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v anglickém jazyce:
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Stru€né charakteristika problematiky tkolu:

V nanoelektronickych zafizenich na bazi kovovych (Au) vedeni [1,3,4] a izolujicich oxidovych
(Si02) zafizeni [1,2] je rozhodujici: (a) schopnost oxidové vrstvy efektivné odstinit elektrostaticky
potenciél [1,2], jakoZ i (b) mira odolnosti oxidové vrstvy proti degradaci vlivem kontaminace
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Cile diplomové préce:

1. Provedte reSerSi uvedené problematiky.

2. Pomoci elektronové litografie pfipravte vhodné struktury Au vedeni na izolujicim podloznim
SiO2.

3. Provedte depozice krycich oxidovych vrstev vhodné tloustky metodou ALD.

4. Provedte méfeni povrchového potencialu metodou KPFM na takto pfipravenych strukturach pfi
priloZzeném elektrickém napéti.

5. Diskutujte efektivitu stinéni elektrického potencidlu a odolnosti oxidové vrstvy proti
prosakovani naboje a pomér téchto dvou prispévki v zavislosti na:

a) tlouSt'ce oxidove vrstvy,

b) relativni vihkosti okolniho prostredi.






ABSTRAKT

Tato diplomova prace je zaméfena na experimentalni studium stiniciho efektu oxidové
izola&ni vrstvy na povrchovy potencidl méfeny Kelvinovym silovym mikroskopem. Pro
studium povrchového potencidlu byly vytvofeny struktury na bazi Au/SiOy pomoci
elektronové litografie a metod depozice monovrstev a multivrstev. Povrchovy potencial

byl zkoumany v zavislosti na vlhkosti a tloudtce oxidové vrstvy.

KLICOVA SLOVA
KPFM, SiO,, relativni vlihkost.

ABSTRACT

The diploma thesis deals with the experimental study of shielding effect of oxide
isolating layer on surface potential measured by Kelvin Probe Force Microscopy. For the
study of surface potential were created Au/SiO, based nanostructures by Electron Beam
Lithography, Atomic Layer Deposition and Multilayer Deposition. Surface potential was

measured depending on the relative humidity and thickness of oxide isolating layer.
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UVOD

V nanoelektronickych zatizenich na bézi kovovych (Au) vedeni a izolujicich oxi-
dovych (SiOg) zafizeni je rozhodujici schopnost stinéni elektrostatického potencialu
prostupujictho od kovovych elektrod pres danou oxidovou vrstvu [I]. Piikladem
téchto zafizeni jsou kov-izolator-kov (MIM - Metal-insulator-metal) struktury, kov-
izolator-polovodic (MIS - Metal-insulator-semiconductor) struktury [2] a polem Fi-
zené tranzistory (FET - Field-effect transistor) [3].

Velikost stinéni potencidlu v zasadé zavisi na relativni permitivité charakteris-
tické pro dany stinici material, mnozstvi adsorbované vody na povrchu [4, 5] a vysce
vrstvy oxidu nad elektrodami [I]. Vyska oxidu mé zdsadni vliv na velikost nanoelek-
tronickych a mikroelektronickych zarizeni a efektivni elektrickou sitku vodicu.

Jednou z experimentalnich metod slouzicich k charakterizaci stiniciho efektu
oxidové vrstvy a pohybu naboje na jejim povrchu je Kelvinova silova mikroskopie
(KPFM - Kelvin Probe Force Microscopy) [6]. Tato metoda umoziiuje snimat povr-
chovy potencial oxidu, z ¢ehoz lze ukazovat na mnozstvi prosakujictho naboje pres
oxidovou vrstvu. Metoda KPFM ma velice dobré lateralni rozliseni a diky tomu je
pouzitelna pro lokalni detekci presunu naboje.

Formaélneé je prace rozdélena do ¢ty casti. Prvni ¢ast prace se zabyva pojednanim
o mikroskopii atomarnich sil a Kelvinové silové mikroskopii. V druhé ¢ésti je uvedena
kratka charakteristika dalsich metod pro pripravu nanostruktur na bazi Au/SiO,
mezi néz patii elektronova litografie, depozice atomérnich vrstev, depozice multi-
vrstev a plazmové cisténi. Ve treti casti je pojednano o vlastnostech oxidové vrstvy,
o Sifeni naboje na povrchu oxidovych vrstev a prosakovani naboje pres oxidovou
vrstvu. Posledni ¢ast se zabyva experimentalni praci, a to pripravou vzorku pro
meéfeni, procesu méreni a diagnostikou presunu a prosakovani naboje oxidovou vrst-

vou.






1 KELVINOVA SILOVA MIKROSKOPIE

Kelvinova silové mikroskopie (KPFM - Kelvin Probe Force Microscopy) je technika
zalozend na kombinaci mikroskopu atomdrnich sil (AFM - Atomic Force Microscopy)
a Kelvinovy sondy. Metoda byla vytvorena za tc¢elem zkoumani kontaktniho rozdilu
potencidlu mezi vodivym hrotem AFM a povrchem zkoumaného materialu. Na
zakladé znalosti vystupni prace hrotu je pak mozné urcit vystupni praci vzorku.
Kromé toho je vsak metoda citliva i na potencial vznikly v blizkosti povrchu naku-
penim elektrického naboje, coz je obzvlasté dulezité v pripadé pouziti této metody
na nevodivych vzorcich. Metoda KPFM byla poprvé predstavena roku 1991 Nonnen-
macherem et al. [7] a od té doby byla hojné vyuzivdna pro charakterizaci elektrickych
vlastnosti povrchu kovu a polovodi¢u a polovodicovych zatizeni. Je také pouzitelna
pro méfeni elektrickych vlastnosti organickych materidlu a biologickych zatizent [6].
Metodou KPFM je mozné diky malému poloméru hrotu zkoumat rozdily potencidlu
v rozliseni fadu nanometri. Pro lepsi pochopeni metody KPFM je vhodné nejprve
uvést nékolik informaci o principu funkce mikroskopu AFM a dalsich metod sondové

mikroskopie vyuzivajicich pii méreni elektrostatickych sil.

1.1 Mikroskopie atomarnich sil

Prvni metodou vyuzivajici sondu (SPM - Scanning Probe Microscopy) byla metoda
rastrovaci tunelové mikroskopie (STM - Scanning Tunelling Microscopy) predstavena
roku 1981 ve Svycarsku Gerdem Binnigem a Heinrichem Rohrerem [8], kteif za tento
objev ziskali Nobelovu cenu v roce 1986. V prubéhu experimentu provadénych po-
moci rastrovaci tunelové mikroskopii bylo objeveno silové pusobeni mezi hrotem a
povrchem, které se stalo zékladem pro mikroskopii atomarnich sil (AFM - Atomic
Force Microscopy). V roce 1986 byl Gerdem Binnigem, Calvinem F. Quatem a Chris-
tophem Gerberem sestrojen prvni mikroskop atoméarnich sil [9]. Timto mikroskopem
bylo mozné mérit za normalnich podminek bez nutnosti nizkych tlaku. Podstatnou
vyhodou vuéi STM byla schopnost méteni topografie nevodivych materialu. Dals{
metody SPM mikroskopie jsou rozdéleny podle zkoumané interakce mezi hrotem a

povrchem:

e Mikroskopie elektrostatickych sil (EFM - FElectrostatic Force Microscopy),

e Skenovaci kapacitni mikroskopie (SCM - Scanning Capacitance Microscopy),

e Mikroskopie magnetickych sil (MFEM - Magnetic Force Microscopy),

e Rastrovaci mikroskopie blizkého pole (SNOM - Scanning Near-field Optical
Microscopy).



1.1.1 Interakce hrotu s povrchem

Mikroskop atoméarnich sil je zalozen na zkoumani interakci pusobicich mezi hrotem
AFM a povrchem zkoumaného materialu. Z experimentalniho hlediska lze interakce
rozdélit na:

e sily vzniklé v dusledku Pauliho vylu¢ovacimu principu,

e van der Waalsovy sily,

e kapilarni sily,

e clektrostatické sily,

e magnetické sily.

Sily vzniklé v dusledku Pauliho vylu¢ovacimu principu jsou odpudivé sily kratkého
dosahu, kde pri priblizeni atomu hrotu k atomum na povrchu dochazi k prekryvu
jejich elektronovych obalu, a v dusledku toho k pfesunu elektrontu na vyssi elek-
tronovou hladinu. Tento jev zpusobuje nasledné odpuzovani atomu hrotu od atomu
na povrchu vzorku. Mira interakce zpusobené Pauliho vylucovacim principem mé
prubéh potencidlu tmérny 1/R'2. Van der Waalsovy sily jsou piitazlivé sily da-
lekého dosahu a jejich prubéh potencidlu je imérny 1/R°. Soucasné pusobeni téchto

interakei 1ze vyjadrit pomoci Lennard-Jonesova potencidlu daného vztahem [10]:

o - ()"~ (3] =

kde R je vzdélenost atomu hrotu od atomu na povrchu vzorku a o je konstanta,
pro kterou plati U (0 = R) = 0, kde pfi hodnoté R = 1,120 je potencialni energie
mezi hrotem a povrchem minimalni. Celkovou silu vyvolanou dusledkem Lennard-

Jonesova potencidlu lze zapsat jako [11]

OU(R) o2 of

Kapilarni sily pusobi mezi hrotem a povrchem pti vlhkostech vétsich nez nula.
Pti dostatecném ptiblizeni hrotu k povrchu se mezi hrotem a povrchem vytvari vodni
meniskus, jehoz velikost je dana tzv. Kelvinovym polomérem Rj daného vztahem
[12]:

1 1\ YV
‘ (Rl R2> RT In(p/ps) (1-3)

kde 7y je povrchové napéti na rozhrani vody a vzduchu, V' je molarni objem, R molarni
plynova konstanta, 1" teplota a podil p/pg predstavuje relativni vlhkost, pricemz pg

je tlak nasycenych par.



Velikost kapilarni sily F. je dana souctem Laplaceovy sily Fp a sily dané povr-

chovym napétim Frp [12], [13]:

F,=F, + Fr = APA + Fr, (1.4)

kde Laplaceova sila je definovana soucinem kontaktni plochy menisku mezi hrotem
a povrchem vzorku A a rozdilem tlaku vné a uvniti menisku AP. Tento rozdil tlaku

1ze Kelvinovym polomérem definovat vztahem [12]:

AP =Py — Py= L, (1.5)
Ry,
kde Py je tlak vné a Py je tlak uvniti menisku [12].

Elektrostatickd sila muze byt zpusobena indukovanymi naboji na vzorku, které
mohou vznikat pii jeho vyrobé. Déle elektrostaticka sila pusobi mezi vodivym hrotem
a vodivym povrchem po prilozeni ruzného potencidlu na hrot a vzorek. Pri predstave
systému hrot - vzorek jako deskového kondenzatoru je jeho kapacita C' ddna podilem

plochy S a vzdalenosti hrotu a vzorku z [14]:

C = 50575, (1.6)

kde €q je permitivita vakua a ¢, je relativni permitivita dielektrika mezi elektrodami.

Energii kondenzatoru lze vyjadiit pomoci vztahu [14]:

1
E= §CAV2, (1.7)

kde AV je celkovy potencidlovy rozdil mezi hrotem a povrchem vzorku. Elektrosta-
tickou silu mezi hrotem a vzorkem lze vyjadrit jako zaporné vzatou parcialni derivaci

energie kondenzatoru podle vztahu [14]:

oF 1 oC OAV
F,=—=—-AV?-— —CA .
e 0z 2 v 0z CAV 0z

Magnetické sily by se projevily pfi zkoumani feromagnetickych materialu nebo

(1.8)

v pritomnosti lokalnich elektrickych proudu [11].

