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Abstrakt

Tato prace se zabyva metodikou pripravy polovodic¢ovych vzorkd pro pozorovani dopova-
nych struktur v rastrovacim elektronovém mikroskopu pomalymi elektrony. V prvni ¢asti
je podrobné zpracovana teorie zobrazovani povrcht pomoci elektronového svazku a rozdily
klasické rastrovaci elektronové mikroskopie (SEM) a rastrovaci elektronové mikroskopie
pomalymi elektrony (LVSEM). Je vysvétlen vznik kontrastu v . SEM i LVSEM i teorie
popisujici vznik kontrastu rizné dopovanych polovodic¢ti. Druhé ¢ast obsahuje naméfena
experimentalni data. Jsou diskutovany vyhody a nedostatky pfipravy povrchu stipanim
i fokusovanym iontovym svazkem (FIB), ktery byl shledan jako nejlepsi zptisob pfipravy
povrchu pro analyzu pfesné urceného mista na vzorku. Nutné je pouziti co nejnizsiho
urychlovaciho napéti zavérecného lesténi FIB, idealné 1kV.

Summary

This thesis concentrates on the methodology of semiconductor samples preparation for
low voltage scanning electron microscopy. In the first part a detailed theory of sample
imaging using electron beam and difference between classical scanning electron microscopy
(SEM) and low voltage scanning electron microscopy (LVSEM) is described. It is given a
description of a contrast formation in SEM and LVSEM and theories describing a contrast
formation of differently doped semiconductors. The second part contains experimental
data. The advantages and disadvantages of cleavage and focused ion beam (FIB) milling
as sample preparation techniques are discussed. FIB was found as the best method for
sample preparation for the analysis of precisely defined location on the sample. It is
necessary to use the lowest possible FIB accelerating voltage for final polishing, ideally
1kV.
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Kapitola 1
Uvod

Polovodic¢ové soucastky jsou v dnesni dobé nezastupitelné ve vsech elektronickych zaiize-
nich. Velikost jednotlivych soucastek se stale zmensuje, coz vyzaduje nejen velice pfesnou
vyrobu, ale i moznost zkontrolovat kvalitu vyrobenych dil. V soucasnosti maji struktury
v elektronice rozméry az desitek i jednotek nm. Analyza rozméru a koncentrace dopantt
polovodicovych struktur téchto rozmért dosud nebyla uspokojivé vyreSena. V soucasné
dobé je znamo nékolik metod, které tuto analyzu umoznuji. Jedn4 se o elektronovou holo-
grafii, hmotnostni spektroskopii sekundarnich ionti, rastrovaci sondovou mikroskopii, vy-
bérové leptani dopovanych struktur, rastrovaci elektronovou mikroskopii a nékteré dalsi.
V druhé kapitole je uveden ptehled téchto metod, jejich vyhod a nedostatkti. Nekteré
tyto metody neumoznuji zobrazeni povrchu, coz znemoziuje analyzu presné vybraného
mista na vzorku. Také je Casto zapotiebi casové naroc¢na a presna priprava vzorku vyza-
dujici zkuseného pracovnika, coz je pro aplikace v priimyslu neakceptovatelné. Rastrovaci
elektronova mikroskopie umozinuje pozorovani povrchu s dostate¢nym rozliSenim a neni
prilis casové narocna. Je schopna rozlisit Siroké rozpéti koncentrace dopovani. Proto je ji
v soucCasné dobé vénovana znacna pozornost.

Rastrovaci elektronova mikroskopie pouziva k pozorovani povrchu svazek elektroni.
Princip zobrazeni elektronovym svazkem a interakce elektronového svazku se vzorkem
jsou predmétem tieti kapitoly. Klasickd rastrovaci elektronova mikroskopie (SEM) po-
uziva svazek elektronti s energii desitek keV. Mnohé studie i teoretické modely ukazaly,
ze pro rozliseni rizné dopovanych oblasti je zapotfebi pouzit svazku elektronii s energii
pouze nékolika keV. Rozdily klasické rastrovaci mikroskopie a rastrovaci mikroskopie po-
malymi elektrony (LVSEM) jsou podrobné popsény ve ¢tvrté kapitole. Je zde popsan
vliv energie svazku na zobrazeni a princip vzniku kontrastu v obrazech LVSEM. Princip
vzniku kontrastu rtizné dopovanych polovodic¢ii neni dosud zcela pochopen. Jsou vedeny
elektronového svazku na zobrazeni dopovanych polovodi¢i v LVSEM.

Ptiprava povrchu vzorku pro pozorovani dopovanych polovodi¢ci v LVSEM zasadné
ovlivni pozorovany kontrast rtizné dopovanych oblasti. Cilem této prace bylo experi-
mentalné nalézt nejvhodnéjsi metodu pripravy povrchu polovodicovych vzorkia tak, aby
kontrast dopovanych struktur byl maximalni. Kapitola pata seznamuje s jednotlivymi
metodami, které se daji pri pfipravé vzorku pro pozorovani v LVSEM pouzit. Jedna se
o Stipani, fez fokusovanym iontovym svazkem (FIB) a dalsi tpravu takto pfipravenych
vzorkdl pomoci Sirokého iontového svazku a plasmatického cisténi. Je popsan iontovy
svazek, jeho interakce s povrchem pevné latky a predevsim jeho vliv na kontrast rtizné
dopovanych struktur pozorovanych v LVSEM.



Dtilezitou tlohu pfi analyze dopovanych polovodi¢ti hraje zpracovani porizenych ob-
razi. Postup zpracovani obrazt, ktery jsem zvolila na zpracovani namérenych dat, je
popsan v Sesté kapitole. Je zde také definovan kontrast rtizné dopovanych vrstev, ktery
jsem pouzivala pii srovnavani obrazti dopovanych vrstev na testovacim vzorku, jehoz
povrch byl upraven rtiznymi metodami.

Sedma kapitola obsahuje vysledky experimenti a jsou popsany pozorovaci podminky.
Bylo provedeno méreni na Stipaném vzorku, pozorovan vliv plasmatického ¢isténi in situ
a ex situ na obraz v LVSEM a na jeho zménu pii opakovaném rastrovani po povrchu.
Déle jsou prezentovany vysledky pokusti, pti kterych byl povrch pfed pozorovanim upra-
ven fokusovanym iontovym svazkem a je diskutovan vliv plasmatického cisténi na takto
pripraveny povrch.



Kapitola 2

Metody meéreni koncentrace dopanti
v polovodiéich

Tato diplomova prace se zabyva mérenim trovné dopanti pomoci mikroskopie nizkoener-
giovymi elektrony. Protoze métfeni koncentrace dopantt v polovodic¢ich je obecné obtizné,
zvlasté pak kvantitativné, vyzkumné skupiny fesi tento problém rtzné. Na tomto misté
je uveden prehled nékterych metod, jejich vyhody a nedostatky.

Elektronova holografie

Jednim z hlavnich problémi v analyze dopovanych polovodicti je pfesné prostorové urceni
p-n prechodii a riizné dopovanych oblasti. Vysoké prostorové rozliseni vykazuje trasmisni
elektronovy mikroskop (TEM).

TEM-holografie je zalozena na zménach vnitiniho elektrostatického potencialu polo-
vodice, ktery se méni se zménou koncentrace dopanti [23]. Fazovy posun elektronové
viny priichodem pevnou latkou je urcen vnitinim potencialem, jehoz hodnota je pro kfie-
mikovy monokrystal asi 12V [25]. Zména potencidlu v p-n pfechodu je asi 1,1V. Zména
potencialu zméni fazi elektronové viny, nezméni vsak amplitudu. Proto v TEM nevznikne
v misté pfechodu zména kontrastu. V TEM-holografii interferuje elektronova vlna refe-
rencni, ktera prosla pouze vakuem mimo vzorek, s elektronovou vlnou, ktera prosla vzor-
kem, kde doslo ke zméné jeji faze. Zaznamenany hologram je poté zpracovan algoritmem
obsahujicim Fourierovu transformaci, filtrovaci funkce a oddéleni informaci o amplitudé a
fazi vlny. Obraz zmény faze vlny potom udava zménu koncentrace dopantit v polovodici.

Metoda se vyznacCuje vysokou rozliSovaci schopnosti, jeji nevyhodou je naro¢na pri-
prava vzorku, ktera musi byt velmi presna. Je potfeba vyfiznout ze vzorku tenkou folii
o tloustce 200 — 300 nm s mistem, které chceme zkoumat [25]. Toto misto musi byt co
nejblize okraje vzorku, aby vzajemnd vzdalenost interferujicich vin byla co nejmensi.

Hmotnostni spektroskopie sekundarnich ionti (SIMS)

Hmotnostni spektroskopie sekundarnich iontt (SIMS, z angl. secondary ion mass spec-
troscopy) vyuziva svazku iontl s energii 0,2keV az 20keV k odpraseni ¢astic (atomy,
shluky atomt, ionty) studovaného materidlu [1]. Né&které z téchto ¢astic jsou b&hem
odprasovani ionizovany, ¢imz vznikaji tzv. sekundéarni ionty. Ty prochézi pres hmotnostni
filtr na detektor. Tato metoda méa velmi nizky detekéni limit, umi zaznamenat i jednu
¢astici z milionu. Postupnym odprasovanim povrchovych vrstev a jejich analyzou je mozné
hloubkové profilovani. Hloubkové rozliseni je pod 1 nm, podélné az 20 nm [1].
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SIMS je oznacovéana jako nejlepsi metoda pro kvantifikaci irovné dopovéani ve velmi
Sirokém dynamickém rozsahu [7]. Nékdy ale byva obtizné rozlisit ionty podobnych hmot-
nosti. V pripadé hloubkového profilovani, coz je pfipad méfeni koncentrace dopanti
v polovodicich, klesa citlivost a rozlisSeni metody s rostouci hloubkou. To miize zménit
zjisténou koncentraci dopantii. Srovnanim SIMS 1D-profilu kalibrovaného SIMS stan-
dardnim vzorkem a intenzity obrazu pozorované v rastrovacim elektronovém mikroskopu
by mélo byt mozné kvantifikovat tirovné dopovani, zatim je vsak tato metoda predmétem
vyzkumu [7].

Rastrovaci sondova mikroskopie (SPM)

Rastrovaci sondova mikroskopie (SPM, z angl. scanning probe microscopy) zahrnuje
mikroskopické techniky, které zkoumaji vzorek pomoci urcité sondy, rastrujici povrch
vzorku. Jednd se o tunelovou mikroskopii, mikroskopii atomarnich sil a dalsi. V tunelové
mikroskopii je sondou kovovy hrot, rastrujici nad povrchem ve vzdalenosti nékolika nm az
pm. Je méren proud elektronti tunelujicich z povrchu do hrotu ¢i naopak. V mikroskopii
atomarnich sil je sondou hrot umistény na raménku, které mtize kmitat. Meétena je sila,
kterou povrch pfitahuje hrot. Detailni popis metod viz [28].

Tyto metody umoziiuji 2D-profilovani dopanti s dobrym prostorovym rozliSenim [12].
Vyzaduji precizni pfipravu vzorku a specialni algoritmus na zpracovani namérenych dat,
abychom dostali korektni 2D-profil dopantii. Jedna se proto o ¢asové naro¢né metody.

Vybérové leptani dopovanych struktur (DSE)

Pfi vybérovém leptani dopantti (DSE, z angl. dopant selective etching) se pouziva smés
HF a oxida¢niho ¢inidla (napf. smés HF, HNO3 a CH3OOH je vhodna pro kfemik), ktera
lepta danou oblast tim vice, ¢im je koncentrace volnych nosi¢ti nadboje vétsi [2]. Toto
leptani, nasledované pozorovanim mikroskopem atomarnich sil nebo rastrovacim elektro-
novym mikroskopem, je vhodné pro rychlou kvalitativni analyzu 2D-profili dopovanych
polovodich.

Omezeni této metody spocivaji ve Spatné kontrole podminek leptani a s tim spojené
obtizné reprodukovani namétrenych dat. Princip rtizné intenzity leptani riizné dopovanych
polovodicu stéle neni zcela pochopen, coz také znesnadiiuje interpretaci vysledki [2].

Rastrovaci elektronova mikroskopie (SEM)

Analyza dopovanych polovodi¢it pomoci rastrovaci elektronové mikroskopie je hlavni na-
plni této diplomové prace. Vyhody a nevyhody pouziti této metody, jakoz i vhodna
metodika pripravy vzorki je podrobné popsana v dalSich kapitolach.



Kapitola 3

Rastrovaci elektronova mikroskopie
(SEM)

3.1 Princip SEM
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Obrazek 3.1: Princip rastrovaciho elektronového mikroskopu. Podle [26].
Aparatura rastrovaciho elektronového mikroskopu je schematicky znazornéna na obr.

3.1. Elektrony z katody (zhavené vlakno, studené vldkno emitujici elektrony pomoci sil-
ného elektrického pole (FEG, z angl. field emission gun) nebo Schottkyho zdroj elektront)



jsou urychleny napétim v rozmezi 1 — 50kV mezi katodou a anodou. Nejmensi primeér
svazku u zdroje je 10 — 50 um pro zhavené zdroje a 1 — 100 nm pro FEG [26]. Je-li zdro-
jem elektronii zhavené vlakno, prochazi za katodou svazek Wehneltovym valcem, ¢imz
dochézi k prostorovému omezeni svazku na otvor anody. Poté je svazek fokusovan sou-
stavou dvou az tii elektromagnetickych cocek, ¢imz je jeho primeér zmensen na 1 — 10 nm,
coz je prumér svazku dopadajicitho na vzorek. Proud dopadajicich elektronti mtze byt
nastaven v rozsahu desitek nA az desitek pA [26]. Mezi kondenzorovou ¢ockou a posledni
¢ockou tvorici vysledny profil svazku (tzv. objektivem) se nachéazi vychylovaci civky, po-
moci kterych svazek rastruje po povrchu vzorku. Rastrovani musi byt synchronizovano
s generatorem rastrovaciho signalu.

Po dopadu elektronového svazku na vzorek jsou emitovany sekundarni elektrony (SE),
zpétné odrazené elektrony (BSE, z angl. backscattered electrons) a rentgenové zareni
(X) (viz kap. 3.2), které mohou byt nasledné detekovany pomoci detektort (viz [26]
str. 176). Déale mtize byt analyzovan proud prochazejici vzorkem (SC, z angl. specimen
current) a u mikroskopie polovodi¢t proud vyvolany dopadajicim svazkem (EBIC, z ang].
electron-beam induced current, viz [26] str. 6). Tyto analyzované signély jsou zesileny a
pres mnohokanélovy analyzator jsou vedeny do pocitace, kde jsou dale zpracovany. Na
zakladé synchronizace rastrovacich impulsi se signalem detektoru je vytvoren vysledny
obraz, ktery je zobrazen na monitor.

3.2 Interakce elektronu se vzorkem

Svazek primarnich elektronii (PE) dopadé s energii F = eU v fadu 107! — 10' keV na
povrch materidlu a pronika pevnou latkou do hloubky podstupujic pruzné a nepruzné
srazky s atomy vzorku. Témito srazkami elektrony postupné ztraci svou energii a méni
svij smér, ¢imz dochézi k podélnému rozptylu svazku (viz obr. 3.2 a 4.2). Dusledkem
postupné ztraty energie je kone¢ny dosah elektronti R, pohybujici se v rozmezi 0, 1—10 pym
v zévislosti na energii PE a materidlu vzorku ([26] str. 4). R udavad maximalni hloubku,
do které proniknou PE (viz obr. 3.2). Informaé¢ni hloubka je podstatné mensi (viz tmavsi
oblast pro BSE, srafovana oblast pro SE, na obr. 3.2) a uddvd maximdlni hloubku, ze
které jsme schopni detekovat ¢astice nesouci informace o vzorku [26].

Primarni elektron podstupuje pruzné a nepruzné srazky s atomy vzorku. Pii srazce
dochézi k predani casti energie atomu, ktera jej mutze ionizovat za vzniku tzv. sekun-
darniho elektronu (SE). Ten, mé-li dost energie na piekonani vzdélenosti k povrchu a
vystupni prace, opusti povrch a mize byt detekovan. PE béhem srazek méni smér své
trajektorie a jestlize opét dosahnou povrchu, mohou byt detekovany jako tzv. zpétné
odrazené elektrony (BSE). SE nevznikaji pouze srazkou atomu s dopadajicim primarnim
elektronem, ale i s BSE vracejicim se na povrch. Pfi nepruzné srazce PE miize také dojit
k excitaci elektronu atomu na vyssi energiovou hladinu. Pfi navratu tohoto elektronu
do zékladniho stavu je budto vyzaren foton rentgenového zéreni s energii odpovidajici
rozdilu energiovych hladin, nebo je energie predana elektronu z vyssi energiové hladiny,
ktery opusti vzorek jako tzv. Augertuv elektron (AE).

