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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/SiO2 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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ABSTRAKT
Tato diplomová práce je zamě̌rená na experimentálńı studium st́ıńıćıho efektu oxidové

izolačńı vrstvy na povrchový potenciál mě̌rený Kelvinovým silovým mikroskopem. Pro

studium povrchového potenciálu byly vytvǒreny struktury na bázi Au/SiO2 pomoćı

elektronové litografie a metod depozice monovrstev a multivrstev. Povrchový potenciál

byl zkoumaný v závislosti na vlhkosti a tloušt’ce oxidové vrstvy.
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literatury na konci práce.
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1.1.3 Kontaktńı mód . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 6
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3.1.2 St́ıněńı potenciálu . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 24

4 Experimentálńı část 29
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ÚVOD

V nanoelektronických zař́ızeńıch na bázi kovových (Au) vedeńı a izoluj́ıćıch oxi-

dových (SiO2) zař́ızeńı je rozhoduj́ıćı schopnost st́ıněńı elektrostatického potenciálu

prostupuj́ıćıho od kovových elektrod přes danou oxidovou vrstvu [1]. Př́ıkladem

těchto zař́ızeńı jsou kov-izolátor-kov (MIM - Metal-insulator-metal) struktury, kov-

izolátor-polovodič (MIS - Metal-insulator-semiconductor) struktury [2] a polem ř́ı-

zené tranzistory (FET - Field-effect transistor) [3].

Velikost st́ıněńı potenciálu v zásadě záviśı na relativńı permitivitě charakteris-

tické pro daný st́ıńıćı materiál, množstv́ı adsorbované vody na povrchu [4, 5] a výšce

vrstvy oxidu nad elektrodami [1]. Výška oxid̊u má zásadńı vliv na velikost nanoelek-

tronických a mikroelektronických zař́ızeńı a efektivńı elektrickou š́ı̌rku vodič̊u.

Jednou z experimentálńıch metod slouž́ıćıch k charakterizaci st́ıńıćıho efektu

oxidové vrstvy a pohybu náboje na jej́ım povrchu je Kelvinova silová mikroskopie

(KPFM - Kelvin Probe Force Microscopy) [6]. Tato metoda umožňuje sńımat povr-

chový potenciál oxid̊u, z čehož lze ukazovat na množstv́ı prosakuj́ıćıho náboje přes

oxidovou vrstvu. Metoda KPFM má velice dobré laterálńı rozlǐseńı a d́ıky tomu je

použitelná pro lokálńı detekci přesunu náboje.

Formálně je práce rozdělena do čtyř část́ı. Prvńı část práce se zabývá pojednáńım

o mikroskopii atomárńıch sil a Kelvinově silové mikroskopii. V druhé části je uvedena

krátká charakteristika daľśıch metod pro př́ıpravu nanostruktur na bázi Au/SiO2

mezi něž patř́ı elektronová litografie, depozice atomárńıch vrstev, depozice multi-

vrstev a plazmové čǐstěńı. Ve třet́ı části je pojednáno o vlastnostech oxidové vrstvy,

o š́ı̌reńı náboje na povrchu oxidových vrstev a prosakováńı náboje přes oxidovou

vrstvu. Posledńı část se zabývá experimentálńı praćı, a to př́ıpravou vzork̊u pro

měřeńı, procesu měřeńı a diagnostikou přesunu a prosakováńı náboje oxidovou vrst-

vou.
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1 KELVINOVA SILOVÁ MIKROSKOPIE

Kelvinova silová mikroskopie (KPFM - Kelvin Probe Force Microscopy) je technika

založená na kombinaci mikroskopu atomárńıch sil (AFM - Atomic Force Microscopy)

a Kelvinovy sondy. Metoda byla vytvořena za účelem zkoumáńı kontaktńıho rozd́ılu

potenciál̊u mezi vodivým hrotem AFM a povrchem zkoumaného materiálu. Na

základě znalosti výstupńı práce hrotu je pak možné určit výstupńı práci vzorku.

Kromě toho je však metoda citlivá i na potenciál vzniklý v bĺızkosti povrchu naku-

peńım elektrického náboje, což je obzvláště d̊uležité v př́ıpadě použit́ı této metody

na nevodivých vzorćıch. Metoda KPFM byla poprvé představena roku 1991 Nonnen-

macherem et al. [7] a od té doby byla hojně využ́ıvána pro charakterizaci elektrických

vlastnost́ı povrch̊u kov̊u a polovodič̊u a polovodičových zař́ızeńı. Je také použitelná

pro měřeńı elektrických vlastnost́ı organických materiálu a biologických zař́ızeńı [6].

Metodou KPFM je možné d́ıky malému poloměru hrotu zkoumat rozd́ıly potenciálu

v rozlǐseńı řádu nanometr̊u. Pro lepš́ı pochopeńı metody KPFM je vhodné nejprve

uvést několik informaćı o principu funkce mikroskopu AFM a daľśıch metod sondové

mikroskopie využ́ıvaj́ıćıch při měřeńı elektrostatických sil.

1.1 Mikroskopie atomárńıch sil

Prvńı metodou využ́ıvaj́ıćı sondu (SPM - Scanning Probe Microscopy) byla metoda

rastrovaćı tunelové mikroskopie (STM - Scanning Tunelling Microscopy) představena

roku 1981 ve Švýcarsku Gerdem Binnigem a Heinrichem Röhrerem [8], kteř́ı za tento

objev źıskali Nobelovu cenu v roce 1986. V pr̊uběhu experiment̊u prováděných po-

moćı rastrovaćı tunelové mikroskopii bylo objeveno silové p̊usobeńı mezi hrotem a

povrchem, které se stalo základem pro mikroskopii atomárńıch sil (AFM - Atomic

Force Microscopy). V roce 1986 byl Gerdem Binnigem, Calvinem F. Quatem a Chris-

tophem Gerberem sestrojen prvńı mikroskop atomárńıch sil [9]. T́ımto mikroskopem

bylo možné měřit za normálńıch podmı́nek bez nutnosti ńızkých tlak̊u. Podstatnou

výhodou v̊uči STM byla schopnost měřeńı topografie nevodivých materiál̊u. Daľśı

metody SPM mikroskopie jsou rozděleny podle zkoumané interakce mezi hrotem a

povrchem:

• Mikroskopie elektrostatických sil (EFM - Electrostatic Force Microscopy),

• Skenovaćı kapacitńı mikroskopie (SCM - Scanning Capacitance Microscopy),

• Mikroskopie magnetických sil (MFM - Magnetic Force Microscopy),

• Rastrovaćı mikroskopie bĺızkého pole (SNOM - Scanning Near-field Optical

Microscopy).
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1.1.1 Interakce hrotu s povrchem

Mikroskop atomárńıch sil je založen na zkoumáńı interakćı p̊usob́ıćıch mezi hrotem

AFM a povrchem zkoumaného materiálu. Z experimentálńıho hlediska lze interakce

rozdělit na:

• śıly vzniklé v d̊usledku Pauliho vylučovaćımu principu,

• van der Waalsovy śıly,

• kapilárńı śıly,

• elektrostatické śıly,

• magnetické śıly.

Śıly vzniklé v d̊usledku Pauliho vylučovaćımu principu jsou odpudivé śıly krátkého

dosahu, kde při přibĺıžeńı atomů hrotu k atomům na povrchu docháźı k překryvu

jejich elektronových obal̊u, a v d̊usledku toho k přesunu elektron̊u na vyšš́ı elek-

tronovou hladinu. Tento jev zp̊usobuje následné odpuzováńı atomů hrotu od atomů

na povrchu vzorku. Mı́ra interakce zp̊usobené Pauliho vylučovaćım principem má

pr̊uběh potenciálu úměrný 1/R12. Van der Waalsovy śıly jsou přitažlivé śıly da-

lekého dosahu a jejich pr̊uběh potenciálu je úměrný 1/R6. Současné p̊usobeńı těchto

interakćı lze vyjádřit pomoćı Lennard-Jonesova potenciálu daného vztahem [10]:

U(R) = 4ε

[( σ
R

)12
−
( σ
R

)6]
, (1.1)

kde R je vzdálenost atomu hrotu od atomu na povrchu vzorku a σ je konstanta,

pro kterou plat́ı U (σ = R) = 0, kde při hodnotě R = 1, 12σ je potenciálńı energie

mezi hrotem a povrchem minimálńı. Celkovou śılu vyvolanou d̊usledkem Lennard-

Jonesova potenciálu lze zapsat jako [11]

F = −∂U(R)

∂R
= 24ε

(
2
σ12

R13
− σ6

R7

)
. (1.2)

Kapilárńı śıly p̊usob́ı mezi hrotem a povrchem při vlhkostech větš́ıch než nula.

Při dostatečném přibĺıžeńı hrotu k povrchu se mezi hrotem a povrchem vytvář́ı vodńı

meniskus, jehož velikost je dána tzv. Kelvinovým poloměrem Rk daného vztahem

[12]:

Rk =

(
1

R1

+
1

R2

)−1
=

γV

RT ln(p/pS)
, (1.3)

kde γ je povrchové napět́ı na rozhrańı vody a vzduchu, V je molárńı objem,R molárńı

plynová konstanta, T teplota a pod́ıl p/pS představuje relativńı vlhkost, přičemž pS

je tlak nasycených par.
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Velikost kapilárńı śıly Fc je dána součtem Laplaceovy śıly FL a śıly dané povr-

chovým napět́ım FT [12, 13]:

Fc = FL + FT = ∆PA+ FT , (1.4)

kde Laplaceova śıla je definována součinem kontaktńı plochy menisku mezi hrotem

a povrchem vzorku A a rozd́ılem tlak̊u vně a uvnitř menisku ∆P . Tento rozd́ıl tlak̊u

lze Kelvinovým poloměrem definovat vztahem [12]:

∆P = PW − P0 =
γ

Rk

, (1.5)

kde PW je tlak vně a P0 je tlak uvnitř menisku [12].

Elektrostatická śıla může být zp̊usobena indukovanými náboji na vzorku, které

mohou vznikat při jeho výrobě. Dále elektrostatická śıla p̊usob́ı mezi vodivým hrotem

a vodivým povrchem po přiložeńı r̊uzného potenciálu na hrot a vzorek. Při představě

systému hrot - vzorek jako deskového kondenzátoru je jeho kapacita C dána pod́ılem

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

C = ε0εr
S

z
, (1.6)

kde ε0 je permitivita vakua a εr je relativńı permitivita dielektrika mezi elektrodami.

Energii kondenzátoru lze vyjádřit pomoćı vztahu [14]:

E =
1

2
C∆V 2, (1.7)

kde ∆V je celkový potenciálový rozd́ıl mezi hrotem a povrchem vzorku. Elektrosta-

tickou śılu mezi hrotem a vzorkem lze vyjádřit jako záporně vzatou parciálńı derivaci

energie kondenzátoru podle vztahu [14]:

Fel = −∂E
∂z

= −1

2
∆V 2∂C

∂z
− C∆V

∂∆V

∂z
. (1.8)

Magnetické śıly by se projevily při zkoumáńı feromagnetických materiál̊u nebo

v př́ıtomnosti lokálńıch elektrických proud̊u [11].

1.1.2 Princip funkce AFM

Mikroskop atomárńıch sil je mikroskop rastruj́ıćı po řádćıch, kde v každém bodě

źıskává informace o silovém p̊usobeńı mezi hrotem mikroskopu a povrchem vzorku
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a z těchto dat je postupně źıskán celkový obraz topografie. Hrot mikroskopu je

umı́stěn na ohebném raménku, na které je přenášeno silové p̊usobeńı mezi hrotem

a vzorkem. Na zadńı stranu raménka je zaměřen svazek laseru. Tento svazek se od

raménka odráž́ı do fotodetektoru a pomoćı změny signálu na fotodetektoru je zjǐstěn

ohyb nebo rotace raménka. Detekce vzdálenosti mezi hrotem a vzorkem je zajǐstěna

pomoćı zpětné vazby a piezomanipulátoru. AFM je schopno měřit v r̊uzných pra-

covńıch vzdálenostech na principu detekce odpudivých sil krátkého dosahu nebo

přitažlivých van der Waalsovských sil dalekého dosahu. Podle pracovńı vzdálenosti

a detekovaných sil lze AFM měřeńı rozdělit do tř́ı základńıch mód̊u, jimiž jsou kon-

taktńı, bezkontaktńı a poklepový mód [14].

1.1.3 Kontaktńı mód

V kontaktńım módu je hrot přibĺıžen ke vzorku až na vzdálenost p̊usobeńı odpu-

divých sil, které jsou v neustálé rovnováze se silou vyvolanou prohnut́ım raménka.