1.1.2 Princip funkce AFM

Mikroskop atomarnich sil je mikroskop rastrujici po fadcich, kde v kazdém bodé

ziskava informace o silovém pusobeni mezi hrotem mikroskopu a povrchem vzorku



a z téchto dat je postupné ziskdn celkovy obraz topografie. Hrot mikroskopu je
umistén na ohebném raménku, na které je prendseno silové pusobeni mezi hrotem
a vzorkem. Na zadni stranu raménka je zaméren svazek laseru. Tento svazek se od
raménka odrazi do fotodetektoru a pomoci zmény signalu na fotodetektoru je zjistén
ohyb nebo rotace raménka. Detekce vzdéalenosti mezi hrotem a vzorkem je zajisténa
pomoci zpétné vazby a piezomanipulatoru. AFM je schopno méfit v ruznych pra-
covnich vzdélenostech na principu detekce odpudivych sil kratkého dosahu nebo
pritazlivych van der Waalsovskych sil dalekého dosahu. Podle pracovni vzdélenosti
a detekovanych sil lze AFM méteni rozdélit do tif zakladnich moédu, jimiz jsou kon-

taktni, bezkontaktni a poklepovy méd [14].

1.1.3 Kontaktni méd

V kontaktnim mdédu je hrot ptiblizen ke vzorku az na vzdélenost pusobeni odpu-
divych sil, které jsou v neustalé rovnovaze se silou vyvolanou prohnutim raménka.
Velikost téchto odpudivych sil je v rozmezi od 10 do 1000 nN [IT]. Pro méteni v kon-
taktnim modu je vhodné zvolit raménko s malou tuhosti kvuli citlivosti na prohnuti
pii méfeni a mensi destrukci povrchu vzorku a hrotu. Sila pusobici na hrot kolmo

k povrchu souvisi s vychylenim raménka Az podle vztahu [14]:

F =LAz, (1.9)

kde k je tuhost raménka zavisla na geometrii a na pouzitém materialu v rozmezi
od 1072 do 10 N/m [14].

P1i kontaktnim médu se vyuzivaji dva rezimy, a to rezim konstantni sily a rezim
konstantni vysky. Pfi rezimu konstantni sily jsou informace z fotodetektoru vysilany
do zpétné vazby, kterd privede odpovidajici napéti na piezomanipulator, ktery vlivem
tohoto napéti zmeéni svou velikost tak, aby prohnuti raménka bylo stale konstantni.
Obrazova data jsou ziskana z informaci o napéti vysilané zpétnou vazbou. Rezim
je moznost méfeni vzorku s vétsi drsnosti povrchu. Dalsi vyhodou je moznost nasta-
veni pritlacné sily, ¢imz zvySujeme zivotnost hrotu a dochézi k mensimu poskozeni
vzorku [14].

V rezimu konstantni vysky neni vyuzita zpétna vazba a raménko se pohybuje
v konstantni vysce nad povrchem. Obrazova data jsou ziskdna piimo z prohnuti
raménka v zavislosti na topografii vzorku. Vyhodou tohoto rezimu je absence zpétné
vazby, diky ¢emuz je méreni rychlejsi. Nevyhodou je nutnost hladkého povrchu
vzorku pro méteni, diky ¢emuz je tento rezim vhodny pii zobrazovani atomérné

hladkych povrchu, pii nichz nehrozi velké deformace hrotu nebo vzorku [14].



1.1.4 Bezkontaktni mod

V bezkontaktnim mdédu je hrot priblizen ke vzorku na vzdélenost pusobeni van der
Waalsovy interakce. V tomto médu je hrot drzen ve vetsi vzdélenosti (pfiblizné
10 — 100 A) Na hrot v této vysce pusobi malé sily, fddové v hodnotdch 1072 nN
[11]. Tyto malé sily by nebylo mozné detekovat prohnutim raménka, takze detekce
spociva v méfeni zmény rezonan¢ni frekvence raménka.

Vlastni frekvence, které jsou charakteristické pro kazdé raménko (v rozmezi 10
— 1000kHz), je mozné ziskat ze vztahu [11] [14]:

N | EJ Ik,
rezi — 00 o ) 1.10

kde [ je délka raménka, E je Younguv modul pruznosti, J je moment setrvacnosti
raménka, p je hustota, S je prufez, m je hmotnost a k. je vlastni tuhost raménka
a A; je numericky koeficient zavisly na oscilacnich médech. Hlavni oscilaéni mody
jsou A\; = 3,52, Ay = 22,04 a A3 = 61,7.

Raménko s hrotem si lze predstavit jako nehmotné raménko o dané tuhosti k,
kde na jednom konci raménka je lokalizovany hmotny bod o hmotnosti m a druhy

konec raménka je pevné uchycen na vibraénim piezomanipulatoru (Obr. .

k
z(t)I
busuo

Obr. 1.1: Model raménka AFM mikroskopu. Pfevzato a upraveno z [14].

Za predpokladu, ze w je frekvence oscilace piezooscilatoru, pak lze harmonicky

kmitavy pohyb piezomanipuldtoru definovat vztahem [14]:

u = ug cos(wt), (1.11)
kde ug je maximalni vychylka piezomanipuldtoru. Pohybova rovnice systému je tedy
rovna [14]

mz = —k(z—u) — v+ Fp, (1.12)

kde vyraz vz, imérny prvni derivaci vychylky odpovida odporovym silam prostiedi

(plyn, kapalina) a sila Fy predstavuje tthovou silu a dal3i sily nezavislé na poloze



hrotu od povrchu vzorku. Tato sila Fy nema vliv na frekvenci, fazi ani na amplitudu,
pouze posouva rovnovaznou polohu o hodnotu z;, kde pfi substituci z = 2z; + Fy/k

je vysledna pohybova rovnice systému rovna [14]:

mz, + vZ1 + kz1 = kug cos wt. (1.13)

Pti ptiblizeni hrotu ke vzorku dochazi k dalsimu pusobent sil na raménko, jednim
ze zastupcu sil je sila van der Waalsova Fpg(z), kterou lze pii malych oscilacich kolem

polohy z vyjadiit pomoci vztahu [14]:

oF
FPS:FPS,O—’_&(ZO) Z(t):Fp570+F;Z(t), (114)

kde F! je gradient sil mezi hrotem a povrchem vzorku ve vzdalenosti zy od povrchu.
Pohybova rovnice po pridani van der Waalsovy sily a jejiho gradientu ma poté tvar
[14]:

mz = —k(z —u) —vi+ Fy+ Fpso + F, (1.15)

kterda po zavedeni substituce z = z 4+ (Fy + Fpgso) /k prechazi do tvaru [14]:

mz+~i+ (k= F.) 2z = kug cos wt, (1.16)

kde gradient van der Waalsovy sily zpusobuje zménu efektivni tuhosti raménka dané
vztahem [14]:

OF
kop =k — — =k — F' 1.17
! P e (1.17)

Pohybova rovnice m po zavedeni substituce w3 = k/m, zavedeni soucinitele
tlumeni § = v/2m a vyjaddienim v oblasti komplexnich ¢isel o prechézi do tvaru
[14]:

/

F
G+ 200 + <wg - —Z> o = wWiug cos wt. (1.18)
m

Pii predpokladu feseni ve tvaru komplexniho vyjadieni o ve tvaru a = ae™ !

ptrechazi pohybova rovnice do tvaru [14]:

/

, F ;
ae—zwt (_WQ — 20w + wg _ _Z) = W(Q)UOG_Wt. (119)
m



Po vyjadreni a upravé komplexni amplitudy a ziskame amplitudu oscilaci raménka
A(w) ve tvaru [14]:

Wiy

/ 2 ‘
\/<w(2) —w?— %) + 40%w?

Kmiténi raménka je posunuto o fazovy rozdil p(w) od oscilaci piezomanipuldtoru.
Tento fazovy rozdil vyjadiuje vztah [14]:

(1.20)

20
¢(w) = arctan <2—;UF;> (1.21)
wg —w?— =

Diky piitomnosti gradientu sily F? dochazi k posunu amplitudové kiivky (obr.

1.2). Rezonané¢ni frekvence w,; raménka diky piftomnosti externi sily pfechdzi do
tvaru [14]:

262 F! F!
2 2 z 2 z
Wre = W —— -2 =wi,— =, 1.22
rf 0 ( w% m> drf m ( )
kde wg,s je disipativni rezonancni frekvence systému v piftomnosti odporovych sil
prostiedi. Posunuti amplitudy v zavislosti na frekvenci je pak imérné rozdilu rezo-

nancni frekvence w,y a disipativni rezonanéni frekvence wg,y podle vztahu [14]:

F/
AW = Warf — Wep =Warp | 1 — /1 — = ) (1.23)

mwdrf

v

Wrf  Wdrf

Obr. 1.2: Posunuti amplitudy v zavislosti na frekvenci vlivem ptitomnosti gradientu
sily F.. Pfevzato a upraveno z [14].
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Obr. 1.3: Pracovni pozice béhem poklepového modu. Pievzato a upraveno z [14].

1.1.5 Poklepovy méod

Poklepovy mdd je kombinaci kontaktniho a bezkontaktniho médu. Raménko je roz-
kmitdno s velkou amplitudou (10 — 100nm) a pii kmitech se hrot dotyka povrchu
vzorku (obr. . P1i rastrovani diky kmitani nedochézi k posuvu hrotu piimo
po vzorku a dochézi tak k redukci trecich sil zpusobujicich torzni ohyb raménka.
V poklepovém moédu se na kmitani raménka podili elastické sily vzniklé béhem kon-
taktu hrotu s povrchem. Pohybovou rovnici pohybu raménka v poklepovém maédu

lze vyjadrit pomoci vztahu [14]:

24202+ wg [2(t) — 29 — ug cos(wt)] = ﬂFps[Z(t)], (1.24)

k
kde zg je vzdalenost rovnovazné polohy raménka od bodu kontaktu s povrchem a sila

Fps[z(t)] je kombinovana sila van der Waalsovy sily a elastickych sil na povrchu.

1.2 Mikroskopie elektrostatickych sil

Mikroskopie elektrostatickych sil (EFM) [15] je technika zalozend na méreni gradi-
entu elektrostatickych sil. Technika pracuje v bezkontaktnim médu ve velké vzdale-
nosti od povrchu, kde nedochézi k ptisobeni odpudivych sil kratkého dosahu a puso-
beni kapilarnich, a kde ve velké mife pusobi mezi hrotem a povrchem vzorku elek-
trostatické sily dalekého dosahu. Gradient elektrostatické sily zpusobuje zménu re-
zonanéni frekvence raménka, kde frekvenéni posun Af lze vyjadrit pomoci vztahu
116
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Af — 10F/0z
fo 2 k7

kde fy je rezonancni frekvence raménka. Lateralni rozliseni EFM je obecné mno-

(1.25)

hem mensi nez rozliseni AFM diky velké vzdalenosti hrotu od povrchu.

1.3 Sonda KPFM

Mezi vodivym hrotem a vzorkem je mozné mérit kontaktni potencidlovy rozdil, ktery
vytvari kontaktni napéti Vi pr. Kontaktni napéti souvisi s vystupni praci hrotu ¢y,

a vystupni praci zkoumaného vzorku ¢,, podle vztahu [6]

Vikrr = Ljvz, (1.26)
kde e je elementarni elektricky ndboj. Vystupni prace je minimalni energie, ktera je
potiebna k uvolnéni elektronu z daného materialu. Pro polovodice a vodice plati, ze
velikost vystupni prace je rovna rozdilu energie mezi hladinou energie ve vakuu Ey
a Fermiho hladinou E'r. Pokud jsou vzorek a hrot v dostatecné vzdélenosti d od sebe
a nejsou spojeny vodi¢em, nedochdzi k ovlivnéni jejich Fermiho hladin (obr. A).
Pti vodivém spojeni dvou kovu dojde k vyrovnani jejich Fermiho hladin na stejnou
hodnotu. Tento jev je zpusoben presunem elektront z kovu s nizsi vystupni praci do
kovu s vyssi vystupni praci. Dojde k nabiti obou kovu a k vytvoreni napéti Vi pr
(obr. [L.4]B), které zpusobuje elektrickou sflu mezi hrotem a vzorkem v misté kon-
taktu. Toto napéti mezi hrotem a vzorkem muze byt vynulovano pomoci externiho
napéti Vg (obr. C). Napéti V) musi mit stejnou velikost a opacnou polaritu nez
napéti Vg pgr. Pii zndmé hodnoté vystupni prace hrotu a po zjisténi napéti Vipgr je
mozné podle vztahu zjistit vystupni préci vzorku [6].

