1. Q-faktor

Koeficient jakosti neboli Q-faktor je velic¢ina, ktera vyjadiuje miru tlumeni oscilatoru. Lze
jej definovat dvéma zpusoby
fr
= 1.1

Q- (1)
kde fr je rezonancni frekvence oscilatoru a Af je frekvenc¢ni polositka, jak je uvedeno
na obrazku [1.2] Pro uzsi pik rezonanéni frekvence jsou koeficienty jakosti vyssi. Druhym
zpusobem, ktery je s prvnim ekvivalentni pouze pro slabé tlumené oscilatory, je pak
koeficient jakosti definovan jako

E
Q=2m3%, (1.2)

kde E je celkova energie pohybu oscilatoru a AFE odpovida energii, kterd je systémem
disipovana za jednu periodu [5]. Podle velikosti koeficientu jakosti se poté voli zptisob meé-
reni AFM. Pro nizsi koeficienty (v fadu stovek) je vyhodnéjsi pouzit amplitudovy rezim
(AM-AFM, z angl. Amplitude Modulation AFM), jelikoz je pfi vysokém tlumenim ode-
zva amplitudy kmitani vici topografii povrchu rychlejsi. Naopak pro vysoké koeficienty
jakosti (v radu tisici) se vyplati frekvenéni rezim (FM-AFM, z angl. Frequency Modu-
lation AFM), pti kterém lze u uzsiho rezonan¢niho piku lépe zaznamendvat drobné zmény
rezonancni frekvence [6].
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A Q1 < Q2
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Obrazek 1.2: Frekvencni polositka A f udavajici sitku rezonané¢ni kiivky v jedné poloviné
vysky amplitudy h piku rezonancni frekvence fr.

1.4. Naprasovani iontovym svazkem

Naprasovani iontovym svazkem (IBS, z angl. Ton Beam Sputtering) je technika pouzivana
pro nanaseni tenkych vrstev, kterd vyuziva iontovy zdroj k odprasovani materialu z terce.
Material nasledné dopada na povrch substratu a tvori vrstvy. Umét pokryt substrat ten-
kou vodivou vrstvou kovu je dulezité pro pouziti pri zobrazovani pomoci SEM. Touto
metodou se mohou pokovit nejen vzorky, ale i jiné ¢asti aparatury pouzivané v komote
SEM, aby se minimalizovalo nabijeni povrchu elektrostatickym nabojem a zabréanilo se
tak zhorseni kvality obrazu. Pracovnim médiem iontového zdroje v IBS byvaji vzacné
plyny, nejéastéji pouzivany je argon [7]. Pouzit nereaktivni plyn je vyhodné, aby na po-
vrchu odprasovaného materialu, povrchu substratu nebo v iontovém zdroji nedochéazelo
k nezddoucim chemickym reakcim. Podrobnéji se této technice vénuje Abdelrahman [§].

1.5. Katodoluminiscence

Katodoluminiscence (CL, z angl. cathodoluminescence) je jev, ktery zpusobuje emisi ultra-
fialového (UV, z angl. ultraviolet light), viditelného (VIS, z angl. wvisible light) a blizkého
infracerveného svételného zareni (IR, z angl. infrared light). Na rozdil od fotoluminis-
cence (PL, z angl. photoluminescence), kdy emisi zpusobuje foton, je emise zareni CL
zpusobena dopadem elektronu na latku. Elektron prochazi v materialu postupnou ra-
dou udalosti pruzného a nepruzného rozptylu. V disledku téchto rozptylovych procest
se puvodni trajektorie elektront v materidlu ndhodné méni. Oblast, ve které elektrony
s latkou interaguji se nazyva interakéni objem a oblast latky, ze které detekujeme nositele
informace (zpétné odrazené elektrony, sekundarni elektrony, CL zafeni, atd.) se nazyva
informacni objem. Pro CL zafeni je informac¢ni objem stejny s interakénim objemem, ze
kterého muze dochézet k vyzareni CL.

1.5.1. Interakcni objem

Hlavnim faktorem, na kterém velikost interak¢niho objemu zavisi, je velikost urychlovaciho
napéti primarniho svazku elektront. Dosahnout vétsiho interakéniho objemu je mozné
zvysenim energie primarniho svazku, tak elektrony dokazi proniknout hloubéji do vzorku.



1.5. KATODOLUMINISCENCE

Do jak velké hloubky interakéni objem sahd, lze ptiblizné vypocitat podle vztahu pro
penetracni hloubku R, ve vzorku

Re = (k/0)Ey, (1.3)

kde F}, je energie primarniho elektronového svazku, o hustota materidlu, £ funkce energie
zavisejici na atomovém ¢isle materidlu a o konstanta zavisejici na atomovém ¢isle 9]

Dalsim faktorem, na kterém zavisi tvar interak¢niho objemu, je atomové ¢islo mérené
latky. Tvar se méni od hruskovitého tvaru pro material s nizkym atomovym ¢islem pres
kulovity tvar (pro atomova ¢isla 15-40) az po polokulovity tvar pro vétsi atomova ¢isla [10],
jak je zobrazeno na obrazku [[.3]

atomové ¢islo

penetrac¢ni hloubka

»
»

d
o

Obrézek 1.3: Schéma zavislosti tvaru interakéniho objemu na atomovém ¢isle latky. Motiv
prevzat z [10].

Jeden ze zakladnich rozdili mezi CL a PL spoc¢iva v tom, ze zatimco dopadajici foton
pri PL generuje pouze jeden par elektron-dira, ktery poté rekombinuje a vyzari jiny foton,
muze jeden elektron o energii 20kV vygenerovat tisice part elektron-dira v interakénim
objemu, ktery ma obvykle primér nékolik mikrometri, které rekombinaci vytvori CL
zareni.

1.5.2. Emise katodoluminiscen¢éniho zareni

Tti zakladni procesy, které vedou k emisi CL zafeni, jsou vznik, pohyb a rekombinace
nadbytec¢nych nosic¢ti naboje (tj. nosice, které jsou pritomny nad drovni vici rovnovaznému
stavu).

Vznik nosi¢ti naboje

Latky, které mohou emitovat fotony CL zareni, jsou polovodic¢e nebo izolatory. Tyto latky
maji elektronovou pasovou strukturu se zaplnénym valen¢nim pasem energetickych stavi,
ktery je oddélen mezerou zakazaného pasu energetickych stavii od prazdného vodivostniho
pasu, jak je schematicky znédzornéno na obrazku 1.4 Elektron, ktery pochdzi z nepruzného
rozptylu primarniho elektronu, mtze predat energii elektronu vazanému ve valenénim pasu
a tim ho excitovat do prazdného stavu ve vodivostnim pasu. Ve valenc¢nim pasu tak ztistane
kladné nabita dira. Doslo tak k vytvoreni nosi¢ti ndboje v podobé paru elektron-dira. Pocet
téchto vytvorenych excitaci zptisobenych dopadem jednoho elektronu z primarniho svazku
je dan generacnim faktorem G dle vztahu

G= 27, (1.4)
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kde E, je energie primarniho elektronu, E; ioniza¢ni energie (tj. energie potiebnd pro
vytvoreni jednoho paru elektron-dira) a v je pravdépodobnost, Ze se elektron odrazi zpétné
bez vygenerovani paru elektron-dira [10]. loniza¢ni energie F; souvisi se $itkou zakézaného
pasu energii £, semiempiricky podle vztahu

E, = 2,8E, + M, (1.5)

kde 0 < M < 1€V je materialova konstanta nezavisla na energii elektronového svazku [11].

