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1 Povrchy, rozhrani a jejich vztah k nanotechnologiim

Rozhrani jsou definovédna jako pfechodné oblasti oddélujici dvé odlisné faze latek. Co jsou vSak
povrchy a jak je muzeme definovat? Celkem snadno dojdeme k zévéru, ze povrchy jsou
specidlnim piipadem rozhrani mezi pevnou latkou nebo kapalinou na jedné strané¢ a plyny
(vzduchem) nebo vakuem na stran& druhé. Na povrchu pevné latky mame zhruba 10" atomi
v jednom c¢tvereCnim centimetru. To je opravdu zanedbatelné mnozstvi ve srovnani s poctem
atomil v jednotkovém objemu typické pevné latky (10> atomi/cm®). Zdalo by se tak, Ze miiZeme
fici: ,, Zapomenime na povrchy®. Avsak pfes tento obrovsky rozdil v poctu atomu existuje velké
mnozstvi ptikladi kolem nas, kdy povrch hraje dulezitou nebo dokonce klicovou roli v riznych
procesech. Tyto ptipady se tykaji nejenom procesi v (sub)mikronové elektronice a optoelektro-
nice, ale 1 jevil pozorovatelnych v ,,makroskopickém® svété jako adheze, tieni, otéru, fotosyntézy,
chemické reaktivity aj.

1.1 Metody vyzkumu povrchi

Védomi dulezitosti povrchi bylo hnaci silou pro systematicky vyzkum povrchi jiz od 19. stoleti.
Jako ptiklad mlze byt uveden vyvoj fotografie a katalytické procesy. AvsSak ,,zlaty veék* védy
o povrsich v dnesnim slova smyslu zapocal v padesatych letech minulého stoleti, kdy zacaly byt
komeréné dostupné ultravakuové aparatury (UHV). Pro€ je vSak potieba ultravakuum pro studium
povrchti? Odpovéd’ je ziejma, kdyz si uvédomime, Ze pfi tlacich pfiblizng 10° Pa se na povrchu
vytvoti za jednu sekundu monovrstva atomil zbytkovych plynii (ne€istot) pochézejicich z okolniho
prostiedi. Pokud chceme tedy studovat nejsvrchnéj$i vrstvy povrchii za velmi dobie specifi-
kovanych a opakovatelnych podminek, musime udrzovat tlak v ¥adu alespoit 10™ Pa. V posledni
dob& se dosahuji zcela b&zn& tlaky spadajici do oblasti 10 Pa. S pokrokem vakuovych
technologii probihal i rychly rozvoj povrchovych technologii a analytickych metod. V soucasné
dob¢ jsme schopni pfipravovat povrchové vrstvy s piesnosti vyrazné mensi nez je tloustka jedné
monovrstvy pomoci molekuldrni svazkové epitaxe (MBE) a monitorovat v realném case jejich
tloustku metodou difrakce odrazenych elektront o vysoké energii (RHEED), resp. pomoci zmén
frekvence oscilaci krystalového detektoru. Prvkové sloZeni nejsvrchnéj$i monovrstvy mize byt
urceno pomoci rozptylu nizkoenergiovych ionti (LEIS), chemické slozeni nékolika povrchovych
vrstev  metodou fotoelektronové spektroskopie (XPS, SR PES), Augerovy spektroskopie
a hmotnostni spektroskopie sekundarnich iontti (SIMS). Struktura atoml a morfologie povrchu
muize byt zkoumdna metodou difrakce nizkoenergiovych elektrond (LEED), mikroskopii
nizkoenergiovych elektroni (LEEM), rastrovaci sondovou mikroskopii (STM, AFM). STM
a AFM jsou v principu pouze jediné techniky, pomoci kterych mize byt dosazeno tzv. ,,pravého®
atomarniho rozliSeni, tedy Ze vidime jednoatomové vakance nebo naadsorbovany atom (tzv.
adatom). Spektroskopie energiovych ztrat elektroni (EELS) a rozptyl atomii/molekul mohou byt
pouzity napf. pro vibracni analyzu a identifikaci povrchovych atomt a adsorbatd.

Mnoho pojmil a jevi svazanych s povrchy miize byt pouZzito i pro rozhrani. Jejich chemické
sloZeni, struktura a drsnost siln€ ovliviluji adhezi vrstev k substrdtu a vysledné vlastnosti
multivrstev ur€enych pro rozmanité aplikace. Mezi metody pouzivané pro jejich studium patii
transmisni elektronova mikroskopie s vysokym rozlisenim (HRTEM), rozptyl iontd o stfednich
energiich (MEIS), rtg. reflexe (XRR) a rtg. difrakce (XRD), optické metody jako elipsometrie aj.
Zakladni informace o metodach pro analyzu povrchtl a rozhrani 1ze nalést napt. v [1 — 6].