Velikost těchto odpudivých sil je v rozmeźı od 10 do 1000 nN [11]. Pro měřeńı v kon-

taktńım módu je vhodné zvolit raménko s malou tuhost́ı kv̊uli citlivosti na prohnut́ı

při měřeńı a menš́ı destrukci povrchu vzorku a hrotu. Śıla p̊usob́ıćı na hrot kolmo

k povrchu souviśı s vychýleńım raménka ∆z podle vztahu [14]:

F = k∆z, (1.9)

kde k je tuhost raménka závislá na geometrii a na použitém materiálu v rozmeźı

od 10−3 do 10 N/m [14].

Při kontaktńım módu se využ́ıvaj́ı dva režimy, a to režim konstantńı śıly a režim

konstantńı výšky. Při režimu konstantńı śıly jsou informace z fotodetektoru vyśılány

do zpětné vazby, která přivede odpov́ıdaj́ıćı napět́ı na piezomanipulátor, který vlivem

tohoto napět́ı změńı svou velikost tak, aby prohnut́ı raménka bylo stále konstantńı.

Obrazová data jsou źıskána z informaćı o napět́ı vyśılané zpětnou vazbou. Režim

konstantńı śıly je náročněǰśı na provedeńı d́ıky využit́ı zpětné vazby, ale jej́ı výhodou

je možnost měřeńı vzork̊u s větš́ı drsnost́ı povrchu. Daľśı výhodou je možnost nasta-

veńı př́ıtlačné śıly, č́ımž zvyšujeme životnost hrotu a docháźı k menš́ımu poškozeńı

vzorku [14].

V režimu konstantńı výšky neńı využita zpětná vazba a raménko se pohybuje

v konstantńı výšce nad povrchem. Obrazová data jsou źıskána př́ımo z prohnut́ı

raménka v závislosti na topografii vzorku. Výhodou tohoto režimu je absence zpětné

vazby, d́ıky čemuž je měřeńı rychleǰśı. Nevýhodou je nutnost hladkého povrchu

vzorku pro měřeńı, d́ıky čemuž je tento režim vhodný při zobrazováńı atomárně

hladkých povrch̊u, při nichž nehroźı velké deformace hrotu nebo vzorku [14].
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1.1.4 Bezkontaktńı mód

V bezkontaktńım módu je hrot přibĺıžen ke vzorku na vzdálenost p̊usobeńı van der

Waalsovy interakce. V tomto módu je hrot držen ve vetš́ı vzdálenosti (přibližně

10 – 100
◦
A). Na hrot v této výšce p̊usob́ı malé śıly, řádově v hodnotách 10−3 nN

[11]. Tyto malé śıly by nebylo možné detekovat prohnut́ım raménka, takže detekce

spoč́ıvá v měřeńı změny rezonančńı frekvence raménka.

Vlastńı frekvence, které jsou charakteristické pro každé raménko (v rozmeźı 10

– 1000 kHz), je možné źıskat ze vztahu [11, 14]:

ω0,rez,i =
λi
l2

√
EJ

ρS
=

√
kz
m
, (1.10)

kde l je délka raménka, E je Young̊uv modul pružnosti, J je moment setrvačnosti

raménka, ρ je hustota, S je pr̊uřez, m je hmotnost a kz je vlastńı tuhost raménka

a λi je numerický koeficient závislý na oscilačńıch módech. Hlavńı oscilačńı módy

jsou λ1 = 3,52, λ2 = 22,04 a λ3 = 61,7.

Raménko s hrotem si lze představit jako nehmotné raménko o dané tuhosti k,

kde na jednom konci raménka je lokalizovaný hmotný bod o hmotnosti m a druhý

konec raménka je pevně uchycen na vibračńım piezomanipulátoru (Obr. 1.1).

k

m Piezo
z (t)

u = u (t)

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

Za předpokladu, že ω je frekvence oscilace piezooscilátoru, pak lze harmonický

kmitavý pohyb piezomanipulátoru definovat vztahem [14]:

u = u0 cos(ωt), (1.11)

kde u0 je maximálńı výchylka piezomanipulátoru. Pohybová rovnice systému je tedy

rovna [14]

mz̈ = −k (z − u)− γż + F0, (1.12)

kde výraz γż, úměrný prvńı derivaci výchylky odpov́ıdá odporovým silám prostřed́ı

(plyn, kapalina) a śıla F0 představuje t́ıhovou śılu a daľśı śıly nezávislé na poloze
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hrotu od povrchu vzorku. Tato śıla F0 nemá vliv na frekvenci, fázi ani na amplitudu,

pouze posouvá rovnovážnou polohu o hodnotu z1, kde při substituci z = z1 + F0/k

je výsledná pohybová rovnice systému rovna [14]:

mz̈1 + γż1 + kz1 = ku0 cosωt. (1.13)

Při přibĺıžeńı hrotu ke vzorku docháźı k daľśımu p̊usobeńı sil na raménko, jedńım

ze zástupc̊u sil je śıla van der Waalsova FPS(z), kterou lze při malých oscilaćıch kolem

polohy z0 vyjádřit pomoćı vztahu [14]:

FPS = FPS,0 +
∂F

∂z
(z0) · z(t) = FPS,0 + F ′z · z(t), (1.14)

kde F ′z je gradient sil mezi hrotem a povrchem vzorku ve vzdálenosti z0 od povrchu.

Pohybová rovnice po přidáńı van der Waalsovy śıly a jej́ıho gradientu má poté tvar

[14]:

mz̈ = −k (z − u)− γż + F0 + FPS,0 + F ′z, (1.15)

která po zavedeńı substituce z = z + (F0 + FPS,0) /k přecháźı do tvaru [14]:

mz̈ + γż + (k − F ′z) z = ku0 cosωt, (1.16)

kde gradient van der Waalsovy śıly zp̊usobuje změnu efektivńı tuhosti raménka dané

vztahem [14]:

kef = k − ∂F

∂z
= k − F ′z. (1.17)

Pohybová rovnice 1.16 po zavedeńı substituce ω2
0 = k/m, zavedeńı součinitele

tlumeńı δ = γ/2m a vyjádřeńım v oblasti komplexńıch č́ısel α přecháźı do tvaru

[14]:

α̈ + 2δα̇ +

(
ω2
0 −

F ′z
m

)
α = ω2

0u0 cosωt. (1.18)

Při předpokladu řešeńı ve tvaru komplexńıho vyjádřeńı α ve tvaru α = ae−iωt

přecháźı pohybová rovnice do tvaru [14]:

ae−iωt
(
−ω2 − 2iδω + ω2

0 −
F ′z
m

)
= ω2

0u0e
−iωt. (1.19)
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Po vyjádřeńı a úpravě komplexńı amplitudy a źıskáme amplitudu oscilaćı raménka

A(ω) ve tvaru [14]:

A(ω) =
√
a∗a =

ω2
0u0√(

ω2
0 − ω2 − F ′z

m

)2
+ 4δ2ω2

. (1.20)

Kmitáńı raménka je posunuto o fázový rozd́ıl ϕ(ω) od oscilaćı piezomanipulátoru.

Tento fázový rozd́ıl vyjadřuje vztah [14]:

ϕ(ω) = arctan

(
2δω

ω2
0 − ω2 − F ′z

m

)
. (1.21)

Dı́ky př́ıtomnosti gradientu śıly F ′z docháźı k posunu amplitudové křivky (obr.

1.2). Rezonančńı frekvence ωrf raménka d́ıky př́ıtomnosti exterńı śıly přecháźı do

tvaru [14]:

ω2
rf = ω2

0

(
1− 2δ2

ω2
0

− F ′z
m

)
= ω2

drf −
F ′z
m
, (1.22)

kde ωdrf je disipativńı rezonančńı frekvence systému v př́ıtomnosti odporových sil

prostřed́ı. Posunut́ı amplitudy v závislosti na frekvenci je pak úměrné rozd́ılu rezo-

nančńı frekvence ωrf a disipativńı rezonančńı frekvence ωdrf podle vztahu [14]:

∆ω = ωdrf − ωrf = ωdrf

(
1−

√
1− F ′z

mωdrf

)
. (1.23)

A

ω

ωrf ωdrf

Obr. 1.2: Posunut́ı amplitudy v závislosti na frekvenci vlivem př́ıtomnosti gradientu

śıly F ′z. Převzato a upraveno z [14].
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F

z0
z

t

z

Obr. 1.3: Pracovńı pozice během poklepového modu. Převzato a upraveno z [14].

1.1.5 Poklepový mód

Poklepový mód je kombinaćı kontaktńıho a bezkontaktńıho módu. Raménko je roz-

kmitáno s velkou amplitudou (10 − 100 nm) a při kmitech se hrot dotýká povrchu

vzorku (obr. 1.3). Při rastrováńı d́ıky kmitáńı nedocháźı k posuvu hrotu př́ımo

po vzorku a docháźı tak k redukci třećıch sil zp̊usobuj́ıćıch torzńı ohyb raménka.

V poklepovém módu se na kmitáńı raménka pod́ıĺı elastické śıly vzniklé během kon-

taktu hrotu s povrchem. Pohybovou rovnici pohybu raménka v poklepovém módu

lze vyjádřit pomoćı vztahu [14]:

z̈ + 2δż + ω2
0 [z(t)− z0 − u0 cos(ωt)] =

ω2
0

k
FPS[z(t)], (1.24)

kde z0 je vzdálenost rovnovážné polohy raménka od bodu kontaktu s povrchem a śıla

FPS[z(t)] je kombinovaná śıla van der Waalsovy śıly a elastických sil na povrchu.

1.2 Mikroskopie elektrostatických sil

Mikroskopie elektrostatických sil (EFM) [15] je technika založená na měřeńı gradi-

ent̊u elektrostatických sil. Technika pracuje v bezkontaktńım módu ve velké vzdále-

nosti od povrchu, kde nedocháźı k p̊usobeńı odpudivých sil krátkého dosahu a p̊uso-

beńı kapilárńıch, a kde ve velké mı́̌re p̊usob́ı mezi hrotem a povrchem vzorku elek-

trostatické śıly dalekého dosahu. Gradient elektrostatické śıly zp̊usobuje změnu re-

zonančńı frekvence raménka, kde frekvenčńı posun ∆f lze vyjádřit pomoćı vztahu

[16]
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∆f

f0
= −1

2

∂F/∂z

k
, (1.25)

kde f0 je rezonančńı frekvence raménka. Laterálńı rozlǐseńı EFM je obecně mno-

hem menš́ı než rozlǐseńı AFM d́ıky velké vzdálenosti hrotu od povrchu.

1.3 Sonda KPFM

Mezi vodivým hrotem a vzorkem je možné měřit kontaktńı potenciálový rozd́ıl, který

vytvář́ı kontaktńı napět́ı VKPR. Kontaktńı napět́ı souviśı s výstupńı praćı hrotu φhr

a výstupńı praćı zkoumaného vzorku φvz podle vztahu [6]

VKPR =
φhr − φvz

−e , (1.26)

kde e je elementárńı elektrický náboj. Výstupńı práce je minimálńı energie, která je

potřebná k uvolněńı elektronu z daného materiálu. Pro polovodiče a vodiče plat́ı, že

velikost výstupńı práce je rovna rozd́ılu energie mezi hladinou energie ve vakuu EV

a Fermiho hladinou EF . Pokud jsou vzorek a hrot v dostatečné vzdálenosti d od sebe

a nejsou spojeny vodičem, nedocháźı k ovlivněńı jejich Fermiho hladin (obr. 1.4 A).

Při vodivém spojeńı dvou kov̊u dojde k vyrovnáńı jejich Fermiho hladin na stejnou

hodnotu. Tento jev je zp̊usoben přesunem elektron̊u z kovu s nižš́ı výstupńı praćı do

kovu s vyšš́ı výstupńı praćı. Dojde k nabit́ı obou kov̊u a k vytvořeńı napět́ı VKPR

(obr. 1.4 B), které zp̊usobuje elektrickou śılu mezi hrotem a vzorkem v mı́stě kon-

taktu. Toto napět́ı mezi hrotem a vzorkem může být vynulováno pomoćı exterńıho

napět́ı V0 (obr. 1.4 C). Napět́ı V0 muśı mı́t stejnou velikost a opačnou polaritu než

napět́ı VKPR. Při známé hodnotě výstupńı práce hrotu a po zjǐstěńı napět́ı VKPR je

možné podle vztahu 1.26 zjistit výstupńı práci vzorku [6].