1.4 Funkce KPFM

Kelvinova silova mikroskopie je dvoukrokova metoda zkoumajici elektrické interakce
mezi vodivym hrotem AFM a substratem. V prvnim kroku je ziskana topografie
vzorku pomoci bezkontaktniho (kapitola nebo poklepového médu (kapitola
1.1.5) v jednom tadku z celkové oblasti rastru. V druhém kroku je hrot umistén
do vzdélenosti h nad povrchem vzorku. V této vzddalenosti hrot opise profil radku
ziskany v prvnim kroku. Umisténim hrotu do vzdéalenosti h nad povrchem se zamezi

vlivu topografie vzorku a zamezi se vlivu van der Waalsovych sil na samotné méteni.
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Obr. 1.4: Znézornéni energiovych hladin, kde: hrot a vzorek jsou od sebe ve
vzdalenosti d a nejsou spojeny vodicem (A), hrot a vzorek jsou spojeny vodicem
(B), mezi hrot a vzorek je privedeno externi napéti Vj, které nuluje napéti Vipr
(C). Pievzato a upraveno z [6].

Prvni krok pohybu hrotu Druhy krok pohybu hrotu

V.
1%

o

!
]

Obr. 1.5: Pohyb hrotu. Pfevzato a upraveno z [14].

Mezi hrot a povrch vzorku je ve druhém kroku méfeni privedeno stejnosmérné
napéti (Vp) a stiidavé napeti (Vo). Vo slouzi k rozkmitani raménka a generuje tak
zmeény elektrickych sil mezi hrotem a povrchem. Celkova elektrostaticka sila je pro
vodivy hrot rovna [0, [16]:

1, ,0C(2)
F.s(2) = 2AV 5 (1.27)

kde AV je dano rozdilem napéti ptilozeného na hrot a Vi pgr napétim. Celkové AV

lze zapsat vztahem [0]:

AV = Vhrﬂ:VKpR = (‘/QiVKpR) —|—VN sinwt, (128)
kde znak (+) zdvisi na tom, jestli je napéti Vj privedeno na vzorek (+) nebo na hrot
(=)

Ze vztahu po zavedeni substituce ze vztahu ziskame vztah definujici
celkovou elektrostatickou silu mezi hrotem a vzorkem jako [6]:

12



_10C(2)
2 0z

Po dalsich upravéach vztahu pro elektrostatickou silu 1ze celkovou vyslednou silu

Fos(z,t) = [(Vo & Vkpr) + Vo sinwt]?, (1.29)

rozdélit na tii slozky, jimiz jsou [6]:

Fpe = _@giz) B(VO + VKPR)2] , (1.30)

F,= —Gg? (Vo % Vicpr) Ve sin (wt), (1.31)
oaC(z) 1,

Fy, = WZVN [cos (2wt) — 1]. (1.32)

Fpe definuje konstantni pruhyb AFM raménka. F, slouzi k méteni kontaktniho
potencialu mezi hrotem a vzorkem, kde se napéti V;, nastavuje pomoci zpétné vazby
tak, aby sila F,, pti frekvenci w byla nulova. K vynulovani sily F,, dojde v pripadé,
kdy napéti Vg je rovno napéti Vi pr podle vztahu [1.31 Hodnoty Vj jsou ziskdny
v kazdém bodé na povrchu a ulozeny do paméti. Z téchto hodnot 1ze nasledné ziskat
hodnoty povrchového potencidlu na vzorku [6]. Sila Fy,, hraje roli pfi méteni kapa-
citni mikroskopie [17, [18].

1.5 Merici aparatura

1.5.1 Mikroskop atomarnich sil

Vsechna méteni mikroskopie atomarnich sil a Kelvinovy silové mikroskopie byla
provadéna na piistroji NTEGRA Prima (obr. A) od spolecnosti NT-MDT [19].
Sestava je slozend s piezomanipuldtoru, snimaci hlavy (obr. B), optické apara-
tury, tidici jednotky s pocitacem a antivibra¢niho systému. Pro méfeni topografie
vzorku v této praci byly pouzity kiemikové hroty pro poklepova méreni NSG10 od
spolecnosti NT-MDT s rezonanéni frekvenci 240 kHz a se zaktivenim hrotu ptiblizné
6nm. Dale byly pouzity kifemikové hroty pro kontaktni méfeni CSG10 s tuhosti
0,11 N/m taktéz od spolecnosti NT-MDT. Pro méfeni metodou KPFM byly pouzity
kiemikové hroty NSG10/Au pokryté vrstvou zlata se zakiivenim hrotu piiblizné
35nm. Ptivedeni napéti na vzorek umistény v mikroskopu bylo uskuteénéno pomoci
externfho napétového zdroje s moznosti nastaveni potencidlového rozdilu mezi elek-
trodami od 0V do 16 V. Napéti bylo vedené koaxidlnim kabelem uzemnénym na
zemnici elektrodé napétového zdroje.
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Obr. 1.6: Mikroskop NTEGRA Prima (A). Snimaci hlava s nastavcem na hrot (B).

1.5.2 Aparatura regulace vlhkosti

Sonzor Ridici Jf}dnotka Potitac
Arduino

Vihkostni I
komora Servomotor

Prvod Prvni ventil Redukéni Nadoba

fivo L[ Nadgba L Druhy ventil ventil s dusikem|
s vodou
<*«— tok dusiku <— tok dat

Obr. 1.7: Schématické znazornéni aparatury na regulaci vlhkosti. Prevzato a upra-

veno z [20]

Pro regulaci a kontrolu relativni vlhkosti pfi méteni AFM a KPFM metodou
byla vyuzita aparatura regulace vlhkosti vyrobend na tstavu fyzikalniho inzenyrstvi
(schéma aparatury na obr. . Regulace vlhkosti je zajisténa automatizovanou
fidici jednotkou, ktera je schopna v redlném case regulovat tok dusiku a ovladat dva
samostatné zaviraci ventily. Prvn{ ventil zajistuje tok ¢istého dusiku do komory (obr.
, ktery snizuje relativni vlhkost v této komoie. Druhy ventil zajistuje tok dusiku
do nadoby s vodou, ve které dojde k promichani dusiku s vodou a ¢ast molekul vody
je poté strhavana spolu s dusikem do komory na regulaci vlhkosti a zvysuje se tak
relativni vlhkost v komofte.

Rizeni ventili je provddéno pomoci elektronické jednotky spojené s poéitacem

ptes USB (Arduino). Zaddvani hodnot (mira otevieni redukéniho ventilu) do Ar-
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duina a vypis informaci o aktudlnim toku dusiku, teploté a relativni vlhkosti zajistuje
program Humidity Controller (platforma .NET) [21].

Reéalné rozmezi relativni vlhkosti, které je mozné dosdhnout v aparatute je pribli-
zné od 2% do 75 % relativni vlhkosti bez zahiivani nadoby s vodou. Stabilita regulo-
vanych hodnot relativni vlhkosti je ruzné pro ruzna nastaveni vlhkosti. Pfi nastaveni
5% relativni vlhkosti je odchylka vlhkosti asi 1%, ale pro nastaveni vlhkosti 20 %
a 40 % je odchylka vlhkosti zavisla na okolnich podminkéch a pohybuje se v rozmezi
od +£2% do +4 % relativni vlhkosti.

Obr. 1.8: Komora na regulaci vlhkosti samostatné a umisténa na AFM mikroskopu.
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2 DALSI POUZITE TECHNIKY

Pro ptipravu vzorku v této praci bylo vyuzito nékolik dalsich technik pro vyrobu
zlatych struktur na podloznim SiO, a pro depozici oxidové vrstvy. Témito meto-
dami byly litografie elektronovym svazkem, metoda iontového naprasovani, depozice

atomdarnich vrstev a Plazmové ¢isténi.

2.1 Elektronova litografie

Metoda elektronové litografie je technika urcena k vyrobé mikro a nanostruktur po-
moci masky. Metoda je zalozend na koncepci zapisu elektronovym svazkem. Zapis
elektronovym svazkem probihd zejména dvéma moznymi tvary svazku, a to lito-
grafii s bodovym svazkem a litografii s tvarovanym svazkem [22]. Litografie s bo-
dovym svazkem (Gaussovskym svazkem) je vyuzivdna v rastrovacim elektronovém
mikroskopu (SEM - Scanning Electron Microscopy).

Pii elektronové litografii dochazi k ozareni polymerni latky, tzv. rezistu. Tento
rezist ozafenim meéni svou vnitini strukturu. V litografii jsou pouzivany dva typy
rezistu, a to pozitivni (vyslednad struktura vznikne v misté ozafeni elektronovym
svazkem, kde dojde k poruseni vnitinich vazeb v rezistu) a negativni (vysledna
struktura vznikne v misté neozareném elektronovym svazkem, kde dojde ke zpevnéni
vnitinich vazeb v rezistu).

Vyroba litografickych struktur byla provedena na kombinovaném elektronovém
mikroskopu SEM/FIB Lyra3 XMH firmy Tescan [23]. Tento mikroskop je kombinaci
elektronového mikroskopu a techniky zvané fokusovany iontovy svazek (FIB — Focus

ion beam).

2.2 Depozice atomarnich vrstev

Depozice atomarnich vrstev (ALD - Atomic Layer Deposition) je technika ur¢end
k nandseni tenkych vrstev z plynné faze. Technika ALD typové patii do rodiny
technik chemické depozice z plynné faze. Proces ALD je tvoren pulzni depozici
plynného chemického prekurzoru do komory. Tento prekurzor vytvori monovrstvu
na povrch vzorku se kterym zreaguje. Prebytecny prekurzor je po vytvoreni mono-
vrstvy odcerpan a vytlacen inertnim plynem. V dalsim kroku je do komory vypustén
oxida¢ni prekurzor, ktery zreaguje s predchozi vrstvou a vytvoii tak opét jednu
monovrstvu druhého prekurzoru. Opakovanim téchto dvou pulznich procesu jsou
vytvoreny ultratenké vrstvy materidlu. Po¢tem pulzu je poté mozné kontrolovat

konecnou tloustku vysledné vrstvy vytvorené v ALD [24].
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Pro nanaseni oxidovych vrstev SiOs byl vyuzit piistroj Atomic Layer Deposition
system Fiji 200 [25]. Pti depozici byla nastavena teplota v ALD na 200 °C. Rychlost
depozice oxidové vrstvy byla 0,63 A za cyklus, kde jeden cyklus trval pfiblizné 60

vterin.

2.3 Depozice multivrstev

Pro deporzici zlatych multivrstev slouzi metoda iontového naprasovani. Metodu
iontového naprasovani zajistuje aparatura Kaufman pracujici za vysokého vakua.
Nizkého tlaku (2-10~"mbar) v aparatuie je dosazeno pomoci predéerpani rotaéni
vyvévou, poté turbomolekularni vyvévou a v posledni fazi ¢erpanim kryovyvévou.
Nanaseni zlatych vrstev je zajisténo iontovym zdrojem se Sirokym svazkem, ktery
ionizuje argon a vytvaii tak argonové ionty dopadajici na zlaty terc, ze kterého jsou
odprasené atomy zlata. Tyto atomy zlata dopadaji na substrat a vytvaii zde tenkou
vrstvu. Zvolenim vhodné doby depozice lze pripravit vrstvy deponovaného zlata o

pozadované tloustce. Kontrola tloustky deponované vrstvy je zajisténa tloustkomeér.

