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Abstrakt

Tato disertani prace se zabyva pfipravou nanostruktur pomoci lokalni anodické oxidace
s vyuzitim mikroskopu atomarnich sil (AFM) na materialu GaMnAs a na monovrstvach
grafénu.

V ivodni Césti se prace vénuje vlastnostem materidlu GaMnAs, magnetorezistivnim
jevim a grafénu. Jsou popsany litografické metody se zamétenim na litografii pro vyzkumné
ucely a litografii s vyuzitim mikroskopu AFM.

Dalsi ¢ast prace se vénuje samotné litografii pomoci AFM, kde byly postupné testovany tti
metody LAO v semikontaktnim modu, a to metoda se stejnosmérnym proudem, se sttidavym
a s konstantnim proudem v pulznim rezimu. Vytvofenim testovacich oxidovych linii byly
zjistény parametry, které maji vliv na rist a homogenitu vytvareného oxidu, jako jsou velikost
napéti na hrotu, rychlosti posuvu hrotu, vlhkost prosttedi nebo pritlak. Cilem provétovani
vlivu parametr byla snaha o co nejvice homogenni oxidové linie, zvySeni spolehlivosti a
reprodukovatelnosti oxidovych linii. S optimalizovanymi parametry byly vytvofené
nanostruktury ve formé jednoduché nebo dvojité konstrikce, ve form€ nanopasku nebo
hradlované struktury.

U vybranych vzorki GaMnAs s vytvofenymi nanokonstrikcemi byla provedena
charakterizace v magnetickém poli za nizkych teplot. Méfila se zavislost elektrického odporu
na velikosti a sméru magnetického pole. Pozorované zavislosti vSak vykazovaly relativné
malé zmény v hodnotach elektrického odporu. Pro magnetickd méteni byla sestavena méfici
aparatura, pro kterou byl vytvofen ovladdaci software umoziujici automatické méfeni. Byl
zhotoven modulator pro metodu LAO se stiidavym proudem, jehoz vystupni signal je
propojen piimo na hrot AFM.

Na vrstvach grafénu byly vytvareny oxidové linie metodou se stejnosmérnym proudem
s hrotem v kontaktnim rezimu. Po nalezeni optimdlnich parametri byly vytvofeny vzoroveé
nanostruktury. U vzorkl grafénu, které byly upraveny optickou litografii do podoby struktur s
povrchu grafénu ulpivala vrstva rezidui polymerniho rezistu. Byly zkousSeny mozZnosti
chemického a mechanického odstranéni této vrstvy.

Z analyz vyplynulo, Ze v semikontaktnim moédu je metoda LAO se stiidavym proudem a
s konstantnim proudem v pulznim rezimu oproti metodé¢ se stejnosmérnym proudem
spolehlivéjsi a s lepsi reprodukovatelnosti. Metoda LAO je vyhodnd a relativné dostupna
vSude tam, kde je pozadavek vytvofeni struktur bliZicich se nanometrovym rozmérim na

vodivém substratu, a zarovei je k dispozici mikroskop AFM.



Abstract

This thesis deals with preparation of nanostructures by local anodic oxidation using the
atomic force microscope (AFM) on GaMnAs and on graphene.

The opening part is focused on properties of the material GaMnAs, magnetoresistance
phenomena and graphene. Lithographic methods focused on lithography for research purposes
and lithography using AFM are described.

Another part is devoted to the lithography by using AFM. There were subsequently tested
three methods of LAO in semicontact mode: direct current, alternating current and constant
current in pulse mode. By creating test oxide lines, parameters that affect the growth and
homogeneity of generated oxide were identified, such as the voltage at the tip, velocity of the
tip, relative humidity or setpoint, which express the force applied on the tip. The aim of
examining the influence of parameters was to make the most homogeneous oxide line,
increasing the reliability and reproducibility of oxide lines. With the optimized parameters
oxide nanostructures were patterned in the form of single or double constriction, as a
nanoribbon or gated structure.

Selected GaMnAs samples with nanoconstriction were characterized in magnetic field at
low temperatures. Dependence of electrical resistance on the magnitude and direction of the
magnetic field was measured. The observed dependence showed relatively small changes in
the values of electrical resistance. For magnetic measurements the measurement workplace
was set up, for which it was developed the control software for automatic measurement. A
modulator for LAO with alternating current was developed, whose output signal is connected
directly to the AFM.

On graphene samples, oxide lines were created by direct current in contact mode. After
finding optimal parameters for LAO on graphene, nanostructures were patterned. It was
difficult to get good contact between the tip and the sample surface on graphene samples,
which were modified by optical lithography to form Hall-bar structures. The graphene surface
was covered with polymer resist residues. We tested the possibility of chemical and
mechanical removal of the layer.

The analysis showed that in semicontact mode the LAO with alternating current and with
a constant current in pulsed mode, compared to the method of direct current, reliable and with
better reproducibility. LAO is convenient and relatively accessible method wherever there is a
requirement for the creation of structures approaching nanometer scale on a conductive
substrate, and is the AFM microscope is available.



vi

Seznam zkratek a symboli

Seznam zkratek

AC  Alternating Current — stfidavy proud

A/D  Analogové digitalni

AFM Atomic Force Microscopy — mikroskop(ie) atomarnich sil

AMR Anisotropic Magnetoresistance — anizotropni magnetorezistencni jev

CC  Constant Current — konstantni proud

CD  Critical Dimension — kriticky rozmér

CIP  Current In Plane — uspofadani “proud rovnobézny s rovinou*

CNT Carbon Nano Tube — uhlikova nanotrubicka

CPP Current Perpendicular to Plane — uspotfadani “proud kolmy na rovinu*
CVD Chemical Vapour Deposition — epitaxe z plynné baze

D/A  Digital to Analog — digitaln€ analogovy pfevodnik

DC  Direct Current — stejnosmérny proud

DMS Dilluted Magnetic Semiconductor — zfedény magneticky polovodic

DPN Dip-Pen Nanolithography — dip-pen nanolitografie

DUVL Deep Ultra-Violet Lithography — litografie v hluboké ultrafialové oblasti
EBL Electron Beam Lithography — litografie elektronovym svazkem

EUV Extreme Ultraviolet Lithography — extrémni ultrafialova oblast

EUVL Extreme Ultra-Violet Lithography — litografie v extrémni ultrafialové oblasti
FIB  Focused Ion Beam Lithography — litografie iontovym svazkem

GMR Giant Magnetoresistance — obii magnetorezistence

GPIB  Genral Purpose Interface Bus — sbérnice GPIB

HOPG Highly Oriented Pyrolytic Graphite — vysoce orientovany pyrolyticky grafit

MBE Molecular Beam Epitaxy — epitaxe z molekularnich svazkt



NA
NIL
OPC
PID

QPC

SET
SP
SPL
SPM

STM

vii

Numerical Aperture — numericka apertura

Nano Imprint Lithography — nanotiskova litografie
Optical proximity correction — korekce jevl blizkosti
Proporcionalnég integracné derivacni regulace

Quantum Point Contact — kvantovy bodovy kontakt
Relative Humidity — relativni vlhkost

Single Electron Transistor — jednoelektronovy tranzistor
Setpoint — parametr pro nastaveni ptitlaku

Scanning Probe Lithography — litografie skenujici sondou
Scanning Probe Microscopy — mikroskop skenujici sondou

Scanning Tunelling Microscopy — litografie skenujicim tunelujicim mikroskopem

TAMR Tunneling Anisotropic Magnetoresistance — tunelova anizotropni magnetorezistence

TMR Tunneling Magnetoresistance — tunelova magnetorezistence

UV

Ultraviolet — ultrafialova oblast

WPH Wafer per Hour — pocet exponovanych polovodi¢ovych wafert za hodinu

XRL

X-Ray Lithography — rentgenova litografie

Seznam symbolii

- O

Rezistivita (Q'm)
Frekvence (Hz)
Magnetické pole (T)
Relativni vlhkost (%)

Teplota okolniho prostredi (K)

Kriticka (Curieova) teplota (K)
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1 Uvod

Velky rozvoj nové oblasti mikroelektroniky, kterd kombinuje klasické transportni vlastnosti
elektroni v podobé transportu naboje se spinem elektronu, nastal po objevu obiiho
magnetorezistivniho jevu, ktery tak pfildkal pozornost na tuto nové vznikajici oblast. Ta se
nazyva spinova elektronika neboli spintronika. Byla objevena fada novych a velmi
zajimavych fyzikélnich jevli. V soucasné dobé¢ je velkd pozornost zaméfena na hledani cest,
které by vedly k aplikacim materiald, pracujicich pti pokojovych a vyssich teplotach. Mohlo
by tak byt dosazeno monolitické integrace feromagnetickych a polovodi¢ovych materialii na
stavajicich vyrobnich technologiich, ¢imz by se spojily ob¢ oblasti v jeden funkéni celek v
kontrastu s dneSnimi magnetickymi pamétmi MRAM (Magnetic Random Access Memory),
kde magneticka a elektronicka cast je od sebe separovana. Z davodl nizké Curieovy teploty
dnesnich feromagnetickych polovodic¢li probihd zatim vyzkum a vyvoj v laboratornich
podminkach pfi nizkych teplotdich, mnohdy blizkych absolutni nule. Velké nadéje jsou
vkladany do materialti skupiny III-V, zejména pak do materialu GaMnAs. I kdyz neni jisté,
zda v budoucnu bude s timto materidlem dosazeno feromagnetizmu pii pokojové teploté,
panuje vSeobecné presvédceni, Ze detailni prozkoumdni vlastnosti jednoho materidlu, jako je
GaMnAs, otevira cestu k aplikaci téchto vlastnosti na jinych materidlech. Rozvoj spintroniky
podpofila velkou mérou nanotechnologie jako paralelni obor, kterd umoznila vznik
nanostruktur vyrobenych nanolitografii.

V polovodi¢ovém primyslu se nezadrzZitelnym tempem pohdnénym Mooreovym zdkonem
od jest¢ neddvno pouzivanych mikrometrovych technologii pfeslo k technologiim
s nanometrovymi rozméry struktur. Byly vyvinuty metody pro pokrocilé technologie pro
hromadnou vyrobu, které jsou schopny takovych rozmérii dosahnout. Takové technologie
jsou velmi drahé a narocné. My se vSak zabyvame jinymi technologiemi, které jsou zaméfené
na védecké ucely. Existuje metoda, kterd za predpokladu, Ze je k dispozici ptistroj AFM,
finan¢né nevyzaduje dalsi velké naklady a je schopna nanometrovych rozmért dosahnout.

Tak jako spintronika, vzbudil veliky z4jem objev grafénu, jednoatomérni vrstvy atomu
uhliku, kterd ma odli$né vlastnosti, nez by méla vrstva uhliku silna napt. n¢kolik mikrometrt.
Pokud se na grafénu vytvofi struktura, ktera bude blizka nanometrovym rozmériim, vznikne
moznost dalSiho studia jevi, které se natakto malych rozmérech vyskytnou. Typickym
prikladem jsou grafénové nanopasky.



Jednou z moznosti, jak takové nanostruktury zkoumat ¢i charakterizovat, je mikroskop
atomarnich sil (AFM). Mikroskop AFM vSak dokaze pomoci hrotu dané vzorky
charakterizovat, ale také je modifikovat a vytvaret na povrchu motivy. Pokud se vyuzije
vodivého hrotu a pokud je také vodivy povrch vzorku, je mozné vytvofit na povrchu oxidové
struktury metodou lokalni anodické oxidace.

Struktura diserta¢ni prace

Prace je ¢lenéna na pét kapitol. V prvni kapitole je kratky uvod a motivace prace. Ve druhé
kapitole jsou popsdny spintronické materidly a s nimi spojené fyzikdlni jevy, detailnéji je
popsan material GaMnAs a grafén a jejich zpisoby ziskavani. Déle jsou popsany metody
litografie pro hromadnou vyrobu i pro védecké ucely, zejména pak litografie pomoci AFM a
metoda lokalni anodické oxidace (LAO). Na zavér kapitoly je uvedena reserSe praci, které se
také zabyvaji lokdlni anodickou oxidaci. Tieti kapitola se zabyvd metodickymi postupy.
Popsany jsou metody LAO se stejnosmérnym, stiidavym a konstantnim proudem. Je zde
popis méfici aparatury a ovladaciho software. Ve Ctvrté kapitole jsou uvedeny vysledky LAO
metodami se stejnosmeérnym, sttidavym a konstantnim proudem na materidlu GaMnAs, a to
ve form¢ testovacich oxidovych linii 1 vytvofenych struktur s konstrikcemi. Déle jsou
uvedeny vysledky méfeni na vytvofenych strukturdch GaMnAs. Dalsi ¢ast kapitoly se zabyva
vysledky LAO na grafénu. V paté kapitole je shrnuti dosazenych vysledkt s diskuzi.

Cile prace

Cilem této disertacni prace je optimalizovat metody LAO na materidlu GaMnAs. Za pouziti
optimalnich parametrii vytvofit nanostruktury a ty posléze elektricky charakterizovat za
nizkych teplot a ve vné&j§im magnetickém poli. Behem feseni disertacni prace vznikla moznost

provéfit pouZzitelnost metody LAO také na monovrstvach grafénu.



2 Soucasny stav problematiky

2.1 Nové materialy

Tato kapitola je zamétfena na feromagnetické polovodi€ové materidly a na magnetorezistivni
jevy, které ve feromagnetickych materialech mohou byt pozorovany. Pozornost je soustfedéna
na materidl GaMnAs a také na grafén.

2.1.1 Feromagnetické polovodice pro spintroniku

Pocatecni studium feromagnetickych polovodict, jako jsou Cr spinely a chalkogenidy na bazi
Mn, vedlo k pozorovani mnoha jevl spojenych se vzajemnym ptsobenim feromagnetickych a
polovodicovych vlastnosti.

Objev feromagnetizmu fizen¢ho poctem nosicii ve sfaleritovych slouceninach na bazi Mn,
jako je (InMn)As [1] a (Ga,Mn)As [2], umoznilo prozkoumani fyzikalnich vlastnosti a
moznych aplikaci propojenim kvantovych struktur a feromagnetizmu v polovodicich. V
soucasné dobé€ je pozornost zaméiena i na polovodiCe, které jsou feromagnetické i nad
pokojovou teplotou.

Mezi technologicky dilezité patii slouceniny skupiny III-V GaAs a InAs kvili jiz
zavedenym vyrobnim technologiim. V popiedi zajmu jsou materidly skupiny I1I-V GaMnAs a
InMnAs, skupiny II-VI (Zn,Cr)Te a (CdMn)Te a skupiny IV~ MnyGe;. Mezi dalsi
feromagnetické polovodice patii GaMnN a Ga;.\Mn,Sb. Velk4 pozornost se nyni vénuje také
materidllim, které jsou feromagnetické za pokojové teploty, napi. GaN:Fe, ZnO:Mn, ZnTe:Cr,
Ge:Mn. V telluridovych materidlech kriticka teplota T, je stdle o mnoho niz$i nez je tomu
u GaMnAs [3]. Vzhledem k tomu, Ze pfedmétem méteni byly vzorky GaMnAs, je v této praci

pozornost zaméfena prave na tento material.

