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Funktionelle Nanostrukturen
mittels fokussierter Elektronenstrahlen

Harald Plank

Wéhrend funktionelle Nanostrukturen einen
essenziellen Teil moderner Technologie dar-
stellen, ist die Herstellung derartiger Struktu-
ren eine immer gréBer werdende Herausfor-
derung. Die Verwendung von fokussierten
Elektronenstrahlen ist in diesem Kontext ein
Spezialbereich, welcher gegenwirtig die Wen-
de von der Grundlagenforschung hin zur Ap-
plikation durchlebt.

Seit der Einflihrung des ersten Rasterelektronen-
mikroskops (,scanning electron microscope®,
SEM) 1965 hat sich diese Technologie als essen-
zielles Analyseinstrument in Forschung und Ent-
wicklung etabliert. Die Verwendung von Elektro-
nen als untersuchende Partikel ermdglicht enorm
hohe laterale Auflésungen bis hin in den Sub-
Nanometer-Bereich. Obwohl die kontinuierliche
Weiterentwicklung zu einer sehr hohen Evoluti-
onsstufe gefiihrt hat, behielten SEMs den Status
einer analytischen Methode zur Charakterisie-
rung von Oberflachen und deren Eigenschaften.
Dies anderte sich durch die Einflihrung von soge-
nannten Zweistrahimikroskopen (,dual beam mi-
croscope”, DBM), welche Uber ein zusatzliches
lonenmikroskop verfligten. Die Verwendung ei-
nes fein fokussierten lonenstrahls eréffnete eine
Vielzahl neuer Méglichkeiten von der 3-D-Ober-
flachenstrukturierung Uber die analytische 3-D-
Rekonstruktion bis hin zur Praparation von ultra-
dinnen Lamellen fir die Transmissionselektro-
nenmikroskopie. Urspriinglich als notwendige
Zusatzoption gedacht, wurden DBMs mit Gasin-
jektionssystemen ausgestattet, welche die Ab-
scheidung von leitfahigen oder isolierenden
Schichten ermdglichten (Schutzschichten, La-
mellenfixierung, elektrische Verbindung bzw. Iso-
lation). Im Zusammenspiel mit den massereichen
und dadurch hochenergetischen lonen ergeben
sich jedoch massive Probleme hinsichtlich Mate-
rialabtrags, lokaler Temperaturen sowie Implan-
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While functional nanostructures represent
an essential part of modern technology, the
fabrication of such structures is an increas-
ing challenge. In this context, the applica-
tion of focused electron beams is a special
field which is currently undergoing a transi-
tion from fundamental research to applica-
tions.

Since the introduction of the first scanning
electron microscope (SEM) in 1965 this tech-
nology has been established as essential ana-
lytical instrument in science and technology.
Using electrons as probing particles allows
enormous lateral resolutions down to the sub-
nm range. Although the continuous develop-
ment led to a very high evolution state, the sta-
tus of SEMs as analytical microscope for the
characterization of surfaces and its properties
remained the same. This changed with the in-
troduction of so-called dual beam microscopes
(DBM) providing an additional ion beam micro-
scope. The use of a finely focused ion beam
enabled a variety of new possibilities, such as
3D surface structuring, analytical 3D recon-
struction and the preparation of ultrathin lamel-
las for transmission electron microscopy. Origi-
nally intended as required add-on, such DBMs
have been equipped with gas injection sys-
tems, which allowed the deposition of conduct-
ing or insulating layers (protection layers, la-
mella fixation, electrical connections or insula-
tion). Together with the high mass of the used
ions and the entailed high-particle energy, cru-
cial problems occurred regarding material re-
moval, local temperatures and ion implanta-
tion. In contrast, electrons do not show any of
these drawbacks but provide even higher lat-
eral resolution which established the field of
focused electron beam induced deposition
(FEBID) about 10 years ago. This technique