Je vsak pottebné zduraznit, zZe existuje fada dalSich metod, modifikovanych nebo zcela odlisnych
od vyse uvedenych, které mohou byt podle okolnosti pouzity Uspé€$né pro vyzkum povrchi
a rozhrani. Nékteré jsou popsany rovnéz v [6]. Podobné jako v jinych disciplinach je potifebné si



uvédomit, ze pro piesné a jednoznacné nalezeni parametrii a vlastnosti povrchlil je nutné
kombinovat vice analytickych metod.

1.2 Specifi¢nost povrchu

Povrchy pevnych latek obvykle vykazuji odlisné parametry a vlastnosti nezZ objemové materidly.
To plati zejména pro polovodice a izolatory, méné pak pro kovy. Mlzeme si totiz predstavit, ze
rovina povrchovych atomu se vytvoii pretrzenim vazeb s atomy ze sousedni roviny. Nésledkem
toho dochazi ke zméndm mezirovinnych vzdéalenosti u povrchii kova (tzv. relaxaci) nebo
k ,,drasti¢téjSim“ zménam struktury povrchovych vrstev (rekonstrukce). Odlisnéjsi povrchové
struktury jsou typické zejména pro materialy se smérovymi vazbami, jako jsou polovodice [1].
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Obr.1 Difrakéni obrazec LEED (a) a obrazek STM (b) povrchu Si(111)-7x7; (a) Eg=51 ¢V, (b)
Vtun= -1.5 CV, Itun= 1 nA. [7]

Modifikace atomarni struktury povrchi vede ke zméndm v energiové strukture elektrond, a tedy
1 k modifikaci fyzikalnich a chemickych vlastnosti povrchii. Naruseni symetrie na povrsich ¢ini
aplikaci matematickych operaci standardnich pro objemové materidly obtiznou nebo nemoznou.
V ptipadé teoretického studia povrchil je tedy nutné pouzit modifikované postupy.

Na obr. la je ukdzan typicky difrakéni obrazec povrchu Si (111) s rekonstrukci 7x7 ziskany
pomoci metody LEED [7]. Ur€eni spravné povrchové struktury atomu této rekonstrukce bylo
velkou vyzvou pro védeckou komunitu a trvalo téméf dvacet let neZ se ji podatilo najit [8]. Bylo
zjisténo, ze rekonstrukce je tvofena velkymi povrchovymi builkami sestavajicimi z dvanacti
»adatomui® Si, Sesti tzv. klidovych atomd, deviti dimerd a jedné diry v rohu buiiky. Vyznamného
pokroku v urceni této struktury bylo dosazeno po objeveni STM [9]. Ukazka povrchové struktury
Si(111) -7x7 zobrazené pomoci STM je uvedena na obr. 1b [7].



1.3 Trendy a perspektivy ve vyzkumu povrchi a rozhrani

Atomy povrchtl, at’ uz v ultravakuu nebo na vzduchu, jsou vystaveny velkému mnozstvi srazek
a interakci s atomy a molekulami z okoli. Nasledkem toho na povrSich probiha fada dynamickych
procesit jako napt. difuze, nukleace, disociace a chemické reakce. Mnohé z nich nachézeji
uplatnéni pfi ristu vrstev, v katalyze, sensorice a jinych aplikacich. Je ptirozené, ze je zadouci
detailné pochopit zékonitosti téchto procesti. Aby mohly byt zkoumény tyto zpravidla velmi rychlé
procesy, jsou vyvijeny nové nebo modifikované zobrazovaci metody zajiStujici atomarni
rozliSeni. Pohyb adsorbovanych atomt byl neddvno pozorovan v redlném case pomoci tzv. ,,atom-
tracking® STM [10]. V tomto pracovnim modu je hrot mikroskopu STM zachycovan pomoci
lateralni zpétné vazby nad vybranym objektem (atomem, dimerem, molekulou) a sleduje jeho
pohyb. Uvedenym zplisobem mohou byt pozorovany dynamické procesy s ¢asovym rozliSenim
5ms. Vedle aktivaéni bariéry a rozdilu ve vazebnych energiich je mozné zminénou technikou
sledovat za riznych teplot chovani atomt a dimert v blizkosti topogratickych objektt jako jsou
atomarni schody, ostriivky a bodové defekty. Tyto defekty slouZzi jako ptirozené piekdzky pro
difazi a nukleacni centra tvorby ostrivkii narusujicich kontrolovany riist vrstev [10]. Z tohoto
divodu analytické techniky s mikroskopickym rozliSenim nejsou uzitecné pouze pro zakladni
vyzkum povrch, ale i pro primyslové aplikace. Existuji vSak 1 procesy na povrsich pevnych latek,
které jsou extrémné rychlé (napf. 1072 s pro metastabilni stavy). V takovych piipadech je pak
mozné pouzit pouze ab-initio vypocty pro predikci chovani téchto procesti na atomarni Urovni

[11].