Pohyb a rekombinace nosi¢ti naboje

Vytvorené nosice naboje, elektron a dira, dale difunduji. Difuzi lze popsat diferencialni
rovnici kontinuity pro hustotu nosicu An(r)

DV?*(An) — (An/1) + g =0, (1.6)

kde D je difuzni koeficient, 7 je doba rekombinace nosi¢it naboje a g je rychlost vzniku no-
si¢t ndboje na jednotku objemu [12]. Vztah plati pro ptipad, kdy je 7 nezavisla na An(r).
Difuzni délka L je s dobou rekombinace nosi¢ti 7 svazana vztahem L = (D7)"/2 [10].
Vytvorené elektron-dérové pary poté rekombinuji (coz je opacény jev k excitaci paru),
energetické hladiny se mohou nachézet i v zakdzaném pasu energii |13]. Rekombinaé¢ni
centra, kterd jsou tvorena bud primésovymi ionty, necistotami nebo jinymi defekty krys-
talické miizky (viz vnéjsi CL), se déli na zarivé a nezarivé podle toho, jestli v nich dochazi
k emisi fotonu nebo nikoliv, a jsou charakterizovana rychlosti rekombinace, ktera je ne-
pfimo imérna dobé rekombinace [12]. Obecné se v latce nachdzi oba typy center a proto
se pro dobu rekombinace 7 vyuziva vztahu
Trran

(1.7)

T=—
Trr + an
kde 7, je zariva rekombinacni doba (tj. prumérny ¢as potfebny pro zarivou rekombinaci
minoritniho nosi¢e ndboje) a 7, je nezarivd rekombina¢ni doba [14].

Vnitrni a vnéjsi katodoluminiscence

Mozné energetické prechody a vyslednd emise fotonu jsou pro latku urceny vnitinimi
vlastnostmi, jako je sitka zakazaného pasu energii a energetické hladiny uvniti zakazaného
pasu zpusobené fyzikalnimi defekty a primésemi v krystalické mrizce. Pokud je latka ¢ista
a neobsahuje atomy piimési, dochézi k pfechodim s energii sitky zakdzaného pasu E,
a jednd se o vnitini emisi CL (angl. intrinsic CL emision) [15]. V komplexnich materialech
obsahujicich necistoty muze pritomnost primésovych atomt v miizce krystalu vytvaret
ostfe vymezené donorové nebo akceptorové energetické hladiny uvnitt zakazaného pasu
energii. Na tyto hladiny pak mohou byt elektrony z valenéniho pasu excitovany. Nasledné
rekombinace elektronu s dirou, ktera zahrnuje tyto presné definované energetické stavy,
vytvori foton nebo sérii fotont s ostre definovanou energii nebo sérii energii. Tomuto typu
emise se 1kd vnéjsi emise CL (angl. extrinsic CL emision) [15]. Emise vnitini a vnéjsi CL
je znazornéna ve schématu [1.4]
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a) b)
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Obréazek 1.4: Schéma a) vnitini a b) vnéjsi emise CL. Bily bod s ozna¢enim h ve valen¢nim
pasu znaci elektronovou diru, modry bod s oznacenim e ve vodivostnim pasu znézornuje
elektron. Cervené oznacené Sipky znazornuji excitaci elektronu do vyssich energetickych
stavi a tim vytvotreni paru elektron-dira, ¢erna vodorovna ¢ara uvniti zakazaného pasu
sitky E, znaci energetickou hladinu zptsobenou pifmeési ¢i jinym defektem, modfe ozna-
cené Sipky znazornuji rekombinaci elektronu s dirou a k nim pfislusnou emisi fotonu
s energii hw. Pfevzaté a upravené z [15].

1.5.3. Intenzita katodoluminiscen¢niho zareni

Pocet fotont vyzarenych za jednotku casu je dan intenzitou CL zafeni Ly, dle vztahu
A
Ler(r) :/ fin(r)d?’ﬁ (1.8)
VY T

kde f je korekéni funkce zahrnujici parametry celého systému pro detekci CL [10]. Abychom
mohli analyzovat intenzitu signalu CL, potfebujeme znat hustotu minoritnich nosi¢i na-
boje An vstupujici do rovnice kontinuity . Uvazujeme-li aproximaci bodového zdroje,
reseni se zjednodusi a pro sféricky symetrické rozlozeni ve vzdalenosti r od bodového zdroje
je pak Teseni

An(r) = ¢SPETL) (1.9)

”
kde C' je konstanta a L je jiz difve zminéna difuzni délka minoritnich nosi¢i [16].

1.5.4. Detekce katodoluminiscen¢niho zareni

Obecné lze analyzu CL zafeni provadénou v elektronovém mikroskopu rozdélit na mik-
roskopii a spektroskopii. V prvnim pripadé lze zobrazit luminiscenc¢ni obrazy nebo mapy
zajmovych oblasti dle intenzity CL zareni, v druhém ptipadé 1ze bodové ziskat specifické
CL spektrum odpovidajici vybrané oblasti vzorku.

Detektory

V pripadé katodoluminiscencéni mikroskopie je detektorem signalu CL zareni nejcastéji
fotondsobi¢ (PMT, z angl. photomultiplier tube), na ktery dopadaji fotony a generuji vy-
stupni signal. Fotonasobi¢ je tvofen sklenénym vakuovanym valcem, ve kterém jsou umis-
tény fotokatoda, fokusacni elektroda, dynody a anoda. Na katodu z citlivého fotomaterialu

8
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dopada foton, material foton absorbuje a dojde k emisiE] fotoelektronu. Fotoelektrony jsou
dale urychlovany a soustiedovany fokusacni elektrodou na prvni dynodu, na které jsou
nasobeny pomoci sekundarni emise. Tato sekundarni emise se opakuje na kazdé z dalsich
dynod umisténych v PMT, kterych byva vétsinou 8 az 12. Celou kaskadou dynod tak
ziskdvame shluk sekundérnich elektronii, ktery je zndsoben 10°-107 krit a je poté extra-
hovan z anody [14}/17]. Takto ziskany znasobeny proud elektroni je vystupnim signalem
z PMT.

V druhém pripadé, spektroskopii, se jako detektor pouziva vétsinou spektrofotometr.
Jedna se o zafizeni, které rozklada spektrum svétla na jednotlivé vinové délky a umoz-
nuje mérit jejich intenzitu. Spektrofotometry mohou pracovat v sirokém rozsahu vinovych
délek, od UV pres VIS az po IR oblast [14]. Pro rozklad svétla na jednotlivé vinové délky
je vyuzivano obvykle optického hranolu nebo difrakéni miizky. Porovnanim naméfreného
spektra s referencnimi spektry lze identifikovat jednotlivé latky ve vzorku.