1.4 Funkce KPFM

Kelvinova silová mikroskopie je dvoukroková metoda zkoumaj́ıćı elektrické interakce

mezi vodivým hrotem AFM a substrátem. V prvńım kroku je źıskána topografie

vzorku pomoćı bezkontaktńıho (kapitola 1.1.4) nebo poklepového módu (kapitola

1.1.5) v jednom řádku z celkové oblasti rastru. V druhém kroku je hrot umı́stěn

do vzdálenosti h nad povrchem vzorku. V této vzdálenosti hrot oṕı̌se profil řádku

źıskaný v prvńım kroku. Umı́stěńım hrotu do vzdálenosti h nad povrchem se zameźı

vlivu topografie vzorku a zameźı se vlivu van der Waalsových sil na samotné měřeńı.
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Ev

EF
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EF

vzorek hrot

d

φhr

φvz

Ev

EF

Ev

EF

φhr
φvz

Ev

EF

Ev

EF

φhr

φvz

eVKPR

i V0

B) C)A)

Obr. 1.4: Znázorněńı energiových hladin, kde: hrot a vzorek jsou od sebe ve

vzdálenosti d a nejsou spojeny vodičem (A), hrot a vzorek jsou spojeny vodičem

(B), mezi hrot a vzorek je přivedeno exterńı napět́ı V0, které nuluje napět́ı VKPR

(C). Převzato a upraveno z [6].

Prvnı́ krok pohybu hrotu Druhý krok pohybu hrotu

h

V0

V∼

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

Mezi hrot a povrch vzorku je ve druhém kroku měřeńı přivedeno stejnosměrné

napět́ı (V0) a stř́ıdavé napět́ı (V∼). V∼ slouž́ı k rozkmitáńı raménka a generuje tak

změny elektrických sil mezi hrotem a povrchem. Celková elektrostatická śıla je pro

vodivý hrot rovna [6, 16]:

Fes(z) = −1

2
∆V 2∂C(z)

∂z
, (1.27)

kde ∆V je dáno rozd́ılem napět́ı přiloženého na hrot a VKPR napět́ım. Celkové ∆V

lze zapsat vztahem [6]:

∆V = Vhr ± VKPR = (V0 ± VKPR) + V∼ sinωt, (1.28)

kde znak (±) záviśı na tom, jestli je napět́ı V0 přivedeno na vzorek (+) nebo na hrot

(−).

Ze vztahu 1.27 po zavedeńı substituce ze vztahu 1.28 źıskáme vztah definuj́ıćı

celkovou elektrostatickou śılu mezi hrotem a vzorkem jako [6]:
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Fes(z, t) = −1

2

∂C(z)

∂z
[(V0 ± VKPR) + V∼ sinωt]2. (1.29)

Po daľśıch úpravách vztahu pro elektrostatickou śılu lze celkovou výslednou śılu

rozdělit na tři složky, jimiž jsou [6]:

FDC = −∂C(z)

∂z

[
1

2
(V0 ± VKPR)2

]
, (1.30)

Fω = −∂C(z)

∂z
(V0 ± VKPR)V∼ sin (ωt), (1.31)

F2ω =
∂C(z)

∂z

1

4
V 2
∼[cos (2ωt)− 1]. (1.32)

FDC definuje konstantńı pr̊uhyb AFM raménka. Fω slouž́ı k měřeńı kontaktńıho

potenciálu mezi hrotem a vzorkem, kde se napět́ı V0 nastavuje pomoćı zpětné vazby

tak, aby śıla Fω při frekvenci ω byla nulová. K vynulováńı śıly Fω dojde v př́ıpadě,

kdy napět́ı V0 je rovno napět́ı VKPR podle vztahu 1.31. Hodnoty V0 jsou źıskány

v každém bodě na povrchu a uloženy do paměti. Z těchto hodnot lze následně źıskat

hodnoty povrchového potenciálu na vzorku [6]. Śıla F2ω hraje roli při měřeńı kapa-

citńı mikroskopie [17, 18].

1.5 Měř́ıćı aparatura

1.5.1 Mikroskop atomárńıch sil

Všechna měřeńı mikroskopie atomárńıch sil a Kelvinovy silové mikroskopie byla

prováděna na př́ıstroji NTEGRA Prima (obr. 1.6 A) od společnosti NT-MDT [19].

Sestava je složená s piezomanipulátoru, sńımaćı hlavy (obr. 1.6 B), optické apara-

tury, ř́ıd́ıćı jednotky s poč́ıtačem a antivibračńıho systému. Pro měřeńı topografie

vzork̊u v této práci byly použity křemı́kové hroty pro poklepová měřeńı NSG10 od

společnosti NT-MDT s rezonančńı frekvenćı 240 kHz a se zakřiveńım hrotu přibližně

6 nm. Dále byly použity křemı́kové hroty pro kontaktńı měřeńı CSG10 s tuhost́ı

0,11 N/m taktéž od společnosti NT-MDT. Pro měřeńı metodou KPFM byly použity

křemı́kové hroty NSG10/Au pokryté vrstvou zlata se zakřiveńım hrotu přibližně

35 nm. Přivedeńı napět́ı na vzorek umı́stěný v mikroskopu bylo uskutečněno pomoćı

exterńıho napět’ového zdroje s možnost́ı nastaveńı potenciálového rozd́ılu mezi elek-

trodami od 0 V do 16 V. Napět́ı bylo vedené koaxiálńım kabelem uzemněným na

zemńıćı elektrodě napět’ového zdroje.
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Obr. 1.6: Mikroskop NTEGRA Prima (A). Sńımaćı hlava s nástavcem na hrot (B).

1.5.2 Aparatura regulace vlhkosti

Vlhkostńı
komora

Senzor

Př́ıvod

Ř́ıd́ıćı jednotka

Arduino
Poč́ıtač

Prvńı ventil

Druhý ventil

Servomotor

ventil
Nádoba
s duśıkem

Redukčńı

Nádoba
s vodou

tok duśıku tok dat

Obr. 1.7: Schématické znázorněńı aparatury na regulaci vlhkosti. Převzato a upra-

veno z [20]

.

Pro regulaci a kontrolu relativńı vlhkosti při měřeńı AFM a KPFM metodou

byla využita aparatura regulace vlhkosti vyrobená na ústavu fyzikálńıho inženýrstv́ı

(schéma aparatury na obr. 1.7). Regulace vlhkosti je zajǐstěna automatizovanou

ř́ıd́ıćı jednotkou, která je schopna v reálném čase regulovat tok duśıku a ovládat dva

samostatné zav́ıraćı ventily. Prvńı ventil zajǐst’uje tok čistého duśıku do komory (obr.

1.8), který snižuje relativńı vlhkost v této komoře. Druhý ventil zajǐst’uje tok duśıku

do nádoby s vodou, ve které dojde k promı́cháńı duśıku s vodou a část molekul vody

je poté strhávána spolu s duśıkem do komory na regulaci vlhkosti a zvyšuje se tak

relativńı vlhkost v komoře.

Ř́ızeńı ventil̊u je prováděno pomoćı elektronické jednotky spojené s poč́ıtačem

přes USB (Arduino). Zadáváńı hodnot (mı́ra otevřeńı redukčńıho ventilu) do Ar-
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duina a výpis informaćı o aktuálńım toku duśıku, teplotě a relativńı vlhkosti zajǐst’uje

program Humidity Controller (platforma .NET) [21].

Reálné rozmeźı relativńı vlhkosti, které je možné dosáhnout v aparatuře je přibli-

žně od 2 % do 75 % relativńı vlhkosti bez zahř́ıváńı nádoby s vodou. Stabilita regulo-

vaných hodnot relativńı vlhkosti je r̊uzná pro r̊uzná nastaveńı vlhkosti. Při nastaveńı

5 % relativńı vlhkosti je odchylka vlhkost́ı asi 1 %, ale pro nastaveńı vlhkost́ı 20 %

a 40 % je odchylka vlhkosti závislá na okolńıch podmı́nkách a pohybuje se v rozmeźı

od ±2 % do ±4 % relativńı vlhkosti.

Obr. 1.8: Komora na regulaci vlhkosti samostatně a umı́stěna na AFM mikroskopu.
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2 DALŠÍ POUŽITÉ TECHNIKY

Pro př́ıpravu vzork̊u v této práci bylo využito několik daľśıch technik pro výrobu

zlatých struktur na podložńım SiO2 a pro depozici oxidové vrstvy. Těmito meto-

dami byly litografie elektronovým svazkem, metoda iontového naprašováńı, depozice

atomárńıch vrstev a Plazmové čǐstěńı.

2.1 Elektronová litografie

Metoda elektronové litografie je technika určená k výrobě mikro a nanostruktur po-

moćı masky. Metoda je založená na koncepci zápisu elektronovým svazkem. Zápis

elektronovým svazkem prob́ıhá zejména dvěma možnými tvary svazk̊u, a to lito-

grafíı s bodovým svazkem a litografíı s tvarovaným svazkem [22]. Litografie s bo-

dovým svazkem (Gaussovským svazkem) je využ́ıvána v rastrovaćım elektronovém

mikroskopu (SEM - Scanning Electron Microscopy).

Při elektronové litografii docháźı k ozářeńı polymerńı látky, tzv. rezistu. Tento

rezist ozářeńım měńı svou vnitřńı strukturu. V litografii jsou použ́ıvány dva typy

rezist̊u, a to pozitivńı (výsledná struktura vznikne v mı́stě ozářeńı elektronovým

svazkem, kde dojde k porušeńı vnitřńıch vazeb v rezistu) a negativńı (výsledná

struktura vznikne v mı́stě neozářeném elektronovým svazkem, kde dojde ke zpevněńı

vnitřńıch vazeb v rezistu).

Výroba litografických struktur byla provedena na kombinovaném elektronovém

mikroskopu SEM/FIB Lyra3 XMH firmy Tescan [23]. Tento mikroskop je kombinaćı

elektronového mikroskopu a techniky zvané fokusovaný iontový svazek (FIB – Focus

ion beam).

2.2 Depozice atomárńıch vrstev

Depozice atomárńıch vrstev (ALD - Atomic Layer Deposition) je technika určená

k nanášeńı tenkých vrstev z plynné fáze. Technika ALD typově patř́ı do rodiny

technik chemické depozice z plynné fáze. Proces ALD je tvořen pulzńı depozićı

plynného chemického prekurzoru do komory. Tento prekurzor vytvoř́ı monovrstvu

na povrch vzorku se kterým zreaguje. Přebytečný prekurzor je po vytvořeńı mono-

vrstvy odčerpán a vytlačen inertńım plynem. V daľśım kroku je do komory vypuštěn

oxidačńı prekurzor, který zreaguje s předchoźı vrstvou a vytvoř́ı tak opět jednu

monovrstvu druhého prekurzoru. Opakováńım těchto dvou pulzńıch proces̊u jsou

vytvořeny ultratenké vrstvy materiálu. Počtem pulz̊u je poté možné kontrolovat

konečnou tloušt’ku výsledné vrstvy vytvořené v ALD [24].
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Pro nanášeńı oxidových vrstev SiO2 byl využit př́ıstroj Atomic Layer Deposition

system Fiji 200 [25]. Při depozici byla nastavena teplota v ALD na 200 ◦C. Rychlost

depozice oxidové vrstvy byla 0,63 Å za cyklus, kde jeden cyklus trval přibližně 60

vteřin.

2.3 Depozice multivrstev

Pro depozici zlatých multivrstev slouž́ı metoda iontového naprašováńı. Metodu

iontového naprašováńı zajǐst’uje aparatura Kaufman pracuj́ıćı za vysokého vakua.

Nı́zkého tlaku (2 · 10−7 mbar) v aparatuře je dosaženo pomoćı předčerpáńı rotačńı

vývěvou, poté turbomolekulárńı vývěvou a v posledńı fázi čerpáńım kryovývěvou.

Nanášeńı zlatých vrstev je zajǐstěno iontovým zdrojem se širokým svazkem, který

ionizuje argon a vytvář́ı tak argonové ionty dopadaj́ıćı na zlatý terč, ze kterého jsou

odprášené atomy zlata. Tyto atomy zlata dopadaj́ı na substrát a vytvář́ı zde tenkou

vrstvu. Zvoleńım vhodné doby depozice lze připravit vrstvy deponovaného zlata o

požadované tloušt’ce. Kontrola tloušt’ky deponované vrstvy je zajǐstěna tloušt’koměr.

2.4 Plazmové čǐstěńı a leptáńı

Plazmové leptáńı je efektivńı zp̊usob čǐstěńı vzork̊u bez použ́ıváńı nebezpečných roz-

pouštědel. Tato metoda je dále schopná odstraňovat vrstvu rezistu o dané tloušt’ce.