Abb. 1a/Fig. 1a

tation der verwendeten lonen. Im Gegensatz
dazu zeigen Elektronen keinen dieser Nachteile,
weshalb vor etwas mehr als 10 Jahren die Metho-
de ,Abscheidung mittels fokussierter Elektronen-
strahlen” (,focused electron beam induced depo-
sition“, FEBID) entwickelt wurde. Bei dieser Tech-
nik werden funktionelle Molekiile in den Gaszu-
stand gebracht und danach in die DBM-Proben-
kammer geleitet, wo sie an der Oberflache adsor-
bieren, diffundieren und wieder desorbieren. In-
teragiert der Elektronenstrahl wahrend der Diffu-
sionsphase mit den Vorlaufermolekilen (Precur-
sor), werden diese in einen immobilisierten und
einen fliichtigen Teil dissoziiert, welcher aus der
Probenkammer abgepumpt wird. Durch die hoch-
prazise Kontrolle des Elektronenstrahls hinsicht-
lich Bewegung und lokaler Verweildauer ist es
dadurch madglich, funktionelle 3-D-Strukturen
selbst auf unebenen Oberflachen zu erzeugen
(Abb. 1). Im Vergleich zu anderen Herstellungs-
techniken hat FEBID den Vorteil, dass weder eine
Probenvorbereitung noch eine Nachprozessie-
rung notwendig ist. Die Verwendung unterschied-
licher Precursor-Molekule ermdglicht dabei die
Herstellung von (halb-)leitenden, isolierenden
oder magnetischen Strukturen mit Aufldsungen
im Sub-10-nm-Bereich. Durch die Fahigkeit,
selbst komplexe Strukturen direkt zu ,schreiben”
und gegebenenfalls sehr schnell auf notwendige
Anpassungen der Prototypen zu reagieren, mu-
tieren derartige Elektronenmikroskope zu Nano-
laboren, in denen funktionelle Strukturen und so-
gar entsprechende Bauteile direkt erzeugt und
charakterisiert werden kénnen.

Von den Grundlagen zur Applikation

Durch den Aufbau eines der weltweit ersten
DBMs am Institut fir Elektronenmikroskopie
(FELMI) vor 10 Jahren entwickelte sich ein star-
ker Fokus auf dem FEBID-Grundlagenaspekt. Im
Detail versucht die Arbeitsgruppe S°® Struktur,
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Abb. 1b/Fig. 1b

uses functional molecules in the gaseous state
which are injected into the DBM vacuum cham-
ber where they adsorb, diffuse and desorb
again from the surface. The interaction be-
tween electron beam and precursor molecules
during the diffusion state leads to chemical dis-
sociation into immobilized and volatile products
which are pumped away from the chamber.
Due to the highly precise control of the electron
beam regarding movement and local dwell time
it is possible to create functional 3D nanostruc-
tures even on non-flat surfaces (Fig. 1). Com-
pared to other techniques FEBID has the ad-
vantage that the samples do not require pre- or
post-treatments. The application of different
precursor molecules allows the fabrication of
(semi-)conducting, insulating or magnetic
structures with resolutions in the sub-10 nm
range. Due to the capability of “writing” even
complex structures in a direct way together
with the possibility to react to required adap-
tions rapidly gives such electron microscopes
the status of nanolabs in which functional
structures and even full devices can be fabri-
cated and characterized.

From fundamentals to applications

Due to the installation of one of the first DBMs at
the Institute for Electron Microscopy (FELMI) 10
years ago, a strong focus on fundamental FE-
BID research has developed. In detail, the work
group S8 tries to understand structure, chemistry
and functionality of the fabricated (nano)struc-
tures in order to manipulate them specifically
afterwards. An essential detail is the incorporat-
ed carbon as the result of incompletely dissoci-
ated precursor molecules. While most scientific
work groups tried to eliminate this carbon con-
tent, FELMI scientists developed an idea to use
this carbon advantageously since e.g. FEBID-
based Pt structures represent a defined metal-
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Abb. 1a: Frei stehende Pt-C-Nano-
strukturen mit Durchmessern unter
100 nm auf SiO,, hergestellt mittels
FEBID (nachkolorierte Rasterelek-

tronenaufnahme in gekipptem

Zustand).

Fig. 1a: Free-standing Pt-C
nanostructures with diameters of
less than 100 nm fabricated on SiO,
via FEBID (post-coloured scanning
electron microscopy image in tilted

view).

Abb. 1b: 3-dimensionale
Pt-C-Strukturen auf einer
gekriimmten Oberfldache, welche
mit alternativen Herstellungsmetho-
den nur sehr schwer realisierbar
sind (Rasterelektronenaufnahme in

gekipptem Zustand).