Sbér signalu

Pro shér svétla uvniti vakuové komory elektronového mikroskopu existuji rizné techniky
pouzivajici zrcadla, mikroskopové objektivy, optické vlaknové sondy v blizkém poli nebo
svétlovodné trubice [13]. Dva dilezité faktory, které ovliviiuji G¢innost sbéru signalu, jsou
prostorovy thel, pod kterym je CL zafeni detektorem sbirdano, a ti¢innost, s niz je svétlo
k detektoru vedeno [18].

objektiv SEM —— parabolické zrcadlo
o L opticky FiLl
primérni elektrony — ! 4
M | spektrofotometr

—t vzorek

Obrézek 1.5: Schéma detekce CL zareni konvenéni metodou pomoci parabolického zrcadla
uvnitt komory SEM. CL zareni je od vzorku pomoci parabolického zrcadla navedeno do
optického systému, kde je fokusovano a vysledny svazek priveden do spektrofotometru
nebo fotonasobice (PMT). Motiv prevzaty z [20].

Konvencni metody pro sbér signalu nejcastéji vyuzivaji parabolické nebo eliptické zr-
cadlo, které se umistuje mezi objektiv elektronového mikroskopu a povrch vzorku [18-23].
Zrcadlo mé v sobé otvor, kterym muze elektronovy paprsek proniknout ke vzorku, a byva
vybaven mikroposuvnymi motory, které umoznuji jeho pohyb. Idedlnim materidlem pro
reflexni vrstvu zrcadla je hlinik, ktery mé velkou odrazivost pro vlnové délky od UV po
blizké IR [13]. Zrcadlem je sbirdn signdl CL zafeni a fokusovan optickou soustavou na
detektor, jak je zobrazeno na obrazku [I.5] Tato metoda umoziiuje dosdhnout velkého pro-
storového hlu a numerické apertury dosahujici az NA = 0,95 [20]. Je tak efektivnéjsi shér
signalu ze vzorku, ale rozmér zrcadla omezuje moznosti mikroskopu. Zrcadlo totiz zabira
prostor technikam urcenych k detekci dalsich signala ze vzorku a kvili tomu neni mozné

Emise zptisobend vnéjsim fotoelektrickym jevem.
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objektiv SEM —

SED —Q.
® [ ]
e

primérni elektrony

% PMT

| spektrofotometr

optické vlakno

vzorek —— . Sy
mikromanipulator

Obréazek 1.6: Schéma detekce CL zéareni optickym vlaknem pomoci viceosého mikroma-
nipuldtoru v komote SEM s detektorem sekundarnich elektront (SED). Optické vldkno
vyvedené z komory muze byt privedeno do fotonasobi¢e (PMT) nebo spektrofotometru,
kde je CL zareni detekovano.

touto metodou soucasné mérit topografii pomoci AFM, signél z detektoru sekundarnich
elektront (SED, z angl. Secondary FElectron Detector) a CL zateni.

Druhym zptsobem, kterym se da privést CL zareni k detektoru, je pouziti optického
vlakna. Dilezité je nastaveni spravné pozice vldkna vici vzorku, aby detekovany signal
byl co nejvétsi, jelikoz je prostorovy tihel a numerickd apertura vic¢i predchozi metodé
vyrazné mensi (numerické apertura vldkna typicky NA = 0,22) [24]. Pohyb vldkna muze
byt zajistén mikroposuvnymi motory |18] nebo pouzitim viceosého mikromanipulétoruﬂ,
kterym je vldkno vakuové tésné vyvedeno mimo komoru SEM a poté zavedeno do PMT
nebo spektrofotometru. Pohybem motori nebo manuélné je mozné vlakno nastavit na
potfebné misto pro maximalni zisk signalu. Tato sestava je schematicky znazornéna na
obrazku [1.6] Optické vldkno nezabiré velky prostor nad vzorkem a je tak oproti konvenénf
metodé mozné soucasné vyuzit i dalsi metody pro méreni signalt ze vzorku. Nabizi se tak
soucasnd detekce topografie pomoci AFM, signdlu z SED a CL zareni.

2Vyvojem mikromanipuldtoru se zabyval ve své bakalaiské praci Be. Adam Palouda [25].
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2. Vyvoj metody
2.1. Sonda SPM

Jak jiz bylo v podkapitole zminéno, existuje vice typu sond, kterymi lze mérit topogra-
fii. Pro tucely korelativniho méreni topografie a CL zareni byla zvolena sonda vyzivajici
kmitajici kfemennou ladicku. Navrh sondy SPM pro soucasné méreni topografie a CL
zéteni (dale sondovy CL detektor) je uveden na obrazku . Sondovy CL detektor se
sklada z kfemenné ladicky, desky plosnych spoju (DPS) a optického vldkna, které je na
kiremennou ladicku nalepeno. V navazujicich sekcich jsou popsany jednotlivé ¢asti a postup
vyroby sondy.

kontakty

DPS

Obréazek 2.1: Schéma navrhu zakonceni sondového CL detektoru s optickym vlaknem.
Elektrické kontakty kfemenné ladicky jsou zahnuty do vyobrazeného tvaru a pripajeny
k desce plosnych spoji (DPS). Optické vldkno je prilepeno k hrané kiemenné ladicky
a ochrannému krouzku.

Na obrazku je uvedeno schéma pouzivané konfigurace pro detekci CL zafeni a to-
pografie sondovym CL detektorem v komote SEM. Tato konfigurace byla zvolena pro
vyuziti v. SPM mikroskopu LiteScope. K porovnani detekovaného CL zareni ze sondového
detektoru bylo vyuzito optického vldkna v mikromanipuldtoru (déle mikromanipuléto-
rovy CL detektor). Ke studiu signdlu CL zéfeni z obou vladknovych detektori muze byt
vyuzito fotonasobicii nebo spektrofotometri.

— — o — o —

. . ) , ~ \
L _o.biektlv SEM /\/\ p PMT :
, ~ _ SED — / < !
II \ = \| spektrofotometr :
/
I| spektrofotometr |’ — mikromanipulator I
| — e | e e e — o — — — — -
\ sonda SPM -] Pram — vzorek mikromanipuldtorovy
| —1 CL detektor

sondovy CL detektor

Obréazek 2.2: Schéma detekce CL zareni optickym vlaknem pomoci mikromanipuldtoro-
vého CL detektoru za soucasné detekce sondovym CL detektorem a detektorem sekundéar-
nich elektronu (SED) v komote SEM. Opticka vlakna z komory vychdzi pres pruchodku
a jsou zavedena do fotonasobic¢e (PMT) nebo spektrofotometru.
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2.1.1. Kremenna ladicka

Piezoelektrické kremenné ladicky se prumyslove vyrabéjl ve velkém mnozstvi a slouzi
jako frekvencéni standard v elektrickych obvodech redlného c¢asu nebo v naramkovych
hodinkach. Kfemenné ladicky se také vyuzivaji v optické rastrovaci mikroskopii v blizkém
poli (SNOM, z angl. Scanning Near-field Optical Microscopy) pro kontrolu vzdélenosti,
kde v téchto mikroskopech kfemenna ladicka kmita rovnobézné s povrchem, a detekuje
se smykova sila. Podrobné se tomuto tématu vénuji Karrai, Ruiter a dalsi [26-28].