2.4 Plazmové cisténi a leptani

Plazmové leptani je efektivni zpusob ¢isténi vzorku bez pouzivani nebezpeénych roz-
poustédel. Tato metoda je ddle schopnd odstrafiovat vrstvu rezistu o dané tloustce.
Zakladnimi ¢astmi pristroje na plazmové leptani jsou vakuova komora, vakuova
pumpa a vysokofrekvenéni generator tvorici plazmu [26]. V prvni ¢asti je komora se
vzorkem vycerpana pod hodnotu 0,1 mbar a je nastavena teplota paletky na ohtivani
vzorku uvnitt komory. Poté jsou do této komory vpoustény pracovni plyny, jimiz
jsou v piipadé této prace kyslik a argon v poméru 4 : 1, dokud se tlak nedostane na
pracovni hodnotu 0,5 mbar. Po dosazeni pracovniho tlaku je zapnut generator tvorici
kyslikovou plazmu, ktera je tvorena kyslikovymi radikaly a molekulami kysliku. Tyto
radikaly a molekuly jsou schopné rychlého leptani polymeru a organickych materidlu
za vzniku oxidu uhli¢itého a vody. Pfi béhu generatoru jsou do komory neustale
vpoustény cerstvé pracovni plyny a odcéerpavany zreagované plyny. Po dokonceni
plazmového ¢isténi je zastaven piivod pracovnich plynu a probéhne ¢isténi komory.
Cisténf komory probihé za neustalého vhanéni plynu do komory a jeho odéerpavan.

Plazmova cisténi a leptdani rezistu v této praci probihala na pristroji Resist

stripper NANO Plasma cleaner [27] od spolecnosti Diener.
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3 OXIDOVA VRSTVA

Po objeveni tranzistorového efektu se zacal rozméhat vyzkum polovodicovych ma-
terialu, mezi nimiz byly kfemikové a germaniové krystaly, diky povrchovym vlastnos-
tem a stabilité PN pfechodu na nich vyrobenych. Objeveni termalniho rustu vrstvy
oxidu kfemicitého zapocalo Siroké rozsiteni kiemik-tranzistorové technologie. Tato
vrstva oxidového izolatoru nasla uplatnéni jako kryci vrstva proti difuzi necistot na
kremik. Déle je schopna oddeélit vodivé kovové elektrody od polovodicu a jednotlivé
¢asti integrovanych obvodu [28]. Oxidova vrstva je dulezitou soucasti mikro/nano
elektromechanickych zarizeni, jako jsou diody, rezistory a stala se zakladem pro MIM
(kov-izolator-kov struktura) a MOS (kov-izolator-polovodi¢ struktura) struktury.
V dnesni dobé ma velké vyuziti ve vyrobé MOSFET (Metal-oxide—semiconductor

field-effect transistor) polem fizenych tranzistoru.

Existuje nékolik zakladnich technik slouzicich k vyrobé oxidové vrstvy na substra-
tech. Termalni oxidace kifemikového waferu, kterd probiha pti teplotach od 800 —
1100°C a muze byt provadéna jako ,suchd* nebo ,mokra“. Pti ,suché” oxidaci re-
aguje povrchova vrstva kfemiku s molekulami kysliku za vzniku SiO,. Tato metoda
oxidace je pomalejsi a lépe kontrolovatelna. ,Mokra“ oxidace se vyznacuje asi 10x
vétsi rychlosti, kde SiO, je tvoreno reakel kfemiku s molekulami vody za vzniku od-
padnich molekul vodiku. Témito metodami lze dosahnout velkych tlousték oxidové
vrstvy v rozmez{ od nékolika nanometru po jednotky mikrometru [29]. Dalsimi me-
todami, uzivanymi vyhradné pro nandseni tenkych vrstev oxidu s velkou presnosti
a uniformitou, jsou plazmova chemicka depozice z plynné faze a depozice atomérnich
vrstev, o niz bylo vice feceno v kap. 2.2

Zéakladni strukturni jednotka pevnych forem oxidu kiemicitého je tetraedr s ato-
mem kiemiku uprostied a se ¢tyimi kysliky v rozich tetraedru. Vazebny tihel mezi
O - Si - O je ve vsech formach oxidu stejny. Témito formami jsou krystalickd, skelnd
a amorfni. Dulezitou vlastnosti oxidu kfemicitého je jeho optimalni relativni per-
mitivita, ktera je dostatecné vysoka pro pouziti jako dielektrika do kondenzatoru
a dostatecné nizka pro rychlou RC odezvu vodi¢u o odporu R stinéného oxidovou
vrstvou. Relativni permitivita oxidu kiemicitého je €, = 3,7—3,9 [29]. Odolnost SiOs
vrstvy vuéi elektrickému poli je definovéna jako dielektrickd pevnost (~ 107 V/cm),
o dané tloustce. S dielektrickou pevnosti souvisi vysoky mérny elektricky odpor
(~ 10'7 2 cm), ktery déla z SiOy vrstvy velmi dobry izolétor.
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3.1 Transport naboje

Castagne et al. [2] vytvorily model pfesouvani ndboje izola¢ni vrstvou o tloustce
d; umisténou na vodivém substratu, kde vodivy substrat i izolacni vrstva ma ne-
konecnou délku na osidch x a y . Na této strukture je umisténa tidici elektroda
(Gate), kterd ma nekoneény rozmér na ose y a koneény rozmér na ose x. Schéma

struktury je na obrazku (3.1}

i

Obr. 3.1: Schéma MIM (kov-izolator-kov) zafizeni. Pfevzato a upraveno z [2].

Pohyb néboje po povrchu izoladtoru je charakterizovan povrchovou rezistivitou
R, (£2/o0). Pohyb naboje skrz vrstvu izoldtoru je definovdn mérnym objemovym
odporem p (2cm). Pii aplikaci stiidavého napéti v exp (jwt) na strukturu lze tok
naboje rozdeélit do nékolika slozek:

e proud ¢; skrz izolator pod fidici elektrodou

e proud i, pfes nabijeny kondenzator mezi elektrodou a substratem

e proud 73, vznikly diky pohybu ndboje mimo elektrodu

Pii téchto predpokladech lze prvni dva proudy zapsat jako [2]:

i = psdivexp (Jwt), (3.1)
ip = jgrgoswv exp (jwt), (3.2)

7

kde S je plocha elektrody a ¢; je relativni permitivita izola¢ni vrstvy v daném misté.

Pro vypocet proudu i3 je mozné pouzit obvod ekvivalentni danému systému,
jehoz schéma je na obrazku [3.2] Pouzitim tohoto obvodu a zavedenim substituct
x% = pd;/ Ry pro vzdalenost pohybu nédboje mimo fidici elektrodu a 7 = pe;eg
je mozné vyjadrit potencidl na povrchu izoldatoru jako funkci polohy a ¢asu podle

rovnice difuzniho typu ve tvaru [2]:

ov(x,t) x5 d®v(x,t)  v(x,t)
oot 92 1 (3:3)
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Obr. 3.2: Obvod ekvivalentni MIM zafizeni. Prevzato a upraveno z [2].

Pti znalosti potencidlu naboje na povrchu izolatoru, je mozné vyjadrit proud i3

ze vztahu [2):

- P Ov(z,1)
13 = E O wzo, (34)

kde P je obvod elektrody. Pri zavedeni sinusového napéti je mozné vztah inte-

grovat a ziskat tak vztah pro proud i3 jako [2]:

P14y
i3 = Vetjer, exp (jwt). (3.5)
Raxo

Castagne et al. [2] zkoumali vliv relativni vlhkosti na velikost povrchového od-
poru u vrstev vytvorenych z kfemicitych laku, anorganického skla a organickych
monomolekuldrnich vrstev. Ho et al. [30] provedli tato méfeni na SiOp vrstvé a ob-
jevili rychly linedrni pokles povrchového odporu, ktery pii 20 % relativni vlhkosti
byl piiblizné R = 10 Q a pii 80 % relativn{ vlhkosti ptiblizné R = 10 Q (obr. .

10" -
@ L
(A 1016 -

1014 ! ! ! ! ! ! ! ! !
0 20 40 60 &0 100

Relativn{ vlhkost (%)

Obr. 3.3: Zavislost povrchového odporu na relativni vlhkosti. Prevzato a upraveno
z [2].
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3.1.1 Sifeni povrchového niboje

Hedborg et al. [31] provedli pokus zabyvajici se presunem naboje na hydrofobni
a hydrofilni vrstvé oxidu kfemicitého. Pouzili techniku slouzici k detekci fotoindu-
kovaného elektrického signalu ziskaného z tenkého Pt-MOS kondenzatoru pulznim
svetlem. Touto technikou naméfili snimek povrchového potencidlu nad Pt elek-
trodami. Z nich ziskali informace o migraci naboje z platinové elektrody a jejiho
vybijeni. Na hydrofobnim povrchu bez osetfeni kyselinou chlorovodikovou nedocha-
zelo k zédné migraci ndboje z Pt elektrody (obr. [3.4](A) nahote). Po osetien{ struk-
tury kyselinou chlorovodikovou (obr. [3.4](A) dole) dochézelo k nahromadéni ndboje
na hrané elektrody. Na hydrofilnim povrchu SiOy bez oSetieni pomoci HCI dochézelo
k nahromadéni nédboje na okraji elektrody (obr. [3.4)(B) nahoie). Po oSetfen{ struk-
tury pomoci HCI dochézelo k siteni povrchového nédboje mimo Pt elektrodu. Toto
sifeni naboje je zretelné vidét na obrazku (B) (dole), v podobé svétlejstho kruhu

vneé elektrody.

A) B)
hydrofobni hydrofilni

HCI éisténi 0 ( )

10

bez ¢isténi

1
~—

Proud

0 5 10 15 20
Vzdélenost (mm)

Obr. 3.4: Snimek nabitych (A) hydrofobnich struktur neosetfenych (nahofe)
a osetfenych pomoci HCI (dole). (B) Hydrofilnich struktur neosetfenych (nahoie)

a oSetfenych pomoci HCI (dole). Pfevzato a upraveno z [31].

K siteni povrchového potencialu dochazi od lokalné nabitych povrchovych struk-
tur. Verdaguer et al. [32] pomoci vodivého hrotu KPFM byli schopni ptivést napéti
na hrot a timto napétim nabit izolované struktury grafenu. Rozdil kontaktniho po-
tencialového rozdilu po privedeni napéti na strukturu rostl s dobou prilozeni hrotu ke
grafenové struktufre a linedrné rostl s velikosti napéti na hrotu. V dalsim kroku zkou-
mali vybijeni této struktury, kde se ¢ast naboje odvadéla po povrchu vrstvy SiOs,
na niz byla grafenova struktura umisténa. Rychlost tohoto vybijeni se zvysovala s
rostouci relativni vlhkosti.

Moznosti nabijeni izolované struktury vyuzili Shen et al. [33], kteii zkoumali
presun naboje mezi izolovanymi strukturami redukovaného oxidu grafenu. Osamo-

cenou strukturu oxidu grafenu lezici na SiO4 substratu rozdélili na tti ¢asti. Topogra-
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ficky snimek pomoci poklepového modu a snimek rastrovacim polariza¢nim silovym
mikroskopem (SPEM - Scanning Polarization Force Microscopy) jsou znézornény
na obrézku [3.5/(a) a[3.5(b). Na prostfednf ¢dst prilozili hrotem napéti 12V po dobu
jedné minuty. Naslednym métenim pomoci KPFM a poklepovém médu AFM téchto
struktur objevili, ze cast naboje z prostiedni casti struktury pfesla na okrajové
casti struktury. Diky pritazlivé elektrostatické sile mezi hrotem a nabitou struktu-
rou doslo k méfen{ vyssi topografie v poklepovém médu (obr. [3.5](c)), kde se méfené
vysky na ¢astech rGO oznacenych jako 1, 2, 3 zvysily o 18 nm, 40nm a 2nm oproti
puvodnim hodnotdm pred nabitim. Velikosti povrchového potencialu na ¢astech rGO
byly 1,2V, 2,0V a 0,4V (obr. 3.5(d)).