Polovodice dotované Mn (GaMnAs)

V polovodicich, jako je GaAs nebo InAs, plisobi Mn jako akceptor a zaroven jako zdroj
lokalnich magnetickych momenti. Materidl Ga; \MnxAs je feromagneticky polovodi¢ (DMS-
diluted magnetic semiconductor), ktery obsahuje typicky od 2 % do 12 % Mn (x) v objemu
miizky GaAs. Rist materidlu metodou epitaxe z molekularnich svazkii (MBE - Molecular
Beam Epitaxy) se odehrava pii nizsich teplotach (200°C az 270°C), aby se zabrénilo



vytvareni ndhodné rozmisténych skupin MnAs. Nejstabilnéjsi a také nejcastéjsi pozice Mn v
miizce GaAs je na stran¢ Ga, kde se jeho dva elektrony U€astni vazby (substitu¢ni Mng,) nebo
méné Casto intersticialni Mn;. Substituéni Mn se chova jako akceptor, a to kviili chybéjicimu
valen¢nimu elektronu 4p. V elektricky neutralnim stavu mé Mn nulovy tthlovy moment a spin
S=15/2.

Fyzikélni mechanizmus vedouci k feromagnetismu je mozné chéapat nasledovné:
substituéni Mn piimési v GaAs jsou zabudovany v Mn2+ valen¢ni konfiguraci, kterd ma za
nasledek lokalizované magnetické momenty se spinem S=5/2, a to podle Hundova pravidla.
Mn akceptor pfispiva dirou valenénimu pasu GaAs. Sp-d interakce mezi valenénim péasem s
dérami a Mn-3d valen¢nimi stavy jsou povazovany za u¢inné magnetické pole plisobici na
nelokalizované diry. Stavy spinil ve valencnim pasu se roz$tépi za pusobeni magnetického
pole. Rozstépeni valenéniho pasu minimalizuje energii volnych nosicli, zatimco na druhé
stran¢ volna energie lokalizovanych magnetickych spinl je zvySena spontanni magnetizaci.
Tato energie potfebna ke srovnani momentdi manganu je mensi pii nizsich teplotich a pod
urcitou teplotou T. (Curieova teplota) bude mensi nez energie ziskana z prerozdéleni dér ve
valencnim pasu. Pod teplotou T. je systém feromagneticky podle Zenerova modelu tzv.
sttedniho pole [4]. VSechny spiny Mn v oblastech, ve kterych jsou ¢astecné volné diry
feromagneticky srovnané, maji za nasledek feromagnetické usporadani na dlouhou
vzdalenost.

Toto spin-orbitalni propojeni magnetickych a polovodicovych vlastnosti umoznuje vznik
novych transportnich jevli v GaMnAs, kterych miize byt vyuzito pro rizné aplikace. Hlavni
nevyhodou GaMnAs je jeho nizkd Curieova teplota, kterd prozatim brani jeho pouziti v
primyslovych aplikacich, a omezuje se tak na laboratorni aplikace.

Vétsina jevl, které se odehravaji v GaMnAs, by se méla vyskytovat i v jinych
magnetickych polovodi¢ich a v kovech se silnym spin-orbitalnim propojenim. Znalosti

ziskané vyzkumem GaMnAs by mély byt uplatnitelné i pro systémy s jinymi materialy.

Vlastnosti feromagnetickych polovodici

Béhem rlstu materidlu z diivodu vysoké dotace dochazi k nezddoucim rastovym defektiim,
které maji za nasledek snizeni Curieovy teploty (intersticidlni Mn). Proto se vzorek po ristu v
MBE dale upravuje vhodnymi metodami, jako je napt. zihani pii teplotach okolo 200°C [5].
Dalsiho zlepseni bylo dosazeno leptanim povrchového oxidu pfed naslednym Zihanim. Je tak
mozné dosahnout Curieovy teploty v zavislosti na dotaci az 188 K [6].

Zavislosti remanentni magnetizace na teploté a zavislosti Curieovy teploty na dob¢ zihani
pro GaMnAs jsou uvedeny na obr. 2.1. Zavislosti rezistivity na teploté¢ pro GaMnAs s dotaci
Mn 7% je na obr. 2.2.
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Obr. 2.1: (a) Zavislost remanentni magnetizace na teploté pro zihany vzorek (zelena cara) a leptany s
zihanim (Cervena cara). GaMnAs s 11% Mn s tloustkou vrstvy 35 nm. (b) Curieova teplota v
zavislosti na dob¢ Zihani. 50 nm vrstva GaMnAs s podilem 7% Mn. Ptevzato od [6]
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Obr. 2.2: Experimentalni zavislosti rezistivity GaMnAs s dotaci Mn 8% na teploté pro rtizné doby
zihani. Pfevzato od [7]

Anizotropni magnetorezistence

GaMnAs vykazuje silny anizotropni magnetorezisten¢ni jev (AMR), kde rezistence pro proud
prochézejici kolmo na smér magnetizace je vEétsi, nez pro proud rovnobézny s magnetizaci.
V kovech tomu c¢asto byva naopak. Rezistivita p pak neni konstantni, ale je to tenzor. AMR je
zpusobena anizotropii v rozptylu elektronli zptisobeném spin-orbitalni interakci. Ve vétSiné
materidld je tento efekt maly (AR/R < 1%). Jedna se tedy o anizotropii v ohmickém rezimu
(n€kdy také nazyvanou normélni AMR), na rozdil od tunelové magnetorezistence (TMR), o
kter¢ bude pojednédno nize. Krystalovd anizotropie znamend snahu vektoru magnetizace
srovnat se s osou snadné magnetizace (easy axis). Tvarova anizotropie nastdva v mikro a
nanostrukturach, kde se delsi feromagneticky pas snadné¢ji zmagnetuje podél jeho delsi osy.



Pro oto¢eni magnetizace je pak potfeba vétSiho vnéjsiho magnetického pole, ¢im uzsi bude
pas (pfi zachovani stejné délky). Dle [8] v GaMnAs krystalova anizotropie pfevazuje nad
tvarovou anizotropii, a to z toho ditlvodu, Ze sila tvarové anizotropie je imérnad saturacni
magnetizaci. V GaMnAs se tak jednd o relativné slaby jev oproti feromagnetickym kovim.

Obri magnetorezistence

V roce 1988 nezavisle na sobé objevili Fert a Griinberg novy fyzikéalni jev nazvany obii
magnetorezistence (giant magnetoresistance - GMR), ziskany v magnetickych multivrstvach.
Tato multivrstva se stfidavé sklada z feromagnetickych (napt. Fe, Co, Ni) a
neferomagnetickych (napt. Cr, Cu) kovovych vrstev. Kazda jednotlivd vrstva je tenka jen
nékolik atomarnich vrstev. Fert a Griinberg zjistili, ze kdyz se ve feromagnetickych vrstvach
meéni podle externiho magnetického pole orientace magnetizace z antiparalelni na paralelni,
redukuje se elektricky odpor multivrstvy [9].

Jev obii magnetorezistence je vysledkem kombinace dvou odlisnych jevi. Prvni jev, kde
se elektricky odpor multivrstvy méni podle konfigurace paralelni k antiparalelni, je nasledkem
rozptylu elektroni zavislém na spinu (spin-dependent scattering) ve feromagnetickych
vrstvach. Druhy jev (antiferromagnetic interlayer exchange coupling) ma za nésledek
antiparalelni orientaci magnetizace za sebou jdoucich feromagnetickych vrstev bez
pritomnosti vnéjSiho pole. Aplikaci externiho magnetického pole 1ze pfepnout konfiguraci z
antiparalelni k paralelni. GMR jev byl ptivodné objeven v usporadani “proud rovnobézny s
rovinou® (CIP - current-in-plane), pozd¢ji se ukazalo, Ze vétsi efekt vykazuje uspotradani
“proud kolmy na rovinu* (current perpendicular to plane CPP). V (Ga,Mn)As multivrstvach
je tento jev maly (okolo 0,2%) [10] kvuli kratké difuzni délce dér v GaAs spojené s tendenci
Mn iontd difundovat do oddé€lovaci oblasti. Za objev GMR byla Albertu Fertovi a Peteru
Griinbergovi v roce 2007 udélena Nobelova cena za fyziku.

Tunelova magnetorezistence

U tunelové magnetorezistence (TMR — Tunneling anisotropic magnetoresistance) na rozdil od
GMR, kde separacni vrstvu tvofil nemagneticky kov, se jako separacni vrstvy mezi
feromagnetickymi oblastmi pouzivad tenky izolant ve funkci tunelové bariéry. Magnetizace
feromagnetickych ptivodii miiZze byt v uspofadani paralelnim nebo antiparalelnim v zavislosti
na sile a sméru aplikovaného magnetického pole. Magnetorezistenéni pomér pak udava
relativni zménu odporu antiparalelniho uspofddani vzhledem k paralelnimu uspotadani.
Paralelni uspofddani vykazuje mensi elektricky odpor nez antiparalelni uspofddani. TMR na
materidlu GaMnAs uvadi napt. Riister et al. [11] nebo Ciorga et al. [12]. Piiklad struktury s

nanokonstrikcemi je uveden na obr. 2.3.



Obr. 2.3: SEM zobrazeni dvojité nanokonstrikce. Vlozené obrazky zobrazuji relativni magnetizaci
privodl a ostrivku (vlevo) a vyslednou schématickou MR v z4vislosti na zvySujicim nebo sniZujicim
se magnetickém poli (vpravo). Tento vzorek byl dale leptan pro zmenseni konstrikei pro umoznéni
tunelovani. Pievzato od [11]

Tunelova anizotropni magnetorezistence

Jev tunelové anizotropni magnetorezistence (TAMR - tunneling anisotropic magneto-
resistance) se vyskytuje v systémech, které maji nejméné jednu feromagnetickou elektrodu.
Usporaddni miize byt realizovano napi. feromagnetickou a nemagnetickou elektrodou,
odd€lenou izola¢ni vrstvou. TAMR je zplsobena anizotropii tunelujici hustoty stavl
feromagnetické vrstvy vzhledem k magnetickému momentu diky silné spin-orbitalni
interakci. Pravdépodobnost tunelovdni zavisi na sméru externiho magnetického pole.
Vysledkem jsou velké magnetorezistivni jevy. Plivodné se jednalo o vertikalni struktury
s vét§im poctem magnetickych vrstev, nyni se pozoruji tyto jevy i v laterdlnich strukturach (s

jednou vrstvou) s nanokonstrikcemi [13].

2.1.2 Grafén a metody priprav vzorku grafénu

Grafén je dvojrozmérna struktura tvofend monovrstvou atomt uhliku se specifickym
uspofadanim atomarni miizky. Obcas se jako grafén oznacuje struktura, kterou tvoii vice nez
jedna monovrstva uhliku, tzv. vicevrstvy grafén (few-layer graphene). Mezi vyznacné
vlastnosti grafénu pati vysoka elektronova pohyblivost (miize byt vice nez 10° cm*V's™) a
ovlivnéni fermiho hladiny vnéj$im elektrickym polem. K analyze slozeni povrchli grafénu se
pouziva Ramanova spektroskopie, ktera je zalozena na jevu neelastického optického rozptylu.
V piipadé grafénu jsou v Ramanové spektru Ctyfi vyznamnéjsi oblasti, jejichZ amplituda a
Sitka spektralnich ¢ar vypovida o charakteru povrchu, zda jde o monovrstvu nebo je vrstev
vice, nebo o kvalité vrstvy.



Existuje n€kolik metod ziskavani grafénu. Mezi nejznaméjsi patii mechanicka exfoliace,

epitaxni riist na kovech a na karbidu kfemiku nebo redukei grafénoxidu.

Mechanicka exfoliace

Nejjednodussim zplsobem ziskdni grafénu je metoda exfoliaci, kterou jako prvni popsali
Novoselov a Geim vroce 2004 [14]. Za pomoci lepici pasky se z pyrolitického grafitu
(HOPG) oddéli tenka vrstva o sile desitek az stovek nm. Néslednym opakovanim tohoto
procesu na této oddélené vrstvé se docili vzniku malych oblasti grafénu o rozmérech desitek
az stovek pum, které je mozné po aplikaci rozpoustédla prenést na pozadovany substrat. Ten
byva vétsinou kiemikovy s 90 nebo 300 nm vrstvou oxidu, na které vlivem interference bude
grafénova vrstva viditelna.

Metoda riistu pomoci CVD

Rist pomoci epitaxe z plynné baze na kovech, zejména na médi, ktera je vhodna pro lepsi
kontrolu procesu ristu a tedy potlaceni vzniku oblasti vicevrstvého grafénu. Proces ziskani
grafénu touto metodou vypada nasledovné. Cu folie se zahteje na 1000 °C a ziha se za stalého
proudéni plynného vodiku. Po ur¢itém case se k H, pfidd metan CH4 a tyto plyny proudi i
béhem chladnuti na teplotu 500 °C. Vznikly grafén na médéné folii se piekryje pomoci
vhodného polymeru (rezistu), ktery bude po odleptdni médi slouzit jako nosna vrstva.
Monovrstva grafénu s nosnym rezistem je poté pienesena na kiemikovy substrat s patficnou
tloustkou SiO,. Rezist je odstranén vhodnym rozpoustédlem a vzorek je dale vyzihan pro
dikladnéjsi odstranéni zbytki rezistu.

Metoda rastu na SiC

Metoda je zalozena na zihani 4H nebo 6H karbidu kiemiku za vysokych teplot (az 1700 °C)
ve vysokém vakuu nebo v atmosféfe inertniho plynu. Vlivem takto vysoké teploty dojde
k desorpci atomti kiemiku a zbyvajici atomy uhliku se pteuspotadaji do grafénové vrstvy.

2.2 Prehled metod pokrogilé nanolitografie

Metody pro vytvareni horizontalni geometrie nanostruktur se déli do kategorii fotolitografické
a bezmaskové (Mask Less Lithography). Na obr. 2.4 jsou uvedeny litografick¢ metody podle
soucCasnych dosazitelnych rozliSeni v zavislosti na vyrobni kapacit¢.

Pojem rozliSeni ¢i kriticky rozmér (CD — critical dimension) je ¢asto definovan jako
polovi¢ni rozte¢ (half-pitch), tedy polovina vzdalenosti mezi stiedy paralelnich linii, jak je
zobrazeno na obr. 2.5, a stanovi, jaké nejmensi detaily mohou byt spolehlivé zobrazeny.

V ptipadé€ optického systému je rozliSeni dano vlnovou délkou svétla, numerickou aperturou



zobrazovaciho zafizeni a tzv. k-faktorem. RozliSeni pak odpovida vyrobni technologii (napf.
45, 32 nebo 22 nm).

V soucasné dobé se pro hromadnou vyrobu struktur nanometrovych rozmérti pouziva
zejména vyspélych litografickych metod, oznaovanych jako litografie nové generace (New
Generation Lithography), jako jsou rentgenova litografie (XRL - X-Ray Lithography),
extrémni ultrafialova litografie (EUV - Extreme Ultraviolet Lithography), litografie
elektronovym svazkem (EBL - Electron Beam Lithography). V mensi mife se vyuZziva
nanotiskova litografie (Nanolmprint), kde se motiv tiskne do naneseného rezistu.