Kfemen je vyuzivan pri vyrobé kifemennych ladicek pro své piezoelektrické vlastnosti,
které umoznuji deformovat ramena kremenné ladicky pouhym pripojenim elektrického
napéti ke kontakttim bez nutnosti mechanického buzeni a ziskavat informaci o kmitani.
Elektrody opac¢né polarity jsou umistény na prilehlych stranach ramen ladicky a vytvorené
elektrické pole pak vyvola kmitajici pohyb v roviné kfemenné ladicky [29]. Pomoci téhoz
piezoelektrického jevu jsme schopni snimat i charakteristiky samotného kmitani.

Diky geometrii kfemenné ladicky je jeji rezonanc¢ni frekvence 32768 Hz (tj. 2'° Hz)
a koeficient jakosti se typicky pohybuje okolo 50 000. Rezonan¢ni frekvence je navic hodné
odlisnéd od jeji prvni harmonické frekvence (~191kHz) a je ji tak mozné dobie odfiltro-
vat [29].

V porovnani s nosniky (viz podkapitola jsou kiremenné ladicky velmi tuhé, zabra-
nuji tak k prichyceni hrotu kfemenné ladicky do kontaktu se vzorkem a dovoluji pracovat
s mensimi amplitudami kmitu [30]. Pfi uchyceni hrotu na kfemennou ladicku vsak muze
byt vysoka tuhost nevyhodna a miize dojit k jeho rozbiti. Z toho diivodu se musi se sondou
zachazet opatrné.

Priprava kiremenné ladicky

Kfemenna ladicka je umisténa ve vakuu v ocelovém ochranném pouzdie a pro jeji pouziti
pro mikroskopii je potfeba ji vyjmout. Tim se ale jeji koeficient jakosti snizi z 50 000 na
priblizné 10 000. Vyjmuti z pouzdra lze dosdhnout prejetim pilnikem po krajni ¢asti valce
u kontakti za soucasného pritlaceni. Na obrazku je vidét kfemenna ladicka pred a po
vytazeni z ochranného pouzdra.

a) b)

5 mm o 5 mm

Obréazek 2.3: Kfemenna ladicka: a) v ochranném pouzdre, b) po vyjmuti z pouzdra.

Kontakty kiemenné ladicky byly zahnuty do tvaru, ktery je vyobrazen na obrazku [2.1]
Tato konfigurace je vyhodna kviili malé vysce sondy, ktera tak pod mikroskopem v komote
SEM nezabird moc mista. Tim se muze vzorek dostat bliz pod objektivu SEM a ten tak
muze zaostrovat na mensi pracovni vzdalenost. Kfemennd ladicka byla pdjena k desce
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plosnych spoji (DPS). DPS byla obracena kontakty nahoru a pod stereomikroskopem
byly kontakty kifemenné ladicky napajeny k DPS. Obé casti byly uchyceny ve svorkach,
které byly napolohovany zptisobem, ktery je vidét na obrazku 2.4h. Kfemenna ladicka
napdjend k DPS je vidét na obrazku [2.4p.

Kiemenna ladicka byla nasledné ¢isténa v ultrazvukové cisticce 5 minut v acetonu
a bminut v isopropylalkoholu. Pted ¢isténim kiemenné ladicky byl zméren koeficient ja-
kosti Q = 2770 a rezonanc¢ni frekvence fr = 32486 Hz, po cisténi bylo dosazeno koefi-
cientu jakosti ) = 12450 a rezonancni frekvence fr = 32763 Hz. V obou pripadech byl
koeficient jakosti méfen v komoie SEM v prostiedi vakua. Cisténi se tak ukdzalo jako
uziteény krok ke zlepseni rezonanc¢nich vlastnosti kifemenné ladicky.

Obrazek 2.4: a) Detail kiemenné ladicky a DPS uchycenych ve svorkach. Kontakty kie-
menné ladicky byly zespodu pripdjeny k DPS. b) Kfemenn4 ladicka s napajenymi kontakty
k DPS.

2.1.2. Optické vlakno

K detekei CL zéfen{ nami vyvinutym sondovym detektorem, ktery je vidét na obrazku [2.2]
vlevo, bylo pouzito optické vlakno F G50UGAE| s primérem jadra 50 pm. Pro detekci CL
zareni mikromanipulatorovym detektorem, ktery je vidét na obrazku vpravo, bylo
pouzito vldkno FG105UCAT s pramérem jadra 105 pm. Jednd se o multimédové vldkna,
kterd maji jadro z ¢istého oxidu kfemicitého, plast z oxidu kifemicitého dopovaného fluo-
rem a ochrannym obalem z akryldtu [24]. Tento typ vldken byl zvolen i z divodu, Ze je
jimi mozno prendaset rozsah vlnovych délek 250-1200 nm, coz odpovida oblasti vinovych
délek od UV do blizké IR svételného spektra zareni emitovanych CL. Obé pouzita vlakna
maji numerickou aperturu NA = 0,22.

Priprava optického vlakna

Pted prichycenim vldkna ke kfemenné ladicce sondy bylo potieba optické vlakno upravit.
K tomu byl vyuzit néasledujici postup.

V prvnim kroku byla na konci vlakna odstranén ochranny obal do vzdélenosti cca
1cm od kraje. Nésledné bylo vlakno ocisténo od necistot v isopropylalkoholu.

!Firma Thorlabs, Inc. .
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V druhém kroku bylo potieba jeden konec vldkna zabrousit do Spicky, abychom na
tomto konci ziskali hrot. Brouseni bylo provadéno na rotujicim brusném papire, ke kte-
rému byl konec vldkna priveden pres ferulu. Zbytek vldkna byl namotan na rotujicim
drzaku. Soucasnym rotovanim brusného papiru a vlakna tak bylo dosazeno rovnomeér-
ného zbrouseni konce vlakna ze vsech stran. Timto zptisobem ziskany vrcholovy thel
vldkna byl 30°, jak je vidét na obrdzku [2.7c. Tato metoda vytvoreni hrotu byla zvolena
diky rychlému pribéhu celého procesu a moznosti jednoduse modifikovat vrcholovy tihel
naklonénim roviny brusného papiru. Alternativni metody vytvoreni hrotu, které jsou ale
casoveé narocnéjsi, jsou leptani v kyseliné fluorovodikové nebo fezani pomoci fokusovaného
iontového svazku [31}[32].