SE, stejné jako AE, maji malou kinetickou energii (viz obr. 3.3), typicky jednotky
az desitky eV. Proto nasledné nepruzné srazky mohou zptsobit, ze elektrony nedosdhnou
povrchu a nemohou byt detekovany. Detekované SE a AE proto pochézi z tenké povrchové
vrstvy o tloustce nékolika nm (viz [26] str. 7) Tato informacni hloubka (tedy maximalni
hloubka, ze které pochazi signal, ktery detekujeme) zavisi na materidlu a energii PE.



dosah elektrond R

Obrazek 3.2: Dosah elektront R a infor-
macni hloubka (tmavé Seda oblast) sekun-
dérnich elektroni (SE), zpétné odraze-
nych elektront (BSE), Augerovych elek-
troni (AE) a rentgenového zareni (X) v
interakénim objemu s dosahem elektront
R pro kolmy dopad primarnich elektront
(PE). Podle [26].
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Obréazek 3.3: Energiové spektrum emito-
vanych elektront sestavajici se ze sekun-
déarnich elektroni (SE), nizkoztratovych
elektronii (LLE), Augerovych elektront
(AE) a zpétné odrazenych elektront
(BSE). Podle [26].

Na obr. 3.3 vidime energiové spektrum emitovanych elektronii. Detekované SE maji
energii typicky nékolik eV. Podle konvence elektrony s energii mensi nez 50 eV jsou pova-
zovany za SE, s vétsi energii pak za BSE. AE maji energie jiz v oblasti BSE a tvori tak
v energiovém spektru charakteristické piky. Siroké spektrum BSE tvoii elektrony, které
podstoupily vétsi ¢i mensi mnozstvi srazek a ztratily tak odpovidajici mnozstvi energie.
Spektrum BSE kon¢i na energii £ = eU, kterou maji elektrony, které se odrazily z povrchu
bez jediné nepruzné srazky. Nepruzna srazka BSE s atomem také mize vést ke vzniku
fononti ¢i plasmonti, coz se také odrazi v energiovém spektru. Protoze pocatecni kineticka
energie PE je v fadu jednotek az desitek keV, dostanou se zpétné odrazené elektrony na
povrch z podstatné vétsi hloubky nez SE a AE, jak je vidét z obr. 3.2.



Kapitola 4

Rastrovaci elektronova mikroskopie
pomalymi elektrony (LVSEM)

4.1 VIiv energie elektronového svazku na zobrazeni

Rastrovaci elektronovd mikroskopie pomalymi elektrony (LVSEM, z angl. low wvoltage
scanning electron microscopy) je rastrovaci elektronovd mikroskopie, pfi které jsou elek-
trony urychlovany napétim nizs$im nez 5kV. Snizeni energie elektroni dopadajicich na
povrch vzorku ma zasadni vliv na interakci se vzorkem. Jednim z parametri, které maji
vliv na vysledny obraz, je brzdna sila (v angl. literatufe pouzivan termin stopping power),
ktera zavisi na energii elektronti a na slozeni vzorku. Urcuje energii, kterou elektron ztrati
pii prichodu materidlem, na jednotku délky. Tato energie miize byt pfedana elektrontim
v materidlu, coz muize vést k emisi SE. Proto s rostouci brzdnou silou roste mnozstvi
produkovanych SE [16].
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Obréazek 4.1: Zavislost brzdné sily na energii dopadajicich elektronii pro uhlik [16].
Na obr. 4.1 je zavislost brzdné sily na energii dopadajicich elektronti pro uhlik. Vi-

dime, 7e pii sniZovani energie roste brzdna sila od 0,5eV/A pro energii 10keV az do
maxima 8,5eV/ A pro energii 0,1keV. Poté brzdn4 sila opét kless. Elektrony s energii
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do nékolika keV interaguji mnohem silné€ji s materidlem nez pii klasické SEM s energii
elektront v desitkach keV. Diisledkem toho hloubka prtniku elektronu pod povrch klesa
se snizovanim energie!. Miru priiniku elektronu do vzorku uréuje tzv. Bethetiv dosah Rp,

ktery je definovan vztahem
FodE\
= - dE 4.1
r- [ (-5) (4.1

min

kde E je energie elektronu, ktery urazil materidlem drahu s, béhem ¢ehoz na néj ptisobila
brzdné sila —(dE/ds), Ey je energie dopadajiciho elektronu a Fy;, je energie, pfi které
brzdna sila dosdhne maxima, typicky mezi 30 a 100eV.

1kV 25 nm 3KV 100 nm

Obrazek 4.2: Interakéni objem elektroni dopadajicich na kfemik s povrchovou vrstvou
SiOy s energii 1kV, 3kV a 10kV. Modré ¢ary znaci trajektorie primarnich elektront,
Cervené zpétné odraZzenych elektroni. Simulace pomoci programu Casino v2.42 (ve vSech
pifipadech byla pouzit pramér stopy svazku 10 nm) [5], [6].

Hloubka priniku je tzce svazana s interakénim objemem. Ten udava objem latky, se
kterym interaguje elektronovy svazek dopadajici na povrch vzorku. Vysoka brzdna sila
latky pro pomalé elektrony znamena, ze elektrony na kratké vzdalenosti ztrati veskerou
energii. Proto ¢im nizsi je energie elektront, tim mensi je interakéni objem, jak muzeme
vidét na obr. 4.2.

S klesajici energii PE také klesa informacni hloubka. Cim je energie PE mensi, tim
mensi energii maji i SE témito primarnimi elektrony vyrazené. Potom maximalni hloubka,
ze které muzeme SE detekovat, se adekvatné zmensi. Toho lze vyuzit pro pozorovani
tenkych povrchovych vrstev.

Zde vidime zasadni rozdil mezi klasickou SEM a LVSEM. Pti klasické SEM pronikaji
PE aZ do hloubky nékolika pum, zatimco u LVSEM pouze do povrchové vrstvy o tloustce
jednotek az desitek nm. Proto se také v . LVSEM i velmi tenkd povrchova vrstva jevi
jako objemova, tzn. material pod touto vrstvou je pro nizkoenergetické elektrony ,ne-
viditelny“. Naopak pii pouziti energetictéjSich elektronti se nam muze stat, ze nékteré
povrchové struktury budou pro svazek ,prihledné“ a na obrazu budou vidét az objekty
pod touto strukturou [16].

Energie PE mé zasadni vliv na kontrast rizné dopovanych struktur, coz bude detailné
diskutovano v odst. 4.3.2.

!Energie elektronfi nizsi nez 0, 1 eV se v praxi pouZivé jen vyjimeéns, proto tuto éast kiivky nebudeme
dale uvazovat.
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4.2 Princip kontrastu v obrazu LVSEM

Snizeni energie PE ovliviiuje také princip vzniku kontrastu v obrazu LVSEM. Obr. 4.3
ukazuje zobrazeni urc¢itého mista na vzorku pfi urychlovacim napéti elektroni 1, 3, 5 a
20kV zaznamenané standardnim Everhart-Thornley detektorem SE (tzv. ETD; popis
detektoru viz [26] str. 178 - 180). Zobrazeni pii urychlovacim napéti elektront 20kV je
typicky obraz SE s velkym topografickym kontrastem a zjasnénim okraji struktur. Pri
snizovani energie elektronti dochéazi ke zvysovani kontrastu jemnych povrchovych struktur,
prachovych castic a defekt. Tato skutec¢nost je primym disledkem malého interakéniho
objemu nizkoenergiového svazku elektront. Pii pfilis velkém interak¢nim objemu se in-
formace o povrchové struktute ,ztrati“ v mnozstvi SE z riznych hloubek pod povrchem.

normalizovany vytéZzek SE

0 20 40 60
thel naklonu (°)

Obréazek 4.3: Obrazky hlinikovych spojt Obrazek 4.4: Vytézek SE pro kiremik jako

na kremiku zobrazenim SE s energii 1, 3, 5 funkce naklonéni vzorku vzhledem k dopa-
a 20keV ukazujici zménu kontrastu v ob- dajicimu svazku elektront. Kolmy dopad
razu [16]. odpovida 0° [16].

Silny vliv na kontrast ma i naklonéni vzorku, popf¥. prostorova struktura na povrchu
(tzv. topograficky kontrast). Pti vysokych energiich vétsina SE vytvorenych v inter-
akénim objemu nema dostatek energie na to, aby se dostala na povrch a poté do detektoru.
Pokud je povrch naklonén, mnohem vice SE se dostane na povrch a je detekovano (viz
obr. 4.4). Je tomu tak proto, Ze smér pohybu vétsiny elektroni dopadajicich na vzorek
zluistane zachovan i ve vzorku a interaguji s nim za vzniku SE. Pti naklonéni je proto vice
SE vytvoreno v povrchové vrstvé do informacni hloubky, ¢imz se zvysi pocet detekova-
nych SE. Proto maji obrazy pfi vysokych energiich SE vysoky topograficky kontrast. Pii
snizeni energie svazku dochéazi ke snizeni interakéniho objemu, a proto se dostane vétsi
¢ast SE na povrch i pfi kolmém dopadu svazku. Proto se efekt zvysSeni vytézku SE pfi
naklonéni vzorku zmensuje, az pro velmi nizké energie (0,2keV) zcela vymizi.
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Na kontrastu v obrazu SE se podili i Gi¢innost, se kterou detektor detekuje SE vycha-
zejici ze vzorku. Povrch otoceny smérem k detektoru emituje vice SE se slozkou rychlosti
smérem k detektoru, a proto bude v obrazu svétlejsi nez stejna oblast otocena od detek-
toru. Tento tzv. detektorovy kontrast vytvari kontrast u obrazi s malym zvétSenim.

P1i vysokych energiich svazku ovliviiuje celkovy kontrast v obrazu jak topograficky, tak
detektorovy kontrast. Naklonéna oblast obracena k detektoru je svétlejsi, protoze emituje
vice SE a protoze vice téchto SE je zaznamenano detektorem. Naklonéna oblast obracena
od detektoru stale emituje vice SE nez kolméa na dopadajici svazek, ale méné se jich
dostane k detektoru. Topograficky kontrast je tak modulovan detektorovym kontrastem,
coz zpusobi charakteristické stinovani v obrazu. Pf1i nizkych energiich vSechny oblasti
emituji pfiblizné stejny pocet SE, at jsou vzhledem ke vzorku jakkoliv naklonéné. Kontrast
je proto tvoren pouze na zakladé polohy detektoru k mistu emitujicim SE. Proto zména
polohy detektoru nad vzorkem zmeéni kontrast daného mista v obrazu.

P1i mikroskopii s velkym rozliSenim za vysoké energie elektronti je potieba rozliSovat
mezi sekundarnimi elektrony generovanymi dopadajicimi elektrony (SE1) a témi, které
generovaly BSE na cesté k povrchu (SE2). Jak SE1, tak SE2 pfispivaji k celkovému
vytézku SE, ale maji vyrazné odlisné prostorové rozdéleni. SE1 signdl je lokalizovany
v oblasti nékolika nm od mista dopadu svazku. Signal SE2 prichazi z oblasti o poloméru
ptiblizné Rp/3 (Bethetv dosah, viz rov. (4.1) na str. 11), coZ je oblast o velikosti
stovek nm [16]. ProtoZe je signal SE2 dvakrat az tfikrat silnéjsi nez SE1 [16], informace
s vysokym rozliSenim nesené signilem SE1 je v celkovém detekovaném signalu zatizena
velkym Sumem zpusobenym signdlem SE2. V piipadé LVSEM se Rp snizuje (protoze
brzdné sila se zvySuje), proto je signal SE2 vice lokalizovany, zatimco lokalizace signélu
SE1 zistava nezménéna. Objem, ze kterého jsou SE1 a SE2 emitovany, je tedy radoveé
stejny, proto oba tyto signaly prispivaji k zobrazeni s vysokym rozliSenim. Z tohoto
diivodu je pro mikroskopii s vysokym rozliSenim pouziti elektroni s nizkou energii mnohem
vhodnéjsi nez klasickd SEM.

Na mnozstvi detekovanych elektront ma vliv také koeficient zpétného odrazu n (v angl.
literatufe tzv. backscattering coefficient), ktery je definovan jako pomér proudu BSE Iggg
ku proudu primarnich elektront /Ipg:

_ Isse
Ipg
Materialovy kontrast vznikéa v disledku rizného 7 pro rizné materialy, ktery se vzris-
tajicim atomovym ¢islem roste (viz obr. 4.5). Vytézek SE ¢ je definovan jako pomér
proudu SE Isg ku proudu primarnich elektront Ipg:

I

= (4.2)

a roste s rostoucim 7. Celkovy vytézek elektronti o = 1 + d potom udava pomér proudu
detekovanych elektront Isg + Igsg na detektoru ku proudu priméarnich elektront:

Ipse + Isg
o=
Ipg

Na obr. 4.7 je znadzornéna zavislost celkového vytézku elektronti na energii PE. Vytézek
o s rostouci energii PE roste pro energie PE do asi 700eV (konkrétni hodnota polohy
maxima o zavisi na materidlu), pfi vyssich energiich s rostouci energii klesa. Je tomu
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tak proto, ze s rostouci energii PE klesd brzdnd sila (viz obr. 4.1), ¢imz se zvétSuje
interakéni objem. Roste tedy pocet SE, které byly vytvofeny v prilis velké hloubce pod
povrchem a nemaji dostatek energie na dosazeni povrchu a energiové hladiny detektoru.
Nizkoenergiové PE vytvoii SE podstatné blize povrchu, ¢imz § roste.
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Obrazek 4.5: Zavislost koeficientu zpét-
ného odrazu n na atomovém cisle mate-
ridlu vzorku pro rizné thly od normaly

Obrazek 4.6: Zavislost koeficientu zpét-

ného odrazu 7 na energii primarnich elek-
tront [26].

k povrchu [26].

S rostouci energii PE § klesa (v rozsahu energii 1 — 100 keV) nezavisle na materialu
vzorku. Tento pokles lze vyjadiit vztahem § oc E~%8 [26]. Koeficient 7 s rostoucim
atomovym ¢islem materidlu vzorku roste (¢imz vznikd materidlovy kontast), ale s rostouci
energii PE klesé nebo roste podle materidlu (viz obr. 4.6 a 4.5). Pii energiich PE nad asi
10keV se jiz n s rostouci energii PE neméni. Zavislost celkového vytézku o na energii se
pak méni pouze v zavislosti na ménici se 9.

Rastrovaci elektronova mikroskopie se pouziva vétsinou u vodivych vzorkd. Implan-
tovany naboj se pak odvadi do uzemnéného manipulatoru. U nevodivych vzorkt miize
dochézet v dusledku emise elektronti ze vzorku k jeho nabijeni, jestlize o # 1, viz obr.
4.8. Nabijeni zptisobuje vyrazné artefakty na obrazu v SEM. ReSenim je nevodivy vzorek
pokovit tenkou vrstvou kovu, ktera bude implantovany naboj odvadét. Dalsi moznosti

je pozorovani provadét za vyssiho tlaku a do mikroskopu napustit plyn, do kterého bude
naboj odvadén.
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Obrazek 4.7: Zavislost celkového vytézku Obrazek 4.8: Schematické zavislost celko-
elektronti na energii primarnich elektront vého vytézku elektroni na energii primar-
pro rizné kovy [26]. nich elektront. Podle [26].

4.3 Kontrast dopovanych polovodici

V soucasné dobé roste potieba analyzy dopovanych polovodi¢ti na nanometrové trovni.
Divod kontrastu obrazt rizné dopovanych oblasti v SEM je stale pfedmétem vyzkumu.
Obecné p-dopované oblasti jsou svétlejsi nez intrinsické, n-dopované tmavsi. Pri nékte-
rych pozorovacich podminkdch muze byt kontrast i obraceny (tedy n-dopovana oblast
je svétlejsi nez p-dopovana). Tento obraceny kontrast lze pozorovat nap¥. v nasleduji-
cich ptripadech. Pii filtraci SE se obraceny kontrast objevuje pti detekci elektronti pouze
s nejnizsi energii [8] (pro Si se obraceny kontrast objevuje pro energii SE nizsi nez 4eV).
P1i pozorovani vzorki se silnou oxidovou vrstvou na povrchu je pozorovan pii pouziti
elektronového svazku s vyssi energii nez urcitd hranice, pro Si je tato hranice 2keV [31].
Kontrast také zavisi na davce elektroni dopadajicich na povrch pfi rastrovani (davka
elektronii = proud PE x ¢as, po ktery svazek setrva na jednom misté na vzorku/velikost
stopy). S rostouci déavkou elektronti (pomalé rastrovani, velké zvétSeni) klesa kontrast
rizné dopovanych oblasti a mize dojit k obraceni kontrastu pii vysoké davce elektronti a
silné vrstvé uhliku na povrchu [22].

ProtoZze dopovanych atom byva obecné v fadu 1 ¢astice na milion i méné (dopovani
v rozsahu 10'? — 10?2 cm™3), nemiiZe byt kontrast zpiisoben zménou koeficientu zpétného
odrazu diky jinému atomovému ¢islu dopujiciho atomu [30]. Venables et al. [29] zjistili, Ze
zavislost mezi intenzitou obrazu SE a logaritmem koncentrace dopantt bérem dopovaného
kiemiku je linedrni v rozsahu dopovéani od 410 cm™3 do 3-10* cm 3. Kvantifikace ob-
razui dopovanych polovodic¢ii by tedy méla byt mozna, zatim je vSak predmétem vyzkumu.
LVSEM je schopna pozorovani 2D-profilu dopantid na nanometrové trovni a s koncent-
racemi nekolik dopovanych ¢astic na milion. V soucasné dob€ neni znama jiné technika,
kterd by byla schopna pozorovani dopantti s takovym rozliSenim a citlivosti v rozsahu
dopovani 10'® — 10*2 cm ™3 [12].