Obr. 3.5: Topograficky snimek separovanych ¢asti rGO (a), SPFM snimek (b),
snimky pofizené po nabiti struktur v poklepovém mdédu (c) a KPFM mikroskopem

(d). Prevzato a upraveno z [33].

V dalsi ¢asti Shen et al. [33] studovali zmény velikosti povrchového potencidlu na
separovanych rGO ¢astech po nabiti jedné z nich v zavislosti na case a na vzdéalenosti
oddélenych ¢asti. K nejvétsimu presunu naboje dochazelo pri malé vzdalenosti oddeé-
lenych struktur a velké sitce této vytvorené mezery.

Téchto poznatku vyuzil ve své praci Konecny et al. [34], kde zkoumal piesun
naboje z izolované grafenové struktury (nabité vodivym hrotem AFM) na zemnici
elektrodu. Timto zpusobem mohl jasné definovat hodnotu nulového potencialu a zkou-
mat tak absolutni hodnotu pfesunu néboje z izolované struktury. Tento presun
naboje byl méren metodou KPFM jako snizovani kontaktniho potencidlového rozdilu
mezi zemnici elektrodou a izolovanou grafenovou strukturou. Méfeni probihala nad
danou strukturou priblizné kazdych 8 minut. Z téchto méreni nasledné odvodil ¢asové

zévislosti ubytku nédboje na izolovanych strukturdch pro vzdélenosti 40 nm (obr.

23



Vzdalenost elektrody a zemé&: 40nm Vzdalenost elektrody a zemé: 300 nm

_ 2500 | 1 < 2500 {—=—5%
z I E I ——15%
= L 13 | |——25%
3 2000 8 2000 —~+—35%
> z i —+—45%
3 1500 | 1 2 1500} ,
© ‘o
g 1000 - 1 8 1000 .
£ Z I
% 500 1 S 500} .
c o
2 I 1 ¥ -
0 C 1 1 1 1 vI 7 0 C 1 1 1 1 1
0 50 100 150 200 0 50 100 150 200
Cas (min) Cas (min)

Obr. 3.6: Graf zavislosti kontaktniho potencidlového rozdilu isolované grafenové
struktury a zemnici elektrody pfi relativnich vlhkostech od 5 do 45%. Prevzato
a upraveno z [34].

[3-6]vlevo) a 300 nm (obr. 3.6]vpravo) mezi izolovanou grafenovou strukturou a zemnici
elektrodou pro relativni vlhkosti od 5 do 45%. Z vysledku je zfejmé, ze rychlost
presunu naboje se zvysuje s relativni vlhkosti a klesa se vzdalenosti izolované struk-
tury od zemnici elektrody. Pti vlhkostech nad 45 % jsou struktury vybity v fadu
nékolika minut pro obé vzdalenosti struktury od zemnici elektrody.

Alternativni metodou pro studium nabijeni a vybijeni dielektrika pouzili Za-
ghloul et al. [35], ktetf vyuzili AFM silové-vzdélenostnich kiivek. Pfi téchto méfenich
zjistovali celkovou silu nutnou k odtrzeni hrotu od povrchu. Tato sila se zvysovala
diky pusobeni elektrostatické sily mezi nabitou dielektrickou vrstvou a mezi hrotem.
Dalsimu navyseni sily odtrzeni doslo diky vytvoreni polem indukovaného vodniho
menisku, ktery vice obklopuje povrch hrotu a zpusobuje tak vétsi adhezni silu nez
polem neindukovany meniskus. Témito méfenimi podpoftili svou ptredeslou praci,
kde se zabyvali méfenim nabijeni a vybijeni dielektrika mikroelektromechanickych
zatizeni KPFM metodou [36].

3.1.2 Stinéni potencialu

Velikost stinéni potencidlu zavisi na nékolika parametrech, jimiz jsou relativni per-
mitivita dielektrika, vyska tohoto dielektrika a mnozstvi adsorbované vody na die-
lektriku. Jednou z charakteristik pro urceni mnozstvi adsorbované vody na povrchu
oxidové vrstvy je zjisténi kontaktniho thlu vody. Velikost kontaktniho uhlu zavisi
na mnozstvi organickych necistot na povrchu dielektrika a na mnozstvi -OH skupin
na povrchu.

Sugimura et al. [4] vytvorili struktury s PN prechody na N dopovaném kiemikovém
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Obr. 3.7: Schéma PN struktur pro méfeni potencidlového kontrastu (A) a KPFM

kontrast v zavislosti na kontaktnim thlu vody (B). Pfevzato a upraveno z [4], 5.

substratu iontovou implementaci boru (pfimés s vodivosti typu P) a arsenu (piimeés
s vodivosti typu N). Schéma struktur je na obrdzku [3.7)(A). Na tento vzorek poté
nanesli 2nm vysokou vrstvu SiOs a vzorek osetfili pomoci fotochemického ¢istént,
kterym dosahli pokryti celého povrchu -OH skupinami a ziskali tak hydrofilni po-
vrch s kontaktnim thlem témér 0°. Dodatecnym zihanim pak roste kontaktni tihel
a zvysuje se hydrofobnost povrchu, dusledkem dehydrataéni reakce -OH skupin pfti
zthani za vzniku vody a kyslikovych radikélu. Podle Sugimura et al. [4] a Nakagiri et
al. [5] jsou kontaktni tihly vody na povrchu SiOy 25°, 46° a 78° pro teploty zihan{
50°C, 100°C a 150°C.

Obr. 3.8: Znazornéni KPFM snimku hydrofilni struktury métené pii relativni vlh-
kosti 54 % s potencidlovym kontrastem 0mV (A), hydrofobni struktury po 3 ho-
dindch zthéni pti 100 °C s potencidlovym kontrastem 18 mV (B) a hydrofilni struk-
tury mérené pii relativni vlhkosti mensi nez 1 % s potencidlovym kontrastem 50 mV

(C). Prevzato a upraveno z [4, [5].
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Na téchto PN strukturdch poté provedli Sugimura et al. [4] méreni povrchového
potencialu pomoci KPFM a zjistovali KPFM kontrast mezi P dopovanou a N dopo-
vanou c¢asti. Zjistili, ze KPFM kontrast se zvysSuje pii zithani vzorku vyssi teplotou,
tudiz se zvysujicim se kontaktnim thlem respektive rostouci hydrofobnosti vzorku.
Pti kontaktnich thlech vody 25°, 46 ° a 78 ° byly potencidlové kontrasty 9mV, 18 mV
a 55mV (obr.[3.7/(B)). Pii predpokladu, ze potencidlovy kontrast zdvis{ na mnozstvi
adsorbované vody na povrchu, umistili vzorek do atmosféry s relativni vlhkosti mensi
nez 1%. Toto méreni ukdzalo, ze snizeni vlhkosti pod 1% zvysi potencidlovy kon-
trast na témér stejnou hodnotu, jako efekt zihani pii 150°C. Na obrazku jsou
popotadé znédzornény tii KPFM snimky: hydrofilntho povrchu pii relativni vlhkosti
54 %, hydrofobniho po 3h Zihani pii teploté 100°C a snimek hydrofilnitho povrchu

pofizeny pii relativni vlhkosti mensi nez 1 %.

2001
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Si0, SiO, ,SiN¢ ,AIN®
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Obr. 3.9: Znazornéni krycich vrstev dielektrik pouzitych pro méreni Laboriante et
al. [1]. Pfevzato a upraveno z [IJ.

Jak bylo Tfeceno na zacatku této podkapitoly, zasadni vliv na stinéni potencialu
mé samotnd tloustka, relativni permitivita a charakter dielektrika. Podle Labori-
ante et al. [1I] je pro celkovy charakter dielektrické vrstvy fidici horni vrstva dielek-
trika. Pro méreni nabijeni a vybijeni dielektrika metodou KPFM vytvorili MEMS
zafizeni slozené z Al elektrod pokrytych ruznymi vrstvami dielektrika. Jako dielek-
trika pouzili oxid kfemicity, nitrid kfemiku (SiN) a nitrid hlinity (AIN) s relativnimi
permitivitami 3,9; 7,5 a 8, 9. Méteni provedli na tenké vrstvé SiOs (~ 50 nm), tlusté
vrstvé SiOs (~ 75nm) a na formalné pojmenovanych vrstvach ,SiN“ a ,AIN“. SiN“
vrstva byla slozend ze spodni 100 nm vrstvy SiO5 a horni 50 nm vrstvy SiN. | AIN“
vrstva byla slozend ze spodni 100nm vrstvy SiOg, prostiedni 50nm vrstvy SiN
a horni 50 nm vrstvy AIN (zndzornéni jednotlivych vrstev dielektrik je zobrazeno na
obrazku . Na Al elektrody poté privadeéli napéti v poradi 0V, +10V (¢ervené
profily na obr. /—10V (Cerné profily na obr. a 0V na dobu 2 min, 20 min
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a 12min a mérili povrchovy potencidl pii vlhkosti ~ 50 %. Déle pak tyto vzorky
zihali pii teploté 100 °C a zjistovali povrchovy potencidl ¢erstvé vyzihanych vzorki
a vzorku 12, 26 a 42 dnu po zihani. Vysledky jejich méfeni jsou znazornény na
obrézku [3.10

~ nezthané cersvé zthané  po 12 dnech po 26 dnech po 42 dnech
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Obr. 3.10: Znazornéni zavislosti casového prubéhu povrchového potencialu na dielek-
trickych vrstvach po zihani pfi privedeni napéti +10V (¢erveny profil) nebo —10V

(Gerny profil) na elektrody. Prevzato a upraveno z [1J.

K nejvétsimu stinéni potencidlu pred zihanim dochézi na Siroké vrstvé SiOs.
Na vrstvach SiOy a ,,AIN“ nedochéazi k poklesu pronikajictho potencidlu, zatimco
na ,,SiN“ vrstvé dochéazi k exponencialnimu poklesu pronikajiciho potencialu. Tento
exponencialni pokles muze byt zpusoben kapacitnim parovanim, snaze zachyceného
naboje presouvat se, nebo se preskupovat proti sméru elektrod. Pii odpojeni napéti
se projevi preskupené naboje zménou polarizace naméreného povrchového potencialu.
Po zméné polarizace se naboj opét zacéne preskupovat do puvodni hodnoty. Tento
jev je detekovéan jako exponencialni pokles povrchového potencidlu.

Zihani vzorki zpusobuje narust pronikajiciho ndboje na vsech vrstvach. Tento
narust je davan do souvislosti s adsorbovanou vodou, kteréd zvysuje relativni permi-
tivitu daného dielektrika. Zasadni zména nastava 42 dnu po zihani, kde se u vSech
vrstev zac¢ind projevovat exponencialni pokles naméreného povrchového potencialu.
Tento pokles je zpusoben pravdépodobné preskupenim naboje v mistech difundo-
vanych molekul vody v dielektriku. P¥i zméné napéti na elektrodéch z +10V/—10V
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na 0V dochazi ke zméné polarizace méreného povrchového potencidlu (projevi se
preskupeny néboj). Tato méfeni ukdzala degradaci dielektrik na MEMS zatizenich
pii provozu v normalnich podminkach. Tato degradace je zpusobena prevazné ad-

sorbcei molekul vody na povrchu dielektrik.
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4 EXPERIMENTALNI CAST

4.1 Priprava vzorku

Pro méteni prostupnosti a nabijeni oxidové vrstvy byly vytvoreny zlaté struktury na
kifemikovém substratu s 280 nm vrstvou oxidu kiemicitého. Struktury byly navrzeny
tak, aby bylo mozné privadét na elektrody ruzné napéti, aby se tyto elektrody
vzajemné nedotykaly a aby nedochazelo k toku proudu mezi elektrodami. Schéma

struktur je zobrazeno na obrazku [4.1

1 pm
Au 9 wm
SiO,
4 um
6 pm

10 um
20 pm

Obr. 4.1: Schéma vzorku se strukturami pro meéreni, kde vzdalenost elektrod jsou
od 1 do 20 pum.