Ve tretim kroku bylo potfeba vlakno pokryt vrstvou kovu. Tento krok je provadén, aby
se nevodivé vlakno uvniti komory SEM dopadem elektronti nenabijelo a nedochézelo tak
k ovliviiovani kvality méfenych dat nebo naptiklad k ptichyceni hrotu vlakna ke vzorku
z divodu vzniklé elektrostatické sily. Vrstva kovu byla nanesena pomoci metody IBS zmi-
néné v podkapitole v pristroji Kaufmanﬂ Pracovnim plynem byl argon. Tlak plynu
pii depozici v komoie byl 10~* mbar. Do depozi¢ni komory se vklada drzak vldken, ktery
je zobrazen na obrézku 2.5 Do tohoto drzdku je mozné umistit az 6 vlaken. Z drzaku
vystupuje pouze mald ¢ast vlakna (10-20 mm), na kterou se bude nanaset odprasovany
materidl. Pro pokoveni bylo vybrano zlato, které je za atmosférickych podminek stabilni.
Samotné zlato ale na skle nedrzi, a proto jako podklad pro zvyseni adheze byla pou-
zita vrstva titanu. Tloustka titanové vrstvy byla cca 25 nm. Zminénd vrstva zlata méla
tloustku cca 50 nm. Aby bylo zaruceno rovnomérné naneseni vrstvy na vldkna, je v pri-
béhu depozice drzdkem otaceno. Na obrazku lze vidét depozi¢ni komoru v pribéhu
nanaseni vrstvy zlata.

a) b)  20mm ¢

30 mm 10 mm

Obrazek 2.5: a) Drzak s namotanymi optickymi vldkny pro deponovani vrstvy pomoci
IBS. b) Detail uchyceni vldken v drzaku. ¢) Detail pokovenych hroti na konci optického
vldkna v optickém mikroskopu.

Timto postupem bylo prichystano vlakno pro nami vyvijeny sondovy CL detektor. Pro
vlakno mikromanipulatorového CL detektoru bylo vyuzito stejného postupu s vynechanim
druhého kroku - vlakno nebylo zabrusovano do hrotu a po depozici kovu byl konec vlakna
zastiizen.

23 obsluhou pfistroje pomahali Be. Jiff Spousta a Ing. Lukas Zezulka.
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svazek Art

ol

terc¢ zlata

—

50 mm opticka vlakna

Obrézek 2.6: Pokovovani optickych vldken zlatem pomoci IBS v depozi¢ni komore. Rii-
zové je naznacen smér dopadajiciho iontového svazku na terc zlata a zelené je naznacen
smér odprasovani zlata k optickym vlaknim upevnénych na drzaku, kterym se v prubéhu
procesu otaci.

2.1.3. Lepeni vlakna ke kifemenné ladicce

Pokovené optické vlakno s hrotem bylo pripraveno pro nalepeni ke kifemenné ladi¢ce na-
pajené k DPS. Optické vlakno bylo uchyceno do stojanu s presnym pohybem mikrosroubti
ve trech osach a kfemennda ladicka byla uchycena v druhém stojanu s moznosti hrubého
posunu ve tiech osach a rotaci kolem nich. Spravnym napolohovanim obou stojant byla
nastavena pozice, pri které se vlakno dotyka kifemenné ladicky na dvou mistech: k hrané
kfemenné ladicky a ochrannému krouzku, jak je zobrazeno na obrazku [2.7b. Na tato mista
bylo aplikovano sekundové lepidlo. Presah vldkna byl cca 1-2mm, coz je dostatecné na
to, aby hrot byl pod trovni DPS a ramen kiemenné ladicky. Po aplikaci lepidla se ¢ekalo
na jeho dikladné zaschnuti do druhého dne.

2.1.4. Uzemnéni kremenné ladicky

Po vlozeni nami vyvinutého sondového CL detektoru do komory SEM a zahajeni rastro-
vani svazkem elektronti se ukazal problém s nabijenim optického vldkna a rusenim signalu
sekundarnich elektront. Ochranny krouzek, ke kterému bylo vlakno prilepeno, nebyl uzem-
nén, a tak z néj nebyl elektricky ndboj pres kifemennou ladicku odvadén. Tento problém
byl vyfeSen pripajenim médéného dratku na jedné strané k uzemnéné casti DPS a na
druhé strané k ochrannému krouzku kfemenné ladicky. Tim se problém vyftesil a elek-
tricky naboj tak byl z pokoveného vlakna pres ochranny krouzek a dratek odvadén na
uzemnénou ¢ast DPS. Diky tomu uz nadale nedochazelo k nabijeni vlakna elektrony.
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2.2. TESTOVACI VZOREK

lepidlo
vlakno

optické vlakno

25 mm 500 pm

Obrazek 2.7: Lepeni optického vldkna na kfemennou ladicku: a) Sestava mikrosroubt
pouzivand pro presné polohovani vldken béhem procesu lepeni. Sonda je upevnéna ve
stojanu pro hrubé polohovani ve tfech osach a rotaci kolem nich (zelend Sipka). Optické
vlakno je uchyceno v drzaku pro presné polohovani pomoci mikrosroubt ve tiech osach
(modra sipka). b) Detail sondy s vldknem s vyznac¢enim mist, kde bylo aplikovano lepidlo
- rameno a ochranny krouzek kfemenné ladicky, obrazek ze stereomikroskopu. c¢) Detail
pokoveného hrotu optického vldkna pod optickym mikroskopem.

2.2. Testovaci vzorek

Pro otestovani sondy byl prichystan testovaci vzorek s krystaly se scintila¢nimi a lasero-
vymi vlastnostmi zalisovanymi do cinu. Pouzita smés krystalfﬂ byla nasledujici:

o yttrito-hlinity granat dopovany cerem (Ce®t:Y3Al5019, zkrdcené Ce:YAG),

yttrito-hlinity granit dopovany neodymem (Nd3T:Y3Al;019, zkracené Nd:YAG),

yttrito-hlinity grandt dopovany ytterbiem (Yb*T:Y3Al50,9, zkracené Yb:YAG),

lutecito-hlinity granit dopovany praseodymem (Pr®T:LuzAl;O19, zkracené Pr:LuAG),
« rubin, neboli oxid hlinity s pfimési chromu (Cr:Al,O3).

Krystaly byly nejprve rozdrceny na prasek v hmozditi a pod tlakem 200 MPa zaliso-
vany do valcové formy spolecné s praskovym cinenﬂ Tim vznikl hruby testovaci vzorek
tvaru mince, ktery byl narezan na mensi kusy. Tyto kusy byly nasledné jednotliveé zality
do pryskyricové formy. Poté byl testovaci vzorek vybrousen a tim jsme se zbavili nerov-
nosti na povrchu, které by mohly pii méfeni sondu ponicit. Kazdy pouzity krystal ma
své specifické katodoluminiscen¢ni spektrum vyobrazené na obrazku a diky tomu je
mozné pouzitim spektrofotometru kvalitativné urcit, o jaky krystal se jedna. Pryskytice,
ve které byl testovaci vzorek zalit, byla dale ze spodni strany zbrousena tak, aby bylo
mozné testovaci vzorek cinu s krystaly uzemnit.