Základńımi částmi př́ıstroje na plazmové leptáńı jsou vakuová komora, vakuová

pumpa a vysokofrekvenčńı generátor tvoř́ıćı plazmu [26]. V prvńı části je komora se

vzorkem vyčerpána pod hodnotu 0,1 mbar a je nastavena teplota paletky na ohř́ıváńı

vzorku uvnitř komory. Poté jsou do této komory vpouštěny pracovńı plyny, jimiž

jsou v př́ıpadě této práce kysĺık a argon v poměru 4 : 1, dokud se tlak nedostane na

pracovńı hodnotu 0,5 mbar. Po dosažeńı pracovńıho tlaku je zapnut generátor tvoř́ıćı

kysĺıkovou plazmu, která je tvořená kysĺıkovými radikály a molekulami kysĺıku. Tyto

radikály a molekuly jsou schopné rychlého leptáńı polymer̊u a organických materiál̊u

za vzniku oxidu uhličitého a vody. Při běhu generátoru jsou do komory neustále

vpouštěny čerstvé pracovńı plyny a odčerpávány zreagované plyny. Po dokončeńı

plazmového čǐstěńı je zastaven př́ıvod pracovńıch plyn̊u a proběhne čǐstěńı komory.

Čǐstěńı komory prob́ıhá za neustálého vháněńı plynu do komory a jeho odčerpáváńı.

Plazmová čǐstěńı a leptáńı rezist̊u v této práci prob́ıhala na př́ıstroji Resist

stripper NANO Plasma cleaner [27] od společnosti Diener.
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3 OXIDOVÁ VRSTVA

Po objeveńı tranzistorového efektu se začal rozmáhat výzkum polovodičových ma-

teriál̊u, mezi nimiž byly křemı́kové a germaniové krystaly, d́ıky povrchovým vlastnos-

tem a stabilitě PN přechod̊u na nich vyrobených. Objeveńı termálńıho r̊ustu vrstvy

oxidu křemičitého započalo široké rozš́ı̌reńı křemı́k-tranzistorové technologie. Tato

vrstva oxidového izolátoru našla uplatněńı jako kryćı vrstva proti difuzi nečistot na

křemı́k. Dále je schopná oddělit vodivé kovové elektrody od polovodič̊u a jednotlivé

části integrovaných obvod̊u [28]. Oxidová vrstva je d̊uležitou součást́ı mikro/nano

elektromechanických zař́ızeńı, jako jsou diody, rezistory a stala se základem pro MIM

(kov-izolátor-kov struktura) a MOS (kov-izolátor-polovodič struktura) struktury.

V dnešńı době má velké využit́ı ve výrobě MOSFET (Metal–oxide–semiconductor

field-effect transistor) polem ř́ızených tranzistor̊u.

Existuje několik základńıch technik slouž́ıćıch k výrobě oxidové vrstvy na substrá-

tech. Termálńı oxidace křemı́kového waferu, která prob́ıhá při teplotách od 800 −
1100 ◦C a může být prováděna jako

”
suchá“ nebo

”
mokrá“. Při

”
suché“ oxidaci re-

aguje povrchová vrstva křemı́ku s molekulami kysĺıku za vzniku SiO2. Tato metoda

oxidace je pomaleǰśı a lépe kontrolovatelná.
”
Mokrá“ oxidace se vyznačuje asi 10×

větš́ı rychlost́ı, kde SiO2 je tvořeno reakćı křemı́ku s molekulami vody za vzniku od-

padńıch molekul vod́ıku. Těmito metodami lze dosáhnout velkých tlouštěk oxidové

vrstvy v rozmeźı od několika nanometr̊u po jednotky mikrometr̊u [29]. Daľśımi me-

todami, už́ıvanými výhradně pro nanášeńı tenkých vrstev oxidu s velkou přesnost́ı

a uniformitou, jsou plazmová chemická depozice z plynné fáze a depozice atomárńıch

vrstev, o ńıž bylo v́ıce řečeno v kap. 2.2.

Základńı strukturńı jednotka pevných forem oxidu křemičitého je tetraedr s ato-

mem křemı́ku uprostřed a se čtyřmi kysĺıky v roźıch tetraedru. Vazebný úhel mezi

O - Si - O je ve všech formách oxidu stejný. Těmito formami jsou krystalická, skelná

a amorfńı. Důležitou vlastnost́ı oxidu křemičitého je jeho optimálńı relativńı per-

mitivita, která je dostatečně vysoká pro použit́ı jako dielektrika do kondenzátoru

a dostatečně ńızká pro rychlou RC odezvu vodič̊u o odporu R st́ıněného oxidovou

vrstvou. Relativńı permitivita oxidu křemičitého je εr = 3,7−3,9 [29]. Odolnost SiO2

vrstvy v̊uči elektrickému poli je definována jako dielektrická pevnost (∼ 107 V/cm),

která definuje velikost nejnižš́ıho napět́ı, při kterém dojde k pr̊urazu dielektrika

o dané tloušt’ce. S dielektrickou pevnost́ı souviśı vysoký měrný elektrický odpor

(∼ 1017 Ω cm), který dělá z SiO2 vrstvy velmi dobrý izolátor.
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3.1 Transport náboje

Castagne et al. [2] vytvořily model přesouváńı náboje izolačńı vrstvou o tloušt’ce

di umı́stěnou na vodivém substrátu, kde vodivý substrát i izolačńı vrstva má ne-

konečnou délku na osách x a y . Na této struktuře je umı́stěna ř́ıd́ıćı elektroda

(Gate), která má nekonečný rozměr na ose y a konečný rozměr na ose x. Schéma

struktury je na obrázku 3.1.

di

v y x

Obr. 3.1: Schéma MIM (kov-izolátor-kov) zař́ızeńı. Převzato a upraveno z [2].

Pohyb náboje po povrchu izolátoru je charakterizován povrchovou rezistivitou

R (Ω/ ). Pohyb náboje skrz vrstvu izolátoru je definován měrným objemovým

odporem ρ (Ω cm). Při aplikaci stř́ıdavého napět́ı v exp (jωt) na strukturu lze tok

náboje rozdělit do několika složek:

• proud i1 skrz izolátor pod ř́ıd́ıćı elektrodou

• proud i2 přes nab́ıjený kondenzátor mezi elektrodou a substrátem

• proud i3, vzniklý d́ıky pohybu náboje mimo elektrodu

Při těchto předpokladech lze prvńı dva proudy zapsat jako [2]:

i1 =
S

ρdi
v exp (jωt), (3.1)

i2 = j
εrε0S

ρdi
ωv exp (jωt), (3.2)

kde S je plocha elektrody a εi je relativńı permitivita izolačńı vrstvy v daném mı́stě.

Pro výpočet proudu i3 je možné použ́ıt obvod ekvivalentńı danému systému,

jehož schéma je na obrázku 3.2. Použit́ım tohoto obvodu a zavedeńım substitućı

x20 = ρdi/R pro vzdálenost pohybu náboje mimo ř́ıd́ıćı elektrodu a τ = ρεiε0

je možné vyjádřit potenciál na povrchu izolátoru jako funkci polohy a času podle

rovnice difuzńıho typu ve tvaru [2]:

∂v(x, t)

∂t
=
x20
τ

∂2v(x, t)

∂x2
− v(x, t)

τ
. (3.3)
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i3i3

i2 i1

C0
C0
τ

R dx
v(x) v(x+dx)

εiε0dx
di

Pdx
ρdi

Obr. 3.2: Obvod ekvivalentńı MIM zař́ızeńı. Převzato a upraveno z [2].

Při znalosti potenciálu náboje na povrchu izolátoru, je možné vyjádřit proud i3

ze vztahu [2]:

i3 =
P

R

∂v(x, t)

∂x

∣∣∣∣
x=0

, (3.4)

kde P je obvod elektrody. Při zavedeńı sinusového napět́ı je možné vztah 3.3 inte-

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

i3 =
P
√

1 + jωτ

R x0
v exp (jωt). (3.5)

Castagne et al. [2] zkoumali vliv relativńı vlhkosti na velikost povrchového od-

poru u vrstev vytvořených z křemičitých lak̊u, anorganického skla a organických

monomolekulárńıch vrstev. Ho et al. [30] provedli tato měřeńı na SiO2 vrstvě a ob-

jevili rychlý lineárńı pokles povrchového odporu, který při 20 % relativńı vlhkosti

byl přibližně R = 1019 Ω a při 80 % relativńı vlhkosti přibližně R = 1015 Ω (obr. 3.3).

Relativńı vlhkost (%)

R
(Ω

)

1014

1016

1018

0 20 40 60 80 100

Obr. 3.3: Závislost povrchového odporu na relativńı vlhkosti. Převzato a upraveno

z [2].
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3.1.1 Š́ı̌reńı povrchového náboje

Hedborg et al. [31] provedli pokus zabývaj́ıćı se přesunem náboje na hydrofobńı

a hydrofilńı vrstvě oxidu křemičitého. Použili techniku slouž́ıćı k detekci fotoindu-

kovaného elektrického signálu źıskaného z tenkého Pt-MOS kondenzátoru pulzńım

světlem. Touto technikou naměřili sńımek povrchového potenciálu nad Pt elek-

trodami. Z nich źıskali informace o migraci náboje z platinové elektrody a jej́ıho

vyb́ıjeńı. Na hydrofobńım povrchu bez ošetřeńı kyselinou chlorovod́ıkovou nedochá-

zelo k žádné migraci náboje z Pt elektrody (obr. 3.4 (A) nahoře). Po ošetřeńı struk-

tury kyselinou chlorovod́ıkovou (obr. 3.4 (A) dole) docházelo k nahromaděńı náboje

na hraně elektrody. Na hydrofilńım povrchu SiO2 bez ošetřeńı pomoćı HCl docházelo

k nahromaděńı náboje na okraji elektrody (obr. 3.4 (B) nahoře). Po ošetřeńı struk-

tury pomoćı HCl docházelo k š́ı̌reńı povrchového náboje mimo Pt elektrodu. Toto

š́ı̌reńı náboje je zřetelně vidět na obrázku 3.4 (B) (dole), v podobě světleǰśıho kruhu

vně elektrody.

5 10 15 20
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5

Vzdálenost (mm)

P
ro
u
d
(-
)

0

200

400

0

0

A) B)
hydrofobńı hydrofilńı

bez čǐstěńı

HCl čǐstěńı

Obr. 3.4: Sńımek nabitých (A) hydrofobńıch struktur neošetřených (nahoře)

a ošetřených pomoćı HCl (dole). (B) Hydrofilńıch struktur neošetřených (nahoře)

a ošetřených pomoćı HCl (dole). Převzato a upraveno z [31].

K š́ı̌reńı povrchového potenciálu docháźı od lokálně nabitých povrchových struk-

tur. Verdaguer et al. [32] pomoćı vodivého hrotu KPFM byli schopni přivést napět́ı

na hrot a t́ımto napět́ım nab́ıt izolované struktury grafenu. Rozd́ıl kontaktńıho po-

tenciálového rozd́ılu po přivedeńı napět́ı na strukturu rostl s dobou přiložeńı hrotu ke

grafenové struktuře a lineárně rostl s velikost́ı napět́ı na hrotu. V daľśım kroku zkou-

mali vyb́ıjeńı této struktury, kde se část náboje odváděla po povrchu vrstvy SiO2,

na ńıž byla grafenová struktura umı́stěna. Rychlost tohoto vyb́ıjeńı se zvyšovala s

rostoućı relativńı vlhkost́ı.

Možnosti nab́ıjeńı izolované struktury využili Shen et al. [33], kteř́ı zkoumali

přesun náboje mezi izolovanými strukturami redukovaného oxidu grafenu. Osamo-

cenou strukturu oxidu grafenu lež́ıćı na SiO2 substrátu rozdělili na tři části. Topogra-
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fický sńımek pomoćı poklepového módu a sńımek rastrovaćım polarizačńım silovým

mikroskopem (SPFM - Scanning Polarization Force Microscopy) jsou znázorněny

na obrázku 3.5 (a) a 3.5 (b). Na prostředńı část přiložili hrotem napět́ı 12 V po dobu

jedné minuty. Následným měřeńım pomoćı KPFM a poklepovém módu AFM těchto

struktur objevili, že část náboje z prostředńı části struktury přešla na okrajové

části struktury. Dı́ky přitažlivé elektrostatické śıle mezi hrotem a nabitou struktu-

rou došlo k měřeńı vyšš́ı topografie v poklepovém módu (obr. 3.5 (c)), kde se měřené

výšky na částech rGO označených jako 1, 2, 3 zvýšily o 18 nm, 40 nm a 2 nm oproti

p̊uvodńım hodnotám před nabit́ım. Velikosti povrchového potenciálu na částech rGO

byly 1, 2 V, 2, 0 V a 0, 4 V (obr. 3.5 (d)).