Pokud jsou SE detekovany detektorem umisténym v magnetické cocce tvorici objektiv
(tzv. TLD, z angl. through-the-lens detector, blizsi informace viz [13]), coz je také pfipad
méreni, kterym jsem se vénovala v ramci této prace, kombinace magnetického pole cocky
a elektrostatického extrakéniho pole detektoru funguje jako energiovy filtr. Méreni SE
pomoci TLD ukazuji, Ze detektor ma odezvu s vyraznym maximem [16]. To znamend, Ze
v ur¢itém rozsahu energii detekovanych elektronii méa podstatné vétsi detekéni tcinnost.
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Jak je ukdzéano v [9], maximum v energiovém rozdéleni SE zavisi na vystupni praci mate-
ridlu a je typicky 3 — 5eV. Zména trovné dopovani polovodic¢e zméni také jeho vystupni
praci, coz zméni polohu maxima relativné k energiové odezvé detektoru a zpiisobi tak
zménu kontrastu [4].

4.3.1 Princip vzniku kontrastu

Existuji t¥i modely vysvétlujici ptivod kontrastu dopantt v zobrazeni SE v LVSEM. Kromé
téchto modelt je tfeba pii analyze SE obrazi vzit v tivahu: vystupni praci zkoumaného
materidlu, pritomnost vrstvy oxidu nebo jiné latky na povrchu, kontaminace povrchu
uhlikem, energii a proud primérnich elektrontd a rychlost rastrovani po vzorku.

Ohyb energiovych past povrchovymi stavy

Podle [24] a [8] vznikd kontrast rizné dopovanych polodi¢t v disledku rizného ohybu
povrchovych energiovych pasi rtizné dopovanych polovodi¢t. Povrchova vrstva krystalu
je vystavena skokové zméné potencialu, coz se odrazi v tvorbé povrchové dipdélové vrstvy.
Tato dipélova vrstva zasahuje u polovodice pod povrch, ¢imz zptsobi vznik povrchové
vrstvy ochuzené nebo obohacené o elektrony a ohyb energiovych pasti. Ohyb energiovych
pasti zptsobuji také povrchové stavy adsorbati a defektt .

a) n-dopovany b) p-dopovany e —— -
:‘:T_—-;L_ /"_'____--.-‘—
vakuum
Ec vakuum Ec
By ————— T+
F

+ + +

Obrazek 4.9: Energiovy diagram ukazujici ohyb past povrchovymi stavy u a) n-
dopovaného kfemiku a b) p-dopovaného kfemiku. FE. je nejnizsi hladina vodivostniho
pasu, Er je Fermiho hladina a F, je nejvyssi hladina valenéniho pasu [24].

Povrchové stavy vznikaji prerusenim periodicity mrizky na povrchu a naslednou nut-
nosti kompenzovat volné vazby. Teoreticky je hustota povrchovych stavi kiemikového
povrchu $tipaného za ultravysokého vakua asi 10'° cm™2, co# také odpovid4 experimen-
tum [12]. V disledku povrchové rekonstrukce a relaxace klesa hustota povrchovych stavi
kiemiku na vzduchu na 10* — 102 cm=2. Tyto povrchové stavy zpiisobuji ohyb energi-
ovych péasi na povrchu. U n-dopovaného materialu se energiové pasy ohybaji nahoru (a
tim zvySuji energetickou bariéru), u p-dopovaného dolu [24]. Proto elektrony emitované
z valen¢niho pasu do vakua potiebuji vétsi energii v pripadé n-dopovaného polovodice
nez p-dopovaného. To zvysi mnozstvi detekovanych elektronti z p-dopované oblasti a
snizi z n-dopované oblasti.

Tento mechanismus vzniku kontrastu rtizné dopovanych oblasti (DC, z angl. dopant
contrast) se stdvd dominantnim u vzorku s vysokou koncentraci povrchovych stavi (napf.
u Stipanych vzorku s oxidovou vrstvou na povrchu) [8]. Vzhledem k tomu, ze SE pochézi
z oblasti blizké povrchu, ovlivni ohyb povrchovych stavt kontrast dopovanych polovodici,
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na kterych je vytvorena oxidova vrstva. Povrchové stavy kifemiku jsou v tomto pripadé
tvofeny stavy na rozhrani Si - SiOs.

Povrchové potencialové pole

V [27] a [7] vysvétluji DC jako dusledek riznych vnitinich potencidli p- a n-dopovanych
polovodic¢ti. To zpiisobuje rtiznou ioniza¢ni energii SE, vznik potencidlového pole na po-
vrchu a vnéjsiho elektrického pole. Podle [27] je ohyb energiovych pasu kvili povrchovému
potencidlovému poli vyraznéjsi nez ohyb diky povrchovym stavim.

a b (_{% 8 (—-E“ Z
QAL
Ee
EIF ------------ -T
Ey E\, C{i) l(n)
B : C(P) Ze(E,toEy)

Obréazek 4.10: a) SniZeni Schottkyho bariéry Ay vlivem vnéjsiho elektrického pole Eey
zpusobeného rozdilem potenciali mezi vzorkem a detektorem SE a efektem elektrického
obrazu. Schéma neuvazuje vnitini potencial. F, znac¢i nejvyssi hladinu valen¢niho pasu,
E. nejnizsi hladinu vodivostniho pasu a E% Fermiho hladinu intrinsického polovodice,
Uobraz zménu potencialu vlivem elektrického obrazu, Z vzdalenost od povrchu. eFeZ je
vztah pro asymptotu, ke které se potencial blizi s rostoucim Z.

b) Stejny nakres jako v pfip. a) s vyznacenim zmény potencidlové bariéry zpusobené
dopovanim. EP, E', E" znad¢i nejvyssi hladinu valen¢niho pasu a EP, E' E" nej-
nizsi hladinu vodivostniho pasu p-dopovaného, intrinsického a n-dopovaného polovodice.
Ze(Fex + aEy) je vztah pro asymptotu, ke které se potencial blizi s rostoucim Z [7].

Aby elektron mohl uniknout z povrchu (s relativni permitivitou &, ~ 12) do vakua
(s permitivitou &¢), musi pfekonat potencidlovou bariéru ve formé elektronové afinity x
(viz obr. 4.10). Na elektron ptisobi dvé sily: sila vnéjsiho elektrického pole ., zptisobena
rozdilem potenciadltt mezi povrchem vzorku a detektorem SE a sila, kterou na elektron
pusobi povrch vlivem diry, kterou po sobé elektron zanechal (tzv. efekt elektrického
obrazu). Tyto sily zptsobi, Ze na vakuové strané rozhrani polovodi¢ - vakuum dojde ke
snizeni Schottkyho bariéry o hodnotu

kde K = (g, + 1)(e, — 1) a e je nédboj elektronu.

Navic k pfedchozim dvéma sildm urychluje elektrony smérem k povrchu vnitini poten-
cial Fy,; (vysvétleni vzniku vnitiniho potencialu viz kap. 4.3.2) v oblasti blizko povrchu.
Ve vysledku ptisobi na elektron elektrické pole Eo = Eox + aFEy;. Pro intrinsicky Si je
a = 1. U p-dopovaného Si kationty akceptoru zvysi pozitivni naboj v blizkosti povrchu,
¢imz je a > 1, analogicky pro n-dopovany Si je o < 1. Parametr « je zavisly na kon-
centraci dopantii; tato zavislost je pfedmétem dalsiho vyzkumu [7]. Je tedy zfejmé, ze
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E¢ urychluje vice elektrony z p-oblasti nez z intrinsické, odkud jsou ovsem urychlovany
vice nez z n-oblasti. Tim dojde ke snizeni a ztzeni Schottkyho potencidlové bariéry u
p-polovodice (kiivka II na obr. 4.10) a zvySeni a rozsifeni bariéry u n-polovodice (kiivka
IIT na obr. 4.10) vzhledem k velikosti bariéry intrinsického (kiivka I na obr. 4.10).
Tento zavér je zcela v souladu s naméfenou intenzitou v obrazu ziskaného detekci SE,
kde pozorujeme I(n) < I(i) < I(p), kde I(n), I(i) a I(p) je intenzita v obrazu v misté
n-dopovaného, intrinsického a p-dopovaného polovodice [7].

Na DC pozorovany v SEM ma také vliv zména Fermiho hladiny dopovanim polovodice,
kterd je dana vyrazem

Ep—Ep,, =kTlh— = kTl 2,

1y ny;
kde Er a Ep,, je Fermiho hladina intrinsického a dopovaného polovodice, £ je Boltzman-
nova konstanta, 7T je teplota a n, n; a p je koncentrace nosi¢ii naboje n-dopovaného,
intrinsického a p-dopovaného polovodice [7]. Fermiho hladina n-polovodice je tedy posu-
nuta smérem k vodivostnimu pasu, zatimco u p-polovodi¢e smérem k valen¢nimu pasu.
Napiiklad zména koncentrace dopantti z 10'¢ cm=3 na 102° cm 3 za pokojové teploty zpti-
sobi u Si posun Fermiho hladiny o ~ 0,25eV (ptedpoklad n; =10 cm—3).

Lokalni zmény povrchového potencidlu moduluji vnéjsi elektrické pole nad vzorkem
(v angl. literatufe se pouziva vyrazu patch fields). Intenzita elektrického pole se zvysuje
s rostouci koncentraci dopanti u p-polovodice, snizuje se s rostouci koncentraci dopantt
u n-polovodice a snizuje se se vzdalenosti od povrchu. Pri¢na slozka intenzity elektrického
pole je kladna nad n-dopovanym polovodi¢em a zaporna nad p-dopovanym polovodicem
[8]. Tim jsou SE z n-oblasti urychlovany zpét k povrchu, zatimco SE z p-oblasti smérem
od néj. Vnéjsi elektrické pole tedy zméni drahu SE tak, ze vice SE z p-oblasti dosahne
detektoru nez z n-oblasti. Podélna slozka elektrického pole pak zaktivuje drahu SE tak,
ze SE emitovany ze silné n-dopované oblasti se pohybuje pod vétsim thlem k normaéle
ke vzorku nez méné n-dopované a p-dopované. Protoze detektor je konec¢nych rozmérti a
ve vzdalenosti typicky nékolik mm od povrchu (v pripadé TLD), pak SE letici pod prilis
velkym tihlem od normaéaly k povrchu nedopadnou na plochu detektoru a nejsou tedy
detekovany. Pomoci zmenseni sbérného prostorového thlu detektoru zvysenim pracovni
vzdalenosti od vzorku dojde ke zvysSeni DC. Tento princip vzniku DC je dominantni u
vzorkill s velmi nizkou hustotou povrchovych stavii (108 — 10 cm=2). Zajimavé je, Ze u
vzorkl s takto nizkou koncentraci povrchovych stavi zavisi povrchovy potencial linearné
na logaritmu koncentrace dopanti, coz je ve shodé s namétrenou linearni zavislosti intenzity
SE signalu na logaritmu koncentrace dopanti [8].

Ohyb energiovych past na rozhrani kov-polovodic

Vzorky s povrchem pfipravenym mimo SEM aparaturu jsou vystaveny ptsobeni béznych
atmosférickych podminek, coz zptisobi vznik nékolika monovrstev cizich molekul na po-
vrchu v nezndmé koncentraci, z vétsi éasti Hy, Oz, HyO, C a CO,. El-Gomati et al. [11]
zjistili, Ze rastrovani elektronovym svazkem po povrchu zpusobi rist uhliku na dopova-
ném kiemiku s grafitickou strukturou. Vystupni prace grafitu ¢¢ je 5,1eV a intrinsického
kiremiku ¢g; je 4,85eV.

Protoze ¢c > ¢si, vytvori se na rozhrani C — n-Si Schottkyho kontakt a na rozhrani
C — p-Si ohmicky kontakt (viz obr. 4.11). Schottkyho kontakt zptisobi ohyb energiovych
péast na rozhrani smérem nahoru a vytvofeni dipdlové vrstvy na rozhrani [11]. Kladny
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naboj se nahromadi v polovodic¢i, zaporny naboj v kovové povrchové vrstveé. Tento za-
porny naboj odpuzuje elektrony pochéazejici z polovodice pod touto vrstvou a zvétsi tak
potencidlovou bariéru pro elektrony z n-oblasti. Naopak ohmicky kontakt mezi C a p-Si
zpusobi ohyb energiovych pasti smérem doli a premisténi ¢asti elektroni z kovu do po-
lovodice. Tim naopak dojde k vytvoreni kladné nabité vrstvy v kovu na povrchu, ktera
snizi potenciadlovou bariéru pro elektrony z p-oblasti. Nasledkem je vice detekovanych SE
z p-oblasti nez z n-oblasti.

kov n-dopovany kov p-dopovany
~ Ec
Ec
Ep ————tf-----mmmmmmn- E,
Ep —----—————--- Ec
o Ey

Obrazek 4.11: Energiovy diagram kontaktu kov - polovodi¢ pro pfipad ¢x > ¢polovodic- Na
rozhrani kov — n-dopovany polovodi¢ se vytvoril Schottkyho kontakt a na rozhrani kov
— p-dopovany polovodi¢ ohmicky kontakt. F¢ - nejnizsi hladina vodivostniho pasu, Eg -
Fermiho hladina, Ey - nejvyssi hladina valenéniho pasu. Podle [21].

V ptipadé, ze by se na povrchu polovodice vytvorila kovova vrstva s vystupni praci
Ok < ¢si, vytvori se naopak Schottkyho kontakt na rozhrani kov—p-Si a ohmicky kontakt
na rozhrani kov—n-Si. Proto dojde k tzv. ,obraceni“ kontrastu, tedy n-Si je v obrazu SE
jasnéjsi nez p-Si.

Tyto zavéry plati obecné pro jakykoliv polovodic.

Kontrast dopovanych vrstev se miize ménit také v zavislosti na velikosti proudu dopa-
dajicich elektroni. Dopadajici elektrony zvysi pocet elektron-dérovych part v polovodici,
¢imz dojde ke zméné vnitiniho potencialu [8]. Jak ovSem ukéazali Kazemian et al. [18],
tato tvorba elektron-dérovych parti ma v porovnani s ostatnimi mechanismy zanedbatelny
vliv na DC s vyjimkou velkych zvétseni a pomalého rastrovani po povrchu vzorku.

4.3.2 VlIiv energie elektronového svazku

Jak je ukdzano v [7], energie svazku PE méa velky vliv na pozorovany DC. Pfi pouziti
elektront s energii v rozsahu 0,5 — 2keV byl pozorovan maximalni kontrast. Pod a nad
timto intervalem kontrast postupné zanika. Spravna volba energie PE je proto klicova
pro pozorovani rizné dopovanych polovodict v SEM.

Dopadajici PE pronikajici pod povrch ztraci svou energii, pticemz prevladajicim proce-
sem je excitace valencnich elektronii do vodivostniho pasu. Pritom vznika elektron-dérovy
par. Tyto pary vznikaji postupné podél trajektorie PE az do maximélniho dosahu R (viz
kap. 3.2). Nosi¢e naboje mohou uniknout z povrchu, ale také difunduji dale od mista
vzniku nepfispivacic k proudu SE a také mohou elektron-dérové pary rekombinovat.
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Obréazek 4.12: a) Interakéni objem v Si pfi nizkych energiich PE spoc¢teny pomoci simu-
lace Monte Carlo, b) schematicky nakres rozloZeni naboje uvnitt interakéniho objemu Si
v zévislosti na maximalnim dosahu PE a maximélni tnikové hloubce SE (~ 5X) [7].

Zavislost interakéniho objemu Si na energii PE je znazornéna na obr. 4.12 a). Maxi-
malni dosah elektronii se pohybuje v rozmezi ~ 10nm pro 0,5 keV svazek az po nékolik
pm pro 30 keV svazek. Naproti tomu maximalni inikova hloubka sekundarnich elektront
T je nezavisld na energii PE a nepfesdhne ~ 5\. Pro Si je T'~ 3,8 — 5, 4nm [7].