Resolution (nm)

Throughput (um?/h)

Obr. 2.4: Pfehledové zobrazeni nanolitografickych metod vzhledem k rozliSeni a v zavislosti na
vyrobnim vykonu. Pfevzato z [15]
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Obr. 2.5: Nejmensi rozmér, ktery miize byt jesté zobrazen, je v piipadé optické litografie dan
numerickou aperturou (NA) zobrazovaciho systému; p zna¢i vzdalenost mezi stiedy jednotlivych
motivi. Pfevzato z [16]
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2.2.1 Litografie v hluboké ultrafialové oblasti

Litografie v hluboké ultrafialové oblasti (Deep ultra-violet lithography — DUVL) vyuziva
oblasti hlubokého ultrafialového spektra. Zdrojem zafeni jsou pulzni excimerové lasery s
vlnovou délkou 248-193 nm. Pro dalsi zlepSeni rozliSeni se pouzivaji rizné korek¢ni metody,
které maji za nasledek potlaceni zkresleni. Jednou z metod je imerzni fotolitografie, kdy
dochazi k vyplnéni mezery mezi optikou a povrchem substratu kapalinou s vy$§im indexem
lomu. Dalsi metodou je korekce jevi blizkosti (OPC - Optical proximity correction), ktera
spocivad v upravé masky takovym zplsobem, aby vysledny motiv mél pozadovany tvar.
Metoda dvojité expozice je zaloZzena na efektu dvojiho osviceni. Témito korekcemi Ilze
doséhnout rozliSeni rovné poloving az tfetin€ vinové délky pouzitého zateni.

2.2.2 Litografie v extrémni ultrafialové oblasti

Litografie v extrémni ultrafialové oblasti (Extreme ultra-violet lithography - EUVL) je
zalozena na expozici pomoci zafeni z extrémni UV oblasti o vinové délce okolo 13 nm, které
je generovano excitovanim plazmatu vykonovym laserem. EUV litografie vyzaduje
ultravysoké vakuum. EUV zéfeni je na substrat zaméfovano pies sloZity systém zrcadel a

reflexni masky. RozliSeni je okolo 22 nm.

2.2.3 Rentgenova litografie

Zdrojem zafeni pro rentgenovou litografii (X-ray lithography - XRL) s vlnovou délkou okolo
I nm je synchrotron. Pouziva se tzv. kontaktniho osvitu, kdy maska lezi tésné nad
fotorezistem. RozliSeni detailti na masce musi byt minimalné takové, jaké je pozadovano pro
pouziva tzv. proximitni uspofddani, kde je mezi maskou a fotorezistem izkd mezera. Maska
byva vyrobena z berilia a jako absorbéru se vyuziva zlata. Dosahované rozliSeni pomoci
posuvu faze byva okolo 30 nm.

2.2.4 Litografie elektronovym a iontovym svazkem

Pro litografii elektronovym svazkem (Electron Beam Lithography - EBL) se v sou€asnosti
pouziva uzky svazek elektronli s tvarovanou stopou, ktery je vyuzit pro piimou expozici
rezistu na povrchu vzorku. Dosazitelné rozliSeni zavisi zejména na energii elektronti ve

svazku. Pfi urychlovacim napéti 5 az 30 kV lze dosahnout rozliSeni pod 10 nm [17]. Zdrojem
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elektront je wolframova katoda nebo autoemisni katoda. Komercné se elektronové litografy
pouzivaji ptedevsim k vyrobé masek pro rentgenovou litografii. Metoda EBL mé nevyhodu v
malé vyrobni kapacité¢ zafizeni uvadéné v poctu exponovanych polovodi¢ovych wafert za
hodinu (WPH - Wafer per Hour) nebo v ozafené plose waferu za hodinu (um.h™), nebot’ tzky
svazek elektronli musi postupné exponovat celou plochu desky bod po bodu. V pfipadé
litografie iontovym svazkem (Focused Ion Beam Lithography - FIB) se misto svazku
elektronti pouziva svazek iontd, napf. He'” a Ne'. Tim by mélo byt dosaZeno vétsiho
rozliSeni a vyss$i citlivosti rezistu. Pouziti FIB s heliovym svazkem k piipravé grafénovych

nanopaskl o Sifce 5 nm uvadi Abbas et al. [18].

2.2.5 Nanotisk

Nanotiskova litografie (NIL — Nano Imprint Lithography) umoziiuje rozliSeni struktur pod 10
nm. Vyuziva se tvrdé formy z materidlu (Si, Si0,, SiC), na které je vytvoieny motiv, ktery se
pak vytla¢i do polymerniho materidlu. Ten miize byt dale pienesen pomoci vrstvy rezistu a

procesu leptani. Na

obr. 2.6 jsou znazornény dvé metody nanotisku.

UV light
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Obr. 2.6: Schématické znazornéni hot-embossing imprint nanolitografie (vlevo) a UV-imprint
nanolitografie (vpravo). Pfevzato z [19]
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2.3 Nanolitografie pro vyzkumné ucéely

STM a AFM litografie

Dal$im druhem litografické metody, kterou nelze zatradit mezi fotolitografické, je litografie
pomoci mikroskopu skenujici sondou (obecné SPM — scanning probe microscopy), metoda se
pak nazyva litografie skenujici sondou (obecné SPL — scanning probe lithography). Jedna se o
STM litografii (Scanning Tunelling Microscopy) a AFM litografii (Atomic Force
Microscopy). SPM se obecné pouzivda ke zjiStovani topografie povrchu vzorkl
v nanometrovém méfitku, pticemz STM vyuziva tunelujiciho proudu mezi hrotem a vodivym
vzorkem, zatimco AFM je zaloZena na pfitazlivych a odpudivych silaich mezi hrotem a
povrchem vzorku. Metoda STM litografie byla pouzita v po¢atecnich stadiich pokusti s LAO,
poté se vétsSinou vyuzivala k lokélni anodické oxidaci AFM litografie.

Zpisoby AFM litografie

AFM litografie mtze byt provedena nékolika zpiisoby. Metody se d€li podle toho, zda se
jednéd o fyzicky nebo chemicky proces, zda dochazi k odstranovani materidlu nebo naopak
k jeho pfiddvani. Zakladni systematické rozdéleni metod je podle dominantni interakce mezi
hrotem a povrchem pro vytvafeni motivii, a to na mechanické, elektrické, tepelné a diftzni.

Rozd€leni metod SPL je uvedeno v piehledovém zobrazeni na obr. 2.7. Kromé
mechanické (m-SPL), oxida¢ni (o-SPL) a dip-pen metody, o kterych bude pojednano pozdéji,
existuji metody, které vyuzivaji ucinkii proudu, tepla nebo elektrického pole. Proudova
(current-induced, c-SPL) metoda vyuziva ucinka prichodu proudu ¢asti, jez ma byt
odstranéna [20]. Teplotni (t-SPL) metoda vyuziva zahtatého hrotu k mechanické modifikaci
materidlu, napf. rezistu na kifemikovém substratu, kde se po nasledném leptani ziskaly
struktury o Sifce okolo 27 nm [21]. Hrot je zahtivan odporové prichodem proudu v blizkosti
raménka. V piipad€ teplotn¢ chemické (tc-SPL) metody je tepla vyuzito k lokdlni zméné
chemického slozeni, napi. pfi lokalni redukci grafénoxidu k vytvafeni nanopaskii s teplotou
hrotu okolo 1000 °C [22]. U metody bias-induced (b-SPL) se vyuziva velkého elektrického
pole k rozkladu plynnych nebo kapalnych molekul, coZ mé za nasledek depozici nebo rist
materidlu na povrchu. Elektrické pole vyvola lokalni elektrochemicky proces, jako je
anodické oxidace polovodic¢t nebo kovi, anebo redukci oxidli kovii nebo jinych materialt.
Vytvafeni vodivych nanostruktur touto metodou na grafén oxidu katalytickou redukci ve

vodikové atmosféte je uvedeno v [23].
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Obr. 2.7: Rozdéleni metod SPL podle dominantni interakce mezi hrotem a substratem. Prevzato od
[15]

2.3.1 Silova AFM nanolitografie

Jedna se o vytvareni struktur mechanickou interakci hrotu AFM a substratu. NejjednoduSsim
zpisobem je piimy vryp hrotem do povrchu vzorku (scratching). Vyrytd brazda napt. na
povrchu Si mlze slouzit pro naslednou depozici kovu a tim vytvofit vodivé struktury [24].
Piimym vrypem vSak mutze dochazet k silnému opotiebeni hrotu AFM. Dalsi metody
spocivaji v naneseni tenké vrstvy polymerniho rezistu na povrch materidlu, do které¢ho se
vytvaii hrotem motiv. Tim, Ze polymery jsou béhem vytvareni motivil v nevytvrzeném stavu a
tedy viskdzni, nedochézi tak k citelnému opotiebeni hrotu, jako je tomu u vrypu hrotem pfimo
na povrch polovodice nebo kovu. Typickymi metodami jsou nano-vtiskavani
(nanoindentation) a statické nebo dynamické brazdéni (static, dynamic plowing). Vysledny
motiv mize slouzit jako maska pro leptani.

Vtiskdvani je zplisob vytvaieni jednoduché struktury, kdy se hrot v poZzadovaném misté
zastavi nad povrchem a ptsobenim sily na hrot dojde ke vtisknuti do povrchu. Pfi statickém
brazdéni je hrot v kontaktnim moddu s velkym zatiZenim, pohybem po povrchu vytvaii
pozadovany tvar struktury. V rezimu dynamického brdzdéni je hrot v rezimu poklepavani
(tapping-mode), kdy sila, jakou hrot plisobi na substrat, je fizena nastavenim amplitudy
oscilaci raménka. Vytvafeni nanostruktur silovou AFM litografii s pomoci rezistu na
materidlu Si a GaAs je uvadéno v [25].

Na

obr. 2.8 je uvedeno vytvafeni nanostruktur pomoci statického brazdéni [26]. Na
germaniovy substrat byl nanesen polymerni rezist, do kterého se hrotem AFM vyryla brazda.
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Ponofenim do roztoku obsahujici zlato doslo k depozici nanocasti zlata do takto vyryté

brazdy. Sila kovovych struktur byla dana ¢asem ponofeni do roztoku.

Na obr. 2.9 je uveden piiklad dynamického brazdéni na exfoliovaném grafénu na SiO,
substratu [27]. Amplituda oscilaci raménka (free oscillation) byla pfi brazdéni 10x vétsi nez
pti skenovani. Setpoint (SP) byl béhem brazdéni 10 az 100x mensi nez SP pro skenovani, to
znamenalo znateln€¢ zvySenou interakci hrotu a povrchu vzorku. Oscilace pak byly silné
potla¢ené, podminky byly podobné jako pii statickém brazdéni. Rychlost hrotu b&hem
brazdéni byla 0,3 — 0,5 pm.s”. Autofi udavaji, e se ob&as grafén prichyti hrotu a je jim
odtrhavan, coz ma za nasledek nepravidelné okraje, avSak tyto nevyhody jsou méné vyrazné,

nez by tomu bylo u statického pluzeni.

(a) (b)
"Plowed"
Resist

25.0 nm
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12.5 nm

5 min

0.0 nm

Obr. 2.8: Vytvareni metalickych nanostruktur pomoci statického brazdéni. AFM obrazky jsou v
semikontaktnim modu. Pievzato od [26]
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plowing direction

Obr. 2.9: Dynamické brazdéni na grafénu pro riizné hodnoty setpointu od (zleva) 10 — 80x mensi, nez
je hodnota pro skenovani, v (b) je vyskovy profil v mist€¢ naméru. Pievzato od [27]

2.3.2 Dip-pen nanolitografie (DPN)

Metoda DPN vyuziva hrotu AFM, ktery je namoceny do chemické latky, a se kterym tak na
povrchu vzorku dochazi k pfimému vytvareni motivu. Princip nanaSeni vrstvy hrotem AFM je
uveden na obr. 2.10. Jakmile se namoceny hrot dostane do kontaktu s povrchem, vlivem
kapilarnich sil se kapalina pfesune na povrch vzorku. K urychleni procesu se misto jednoho
hrotu pouZivaji paralelni uspotadani, napt. fada dvanacti hroti vedle sebe [28], se kterou je
mozné vytvofit dvanact motivi najednou (obr. 2.11). VéEtSinou se nand$i anorganické
slouceniny, organické molekuly nebo biologické materidly. Metoda byla pouzita k vytvoteni
Si nanostruktur [29], byla aplikovana na vytvareni biologickych biomolekularnich nanopoli
[30] nebo vytvareni kvantovych tecek [31].
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Obr. 2.10: Princip nanaSeni vrstvy metodou DPN. Prevzato z [32]

|E| L AARAAAAAAR]

A

Obr. 2.11: Ukéazka metody DPN s fadou dvanécti hrotil. (a) Detail pii depozici polymeru. (b) Rada
hrotti pti namaceni do biologického materidlu. Pfevzato a upraveno z [28]

2.3.3 Lokalni anodicka oxidace

Metoda litografie lokalni anodickou oxidaci pomoci mikroskopu AFM je zajimavou
alternativou klasickych litografickych metod pouzivanych v polovodi¢ovém primyslu. Lze
dosahnout rozliSeni srovnatelného s nejpokrocilejSimi metodami a diky své operativnosti se
hodi zejména pro vyzkumné a védecké ucely.

Jednd se o relativné dostupnou metodu pro vytvareni nanostruktur, kdy je vyuzito
rozSitenych aplikacnich moznosti mikroskopu AFM. Prednosti LAO je moznost vytvareni
struktur bez nutného dalSiho chemického procesu, jako je leptani. LAO lze tak provadét i na
vzorcich, které jiz byly nakontaktovany. Oxidové struktury piedstavuji energetickou bariéru
pro nosice naboje. V jinych ptipadech lze oxidu vyuzit jako leptaci masky. Povrch vzorku je
pred oxidaci topograficky prozkouman, nasledné je mozné vytvofit v dané vybrané oblasti
oxida¢ni linie. Vysledek mize byt ithned analyzovan.
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Hlavni vyhody jsou: dosazitelné rozliSeni az pod 10 nm, vétSinou se jedna o pfimy zapis,
vytvafené struktury nepottebuji dalsi technologické zpracovani, déj se odehrava za fizenych
atmosférickych podminek.

Lokalni anodickou oxidaci (LAO) je mozné provést v kontaktnim, semi-kontaktnim a
bezkontaktnim moédu AFM. V kontaktnim mddu dochazi k vét§imu opottebeni hrotu, proto se
vice pouzivaji semi-kontaktni a bezkontaktni mody. Aby bylo dosazeno pozadované kvality
oxidové vrstvy, musi byt splnéno nckolik podminek, a to optimalni vlhkost prostiedi
(veétsinou 40-80%), dostatecné ostry vodivy hrot (radius 30 nm), vhodné velikost napéti na
hrotu a optimalni rychlost posuvu hrotu. Zaporné napéti na hrotu je typicky od 3 V .do 30 V a
rychlost posuvu je vétSinou od 0,1 — 10 um.s™

Zikladni principy lokalni anodické oxidace

Pokud je povrch substratu a hrot elektricky vodivy, pak pfiloZenim pfedpéti na hrot dojde k
vytvoieni lokélniho elektrického pole v mezefe mezi hrotem a povrchem vzorku. Tato mezera
je Sirokd jen nékolik nanometri. Napéti na hrotu o velikosti n¢kolika volti vytvoii pole o
intenzité 10° — 10" V/m. Takto vysoké pole spousti fadu fyzikalnich a chemickych procesi,
jako jsou injekce naboje, Jouleovo teplo, elektrostaticka pfitazliva sila, elektrochemické
reakce, které pfispivaji k utvareni motivu.