Obr. 3.5: Topografický sńımek separovaných část́ı rGO (a), SPFM sńımek (b),

sńımky poř́ızené po nabit́ı struktur v poklepovém módu (c) a KPFM mikroskopem

(d). Převzato a upraveno z [33].

V daľśı části Shen et al. [33] studovali změny velikosti povrchového potenciálu na

separovaných rGO částech po nabit́ı jedné z nich v závislosti na čase a na vzdálenosti

oddělených část́ı. K největš́ımu přesunu náboje docházelo při malé vzdálenosti oddě-

lených struktur a velké š́ı̌rce této vytvořené mezery.

Těchto poznatk̊u využil ve své práci Konečný et al. [34], kde zkoumal přesun

náboje z izolované grafenové struktury (nabité vodivým hrotem AFM) na zemńıćı

elektrodu. T́ımto zp̊usobem mohl jasně definovat hodnotu nulového potenciálu a zkou-

mat tak absolutńı hodnotu přesunu náboje z izolované struktury. Tento přesun

náboje byl měřen metodou KPFM jako snižováńı kontaktńıho potenciálového rozd́ılu

mezi zemńıćı elektrodou a izolovanou grafenovou strukturou. Měřeńı prob́ıhala nad

danou strukturou přibližně každých 8 minut. Z těchto měřeńı následně odvodil časové

závislosti úbytku náboje na izolovaných strukturách pro vzdálenosti 40 nm (obr.
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Obr. 3.6: Graf závislosti kontaktńıho potenciálového rozd́ılu isolované grafenové

struktury a zemńıćı elektrody při relativńıch vlhkostech od 5 do 45 %. Převzato

a upraveno z [34].

3.6 vlevo) a 300 nm (obr. 3.6 vpravo) mezi izolovanou grafenovou strukturou a zemńıćı

elektrodou pro relativńı vlhkosti od 5 do 45 %. Z výsledk̊u je zřejmé, že rychlost

přesunu náboje se zvyšuje s relativńı vlhkost́ı a klesá se vzdálenost́ı izolované struk-

tury od zemńıćı elektrody. Při vlhkostech nad 45 % jsou struktury vybity v řádu

několika minut pro obě vzdálenosti struktury od zemńıćı elektrody.

Alternativńı metodou pro studium nab́ıjeńı a vyb́ıjeńı dielektrika použili Za-

ghloul et al. [35], kteř́ı využili AFM silově-vzdálenostńıch křivek. Při těchto měřeńıch

zjǐst’ovali celkovou śılu nutnou k odtržeńı hrotu od povrchu. Tato śıla se zvyšovala

d́ıky p̊usobeńı elektrostatické śıly mezi nabitou dielektrickou vrstvou a mezi hrotem.

Daľśımu navýšeńı śıly odtržeńı došlo d́ıky vytvořeńı polem indukovaného vodńıho

menisku, který v́ıce obklopuje povrch hrotu a zp̊usobuje tak větš́ı adhezńı śılu než

polem neindukovaný meniskus. Těmito měřeńımi podpořili svou předešlou práci,

kde se zabývali měřeńım nab́ıjeńı a vyb́ıjeńı dielektrika mikroelektromechanických

zař́ızeńı KPFM metodou [36].

3.1.2 St́ıněńı potenciálu

Velikost st́ıněńı potenciálu záviśı na několika parametrech, jimiž jsou relativńı per-

mitivita dielektrika, výška tohoto dielektrika a množstv́ı adsorbované vody na die-

lektriku. Jednou z charakteristik pro určeńı množstv́ı adsorbované vody na povrchu

oxidové vrstvy je zjǐstěńı kontaktńıho úhlu vody. Velikost kontaktńıho úhlu záviśı

na množstv́ı organických nečistot na povrchu dielektrika a na množstv́ı -OH skupin

na povrchu.

Sugimura et al. [4] vytvořili struktury s PN přechody na N dopovaném křemı́kovém
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Obr. 3.7: Schéma PN struktur pro měřeńı potenciálového kontrastu (A) a KPFM

kontrast v závislosti na kontaktńım úhlu vody (B). Převzato a upraveno z [4, 5].

substrátu iontovou implementaćı boru (př́ıměs s vodivost́ı typu P) a arsenu (př́ıměs

s vodivost́ı typu N). Schéma struktur je na obrázku 3.7 (A). Na tento vzorek poté

nanesli 2 nm vysokou vrstvu SiO2 a vzorek ošetřili pomoćı fotochemického čǐstěńı,

kterým dosáhli pokryt́ı celého povrchu -OH skupinami a źıskali tak hydrofilńı po-

vrch s kontaktńım úhlem téměř 0 ◦. Dodatečným ž́ıháńım pak roste kontaktńı úhel

a zvyšuje se hydrofobnost povrchu, d̊usledkem dehydratačńı reakce -OH skupin při

ž́ıháńı za vzniku vody a kysĺıkových radikál̊u. Podle Sugimura et al. [4] a Nakagiri et

al. [5] jsou kontaktńı úhly vody na povrchu SiO2 25 ◦, 46 ◦ a 78 ◦ pro teploty ž́ıháńı

50 ◦C, 100 ◦C a 150 ◦C.

A) B) C)

Obr. 3.8: Znázorněńı KPFM sńımk̊u hydrofilńı struktury měřené při relativńı vlh-

kosti 54 % s potenciálovým kontrastem 0 mV (A), hydrofobńı struktury po 3 ho-

dinách ž́ıháńı při 100 ◦C s potenciálovým kontrastem 18 mV (B) a hydrofilńı struk-

tury měřené při relativńı vlhkosti menš́ı než 1 % s potenciálovým kontrastem 50 mV

(C). Převzato a upraveno z [4, 5].
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Na těchto PN strukturách poté provedli Sugimura et al. [4] měřeńı povrchového

potenciálu pomoćı KPFM a zjǐst’ovali KPFM kontrast mezi P dopovanou a N dopo-

vanou část́ı. Zjistili, že KPFM kontrast se zvyšuje při ž́ıháńı vzorku vyšš́ı teplotou,

tud́ıž se zvyšuj́ıćım se kontaktńım úhlem respektive rostoućı hydrofobnost́ı vzorku.

Při kontaktńıch úhlech vody 25 ◦, 46 ◦ a 78 ◦ byly potenciálové kontrasty 9 mV, 18 mV

a 55 mV (obr. 3.7 (B)). Při předpokladu, že potenciálový kontrast záviśı na množstv́ı

adsorbované vody na povrchu, umı́stili vzorek do atmosféry s relativńı vlhkost́ı menš́ı

než 1 %. Toto měřeńı ukázalo, že sńıžeńı vlhkosti pod 1 % zvýš́ı potenciálový kon-

trast na téměř stejnou hodnotu, jako efekt ž́ıháńı při 150 ◦C. Na obrázku 3.8 jsou

popořadě znázorněny tři KPFM sńımky: hydrofilńıho povrchu při relativńı vlhkosti

54 %, hydrofobńıho po 3 h ž́ıháńı při teplotě 100 ◦C a sńımek hydrofilńıho povrchu

poř́ızený při relativńı vlhkosti menš́ı než 1 %.
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Obr. 3.9: Znázorněńı kryćıch vrstev dielektrik použitých pro měřeńı Laboriante et

al. [1]. Převzato a upraveno z [1].

Jak bylo řečeno na začátku této podkapitoly, zásadńı vliv na st́ıněńı potenciálu

má samotná tloušt’ka, relativńı permitivita a charakter dielektrika. Podle Labori-

ante et al. [1] je pro celkový charakter dielektrické vrstvy ř́ıd́ıćı horńı vrstva dielek-

trika. Pro měřeńı nab́ıjeńı a vyb́ıjeńı dielektrika metodou KPFM vytvořili MEMS

zař́ızeńı složené z Al elektrod pokrytých r̊uznými vrstvami dielektrika. Jako dielek-

trika použili oxid křemičitý, nitrid křemı́ku (SiN) a nitrid hlinitý (AlN) s relativńımi

permitivitami 3, 9; 7, 5 a 8, 9. Měřeńı provedli na tenké vrstvě SiO2 (∼ 50 nm), tlusté

vrstvě SiO2 (∼ 75 nm) a na formálně pojmenovaných vrstvách
”
SiN“ a

”
AlN“.

”
SiN“

vrstva byla složená ze spodńı 100 nm vrstvy SiO2 a horńı 50 nm vrstvy SiN.
”
AlN“

vrstva byla složená ze spodńı 100 nm vrstvy SiO2, prostředńı 50 nm vrstvy SiN

a horńı 50 nm vrstvy AlN (znázorněńı jednotlivých vrstev dielektrik je zobrazeno na

obrázku 3.9). Na Al elektrody poté přiváděli napět́ı v pořad́ı 0 V, +10 V (červené

profily na obr. 3.10)/−10 V (černé profily na obr. 3.10) a 0 V na dobu 2 min, 20 min
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a 12 min a měřili povrchový potenciál při vlhkosti ∼ 50 %. Dále pak tyto vzorky

ž́ıhali při teplotě 100 ◦C a zjǐst’ovali povrchový potenciál čerstvě vyž́ıhaných vzork̊u

a vzork̊u 12, 26 a 42 dn̊u po ž́ıháńı. Výsledky jejich měřeńı jsou znázorněny na

obrázku 3.10.
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Obr. 3.10: Znázorněńı závislosti časového pr̊uběhu povrchového potenciálu na dielek-

trických vrstvách po ž́ıháńı při přivedeńı napět́ı +10 V (červený profil) nebo −10 V

(černý profil) na elektrody. Převzato a upraveno z [1].

K největš́ımu st́ıněńı potenciálu před ž́ıháńım docháźı na široké vrstvě SiO2.

Na vrstvách SiO2 a
”
AlN“ nedocháźı k poklesu pronikaj́ıćıho potenciálu, zat́ımco

na
”
SiN“ vrstvě docháźı k exponenciálńımu poklesu pronikaj́ıćıho potenciálu. Tento

exponenciálńı pokles může být zp̊usoben kapacitńım párováńım, snaze zachyceného

náboje přesouvat se, nebo se přeskupovat proti směru elektrod. Při odpojeńı napět́ı

se projev́ı přeskupené náboje změnou polarizace naměřeného povrchového potenciálu.

Po změně polarizace se náboj opět začne přeskupovat do p̊uvodńı hodnoty. Tento

jev je detekován jako exponenciálńı pokles povrchového potenciálu.

Ž́ıháńı vzork̊u zp̊usobuje nár̊ust pronikaj́ıćıho náboje na všech vrstvách. Tento

nár̊ust je dáván do souvislosti s adsorbovanou vodou, která zvyšuje relativńı permi-

tivitu daného dielektrika. Zásadńı změna nastává 42 dn̊u po ž́ıháńı, kde se u všech

vrstev zač́ıná projevovat exponenciálńı pokles naměřeného povrchového potenciálu.

Tento pokles je zp̊usoben pravděpodobně přeskupeńım náboje v mı́stech difundo-

vaných molekul vody v dielektriku. Při změně napět́ı na elektrodách z +10 V/−10 V
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na 0 V docháźı ke změně polarizace měřeného povrchového potenciálu (projev́ı se

přeskupený náboj). Tato měřeńı ukázala degradaci dielektrik na MEMS zař́ızeńıch

při provozu v normálńıch podmı́nkách. Tato degradace je zp̊usobena převážně ad-

sorbćı molekul vody na povrchu dielektrik.
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4 EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST

4.1 Př́ıprava vzorku

Pro měřeńı prostupnosti a nab́ıjeńı oxidové vrstvy byly vytvořeny zlaté struktury na

křemı́kovém substrátu s 280 nm vrstvou oxidu křemičitého. Struktury byly navrženy

tak, aby bylo možné přivádět na elektrody r̊uzné napět́ı, aby se tyto elektrody

vzájemně nedotýkaly a aby nedocházelo k toku proudu mezi elektrodami. Schéma

struktur je zobrazeno na obrázku 4.1.

Au

SiO2

1µm
2µm

4µm
6µm

10µm
20µm

Obr. 4.1: Schéma vzorku se strukturami pro měřeńı, kde vzdálenost elektrod jsou

od 1 do 20µm.