Celkovy proces vyroby vzorku zahrnoval nékolik kroku, které jsou vyobrazeny
na schématu [£.2]

Jako podlozni substrat pro struktury byly pouzity kifemikové desticky s 280 nm
oxidovou vrstvou, kde rozmér desticek byl 5 x 5 mm. Substrat bylo nutné dostatecné
vy¢istit od prachovych ¢dstic a organického materidlu na povrchu vzorku (obr.
A). Cisténi probihalo v péti krocich. Nejdifve byly vzorky vycistény pomoci ace-
tonu a isopropylalkoholu v ultrazvukovém ¢isti¢i po dobu 5 minut. Déle byly vzorky
¢istény pomoci tzv. Piranhi, coz je smés 96% kyseliny sirové a 30% peroxidu vodiku
v poméru 3 : 1. Tato smés je schopnd rychle rozkladat organicky material na po-
vrchu vzorku a také odstranuje zbytky po ¢isténi acetonem a isopropylalkoholem.
V dalsim kroku bylo provedeno oplachnuti vzorku demineralizovanou vodou od pi-
ranhy a voda na povrchu byla vysusena silnym proudem dusiku. Pokud na vzorcich
zustaly necistoty, byly vzorky umistény do plasmového ¢istice po dobu 2 minut (me-
toda popsana v kap. [2.4)).

Takto vycisténé vzorky byly nékolik minut zahtaty na teplotu 180°C, aby se
zbavily adsorbované vody na povrchu a poté byly umistény na plotynku s teplotou
80 °C, aby nedoslo k predcasnému vytvrzeni naneseného rezistu. Na vzorky byl poté
nanesen rezist PMMA A5, 5 (obr. B) s relativni molekulovou hmotnosti 495 000
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Obr. 4.2: Proces vyroby vzorku se zlatymi strukturami pro meéteni propustnosti

potencidlu a siteni potencidlu na oxidové vrstve.

(5,5% roztok polymethylakrylatu v anisolu - fenylmethylether). Rezist byl nane-
sen pomoci spin coateru Laurel 400, ve kterém byly vzorky roztoceny na rychlost
4000 otacek za minutu po dobu 90s a doslo k homogennimu rozprostieni rezistu
na povrchu vzorki. Tloustka rezistu je zavisld na rychlosti otdceni pii nanaSeni
rezistu. Pti rychlosti 4 000 otacek za minutu byla vytvorena vrstva PMMA na po-
vrchu vzorku priblizné 250 nm. Po naneseni rezistu doslo k jeho vytvrzeni zahtatim
vzorki na teplotu 180 °C po dobu 90s. Po vytvrzeni rezistu byly vzorky ptipraveny

na elektronovou litografii.

Na vytvrzeném rezistu byla provedena elektronové litografie (obr. C) pomoci
vyse zminéného mikroskopu Tescan Lyra3 (metoda popséna v kap. . Pro litogra-
fii byly pouzity elektrony s energii 30 keV. Byly nastaveny dva svazky pro expozici
v médu ,, Wide Field”, pri kterém je vypnuta objektivova ¢ocka a fokusace svazku
probihd pouze pomoci IML ¢ocky. Fokusace svazku pomoci IML cocky zhorsuje
rozliSeni, ale vyrazné zlepsuje hloubku ostrosti svazku, takze je mozné omezit vliv
piipadného naklonéni vzorku. Pro jemné struktury byl pouzit svazek s proudem

elektront 2nA a pro koncové elektrody slouzici pro nakontaktovani na keramicky
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expandér byl pouzit svazek s proudem elektronu 130 nA. Byl proveden test davek
expozice pro oba svazky od 100 do 700 uC/cm?. Pro svazek s proudem 2nA bylo
zjisténo, ze idealni ddvka pro expozici je 330 uC/cm? a pro svazek s proudem 130 nA
je idedIn{ ddvka 600 uC/cm?. Pfi nizsich ddvkéch dochézelo k nedostatecnému od-
stranéni rezistu po vyvolani a vyssich davkach dochézelo ke splyvani jemnych struk-
tur.

Pro vytvoreni struktur v rezistu po elektronové litografii je nutné vzorky umistit
do vyvojky (obr. D). Vyvojkou pro PMMA byl v této praci roztok MIBK:IPA
v poméru 1 : 3 pusobici na vzorky po dobu 90s. Pro odstranéni vyvojky byl pouzit
isopropylalkohol na 60s a vysuseni silnym proudem dusiku. Vyvolani rezistu nebylo
ve vSech pripadech tplné a ve vyvolané strukture zustavaly zbytky nevyvolaného
rezistu. Tyto zbytky rezistu byly odstranény pomoci plazmového leptani (obr.
E). Plazmové lepténi probihalo po dobu 120s, takze odleptand vrstva rezistu byla
priblizné 40 nm.

Pii vyrobé zlatych struktur na SiO, byla snaha o zapusténi elektrod do oxidové
vrstvy, aby byl redukovan vliv topografie vzorku na méreni Kelvinovou silovou mi-
kroskopii. Z tohoto duvodu byla do oxidové vrstvy (v mistech, kde doslo k vyvolani
rezistu) vyleptana struktura hlubokd 100 nm (obr. F') ponofenim vzorku na 60 s
do leptactho ¢inidla, které bylo umisténo do vodni ldzné s teplotou 23°C (pro za-
chovani stabilni teploty leptani pro vsechny vzorky). Leptacim ¢inidlem byla v tomto
piipadé smés 49% kyseliny fluorovodikové a 40% fluoridu amonného v pomeéru 1 : 7.
Leptaci ¢inidlo v tomto poméru je schopno leptat 730 —800 A za minutu [37]. Rych-
lost leptani je vyrazné zavisla na teploté a rozdil 1°C odpovidd zvyseni rychlosti
leptani priblizné o 100 A za minutu.

Pro pufrovanou kyselinu fluorovodikovou je typické ze lepta oxidy izotropné,
coz ma za nasledek, ze dochézi k leptani oxidové vrstvy i pod rezistem. Z tohoto
duvodu je rezist podruhé vystaven plazmovému leptani (obr. G), pii kterém do-
jde k rozsiteni struktur v rezistu a vyrovnani sitky vyleptanych oxidovych struktur
s §itkami struktur v rezistu. Na takto pripravené vzorky byla v aparature Kauf-
man (metoda popséana v kap. nanesena 3 nm vysoka vrstva titanu, jako adhezni
vrstva pro depozici zlata a poté nanesena 97 nm vrstva zlata stejnou metodou (obr.
G). V posledni ¢ésti vyroby struktur byla provedena tzv. , Lift Off“ metoda
(obr. I), kterd spoc¢iva v odstranéni vrstvy PMMA a nechténé vrstvy zlata na
strukturdach. Odstranéni PMMA probihalo ponofenim vzorkt na 24h do acetonu,
ve kterém dochazi k jeho rozpusténi. Vzorky bylo poté nutné umistit do ultrazvu-
kového cistice na dobu alespon 60s a poté na dalSich 5minut do cistého acetonu
pro uplné odstranéni nezddouci vrstvy zlata a zbytku PMMA. Odstranéni acetonu
z povrchu vzorku probéhlo jejich ponofenim do isopropylalkoholu a umisténim do

ultrazvukového cistice po dobu 60s. V posledni fazi byly vzorky oplachnuty demine-
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ralizovanou vodou a ofouknuty dusikem. Struktury byly poté kontrolovany optickym
mikroskopem a pokud zde byly objeveny zbytky rezistu bylo provedeno plazmové
leptani za ucelem jeho tplného odstranéni.

Obr. 4.3: Fotografie zlatych struktur na podlozni oxidové vrstvé z optického mikro-
skopu a detailni pohled na elektrody vzdéalené 10 a 20 um od sebe.

Na obrazku je fotografie finadlni podoby zlatych struktur na podloznim SiO,
z optického mikroskopu s detailnim pohledem na elektrody, mezi nimiz je mezera 10
a 20 pm. Pomoci AFM byla métena topografie elektrod na vzorcich (snimky z AFM
znazornény na obrazku . Na snimcich je mozné vidét, ze u elektrod vzdélenych
1 a 2 um dochézelo k ¢astecnému ovlivnéni vedlejsich struktur elektronovym svaz-
kem, coz mélo za nésledek vytvoreni nerovnych hran rezistu a v dusledku toho
i nerovnych hran zlatych elektrod. Mezi elektrodami a oxidovou vrstvou vznikala
mezera, ktera byla zpusobena tim, ze zlato je deponovano kolmo na vzorek a neni
schopné vyplnit mista stinéna vrstvou rezistu, kde dochazelo k podleptani rezistu
kyselinou fluorovodikovou. Mezera mezi zlatou elektrodou a vrstvou SiO, se pohy-
bovala v rozmezi 50 — 300 nm.

I ptes kontrolu teploty pii leptani oxidové vrstvy kyselinou fluorovodikovou
dochazelo k ruzné rychlosti leptani SiOy pro jednotlivé vzorky, a dochazelo tak
k vyrobé elektrod s ruznym zanofenim do SiO5 vrstvy. Na obrazku[4.5]A je znédzornén
AFM snimek vzorku, kde byly elektrody zapustény do oxidové vrstvy. Vrstva zlata
byla asi 15 nm pod trovni povrchu oxidu. V nékolika piipadech dochazelo i k tomu,
ze zlaté elektrody vyé¢nivaly nad oxidovou vrstvou (obr. B) Zlaté struktury
vycnivaly do 10 nm nad oxidovou vrstvu. Z téchto vysledku plyne, ze leptani pufro-
vanou kyselinou fluorovodikovou 100nm oxidové vrstvy mélo odchylku priblizné
+15nm.

Aby bylo mozné na vyslednou strukturu pfivést externi napéti, byl kifemikovy
vzorek s elektrodami umistén na tzv. expandér. Schéma ulozeni vzorku na expandéru
je zobrazeno na obrazku[d.6] Vzorek byl pfilepen tepelné odolnym lepidlem do stiedu
expandéru. Elektrody na vzorku byly poté pfibondovany k vodivym spojum ex-

pandéru. Pii nandseni stinici vrstvy oxidu kifemic¢itého na vzorek s expandérem bylo

32



SiO9  Au elektroda SiO9  Au elektroda

= %0
= 0
2 50 4V~_\[
1100 ‘
] 107 0 B 10
Sitka [pm] Sitka [pm]

Obr. 4.4: Snimek s nerovnymi elektrodami na SiO, vzdalenych 1 a 2 um od sebe.
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Obr. 4.5: Snimek vyskového rozdilu oxidové vrstvy a vrstvy zlata. Kde elektroda je

zanofend 15nm do oxidové vrstvy (A) a elektroda vycnivd 10nm nad vrstvu oxidu

(B).

nutné prelepit vodivé spoje expandéru kaptonovou paskou, aby nedochéazelo k po-
kryti vodivych spoju oxidovou vrstvou (znézornéno na obr. . Na takto oSetfeny
vzorek byla poté nanesena vrstva oxidu kiemicitého (metoda popsana v kap. . Po
naneseni oxidové vrstvy byla kaptonova paska odstranéna a na vodivé spoje v misté
kde byla paska, byly pripajeny piny pro ptivedeni externiho napéti na vzorek. Ex-
terni napéti bylo pfivedeno draty na expandér do komory AFM, kde na jednu stranu

expandéru byl ptripojen kladny a na druhou zaporny vodic.
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Obr. 4.6: Schéma a popis expandéru pred nanasenim oxidové vrstvy.