Povrch testovaciho vzorku s krystaly zalisovanymi v cinu je vidét ze SEM pomoci
SED na obrazku a méfeni jeho odezvy pomoci mikromanipuldtorového CL detek-
toru na obrézku [2.8f. Porovnanim téchto namérenych dat lze urcit, jaky krystal vyzatuje
odpovidajici signal CL zateni.

3Firma Crytur.
4Tento mezikrok piipravy provedl doc. Ing. Vit Jan, Ph.D. na UMVIL.
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KAPITOLA 2. VYVOJ METODY
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Obrazek 2.8: a) Spektra CL zareni charakteristickd pro krystaly pouzité v testovacim
vzorku. b) Obrazek ze SEM pomoci detektoru sekundarnich elektronu (SED). ¢) CL in-
tenzita méfend pomoci mikromanipuldtorového CL detektoru a PMT. Na b) a c) lze
vidét krystaly zalisované do praskového cinu. Sekundarni elektrony a intenzita CL za-
reni byly detekovany korelativné a signaly byly sbirdany ze stejného mista. Tmavsi oblasti
z b) odpovidaji krystalim nebo dirdm po krystalech, které z testovaciho vzorku vypadly
pti brouseni. Oblasti aktivni v CL intenzité v ¢) odpovidaji krystalim testovaci smési,
cin neni CL aktivni a proto signal z néj je minimalni. Urychlovaci napéti 30 kV, pracovni
vzdalenost mikroskopu (WD, z angl. Working Distance) 18 mm.

2.3. Experimentalni sestava a princip méreni

Samotné testovani ndmi vyvinuté sondy a méfeni na testovacim vzorku bylo provadéno
v rastrovacim elektronovém mikroskopu VEGA XMH s detektorem sekundarnich elek-
tront (SED)H spolecné s SPM mikroskopem LiteScopﬂ vyrobeného pro ucely pouziti
v SEM. Do SPM mikroskopu LiteScope byl upevnén testovaci vzorek a do drzédku sond
byl uchycen nami vyrobeny sondovy CL detektor s optickym vldknem s hrotem. Z druhé
strany objektivu SEM byl k testovacimu vzorku ptriveden mikromanipulatorovy CL detek-
tor s pokovenym optickym vldknem. Pouzitim mikromanipuldtoru jsme schopni optickym
vldknem pohybovat z venku komory bez potreby opakovaného vakuovani a zavzdusnovani

5Firma TESCAN GROUP, a.s.
6Firma Hamamatsu Photonics K.K.
"Firma NenoVision s.r.0.
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2.3. EXPERIMENTALNI SESTAVA A PRINCIP MERENI

komory SEM pro kazdou tupravu polohy vldkna. Obé opticka vlakna vystupuji z mik-
romanipuldtorového CL detektoru a sondového CL detektoru mimo komoru SEM a jsou
zavedena do fotonasobicti, které jsou propojeny s ridici jednotkou NenoBoxEl dle schématu
2.9 Detail rozlozeni detektort uvniti komory je zobrazen na obrazku [2.10

SED
mikro-
manipuldtorovy s . ——
“— CL detektor ?1d1c1
PMT jednotka, —w— NenoBox
) SEM -
sondovy
CL detekt
CLestor PMT korelovana data
A

LiteScope

Obréazek 2.9: Schéma propojeni experimentéalni sestavy. Signal z SED a obou PMT pro-
chézi pres ridici jednotku SEM, pres kterou signal vstupuje do NenoBoxu, ze kterého jako
vystup ziskame korelované vrstvy dat.

.
Q“

objektiv SEM

sondovy CL detektor

LiteScope ' CL detektor
\,. T S g&‘l ~— optické vlakno

\ ) mikromanipulatorovgi

15 mm

Obrazek 2.10: Usporadani métici soustavy uvniti komory SEM. Sestava je tvorena de-
tektorem sekunddrnich elektront (SED), testovacim vzorkem, ktery je umistén na SPM
mikroskopu LiteScope pod objektiv SEM, sondovym detektorem a mikromanipulatoro-
vym detektorem. Opticka vlakna z vlaknovych detektorii jsou mimo komoru zapojena do
PMT a ty jsou dale propojeny dle schématu .

Nejprve se pomoci makroposuviu v SPM mikroskopu LiteScope posune sondovy CL
detektor do polohy nad zkoumanou oblast testovaciho vzorku. Poté se zméri rezonancni
krivka sondy, nalezne se jeji rezonancni frekvence a koeficient jakosti. Méfeni probiha

8Ridici jednotka SPM mikroskopu LiteScope.
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KAPITOLA 2. VYVOJ METODY

v rezimu AM-AFM (viz sekce [1.3.1)), kvili nizkému koeficientu jakosti [33]. V tomto
rezimu se pomoci zpétné vazby nastavuje vzdalenost sondy od testovactho vzorku tak,
aby byla amplituda kmit sondy udrzovana konstantni. Nastavi se pozadovana hodnota
amplitudy (setpoint) a ptiblizuje se sondou s hrotem k povrchu testovaciho vzorku, dokud
nedojde k dosazeni hodnoty setpointu. V tento okamzik se pfiblizovani zastavi, jelikoz se
sonda dostala do tésné blizkosti k testovacimu vzorku.

Dale se pomoci mikromanipulatoru napolohuje optické vlakno mikromanipulatorového
CL detektoru nad zkoumanou oblast tak, aby zorné pole vlakna tuto oblast pokryvalo,
a priblizi se vldknem k testovacimu vzorku do vzdalenosti 100-200 pm. Dilezité je dostat
se vlaknem co nejblize k testovacimu vzorku, aby byl ziskdn co nejvétsi mozny detekovany
signal CL zafeni, ale zaroven aby byl signdl sbiran z dostatec¢né velké plochy pokryvajici
oblast rastrovani. Na obrazku je vyobrazena vzajemna pozice vlaknovych CL de-
tektorti po jejich priblizeni k testovacimu vzorku. Na levé strané obrazku lze vidét
kfemennou ladicku s kontakty napajenymi k DPS a na jeho pravé strané Spicku
mikromanipulatoru s koncem vldkna. Na obrazku [2.11b je vidét detailni pozice vldkno-
vych detektorii. Na levé strané obrazku je vidét vlakno sondového CL detektoru
s hrotem v kontaktu s testovacim vzorkem a na pravé strané 2.11p optické vldkno mi-
kromanipulatorového CL detektoru (svétlejsi barvy). Déle lze vidét povrch testovaciho
vzorku s krystaly. Velké sedé plochy testovaciho vzorku odpovidaji cinu, ve kterém jsou
krystaly zalisovany.