Dopad svazku PE na vzorek a nasledné emitovani proudu SE vzorkem zpuisobi presku-
peni naboje na povrchu. RozliSujeme tii pfipady rozlozeni naboje v interakénim objemu
(viz obr. 4.12): (a) R > 5\, (b) R < 5X a (¢c) R > 5A. V piipadé, ze R > 5\, v in-
terakénim objemu se vytvori dvé rozdilné oblasti. Na povrchu se tenkad povrchova vrstva
tloustky 7" nabije kladnym nédbojem Q*, zbytek interakéniho objemu se nabije zdpornym
nabojem Q~. Vysledkem je nabiti ndbojem AQ = Q" + @~ a vznik elektrického pole
Ey;. Velikost naboje AQ a tedy i elektrického pole Ey; je ovlivnéna koncentraci volnych
nosicti naboje zvysenou dopovanim. Elektrické pole Ey; ovlivni pravdépodobnost tniku
SE a také zachyceni PE na povrchu povrchovymi silami. Pro Si odpovida pfipad (a)
energiim PE v rozsahu ~ 0,5 — 2keV, coz je rozsah doporucovany pro pozorovani DC.
AQ je v tomto pripadé mirné zaporné [7]. V piipadé sniZeni energie pod tento interval
(ptipad (b)) se znaménko A méni v prubéhu procesu od dopadu PE po emisi SE a DC
s klesajici energii postupné vymizi. Pro velmi nizké energie je AQ) > 0, v praxi se vSak
takto nizké energie nepouzivaji.

Jestlize R > b\, opét rozezname dvé oblasti interakéniho objemu: povrchovou zaporné
nabitou oblast tloustky ~ 7' (tedy stejné tloustky jako v pfipadé (a)) a vyrazné vétsi
zaporné nabitou oblast. To se odrazi v podstatné vétsi hodnoté zaporného naboje AQ
(viz obr. 4.12). S rostouci energii PE roste dosah R ~ E%™ [17], coz ovlivni hustotu
implantovanych a vytvofenych volnych ndboji. S rostouci energii klesi brzdna sila (viz
kap. 4.1), proto klesé také rychlost tvorby elektron-dérovych pari. Napiiklad proud 10 pA
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PE s energif 1keV vytvoii ~ 10?7 parfi/cm?, zatimco s energif 15 keV jen ~ 10?! pari/cm?®
[7]. Proto vznikd na povrchu latky bombardované PE s nizkou energii vétsi hustota
volnych ndbojl nez pti pouziti PE s vyssi energii. Vétsi hustota volnych ndboj znamena
vétsi Fy; a tedy k veétsi DC. Proto pii zvySovani energie PE nad 2keV DC postupné
zanika.
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Kapitola 5

Metody pripravy vzorku pro

pozorovani dopovanych polovodict
pomoci LVSEM

5.1 Stipani

Jestlize potfebujeme zkoumat v polovodic¢i dopované struktury pod povrchem, nikoliv na
povrchu, miizeme vzorek Stipnout a pozorovat povrch lomu.

Jednoznacnou vyhodou metody je nejvyssi kontrast v obrazu (a s nim spojend pozoro-
vatelnost dopovanych struktur), ktery se ndm nepodafi dosdhnout zadnou jinou metodou
(viz napt. [15]). Je to dano tim, Ze na zkoumaném povrchu lomu se nenachéazi vrstva
necistot, vznikajici pii dlouhodobém vystaveni vzduchu, ani amorfni vrstva vznikla pti
ptipravé pomoci fokusovaného iontového svazku (viz kap. 5.2). Pii $tipani mimo vakuum
dochazi k vytvoreni oxidové vrstvy, ta ovSem v pripadé vlozeni vzorku do vakua béhem
nékolika minut je velmi tenka, a proto nema zasadni vliv na DC.

Nevyhodou této metody je urc¢itda nahodnost tohoto procesu. Vétsinou se vzorek roz-
lomi podél krystalografickych rovin, mezi kterymi je nejmensi soudrznd sila. To vSak
nemusi byt rovina, kterou chceme zkoumat. Dalsi nevyhodou je, Ze nelze zarucit, aby
byl lom hladky a tedy vhodny pro zkoumani dopovanych vrstev. Velice ¢asto je povrch
znacné nerovny, plny lomovych vad, nékdy i prohnuty (lom neni rovinny). Takto Stipnuty
vzorek se analyzovat neda a je nutné jej Stipnout znovu (je-li dostateéné velky), popf.
Stipnout jiny exemplar se stejnou dopovanou strukturou. Nelze tedy zarucit, ze se nam
konkrétni vzorek podari analyzovat. Zasadni nevyhodou této metody je, Ze nedokazeme
ovlivnit, kde presné vzorek stipneme a tedy neovlivnime misto pozorovani.

5.2 Rez fokusovanym iontovym svazkem
Druhou moznosti, jak analyzovat dopované struktury uvnitt vzorku, je vytvoreni fezu

na zvoleném misté povrchu pomoci fokusovaného iontového svazku. Vyhodou tedy je, ze
muzeme presné zvolit, na kterém misté budeme vzorek zkoumat.
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5.2.1 Fokusovany iontovy svazek (FIB)

Systém fokusovaného iontového svazku pouziva vysokoenergiové ionty (urychlovaci napéti
se pohybuje v jednotkéch az desitkdch kV), které jsou fokusovany na vzorek. V zévislosti
na pouZitych parametrech svazku (urychlovaci napéti, velikost proudu iontt) mize byt
pouzit k riznym tucelim: k odprasovani materidlu ¢i fizenému leptani a fezani struktur
do vzorku, nanaseni materidlu na povrch (nap¥. za celem pokoveni), implantaci atomi
do povrchu a zobrazovani zalozeném na stejném principu jako v pfipadé€ zobrazovani
elektronovym svazkem.

Vlastnosti iontového svazku

Zakladnimi rozdily mezi elektrony a ionty spocivaji v tom, ze ionty maji o nékolik rada
veétsi hmotnost a jsou podstatné vétsi, mohou byt také nabity kladné, zatimco elektron
je vzdy nabit zaporné. Z téchto duvodl se v pouzité optice pouzivaji téméf vyhradné
elektrostaticka pole. Ionty vzhledem ke své velikosti podstatné rychleji ztraci svou ener-
gii pfi prichodu vzorkem, coz se odrazi v fadové mensi hloubce priniku. Tento jev se
zmensuje pii snizeni urychlovaciho napéti obou druhti ¢astic. Hlavnim procesem interakce
iont - povrch je ionizace povrchovych atomil a preruseni chemickych vazeb mezi témito
atomy. Pii ionizaci atomii dojde k emisi SE, které mohou byt detekovany a pomoci nich
vytvoren obraz povrchu. Obraz miize byt také vytvoren pomoci detekce sekundarnich
iontl, odprasenych z povrchu dopadem FIB. Pti priichodu iontového svazku materidlem
vzorku dojde k preruseni velkého mnozstvi vazeb a naslednému ,,mixovani“ takto uvolné-
nych atomii. Na povrchu se po rastrovani FIB nachézi mnozstvi atomovych poruch a ma
rozrusenou krystalovou strukturu. Tohoto porusovani povrchu se vyuziva ke kontrolova-
nému a presnému nanaseni materialu na povrch a vytvareni presnych struktur, ale také
k velice presnému fezani do povrchu a odstraniovani materialu [32].

Jednim z nejpouzivanéjsich iontt v systémech FIB jsou ionty Ga™. Galium mé nizky
bod tani, proto mtize byt bez vétsich problémt udrzovano v kapalném stavu po dlouhou
dobu tak, jak je potfeba ve zdroji iontt pouzivajicim tekuty kov (LMIS, z angl. liquid
metal ion source, popis zdroje viz [32]). Hmotnost ionti Ga™ je dostateénd k odprasovani
tézsich prvki, na druhou stranu neni tak velka, aby dochazelo k okamzitému poskozeni
vzorku pii dopadu malé davky iontd (napt. pii ddvee < 10 iontdi/cm? pro 30kV ionty
Ga™ dopadajici na Si).

Interakce FIB - pevna latka

Pfi dopadu svazku energetickych iontfi na povrch dochazi k rfiznym procestim. Cést
svazku je zpétné odrazena od povrchu, zbytek pronikda pod povrch. Srazky s atomy
zpusobi jejich odpraseni ze vzorku (¢imz je zptsoben vznik defekt na povrchu i pod nim),
jejich ionizaci a néaslednou emisi SE a fotonti. Atomy uvolnéné ze svych vazeb difunduji,
¢imz dochézi k promichavani atomi, amorfizaci, nebo naopak krystalizaci, vzniku trvalych
poruch apod. Daéle dochazi k implantaci iontt FIB do struktury zkoumaného povrchu,
které zde casto vytvari i shluky. To dale zptisobuje promichavani atomi vzorku, tvorbu
slitin a krystalizaci materialu v nanometrovych rozmeérech.
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5.2.2 Vliv pouziti FIB pri pripravé vzorka na kontrast rtzné
dopovanych oblasti v LVSEM

Ptiprava pomoci fokusovaného iontového svazku méa za nésledek nizsi DC oproti cerstveé
Stipanému povrchu [19]. Pfi¢inou je, Ze tinikova hloubka SE mize byt i mensi nez tloustka
amorfni vrstvy vytvorend ¢isténim pomoci FIB. Tloustka amorfni vrstvy, kterd vznikne
na povrchu v misté dopadu iontového svazku, zavisi na pouzité energii iontti. S klesajici
energii iont pouzitych pii pripravé povrchu FIB roste DC, coz je zptisobeno zmensujici
se tloustkou amorfni vrstvy [15] (viz obr. 5.1). Diky tomu vice SE pochazi z neposkozené
oblasti a prispiva k DC. Z grafu na obr. 5.1 je zfejmé, Ze kontrast se snizovanim energie
FIB iontt nezvysi, dokud je urychlovaci napéti vyssi nez 10kV, coz odpovida tloustce
amorfni vrstvy pfiblizné 10 nm.
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Obréazek 5.1: a) Vliv urychlovaciho napéti FIB na kontrast dopanti a tloustku amorfni
vrstvy pro Si. Urychlovaci napéti 0kV znamend Cerstve Stipnuty povrch. Kontrast 100%
udavd maximalni mozny kontrast, tedy cerna - bild, 0% nulovy kontrast, tedy ¢ernd -
¢erna. b) Vliv tloustky amorfni vrstvy na DC pro Si [15].

Jepson et al. ([15], viz obr. 5.1) ukazuje kontrast na obrazech p-n pfechodu fezi
vytvorenych 10kV, 5kV a 2kV FIB a stipaného povrchu, piicemz kontrast se vyrazné
meéni mezi 2kV a Stipanym povrchem. Moje vysledky tyto data potvrzuji a dale doplnuji
o méfeni na obrazu povrchu fezu 1kV FIB (viz kap. 7.7). Pfestoze kontrast v obrazu
povrchu fezu 1kV je vyrazné vyssi nez fezu 2kV, zdaleka nedosahuje kontrastu v obrazu
stipaného povrchu. Je to zptisobeno tim, ze i 1 kV FIB vytvori na povrchu amorfni vrstvu,
byt velmi tenkou, ktera snizi DC. Na povrchu $tipaném se amorfni vrstva nenachézi, ¢imz
je dosazeno maximalniho kontrastu.

5.2.3 Ochrana povrchové vrstvy vzorku pred poskozenim FIB

Vzhledem k tomu, Ze casto potiebujeme analyzovat dopované vrstvy tésné pod povrchem
vzorku, je potfeba zachovat povrch v co nejméné pozménéné podobé pro analyzu elek-
tronovym svazkem. Aby povrch nebyl vystaven ptsobeni FIB béhem pfipravy fezu, je
ucelné nejprve nanést na povrch ochrannou vrstvu, napt. z platiny.

V nadobce umisténé v aparatuie mikroskopu je predehiata organokovova sloucenina
obsahujici platinu na teplotu asi 43°C. Do blizkosti mista, na které je fokusovan iontovy
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svazek, je umisténa jehla, kterou privadime tuto slouceninu k povrchu. Molekuly slou-
¢eniny adsorbuji na povrch vzorku, kde jsou drzeny slabymi van der Waalsovymi silami.
Do stejného mista na vzorku dopadaji také ionty fokusovaného iontového svazku, které
svym dopadem zpiisobi emisi SE, sekundarnich iontd a neutralnich atomi. Tyto ¢astice
prerusi vazby v organokovové molekule. Organicka sloucenina je uvolnéna do vakua a
odcerpana vakuovym systémem a na povrchu zlstane vrstva platiny. Takto nanesena
platinova vrstva chrani povrch pfed odprasovacimi ucinky iontového svazku [32].

5.2.4 Dvousvazkovy systém elektronového mikroskopu

Pouzivani pouze FIB ptinasi nékteré nevyhody. Mezi hlavni patii poskozeni povrchové
vrstvy dopadajicimi ionty, které je tim rychlejsi a zasahuje do tim vétsi hloubky, ¢im je
vyssi energie iontd. Takto je témeér znemoznéno pozorovani povrchovych struktur. Je tedy
potieba zkratit dobu expozice povrchu dopadajicimi ionty na minimum a FIB pouzivat co
nejméné pro zobrazeni povrchu, se kterym chceme pracovat. Protoze presné zobrazovani
povrchu je naprosto klicové pro vSechny vyse zminéné techniky, pfi kterych se pouziva
FIB, vyrobci elektronovych mikroskopi vyvinuli dvousvazkovy systém elektronového mi-
kroskopu, tzv. Dual beam systém (viz obr. 5.2).
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Obrazek 5.2: Dvousvazkovy systém elektronového mikroskopu. Podle [32].

V jednom mikroskopu jsou umistény jak systém FIB, tak elektronovy rastrovaci sys-
tém. Je-li aparatura spravné sefizena, dopadaji ionty a elektrony z obou systémt na
stejné misto, ¢imz je umoznéna prace s obéma svazky na jednom misté vzorku. Moznost
dopadu elektronového a iontového svazku na jedno misto se s vyhodou vyuziva k pozo-
rovani procesu, ktery probih& pomoci FIB, elektronovym svazkem. Takto je umoznéno
sledovat napt. pribéh fezani do vzorku a zastavit jej v okamziku, ktery potiebujeme.
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5.3 Rez fokusovanym iontovym svazkem a nasledné
¢isténi Sirokym iontovym svazkem

Zhorseni DC pii pfipraveé vzorku fezem FIB kviili vzniku amorfni vrstvy je mozné vyrazné
zmirnit naslednym ¢isténim Sirokym iontovym svazkem (BIB, z angl. broad ion beam)
argonu [15]. Barna et al. [3] ukézali, Ze pouzitim BIB o urychlovacim napéti 0,25kV
se tloustka amorfni vrstvy snizi na 1nm. Kromé sniZeni tloustky amorfni vrstvy spo-
¢iva vyhoda pouziti BIB argonu také v tom, Ze nedochézi k implantaci galiovych iontii,
standardné pouzivanych jako FIB, do kifemiku. Vzhledem k tomu, ze galium je dopant
kiremiku, miize pfipadna implantace galiovych ionti zménit koncentraci dopantt ve vzorku
a tim ovlivnit DC.

Protoze jsem neméla BIB k dispozici, nebyla tato metoda zahrnuta do experimentalni
¢asti mé prace.

5.4 Cisténi povrchu plasmatickym vybojem

Jak bylo fec¢eno v odst. 5.2.2, piiprava povrchu pro analjzu dopantt pomoci FIB zpiisobi
vznik amorfni vrstvy na povrchu. Pfi Stipani zase dochéazi ke kontaminaci povrchu atomy
vzduchu béhem doby, kdy je stipnuty povrch na vzduchu. Tyto povrchové vrstvy ovliviuji
DC. Cisténi plasmatickym vybojem by mélo byt schopno tyto vrstvy odstranit a zvysit tak
DC. Nejvyznamnéjsi aplikace by méla spocivat v tom, ze po vycisténi vzorku plasmatic-
kym vybojem jiz nedochézi ke kontaminaci povrchu uhlikatymi slou¢eninami (pfedevsim
uhlovodiky) ze zbytkové atmosféry v komote béhem rastrovani elektronovym svazkem,
¢imz je umoznéna casové delsi analyza urcitého mista vzorku bez ovlivnéni povrchu do-
padajicimi elektrony. Pokud se jiz na povrchu nachéazi mista kontaminovana rastrovanim
elektronovym svazkem, plasmatické ¢igténi umoziuje tuto kontaminaci odstranit [14].

Mnozstvi kontaminace povrchu uhlovodikovymi slouceninami zavisi na téchto fakto-
rech: historii pfipravy a manipulace se vzorkem, koeficientu ulpéni uhlovodiki na daném
povrchu, kvalité vakua v komore mikroskopu, kontaminaci vakuového systému mikroskopu
a hustoté proudu elektronového svazku a jeho energii. Plasmatické ¢isténi by mélo byt
schopno odstranit tuto kontaminaci a zabranit jejimu tvoreni pii rastrovani elektronovym
svazkem.

5.4.1 Mechanismus plasmatického ¢isténi

V plasmatické ¢isticce se pouziva plasma z plyni privadénych do vakuové komory cisticky.
Toto plasma vznikd pomoci vysokofrekvencniho oscilujiciho elektromagnetického pole.
Volné elektrony v komofte jsou timto polem urychleny a podstupuji srazky s atomy, ¢imz
vznika plasma. Vzhledem ke své mnohem mensi hmotnosti jsou dale urychlovany na
v komote s plasmatickym vybojem, nastaveni elektrod a vstupniho napéti), jsou ionty
urychleny nizkym napétim na vzorky umisténé v komore [14]. Piiklad takové plasmatické
¢isticky je na obr. 5.3.