Fig. 1b: 3-dimensional Pt-C
structures on a curved surface
which is very complicated to
achieve via alternative fabrication
methods nm (scanning electron

microscopy image in tilted view).

®
S
N
=
=
w
w
)

17 I



Abb. 1c/Fig. 1c

Abb. 1c: Frei stehende, FEBID-
basierte 3-D-Struktur, welche
Durchmesser bis etwa 50 nm

erlaubt (Rasterelektronenaufnahme

in gekipptem Zustand).

Fig. 1c: Free-standing, FEBID-
based 3-D structure allowing
diameters down to about 50 nm
(scanning electron microscopy

image in tilted view).

Abb. 2: FEBID-basierter Gassensor
auf Pt-Basis mit einer Schichtdicke
von 20 nm (links, rasterkraftmikros-
kopische Aufnahme). Der grof3e
Vorteil der Herstellungsmethode ist
die direkte Fabrikation einer
definierten Metallmatrix-Struktur,
welche aus rund 2 nm gro3en
Pt-Kristallen besteht, die in einer
isolierenden Kohlenstoffmatrix
eingebettet sind (rechts, transmissi-
onselektronenmikroskopische

Aufnahme).

Fig. 2: FEBID-based gas sensor
using Pt precursor with a layer
thickness of 20 nm (left, atomic
force microscopy image). The big
advantage of this method is the
direct write fabrication of a defined
metal-matrix structure, consisting of
~ 2 nm Pt crystals which are
embedded in an insulating carbon
matrix (right, transmission electron

microscopy image).
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Abb. 2/Fig. 2

Chemie und Funktionalitdt der hergestellten
(Nano-)Strukturen zu verstehen, um sie danach
gezielt zu verandern. Ein wesentlicher Punkt ist
der implantierte Kohlenstoff, welcher sich teils
Uber unvollstandig dissoziierte Precursor-Moleku-
le in den Abscheidungen einbindet. Wahrend die
meisten Forschungsgruppen versuchten, diesen
Kohlenstoff zu eliminieren, hat sich am FELMI die
Idee entwickelt, diesen Kohlenstoff als Vorteil zu
nutzen, da beispielsweise FEBID-basierte Platin-
Strukturen ein definiertes Metallmatrix-System
darstellen, in welchem rund 2 Nanometer Pt-Kris-
talle in einer isolierenden Kohlenstoff-Matrix dicht
eingebettet sind (Abb. 2). Basierend auf der voran-
gegangenen Grundlagenforschung war es da-
durch moglich, ein Konzept zu erarbeiten, welches
die Kohlenstoffmatrix als Vermittler zwischen ma-
kroskopischer elektrischer Leitfahigkeit und ober-
flachenabsorbierten Molekiilen verwendet. Da-
durch erhalt man einen schnellen, reversiblen und
quantitativen Sensor fir polare Gasmolekiile.
Durch den FEBID-Ansatz reicht ein einzelner Fab-
rikationsschritt ohne jegliche Vor- oder Nachpro-
zessierung. Durch erneute Investitionen zu Beginn
des Jahres 2013, welche wie schon vor 10 Jahren
durch die TU Graz unterstitzt wurden, sind gegen-
wartig weitere sensorische Konzepte in Entwick-
lung, welche versuchen, eine innovative Briicke
zwischen Grundlagenforschung und Applikation
zu schlagen. m
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sensornanostructure:
2 nm Pt grains (dark) embedded
in a carbon matrix (bright)
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matrix system in which ~ 2 nm Pt crystals are
densely embedded in a carbon matrix (Fig. 2).
Based on previous fundamental research it was
possible to develop a concept in which the car-
bon matrix acts as transducer between macro-
scopic electrical conductivity and surface-ad-
sorbed molecules. By that one obtains a fast,
reversible and quantitative sensor for polar mole-
cules. Due to the advantages of FEBID only a
single fabrication step is needed without any
pre- or post-treatment. Based on further invest-
ments, again supported by Graz University of
Technology at the beginning of 2013, new sens-
ing concepts are currently in development rang-
ing from fundamental research to application. m
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