4.2 Proces meéreni

V prvni fazi prace byly na expandér pripojeny vodice, kterymi bylo mozné prilozit ex-
terni napéti na vzorek z napétového zdroje. Vodice byly umistény v zaizolovaném ko-
axialnim kabelu, kde prvni vodi¢ byl pripevnén na kladnou elektrodu zdroje a druhy
vodi¢ na zapornou elektrodu zdroje. Cely koaxialni kabel byl pak uzemnén pomoci
zemnici elektrody napétového zdroje. Pokud byla méfeni provedena neodstinénym
kabelem dochéazelo pti méreni k velkému sumu jak topografického tak KPFM signalu
(metoda KPFM popséna v kap. . Pokud na vodice nebylo privedeno zadné napéti,
fungovaly tyto vodice jako zemnici elektrody, diky ¢emuz bylo mozné zkoumat po-
tencidlovy kontrast i bez privedeného napéti na vodice.

V optickém mikroskopu bylo nalezeno misto pro méteni povrchového potencidlu
nad elektrodami na vzorku vzdalenymi 2, 6, 10, nebo 20 um. V dalsim kroku byla
na mikroskop AFM umisténa komora pro regulaci vlhkosti. Poté byla relativni vlh-
kost v komore snizena na 5% a provedeno méfeni povrchového potencidlu KPFM
metodou. V nékterych pripadech dochazelo k tomu, ze v blizkosti elektrod zustaval
zbytkovy néboj po pripojeni vodicu do expandéru, a proto bylo nutné v komote
zvy$it relativni vlhkost na hodnotu veétsi nez 75 %, aby doslo k rychlému odvodu
naboje z povrchu vzorku. Pii zménach relativni vlhkosti bylo nutné odejmuti , Fe-
edback” hrotu, kde hrot odjede od povrchu o nékolik mikrometru, aby nedochézelo
k poniceni hrotu vlivem vibraci zpusobenych proudem dusiku do komory.

Po tomto procesu bylo mozné nastaveni pracovni relativni vlhkosti. Métfeni byla
provadeéna pii 5, 20, 40 a 60 % relativni vlhkosti. Po dosazeni pracovni vlhkosti bylo
nutné pockat alespon 15 minut, aby doslo k ustaleni algoritmu ménicimu relativni
vlhkost v komore a ustdleni relativni vlhkosti v celé komore. Okrajové hodnoty
relativni vlhkosti (5 a 60 %) byly plné fizené algoritmem ménicim relativni vlhkost
v komorte. U téchto hodnot po vyrovnani na pozadovanou hodnotu nedochézelo ke
kolisani relativni vlhkosti. U prostfednich hodnot relativni vlhkosti (20 a 40 %) byla

zména vlhkosti nejdiive provedena algoritmem na nékolik minut a nasledné béhem
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meéreni KPFM byla hodnota relativni vlhkosti udrzovdana manudlné. V dalsim kroku

byla provedena métfeni povrchového potencialu stejné oblasti nad elektrodami:

e bez privedeného napéti (uzemnéni elektrod)
e s privedenim napéti 1 V mezi elektrody (na kladné elektrodé bylo napéti +0,5V
a na zaporné elektrodé napéti —0,5V)

e opét bez privedeného napéti na elektrody (uzemnéni elektrod)

Napéti na elektrodach bylo neustédle kontrolovano pomoci prilozeného voltme-
tru. Pfi zménach tohoto napéti bylo nutné vypinat ,Feedback® hrotu, aby ne-
dochézelo k rychlému nakumulovéani naboje a ponic¢eni struktur pro meéfeni. Na
obrazku je zndzornéna zména povrchového potencidlu (A) a zména topografie
(B) na struktute, kde doslo k rychlému nakupeni néboje. Mezikruzi na topografickém

snimku je vzniklé nahromadénim naboje v dané oblasti.

A) Povrchovy potencidl

B) Top ogﬁ ._

40

Obr. 4.7: Znazornéni povrchového potencidlu (A) a topografie (B) mista, kde doslo

k rychlému nakupeni naboje.

Celkova doba porizeni jednoho snimku KPFM byla 256s, kde Sitky jednot-
livych KPFM snimku nad elektrodami vzdélenymi 2, 6, 10 a 20 um byly 20, 30, 40
a 40 pm. Z téchto snimku je pak mozné vy¢ist posun okraje ndboje na oxidové vrstvée
pokryvajici elektrody (nabijeni oxidové vrstvy) a proces vybijeni oxidové vrstvy pii
uzemnéni elektrod. Po dokonceni téchto méreni byla vlhkost v komote zvySena na

75 % pro odvedeni pripadnych pozustatku naboje a nastavena dalsi pracovni vlhkost.
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Obr. 4.8: Povrchovy potencidl nad elektrodami (vzdalenymi 20 um od sebe) bez
prilozeni napéti na elektrody pti 40 % relativni vlhkosti s 2 nm kryci oxidové vrstvy.
Profily znédzoriuji hodnotu povrchového potencidlu po 40s (Cernd), 120s (Cervend)

a 200s (modrd) od zacatku méfeni.

4.3 Modelova data méreni

Pro modelovou ukéazku dat byly vybrany snimky vzorku s elektrodami vzdalenymi
20 um od sebe a s 2 nm kryci vrstvou oxidu kfemicitého potizené pti relativni vlhkosti
40 %. Na obrazku |4.8|je znazornéno méreni povrchového potencidlu pred prikladanim
napéti na elektrody. Na obrdzku je vidét urcity rozdil (v tomto piipadé 60 mV)
mezi povrchovym potencidlem nad oblasti elektrod a nad oblasti oxidu. Tato hod-
nota potencidlového rozdilu se ménila s relativni vlhkosti a se vzdélenosti elektrod.
Velky vykyv téchto hodnot byl zaznamenén na elektrodach se vzdélenosti 20 um od
sebe s kryci vrstvou oxidu 2 nm, kde hodnoty potencidlového rozdilu mezi oxidovou
vrstvou a mistem nad elektrodou pro vlhkosti 5, 20, 40 a 60 % byly 150, 100, 60
a 40mV. Nad elektrodami s kratsi vzdélenosti nepiesahoval tento rozdil hodnotu
60mV. Tento rozdil vzdy klesal s rostouci relativni vlhkosti. Na vzorcich s 5nm
a s 10nm kryci vrstvy SiO, nepiesahoval potencidlovy rozdil hodnotu 50 mV pri
5% vlhkosti a hodnotu 30 mV pro vlhkosti vétsi nez 15%. Déle jsou na obrazku
zobrazeny tii profily povrchového potencidlu (v ¢asovém poradi: ¢erny, Cerveny,
modry) v ¢asech 40, 120 a 200s od zacatku méfeni. Z obrazku je patrné, ze vrstva

je stabilni a nedochazi k vykyviim povrchového potencidlu, jen v pocatecni fazi je
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maly vykyv hodnot zpusobeny pravdépodobné vlivem hrotu pti ptiblizeni ke vzorku.

Tento vykyv byl vSak v pruméru béhem 40 — 130s vyrusen.

40,5V Elektrody —-0,5V

Obr. 4.9: Povrchovy potenciél nad elektrodami (vzddlenymi 20 um) s prilozenym
napétim 1V na elektrody (40,5 V na kladné a —0,5V na zaporné) pii 40 % relativni
vlhkosti. Znazornéné profily povrchového potencidlu jsou v ¢asech 20s (Cernd), 60s
(Cervend), 100s (modrd), 160s (purpurovd) a 200s (azurovd) od prilozeni napéti na

elektrody.

Meérteni povrchového potencialu na struktute s prilozenym napétim je zobrazeno
na obrazku .91 Z grafu na obrdzku je patrné, ze hodnota povrchového potencidlu
nad elektrodami neni symetricka podle sttedu mezi elektrodami. To je zpusobeno
pravé vyssi hodnotou povrchového potencidlu nad elektrodami, nez nad oxidovou
vrstvou, jak bylo zminéno vyse. Absolutni rozdil povrchového potencialu nad klad-
nou a zapornou elektrodou (v tomto piipadé 740 mV) nevykazoval zadny prukazny
vyvoj hodnot v zavislosti na relativni vlhkosti, sifce mezer mezi elektrodami, nebo
na tloustce oxidové vrstvy. Tento jev je pravdépodobné disledkem nejednotnosti
vzorki po jejich vyrobé zpusobené ruznou dobou umisténi vzorku do ALD. Dalsim
duvodem této nejednotnosti oxidové vrstvy je casova prodleva mezi jednotlivymi
méfenimi, tudiz dobé od posledniho zihani (méfeni Laboriante et al. [I] na obrazku
kap. . Vzorky nemohly byt opétovné zihany z duvodu pajenych kontaktu

na expandéru.
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Po prilozeni napéti na elektrody dochézelo k postupnému siteni naboje od elek-
trod. Na obrazku je zndzornéno pét profilu povrchového potencidlu (v ¢asovém
poradi: cerny, ¢erveny, modry, purpurovy a azurovy). Na zacatku méfeni byl naboj
jen v tésné blizkosti elektrod (¢erny profil) a postupné se presouval tak, ze v konec-
ném stavu byla mezi elektrodami naméfena linearni zména povrchového potencialu
(azurovy profil). Tento pfesun naboje byl zavisly na relativni vlhkosti a sitce elek-
trod. Dalsi idaje o pfesunu naboje a o rychlosti tohoto presunu budou uvedeny

nize.

Obr. 4.10: Povrchovy potencidl nad elektrodami bezprostiedné po snizeni napéti
mezi elektrodami na 0V pti 40 % relativni vlhkosti. Znézornéné profily povrchového
potencialu jsou v ¢asech 20's (¢ernd), 60's (¢ervend), 100s (modrd), 160s (purpurovd)

a 200s (azurovd) od zacdtku meéfend.

Pii opétovném uzemnéni elektrod zustdval mezi elektrodami zbytkovy néboj.
Tento naboj byl postupné odvadén zemnicimi elektrodami. Na obrazku je
zndzornén pokles nédboje mezi zemnicimi elektrodami (v ¢asovém potadi: ¢erny,
¢erveny, modry, purpurovy a azurovy profil). Vybijeni oxidové vrstvy mélo po-
dobny charakter jako nabijeni, kde dominantni roli hrala relativni vlhkost. Rychlost

vybijeni rostla s relativni vlhkosti.
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4.4 Nabijeni povrchu oxidu

Pro analyzu pohybu néboje a rychlosti nabijeni oxidové vrstvy byl vytvoren algo-
ritmus ve vypocetnim programu MATLAB [38]. Z méfeni povrchového potencidlu
byly pro tuto analyzu vybrana data vzdalena 250 + 20mV od zaporné elektrody

(zndzornéno na obr. 4.9). Tato data byla poté prolozena exponencidlnimi funkcemi:

y; = a1e™®* + aze™”, (4.1)

kde a; jsou konstanty exponencidlnich funkci, x je ¢asovy vyvoj v sekundach a y; je
poloha okraje naboje s hodnotou 250 +20mV od zaporné elektrody. V dalsim kroku
byl vytvoren rozdil hodnot z levé a pravé strany elektrody a tento rozdil oznacen
jako okraj nédboje y (v grafech nize). Hodnota okraje naboje byla v dalsim kroku
algoritmu numericky derivovana a zjisténa tak rychlost presunu néaboje v zavislosti
na case (dy/dt).