Obrazek 2.11: Obrazek ze SEM pomoci SED. a) Usporddani uvnitt komory SEM, vlevo
sondovy detektor, vpravo mikromanipulatorovy detektor. b) Detail pfiblizné vzajemné
pozice vlaknovych detektorti nad povrchem testovaciho vzorku. Urychlovaci napéti 10kV,
WD a) 53mm, b) 35 mm.
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2.4. Srovnani detekce CL zareni vlaknovym CL detek-
torem s konven¢éni metodou

Kromé samotného korelativniho méteni, jehoz princip byl popsan v podkapitole bylo
provedeno i srovnavaci méreni detekce CL zareni nami vyvinutym vldknovym CL de-
tektorem s konvenéni metodou vyuzivajici zrcadlo (popséno v sekci . Porovnavaci
méreni bylo provedeno v elektronovém mikroskopu FEIﬂ Magellan 400 s konven¢énim CL
detektorem MonoCL na Ustavu piistrojové techniky Akademie véd Ceské Republik.
Jako vzorek bylo pouzito fosforové stinitko s oznacenim P43, které je CL aktivni s pikem
vyzarované vinové délky 545 nm . Na obrazku jsou uvedeny vysledky tohoto srov-
navaciho métreni ze stejného mista vzorku, na je videét signal CL zafeni pomoci
mikromanipulatorového CL detektoru a na je vidét signal CL zafeni zaznamenany
detektorem MonoCL4. Z tohoto méfeni je patrné, ze vysledky dosazené pomoci vldkno-
vého CL detektoru jsou srovnatelné s vysledky namérenymi konvenénim detektorem CL
zareni.

max

min

5 pm

Obréazek 2.12: Vzorek fosforového stinitka P43, stejné misto. a) Obrazek CL zafeni dete-
kovaného vldknovym CL detektorem v mikroskopu SEM TESCAN VEGA XM. b) Ob-
razek CL zafeni detekovaného detektorem Gatan MonoCL4 v mikroskopu SEM FEI
Magellan 400. Urychlovaci napéti 30kV.

9Nyné&jsi firma Thermo Fisher Scientific, Inc.
OFirma Gatan, Inc.
11§ méfenim pomdahal Mgr. Ale§ Paték, Ph.D.
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3. Dosazené vysledky

Postupem vyroby zminénym v podkapitole bylo pripraveno 5 sond pro sondovy CL
detektor. Pfed zapocetim méreni na testovacim vzorku byla zméfena rezonanc¢ni charakte-
ristika kazdé ze sond. Sonda byla vlozena do drzaku v SPM mikroskopu LiteScope a byla
nameérena jeji rezonancni krivka.

Vsechny sondy byly prostfednictvim SPM mikroskopu LiteScope v komore SEM bu-
zeny signalem s excitacni amplitudou U = 1V a byla z nich vybrana sonda s nejlepsimi
rezonancnimi vlastnostmi. Tato sonda méla rezonané¢ni frekvenci fr = 33 053 Hz a ampli-
tuda, ktera odpovida snimanému napéti Ur = 115 mV. Koeficient jakosti se prilepenim
vldkna pro tuto sondu snizil na Q = 65 (oproti koeficientu jakosti kifemenné ladicky bez
vldkna @ = 12450). I s takto nizkym koeficientem bylo ale mozné sondou mérit.

Na obrazku je vidét detail hrotu sondy po prijeti k povrchu testovaciho vzorku
a na obrazku stejné misto detekované sondovym CL detektorem. Porovnanim téchto
obrazku lze vidét CL aktivni krystaly. Je tak zfejmé, ze jsme pomoci optického vldkna
na sondovém CL detektoru schopni CL zéareni detekovat. Dale je také patrné slabé CL
zateni, které produkuje samotny pokoveny hrot optického vlakna sondy.

max max

min

20 pm

Obrazek 3.1: Detail hrotu sondy SPM po pfibliZeni sondy k testovacimu vzorku. a) Ob-
razek ze SEM pomoci detektoru sekundarnich elektront (SED). b) Obréazek odpovidajici
mapy CL zéareni detekované sondovym CL detektorem. Rastrovano elektronovym svaz-
kem, urychlovaci napéti 10kV, WD 34 mm.

Vyrobenou sondou bylo provedeno nékolik méfeni na riznych mistech testovaciho
vzorku. V nésledujicich podkapitolach jsou uvedena néktera z nich. Méteni byla prove-
dena s timto nastavenim: oblast rastrovani byla (80 x 80) pm? s rozligenim 300 x 300 bod,
rychlost rastrovani byla 40 pms~! a s ni spjatd doba méfeni jednoho obrazu byla 45 minut,
urychlovaci napéti elektronového svazku bylo 10kV a pracovni vzdalenost elektronového
mikroskopu byla WD 34 mm.
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3.1. MERENI TESTOVACIHO VZORKU NA MISTE A
3.1. Méreni testovaciho vzorku na misté A

Na tomto misté byla ovérena funkcnost ndmi vyvinutého sondového CL detektoru. Na ob-
razku [3.2|jsou vidét vysledky ze soucasného méteni ¢tyt signalu stejného mista (sekundarni
elektrony, topografie, CL zareni sondovym CL detektorem, CL zafeni mikromanipulato-
rovym CL detektorem). Sondovym CL detektorem (obrazek [3.2c) byl ziskédn detailngjsi
popis o CL charakteristice testovactho vzorku. Je totiz mozné velmi dobre odlisit nejen
krystaly, které vyzatuji CL, od téch CL neaktivnich, ale také hranice jednotlivych krystali
testovaciho vzorku. Tmavé oblasti odpovidaji cinu, ktery je CL neaktivni. Déle je zfejmé,
ze signdl ziskany sondovym CL detektorem (obrazek ) pri srovnani s mikromanipula-
torovym CL detektorem (obrazek [3.2) je zatiZen mensim Sumem.

Pomoci sondového CL detektoru byla soucasné mérena i topografie, ktera je uvedena
na obrdzku [3.2b. Na ném jsou zobrazeny krystaly (svétld barva) a diry po krystalech
(tmavd barva). Je mozné déle pozorovat i hranice zrn cinu (zelené Sipky), v kterém byly
krystaly zalisovany. Vyska celého testovaciho vzorku na tomto misté byla 1,7 pm. Nejmensi
krystaly, které 1ze od sebe odlisit, jsou o priméru 1 pm. Pro analyzu SPM dat byl pouzit
pocitacovy software s otevienym zdrojovym kédem Gwyddion [35].

min

max

CL

min

20 pm

Obrazek 3.2: Misto A testovaciho vzorku. Obrazek a) ze SEM, b) topografie z SPM mikro-
skopu LiteScope, ¢) mapa CL zafeni pomoci CL sondového detektoru, d) mapa CL zareni
pomoci mikromanipulatorového CL detektoru. Ruzové sipky znaci hranice zrn cinu.
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KAPITOLA 3. DOSAZENE VYSLEDKY

3.2. Méreni testovaciho vzorku na misté B

Na tomto novém misté testovaciho vzorku bylo provedeno dalsi korelativni méfeni. Pomoci
sondového CL detektoru byly pri tomto méteni ziskany i informace o struktutre krystali.
Na obrazku je vidét krystal (rtzova sipka), pro ktery je sondovym CL detektorem
(3.3c) ziskany signdl intenzivnéjsi a s jemnéjsimi detaily nez signél ziskany mikromanipu-
latorovym CL detektorem ) V tomto hledisku dosahuje nami vyvinuty sondovy CL
detektor lepsich vysledkt nez metoda vyzivajici mikromanipulatorovy CL detektor.