Voda, kterd se nachazi v mezeife mezi hrotem a povrchem vzorku, je elektrolyticky
rozkladana silngm elektrickym polem, &imz vznikaji H', O* a OH- ionty. Vodni meniskus
pak pisobi jako elektrolyt v naslednych elektrochemickych reakcich. Negativné nabité
radikaly, které obsahuji kyslik (O* a OH- ), jsou pfitahovany k anodé a dochézi jak k
vytvareni oxidii na povrchu, tak i1 k ristu oxidd pod povrchem vzorku. Molekularni objem
oxidu je obvykle vétsi, nez je tomu u substratu. Po oxidaci vznikaji na povrchu vyvysené
struktury. Vyska narostlého oxidu nad povrchem oxidovaného materialu je piiblizné stejné
velka jako jeho hloubka pod povrchem. Chemické reakce a ptenos naboje, které se odehravaji
pti anodické oxidaci, jsou v ptipadé GaAs podle [33] dany nasledujicimi vztahy:

Na povrchu p-GaAs:
2GaAs + 6H,0 + 12hy. > Gay0s3 + As,O3 + 12H"
6H,0 + 12hyee > 30, + 12H"
Na stran¢ AFM hrotu:
12H,0 + 12¢” -> 6H, + 120H
Ve vodé:

12H" + 120H > 12H,0
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Na obr. 2.12 je schématické zobrazeni moznych chemickych reakei, které se odehravaji pti

lokalni anodické oxidaci mezi hrotem AFM a GaAs.

AFM tip

adsorbed water —

tip -induced E-field OH"

H
o /7 %il
B

H,0

space charge

ey

......

p-GaAs(100)

Obr. 2.12: Schématické zobrazeni moznych chemickych reakci, které se odehravaji pii lokalni oxidaci

ve vzduchové atmosfére. Pievzato z [33]

Vytvareni nanostruktur pomoci LAO

Lokalni anodickou oxidaci pomoci AFM lze na povrchu polovodi¢ovych material

vytvorit prakticky libovolny tvar oxidované ¢ary (useCka, kruh). Pokud je vrchni vodiva

vrstva vzorku dostatecné tenka (naptf. 10 nm), lze oxidovymi liniemi definovat tvar nové

struktury. Situace je znazornéna na obr. 2.13. Typické vytvarené struktury jsou napf.

kvantovy bodovy kontakt (QPC), jednoelektronovy tranzistor (SET), kvantové tecky a

miizky. Vyhodou AFM litografie je dostatené rozliSeni a také moznost opétovné modifikace

meéfené struktury napt. po predchozim méteni v kryostatu.
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Obr. 2.13: Lokalni anodicka oxidace pomoci hrotu AFM — pieruseni tenké vodivé vrstvy oxidovou
linii. Pfevzato a upraveno z [34]

Prvni vysledky s metodou LAO pomoci SPM publikoval Dagata et al. [35], které byly
ziskané pomoci STM na povrchu kiemiku, a k vytvareni struktur bylo pouzito stejnosmérného
proudu. Metody LAO se stejnosmérnym proudem bylo pouzito k vytvafeni struktur na Si
[36], [37] na GaAs [38],[39] a na Ti [40], [41] a v semi-kontaktnim mddu na GaMnAs [42].
LAO za pouziti pulsniho napéti na Ti [43] a za pouziti modulovaného napéti byla testovana na
GaAlAs heterostrukturach [44] a na p- dotovaném Si [45].

V pribéhu lokalni oxidace v DC-moédu dochazi k vytvaieni prostorového naboje
vodikovymi ionty H' na rozhrani vytvofeného oxidu a oxidovaného materidlu [35], ktery
brani v oxidaci nebo narusuje spolehlivé vytvofeni oxidové linie. Pro odvedeni tohoto néboje
byla zvolena metoda se stfidavym pulznim proudem AC-LAO. Zaporné napétové pulzy
slouzi pro oxidaci, zatimco kladné pulzy neutralizuji prostorovy naboj. Kladné napéti
(oznacované jako V,., — reset voltage) byva vétSinou do 4 V, které zajisti neutralizaci
zachyceného iontového néboje a zaroven nebude dochazet k oxidaci hrotu [46].

2.3.3.1 LAO na titanu

Priklad LAO na titanu je uveden na obr. 2.14 podle [43]. Na kiemikovém substratu s 0,1 pm
vrstvou oxidu byla nanesena 7 nm vrstva titanu. LAO byla provedena v kontaktnim modu.
Hrot byl potazeny TiN. Prace se zabyvala vytvaienim oxidovych linii a teCek se zaméfenim
na co nejvetsi vySku oxidu (aspect ratio). Byl testovan vliv rychlosti posuvu hrotu a vliv

napéti na hrotu.
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Obr. 2.14: LAO na 7 nm vrstvé titanu provedena v kontaktnim modu s vyskovym profilem oxidové
linie (dole). Pievzato z [43]

2.3.3.2 LAO na GaAs

LAO na nedotovaném GaAs je uvedena na obr. 2.15 podle [44]. Bylo zde testovano
konstantni a modulované napéti a také se testoval vliv na elektronické vlastnosti vrstvy
2DEG. LAO byla provadéna v bezkontaktnim modu. Cilem bylo zlepSit spolehlivost a
reprodukovatelnost ristu oxidu a vylepseni poméru vysky ke stfedni $ifce oxidu (aspect ratio).
Byl ovéfen vliv prostorového néboje na rust oxidu. Ptiklady vylepSené spolehlivosti zapisu
s modulovanym napétim oproti stejnosmérnému jsou na obr. 2.16.
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Obr. 2.15: Oxidov¢ linie na nedotovaném GaAs vytvofené v bezkontaktnim mddu konstantnim a
modulovanym napétim. Prevzato od [44]
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Obr. 2.16: Priklady vylepSené spolehlivosti zapisu s modulovanym napétim. Linie byly vytvaieny

odspodu nahoru. U linii vytvarenych s konstantnim napétim je patrnd nehomogenita. Pfevzato od [44]
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2.3.3.3 LAO na Si

Oxidové linie vytvorené na povrchu kiemiku v kontaktnim moédu podle [38] jsou uvedeny na
obr. 2.17. Byla testovana rizna napéti mezi hrotem a substratem a rtizné rychlosti hrotu. Vliv
téchto parametrt byl analyzovan. Autofi ovétili Cabrera-Mottovu teorii [47], Zze vySka
oxidovych linii roste linearn¢ s napétim na hrotu a je nepfimo iimérna rychlosti posuvu hrotu.
U materidlu GaAs vSak zjistili jist¢ odchylky od této teorie v pfipadé€ rychlosti posuvu hrotu.
Po aplikaci selektivniho leptani vidi autofi moznost vyuziti ultratenkych vrstev jako masky
pro nanolitografii.

I'-]i.ﬁl J4Im
0 pm 1.6 uym 3.2 :um#m

487 pm

i
-0
0 pm L7 pm 3.5 pm !

I T T M | - M E———
00 05 1.0 1.5 20 25 30 35
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Obr. 2.17: Oxidové linie vytvofené v kontaktnim médu na Si substratu (nahote), nanoptikopy vzniklé
po selektivnim leptani s vySkovym profilem ptikopt (uprostied a dole). Pievzato od [38]
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2.3.3.4 LAO na grafénu

Piiklad LAO v kontaktnim médu na epitaxnim grafénu na SiC (0001) podle [48] je uveden na
obr. 2.18. Napéti se ménilo od 7 do 10V, rychlost posuvu hrotu byla 1 um.s™. N&které vzorky
byly leptany v kyseliné fluorovodikové (48%, 20 min), aby se zjistila chemicka podstata
vytvofenych struktur (obr. 2.19). Autofi zminuji, ze zkoumani kinetiky vytvafeni struktur
odhalilo jemné rozdily, které poukazuji na vice vrstev grafénu, nehomogenity povrchu nebo
pod povrchem.

5.3 nm

Obr. 2.18: Grafén na SiC, kontaktni mod. Napéti se ménilo od 7 do 10 V (napéti vzorku vuci hrotu),
rychlost posuvu hrotu byla konstantni 1 pm.s-1. Pfevzato z [48]
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Obr. 2.19: Sken povrchu pted leptanim (a) a po leptani (b) vytvoteného oxidu s odpovidajicimi
vyskovymi profily povrchu. Napéti pfi oxidaci bylo 10 V a rychlost posuvu hrotu byla 1 um.s-1.
Prevzato z [48]
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Ukézka nanokonstrikci na exfoliovaném grafénu podle [49] je uvedena na obr. 2.20.
Optimalizaci podminek pro LAO autofi vytvorili grafénové nanokonstrikce se Sitkou kanalu
10 nm a zmiflyji, Ze je to nejmensi nanokonstrikce, kterou se podatilo pomoci AFM dosud
vytvofit (C¢lanek vySel v roce 2015). Nanokonstrikce byly elektricky charakterizovany
v zé&vislosti na napé€ti na substratu ve funkci spodniho hradla. Autofi vidi dalsi uplatnéni této

techniky v ultramalych grafénovych nanostrukturach.
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Obr. 2.20: AFM skeny nanokonstrikci v rezimu tfecich sil (friction force) s odpovidajicimi vyskovymi
profily. Svétlé oblasti odpovidaji nizkému tfeni, tmavé oblasti jsou oxidovany grafén a odpovidaji
veétsimu tfeni. Nanokonstrikce o $itce (zleva) 45, 35 a 10 nm jsou vytvofené na exfoliovaném grafénu

v kontaktnim modu. Pievzato od [49]
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3 Metodika

V této kapitole jsou popséana zatizeni, kterd byla vyuzita k LAO. Dale jsou zde popsany
metody LAO, které byly v této praci testovany. Také jsou popsany pouzité vychozi struktury

feromagnetickych polovodici a grafénu a metody pro jejich charakterizaci.

3.1 Zarizeni pro LAO

Hlavnim pfistrojem pro LAO byl mikroskop AFM, ke kterému patii urcité prisluSenstvi. Zde
je popsan samotny mikroskop AFM a pouzivané typy hrotli, ostatni pfistroje jsou popsany
v metodach pro charakterizaci.

3.1.1 Mikroskop AFM

Pracovisté AFM se skldda z mikroskopu AFM NT-MDT Smena, kontroléru Solver Next,
jednotky pfiistupu k signalim NT-MDT SAM-01 a PC sovladacim softwarem Nova.
Skenovaci plocha standardniho skeneru je 60x60 um. K dispozici je také vyménny skener
10x10 pm pro jemnéjsi skenovani. V pfisluSenstvi je také skenovaci hlava STM. Pomoci
soustavy zrcatek je mozZné sledovat prostor v okoli hrotu optickym mikroskopem, ktery tak
napomahd k lepsi orientaci pfi hleddni mista na vzorku, které se bude skenovat, a také pfi
zamétovani laserového paprsku na konec raménka s hrotem. Fotografie mikroskopu AFM je
uvedena na obr. 3.1.

K ovladani mikroskopu AFM od firmy SMENA NT-MDT je dodavan fidici software
NOVA. Aktualizovand verze umoziuje nastavit omezeni proudu pfi lokéalni oxidaci. Proud
muze byt konstantni, nebo muze mit uréity prabéh. Je mozné¢ vybrat znékolika
pfeddefinovanych tvarQi pulzu, napt. obdélnikovy, trojuhelnikovy, s postupnym nardstem
nebo poklesem.

Vyznam Setpointu v ovladacim programu

Setpoint je parametr, ktery ma vliv na silu interakce mezi hrotem a povrchem. Nastaveni
tohoto parametru je odlisné pro semikontaktni a kontaktni rezim. V semikontaktnim rezimu
ma sniZeni setpointu za nasledek sniZeni rozkmitu raménka vlivem vétsi interakce s povrchem
vzorku. V kontaktnim rezimu naopak snizeni setpointu znamend mensi interakci s povrchem,

kdy hrot na vzorek tlaci mensi silou.
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Obr. 3.1: Mikroskop AFM NT-MDT Smena bez poklopu pii manipulaci a s poklopem pfi skenovani
nebo litografii

3.1.2 Hroty AFM

Hroty pro AFM vétSinou byvaji na kiemikovém cCipu s Uzkym raménkem (cantilever), na
jehoz konci je samotny hrot. LiSi se dle parametri, zda jsou urCené pro kontaktni,
bezkontaktni nebo semikontaktni rezim, rezonan¢ni frekvence, podle sily na hrot, ostrosti
hrotu a jestli je hrot elektricky vodivy nebo nevodivy.

Pro LAO bylo pouzito hroti firmy NT-MDT typti DCP11 a DCP20 a CSG11/Pt. Hroty
DCPI11 a DCP20 jsou urceny pro semikontaktni mdd. Hroty jsou potazené diamantovou
vodivou vrstvou s polomérem zakfiveni Spicky hrotu 35 nm. DCP11 ma na obou koncich ¢ipu
rizné dlouhd obdélnikova raménka, zatimco DCP20 ma pouze jedno trojuhelnikové raménko.
Hroty CSG11/Pt jsou uréené pro kontaktni méd a jsou potazené platinovou vodivou vrstvou.
Kazdy ¢ip ma na obou koncich rizn¢ dlouhd raménka s rozdilnou silou na hrot 0,03 a 0,1 N/m
a rezonancni frekvenci 10 a 20 kHz (typické hodnoty). Detail hrotu CSG11/Pt s rozméry je
uveden na obr. 3.2.
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Obr. 3.2: AFM hrot CSG11/Pt a jeho rozméry. Prevzato z [50]

3.2 Metody LAO

V této praci byly testovany tyto metody LAO: metoda se stejnosmérnym proudem, metoda
sttidavého proudu a metoda s konstantnim proudem. Metody jsou popsany v potadi, v jakém
byly chronologicky testovany.

3.2.1 Metoda stejnosmérného proudu (DC-LAO)

Metody LAO se stejnosmérnym proudem bylo vyuZito v prvni fazi testovani moznosti vyuziti
piistroje AFM pro lokalni anodickou oxidaci [B]. Oxida¢ni linie byly vytvafeny na vzorcich s
tenkou vrstvou GaMnAs (10-20 nm) s dotaci Mn 13% a T.~=184K.