Celkový proces výroby vzork̊u zahrnoval několik krok̊u, které jsou vyobrazeny

na schématu 4.2.

Jako podložńı substrát pro struktury byly použity křemı́kové destičky s 280 nm

oxidovou vrstvou, kde rozměr destiček byl 5×5 mm. Substrát bylo nutné dostatečně

vyčistit od prachových částic a organického materiálu na povrchu vzork̊u (obr. 4.2

A). Čǐstěńı prob́ıhalo v pěti kroćıch. Nejdř́ıve byly vzorky vyčǐstěny pomoćı ace-

tonu a isopropylalkoholu v ultrazvukovém čističi po dobu 5 minut. Dále byly vzorky

čǐstěny pomoćı tzv. Piranhi, což je směs 96% kyseliny śırové a 30% peroxidu vod́ıku

v poměru 3 : 1. Tato směs je schopná rychle rozkládat organický materiál na po-

vrchu vzorku a také odstraňuje zbytky po čǐstěńı acetonem a isopropylalkoholem.

V daľśım kroku bylo provedeno opláchnut́ı vzork̊u demineralizovanou vodou od pi-

ranhy a voda na povrchu byla vysušena silným proudem duśıku. Pokud na vzorćıch

z̊ustaly nečistoty, byly vzorky umı́stěny do plasmového čističe po dobu 2 minut (me-

toda popsána v kap. 2.4).

Takto vyčǐstěné vzorky byly několik minut zahřáty na teplotu 180 ◦C, aby se

zbavily adsorbované vody na povrchu a poté byly umı́stěny na plotýnku s teplotou

80 ◦C, aby nedošlo k předčasnému vytvrzeńı naneseného rezistu. Na vzorky byl poté

nanesen rezist PMMA A5, 5 (obr. 4.2 B) s relativńı molekulovou hmotnost́ı 495 000
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Obr. 4.2: Proces výroby vzorku se zlatými strukturami pro měřeńı propustnosti

potenciálu a š́ı̌reńı potenciálu na oxidové vrstvě.

(5, 5% roztok polymethylakrylátu v anisolu - fenylmethylether). Rezist byl nane-

sen pomoćı spin coateru Laurel 400, ve kterém byly vzorky roztočeny na rychlost

4 000 otáček za minutu po dobu 90 s a došlo k homogenńımu rozprostřeńı rezistu

na povrchu vzork̊u. Tloušt’ka rezistu je závislá na rychlosti otáčeńı při nanášeńı

rezistu. Při rychlosti 4 000 otáček za minutu byla vytvořená vrstva PMMA na po-

vrchu vzork̊u přibližně 250 nm. Po naneseńı rezistu došlo k jeho vytvrzeńı zahřát́ım

vzork̊u na teplotu 180 ◦C po dobu 90 s. Po vytvrzeńı rezistu byly vzorky připraveny

na elektronovou litografii.

Na vytvrzeném rezistu byla provedena elektronová litografie (obr. 4.2 C) pomoćı

výše zmı́něného mikroskopu Tescan Lyra3 (metoda popsána v kap. 2.1). Pro litogra-

fii byly použity elektrony s energíı 30 keV. Byly nastaveny dva svazky pro expozici

v módu
”
Wide Field“, při kterém je vypnuta objektivová čočka a fokusace svazku

prob́ıhá pouze pomoćı IML čočky. Fokusace svazku pomoćı IML čočky zhoršuje

rozlǐseńı, ale výrazně zlepšuje hloubku ostrosti svazku, takže je možné omezit vliv

př́ıpadného nakloněńı vzorku. Pro jemné struktury byl použit svazek s proudem

elektron̊u 2 nA a pro koncové elektrody slouž́ıćı pro nakontaktováńı na keramický
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expandér byl použit svazek s proudem elektron̊u 130 nA. Byl proveden test dávek

expozice pro oba svazky od 100 do 700µC/cm2. Pro svazek s proudem 2 nA bylo

zjǐstěno, že ideálńı dávka pro expozici je 330µC/cm2 a pro svazek s proudem 130 nA

je ideálńı dávka 600µC/cm2. Při nižš́ıch dávkách docházelo k nedostatečnému od-

straněńı rezistu po vyvoláńı a vyšš́ıch dávkách docházelo ke splýváńı jemných struk-

tur.

Pro vytvořeńı struktur v rezistu po elektronové litografii je nutné vzorky umı́stit

do vývojky (obr. 4.2 D). Vývojkou pro PMMA byl v této práci roztok MIBK:IPA

v poměru 1 : 3 p̊usob́ıćı na vzorky po dobu 90 s. Pro odstraněńı vývojky byl použit

isopropylalkohol na 60 s a vysušeńı silným proudem duśıku. Vyvoláńı rezistu nebylo

ve všech př́ıpadech úplné a ve vyvolané struktuře z̊ustávaly zbytky nevyvolaného

rezistu. Tyto zbytky rezistu byly odstraněny pomoćı plazmového leptáńı (obr. 4.2

E). Plazmové leptáńı prob́ıhalo po dobu 120 s, takže odleptaná vrstva rezistu byla

přibližně 40 nm.

Při výrobě zlatých struktur na SiO2 byla snaha o zapuštěńı elektrod do oxidové

vrstvy, aby byl redukován vliv topografie vzorku na měřeńı Kelvinovou silovou mi-

kroskopíı. Z tohoto d̊uvodu byla do oxidové vrstvy (v mı́stech, kde došlo k vyvoláńı

rezistu) vyleptána struktura hluboká 100 nm (obr. 4.2 F) ponořeńım vzorku na 60 s

do leptaćıho činidla, které bylo umı́stěno do vodńı lázně s teplotou 23 ◦C (pro za-

chováńı stabilńı teploty leptáńı pro všechny vzorky). Leptaćım činidlem byla v tomto

př́ıpadě směs 49% kyseliny fluorovod́ıkové a 40% fluoridu amonného v poměru 1 : 7.

Leptaćı činidlo v tomto poměru je schopno leptat 730−800 Å za minutu [37]. Rych-

lost leptáńı je výrazně závislá na teplotě a rozd́ıl 1 ◦C odpov́ıdá zvýšeńı rychlosti

leptáńı přibližně o 100 Å za minutu.

Pro pufrovanou kyselinu fluorovod́ıkovou je typické že leptá oxidy izotropně,

což má za následek, že docháźı k leptáńı oxidové vrstvy i pod rezistem. Z tohoto

d̊uvodu je rezist podruhé vystaven plazmovému leptáńı (obr. 4.2 G), při kterém do-

jde k rozš́ı̌reńı struktur v rezistu a vyrovnáńı š́ı̌rky vyleptaných oxidových struktur

s š́ı̌rkami struktur v rezistu. Na takto připravené vzorky byla v aparatuře Kauf-

man (metoda popsána v kap. 2.3) nanesena 3 nm vysoká vrstva titanu, jako adhezńı

vrstva pro depozici zlata a poté nanesena 97 nm vrstva zlata stejnou metodou (obr.

4.2 G). V posledńı části výroby struktur byla provedena tzv.
”
Lift Off “ metoda

(obr. 4.2 I), která spoč́ıvá v odstraněńı vrstvy PMMA a nechtěné vrstvy zlata na

strukturách. Odstraněńı PMMA prob́ıhalo ponořeńım vzork̊u na 24 h do acetonu,

ve kterém docháźı k jeho rozpuštěńı. Vzorky bylo poté nutné umı́stit do ultrazvu-

kového čističe na dobu alespoň 60 s a poté na daľśıch 5 minut do čistého acetonu

pro úplné odstraněńı nežádoućı vrstvy zlata a zbytku PMMA. Odstraněńı acetonu

z povrchu vzork̊u proběhlo jejich ponořeńım do isopropylalkoholu a umı́stěńım do

ultrazvukového čističe po dobu 60 s. V posledńı fázi byly vzorky opláchnuty demine-
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ralizovanou vodou a ofouknuty duśıkem. Struktury byly poté kontrolovány optickým

mikroskopem a pokud zde byly objeveny zbytky rezistu bylo provedeno plazmové

leptáńı za účelem jeho úplného odstraněńı.

Obr. 4.3: Fotografie zlatých struktur na podložńı oxidové vrstvě z optického mikro-

skopu a detailńı pohled na elektrody vzdálené 10 a 20µm od sebe.

Na obrázku 4.3 je fotografie finálńı podoby zlatých struktur na podložńım SiO2

z optického mikroskopu s detailńım pohledem na elektrody, mezi nimiž je mezera 10

a 20µm. Pomoćı AFM byla měřena topografie elektrod na vzorćıch (sńımky z AFM

znázorněny na obrázku 4.4). Na sńımćıch je možné vidět, že u elektrod vzdálených

1 a 2µm docházelo k částečnému ovlivněńı vedleǰśıch struktur elektronovým svaz-

kem, což mělo za následek vytvořeńı nerovných hran rezistu a v d̊usledku toho

i nerovných hran zlatých elektrod. Mezi elektrodami a oxidovou vrstvou vznikala

mezera, která byla zp̊usobena t́ım, že zlato je deponováno kolmo na vzorek a neńı

schopné vyplnit mı́sta st́ıněná vrstvou rezistu, kde docházelo k podleptáńı rezistu

kyselinou fluorovod́ıkovou. Mezera mezi zlatou elektrodou a vrstvou SiO2 se pohy-

bovala v rozmeźı 50− 300 nm.

I přes kontrolu teploty při leptáńı oxidové vrstvy kyselinou fluorovod́ıkovou

docházelo k r̊uzné rychlosti leptáńı SiO2 pro jednotlivé vzorky, a docházelo tak

k výrobě elektrod s r̊uzným zanořeńım do SiO2 vrstvy. Na obrázku 4.5 A je znázorněn

AFM sńımek vzorku, kde byly elektrody zapuštěny do oxidové vrstvy. Vrstva zlata

byla asi 15 nm pod úrovńı povrchu oxidu. V několika př́ıpadech docházelo i k tomu,

že zlaté elektrody vyčńıvaly nad oxidovou vrstvou (obr. 4.5 B) Zlaté struktury

vyčńıvaly do 10 nm nad oxidovou vrstvu. Z těchto výsledk̊u plyne, že leptáńı pufro-

vanou kyselinou fluorovod́ıkovou 100 nm oxidové vrstvy mělo odchylku přibližně

±15 nm.

Aby bylo možné na výslednou strukturu přivést exterńı napět́ı, byl křemı́kový

vzorek s elektrodami umı́stěn na tzv. expandér. Schéma uložeńı vzorku na expandéru

je zobrazeno na obrázku 4.6. Vzorek byl přilepen tepelně odolným lepidlem do středu

expandéru. Elektrody na vzorku byly poté přibondovány k vodivým spoj̊um ex-

pandéru. Při nanášeńı st́ıńıćı vrstvy oxidu křemičitého na vzorek s expandérem bylo
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Obr. 4.4: Sńımek s nerovnými elektrodami na SiO2 vzdálených 1 a 2µm od sebe.
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Obr. 4.5: Sńımek výškového rozd́ılu oxidové vrstvy a vrstvy zlata. Kde elektroda je

zanořená 15 nm do oxidové vrstvy (A) a elektroda vyčńıvá 10 nm nad vrstvu oxidu

(B).

nutné přelepit vodivé spoje expandéru kaptonovou páskou, aby nedocházelo k po-

kryt́ı vodivých spoj̊u oxidovou vrstvou (znázorněno na obr. 4.6). Na takto ošetřený

vzorek byla poté nanesena vrstva oxidu křemičitého (metoda popsána v kap. 2.2). Po

naneseńı oxidové vrstvy byla kaptonová páska odstraněna a na vodivé spoje v mı́stě

kde byla páska, byly připájeny piny pro přivedeńı exterńıho napět́ı na vzorek. Ex-

terńı napět́ı bylo přivedeno dráty na expandér do komory AFM, kde na jednu stranu

expandéru byl připojen kladný a na druhou záporný vodič.
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Obr. 4.6: Schéma a popis expandéru před nanášeńım oxidové vrstvy.

4.2 Proces měřeńı

V prvńı fázi práce byly na expandér připojeny vodiče, kterými bylo možné přiložit ex-

terńı napět́ı na vzorek z napět’ového zdroje. Vodiče byly umı́stěny v zaizolovaném ko-

axiálńım kabelu, kde prvńı vodič byl připevněn na kladnou elektrodu zdroje a druhý

vodič na zápornou elektrodu zdroje. Celý koaxiálńı kabel byl pak uzemněn pomoćı

zemńıćı elektrody napět’ového zdroje. Pokud byla měřeńı provedena neodst́ıněným

kabelem docházelo při měřeńı k velkému šumu jak topografického tak KPFM signálu

(metoda KPFM popsána v kap. 1). Pokud na vodiče nebylo přivedeno žádné napět́ı,

fungovaly tyto vodiče jako zemńıćı elektrody, d́ıky čemuž bylo možné zkoumat po-

tenciálový kontrast i bez přivedeného napět́ı na vodiče.