Obréazek 3.3: Misto B testovaciho vzorku. Obrézek a) ze SEM, b) topografie z SPM mi-
kroskopu LiteScope, ¢) mapa CL zareni pomoci CL sondového detektoru, d) mapa CL
zareni pomoci mikromanipulatorového CL detektoru. Ruzové sipky naznacuji krystal, pro
ktery je pomoci sondového CL detektoru ziskano vice detailit nez mikromanipulatorovym
CL detektorem. Vyska testovaciho vzorku na tomto misté byla 1,9 pm.

3.3. Méreni testovaciho vzorku na miste C

Dalsi méfeni bylo provadéno na jiném misté testovaciho vzorku, a to na misté s krystaly,
které byly vici pfedchozim dvéma mérenim méné CL aktivni. Diky tomu bylo mozné
pozorovat hranice zrn cinu pomoci sondového CL detektoru (obrézek [3.4k). Oproti tomu
tyto detaily pomoci mikromanipulatorového CL detektoru (obrazek ) nejsou pozoro-
vatelné. Je to pravdépodobné dano tim, ze CL zareni sbirdme sondou blize k testovacimu
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3.4. SHRNUTI

vzorku a tak je ziskany signdl intenzivnéjsi a pro pripad mikromanipuldtorového CL de-
tektoru je Sum tak vysoky, ze malé rozdily intenzity pro hranice zrn nejsou pozorovatelné.
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Obréazek 3.4: Misto C testovaciho vzorku. Obrézek a) ze SEM, b) topografie z SPM mi-
kroskopu LiteSpcope, ¢) mapa CL zafeni pomoci CL sondového detektoru, d) mapa CL
zareni pomoci mikromanipulatorového CL detektoru. Ruzové sipky naznacuji hranice zrn
cinu, které jsou detekovatelné sondovym CL detektorem. Vyska testovaciho vzorku na
tomto misté byla 2,5 pm.

3.4. Shrnuti

Z uvedenych vysledkt je patrné, ze byla v souladu s cili bakalarské prace navrzena, vy-
robena a otestovana nova funkéni sonda pro korelativni méreni CL zareni a topografie
nanostruktur. RozliSeni topografie je zavislé na kvalité vyrobeného hrotu SPM sondy. Je-
likoz byl hrot prichystan brousenim, nebylo tak dosazeno idealniho ostrého hrotu. Pro
budouci méreni se nabizi vylepsit pravé tento technologicky krok vyroby hrotu.
Sondovym CL detektorem lze métit kromé CL signalu také topografii povrchu vzorku,
kterou pomoci konvenénich CL detektort vyuzivajicich zrcadlo nelze principidlné meérit.
Detekce CL zateni ziskana timto sondovym CL detektorem velmi dobte konkuruje metodé
detekce CL zareni pomoci mikromanipuldtorového CL detektoru a dokonce v nékterych
ohledech dosahuje lepsich vysledki. Sondovym CL detektorem je mozné ziskat nejen CL

signél s vice detaily a vétsi intenzitou, ale navic i CL signal, ktery mikromanipulatorovym
CL detektorem nelze vidét (obrazek [3.4k).
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Uvedenda bakalarska prace se zameérila na vyvoj nové metody souc¢asného méreni CL a to-
pografie nanostruktur. Méreni probihalo v komore rastrovaciho elektronového mikroskopu
VEGA XM od firmy TESCAN GROUP, jehoz elektronovym svazkem je CL vybuzeno,
s integrovanym rastrovacim sondovym mikroskopem LiteScope od firmy NenoVision.

V prvni kapitole byly rozebrany techniky pouzivané pro charakterizaci struktur, a to se
zvlastnim dirazem na katodoluminiscenci a moznosti jeji detekce. Poskytlo to teoreticky
zaklad pro nésledujici experimentalni préci.

Druha kapitola se soustredila na prakticky vyvoj metody. Byla popsana konstrukce
samotné sondy, skladajici se z oscilujici kfemenné ladicky, optického vldkna a desky plos-
nych spoju. Déle byly uvedeny tpravy kifemenné ladicky a optického vlakna, které bylo
potieba precizné zabrousit, pokovit a ke kfemenné ladic¢ce ptripevnit. Vldkno bylo poko-
veno vrstvou titanu a zlata pomoci naprasovani iontovym svazkem. Dale byl v kapitole
popsan testovaci vzorek, tvoreny CL aktivnimi krystaly zalisovanymi do cinu. Ke konci
druhé kapitoly byl vysvétlen princip méreni a byla popsana pouzitda experimentalni se-
stava. Dale bylo srovnano métreni pomoci vldknového CL detektoru s konvenéni metodou
vyuzivajici detektor MonoCL4 od firmy Gatan.

Ve treti kapitole byly prezentovany vysledky vybranych t¥i méreni provedenych po-
moci nové vyvinuté sondy. Byly analyzovany a porovnany vysledky méreni CL signalu
pomoci vyvinutého sondového CL detektoru s vysledky ziskanymi mikromanipulatoro-
vym CL detektorem. Vysledky ukazaly, ze nové vyvinuta metoda poskytuje srovnatelné,
ba v nékterych ohledech i detailnéjsi vysledky nez metoda vyuzivajici mikromanipulator.

Zaveérem lze shrnout, ze vsechny vytycené cile prace byly splnény. Déle lze konstatovat,
ze nami vyvinuta metoda korelativniho méreni CL a topografie, kterd neni dosud publiko-
vana v zadném periodiku, se ukazala jako efektivni nastroj pro detailnéjsi charakterizaci
nanostruktur. Experimenty provedené s pouzitim této metody prokazaly jeji schopnost
poskytovat presné a spolehlivé vysledky, které jsou srovnatelné s konvenénimi metodami
méreni CL, pficemz soucasné umoznuji ziskani topografickych informaci o vzorku. Tento
pokrok vyznamné prispiva k rozsiteni moznosti v oblasti elektronové mikroskopie a otevira
jiné cesty pro vyzkum polovodi¢ti a nanomateriali. Dalsi pfipadny rozvoj (a optimalizace)
této technologie by mohl vést k vyznamnym objeviim a inovacim v materidlovych védach
a nanotechnologiich.
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Seznam pouzitych zkratek a symboli

AFM
CL
CPEM
DPS
IBS
IR
SED
SEM
SNOM
SPM
PL
PMT
UMVI
UV
WD

mikroskopie atoméarnich sil
katodoluminiscence

korelativni sondova a elektronova mikroskopie
deska plosnych spoju

naprasovani iontovym svazkem

infracervené zareni

detektor sekundarnich elektront

rastrovaci elektronova mikroskopie

opticka rastrovaci mikroskopie v blizkém poli
mikroskopie rastrovaci sondou
fotoluminiscence

fotonasobic

Ustav materidlovych véd a inzenyrstvi
ultrafialové zareni

pracovni vzdalenost mikroskopu
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