Popis metody

Na hrot je pfivedeno stejnosmérné zaporné napéti vici povrchu vzorku, na jehoz velikosti
zavisi vyska vytvareného oxidu. DalSimi faktory, které maji vliv na vyslednou kvalitu oxidu,
jsou pfitlacna sila na hrot (setpoint — SP) a rychlost posuvu hrotu. Velkym problémem této
metody je komplikovanad reprodukovatelnost oxidacnich linii. Kvili akumulaci naboje
v substratu béhem posuvu hrotu dochazi k potlacovani oxida¢niho procesu [51]. Z ptavodni
planované linie o urcité délce jsou cCasto ve vysledku zaznamenané jen pocatecni nebo

koncové body.

3.2.2 Metoda stridavého proudu (AC-LAO)

Za ucelem zlepSeni kvality vytvarené oxidové vrstvy bylo pouzito metody LAO-AFM
se stfidavym proudem (AC-LAO), se kterou je mozné potlaCovat akumulaci naboje béhem
oxidac¢niho procesu. Oxidacni napéti se zvolenymi parametry (frekvence, pracovni cyklus)
piivadéné na hrot je definované zvlast pro dobu oxidace tox (zaporné napéti na hrotu vici
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substratu) a dobu odvadéni naboje t.s (kladné napéti). DalS§imi parametry jsou nastaveni SP,
rychlosti posuvu, relativni vlhkosti (RH).

Touto metodou bylo diky nalezeni optimalnich parametrii dosazeno podstatného zlepSeni
reprodukovatelnosti oxidacnich linii a lepSi homogenity vysky oxidu. Principialni schéma
AC-LAO je uvedeno na obr. 3.3. Signal z generatoru definuje frekvenci se stfidou, ktera
urcuje doby tex a tes. V modulatoru se na signal z generdtoru moduluje napéti nastavené na
symetrickém napéjecim zdroji. K mikroskopu AFM je pfipojeno vstupné-vystupni rozhrani
pristupu k signaltim (Signal access module), kde se vyuziva vystupu pro spousténi litografie a
vstupu pro ptimé propojeni s hrotem AFM.

Dale jsou stru¢né€ popsany pfistroje pouzité¢ pro tuto metodu LAO se zaméfenim na
pouzivané funkce a nastaveni. U pfistroji vyrobenych autorem této prace je popis detailnéjsi.

GENERATOR
Keithley 3390
MODULATOR
input
Agilent E3631A GEN output
DC + Vres
apply | R litho
= V,
ox enable AFM
NT-MDT
CON-SPM
output
SIGNAL
EXT-SPM
ACCESS )?npﬁt
MODULE .
AFM-tip
output

Obr. 3.3: Principialni schéma AC-LAO

Signal access module NT-MDT SAM-01

Jednd se o modul piistupt k signdlim mikroskopu AFM. V piipadé€, ze je vyzadovano
pfipojeni externiho napéti na hrot AFM, je nutné pfepnout piepina¢ na modulu rozhrani
SAM-01 do pfislusné polohy. Poloha piepinate na SAM-01 v sekci LOW VOLTAGE
OUTPUTS FROM CONTROLLER musi byt v poloze pfepnuto na EXT-->SPM, jak je

znazornéno na obr. 3.4.
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EXT-->SPM % CON-->SPM
Input Output

Obr. 3.4: Poloha pfepinace na SAM-01 pro pfipojeni externiho napéti na hrot

Agilent E3631A

Zdroj napéti obou polarit pro vystupni napéti modulatoru a napajeni samotného modulatoru.
Maximalni vystupni napéti je +/- 25 V a +6 V. Lze nastavit proudovou limitaci pro vSechna
vystupni napéti.
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Obr. 3.5: Zdroj napéti obou polarit Agilent E3631A pro modulator

Generator Keithley 3390

Generator je zdrojem obdélnikového signalu pro modulator. Nastavované parametry jsou
frekvence, amplituda, stfida a offset. Offset byl nastaven tak, aby byl vystupni signal
nesymetricky s amplitudou 5 V.
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Obr. 3.6: Generator Keithley 3390 jako zdroj signalu pro modulator

Modulator pro LAO

Modulator byl zkonstruovan za ucelem modulace napéti pro LAO pro hrot AFM. Pouzity
mikroskop AFM umoziuje pfipojeni externiho napéti pro hrot pomoci modulu rozhrani
SAM-01. Modulator disponuje dvéma signalovymi vstupy a dvéma vystupy. Na vstup GEN
se privadi obdélnikovy signal z generatoru o amplitudé 5V pro modulaci vystupniho napéti.
Na vstup LIT-EN (lithography enable) je pfiveden signal ze SAM-01 (vystup Output CON--
>SPM), ktery povoluje vystup modulatoru LIT-OUT. Signal na vystupu SAM-01 vystup
Output CON-->SPM je ptfitomen béhem trvani litografie v ovladacim programu pro AFM, ve
kterém se také nastavuje amplituda signalu pro tento ptipad externiho napdjeni hrotu na 4-6
V. Povolenti litografie je indikovano Zlutou LED.

Vystupni napéti je modulovano signdlem z generatoru pomoci optoclenti tim zplisobem, Ze
kladnd cast signalu spind zdporné napéti (zditka —25V), pokud je signdl nulovy, spinéd se
kladné napéti (zditka +25V). Na zditky +25V, COM a -25V se piivadi pozadované napéti pro
litografii az £25V ze zdroje Agilent E3631A. Pro napajeni obvodii modulatoru slouzi zdirky
5V. Ptepina¢em MODE je mozné zvolit mezi stejnosmernou nebo sttidavou litografii. Pohled
na predni panel je na obr. 3.7. Schéma zapojeni a popis zapojeni vstupi a vystupti modulatoru

jsou uvedeny v priloze.

s MODE

+ 5V - .@ (o)

. . GEN LIT%N LIT-OUT OSC
+25V COM -25V - - - -
X-x01

Obr. 3.7: Modulator pro LAO — pohled na ¢elni panel
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3.2.3 Metoda s konstantnim proudem (CC-LAO)

Metodou stfidavého proudu AC-LAO uvedenou v odstavci 3.1.2 bylo v porovnani s metodou
DC-LAO dosazeno na vrstvaich GaMnAs podstatného zlepSeni reprodukovatelnosti
oxidacnich linii. Stale se vSak ve vySce oxidu vyskytovaly nehomogenity. Zacala se tak hledat
dalsi cesta, kterd by umoziiovala udrzet vysku oxidu homogenni. Proto byla zvolena metoda
konstantniho proudu, kterd by meéla umoziiovat rovnomérngjsi rist oxidu. Tuto funkei
umozioval novy kontrolér pro AFM s novym ovladacim programem, kde je mozné nastavit
nejen velikost proudu, ale také tvar pribéhu proudového pulzu, jeho dobu trvani a vzdalenost
mezi jednotlivymi pulzy. Velikost oxida¢niho proudu je v fadu jednotek nanoampér. Metoda
CC-LAO byla testovana v pulznim rezimu s definovanym pribéhem proudového pulzu.
Parametry, které maji vliv na vyslednou oxidaci, jsou: velikost proudu, délka pulzu, krok
mezi jednotlivymi pulzy, maximalni zaporné a maximalni kladné napéti, tvar pulzu. Podstatny
vliv na vysledek oxidace ma optimalni naladéni PID parametri zpétné vazby proudu.

Principialni schéma CC-LAO je uvedeno na obr. 3.8.

Force Feedback
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Obr. 3.8: Principialni schéma CC-LAO
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3.3 Nanostruktury feromagnetickych polovodicu

3.3.1 Pouzité vychozi struktury

Struktury zhotovené optickou litografii na materidlu GaMnAs byly ziskény ve spolupraci s
Fyzikalnim tstavem Akademie véd CR.

Vzorky GaMnAs

Tyto vzorky (pod oznacenim DI114) byly pfipravené nizkoteplotnim (LT) ristem MBE
v aparatufe Veeco Mod Gen II za pouziti Ass paprsku. Vrstva GaAs s tloustkou 200 nm
nasledovand 5 nm LT GaAs vrstvou a 10 nm vrstvou GaMnAs narostlého pti 200 °C.
Vyslednd vrstva Ga;xMnyAs s x =7 % a s Tc okolo 55 K po narosteni, po vyzihani pii 200
°C po dobu 2 h se Tc zvysila na 155 °C. Ukazka vzorku s nakontaktovanymi ploskami je
uvedena na obr. 3.9.

Obr. 3.9: Ukazka prvnich vzorki GaMnAs s neoptimalizovanou strukturou pro AFM

Vzorky nesouci oznaCeni E080-3 a E080-4 jiz mély optimalizovanou strukturu, kteréd
umoziuje charakterizaci a modifikaci hrotem AFM i po nakontaktovani. Ctvercova pouzdra
se ukazala jako vhodnéjsi nez ptivodné pouzita obdélnikova, a to z diivodu lepsi dosazitelnosti
pti sestupu hrotu ke vzorku. Vysledna vrstva Ga; (MnsAs sx = 13 %, Tc je okolo 184 K,
doba zihani 4h pti 160 °C, vodivost na Ctverec je 0,360.10'3 Q. Ukazka vzorku E080-3,
usazeného v patici a po nakontaktovani, je na obr. 3.10.
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Obr. 3.10: Vzorek E080-3 ve ¢tvercové patici po nakontaktovani, vpravo je detail struktury

3.3.2 Metody pro charakterizaci

Sestava méfici aparatury je schematicky uvedena na obr. 3.11. Heliovy kompresor a kryostat
chladi méfeny vzorek, ktery je umistén mezi poly magnetu. Vyvéva zajiStuje vakuum mezi
plasti kryostatu. V kryostatu v blizkosti méteného vzorku je topné téleso a teplotni senzor. Od
méteného vzorku vedou vodice pres konektor kryostatu do méfici jednotky Agilent 16442A,
ktera je propojena s analyzatorem Agilent 4156C, a od topného télesa a teplotniho senzoru do
teplotniho kontroléru LS331S. Napajeni elektromagnetu obstarava napdjeci zdroj Agilent
N5747A ptes kiizovy prepinac. Méfici pfistroje jsou propojeny sbérnici GPIB do pocitace se
softwarem VEE. Fotografie méfici aparatury v laboratofi je na obr. 3.12.
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Obr. 3.11: Schéma zapojeni méftici aparatury
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Obr. 3.12: Fotografie méfici aparatury v laboratofi
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Napajeci zdroj Agilent NS747A

Jedna se o stejnosmérny zdroj napéti ze série N5700 v 19% provedeni. Pro model N5747A
plati nasledujici rozsahy: rozsah napéti 0 — 60 V; rozsah proudu 0 — 12,5 A; maximalni vykon
750W. Vystupni napéti a proud jsou kontinudlné zobrazovany na displeji a LED indikatory
zobrazuji provozni stav zdroje. Na zdroji lze nastavit hodnotu pifepétové, podpétoveé a
nadproudové ochrany. Mé zabudované rozhrani GPIB, LAN a USB.

Gaussmetr LakeShore model 450

Jedna se o velmi pfesny, pln€ vybaveny gaussmetr. Poskytuje pohodlné programovani pomoci
pfedniho panelu s alfanumerickym displejem. Pfistroj méfi jak v jednotce gauss (G), tak
v tesla (T). Rozsahy métfenych magnetickych poli jsou piepindny automaticky. Je mozné
méfit stejnosmérné i stiidavé magnetické pole. Ve stiidavém rezimu ukazuje bud’ $pickovou
nebo RMS hodnotu. Méfici rozsahy jsou od 30 uT do 30 T. Pfistroj ma zabudované rozhrani
IEEE-488.2 (GPIB) a sériové RS-232C. Méftici Hallovy sondy jsou teplotné kompenzovany.

Analyzator Agilent 4156C a pomocna mérici jednotka Agilent 16442A

Jedna se o precizni analyzator charakteristik polovodiCovych soucéastek. UmozZiuje jak
méfeni, tak analyzu namétenych hodnot (ndzev také jako meéfici Ustfedna). Méfici rozliSeni
proudu je 1 fA a rozliSeni napéti 0,2 pV. Rozsah napéti je +/- 200 V a rozsah proudu +/- 1 A.
Piistroj ma ctyfi vysoce piesné source/monitor jednotky (SMU) a je konstruovan pro
kelvinové ptipojeni (4-drat). Je tak velmi vhodny pro méteni malych odporii a proudii. Jsou
k dispozici tfi druhy méfeni - sweep, vzorkované, a kvazistatické C-V méfeni. Méfeni se
provadi ptes pomocnou jednotku Agilent 16442A, kterd je s analyzatorem propojena a slouzi

jako ptipojné misto métenych prvki, jak je zndzornéno na obr. 3.13.
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Obr. 3.13: Analyzator Agilent 4156C s jednotkou Agilent 16442 A pro pfipojeni meéteného vzorku
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Analyzator ma zabudovanou disketovou mechaniku, na kterou je mozné ukladat namétena
data. Lze také ulozit nastavené parametry konkrétniho méteni a ty pak kdykoliv znovu nacist.
Odpada tak zdlouhavé opétovné nastavovani stejnych parametri po zapnuti. Navrzeny
program VEE pro méfeni charakteristik tuto disketovou jednotku pouZzivd po spusSténi
programu k nacteni parametrii mefeni.

Teplotni kontrolér Lakeshore LS 331S

Model LS 3318 je teplotni kontrolér vhodny pro vyuziti v kryogennich aplikacich. Je vybaven
rozhranim GPIB a RS-232 . Je schopen spolupracovat se Sirokou Skalou teplotnich senzord.
Disponuje dvéma senzorovymi vstupy vybavenymi 24-bitovym A/D pievodnikem s vysokym
rozliSenim a samostatnymi proudovymi zdroji pro kazdy vstup. Fluorescen¢ni display na
pfednim panelu zobrazuje az Ctyii hodnoty v jednotkdch K, °C, V, mV a Q. K dispozici jsou
dvé PID smycky. PID fidici algoritmus vypocitdvd hodnotu fizen¢ho vystupu podle
pozadované teploty (temperature setpoint) a zpétné vazby ze senzoru. Rizeny analogovy
vystup obsahuje D/A pievodniky s vysokym rozliSenim. Hodnoty pro PID lze zadat
manualng, nebo lze vyuzit funkce automatického naladéni hodnot (autotuning). Vystup pro
topné téleso poskytuje vykon do SOW. Rozsah vykonu lze volit ve tfech stupnich, a to stupné
HIGH (100%), MEDIUM (10%) a LOW (1%)).

Elektromagnet GMW Magnet Systems, model 3470

Jedna se o elektromagnet s primérem poli 45mm a nastavitelnou mezerou mezi poly 0 — 75
mm. Maximalni proud civkami bez vodniho chlazeni je 3,5 A (pfi 31 V) a svodnim
chlazenim 5 A (pfi 44 V). Primér poll je 45mm. Jejich vzdalenost 1ze ménit v rozmezi 0 — 75
mm. Mezi poly magnetu v misté, kam se umistuje meieny vzorek, byla naméiena zavislost
magnetického pole na proudu prochazejiciho elektromagnetem (obr. 3.14). Na sestavené
meéfici aparatuie magnet umozinoval nataceni sméru magnetického pole paralelniho s rovinou
o uhel 270°. Nedostatek v nepokrytych uhlech odstranilo pouziti kiizového piepinace.
Velikost magnetického pole mezi pdly byla namétena 40 mT pfi proudu 1 A. Magnet nebyl
béhem méieni chlazeny vodou, maximalni proud civkami tedy byl zvolen 3,0 A, coz
odpovida 140 mT.
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Obr. 3.14: Graf namétené zavislosti velikosti magnetického pole na proudu prochazejici civkami
elektromagnetu GMW -3470 v misté méfeni vzorkli

Multiplexer Agilent HP34970A Data Acquisition/Switch Unit

Tato jednotka umoziuje pomoci zdsuvnych modull vicekanalové méteni elektrickych velicin,
vicekanalovy sbér dat, vicekanalové multiplexovani nebo spinani. Pfistroj je vybaven
rozhranim GPIB. V méfici sestavé byl v pfistroji vyuzit zasuvny modul 34904 A (4x8 Matrix
Switch) k ovladani kiiZového piepinace pro zménu sméru magnetického pole.