V optickém mikroskopu bylo nalezeno mı́sto pro měřeńı povrchového potenciálu

nad elektrodami na vzorku vzdálenými 2, 6, 10, nebo 20µm. V daľśım kroku byla

na mikroskop AFM umı́stěna komora pro regulaci vlhkosti. Poté byla relativńı vlh-

kost v komoře sńıžena na 5 % a provedeno měřeńı povrchového potenciálu KPFM

metodou. V některých př́ıpadech docházelo k tomu, že v bĺızkosti elektrod z̊ustával

zbytkový náboj po připojeńı vodič̊u do expandéru, a proto bylo nutné v komoře

zvýšit relativńı vlhkost na hodnotu větš́ı než 75 %, aby došlo k rychlému odvodu

náboje z povrchu vzorku. Při změnách relativńı vlhkosti bylo nutné odejmut́ı
”
Fe-

edback“ hrotu, kde hrot odjede od povrchu o několik mikrometr̊u, aby nedocházelo

k poničeńı hrotu vlivem vibraćı zp̊usobených proudem duśıku do komory.

Po tomto procesu bylo možné nastaveńı pracovńı relativńı vlhkosti. Měřeńı byla

prováděna při 5, 20, 40 a 60 % relativńı vlhkosti. Po dosažeńı pracovńı vlhkosti bylo

nutné počkat alespoň 15 minut, aby došlo k ustáleńı algoritmu měńıćımu relativńı

vlhkost v komoře a ustáleńı relativńı vlhkosti v celé komoře. Okrajové hodnoty

relativńı vlhkosti (5 a 60 %) byly plně ř́ızené algoritmem měńıćım relativńı vlhkost

v komoře. U těchto hodnot po vyrovnáńı na požadovanou hodnotu nedocházelo ke

koĺısáńı relativńı vlhkosti. U prostředńıch hodnot relativńı vlhkosti (20 a 40 %) byla

změna vlhkosti nejdř́ıve provedena algoritmem na několik minut a následně během
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měřeńı KPFM byla hodnota relativńı vlhkosti udržována manuálně. V daľśım kroku

byla provedena měřeńı povrchového potenciálu stejné oblasti nad elektrodami:

• bez přivedeného napět́ı (uzemněńı elektrod)

• s přivedeńım napět́ı 1 V mezi elektrody (na kladné elektrodě bylo napět́ı +0,5 V

a na záporné elektrodě napět́ı −0,5 V)

• opět bez přivedeného napět́ı na elektrody (uzemněńı elektrod)

Napět́ı na elektrodách bylo neustále kontrolováno pomoćı přiloženého voltme-

tru. Při změnách tohoto napět́ı bylo nutné vyṕınat
”
Feedback“ hrotu, aby ne-

docházelo k rychlému nakumulováńı náboje a poničeńı struktur pro měřeńı. Na

obrázku 4.7 je znázorněna změna povrchového potenciálu (A) a změna topografie

(B) na struktuře, kde došlo k rychlému nakupeńı náboje. Mezikruž́ı na topografickém

sńımku je vzniklé nahromaděńım náboje v dané oblasti.
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Obr. 4.7: Znázorněńı povrchového potenciálu (A) a topografie (B) mı́sta, kde došlo

k rychlému nakupeńı náboje.

Celková doba poř́ızeńı jednoho sńımku KPFM byla 256 s, kde š́ı̌rky jednot-

livých KPFM sńımk̊u nad elektrodami vzdálenými 2, 6, 10 a 20µm byly 20, 30, 40

a 40µm. Z těchto sńımk̊u je pak možné vyč́ıst posun okraje náboje na oxidové vrstvě

pokrývaj́ıćı elektrody (nab́ıjeńı oxidové vrstvy) a proces vyb́ıjeńı oxidové vrstvy při

uzemněńı elektrod. Po dokončeńı těchto měřeńı byla vlhkost v komoře zvýšena na

75 % pro odvedeńı př́ıpadných poz̊ustatk̊u náboje a nastavena daľśı pracovńı vlhkost.
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Obr. 4.8: Povrchový potenciál nad elektrodami (vzdálenými 20µm od sebe) bez

přiložeńı napět́ı na elektrody při 40 % relativńı vlhkosti s 2 nm kryćı oxidové vrstvy.

Profily znázorňuj́ı hodnotu povrchového potenciálu po 40 s (černá), 120 s (červená)

a 200 s (modrá) od začátku měřeńı.

4.3 Modelová data měřeńı

Pro modelovou ukázku dat byly vybrány sńımky vzorku s elektrodami vzdálenými

20µm od sebe a s 2 nm kryćı vrstvou oxidu křemičitého poř́ızené při relativńı vlhkosti

40 %. Na obrázku 4.8 je znázorněno měřeńı povrchového potenciálu před přikládáńım

napět́ı na elektrody. Na obrázku je vidět určitý rozd́ıl (v tomto př́ıpadě 60 mV)

mezi povrchovým potenciálem nad oblast́ı elektrod a nad oblast́ı oxidu. Tato hod-

nota potenciálového rozd́ılu se měnila s relativńı vlhkost́ı a se vzdálenost́ı elektrod.

Velký výkyv těchto hodnot byl zaznamenán na elektrodách se vzdálenost́ı 20µm od

sebe s kryćı vrstvou oxidu 2 nm, kde hodnoty potenciálového rozd́ılu mezi oxidovou

vrstvou a mı́stem nad elektrodou pro vlhkosti 5, 20, 40 a 60 % byly 150, 100, 60

a 40 mV. Nad elektrodami s kratš́ı vzdálenost́ı nepřesahoval tento rozd́ıl hodnotu

60 mV. Tento rozd́ıl vždy klesal s rostoućı relativńı vlhkost́ı. Na vzorćıch s 5 nm

a s 10 nm kryćı vrstvy SiO2 nepřesahoval potenciálový rozd́ıl hodnotu 50 mV při

5% vlhkosti a hodnotu 30 mV pro vlhkosti větš́ı než 15 %. Dále jsou na obrázku

4.8 zobrazeny tři profily povrchového potenciálu (v časovém pořad́ı: černý, červený,

modrý) v časech 40, 120 a 200 s od začátku měřeńı. Z obrázku je patrné, že vrstva

je stabilńı a nedocháźı k výkyv̊um povrchového potenciálu, jen v počátečńı fázi je
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malý výkyv hodnot zp̊usobený pravděpodobně vlivem hrotu při přibĺıžeńı ke vzorku.

Tento výkyv byl však v pr̊uměru během 40− 130 s vyrušen.
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Obr. 4.9: Povrchový potenciál nad elektrodami (vzdálenými 20µm) s přiloženým

napět́ım 1 V na elektrody (+0,5 V na kladné a −0,5 V na záporné) při 40 % relativńı

vlhkosti. Znázorněné profily povrchového potenciálu jsou v časech 20 s (černá), 60 s

(červená), 100 s (modrá), 160 s (purpurová) a 200 s (azurová) od přiložeńı napět́ı na

elektrody.

Měřeńı povrchového potenciálu na struktuře s přiloženým napět́ım je zobrazeno

na obrázku 4.9. Z grafu na obrázku je patrné, že hodnota povrchového potenciálu

nad elektrodami neńı symetrická podle středu mezi elektrodami. To je zp̊usobeno

právě vyšš́ı hodnotou povrchového potenciálu nad elektrodami, než nad oxidovou

vrstvou, jak bylo zmı́něno výše. Absolutńı rozd́ıl povrchového potenciálu nad klad-

nou a zápornou elektrodou (v tomto př́ıpadě 740 mV) nevykazoval žádný pr̊ukazný

vývoj hodnot v závislosti na relativńı vlhkosti, š́ı̌rce mezer mezi elektrodami, nebo

na tloušt’ce oxidové vrstvy. Tento jev je pravděpodobně d̊usledkem nejednotnosti

vzork̊u po jejich výrobě zp̊usobené r̊uznou dobou umı́stěńı vzork̊u do ALD. Daľśım

d̊uvodem této nejednotnosti oxidové vrstvy je časová prodleva mezi jednotlivými

měřeńımi, tud́ıž době od posledńıho ž́ıháńı (měřeńı Laboriante et al. [1] na obrázku

3.10, kap. 3.1.2). Vzorky nemohly být opětovně ž́ıhány z d̊uvodu pájených kontakt̊u

na expandéru.
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Po přiložeńı napět́ı na elektrody docházelo k postupnému š́ı̌reńı náboje od elek-

trod. Na obrázku 4.9 je znázorněno pět profil̊u povrchového potenciálu (v časovém

pořad́ı: černý, červený, modrý, purpurový a azurový). Na začátku měřeńı byl náboj

jen v těsné bĺızkosti elektrod (černý profil) a postupně se přesouval tak, že v koneč-

ném stavu byla mezi elektrodami naměřena lineárńı změna povrchového potenciálu

(azurový profil). Tento přesun náboje byl závislý na relativńı vlhkosti a š́ı̌rce elek-

trod. Daľśı údaje o přesunu náboje a o rychlosti tohoto přesunu budou uvedeny

ńıže.
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Obr. 4.10: Povrchový potenciál nad elektrodami bezprostředně po sńıžeńı napět́ı

mezi elektrodami na 0 V při 40 % relativńı vlhkosti. Znázorněné profily povrchového

potenciálu jsou v časech 20 s (černá), 60 s (červená), 100 s (modrá), 160 s (purpurová)

a 200 s (azurová) od začátku měřeńı.

Při opětovném uzemněńı elektrod z̊ustával mezi elektrodami zbytkový náboj.

Tento náboj byl postupně odváděn zemńıćımi elektrodami. Na obrázku 4.10 je

znázorněn pokles náboje mezi zemńıćımi elektrodami (v časovém pořad́ı: černý,

červený, modrý, purpurový a azurový profil). Vyb́ıjeńı oxidové vrstvy mělo po-

dobný charakter jako nab́ıjeńı, kde dominantńı roli hrála relativńı vlhkost. Rychlost

vyb́ıjeńı rostla s relativńı vlhkost́ı.
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4.4 Nab́ıjeńı povrchu oxidu

Pro analýzu pohybu náboje a rychlosti nab́ıjeńı oxidové vrstvy byl vytvořen algo-

ritmus ve výpočetńım programu MATLAB [38]. Z měřeńı povrchového potenciálu

byly pro tuto analýzu vybrána data vzdálená 250 ± 20 mV od záporné elektrody

(znázorněno na obr. 4.9). Tato data byla poté proložena exponenciálńımi funkcemi:

yi = a1e
a2x + a3e

a4x, (4.1)

kde ai jsou konstanty exponenciálńıch funkćı, x je časový vývoj v sekundách a yi je

poloha okraje náboje s hodnotou 250±20 mV od záporné elektrody. V daľśım kroku

byl vytvořen rozd́ıl hodnot z levé a pravé strany elektrody a tento rozd́ıl označen

jako okraj náboje y (v grafech ńıže). Hodnota okraje náboje byla v daľśım kroku

algoritmu numericky derivována a zjǐstěna tak rychlost přesunu náboje v závislosti

na čase (dy/dt).

4.4.1 Vrstva 2 nm oxidu křemičitého
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Obr. 4.11: Vývoj posunu okraje náboje nad 2 nm vysokou oxidovou vrstvou nad

elektrodami v závislosti na čase pro relativńı vlhkosti 5 %, 20 %, 40 % a 60 %.

Na obrázku 4.11 jsou vyobrazeny vývoje přesunu okraje náboje a na obrázku 4.12

jsou znázorněny odpov́ıdaj́ıćı rychlosti přesunu náboje nad elektrodami pokrytými
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2 nm vrstvou SiO2 a vzdálenými 2 až 20µm. Maximálńı hodnota okraje náboje se

zvyšovala s rostoućı vzdálenost́ı elektrod. Tento jev je zp̊usoben rostoućım prostorem

pro rozšǐrováńı náboje. Maximálńı hodnoty okraje náboje pro elektrody vzdálené

2, 6, 10 a 20µm byly 4,2; 6,8; 9,1 a 13,8µm. Přesun okraje náboje vykazoval expo-

nenciálńı r̊ust, zat́ımco rychlost přesunu náboje exponenciálně klesala.