4.4.1 Vrstva 2nm oxidu kfemic¢itého

. Vzdalenost elektrod: 2 pm Vzdalenost elektrod: 6 pm
E T T g T T
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Obr. 4.11: Vyvoj posunu okraje nédboje nad 2nm vysokou oxidovou vrstvou nad

elektrodami v zdvislosti na ¢ase pro relativni vlhkosti 5%, 20 %, 40 % a 60 %.

Na obrazku jsou vyobrazeny vyvoje pfesunu okraje ndboje a na obrazku
jsou znazornény odpovidajici rychlosti presunu naboje nad elektrodami pokrytymi

39



2nm vrstvou SiOs a vzdélenymi 2 az 20 pm. Maximalni hodnota okraje naboje se
zvySovala s rostouci vzdalenosti elektrod. Tento jev je zpusoben rostoucim prostorem
pro rozsifovani naboje. Maximélni hodnoty okraje naboje pro elektrody vzdalené
2,6, 10 a 20 um byly 4,2; 6,8; 9,1 a 13,8 um. Presun okraje naboje vykazoval expo-

nencialni rust, zatimco rychlost pfesunu ndaboje exponencialné klesala.

Pii relativni vlhkosti 5 % témeér nedochdzelo k zddnému presunu naboje od elek-
trod a rychlost jeho pfesunu na zacatku meéreni byla ve vSech pripadech mensi
nez 7nm/s. Pii vyssich vlhkostech dochézelo k rychlejsimu presunu okraje néboje
v zavislosti na vlhkosti. Se zvysujici se rychlosti pfesunu naboje se také zmensovala
doba, za kterou okraj naboje dosahl maximalni hodnoty. Tato doba fgka, vinkost j€
charakterizovana poklesem rychlosti pfesunu nédboje na nulovou hodnotu. U elek-
trod vzdalenych 2um byly tyto casy tose, = 200s, ta20% = 658, taaon, = 35s
a tago, = 18s. Pro elektrody vzdédlené 6 pm byly tyto hodnoty 5209 = 240s,
te40% = 855 a tgpoy = 325. Pro elektrody vzdalené 10 pm byly ¢asy t1040% = 120s
a tieoy = 45s a pro elektrody vzdalené 20 um byla t9060% = 65s. Neuvadéné
hodnoty ¢asu byly vétsi nez 256 s. Tyto hodnoty byly mimo rozsah méfeni.

Vzdalenost elektrod: 2 um Vzdalenost elektrod: 6 um
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Obr. 4.12: Rychlost pfesunu okraju néboje nad oxidovou vrstvou vysokou 2nm

v zdvislosti na ¢ase pro relativni vlhkosti 5%, 20 %, 40 % a 60 %.
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Obr. 4.13: Vyvoj posunu okraje naboje nad 10nm vysokou oxidovou vrstvou nad

elektrodami v zavislosti na ¢ase pro relativni vlhkosti 5 %, 20 %, 40 % a 60 %.
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Obr. 4.14: Rychlost pfesunu okraju naboje nad oxidovou vrstvou vysokou 10nm
v zévislosti na ¢ase pro relativn{ vlhkosti 5%, 20 %, 40 % a 60 %.
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4.4.2 Vrstva 10 nm oxidu kiremicitého

Na obrazcich a[d.14]jsou zndzornény zavislosti pfesunu okraje naboje a rychlosti
tohoto presunu na 10nm vrstvé SiOy v zavislosti na relativni vlhkosti. Maximalni
hodnoty okraje ndboje rostly se vzdéalenosti elektrod a byly 4,2; 7.8; 10,7 a 15,9 um
pro elektrody se vzdélenosti 2, 6, 10 a 20 um. Vzdalenost okraje naboje v tomto
piipadé rostla i pii relativni vlhkosti 5%. To mohlo byt zpusobeno zbytkovymi
molekulami vody zachycenymi mezi vrstvou oxidu a elektrodou.

Pii vlhkostech nad 15 % se rychlost presunu ndboje ve vétsiné piipadu radikalné
nelisila od hodnot métenych na 2 nm SiO,. Rychlost pfesunu naboje rostla s relativni
vlhkosti pro vsechny vzdélenosti elektrod.

Doby zastaveni posunu okraje naboje pro elektrody vzdalené 2 um byly ts 59 =
60s, t2209% = 80, tas0% < 25 a tagoy < 2s. Pro elektrody vzdalené 6 pm byly tyto
casy teo0% = 24058, tea0% = 48s a tgeo < 2s. Pro elektrody vzdélené 10 pm byly
t1040% = 75s atipeoy = 15s a pro elektrody vzdalené 20 um byla hodnota zastaveni
posunu naboje ta960% = 230s. Hodnoty povrchového potencidlu zacaly byt méfeny
priblizné 2 s po privedeni napéti. Tato prodleva je zptisobena dobou nutnou ke zméné

napéti a spusténi KPFM méreni.
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ZAVER

Cilem této diplomové préace bylo experimentalni studium stinictho efektu oxidové
izolacni vrstvy na povrchovy potencidl. Za ti¢elem méreni povrchového potencidlu
byly vyrobeny Au/SiOs struktury pomoci elektronové litografie, plazmového leptani
a depozice naprasovanim multivrstev Au. Na téchto strukturach byl optimalizovan
proces Cisténi, leptani, elektronové litografie a depozice tak, aby byly zlaté struktury
zapustény do oxidové vrstvy. Idedlni expozicni davky pii elektronové litografii byly
330 uC/cm? pro svazek s proudem 2nA a 600 uC/cm? pro svazek s proudem 130 nA.
Vyroba vzorku nebyla zcela dokonala a v nékterych pripadech vyrobené elektrody
vycnivaly az 15 nm nad oxidovou vrstvu. Vzdalenosti elektrod na zhotovenych struk-
turach byly 2, 6, 10, nebo 20 um a jejich sitka byla 3 um.

V dalsi ¢asti bylo provedeno studium stiniciho efektu izolaéni vrstvy na povr-
chovy potencial Kelvinovym silovym mikroskopem. Byla provedena méreni Siteni
naboje na povrchu oxidovych struktur v zavislosti na relativni vlhkosti 5, 20, 40 a
60 %. Tyto zavislosti byly méreny bez prilozeného napéti na elektrody, s prilozenym
napétim 1V na elektrody a po odejmuti napéti z elektrod.

Bez prilozeného napéti na elektrody rostl rozdil povrchového potencialu nad
elektrodami a nad oxidovou vrstvou s rostouci vzdalenosti elektrod, s klesajici re-
lativni vlhkosti a s klesajici tloustkou oxidové vrstvy. Nejvétsi rozdily povrchového
potencialu byly u elektrod vzdélenych 20 um pokrytych 2nm SiO,, a to 150, 100,
60 a 40mV pro relativni vlhkosti 5, 20, 40 a 60 %. U mensich vzdélenosti elektrod
nepiesahoval rozdil 60 mV a pii vétsi tloustce oxidové vrstvy nebyl tento rozdil vétsi
nez 50 mV nad vsemi elektrodami.

Pti prilozeni napéti na elektrody dochézelo k presunu hranice v mapé povr-
chového potencialu odpovidajictho dané hodnoté na povrchu elektrod. Pfesun naboje
vykazoval rust s exponencidlnim tdtlumem. Pri 5% relativni vlhkosti témeér ne-
dochézelo k pfesunu okraje naboje mezi elektrodami. Pti vyssich vlhkostech dochéazelo
k presunu naboje do dosazeni maximéalnich hodnot okraje naboje, které byly na 2 nm
vysoké oxidové vrstveé 4,2; 6,8; 9,1 a 13,8 um pro vzdalenosti elektrod 2, 6, 10 a 20 um
a na 10nm vysoké oxidové vrstve 4,2; 7,8; 10,7 a 15,9 um pro vzdalenosti elektrod
2,6, 10 a 20 pm.

Rychlost pfesunu naboje na povrchu oxidu se zvétsovala se vzdalenosti elektrod
(mensi omezeni presunu naboje vedlejsi elektrodou) a s relativni vlhkosti. Na vrstvée
2nm SiOy byla pocatecni rychlost presunu nédboje v prumeéru ptiblizné 3x vétsi pii
40 % relativni vlhkosti a 9x vétsi pii 60 % relativni vlhkosti oproti rychlosti presunu
naboje pti 20 % relativni vlhkosti. Na vrstvé 10 nm SiO, byly tyto rychlosti priblizné
2x, 4x a 10x vetsi pii relativnich vlhkostech 20, 40 a 60 % nez pii 5% relativni
vlhkosti.
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V souvislosti s rychlosti pfesunu ndboje byla zkouména doba dosazeni maximéalni
hodnoty okraje naboje, charakterizovana snizenim rychlosti pfesunu naboje na nu-
lovou hodnotu. Tato doba se zvysovala se vzdalenosti elektrod a klesala s relativni
vlhkosti. Pro elektrody vzdalené 2 um na vrstveé SiOy vysoké 2 nm byly ¢asy dosazeni
maximélni hodnoty t9.59, = 2005, t2.90% = 655, tau0% = 395 a tagoy = 18s a na
vrstvé SiOy vysoké 10nm byly tyto Casy o594 = 605, taoy = 80s, tasyn < 2s a
ta.son < 2s. Pro elektrody vzdédlené 6 pm na vrstvé SiO, vysoké 10nm byly casy
dosazeni maximadlni hodnoty 6,009 = 2405, ts.40% = 85s a t0% = 325 a na vrstve
Si0; vysoké 10 nm byly tyto casy te.209% = 240s, tea0% = 48s a tgeon < 28.

Vysledky této préace a zjisténi, kterd se tykaji presunu naboje na povrchu oxidu
mohou byt ndpomocné pii zkoumani vlastnosti MOSFET polem fizenych tranzis-
toru, solarnich clanku, Hall bar senzoru a senzoru na bazi grafenovych struktur.
Déle mohou tyto vysledky pomoci k urceni efektivni sitky vodic¢u a rychlosti odezvy

v téchto zatizenich, pripadné umoznit miniaturizaci téchto zatizeni.
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SEZNAM ZKRATEK

KPFM Kelvin Probe Force Microscopy, Kelvinova silova mikroskopie
AFM Atomic Force Microscopy, Mikroskop atoméarnich sil

MIM Metal-insulator-metal, Kov-izolator-kov struktura

MIS Metal-insulator-semiconductor, Kov-izolator-polovodic¢ struktura
MOS Metal-oxide-semiconductor, Kov-oxid-polovodi¢ struktura

FET Field-effect transistor, Polem fizeny tranzistor

MOSFET Metal-oxide—semiconductor field-effect transistor, Kov-oxid-polovodic¢ po-

lem tizeny tranzistor

MEMS Micro-Electro-Mechanical Systems, Mikroelektromechanicky systém
EFM Electrostatic Force Microscopy, Mikroskopie elektrostatickych sil
SCM Scanning Capacitance Microscopy, Skenovaci kapacitni mikroskopie
MFM Magnetic Force Microscopy, Mikroskopie magnetickych sil

SNOM Scanning Near-field Optical Microscopy, Rastrovaci mikroskopie blizkého
pole

SPEM Scanning Polarization Force Microscopy, Rastrovaci polariza¢ni silovy mi-

kroskop

SEM Scanning FElectron Microscopy, Rastrovaci elektronovy mikroskop
EBL FElectron Beam Lithography, Elektronova litografie

FIB Focus Ion Beam, Fokusovany iontovy svazek

rGO Reduced Graphene Ozide, Redukovany grafen oxid
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IPA IsoPropyl Alcohol, Izopropylalkohol

MIBK Methyl IsoButyl Ketone, Methylisobuthylketon

PMMA Poly Methyl MethAcrylate, Polymethylmethakrylat
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