K¥iZovy prepinac

Pro moznost prepolovani magnetického pole bez nutnosti otaceni celym elektromagnetem o
180° byl zhotoven ktizovy piepinac. Byl navrZen tak, aby jej bylo moZzné ptipojit pfimo na
vystupy napéjeciho zdroje N5747A. Prepinani sméru proudu bude provadéno zasadné pfi
nulovém proudu civkami. Pfepinani miiZze byt jak manudlni, tak automatické. Jako vykonovy
prepinaci prvek slouzi jedno dvojité relé, které vzhledem k relativné malym proudiim (do 4 A)
svym ubytkem vyhovuje dané aplikaci. Deska ploSnych spojil je pfipojena pfimo na nozové
vystupy napajeciho zdroje N5747A, vlastni ovladani piepinani je v externi krabicce
s prepinacem pro polohy NORMAL a REVERSED. Automatické pfepinani sméru proudu je
ovladano pomoci multiplexeru Agilent 34970A pies GPIB. Nap4djeni kiizového piepinace je
zajisténo nestabilizovanym zdrojem 15 V. Odbér proudu je pii sepnutém relé cca 50 mA.
Fotografie ovladaciho panelu kiizového ptepinace je na obr. 3.15.
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Obr. 3.15: Ovladaci panel kiizového prepinace

Kryostat a kompresor

Kryostat CCS-300S/202 umoziuje zchlazeni az na teplotu 10 K. Méfeny vzorek, ktery je
potfeba zchladit na pozadovanou nizkou teplotu, se vklada do kryostatu, jehoz schématicky
popis je na obr. 3.16. Kompresor HC-2 od firmy APD Cryogenics je heliovy, vodou chlazeny.
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Obr. 3.16: Schématicky popis kryostatu
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Ovladaci software pro program VEE

Software byl navrZzen pro automatické méfeni VA charakteristik pro ur€ity smeér
magnetického pole pii nizkych teplotach. Ovladané pfistroje jsou zapojené podle sestavy na
obr. 3.11.

Popis programu:

Pied spusténim meéfeni je potieba zadat pocatecni a koncové hodnoty véetné kroku pro teplotu
ohfevu a pro napéti k méfeni voltampérové (VA) charakteristiky (oznaceno na panelu 1-V).
Dale se nastavi hodnoty proudu, jaky bude prochéazet elektromagnetem, a to pro ¢asti métfeni
Initial, Sweep down a Sweep up. Méteni Sweep down a Sweep up jsou kazdé slozena ze dvou
casti A a B, mezi kterymi dochazi k prepnuti sméru magnetického pole. Je to z toho divodu,
aby se pro kazdy smér magnetického pole méfilo plynule z jednoho do druhého maxima.
Jinak by byla pozorovana hystereze zachycena jen v jednom sméru. Na ovlddacim panelu je
také kolonka pro zadani nastavené pozice elektromagnetu ve stupnich (Field direction), ktera
se bude zapisovat k méfenym hodnotdm. Zada se ndzev méteni a cesta, kam se budou soubory
ukladat. Ovladaci panel méficiho programu je na

obr. 3.17.

| B Main

© Imax= 3,5 A (NO water cooling)

© Imax=5A {with water coaling)

.. | From |0 L
-« | Thru (0.1

- Actual Temp 4] -

Obr. 3.17: Ovladaci panel programu pro méfeni charakteristik
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Stisknutim tlacitka Start se spousti métfeni. Program nejprve zjisti, zda nedoslo k zadani
nespravnych hodnot pro pocatecni a koncovou teplotu ohfevu vzorku. Poté méfici ustfedna
nacte data uloZzend na disketé, kde je uloZeno nastaveni parametrli pro dané méfeni. Po
nastaveni setpointu teplotniho kontroléru program piechazi do hlavni smycky (cyklus Until
Brake), kde se nasledné zjisti teplota ohfevu. Zde program ¢ekd, dokud neni aktudlni hodnota
vetsi nez nastavend (hodnota Setpoint). Jakmile je tato podminka splnéna, program vstoupi do
procedury Initial sweep, kterd se tidi podle lokéalniho cyklu For Range pro napajeci zdroj
elektromagnetu. V urcité fazi cyklu se nastavi odpovidajici hodnota proudu zdroje N5747A,
zmeii se napéti a proud do elektromagnetu a spusti se méfeni VA charakteristiky na
analyzatoru. Namétena data se po sbérnici GPIB pfenesou z piistrojit do pocitace, kde se ulozi
do souboru. Pokud nebylo dosazeno konecné hodnoty proudu pro tuto proceduru, zvysi se
hodnota proudu o nastaveny krok a cyklus v této procedute se opakuje. Pokud bylo dosazeno
kone¢né hodnoty proudu, piechdzi program do dalsi procedury Sweep up. Chovani ostatnich
procedur je stejné jako je v procedure Initial sweep, proto nejsou dalsi procedury podrobné
rozepsany, ale jsou jen odliSené prerusovanou carou. Po procedufe ,,.Sweep up — ¢ast A“ je
proud elektromagnetem nulovy a dojde k sepnuti spinace v multiplexoru. Tim se zméni
polarita magnetického pole pro nésledujici dvé procedury. Po poroceduie ,,Sweep down — ¢ast
B* je proud elektromagnetem opét nulovy a smér magnetického pole je opét zménén o 180° a
provede se procedura ,,.Sweep down — cast B“. Po skonceni této procedury je inkrementovana
hodnota teploty ohievu pro dalsi cyklus. Pokud pozadovana teplota neni rovna konec¢né
teploté pro celé méfeni, nastavi se nova hodnota Setpointu pro teplotni kontrolér a cely cyklus
se opakuje. V opacném piipad¢ je méfeni skoncené, dojde k vypnuti vystupu pfistroji a
zastaveni programu. Vyvojovy diagram je uveden na obr. 3.18.



41

| Deklarace proménnych a konstant |

l

| Nastaveni po¢ate¢nich hodnot proménnych |

[

’ Vytvoreni adresari ‘

Cyklus For Range
Nastaveni rozsahu proudu N5747A
pro elektromagnet
Pocatecni
Koncova
Krok

I
’ Nastaveni aktualniho vystupniho proudu N5747A ‘

| Méfeni napéti a proudu N5747A |

’ Definice nazvd souboru ‘

| Nastaveni parametr(i analyzatoru a spusténi méreni |

’ zapis aktualni teploty, proudu civkami do souboru ‘
I

poslani namérenych dat z analyzatoru po GPIB

| Nastaveni poZadované teploty |

SpInéna podminka pfekroceni
rozsahu zadanych teplot

pocateéni > 310K

koncova > 310K

krok > 100K

ukladani do souboru

Reset N5747A

Analyzer
Reset a nacteni diskety do paméti H

| Delay pro cltenl diskety | E procedura Sweep up - ¢ast A |
N5747A |—
Nastraveni ochran a povoleni vystupu

Skongil cyklus
For Range

Porovnani zadanych teplot
pocateéni <= koncova

STOP |
| LS331 Pogateéni nastaveni | rozepnuti spinace v HP34970A
B . i I'""""""'u
| LS331 Nastaveni Setpointu | i procedura Sweep down - ¢ast B !

| [ I. .............
>1 Cyklus Until Brake |< Inkrementace hodnoty proménné

| pro méfeni pfi dalSi teploté

L8331
Zjisténi aktualni teploty

Nastaveni NE
nové hodnoty
Setpointu

pozadovana teplota >= kone¢na

Porovnani hodnot
Aktualni >= Setpoint

Nastaveni nové hodnoty Setpointu

I
| Vypnuti vystupu N5747A |

Obr. 3.18: Vyvojovy diagram automatického méfeni VA charakteristik v magnetickém poli
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3.4 Grafénové nanostruktury

V ramci spoluprace s UFCH AVCR byly ziskany vzorky s monovrstvami grafénu, piipravené
metodou ristu CVD. VétSina vzorkii byla po pfeneseni grafénu na substrat vyzihana, cast
vzorktll byla bez vyzihani pro ucely testovani metod ¢isténi povrchu grafénu.

3.4.1 Pouzité vychozi struktury

Grafénova monovrstva byla pfipravena nasledovné pomoci CVD procedury. Médéna folie
byla zahtata na 1000 °C a zihana 20 minut ve vodikové atmosféie. Poté byla folie vystavena
H, a CH4 po dobu 15 minut a nakonec byl substrat zchlazen na teplotu 500 °C za stalého
proudéni plynt H, a CH4. Grafénova monovrstva byla pfenesena pomoci podplrné vrstvy
rezistu na kiemikovy substrat s 300 nm vrstvou termického SiO,. Na obr. 3.19 je Ramanovo
spektrum narostlého grafénu na médéném substratu, excitovaného 2,41 eV energii laserového
zafeni a potvrzuje pfitomnost grafénové monovrstvy. Ve spektru dominuji dva prvky typickeé
pro grafén, a to pasmo G (TG) okolo 1585 cm™ a pasmo 2D v okoli 2700 cm™. D méd neni
patrny a je zndmkou malého mnozstvi defektii. Celkova Sitka v poloviné maxima (FWHM)
pasu G’ je okolo 25 cm™. To je hodnota typicka pro monovrstvu grafénu. Na obr. 3.20 je
grafénova struktura definovana elektronovou litografii. Grafén byl odleptan pomoci kyslikové
plazmy snizkym vykonem. Kovové kontakty Cr (5 nm)/Au (100 nm) byly vyrobeny
standardni UV litografii a procesem napatovani. Pouziti chromu ma za nasledek nizky
kontaktni odpor [52]. Na obr. 3.21 je vzorek grafénové struktury ptipravené pomoci optické

litografie. Struktura je uzpiisobena pro charakterizaci hrotem AFM.
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Obr. 3.19: Ramanovo spektrum grafénu narostlého na médéné folii. Vlozeny obrazek — CVD grafén
na povrchu SiO2. Pfevzato z [F]

Obr. 3.20: Grafénova struktura zhotovena pomoci elektronové litografie s kontaktnimi ploskami
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Obr. 3.21: Vzorek grafénové struktury ptipravené pomoci optické litografie s uzpiisobenim pro
charakterizaci hrotem AFM

3.4.2 Metody pro charakterizaci

Ptistroj AFM umoziuje vodivostni skenovani, kdy se méfi proud, ktery prochdzi mezi hrotem
a vzorkem. Zjistuje se, jak dobry je elektricky kontakt hrotu s vodivym povrchem vzorku,
nebo jestli je dané misto izolované od okoli. Postupnym skenovanim oblasti vznikne
proudova mapa. V této praci byl proud pti vodivostnim skenovani v fadu jednotek az desitek
nA. Touto metodou byl povrch grafénu charakterizovan. Bylo tak mozné zobrazit mista, kde
se nachéazela grafénova vrstva, nebo mista s horSim pfistupem k vrstvé grafénu z divodu
vrstvy zbytkového rezistu.
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4 Nanostruktury pripravené pomoci LAO
a jejich charakterizace

Vyuziti LAO pro vytvareni struktur

Metoda litografie LAO-AFM byla testovana na tenkych polovodi¢ovych feromagnetickych
strukturach GaMnAs s tloustkami epitaxni vrstvy 10 a 20 nm a na monovrstvach grafénu. Na
nékterych vzorcich byla optickou litografii vytvofena struktura s Hallovskymi trdmecky
(anglicky oznacované jako Hall-bar) mikrometrovych rozmérii (viz obr. 3.10), specialné
navrzend pro snadnéj§i modifikaci pomoci LAO-AFM. Tyto vzorky byly umistény do
¢ipového pouzdra a nakontaktovany.

Pro dokonalé pteruSeni vodivé vrstvy je nutné, aby vyska oxidu byla vétsi, nez je tloustka
vodivé vrstvy. Vyska oxidacni linie tak musi byt relativné¢ vysoka (15-20 nm pro tloustku
vrstvy 10 nm). VySka oxidu je zavisld pifedev§im na aplikovaném napéti na hrotu, rychlosti
posuvu a ostrosti hrotu. S rostouci vyskou oxidu se zvétSuje i jeho Sitka a vice se projevuji
nehomogenity v oxidacni linii. Vhodnou volbou metody LAO lze dosdhnout znatelného
zlepseni homogenity a reprodukovatelnosti vytvatenych oxidovych struktur. Mikroskop AFM
je mozné uzavtit do vzduchotésného boxu, ve kterém se vytvoii optimalni relativni vlhkost

prostiedi, dilezitd pro zdarny pribéh oxida¢niho procesu.

4.1 Oxidové struktury vytvarené metodou DC-LAO

Metoda LAO se stejnosmérnym proudem byla testovana na vzorcich GaMnAs
v semikontaktnim méddu hrotu AFM. Testovala se zavislost vySky oxidu na napéti mezi
hrotem a substratem od 6 V do 24 V. Byly pouzity semikontaktni hroty potazené diamantovou
vodivou vrstvou s polomérem zakfiveni 30 nm. Touto metodou byla v né¢kterych piipadech
dosaZena dobrda homogenita oxidovych linii pouze pro mald oxida¢ni napéti a tim padem 1
malé vysky struktur.