Plasma mitize byt tvoreno rtiznymi plyny podle potfeby a materidlu vzorku. Kyslikové
plasma tcinné odstranuje uhlovodiky. Kyslik chemicky reaguje s uhlikovymi slouc¢eninami
na povrchu za vzniku CO, COy a H50O, které jsou poté odcerpany vakuovymi pumpami
zajistujicimi nizky tlak v komofe. Na druhou stranu kyslik zptsobi oxidaci povrchu, coz
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Obrazek 5.3: Schéma plasmatické cisticky. Podle [14].

m4é také vliv na zobrazeni v SEM. Smés 25% kysliku a 75% argonu by téz méla zajistit
nereaguje s povrchem vzorku a je bézné pouzivan v systémech FIB. Dale je mozno pouzit
Cisté argonové plasma, které jemné odprasi povrchovou kontaminovanou vrstvu (narozdil
od vysokoenergetickych iontti argonového FIB, které povrch poskodi). Dalsi plyny mohou
byt pouzity napt. na selektivni leptéani povrchu [14].

Plasmatické cisténi nemusi probihat jen v samostatné plasmatické cisticce, do které
je nutné prenést vzorek za atmosférickych podminek. Mnohé elektronové mikroskopy
majl uvnitt své vakuové komory zabudovan systém pro tvorbu plasmatického vyboje,
napt. dusikového. Vzorek muze zlistat béhem plasmatického ¢isténi na stejném miste, ve
kterém probiha pozorovani elektronovym svazkem.
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Kapitola 6

Zpracovani obrazu dopovanych
polovodic¢a vytvorenych v LVSEM

6.1 Numerické metody analyzy obrazt ruzné dopo-
vanych polovodict

6.1.1 Vstupni data

Kazdy obraz je reprezentovan obrazovou matici A = [a; ;], jejiz prvky a; ; se nazyvaji obra-
zové body - pixely. Dale budeme pod pojmem obraz rozumét obrazovou matici. Oznac¢me
I obraz dopovanych vrstev potizeny v LVSEM a D &erny obraz (tzv. darkframe), ktery
jsme poridili za stejnych pozorovacich podminek jako obraz I, ale znemoznili jsme dopad
SE na fotonasobi¢ (svazek PE se vychyli tak, aby nedopadal na vzorek, ¢imZ nedochdzi
k tvorbé SE). Cerny obraz je zavisly na pozorovacich podminkach (nastaveny kontrast a
jas detektoru urcujici napéti na fotondsobiéi, rozliSeni obrazu, rychlost rastrovani, atd.),
proto je nutné jej poridit pii kazdé zméné pozorovacich podminek béhem méteni. Kalib-
rovanym obrazem K budeme nazyvat obraz

K=1-D. (6.1)

Tento obraz ma linearni zavislost hodnoty pixelu na poctu detekovanych SE, pricemz
nulova hodnota pixelu reprezentuje nulovy pocet detekovanych elektronii.

6.1.2 Referencéni oblast

Abychom mohli srovnavat obrazy povrchu vzorku pfipraveného riznymi metodami, mu-
sime v obrazu K definovat referenc¢ni oblast, kterou budeme pouzivat k normovani obrazu.
Ozna¢me primérnou hodnotu pixelu v referenc¢ni oblasti k,. Obrazem normovanym vzhle-
dem k této referenc¢ni oblasti budeme nazyvat obraz N, definovany takto:

N, = —K. (6.2)

Jako referencni je vhodné volit oblast, ve které by z fyzikalni podstaty meéla byt intenzita
stejné a je ve své podstaté referen¢ni k ostatnim oblastem ve vzorku (napf. nedopovanéa
oblast, n-dopovand oblast v piipadé analyzy rtzné p-dopovanych oblasti apod.).
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6.1.3 Kontrast ruzné dopovanych vrstev

Smyslem této prace je nalézt vhodnou metodiku ptipravy vzorkt, ktera by umoznila
zobrazit rtizné dopované ¢asti vzorku s maximéalnim kontrastem, a tim umoznila co nej-
presnéjsi analyzu koncentrace dopantt. K tomu, abychom mohli jednotlivé metody objek-
tivné srovnat, potfebujeme presnou definici kontrastu. V ramci této prace budu pouzivat
nasledujici definici.

Jak bylo uvedeno v kap. 4.3 a [8], intenzita SE signdlu zéavisi linedrné na logaritmu
koncentrace dopantti. ZapiSeme-li tuto zavislost jako

x=clogn+b, (6.3)

pak konstantu ¢ budeme nazyvat kontrast dopovanych vrstev v normovaném obrazu N,.
x je hodnota pixelu v normovaném obrazu, n je koncentrace dopantti a b je aditivni
konstanta. Aby bylo mozné porovnavat kontrast v riiznych obrazech, je nutné pouzit pro
analyzu vzdy stejné dopovanou oblast.

6.2 Vytvoreni profilové krivky dopovani

P1i analyze obrazi dopovanych polovodi¢i vytvorenych v LVSEM neni vhodné analyzo-
vat kontrast pro kazdy pixel samostatné, protoze by ziskana hodnota byla zatizena velkou
statistickou chybou. Pokud analyzujeme obrazy, na kterych jsou dopované vrstvy hori-
zontalné, je mnohem vhodnéjsi analyzovat kontrast primérné hodnoty pixeli v radku
obrazu.

Tento postup je mozné aplikovat i na testovaci vzorek, ktery jsem méla k dispozici
v ramci této diplomové prace (detailni popis struktury vzorku viz kap. 7.1). Ptiklad
nameéreného obrazu tohoto vzorku, na kterém je potieba analyzovat kontrast dopovanych
vrstev, je na obr. 6.1.

6.2.1 Postup pri analyze obrazu

Aby bylo pfi zpracovani naméfenych obrazi dosazeno co nejpresnéjsich vysledk, je tfeba
splnit tyto podminky.

e Obrazy, které chceme navzajem porovnavat (napf. abychom zjistili, ve kterém je
kontrast dopovanych vrstev vétsi), musi byt snimény za stejnych podminek. To
znamend v prvé fadé stejny kontrast a jas detektoru. Splnéni této podminky je
zcela zasadni, protoze zména kontrastu a jasu detektoru ovlivni spoctenou hodnotu
kontrastu, prestoze jsme pouzili normovany obraz. Dtvodem je, Ze nedopovana
oblast také emituje SE a nereprezentuje tedy nulovou intenzitu v obrazu. Déle je
potieba stejné urychlovaci napéti dopadajiciho elektronového svazku a jeho proud,
pokud mozno stejny tlak v komore mikroskopu, stejné zvétseni, pracovni vzdalenost
(vzdélenost vzorku od pélového néstavee), stejny detektor a detekovany signal.

e Jestlize analyzujeme vodorovné vrstvy a pocitame aritmeticky primeér pixeli z ce-
lého radku, pak je velmi dilezité, aby byly vrstvy presné vodorovné. Pokud tomu
tak neni, pak body urcitého radku nespadaji vzdy do stejné dopované vrstvy a ana-
Iyza je tak zkreslena. Pokud mame nasnimany obrazy, ve kterych vrstvy pfesné
vodorovné nejsou, je nutné obraz ve vhodném pocitacovém programu na zpracovani
obrazli otocit tak, aby vrstvy vodorovné byly.
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Obrazek 6.1: Typicky obraz dopovanych vrstev analyzovanych v ramci této prace. Zorné
pole obrazu je 4,74 um x 5,66 um, pouzita energie elektronového svazku 1keV. Vpravo je
vertikalni profil normovaného obrazu. Na ose oznacené Y je vzdalenost vrstvy od povrchu
vzorku. Jako referenc¢ni byla zvolena oblast n-dopovaného substratu, tedy tmavé oblasti
ve spodni ¢asti obrazu.

Potom postup pii analyze namétfenych obrazii dopovanych vrstev je nasledujici:

1.

2.

Spocteme kalibrovany obraz uzitim vztahu 6.1.

Otoc¢ime obraz tak, aby byly vrstvy pfesné vodorovné. Je potfeba zméfit tihel, ktery
svira vrstva, ktera ma byt vodorovna, s vodorovnym smérem. Nejvice kontrastni
je prechod nejvice p-dopovana vrstva - n-dopovany substrat, proto je vhodné mérit
thel od vodorovného sméru pravé tohoto prechodu. O zméfeny thel pak obraz
otocime.

Vybereme referenc¢ni oblast a spo¢teme normovany obraz dle vztahu 6.2. Za refe-
ren¢ni hodnotu I,¢ byl pro vSechny obrazy zde uvedené zvolen aritmeticky primeér
intenzity obrazovych bodi z oblasti n-dopovaného substratu, tedy tmavé oblasti ve
spodni ¢asti obrazu.

Spocteme aritmeticky primér pixeli normovaného obrazu v fadcich.

Priimérné hodnoty pixelt v fadcich normovaného obrazu vyneseme do grafu, na
jehoz z-ovou osu vyneseme odpovidajici vzdélenost na vzorku. (U obr. 6.1 je tento
graf pro nazornost otocen o 90°, aby byla zfejma souvislost obrazu s grafem. V
dalsich kapitolach je vzdalenost na vzorku vzdy na z-ové ose.)

Takto dostaneme vertikalni profil obrazu dopovanych vrstev, pomoci néhoz mizeme
spocitat kontrast dopovanych vrstev v daném obrazu. Jestlize jsme pfi sniméani obrazt
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dodrzeli vyse uvedené podminky, pak mizeme srovnavat kontrast dopovanych vrstev v
obrazech povrchu vzorku piipraveném riznymi metodami, a tak nalézt nejvhodnéjsi me-
todu pripravy vzorki pro analyzu dopovanych vrstev.
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Kapitola 7

Nameérena experimentalni data

7.1 Struktura testovaciho vzorku

Experimenty v ramci této diplomové prace byly provadény na vzorku ptipraveném Dipl.
Ing. Cornelii Rodenburg, PhD. molekularni svazkovou epitaxi na Materials Science and
Engineering, University of Shuffield ve Velké Britanii. Nakres struktury tohoto vzorku
je na obr. 7.1. Jedna se o antimonem dopovany kiremikovy substrat, na kterém jsou
naneseny borem dopované kiemikové vrstvy s rtiznou koncentraci dopanti. Tyto vrstvy
jsou oddéleny vrstvou nedopovaného kiemiku, ktera se nachazi také na povrchu vzorku.
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Obrazek 7.1: Nékres struktury testovaciho vzorku. Informace o tloustkédch a dopovani
jednotlivych vrstev poskytla Dipl. Ing. Cornelia Rodenburg, PhD., Materials Science and
Engineering, University of Sheffield, Velka Britanie.
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7.2 Experimentalni zarizeni

Pro pozorovani dopovanych vrstev jsem pouzivala rastrovaci elektronovy mikroskop FEI
Helios 450S se systémem Dual beam. Jako zdroj elektronii je pouzivan Schottkyho auto-
emisni zdroj. PTi zobrazovani bylo pouzito médu Ultrahigh resolution, coz znamena, ze
objektivova ¢ocka byla v imersnim zapojeni. Vzorek se tedy nachazel v magnetickém poli,
coz ovlivnilo trajektorie SE k detektoru. Pracovni vzdalenost byla 4 mm, neni-li uvedeno
jinak. VSechny obrazy pouzité v této praci byly porizeny za nasledujicich podminek.

energie elektronového svazku 1keV

proud elektronového svazku 50 pA
detektor SE TLD

zorné pole obrazli 8,53 pm x 5,69 um
rozliSeni 2,78 nm/pixel
c¢as, po ktery elektronovy svazek pfi rastrovani setrva na 10 s
jednom misté (tzv. dwell time)

kontrast 61,9

jas detektoru 414

tlak v komofe pii méieni (0,9—1,5)-107*Pa

Tabulka 7.1: Pouzité pozorovaci podminky

7.3 Stipani

Stipani vzorku je destruktivni metoda, pii které je vzorek rozstipnut na dvé nebo vice
¢asti a zkouma se povrch lomu. Povrch vzorku se nafizne diamantovym nozem, ptidrzi se
mezi dvéma pevnymi plochami a tlakem na jednu stranu se zlomi.

R

Obrazek 7.2: Boc¢ni schematicky pohled na drzak vzorku, ktery umoziiuje pozorovani
lomové plochy stipaného vzorku pripevnéného na plochu oznacenou a a pozorovani a
opracovavani povrchu vzorku pomoci FIB a néasledné pozorovani elektronovym svazkem
vzorku pripevnéného na plochu b.

Aby bylo mozno analyzovat povrch lomu elektronovym svazkem kolmym na povrch
lomu, byl vyroben drzék vzorku, na ktery je mozno umistit vzorek tak, ze jeho nejvétsi
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plocha je rovnobézn4 s elektronovym svazkem (schematicky nakres drzdku je na obr. 7.2).
Vzorek se umisti substratem na plochu oznac¢enou a a lomova strana je potom pozorovana
elektronovym svazkem dopadajicim kolmo na povrch.

Tento drzak je také mozné s vyhodou vyuzit na tvorbu a pozorovani fezi FIB na bocni
sténé vzorku. Vzorek se umisti substratem na plochu oznacenou b, ¢imz je umoznéno
pozorovani a opracovavani povrchu FIB dopadajicim kolmo na povrch a po nasledném
natoceni drzaku se vzorkem pozorovani tohoto povrchu pomoci elektronového svazku
téz kolmo k povrchu. Toto by nebylo mozné, nebyl-li by vzorek prednaklonén o thel
45° protoze maximalni mozné naklonéni drzaku se vzorky v mikroskopu je 52° a pro
pozorovani fezu FIB elektronovym svazkem je nutné jej natocit o 90°. Detailni popis
pripravy vzorkt pomoci FIB je uveden v kap. 7.7.

Jak jiz bylo feceno v kapitole 5.1, Stipanim dostaneme nejvyssi kontrast dopovanych
vrstev v obrazu SE. Tato skutecnost byla potvrzena méfenim na testovacim vzorku.
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Obrazek 7.3: Obraz dopovanych vrstev na lomové plose stipaného vzorku. Zorné pole
4,74 pm x 5,66 um. Vpravo je vertikalni profil normovaného obrazu. Na ose oznacené Y
je vzdalenost vrstvy od povrchu vzorku.

Na obr. 7.3 je obraz SE dopovanych vrstev na lomové plose Stipaného vzorku. Je
mozné jiz pouhym okem rozeznat vSech sedm dopovanych vrstev. V dolni ¢asti obrazu je
n-dopovany substrat, ktery ma nejmensi intenzitu /,,. Intenzita I, p-dopovanych vrstev
a nedopované povrchové vrstvy I; jsou ve vztahu I, < I; < I,, coZ je v souladu s teo-
retickymi modely i experimentalné naméfenymi daty jinymi vyzkumnymi skupinami (viz
kap. 4.3). Zajimavé ovSem je, Ze nedopované vrstvy mezi p-dopovanymi maji intenzitu
vEtsi nez nejméné p-dopovand vrstva (viz obr. 7.3) a tato intenzita roste s koncentraci
dopanttt p-dopovanych vrstev, které danou nedopovanou vrstvu obklopuji.

Tento jev ma pravdépodobné nékolik pri¢in. Interakéni objem elektronového svazku
s energii 1 keV ma velikost asi 25 nm, tloustka nedopovanych vrstev je 150 nm. Na rozhrani
vrstvy p-dopované a nedopované tedy ocekavame postupny pokles intenzity z intenzity
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dané koncentraci dopantii p-dopované vrstvy na intenzitu nedopované vrstvy. Ve vzda-
lenosti od rozhrani vétsi nez 25 nm by tedy méla byt intenzita stejna jako u nedopované
povrchové vrstvy. Velikost interakéniho objemu tedy zptisobuje postupnou zménu inten-
zity na rozhrani, nevysvétluje vsak zvySenou intenzitu SE signalu z nedopované vrstvy
tlusté 150 nm.

Otéazkou také je, zda nedopované vrstvy oddeélujici p-dopované jsou opravdu zcela
nedopované. Tuto hypotézu jsem vsak neméla moznost ovérit.

= naméfena data
daty prolozena piimka y=0,054x+0,21
1,30 n

1,25 1

1,20 1

1,15 1

normovana intenzita

1,10 1

1,05 —7r r r - r - r - r 1t 1171
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log n

Obrazek 7.4: Zavislost maxima normované intenzity jednotlivych dopovanych vrstev
v obr. 7.3 na logaritmu dopovani téchto vrstev. Prolozenim primky touto zavislosti
byl zjistén kontrast dopovanych vrstev 0,054 (viz vztah (6.3) na str. 29).

Na obr. 7.4 je graf zavislosti maxima normované intenzity jednotlivych dopovanych
vrstev v obr. 7.3 na logaritmu dopovéni téchto vrstev. Dle [29] by tato zavislost méla byt
linedrni. Nesoulad mezi linearni zavislosti a namérenymi daty mutize mit nékolik pricin.

1. Dle dostupnych informaci byla linearni zavislost intenzity SE obrazu na logaritmu
dopovani publikovana pouze jednou ([29]), nelze tedy tento fakt brat jako spolehlivy.
OvsSem meéfeni povrchi pripravenych pomoci FIB vykazuji tuto zavislost linearni
velice pfesné (viz odst. 7.7.2, obr. 7.21), ¢imZ potvrzuji vysledky publikované v
[29].