Při relativńı vlhkosti 5 % téměř nedocházelo k žádnému přesunu náboje od elek-

trod a rychlost jeho přesunu na začátku měřeńı byla ve všech př́ıpadech menš́ı

než 7 nm/s. Při vyšš́ıch vlhkostech docházelo k rychleǰśımu přesunu okraje náboje

v závislosti na vlhkosti. Se zvyšuj́ıćı se rychlost́ı přesunu náboje se také zmenšovala

doba, za kterou okraj náboje dosáhl maximálńı hodnoty. Tato doba tsirka, vlhkost je

charakterizována poklesem rychlosti přesunu náboje na nulovou hodnotu. U elek-

trod vzdálených 2µm byly tyto časy t2,5% = 200 s, t2,20% = 65 s, t2,40% = 35 s

a t2,60% = 18 s. Pro elektrody vzdálené 6µm byly tyto hodnoty t6,20% = 240 s,

t6,40% = 85 s a t6,60% = 32 s. Pro elektrody vzdálené 10µm byly časy t10,40% = 120 s

a t10,60% = 45 s a pro elektrody vzdálené 20µm byla t20,60% = 65 s. Neuváděné

hodnoty čas̊u byly větš́ı než 256 s. Tyto hodnoty byly mimo rozsah měřeńı.
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Obr. 4.12: Rychlost přesunu okraj̊u náboje nad oxidovou vrstvou vysokou 2 nm

v závislosti na čase pro relativńı vlhkosti 5 %, 20 %, 40 % a 60 %.
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Obr. 4.13: Vývoj posunu okraje náboje nad 10 nm vysokou oxidovou vrstvou nad

elektrodami v závislosti na čase pro relativńı vlhkosti 5 %, 20 %, 40 % a 60 %.
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Obr. 4.14: Rychlost přesunu okraj̊u náboje nad oxidovou vrstvou vysokou 10 nm

v závislosti na čase pro relativńı vlhkosti 5 %, 20 %, 40 % a 60 %.
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4.4.2 Vrstva 10 nm oxidu křemičitého

Na obrázćıch 4.13 a 4.14 jsou znázorněny závislosti přesunu okraje náboje a rychlosti

tohoto přesunu na 10 nm vrstvě SiO2 v závislosti na relativńı vlhkosti. Maximálńı

hodnoty okraje náboje rostly se vzdálenost́ı elektrod a byly 4,2; 7,8; 10,7 a 15,9µm

pro elektrody se vzdálenost́ı 2, 6, 10 a 20µm. Vzdálenost okraje náboje v tomto

př́ıpadě rostla i při relativńı vlhkosti 5 %. To mohlo být zp̊usobeno zbytkovými

molekulami vody zachycenými mezi vrstvou oxidu a elektrodou.

Při vlhkostech nad 15 % se rychlost přesunu náboje ve většině př́ıpad̊u radikálně

nelǐsila od hodnot měřených na 2 nm SiO2. Rychlost přesunu náboje rostla s relativńı

vlhkost́ı pro všechny vzdálenosti elektrod.

Doby zastaveńı posunu okraje náboje pro elektrody vzdálené 2µm byly t2,5% =

60 s, t2,20% = 80 s, t2,40% < 2 s a t2,60% < 2 s. Pro elektrody vzdálené 6µm byly tyto

časy t6,20% = 240 s, t6,40% = 48 s a t6,60% < 2 s. Pro elektrody vzdálené 10µm byly

t10,40% = 75 s a t10,60% = 15 s a pro elektrody vzdálené 20µm byla hodnota zastaveńı

posunu náboje t20,60% = 230 s. Hodnoty povrchového potenciálu začaly být měřeny

přibližně 2 s po přivedeńı napět́ı. Tato prodleva je zp̊usobena dobou nutnou ke změně

napět́ı a spuštěńı KPFM měřeńı.
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ZÁVĚR

Ćılem této diplomové práce bylo experimentálńı studium st́ınićıho efektu oxidové

izolačńı vrstvy na povrchový potenciál. Za účelem měřeńı povrchového potenciálu

byly vyrobeny Au/SiO2 struktury pomoćı elektronové litografie, plazmového leptáńı

a depozice naprašováńım multivrstev Au. Na těchto strukturách byl optimalizován

proces čǐstěńı, leptáńı, elektronové litografie a depozice tak, aby byly zlaté struktury

zapuštěny do oxidové vrstvy. Ideálńı expozičńı dávky při elektronové litografii byly

330µC/cm2 pro svazek s proudem 2 nA a 600µC/cm2 pro svazek s proudem 130 nA.

Výroba vzork̊u nebyla zcela dokonalá a v některých př́ıpadech vyrobené elektrody

vyčńıvaly až 15 nm nad oxidovou vrstvu. Vzdálenosti elektrod na zhotovených struk-

turách byly 2, 6, 10, nebo 20µm a jejich š́ı̌rka byla 3µm.

V daľśı části bylo provedeno studium st́ınićıho efektu izolačńı vrstvy na povr-

chový potenciál Kelvinovým silovým mikroskopem. Byla provedena měřeńı š́ı̌reńı

náboje na povrchu oxidových struktur v závislosti na relativńı vlhkosti 5, 20, 40 a

60 %. Tyto závislosti byly měřeny bez přiloženého napět́ı na elektrody, s přiloženým

napět́ım 1 V na elektrody a po odejmut́ı napět́ı z elektrod.

Bez přiloženého napět́ı na elektrody rostl rozd́ıl povrchového potenciálu nad

elektrodami a nad oxidovou vrstvou s rostoućı vzdálenost́ı elektrod, s klesaj́ıćı re-

lativńı vlhkost́ı a s klesaj́ıćı tloušt’kou oxidové vrstvy. Největš́ı rozd́ıly povrchového

potenciálu byly u elektrod vzdálených 20µm pokrytých 2 nm SiO2, a to 150, 100,

60 a 40 mV pro relativńı vlhkosti 5, 20, 40 a 60 %. U menš́ıch vzdálenost́ı elektrod

nepřesahoval rozd́ıl 60 mV a při větš́ı tloušt’ce oxidové vrstvy nebyl tento rozd́ıl větš́ı

než 50 mV nad všemi elektrodami.

Při přiložeńı napět́ı na elektrody docházelo k přesunu hranice v mapě povr-

chového potenciálu odpov́ıdaj́ıćıho dané hodnotě na povrchu elektrod. Přesun náboje

vykazoval r̊ust s exponenciálńım útlumem. Při 5 % relativńı vlhkosti téměř ne-

docházelo k přesunu okraje náboje mezi elektrodami. Při vyšš́ıch vlhkostech docházelo

k přesunu náboje do dosažeńı maximálńıch hodnot okraje náboje, které byly na 2 nm

vysoké oxidové vrstvě 4,2; 6,8; 9,1 a 13,8µm pro vzdálenosti elektrod 2, 6, 10 a 20µm

a na 10 nm vysoké oxidové vrstvě 4,2; 7,8; 10,7 a 15,9µm pro vzdálenosti elektrod

2, 6, 10 a 20µm.

Rychlost přesunu náboje na povrchu oxidu se zvětšovala se vzdálenost́ı elektrod

(menš́ı omezeńı přesunu náboje vedleǰśı elektrodou) a s relativńı vlhkost́ı. Na vrstvě

2 nm SiO2 byla počátečńı rychlost přesunu náboje v pr̊uměru přibližně 3× větš́ı při

40 % relativńı vlhkosti a 9× větš́ı při 60 % relativńı vlhkosti oproti rychlosti přesunu

náboje při 20 % relativńı vlhkosti. Na vrstvě 10 nm SiO2 byly tyto rychlosti přibližně

2×, 4× a 10× větš́ı při relativńıch vlhkostech 20, 40 a 60 % než při 5 % relativńı

vlhkosti.
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V souvislosti s rychlost́ı přesunu náboje byla zkoumána doba dosažeńı maximálńı

hodnoty okraje náboje, charakterizovaná sńıžeńım rychlosti přesunu náboje na nu-

lovou hodnotu. Tato doba se zvyšovala se vzdálenost́ı elektrod a klesala s relativńı

vlhkost́ı. Pro elektrody vzdálené 2µm na vrstvě SiO2 vysoké 2 nm byly časy dosažeńı

maximálńı hodnoty t2;5% = 200 s, t2;20% = 65 s, t2;40% = 35 s a t2;60% = 18 s a na

vrstvě SiO2 vysoké 10 nm byly tyto časy t2;5% = 60 s, t2;20% = 80 s, t2;40% < 2 s a

t2;60% < 2 s. Pro elektrody vzdálené 6µm na vrstvě SiO2 vysoké 10 nm byly časy

dosažeńı maximálńı hodnoty t6;20% = 240 s, t6;40% = 85 s a t6;60% = 32 s a na vrstvě

SiO2 vysoké 10 nm byly tyto časy t6;20% = 240 s, t6;40% = 48 s a t6;60% < 2 s.

Výsledky této práce a zjǐstěńı, která se týkaj́ı přesunu náboje na povrchu oxid̊u

mohou být nápomocné při zkoumáńı vlastnost́ı MOSFET polem ř́ızených tranzis-

tor̊u, solárńıch článk̊u, Hall bar senzor̊u a senzor̊u na bázi grafenových struktur.

Dále mohou tyto výsledky pomoci k určeńı efektivńı š́ı̌rky vodič̊u a rychlosti odezvy

v těchto zař́ızeńıch, př́ıpadně umožnit miniaturizaci těchto zař́ızeńı.
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45

http://doi.org/10.1063/1.105227
http://doi.org/10.1103/PhysRevLett.49.57
http://doi.org/10.1103/PhysRevLett.49.57
http://doi.org/10.1103/PhysRevLett.56.930


[12] YANG, S. H., M. NOSOVSKY, H. ZHANG, K. CHUNG. Nanoscale Water

Capillary Bridges Under Deeply Negative Pressure. Chemical Phyzics Letters.

2004, 451, 88-92.

[13] XUDONG, X., L. QIAN. Investigation of Humidity-Dependent Capillary Force.

Langmuir. 2000, 16, 8153-8158.

[14] MIRONOV, V. L. Fundamentals of Scanning Probe Microscopy. The Russian

Academy of Sciences, Nizhny Novgorod, 2004.

[15] YAN, M. Electric Field Detection by Electrostatic Force Microscopy for Clocking

Quantum-Dot Cellular Automata Molecules. Dissertation, University of Notre

Dame, 2006.

[16] SADEWASSER, S., T. GLATZEL Kelvin Probe Force Microscopy: Measuring

and Compensating Electrostatic Forces. Springer series in surface sciences.

2012, 48, 331 s. ISBN 978-3-642-22565-9.

[17] KOPANSKI, J. J. Scanning Capacitance Microscopy for Electrical Characteri-

zation of Semiconductors and Dielectrics. Springer. 2012, 78, 88-112.

[18] NT-MDT [online]. [cit. 2015-03-15]. Dostupný z WWW:
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SEZNAM ZKRATEK

KPFM Kelvin Probe Force Microscopy, Kelvinova silová mikroskopie

AFM Atomic Force Microscopy, Mikroskop atomárńıch sil

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

MIS Metal-insulator-semiconductor, Kov-izolátor-polovodič struktura

MOS Metal-oxide-semiconductor, Kov-oxid-polovodič struktura

FET Field-effect transistor, Polem ř́ızený tranzistor

MOSFET Metal–oxide–semiconductor field-effect transistor, Kov-oxid-polovodič po-

lem ř́ızený tranzistor

MEMS Micro-Electro-Mechanical Systems, Mikroelektromechanický systém

EFM Electrostatic Force Microscopy, Mikroskopie elektrostatických sil

SCM Scanning Capacitance Microscopy, Skenovaćı kapacitńı mikroskopie

MFM Magnetic Force Microscopy, Mikroskopie magnetických sil

SNOM Scanning Near-field Optical Microscopy, Rastrovaćı mikroskopie bĺızkého

pole

SPFM Scanning Polarization Force Microscopy, Rastrovaćı polarizačńı silový mi-

kroskop

SEM Scanning Electron Microscopy, Rastrovaćı elektronový mikroskop

EBL Electron Beam Lithography, Elektronová litografie

FIB Focus Ion Beam, Fokusovaný iontový svazek

rGO Reduced Graphene Oxide, Redukovaný grafen oxid

49



IPA IsoPropyl Alcohol, Izopropylalkohol

MIBK Methyl IsoButyl Ketone, Methylisobuthylketon

PMMA Poly Methyl MethAcrylate, Polymethylmethakrylát
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