Na obr. 4.1 jsou uvedeny oxidové linie pro ptedpéti hrotu pro napéti od -6 do -9 V. Série
oxidovych linii uvedend v dolni ¢asti byla provedena se setpointem snizenym na 40 %
puvodni hodnoty, neZ byla pfi skenovani (tzn. zvySeny pfitlak), pti relativni vlhkosti 75 %,
rychlost posuvu hrotu béhem LAO byla 400 nm/s a napé€ti na hrotu se ménilo od -6 do -9 V.
Vyska oxidu rostla se zvySujicim se napétim na hrotu. Druha série oxidovych linii (horni cast
obr. 4.1) byla s napétim na hrotu -10V a ménila se hodnota setpointu od 40 do 80 % ptivodni
hodnoty (zprava doleva). Zadné vyrazn&jsi zmény ve vysce nebo homogenité oxidu nebyly
pozorovany.
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Obr. 4.1: Vyska oxidovych linii v zavislosti na pfedpéti hrotu od -6 do -9 V (dolni série a dolni profil)
a vyska oxidu v zavislosti na pfitlaku (horni série a horni profil)

Na obr. 4.2 jsou uvedeny oxidové linie pro vyS$$i napéti mezi substratem a hrotem pro 12 az
24 V, kde je patrnd velkd nehomogenita vySky oxidu. Setpoint byl sniZen na 20 % pivodni
hodnoty, relativni vlhkost 50 %, rychlost posuvu hrotu 500 nm/s. Maximalni vyska oxidu 18
nm byla dosaZena pro napéti 24 V. Na obr. 4.4 je uvedena jednoduchd konstrikce na vzorku o
Sitce Hallovského tramecku 20 pm. Jeden ze vzorkd byl po vytvoteni oxidovych linii
odleptan v 3% HCI (obr. 4.3). Nasledné skenovani ukazalo, ze vysSka oxidu nad povrchem
vzorku je pfiblizné stejna jako jeho hloubka pod povrchem. Vysledky s touto metodou DC-
LAO byly publikovany v [B].
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Obr. 4.2: Profil oxidovych linii metodou DC-LAQO pro zaporné predpéti na hrotu 12, 16, 20 a 24 V.
Rychlost posuvu byla 500 nm/s

-+" r-“i

Obr. 4.3: AFM obrazek tii oxidovych linii po odleptani HCI (nahote), bila ¢ara kolmo na linie
naznacuje misto zmeéteného profilu povrchu (dole)
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Obr. 4.4: AFM zobrazeni 3D jednoduché konstrikce pies celou sitku Hallovského tramecku (20 pm).
Dole je 3D detail nanokonstrikce

4.2 Oxidové struktury vytvarené metodou AC-LAO

S metodou LAO se sttidavym proudem piibyly dalsi parametry, které maji vliv na vyslednou
strukturu, a to: aplikované napéti na hrotu, které je zaporné vici substratu pro oxidaci, kladné
napéti (vici substratu) pro odvedeni naboje, dobu oxidace tyx a dobu odvadéni naboje tis,
které definuji stfidu a celkové frekvenci. Hodnoty stfidy odpovidaji procentudlnimu vyjadieni

doby trvani zdporného pulsu pro oxidaci tox ve vztahu k celé period¢.

4.2.1 Testovaci linie

Byl analyzovan vliv parametrl na vyslednou kvalitu vytvafeného oxidu. Na obr. 4.5 je osm
oxidovych linii pro rliznd napéti na hrotu V, od -10 V do -24 V s krokem 2 V. Rychlost
posuvu hrotu byla 0,4 um/s. Setpoint byl nastaveny na 50 % ptvodni hodnoty, frekvence 1
kHz, stfida byla 50 % a V. = 4 V, pii teploté T = 25 °C a vlhkosti RH = 65 %. Bila cara
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naznacuje misto naméru vyskového profilu oxidovych linii. Nardst vysky oxidu je témeét
linedrni s rostoucim napétim.

Na obr. 4.6 je devét oxidovych linii vytvofenych s riznymi rychlostmi hrotu od 0,1 do 2,5
um/s s napétim na hrotu Vox -16 Va Vi = 4 V v pulznim rezimu. Setpoint byl na 50 %
puvodni hodnoty, stfida byla 50 % a frekvence 10 Hz, pfi teploté T = 25 °C a vlhkosti RH =
65 %. Vyska oxidové ¢ary byla nejmensi pro nejpomalejsi rychlosti posuvu a naopak pro
nejrychlejsi posuv (2 um/s) byla nejvétsi, a to vice jak 35 nm.

Na obr. 4.7 byl testovan vliv frekvence pfi stejném napéti na hrotu a stejné rychlosti
posuvu hrotu. Byly testovany frekvence od 1 Hz do 1 kHz s rychlosti posuvu hrotu 0,4 pm/s,
setpoint byl na 50 % piivodni hodnoty, stfida byla 50 % a frekvence 10 Hz. Napéti Vo, = -16
V a Vi =4 V v pulznim rezimu. Teplota okoli byla 25 °C s relativni vlhkosti 65 %.

Na obr. 4.8 jsou uvedeny oxidové linie pro rizné hodnoty stfidy od 80 % do 20 %. U
prvni linie zleva je patrny pouze pocatek oxidacni linie pro hodnotu 80 % sttidy, pii niZ pfi
stanovenych podminkach nedoslo k tvorbé¢ celé oxidacni linie.

Vysledky s metodou AC-LAO byly publikovany v [A].

20 25 30 35

height nm

5 10 15

Obr. 4.5: Oxidové linie s vy$kovym profilem pro zaporné napéti Vox na hrotu od -10 V (v levém
kraji) do -24 V (vpravo na kraji). Rychlost posuvu byla 0,4 um/s. Setpoint byl 50 % ptvodni hodnoty,
frekvence 1 kHz, stfida byla 50 % a Vres =4 V. T =25 °C, RH = 65
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Obr. 4.6: Oxidové linie s vyskovym profilem pro rizné rychlosti hrotu (zleva): 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5;
1; 1,5;2 a2,5 pm/s. Setpoint byl na 50 % pivodni hodnoty, stfida byla 50 % a frekvence 10 Hz.
Napéti Vo =-16 V a V., =4 V v pulznim rezimu, T =25°C a RH = 60%
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Obr. 4.7: Oxidové linie pro frekvence 1 Hz, 10 Hz, 100 Hz a 1 kHz. Rychlost posuvu byla 0,4 pm/s,
setpoint byl na 50 % plvodni hodnoty, stida byla 50 %. Napéti Vox =-16 V a Vres =4 V v pulznim

rezimu. T=25°Ca RH = 60 %
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Obr. 4.8: Oxidové linie pro riizné hodnoty stfidy. Prvni zleva je pocatek oxidacni linie pro hodnotu 80
% sttidy, pii niz pii stanovenych podminkach nedoslo k tvorbé oxidacni linie. Hodnoty stfidy
odpovidaji procentualnimu vyjadieni délky trvani zaporného pulsu ve vztahu k celé period¢.
Nasledujici linie jsou pro stiidu 70, 60, 50, 40, 30 a 20 %

4.2.2 Nanokonstrikce

Po nalezeni optimalnich parametrii pro oxidaci s metodou AC-LAO byly vytvoteny struktury
s nanokonstrikcemi. Na obr. 4.10 jsou uvedeny vytvorené¢ nanokonstrikce s riiznou $itkou.
Pozadovana Sitka konstrikci resp. pauza mezi vektory litografie byla 80, 90, 100 a 110 nm.
Vysledna Sitka je jesté o néco mensi z ditvodu presahu oxidu. Situace je znazornéna na obr.
4.9.

Obr. 4.9: Zjednodusené znazornéni rozdilu mezi vektorem litografie (¢erveng) a vyslednou oxidovou
linii (modre)
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Obr. 4.10: (vlevo) Linie oxidu vytvofené¢ metodou AC-LAO s konstrikcemi o §itce 80, 90, 100, 110
nm (od shora doli). (vpravo) 2D detail konstrikci

4.3 Oxidové struktury vytvarené metodou CC-LAO

Metodou s konstantnim proudem byly na materidlu GaMnAs uskute¢nény nasledujici testy.
Parametry, které mély vliv na pribéh oxidace, byly: velikost proudu, délka proudového pulzu,
tvar pulzu, délka kroku mezi jednotlivymi pulzy, maximalni kladné a zaporné napéti.
Testovalo se na substratech, které po vyzihani nebyly dale upravovany. Vodivé spojeni
s vrstvou grafénu zajiSt'oval pruzinovy kontakt. Velikost napéti byla limitovana, jinak by se
mohlo na hrotu objevit az napéti 50 V, které by zpiisobilo velké nehomogenity ¢i oxidaci
vétsiho okoli hrotu.

4.3.1 Testovaci linie

Oxidové linie pro rizny krok mezi pulzy jsou uvedené na obr. 4.11. Krok mezi pulzy se ménil
od 5 do 50 nm, zaporné napéti bylo omezené na -15V a kladné napéti byly 4V. Proudovy pulz
byl nastaven na 10 nA. VySkovy profil oxidovych linii je naméfen v mist¢ naznaceném
pierusovanou carou.

Na obr. 4.12 jsou oxidové linie pro riiznd omezeni maximalniho napéti na -15 az -19 V.
Jedina prvni linie zleva neni v pulznim reZimu a je také s limitaci na -15 V jako druhd linie
(pro porovnani). Proudovy pulz byl nastaven na 10 nA. Vyskovy profil je naméfen v misté
naznacené preruSované cary. Na obr. 4.13 je série Ctyi oxidovych linii s limitaci proudu od 2

do 8 nA a s napétim omezenym na -20 V.
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Obr. 4.11: Oxidové linie pro rizny krok mezi pulzy. Zleva pro 50, 30, 20, 10 a 5 nm, pro zaporné
napéti omezené na -15V. Kladné napéti je 4V. Proud byl nastaven na 10 nA. Nahofte je uveden
vyskovy profil ve sméru naznaceného prerusovanou ¢arou
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Obr. 4.12: Oxidové linie pro omezené maximalni napéti na -15, -16, -17, -18 a -19 V (od druhé linie
zleva). Prvni linie zleva neni v pulznim rezimu a je také s limitaci na -15 V jako druha linie (pro
porovnani). Vyskovy profil je naméfen v misté naznacené prerusované ¢ary

Obr. 4.13: Oxidové linie pro proud limitovany na (zleva) 2, 4, 6, 8 nA s napétim omezenym na -20 V
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4.3.2 Hradlované struktury

Byly vytvareny testovaci hradlované struktury a struktury v podobé konstrikci s riznymi
Sitkami zuZeni. Na hradlované struktufe by v pfipadé realizace na Hallovském tramecku mélo
dojit k ovladani konstrikce velikosti elektrického pole na hradle. Na obr. 4.15 je uvedena
struktura s hradlovanou konstrikci vytvorena metodou CC-LAO. Na obr. 4.14 je uveden
ptiklad klikaté struktury vytvofené¢ metodou CC-LAO s konstrikcemi o §ifce zleva 120, 50, 20
a 0 nm. V mistech zizeni je proveden namér vySkového profilu, misto naznaceno
pteruSovanou ¢arou. Na obr. 4.16 jsou tfi konstrikce s riznou §itkou, kde je na oxidové linii
patrna dvojita stopa. Toto se nékdy stava, pokud doslo k opotfebeni hrotu a samotny hrot
ziejme netvoii jeden, ale vice vrcholil, nebo doslo k degradaci vodivé vrstvy na Spic¢ce hrotu.

~
- o
2 @ fo
S z
5 g
@ °
-
-
~N ~
0 02 04 06 08 10 0 02 04 06 08 10
X, ym X, jarm
E
=0 E
-t <
$=lC £ d
=w g

6

0 2 4 & 8 10 12

0 02 04 06 08 10

0 02 04 06 08
X, jm

X, pum

Obr. 4.14: (vpravo) Klikata struktura vytvoiena metodou CC-LAO s konstrikcemi o §ifce zleva 120,
50, 20 a 0 nm. V mistech ziZeni je proveden namér vyskového profilu (naznaceno preruSovanou

¢arou)
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Obr. 4.15: Ukazka hradlové konstrikce. Vyskovy profil je z mista nazna¢eného prerusovanou ¢arou
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Obr. 4.16: CC-LAO 2D priklad klikaté struktury s konstrikcemi, kdy hrot zacal vykazovat znamky
opotiebeni
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4.4 Vysledky magnetorezistivnich méreni

Magnetorezistivni méfeni na vzorcich GaMnAs byly provedeny za nizkych teplot na méfici
aparatufe popsané v kapitole metodiky. Vzorky byly pomoci optické litografie upraveny na
struktury s Hallovskymi tramecky, na kterych pak byla testovdna metoda LAO. Takto
upravené vzorky byly charakterizovany.

4.4.1 Méreni na strukturach vytvorenych metodou DC-LAO

Na prvnim ziskaném vzorku GaMnAs o Sifce Hallovského tramecku 20 pum (vzorek nesl
oznaceni D114#3) bylo pfed Upravami nejprve provedeno méfeni za nizkych teplot. Poté byla
na tomto vzorku vytvofena Kkonstrikce pomoci DC-LAO, ktera byla nasledné
charakterizovana. Magnetorezistivni méteni bylo provedeno béhem ochlazovani (obr. 4.18) a
u vzorku s konstrikei pak pfi teploté¢ 12 K. Magnetické pole bylo v rovin€ vzorku s vrstvou
GaMnAs a ménila se vzajemnd orientace, resp. thel magnetického pole vi¢i sméru toku
proudu vzorkem. Magnetické pole paralelni se smérem toku proudu vzorkem je na obr. 4.19,
magnetické pole svira thel 45° se smérem toku proudu vzorkem na obr. 4.20 a magnetické
pole kolmé na smér toku proudu vzorkem je na obr. 4.21.

Na dalSich studovanych vzorcich byla optickou litografii vytvofena struktura
mikrometrovych rozméra (Sitka pasku 3 pum), kterd byla navrzena pro snadnéjsi modifikaci
pomoci LAO. Tyto vzorky byly umistény do ¢ipového pouzdra a nakontaktovany. K dispozici
byly vzorky GaMnAs pod oznacenim E080-3 a E080-4 s riznou tloustkou svrchni vrstvy.

Charakterizace feromagnetickych polovodi¢ovych vzorkd byla provedena v kryostatu pii
teploté 12 K za ptsobeni magnetického pole v riznych smérech viici ose snadné magnetizace
vzorku. M¢éfeni bylo provadéno zarovenn dvou a Ctyfbodovou metodou, ¢imz se ziskavaly
informace nejen o lokalnim stavu napf. na konstrikei, ale i o chovani struktury jako celku.

Schématické zobrazeni méfené struktury je na obr. 4.17.
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Obr. 4.17: Schématické zobrazeni métené struktury s napétovymi a proudovymi kontakty
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Obr. 4.18: Teplotni zavislost odporu vzorku bez konstrikce a s konstrikci béhem ochlazovani
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Obr. 4.19: Magnetorezistence vzorku s konstrikei pfi teploté 12 K. Magnetické pole v roving€ vzorku je
paralelni se smérem toku proudu vzorkem
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Obr. 4.20: Magnetorezistence vzorku s konstrikci pii teploté 12 K. Magnetické pole v roviné vzorku
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Obr. 4.21: Magnetorezistence vzorku s konstrikei pfi teploté 12 K. Magnetické pole v roviné vzorku je
kolmé na smér toku proudu vzorkem

4.4.2 Méreni na strukturach vytvorenych metodou AC-LAO

Me¢fteni se uskutecnilo na vzorcich GaMnAs pod oznacenim E080-4 a E080-3.