2. Informace o koncentraci dopanti v jednotlivych vrstvach mohla byt nepfesna. Po-
tom by body na grafu 7.4 mély chybnou z-ovou slozku a zavislost by linearni nebyla.
Potom by ovSem nemohla byt zavislost linearni ani v pripadé vzorki pripravenych
pomoci FIB, coz pozorovano nebylo.

3. Pii stipani je vzorek zlomen kolmo na smér, ve kterém jsou krystalové roviny va-
zany nejmensi silou. Lom bohuzel velice ¢asto neni rovinny, ale nachazi se na ném
mnozstvi lomi a jinych poruch. To znemoziiuje analyzu daného lomu a je nutné
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najit jiné misto nebo vzorek stipnout znovu. Ovsem také tehdy, kdy na pozorova-
ném misté nejsou pozorovatelné zadné defekty a lom se jevi jako rovinny, rovinny
byt nemusi. Jednotlivé vrstvy mohou mit rizné mechanické vlastnosti a tedy kazda
rovina lomu dané vrstvy svira s dominantni rovinou lomu jiny thel. Jiny thel lomu
vrstvy zplisobi zménu poctu emitovanych SE a tedy zménu intenzity v obrazu SE.
Této hypotéze odpovida riizny tvar maxima normované intenzity z rtizné dopova-
nych vrstev, viz obr. 7.3. Méfeni profilu povrchu lomu pomoci fezu FIB a néasledné
pozorovani elektronovym svazkem pak tuto hypotézu potvrdilo.

Nicméné pro zjisténi kontrastu dopovanych vrstev se da namérenymi daty prolozit
piimka i v pripadé, ze data presné linearni zavislost nevykazuji. Pfimka prolozend namé-
fenymi body na obr. 7.4 ma smérnici 0,054, coz udava kontrast dopovanych vrstev v obr.
7.3. U dalsich méfeni na Stipaném vzorku se kontrast pohyboval v intervalu (0, 46; 0, 61).
Tento Siroky interval je dan riznym thlem povrchu lomu vidi elektronovému svazku pti
jednotlivych métenich.

Stipani je tedy metoda, pii které dosdhneme vysokého kontrastu dopovanych vrstev,
které jsou dobre rozeznatelné jiz pouhym okem. Intenzita signidlu SE z dopované ob-
lasti ovSsem neposkytuje presnou kvantitativni informaci o koncentraci dopant ve vrstve,
protoze neni presné znam uhel naklonu vrstvy vici elektronovému svazku. Rizny thel
naklonu vrstev tak znemozni presnou analyzu koncentrace dopanti.

7.4 Plasmatické Cisténi a jeho délka

Pti analyze dopovanych vrstev pomoci LVSEM je velice dtlezité, aby byl obraz sniman
z oblasti neovlivnéné diivéjsim rastrovanim elektronovym svazkem. Kazdé rastrovani zpi-
sobi vznik uhlikové kontaminacni vrstvy ze zbytkové atmosféry na rastrovanych mistech,
¢imz dojde k ovlivnéni intenzity v obrazu vzniklého dalsim rastrovanim. Plasmatické ¢is-
téni vhodné délky by mohlo zamezit vzniku této vrstvy, ¢imz by bylo mozné rastrovat po
povrchu pred vlastnim porizenim obrazu bez ovlivnéni intenzity v tomto obrazu.

Na obr. 7.5 vidime pokles kontrastu dopovanych vrstev s rostoucim poc¢tem rastrovani
po povrchu stipaného vzorku. Zatimco pri prvnim rastrovani je normovana intenzita nej-
vice dopované vrstvy 1,30 a nejméné dopované 1,10, pii sedmém rastrovani je intenzita
nejvice dopované vrstvy 1,12 a nejméné dopované 1,04. Naopak intenzita povrchové ne-
dopované oblasti s rostoucim poc¢tem rastrovani rostla. Je pravdépodobné, Ze se intenzita
vSech oblasti nezavisle na dopovani postupné blizila intenzité uhlikové vrstvy, ktera na
povrchu vznikala rastrovanim. Tento pfedpoklad byl také experimentalné ovéren, viz kap.
7.5.

Vsechny tyto zmény v kontrastu obrazu by zasadné ovlivnily analyzovanou koncentraci
dopantii v jednotlivych vrstvach, proto je vhodné nalézt metodu, jak kontaminaci uhlikem
zabranit.

7.4.1 Plasmatické ¢isténi in situ

Mikroskop, na kterém jsem provadéla méreni, umoziuje plasmatické c¢isténi vzorka primo
uvnitt vakuové komory. Vakuova komora je zavzdusnéna dusikem, 1ze tedy predpokladat,
ze plasmaticky vyboj je z vétsi ¢asti tvoren dusikovymi ionty. Byla provedena série ¢isténi
na $tipaném vzorku. Stipnuty vzorek byl podroben plasmatickému ¢isténi po dobu 1 min.

36



| — poprvé
] — podruhe
1 25_‘ —— potiet|
] —— pottvrté
© E —— popéaté
.‘E 1.20 —— posesté
c ] posedmé
o) 1
= 1
w 115
i ]
S i
g i
o .
£ 1.10
= ]
(@] ]
c i
1.054
1.004

Obrazek 7.5: Vliv opakovaného rastrovani na normovanou intenzitu v obrazu dopovanych
vrstev Stipaného vzorku (bez plasmatického ¢isténi).

Poté byl porizen obraz dopovanych vrstev a nasledné bylo na témze misté porizeno dalsich
6 obrazti. Na téchto 7 obrazech je mozné pozorovat vliv plasmatického ¢isténi na zménu
intenzity emise SE pii opakovaném rastrovani. Nasledovala dalsi 1 min ¢isténi a opét 7
obrazi na jednom misté az do délky cisténi 6 min.

Plasmatické cisténi nastavené na 1min ve skutecnosti trva asi 40s, protoze prvnich
20s dochéazi k zazehovani vyboje. Délka této pocatecni prodlevy je rtiznd a zavisi na
tom, pred jak dlouhou dobou bylo plasmatické ¢isténi naposledy pouzito. Proto, zatimco
prvni plasmatické ¢isténi nastavené na 1 min ve skutecnosti trvalo jen 40s, dalsi 1 min jiz
znamenala 45 s ¢iSténi a nastaveni Sesté 1 min znamenalo priblizné 55 s cisténi.

we

1 min plasmatického cisténi

Vyhodou takto kratkého cisténi je, ze prilis nesnizi kontrast dopovanych vrstev oproti
pouze $tipanému vzorku (viz obr. 7.6 a 7.5). Zatimco normovand intenzita nejvice dopo-
vané vrstvy je u stipaného vzorku asi 1,32, po plasmatickém cisténi je 1,30.

Zasadni vliv ovSem mélo plasmatické ¢isténi na zménu intenzity v obrazu pii opakova-
ném rastrovani. Intenzita vSech dopovanych vrstev s po¢tem rastrovani klesa, pricemz ¢im
je vrstva vice dopovana, tim je tento efekt vyraznéjsi. Nedopovana povrchova vrstva si
zachovava intenzitu témér konstantni, popr. mirné roste. Plasmatické ¢isténi tedy témeér
nezménilo kontrast dopovanych vrstev rastrovanych poprvé (kontrast 0,050), ovsem opa-
kované rastrovani pak zpiusobi pouze rovnomérny pokles kontrastu (na hodnotu 0,034),
¢imz nedojde k znemoznéni kvalitativni analyzy dopovanych vrstev.

2 min plasmatického ¢isténi

Plasmatické ¢isténi v délce 2 min jiz zptsobi vyrazny pokles normované intenzity obrazu a
tedy i velmi vyrazny pokles kontrastu dopovanych vrstev (viz obr. 7.7). Nejvice dopovana
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Obrazek 7.6: Vliv opakovaného rastrovani na normovanou intenzitu v obrazu dopovanych
vrstev Stipaného vzorku po plasmatickém cisténi trvajicim 1 min.

vrstva mé intenzitu pouze 1,10 a kontrast dopovanych vrstev je pouze 0,014.

—— poprvé
—— podruhé
— potieti
— poctvrté
B - popate
E —— posesté
o posedmé
w}
£
O
c
©
>
[=]
=
} .
o
c
ety
ﬂ‘ﬁ‘ﬂmﬁ!,:;‘r{.m
"""""""""""""" LU ™1
0 1000 2000 3000 4000 5000

Obrazek 7.7: Vliv opakovaného rastrovani na normovanou intenzitu v obrazu dopovanych
vrstev Stipaného vzorku po plasmatickém c¢isténi trvajicim 2 min.

Narozdil od pouze stipaného vzorku i stipaného vzorku plasmaticky cisténého 1 min
normovana intenzita obrazu roste s poctem rastrovani. Kontrast pfi prvnim rastrovani
byl 0,014, u sedmého jiz 0,019. Dalsi zvysovani kontrastu rastrovanim neptedpokladam
vzhledem k velmi malému rozdilu intenzit pfi Sestém a sedmém rastrovani.
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Detailni vyzkum rozdilného chovani pouze stipaného vzorku a Stipaného vzorku po
plasmatickém cisténi delSim nez 1min je popsan v kap. 7.5.

Plasmatické ¢isténi delsi nez 2 min

Zvyseni doby plasmatického ¢isténi ma za nasledek dalsi snizovani normované intenzity
v obrazu a tim i kontrastu dopovanych vrstev. Pfi zvysovani poctu rastrovani opét dochazi
k nartstu intenzity i kontrastu dopovanych vrstev.

Plasmatické ¢isténi ma velky vliv na kontrast dopovanych vrstev. Jako nejvhodnéjsi
povazuji jej tedy viibec nepouzit a po povrchu, ktery potfebujeme analyzovat, rastrujeme
pred vlastnim meéfenim co nejméné a to s malym rozliSenim, mensim zvétSenim a co
nejmensim casem, po ktery elektronovy svazek setrvava na jednom misté na povrchu
(tzv. dwell time). Tim povrch kontaminujeme rastrovanim jen velmi mélo. Tyto zasady
byly dodrzovany pfi snimani vSech obrazii zde pouzitych. Krfivka oznacena ,poprvé®
na vsech grafech ptfedchozich i nasledujich tedy znamenda prvni rastrovani pfi rozliSeni
2,77 nm/pixel a vSech ostatnich parametrech uvedenych v tabulce 7.1.

Casto je vSak potieba pfi anal§ze povrchu potidit vice obrazfi na jednom misté. Aby
mezi jednotlivymi obrazy nedoslo k velké zméné intenzity vlivem kontaminace rastrova-
nim, pak je vyhodné pred prvnim pozorovanim provést plasmatické c¢isténi in situ dusi-
kovym plasmatem v délce 1 min.

7.4.2 Plasmatické ¢isténi ex situ argonovym plasmatem

Byl proveden experiment, pti kterém byl vzorek stipnut, povrch lomu pozorovan v elektro-
novém mikroskopu, poté byl vyjmut z mikroskopu, vlozen do plasmatické ¢isticky (Fischi-
one instruments, model 1020) a podroben plasmatickému ¢isténi argonovym plasmatem
po dobu 5min. Bezprostiedné poté byl vzorek vlozen do vakuové komory mikroskopu a
bylo sejmuto 7 obrazi dopovanych vrstev na jiném misté, nez byl lom pozorovan pred
plasmatickym cisténim.

Na obr. 7.8 vidime, ze plasmatické cisténi argonovymi ionty v plasmatické cisticce
snizilo intenzitu v obrazu normovanou na n-dopovany substrat, ¢imz doslo i ke snizeni
kontrastu dopovanych vrstev. Ani pfi opakovaném Stipani se mi nepodarilo dostat lom
takovy, aby se dal spocitat kontrast dopovanych vrstev. Ostra maxima, viditelna na obr.
7.8, jsou zpusobena strukturami, vzniklymi na rozhranich dopovanych vrstev, které lze
pozorovat na obrazu SE 7.9. Tyto struktury, vyskytujici se v celé sifce pozorované oblasti
lomu, zcela zménily tvar maxim a znemoznily tak vypocet kontrastu dopovanych vrstev.
Obr. 7.9 je prvni rastrovani povrchu po plasmatickém ¢isténi a byla z néj spoc¢tena Cervena
kiivka na obr. 7.8.

Z grafti uvedenych na obr. 7.8 vyplyva, Ze plasmatické ¢isténi argonovym plasmatem
nezabrani kontaminaci povrchu uhlikem vzniklou opakovanym rastrovanim po povrchu.
Neni tedy vhodné pouzivat toto ¢isténi na povrsich urcenych pro analyzu dopovanych
struktur.
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Obrazek 7.8: Vliv opakovaného rastrovani na normovanou intenzitu v obrazu dopovanych
vrstev §tipaného vzorku po plasmatickém ¢igténi trvajicim 2 min ionty Ar™ v plasmatické
Cisticce.

Obrazek 7.9: Obraz dopovanych vrstev na lomové plose stipaného vzorku plasmaticky
vycisténého argonovym plasmatem po dobu 5min ex situ v plasmatické cisticce. Zorné
pole obrazu je 8,53 um x5, 68 um. Kontrast obrazu byl maximéalné zesilen pro zviditelnéni
struktur na rozhrani dopovanych vrstev a neodpovida naméfrenému obrazu.
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7.4.3 Srovnani vlivu plasmatického ¢isténi in situ a ex situ na
analyzu dopovanych vrstev

Na obr. 7.10 mtzeme srovnat vertikalni profily normovanych obrazt stipaného vzorku
po plasmatickém cisténi in situ rizné délky a ex situ délky H5min. Je zfejmé, Ze s ros-
touci délkou plasmatického ¢isténi in situ klesd normované intenzita v obrazu i kontrast
dopovanych vrstev. Plasmatické ¢isténi ex situ argonovym plasmatem zptsobi podstatné
mensi pokles intenzity nez in situ odpovidajici délky. Pravdépodobné je to zptisobeno
jinym charakterem plasmatického vyboje v plasmatické Cisticce a v komore mikroskopu a
také tim, ze vzorek ¢istény ex situ byl vystaven atmosférickim podminkam pii pfenosu
vzorku do plasmatické cisticky a zpét do mikroskopu.
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1.301 — &tipany + 2min PICI
] —— &tipany + 3min PICI
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Obrazek 7.10: Srovnani vertikalnich profil normovanych obrazii dopovanych vrstev Sti-
paného vzorku po plasmatickém ¢isténi in situ (v grafu zkraceno na PICl) rizné délky a po
plasmatickém ¢isténi ex situ 5min ionty Ar" v plasmatické disticce (v grafu zkrdceno na
PICl ex). Pro lepsi srovnani byly k¥ivky byly posunuty tak, aby nejvétsi gradient intenzity
urcujici rozhrani substrat - nejvice p-dopovana vrstva byl vzdy v bodé Y = 3700 nm.

Y

7.4.4 Analyza povrchovych vrstev vzniklych plasmatickym ¢is-
ténim rentgenovou spektroskopii

Byla provedena rentgenové spektroskopie! (tzv. XPS, z angl. z-ray photoelectron spec-
troscopy, detailni popis metody viz [10]) vzorki podrobenych plasmatickému ¢isténi pro
zjisténi zmény chemického slozeni povrchu v pribéhu plasmatického ¢isténi. Implantace
iontd tvoricich plasma a tvorba novych sloucenin a vrstev na povrchu ovliviiuje pocet
emitovanych SE a tim i intenzitu obrazu v LVSEM.

'Rentgenové spektroskopie byla provedena na vakuovém rentgenovém spektroskopu, ktery se nachazi
v Laboratofi ¢istych prostor na Ustavu fyzikalniho inZengrstvi VUT v Brné.
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Vzorek, pouzity v tomto experimentu, byl cely slozen ze silné bérem dopovaného
kiemiku. Stipany povrch je v dobé pozorovani v LVSEM pokryt jen velmi tenkou vrstvou
SiOy a bez dalsich necistot. Aby byl povrch vzorku srovnatelny se Stipanym povrchem,
byl podroben leptéani.

Povrch vzorku byl vy¢istén pomoci leptani v 1:5 roztoku 38% HF a 40% NH4F po
dobu 30s a néasledné v 40% NH4F o teploté 70°C po dobu 6 min. Poté byl oplachnut
destilovanou vodou. Tento postup byl zvolen proto, ze na povrchu takto pripraveném
roste velmi pomalu oxidova vrstva (po 4 hodindch na vzduchu vyroste asi 0, 15 nm tlusta
vrstva SiOq) [20]. Tim vznikl dostatek ¢asu na preneseni vzorku za atmosférického tlaku
do plasmatické cisticky ¢i mikroskopu bez rychlé kontaminace vrstvou oxidu.

Nésledné byl vzorek do 15 min vlozen do vakuové komory elektronového mikroskopu
a podroben plasmatickému ¢isténi dusikovym plasmatem po dobu 1 min. Poté byl vzorek
vyjmut a prenesen do vakuové aparatury rentgenového spektroskopu, kde byla provedena
analyza slozeni povrchu. Cely tento proces trval maximalné 1 hod. Stejnym zptisobem byl
analyzovan vzorek po plasmatickém c¢isténi dusikem po dobu 3 min a argonem v plasma-
tické cisticce po dobu bmin. V pripadé ¢isténi argonem nebyl vzorek vlozen do elektrono-
vého mikroskopu, ale pouze do plasmatické cisticky. Dale byl jako reference analyzovan
vzorek ¢istého Si pouze vyleptany a ponechany 2 hodiny na vzduchu. Analyzou tohoto
vzorku mtzeme urcit kontaminac¢ni vrstvy vzniklé ponechanim vzorku za atmosférického
tlaku, ¢imz lze u vzorkd prenesenych za atmosférického tlaku k plasmatickému c¢isténi
odlisit vrstvy vzniklé ¢isténim od kontaminacnich vrstev narostlych na vzduchu.
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Obrazek 7.11: XPS analyza vzorku ¢istého Si. Zavislost relativni intenzity signalu, ktera
je tmeérna poctu detekovanych fotoelektroni, na jejich vazebné energii s vyznacenim od-
povidajicich prvkt. Maximum nejvyssiho piku vzorki po plasmatickém c¢isténi bylo nor-
movano na intenzitu 1.

Na obr. 7.11 jsou XPS spektra ziskana z téchto vzorkt. Ve vSech pripadech vzorkt po
plasmatickém cisténi je pozorovan pik kiemiku ptiblizné stejné intenzity, stejné tak uhliku
a kysliku. Spektra vzorkid po plasmatickém ¢isténi in situ dusikem ukazuji vyrazny pik
fluoru, zatimco spektra po plasmatickém ¢isténi argonem ex situ jej neobsahuji viibec nebo
jen velmi méalo. Je to pravdépodobné zplisobeno tim, ze nékteré pohyblivé komponenty ve
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Obrazek 7.12: XPS analyza vzorku ¢istého Si. Detail maxima fotoelektroni z 2p hladiny
Si. Maximum nejvyssiho piku bylo normovano na intenzitu 1. Kiivky ¢istého Si a ¢istého
Si ponechaného 2 hodiny na vzduchu jsou zcela identické.

vakuové komore mikroskopu jsou mazany smési obsahujici fluor. Fluor je za pozorovacich
podminek vazan ve smési, dusikové plasma vsak pravdépodobné zptisobi jeho vylouceni
do vakua a kontaminaci povrchu vzorku.

Obr. 7.12 ukazuje detail piku Si 2p v XPS spektru. Pik ¢istého Si je maximum na
energii priblizné 103,5eV. Tvar a vyska tohoto piku jsou zcela stejné jak pro referenc¢ni
vzorek, tak pro vzorek cistény in situ dusikovym plasmatem. Maxima na energii 108 eV
znamenaji pritomnost vrstvy SiOs tloustky, kterd je u pikti uvedena (tloustka byla spoc-
tena postupem popsanym v [10]). Spektrum vzorku ¢isténého in situ dusikem vykazuje
tyto maxima posunuté na energii 107,5eV. To by mohlo znamenat pritomnost SizNy.
Dusikovy pik je ovSem ve spektru jen velmi slaby. Z toho usuzuji, ze bud se vrstva SizNy
nachézi pod vrstvou SiO;y (coz by vysvétlovalo slaby pik z dusiku), nebo se na povrchu
vytvoril oxidnitrid kifemiku, kterému by mohlo odpovidat maximum na energii 107,5eV.
Vrstva SiOs vznikla reakei kysliku ze zbytkové atmosféry v komote mikroskopu i plasma-
tické cisticky s povrchem Si, ktera byla podporena plasmatem.

Cisténi argonem zpiisobi slabou implantaci argonovych iontt do povrchu, jak je ziejmé
z velmi slabého signalu z argonu.

Jak je patrné z obr. 7.12, vSechny vzorky po plasmatickém c¢isténi maji na povrchu
vrstvu oxidu. Tloustka této vrstvy je nezavisla na délce plasmatického ¢isténi in situ
dusikovym plasmatem a vznikd téz pfi pouziti argonového plasmatu. Ze spektra Si na
obr. 7.12 je zfejmé, ze oxidova vrstva pozorovana na vzorcich podrobenych plasmatickému
¢isténi vznikla interakci vzorku s plasmatem a nikoliv béhem prenosu vzorku na vzduchu.
V opac¢ném piipadé by byl SiO, detekovan i na vzorku ponechaném 2 hodiny na vzduchu,
coz se nepotvrdilo. Zvoleny zptisob leptani tedy uc¢inné zabranil kontaminaci povrchu
béhem manipulace se vzorkem na vzduchu.

43



7.5 Analyza kontaminace povrchu rastrovanim a jeji
vliv na emisi SE

Experimentalné bylo zjisténo, ze opakovanym rastrovanim klesd normovana intenzita v ob-
razu Stipaného vzorku (viz obr. 7.5), zatimco u Stipaného vzorku po plasmatickém ¢isténi
in situ dusikovym plasmatem del$im nez 1 min roste (viz obr. 7.7).

Pro detailnéjsi analyzu toho jevu byl proveden experiment, pfi kterém bylo 21 x rastro-
vano po povrchu cerstveé Stipnutém a cerstvé Stipnutém po plasmatickém c¢isténi in situ
délky 5min. Obrazy byly zpracovany obvyklym zpisobem s tim rozdilem, ze jako refe-
ren¢ni byla zvolena oblast n-dopovaného substratu pii prvnim rastrovani bez plasmatic-
kého ¢isténi a to pro vSechny obrazy (vSechny obrazy jsou tedy normovany na stejnou
hodnotu). Tim je mozné zjistit zménu intenzity celého obrazu béhem piibyvajiciho po-
¢tu rastrovani a posoudit tak celkové chovani povrchu. Vertikalni profily normovanych
obrazi v jednotlivych pfipadech jsou na obr. 7.13 a 7.14. Je tifeba upozornit na to, ze
kvili odlisSnému normovani nelze tyto profily srovnéavat s grafy na obr. 7.5 a 7.7.

Ani pfi jednom z mnoha $tipani se nepodafilo Stipnout vzorek tak, aby byl povrch
lomu ¢isté hladky bez jakychkoliv lomovych struktur. Vzorky byly postupnym stipanim
storové prouzky, které zvysily intenzitu v obrazu SE v daném radku diky topografickému
kontrastu (viz kap. 4.2). Proto vypovidaci hodnotu v grafech na téchto obrazcich ma
pouze normovana intenzita nejvice p-dopované vrstvy a ostatnimi dopovanymi vrstvami
se nebudu v analyze zabyvat.
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Obréazek 7.13: Vliv velkého mnozstvi rastrovani na normovanou intenzitu v obrazu do-
povanych vrstev stipaného vzorku. Jako referenc¢ni byla zvolena oblast n-dopovaného
substratu pfi prvnim rastrovani. Tlak v komoie mikroskopu (1,3 —1,4) - 10~ Pa.

Srovname-li normovanou intenzitu nejvice dopované vrstvy na obr. 7.13 a 7.14 po
21 rastrovanich, pak zjistime, ze u stipaného vzorku je piiblizné 1,42 a u sipaného po

plasmatickém cisténi 1,47. To je pfi poc¢atecnich hodnotach 1,25 u pouze Stipaného vzorku
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Obrazek 7.14: Vliv velkého mnozstvi rastrovani na normovanou intenzitu v obrazu dopo-
vanych vrstev stipaného vzorku po plasmatickém ¢isténi trvajicim 5 min in situ dusiko-
vym plasmatem. Jako referen¢ni byla zvolena oblast n-dopovaného substratu pfi prvnim
rastrovani bez plasmatického ¢isténi. Tlak v komote mikroskopu (1,4 — 1,5) - 10~ Pa.

a 1,40 po plasmatickém c¢isténi velmi maly rozdil. Zatimco u vzorku po plasmatickém
¢isténi témeér nedoslo mezi 16. a 21. rastrovanim k nartistu normované intenzity, u
pouze Stipaného je tento nartst vyraznéjsi. Lze tedy predpokladat, ze po velkém poctu
rastrovani by byly normované intenzity v obou pfipadech stejné. Z toho lze vyvodit
zaveér, ze v obou pripadech na povrchu opakovanym rastrovanim roste uhlikova vrstva
a normovand intenzita 1,47 odpovida intenzité, ktera by byla detekovana z uhlikového
vzorku v pripadé normovani stejnou hodnotou.

Timto experimentem bylo potvrzeno, ze opakovanym rastrovanim po povrchu stipa-
ného vzorku i podrobeného plasmatickému ¢isténi delsimu nez 1min na povrchu roste
uhlikova vrstva. Snizovani intenzity normované na n-dopovany substrat kazdého obrazu i
z této uhlikové vrstvy. Plasmatické ¢isténi delsi nez 1 min kontaminaci uhlikem nezabrani.
Vzhledem k tomu, Ze intenzita obrazu normovana na n-dopovany substrat kazdého ob-
razu je v tomto pripadé nizsi nez v pripadé uhlikové vrstvy, intenzita s poctem rastrovani
roste, dokud nedosdhne hodnoty pro uhlik.

7.5.1 Vliv tlaku v komore mikroskopu na plasmatické ¢isténi

Experiment popsany v této kapitole vyse byl proveden také za vyssiho pracovniho tlaku
v komote mikroskopu, aby bylo mozno posoudit, jak dtlezitou roli hraje tlak v komoie
pro plasmatické ¢isténi. Pted plasmatickym ¢isténim byl tlak v komote (3,7 — 3,2) -
10~* Pa (interval tlakt mezi prvnim a poslednim obrazem v sérii). Potom byl plasmaticky
vyboj zapalen za vyssiho tlaku nez pii ostatnich experimentech, coz ovlivnilo vysledek
plasmatického cisténi. Tlak v komofe mikroskopu pri sniméni obrazti po plasmatickém
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¢isténi délky 5 min byl (6,2 —3,5)-107* Pa. V tomto piipadé se podafilo stipnout vzorek
tak, ze byl povrch lomu bez lomovych struktur a je mozné pozorovat zménu intenzity
v celém obrazu SE.

Na obr. 7.15 jsou vertikalni profily obrazu vytvorenych 1., 5., 10., 15., 20. a 25. rastro-
vanim. Vidime, Ze intenzita nejvice dopované vrstvy klesla z 1,30 pii prvnim rastrovani
na 1,08 pfi 25. rastrovani. Kontrast dopovanych vrstev byl pfi prvnim rastrovani 0,064
a pri 25. rastrovani 0,031. Na obr. 7.16 jsou stejné vertikalni profily jako na obr. 7.15
s tim, Ze jako referenc¢ni byla ve vSech obrazech pouzita oblast n-dopovaného substratu
pii prvnim rastrovani. Vidime, ze normovana intenzita klesla mezi 1. a 5. obrazem a poté
rostla az na hodnotu 1,35 pfi 25. rastrovani, coz je v souladu s obr. 7.13 s tim rozdilem,
Ze intenzita rostla pomaleji.

Na obr. 7.18 jsou vertikalni profily normovanych obrazi po plasmatickém ¢isténi délky
5min. Ve vSech obrazech byla pfi normovani pouzita jako referen¢ni oblast n-dopovaného
substratu obrazu vytvoreného pfi prvnim rastrovani pred plasmatickym c¢isténim. Kon-
trast dopovanych vrstev klesl z 0,036 pfi 1. rastrovani na 0,025 pii 25. rastrovani. Pte-
kvapivé normovand intenzita nejvice p-dopované vrstvy byla pfi prvnim rastrovani pouze
1,10, zatimco po plasmatickém ¢isténi za nizsiho tlaku byla 1,40 (viz obr. 7.14). Normo-
vana intenzita s rostoucim poctem rastrovani rostla az na hodnotu 1,18 pti 25. rastrovani,
coz je hodnota velmi odlisné od 1,47 pozorované na 21. obrazu po plasmatickém cisténi
za nizsiho tlaku.

Dtivod znac¢ného rozdilu intenzit v normovanych obrazech po velkém poctu rastrovani
pozorovanych na obr. 7.14 a 7.18 je zfejmy z obr. 7.17, na kterém jsou vertikalni profily
z obr. 7.18 normované na n-dopovany substrat daného obrazu (tedy standardni normo-
vani pouzité na vétsiné profild zobrazenych v této préaci). Normovand intenzita v obrazu
s rostoucim poctem rastrovani klesala, coz je trend pozorovany u pouze stipaného vzorku
a u Stipaného vzorku po plasmatickém c¢isténi délky 1min. Po delsim cisténi intenzita
rostla. Tuto zménu pfipisuji vyssimu tlaku v komote pii plasmatickém vyboji. Normo-
vana intenzita v obrazu vyrazné poklesla z hodnoty 1,30 pfed plasmatickym ¢isténim na
hodnotu 1,18 po plasmatickém c¢isténi a rastrovanim po vycisténém vzorku dale klesala.

7 vysledku tohoto experimentu je ziejmé, ze zvyseni tlaku ve vakuové komoie mik-
roskopu ovlivni charakter plasmatického vyboje, coz mé za nasledek zvyseni emise SE
pii prvnim rastrovani po plasmatickém c¢isténi. Opakované rastrovani po vzorku zpiisobi
pokles normované intenzity v obrazu SE narozdil od opakovaného rastrovani po vzorku
¢isténém delsi dobu za nizsiho tlaku, kdy normovana intenzita rostla. Pro dosazeni vy-
sledki prezentovanych v kap. 7.4 je tedy nutné, aby v komoie mikroskopu byl tlak
ptiblizné 1,2 - 107 Pa.
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Obrazek 7.15: Vliv velkého mnozstvi rastrovani na normovanou intenzitu v obrazu do-
povanych vrstev Stipaného vzorku. Jako referen¢ni byla zvolena oblast n-dopovaného
substratu daného obrazu. Tlak v komoie mikroskopu (3,7 — 3,2) - 10~* Pa.
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Obrazek 7.16: Vliv velkého mnozstvi rastrovani na normovanou intenzitu v obrazu do-
povanych vrstev Stipaného vzorku. Jako referenc¢ni byla zvolena oblast n-dopovaného
substratu pii prvnim rastrovani. Tlak v komoie mikroskopu (3,7 — 3,2) - 107 Pa.

47



normovana intenzita

1
5000

Obrazek 7.17: Vliv velkého mnozstvi rastrovani na normovanou intenzitu v obrazu dopo-
vanych vrstev stipaného vzorku po plasmatickém ¢isténi trvajicim 5 min in situ dusikovym
plasmatem. Jako referenc¢ni byla zvolena oblast n-dopovaného substratu daného obrazu.
Tlak v komote mikroskopu (6,2 — 3,5) - 10~* Pa.
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Obrazek 7.18: Vliv velkého mnozstvi rastrovani na normovanou intenzitu v obrazu dopo-
vanych vrstev stipaného vzorku po plasmatickém ¢isténi trvajicim 5 min in situ dusiko-
vym plasmatem. Jako referenc¢ni byla zvolena oblast n-dopovaného substratu pfi prvnim
rastrovani bez plasmatického ¢isténi. Tlak v komote mikroskopu (6,2 — 3,5) - 107 Pa.
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7.6 Vliv pracovni vzdalenosti na kontrast rtizné do-
povanych oblasti

Chee et al. [8] na zdkladé numerickych vypocti uvadi, Ze s rostouci pracovni vzdalenosti
roste kontrast rtizné dopovanych vrstev v polovodic¢ich. Provedla jsem experiment se Sti-
panym vzorkem, jehoz ticelem bylo zjistit optimalni pracovni vzdalenost tak, aby kontrast
dopovanych vrstev byl co nejvétsi.
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Obrazek 7.19: Vliv pracovni vzdalenosti na normovanou intenzitu v obrazu Stipaného
vzorku. Pro lepsi srovnani byly kiivky byly posunuty tak, aby nejvétsi gradient intenzity
urcujici rozhrani substrat - nejvice p-dopovana vrstva byl vzdy v bodé Y = 3700 nm.

Byly potizeny obrazy dopovanych vrstev stipaného vzorku pro pracovni vzdalenosti od
1mm do 7mm, coz je nejvétsi hodnota, pro kterou bylo mozno zaostrit obraz v Ultrahigh
resolution médu. Na obr. 7.19 vidime, zZe s rostouci pracovni vzdalenosti roste normovana
intenzita v obrazu, coz se odrazi v rostoucim kontrastu, jak je zfejmé z tabulky 7.2.
Kazdy obraz byl pofizen na jiném misté vzorku, ktera svirala rizné thly s elektronovym
svazkem. Proto maji dopované vrstvy pii kazdém méfeni jinou sitku. Hlavnim divodem
rizné nameérené sirky ovSem je, ze mikroskop, na kterém jsem meéteni provadéla, nebyl
zkalibrovan na vsechny pracovni vzdalenosti. Standardni pracovni vzdélenost je 4 mm,
proto byl mikroskop zkalibrovan jen v okoli této vzdalenosti.