Vzorek E080-4 byl dotovany 13% Mn s tloustkou vrstvy GaMnAs cca 5 nm. Tento
vzorek byl nejprve bez tiprav charakterizovan v magnetickém poli pfi nizké teploté. Nasledné
byla uprostied struktury vzorku vytvofena nanokonstrikce o Sifce 50 nm metodou AC-LAO.
Poté byl vzorek opétovné analyzovan v magnetickém poli pii nizké teplote. Pii ochlazovani a
op€tovném ohievu byla zjisténa teplotni zavislost odporu vzorku. Z namétené zavislosti 1ze
ptiblizn¢ stanovit T., a to z bodu inflexe, kde se sklesajici teplotou tendence odporu
struktury zméni z rostouci na klesajici. Podle obr. 4.22 by T, pfiblizné odpovidala 180K.
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Obr. 4.22: Naméiena zavislost odporu na teploté pfi ochlazovani (Cerné) a ohfevu (Cervene)

Transportni vlastnosti v zavislosti na magnetickém poli jsou uvedené na obr. 4.23 pro sméry
magnetického pole 45°, 75° a 90° vic¢i sméru toku proudu vzorkem. Pozorované zmény
odporu jsou pomérné¢ malé. Vzorek E080-3 byl dotovany 13% Mn s tloustkou vrstvy
GaMnAs cca 5 nm. Magentorezistivni méfeni bez konstrikei v magnetickém poli pro orientaci
pole 0° a 90° vii¢i sméru toku proudu je uvedeno na obr. 4.24.
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Obr. 4.23: Zavislosti magnetorezistence pro sméry pole a) 45°,
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b) 75° a c¢) 90° viici sméru toku
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4.5 LAO na grafénu

Na monovrstvach grafénu byly analyzovany vlastnosti vytvafenych oxidovych linii pomoci
LAO v zavislosti na ménicich se parametrech, jako je velikost napéti na hrotu nebo rychlost
posuvu hrotu. LAO byla provadéna pouze v kontaktnim modu, protoze pii testech
v semikontaktnim modu k oxidaci nedochazelo. Experimenty byly provadéné na vzduchu s
regulovanou vlhkosti za pokojové teploty. K dispozici byly vzorky CVD grafénu na Si
substratu se svrchni SiO, vrstvou. Nekteré z téchto vzorki byly upravovany pomoci optické
litografie na struktury Hallovskych trameckti mikrometrovych rozméri, na kterych byly
provadéné testy s LAO. Testovan byl i grafén na SiC, na kterém se vSak oxidace nepodaftilo
docilit. Pii skenovani oxidovych linii v kontaktnim moddu dochéazelo vlivem rtznych
koeficienti tfeni k odliSnym interpretacim topografie skenované struktury v zavislosti na
sméru skenovani. To znamend, ze v jednom sméru byla oxidova linie vyhodnocena jako
piikop, ve druhém sméru jako vyvySenina. Skenovani v semikontaktnim modu potvrdil
oxidov¢ linie jako vyvySeniny.

4.5.1 Testovaci linie

Nasledujici oxidové linie byly testovany na substratech, které po vyzihani nebyly dale
upravovany optickou litografii. Vodivé spojeni s vrstvou grafénu zajistoval bud’ pruzinovy
kontakt na safirové podlozce pro vzorek nebo vodivé lepidlo.

Na obr. 4.25 jsou uvedeny oxidové linie pro napéti na hrotu od -3,5 do -7 V. Oxidace
nastala az pti napéti na hrotu -4 V. Vyska oxidu byla pro napéti -6,5 V a -7 V nizsi pii veétsi
Sifce oxidové linie. Pro ve&tSi napéti nez -7,5 Vse zacaly voxidové cCafe objevovat
nehomogenity a vétsi kruhovité oxidové oblasti (spills). Proto byla pro dalsi oxidacni testy
volena hodnota napéti na hrotu maximalné -6 V. Vliv rychlosti posuvu hrotu je uveden na obr.
4.26, a to pro rychlosti od 25 nm/s do 2 um/s. S rostouci rychlosti hrotu se sitka oxidové cary
mirné¢ zmensuje a zarovenl se zvétSuje jeji vysSka. Nebyl pozorovan Zadny vyrazngjsi vliv
setpointu na oxidové linie. S optimalnimi parametry byla vytvofena konstrikce. Na obr. 4.27
je uvedena konstrikce v podobé¢ grafénového nanopésku Sirokého ptiblizn€ 20 nm.
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Obr. 4.25: Vliv velikosti napéti na hrotu od -3,5 V do -7,0 V. Pti napéti -3,5 V neni oxidacni proces
patrny. Odpovidajici vyskové profily pro konkrétni pfedpéti jsou uvedeny dole pod liniemi. Rychlost
posuvu hrotu byla 100 nm/s
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Obr. 4.26: Oxidové linie pro rizné rychlosti hrotu od 25 do 2000 nm/s s napétim na hrotu -6 V.
Vyskové profily v misté naznac¢eném pieruSovanou ¢arou jsou uvedeny pod liniemi

Obr. 4.27: Grafénovy nanopasek vytvoreny LAO s piedpétim hrotu -6 V a s rychlosti posuvu hrotu
500 nm/s. Nanopasek je Siroky piiblizné 20 nm
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Nasledujici vodivostni skenovani bylo provedeno na vzorcich, které byly upraveny pomoci
optické litografie na strukturu Hallovskych trameckt. Vodivostnim skenovanim je mysleno,
jak dobry je elektricky kontakt hrotu s vodivym povrchem v daném misté, resp. méfi se
velikost proudu, ktery hrotem prochazi. Postupnym skenovanim oblasti vznikne proudova
mapa. V této praci byl proud pii vodivostnim skenovani v fadu jednotek az desitek nA.

Na obr. 4.28 je topograficky a vodivostni sken mista pted provedenim oxidacni linie, ktera
nasledné rozdélila grafénovy pasek na dve izolované ¢asti. Na obr. 4.29 je vodivostni sken po
provedeni této oxidace. Zde se jednalo o vzorek strukturou Hallovskych tramecka, kde bylo
obtizné se dostat do kontaktu s povrchem grafénu kvili residuim polymerniho rezistu. Bylo
aplikovano ¢isténi hrotem AFM s vétsi pritlacnou silou, které vS§ak mélo za nésledek potrhani
grafénu.

Vysledky s metodou LAO na grafénu byly publikovany v [F].

20 5

15
iProbe, pA

Height, 10-3um

10

——

m

Obr. 4.28: AFM topograficky sken (vlevo) a vodivostni sken (vpravo) pted provedenim litografie
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Obr. 4.29: AFM vodivostni sken po provedeni litografie. V nejuzsim misté byl grafénovy pasek
prerusen, spodni ¢ast jiz neni vodiva

4.5.2 Cisténi povrchu vzorku hrotem AFM

Metoda mechanického €isténi povrchu hrotem AFM je U€inny nastroj na Spatné odstranitelné
necistoty z povrchu vzorku. Systematickym opakovanym skenovanim urc¢itého mista se
necistoty odhrnuji k okrajim skenované plochy, pficemz kazdé dalsi skenovani musi byt
uvnitt predchozi skenované plochy, aby se zabrdnilo kontaktu s odhrnutymi necistotami na
krajich. Skenovalo se stfidavé svisle a vodorovn¢. Dillezité je nastavit optimalni pfitlak, aby
nedochézelo k roztrhani grafénové vrstvy. Piiklad této metody ¢isténi povrchu grafénu na SiC
(vzorek ¢. PL-14-III) je uveden na obr. 4.30. Prvni dvojice (a) a (b) je topograficky a
vodivostni sken povrchu vzorku svyznaCenym mistem, které ma byt vycisténo.
Z vodivostniho skenu je vidét, Ze na povrchu ulpivd nevodiva vrstva zabraiujici dobrému
kontaktu s povrchem grafénu. Dalsi dvé dvojice (c) az (f) jsou vodivostni skeny v potadi,
v jakém se skenovalo. U (d) a (e) je naznacena plocha skenovani pro nasledujici krok.
V kazdém dalsim kroku je vidét, Zze se kontakt hrotu s povrchem zlepsuje. V (g) a (h) je
pfeskenovana oblast v okoli ¢iSténého mista, provedena téZ v kontaktnim mddu, aby mohl byt
potizen celkovy vodivostni sken celé této oblasti pro ilustraci. Skenovanim celé cisténé
oblasti v kontaktnim modu dojde k opétovnému rozneseni zametenych necistot do
vycCisténého mista. Proto by méla byt vycCisténa oblast i s okolim skenovéana v semikontaktnim
nebo bezkontaktnim modu.
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Obr. 4.30: Cisténi povrchu grafénu na SiC hrotem AFM
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5 Zaver a hodnoceni

Tato prace se zabyvala vytvafenim oxidovych nanostruktur pomoci mikroskopu AFM.
Oxidové nanostruktury byly vytvarené nejprve na feromagnetickém materialu GaMnAs,
pozdé&ji také na monovrstvach grafénu. Nékteré z vytvorenych nanostruktur na GaMnAs byly
elektricky charakterizovany v magnetickém poli za nizkych teplot.

Na materidlu GaMnAs byly testovany tfi metody LAO v semikontaktnim moédu, a to
metoda se stejnosmérnym (DC-LAO), se stfidavym (AC-LAO) a s konstantnim proudem
(CC-LAO). Pro kazdou metodu LAO byly vytvareny testovaci oxidové linie, kde se zménou
parametrii hledaly optimalni podminky pro vytvafeni homogenniho oxidu. S nalezenymi
optimalnimi parametry byly dale vytvafeny nanostruktury v podobé jednoduchych nebo
zdvojenych konstrikci, ¢i hradlované struktury. Pfipravil jsem méfici pracovisté pro
charakterizaci vzorkii v magnetickém poli za nizkych teplot, pro které jsem vytvotil ovladaci
software v prosttedi Agilent VEE. Sestrojil jsem kifizovy pfepina¢ pro manualni nebo
automatickou reverzaci sméru magnetického pole. Vytvoril jsem modulator napéti pro hrot
pro metodu AC-LAO, ktery jsem dale testoval. Vzorky s vytvofenymi nanokonstrikcemi
vykazovaly pomérné malé zmény elektrického odporu pii zménach sméru magnetického pole.

Struktury byly vyrobeny ve spolupraci s Fyzikalnim ustavem Akademie véd CR. Byly
také navrzeny specidlni struktury, které umoziuji charakterizaci a modifikaci hrotem AFM i
po nakontaktovani vzorku na patici. Vysledky s metodou AC-LAO na GaMnAs byly
publikovany v impaktovaném Casopise, kde jsem byl hlavnim autorem [A].

Na monovrstvach CVD grafénu byla testovana metoda DC-LAO v kontaktnim modu. Na
vzorcich, které nebyly upravovany pomoci optické litografie, se podafilo vytvofit sady
testovacich oxidovych linii. V piipadé, Ze vzorek prosSel procesem optické litografie, znatelné
se zhorSila spolehlivost a reprodukovatelnost oxidovych linii. Vysledky s LAO na CVD
grafénu byly publikovany v recenzovaném casopise, kde jsem byl hlavnim autorem [F].

Metoda AC-LAO vykazovala lepsi spolehlivost vytvarenych oxidovych linii oproti
metodé¢ CC-LAO, kterd na druhou stranu vykazovala lepsi homogenitu vysky oxidu. Metoda
LAO byla velmi dobfe aplikovatelnd na feromagnetickych strukturach. Naproti tomu
v ptipadé CVD grafénu dochazelo k fad¢ potizi, zejména se zbytkovou vrstvou polymeru po
linii. Byly provadény pokusy o chemické odstranéni této vrstvy (chloroform, kyselina octova,
acetonové pary, kyslikové plazma), které vsak nepfinesly vyrazngjsi efekt. Uginnym
nastrojem k odstranéni vétsi Casti této vrstvy bylo az technikou opakovaného mechanického

smeteni hrotem AFM ke stranadm skenované oblasti.



71

Nevyhodou LAO na grafénu je nerovnost vytvofenych hran v souvislosti s vyuzitim pro
studium spinovych jevll. Podle numerickych vypocti 1ze vyrazng€jsi spinové jevy ocekavat jen
na velmi ptesnych hranéach (vliv edge-disorder), které se pomoci LAO nedaji docilit.

Prace jinych autorid zabyvajici se LAO byly provedené na Ti, Si, GaAs, jind prace
zabyvajici se konkrétné LAO na GaMnAs zatim nebyla publikovana. V ptipadé¢ LAO na
grafénu se publikované prace vétsinou tykaly exfoliovaného grafénu, vysledky vSak nebyly
ptilis presvédcive [36], [53]. V nejnoveéjsi praci [49] se autoriim podafilo na exfoliovaném
grafénu vytvorit velmi tenkou nanokonstrikci, kterou se podatilo 1 elektricky charakterizovat.

Metoda litografie pomoci AFM je relativné dostupnou metodou tam, kde je pozadavek
vytvofeni struktur blizicich se nanometrovym rozmeérim. Oproti drahym pokroc¢ilym
metoddm ma vyhodu v relativné malé finanéni naro¢nosti. Uplatnéni nachdzi zejména v
oblasti vyzkumu ¢i v manipulaci pro bioaplikace (self-assembly).
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0° a (b) 90°. (c) Zavislost odporu na teploté ptfi ochlazovani...............cceeeeenenne

Obr. 4.25: Vliv velikosti napéti na hrotu od -3,5 V do -7,0 V. Pfi napéti -3,5 V neni
oxidacéni proces patrny. Odpovidajici vyskové profily pro konkrétni predpéti
jsou uvedeny dole pod liniemi. Rychlost posuvu hrotu byla 100 nm/s...............

Obr. 4.26: Oxidov¢ linie pro riizné rychlosti hrotu od 25 do 2000 nm/s s napétim na
hrotu -6 V. Vyskové profily v misté naznaCeném pteruSovanou Carou jsou

Obr

Obr

Obr.

Obr

Obr

Obr

uvedeny pod liniemi..........ccceeeevveennennns

. 4.27: Grafénovy nanopasek vytvoieny LAO s pfedpétim hrotu -6 V a s rychlosti

posuvu hrotu 500 nm/s. Nanopasek je Siroky piiblizn€ 20 nm...............c...........

. 4.28: AFM topograficky sken (vlevo) a vodivostni sken (vpravo) pted provedenim

litografie.......ccooveveriinieniiiie

grafénovy pasek prerusen, spodni Cast |

4.29: AFM vodivostni sken po provedeni litografie. V nejuz$im misté byl

1ZNeNT VOAIVA..coooviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiee

.4.30: Cisténi povrchu grafénu na SiC hrotem AFM .......c.ooooveiiveeeeeeeeeeeeeeee.

. A. 1.: Pohled na ¢elni panel modulatoru pro LAO ........ccccevviiiiiiieniiiecieeeieeeieees

. A. 2: Schéma zapojeni modulatoru pro LAO
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Priloha A

Zapojeni vstupll a vystuptl modulatoru pro LAO a schéma zapojeni modulatoru pro LAO.

Zapojeni vstupi a vystupi modulatoru:

VSTUPY

Zditky 5V propojit se svorkami +6V na zdroji

Zditky +25V, COM a —-25V propojit se svorkami +25V na zdroji
Vstup GEN propojit s vystupem Output generatoru

Vstup LIT-EN propojit s vystupem Output CON-->SPM na SAM-01

VYSTUPY
Vystup LIT-OUT propojit se vstupem Input EXT-->SPM na SAM-01
Vystup OSC propojit s osciloskopem (pouze pro kontrolu signalu)

» MODE

+ 5V - .@ (o)

. . GEN |.|T?:N LIT-OUT OSC
+25V COM -25V - - - -
X-x01

Obr. A. 1.: Pohled na ¢elni panel modulatoru pro LAO
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Obr. A. 2