Ilmm | 2mm | 3mm | 4mm | 5mm | 6mm | 7mm

0,033 | 0,048 | 0,044 | 0,046 | 0,049 | 0,063 | 0,064

Tabulka 7.2: Kontrast dopovanych vrstev pii riznych pracovnich vzdalenostech
Jako nejvhodnéjsi povazuji pouziti pracovni vzdalenosti 6 mm za predpokladu, ze je

mikroskop na tuto vzdalenost zkalibrovan. To ovSem nebyl mtj pripad, proto jsem pfi
méfeni pouzivala standardné pouzivanou vzdalenost 4 mm. Kontrast dopovanych vrstev
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pii vzdalenosti 7mm je témér stejny, ale mikroskop je v této pracovni vzdéalenosti na
pokraji svych zobrazovacich moznosti, coz se miize projevit ve zhorsené kvalité obrazu.

7.7 Rez pomoci FIB

Fokusovanym iontovym svazkem miizeme vytvorit pfi¢ny ez na libovolném misté vzorku
a ten poté pozorovat elektronovym svazkem. Tento postup sice umoznuje analyzovat
libovolné pfedem zvolené misto, nelze jej vSak pozorovat elektronovym svazkem kolmo
na povrch fezu. Tim jsou pak ovlivnény pozorované rozmeéry struktur v roviné rezu.
Protoze je vsak thel dopadu elektronového svazku pfesné znadm, je mozné pozorované
rozmeéry prepocitat na skutecné. V pripadé mnou pouzivaného vzorku neni misto analyzy
podstatné. Proto byl provadén fez na okraji lomové stény vzorku, ¢imz bylo umoznéno
pozorovani elektronovym svazkem dopadajicim kolmo na povrch. Vzorek byl umistén na
sikmou plochu b drzaku vzorku (viz obr. 7.2) naklonénou o 45°. Naklonem o 7° bylo
docileno kolmého dopadu FIB na povrch, naklonem o 45° dopadal elektronovy svazek
kolmo na povrch.

7.7.1 Postup pripravy povrchu pomoci FIB

Pti ptipravé povrchu pomoci FIB je nutné provést hruby tlustsi fez ionty urychlenymi
vysokym napétim a ten pak dolesfovat ionty pomalej$imi. Aby byla tloustka amorfni
vrstvy, kterou FIB na povrchu vytvori, co nejmensi, je nutné, aby energie iontt kone¢ného
lesténi byla co nejmensi. Vzhledem k tomu, Ze se pozorovana struktura nachéazi ihned
pod povrchem, je tfeba nanést pred fezanim FIB ochrannou platinovou vrstvu. Postup
pripravy povrchu je nasledujici.

e Naklon drzaku se vzorkem o 7°; coz zajisti kolmy dopad FIB na vzorek (FIB dopada
na vzorek pod thlem 52° vzhledem k horizontalni roviné mikroskopu).

e Naneseni ochranné platinové vrstvy
Na povrch je nanesena obdélnikova vrstva Pt tloustky 1 —2 pym pomoci FIB s urych-
lovacim napétim 30kV a proudem 2,5nA. V piipadé mnou pouzivaného mikro-
skopu FEI Helios se jako organokovova molekula pouzivd methyl-cyklopentadienyl-
platinum-trimethyl (MeCpPtMe,).

e Rez ,regular cross section® (tzv. RCS, oznadeni v ovlddacim programu mikroskopu
FEI Helios) FIB s urychlovacim napétim 30kV a proudem 21nA, hloubka fezu
20 pm. Pii fezu RCS se FIB pohybuje v fadcich celé plose, ktera ma byt odprasena.
A7 se dostane na konec plochy, za¢ne znovu od zac¢atku a to tak dlouho, dokud ez
nemé zvolenou hloubku.

e Rez ,cleaning cross section® (tzv. CCS, oznadeni v ovlddacim programu mikroskopu
FEI Helios) FIB s urychlovacim napétim 30kV a proudem 9,3nA, hloubka fezu
20 pm. Pii fezu CCS se FIB pohybuje stéle v jednom fadku zvolené sitky, dokud
nema ez danou tloustku. Poté se posune o jeden fadek a opét rastruje tak dlouho,
dokud neni fez dostatecné hluboky. Takto se FIB pohybuje v fadcich do okamziku,
kdy mé fez nastavené parametry.

e Rez CCS FIB s urychlovacim napétim 30 kV a proudem 430 pA, hloubka fezu 20 pm.
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e Rez CCS FIB s urychlovacim napétim 5kV a proudem 68 pA, hloubka fezu 20 pm.
e Rez CCS FIB s urychlovacim napétim 2kV a proudem 77 pA, hloubka fezu 20 pm.

e Rez CCS FIB s urychlovacim napétim 1kV a proudem 28 pA, hloubka fezu 20 pm.

V nékterych pripadech fezani FIB s nizkym urychlovacim napétim je vhodné naklonit
drzak o vice nez 7°, ¢imz dojde je kompenzaci kuzelovitého tvaru svazku. Pted pozo-
rovanim elektronovym svazkem otoc¢ime drzak vzorku o 45°. Potom elektronovy svazek
dopada kolmo na rovinu fezu.

7.7.2 Vliv energie FIB zavérecného lesténi na kontrast dopova-
nych vrstev

Jak jiz bylo uvedeno v kap. 5.2.2, kontrast rizné dopovanych oblasti pti pouziti FIB
s urychlovacim napétim vyssim nez 10kV je velmi nizky. To lze velice dobfe pozorovat
na vertikdlnim profilu normovaného obrazu fezu 30kV FIB uvedeném na obr. 7.20. Lze
zde rozeznat pouze 5 nejvice dopovanych vrstev a kontrast dopovanych vrstev je dokonce
zaporny, coz znamena, ze méné p-dopované vrstvy jsou v obrazu svétlejsi nez vice p-
dopované, coz odporuje teoriim. Je to zpisobeno amorfni vrstvou na povrchu fezu vyrazné
tlustsi nez je informacni hloubka detekovanych SE (viz kap. 5.2.2).
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Obrazek 7.20: Srovnani vertikalnich profild normovaného obrazu fezu pripraveného po-
moci FIB s urychlovacim napétim zavérecného rezu 30kV, 5kV, 2kV a 1kV.

Znac¢né zlepseni zptisobi lesténi fezu pripraveného 30kV FIB pomoci FIB urychleného
napétim 5kV (viz obr. 7.20). Viditelnych je vSech 7 vrstev (i kdyZ intenzita 2 nejméné do-
povanych je prekvapivé vysoka) a kontrast dopovanych vrstev je 0,010. SniZovéani energie
FIB ma za nésledek dalsi zvyseni kontrastu dopovanych vrstev a jejich pozorovatelnost
na obrazu SE pouhym okem, coz na fezu 30kV a 5kV FIB neni mozné. Vétsinou je
viditelny pouze prechod n-dopovany substrat - nejvice p-dopovana vrstva. Na obr. 7.20

51



je srovnani vertikalnich profili normovaného obrazu fezu dopovanych vrstev s postupné
se snizujici energii FIB zavérecného lesténi, z néhoz je tento trend jasné ziejmy. Obr. 7.21
pak ukazuje analyzu kontrastu z téchto profili. Kontrast dopovanych vrstev na obrazu
rezu 2kV FIB je jiz 0,017 a fezu 1 kV FIB 0,025. Je to nejvétsi hodnota, které se podarilo
na obrazu fezu FIB nijak dale nepozménéného dosahnout.

1,121

A naméfena data na fezu 5 kV

1114 —— daty proloZena pfimka y=0,010x+0,87

1104 # naméfena data na fezu 2 kV
= ’ — daty proloZena pfimka y=0,017x+0,75
E 1.094 ®  naméfena data na fezu 1 kV
2 daty proloZena pfimka y=0,025x+0,63
© 1,08
1]
3
£ 1,074
]
=
1,064
1,054
1,04 —F+7—
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logn

Obréazek 7.21: Zavislost normované intenzity v obrazech tezii 5kV, 2kV a 1kV FIB
v misté dopovanych vrstev na logaritmu dopovani jednotlivych vrstev — maxima pikt na
obr. 7.20 udéavaji body namérenych dat v grafech. Prolozenim pfimek témito zavislostmi
byl zjistén kontrast dopovanych vrstev 0,010 pro 5kV FIB, 0,017 pro 2kV FIB a 0,025
pro 1kV FIB. U 5kV fezu nebyly analyzovany 2 nejméné dopované oblasti, jelikoz jejich
normovana intenzita silné vybocuje z linearni zavislosti, ¢imz by hodnotu ovlivnily.

7.7.3 Vliv opakovaného rastrovani elektronovym svazkem po
povrchu pripraveném FIB na emisi SE

Experimentalné bylo zjisténo, ze povrch fezu FIB je podstatné méné nachylny ke konta-
minaci rastrovanim elektronovym svazkem po povrchu nez povrch lomu stipaného vzorku.
Na obr. 7.22 je vertikalni profil 7 normovanych obrazti dopovanych vrstev na povrchu
fezu pripraveném 2kV FIB o proudu 190 pA. Normovana intenzita nejvice dopované
vrstvy se témér neméni, u ostatnich vrstev klesd jen velmi pomalu. Viditelnost jed-
notlivych vrstev (tedy jejich rozeznatelnost od nedopovanych mezivrstev) ztstava stejna
narozdil od opakovaného pozorovani lomu $tipaného vzorku (viz obr. 7.5 na str. 37).

7.7.4 Plasmatické cisténi in situ po povrchu pripraveném FIB a
jeho vliv na emisi SE

Na obr. 7.23 je vertikalni profil 7 normovanych obrazt dopovanych vrstev na povrchu
fezu pripraveném 2kV FIB o proudu 72pA po plasmatickém cisténi délky 1 min a na
obr. 7.24 délky 2min. Intenzita v obrazech fezu ¢isténého 1min je podstatné mensi
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Obrazek 7.22: Vliv opakovaného rastrovani po povrchu fezu pfipraveném 2kV FIB
o proudu 190 pA na vertikalni profil normovaného obrazu tohoto fezu.

nez u fezu ¢isténého 2 min. Tento rozdil je pravdépodobné zptisoben horsi kvalitou fezu
FIB v pripadé fezu na obr. 7.23. Podstatné ovsem je, ze v obou pripadech se intenzita
v obrazu téméf neméni s rostoucim pocétem rastrovani. Plasmatické cisténi délky 2 min
nezhorsilo normovanou intenzitu v obrazu SE a zaroven umoznilo opakované rastrovani
po povrchu fezu beze zmény intenzity v obrazu SE.
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Obrazek 7.23: VIiv opakovaného rastrovani po povrchu fezu pripraveném 2kV FIB

o proudu 72 pA po plasmatickém ¢isténi in situ 1 min na vertikalni profil normovaného
obrazu tohoto fezu.
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Obrazek 7.24: Vliv opakovaného rastrovani po povrchu fezu pfipraveném 2kV FIB
o proudu 72 pA po plasmatickém ¢isténi in situ 2 min na vertikalni profil normovaného
obrazu tohoto Tfezu.

Plasmatické cisténi fezti FIB je tedy vhodné pouzit pfed pozorovanim elektronovym
svazkem. Nedojde ke zhorseni kontrastu narozdil od stipaného vzorku a je mozné opako-
vané rastrovat elektronovym svazkem po povrchu fezu beze zmény intenzity obrazu SE
kontaminaci povrchu.

o4



Kapitola 8
Zaver

Cilem této diplomové prace bylo na zakladé experimentti nalézt nejvhodnéjsi metodu pii-
pravy polovodic¢ovych vzork® pro pozorovani dopovanych struktur v rastrovacim elektro-
novém mikroskopu pomalymi elektrony. Na mikroskopu FEI Helios 450S byly provadény
experimenty na vzorku sestavajiciho se z n-dopovaného kiemikového substratu, na kte-
rém byly p-dopované vrstvy kifemiku s riznou (zndmou) koncentraci dopantt oddélené
vrstvami nedopovaného kiemiku.

Bylo zjisténo, ze stipani je metoda, diky které dosdhneme nejvétsiho kontrastu dopo-
vanych vrstev. Bohuzel vsak nedokazeme ovlivnit misto lomu, ¢imz je znemoznén presny
vybér mista pozorovani. Pomoci fokusovaného iontového svazku muzeme vytvofit fez na
povrchu kdekoliv. Obraz povrchu tohoto fezu ma vSsak mnohem horsi kontrast a méné
dopované vrstvy nejsou casto okem pozorovatelné. Zasadni vliv na kontrast pozorovany
v obrazu fezu FIB m4 urychlovaci napéti zavéreéného lesténi pomoci FIB. Cim je ener-
gie FIB mensi, tim je kontrast dopovanych vrstev vétsi. Idealni je proto pfi fezani FIB
postupné snizovat urychlovaci napéti FIB provadeéjiciho fez az na 1kV. Takto je mozno
dosédhnout maximéalniho kontrastu v obrazu dopovanych struktur na povrchu ptipraveného
FIB.

Vyhoda pripravy povrchu pomoci FIB spociva v tom, ze povrch je vyrazné méné na-
chylny na kontaminaci uhlikem opakovanym pozorovanim stejného mista na vzorku elek-
tronovym svazkem. Povrch lomu stipaného vzorku je velice reaktivni a kazdé rastrovani
po povrchu znamené vyraznou zmeénu intenzity v obrazu i pozorovaného kontrastu dopo-
vanych vrstev. Pokud ovSsem stipany vzorek podrobime plasmatickému ¢isténi in situ po
dobu 1 min pfed pozorovanim elektronovym svazkem, intenzitu v obrazu tim pftilis nezmé-
nime, povrch se vSak stane méné nachylnym na kontaminaci opakovanym rastrovanim.
Bylo také vyzkouSeno plasmatické ¢isténi Stipaného vzorku ex situ argonovym plasma-
tem v plasmatické cisticce, toto ¢isténi vSsak nemé pozitivni vliv na odolnost povrchu
vii¢i opakovanému rastrovani, pouze vyrazné snizi kontrast dopovanych vrstev. Plasma-
tické cisténi povrchu fezu pripraveném FIB mirné zlepsi jeho odolnost viici opakovanému
rastrovani, ta je ovSem i bez plasmatického ¢isténi dostatecna.

Byla provedena analyza vrstev vzniklych plasmatickym c¢isténim rentgenovou spek-
troskopii. Bylo zjisténo, ze plasmatické ¢isténi in situ i ex situ zplisobi oxidaci povrchu,
coz je dano pritomnosti kysliku ve zbytkové atmosfére. Plasmatické ¢isténi ex situ argono-
vym plasmatem zptsobi jen velmi slabou kontaminaci argonem. Plasma pfi plasmatickém
¢isténi in situ je z vétsi casti tvoreno dusikovymi ionty, proto zfejmé dochézi ke tvorbé
nitridu, prip. oxidnitridu kfemiku, nikoliv vSak dusikové vrstvy. Piekvapivé také dochazi
ke kontaminaci fluorem, ktery se uvolnuje z mazaci smési pouzivané ve vakuovém systému
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mikroskopu.

Jednoznacné nejlepsi metodu pripravy vzorkd pro pozorovani dopovanych polovodicii
v LVSEM urcit nelze. Nejlepsiho kontrastu dosahneme stipanim, které je vhodné pou-
7it v pfipadé vzorkiu s podpovrchovou strukturou dostatecné velikosti (vrstvy) a méné
dopovanych struktur, které by pii pripravé FIB byly obtizné pozorovatelné. Jestlize
predpokladame opakované pozorovani urcitého mista na vzorku, pak je vhodné jesté pred
pozorovanim provést plasmatické cisténi in situ v délce 1min. V ostatnich piipadech,
kdy je potfeba pozorovat presné urcené misto na vzorku, provedeme v daném misté fezy
pomoci FIB a postupné snizujeme urychlovaci napéti iontového svazku pti jednotlivych
fezech az na 1kV.
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Pouzité zkratky

AE
AFM
BIB
BSE
DC
ETD
FEG

FIB
LVSEM

PE
SE
SE1
SE2
SEM
STM

TEM
TLD

XPS

Augertiv elektron

mikroskopie atoméarnich sil (z angl. atomic force microscopy)

siroky iontovy svazek (z angl. broad ion beam)

zpétné odrazené elektrony (z angl. backscattered electrons)

kontrast rizné dopovanych oblasti (z angl. dopant contrast)
Everhart-Thornley detektor

studené vlakno emitujici elektrony pomoci silného elektrického pole
(z angl. field emission gun)

fokusovany iontovy svazek (z. angl. focused ion beam)

rastrovaci elektronovd mikroskopie pomalymi elektrony (z angl. low
voltage scanning electron microscopy)

priméarni elektrony

sekundarni elektrony

sekundarni elektrony generované dopadajicimi elektrony

sekundarni elektrony generované zpétné odrazenymi elektrony na
cesté k povrchu

rastrovaci elektronovd mikroskopie (z angl.  scanning electron
microscopy)
rastrovaci tunelovd mikroskopie (z angl. scanning tunneling
microscopy)

transmisni elektronovy mikroskop

detektor umistény v magnetické ¢occe tvofici objektiv (z angl.
through-the-lens detector)

rentgenova spektroskopie fotoelektront (z angl. z-ray photoelectron
spectroscopy)
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