V posledni dobé vzrostl zdjem o tzv. ultratenké vrstvy s tloustkou kolem jednoho nanometru
(nebo mén¢€). To souvisi s potfebou vyrabét ultratenké dielektrické vrstvy pro elektronické
soucastky CMOS nové generace (< 0.1 um) s tloustkou izolaéni vrstvy hradla < 2 nm [12],
magnetické multivrstvy stzv. obfi magnetorezistivitou (GMR) [13], heterostruktury, sensory,
jakoz 1 optické prvky pro rtg. zateni. Je zfeyjmé, Ze hloubkové profily (slozeni, struktury) a kvalita
povrchu a rozhrani (napf. drsnost, sloZeni) ultratenkych vrstev a jejich multivrstev jsou kritickymi
parametry. Tyto charakteristiky spole¢né s procesy, které je zdsadné€ ovliviiuji (napt. interdifuze,
tvorba novych fazi), jsou nejvice studovanou problematikou oblasti ultratenkych vrstev. Navzdory
tomu vSak stdle existuje nedostatek vhodnych nedestruktivnich analytickych metod schopnych
spolehlivé urcit rozhrani a hloubkové profily sloZeni, struktury a ostatnich parametrii vrstevnatych
struktur. Jako nejslibnéjsi ptistup k tomuto problému se jevi kombinace nékolika metod jako XRR,
uhlové rozlisitelné XPS (AR XPS), MEIS a dalsich technik. Nicméné, zobrazovaci techniky
s atomarnim rozliSenim srovnatelné s STM a AFM stale chybi.

Ptistupy uzivané pii vyzkumu povrchil a rozhrani nachazeji uplatnéni v nové perspektivni oblasti.
Touto oblasti jsou nanotechnologie, které se zabyvaji pfipravou a vyzkumem nanostruktur
srozméry pod 100 nm [14]. Podobné jako u ultratenkych multivrstev, povrchové atomy
nanoobjektd maji velky vliv na jejich vlastnosti. Soucasné s métenim topologie a lokalnich
vlastnosti nanostruktur jsou pouzivana zatizeni STM a AFM rovnéz 1 jako technologické néstroje
pro nanolitografii, lokalni anodickou oxidaci polovodi¢ti a kovl a termalni zapis informaci na
povrchy polymer. Nanofokusované iontové svazky byly pouzity pro piimou depozici
submikronovych kovovych car [15]. Je ziejmé, Ze lokalni parametry nanostruktur pifimo urcuji
unikdtni vlastnosti celych nanostrukturnich systémii. Z tohoto divodu je nutné vyvinout nové
analytické metody, které mohou zkoumat lokalni parametry a vlastnosti nanostruktur (elektrické,
optické, magnetické, aj.). To zlstdva velkym ukolem pro vyzkumné tymy po celém svéte.
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2 Budovani pristrojové baze pro vyzkum povrchu, (ultra)tenkych vrstev a nanotechnologii
na UFI FSI VUT

Autor této publikace se dlouhodobé zaméfuje na vyzkum povrchi, tenkych a ultratenkych vrstev
a nanostruktur. Tyto objekty nabizeji velké aplikacni moznosti v oblasti elektroniky,
optoelektroniky a sensoriky. Pro pfipravu uvedenych systému se velmi Casto pouzivaji vakuové
technologie zajistujici pozadovanou vysokou c¢istotu procesu i vyslednych produkti. Mezi
vakuové technologie patii napi. depozice vrstev fyzikdlnimi metodami (PVD - Physical Vapour
Deposition), coz je obecny termin pro “fyzikalni” technologie, jako je napafovani, naprasovani,
molekularni svazkové epitaxe (MBE), ptima depozice iontovymi svazky, atd [1]. U téchto technik
jsou stavebni prvky vrstev (atomy, molekuly a klastry v neutrdlnim nebo ionizovaném stavu)
pfenaSeny bez srdzek z mist svého vzniku k substratu. Jednd se tedy obecné o metodu
charakterizovanou terminem “bottom-up”.

Ultratenké vrstvy a multivrstvy reprezentuji tfidu dvoudimenziondlnich (2D) nanostruktur
s rozméry v fadu jednotek nanometri pouze ve sméru kolmém na povrch. Pomoci PVD je vSak
mozné pfipravit 1 rizné 1D — OD nanostruktury a nanomateridly s kvantové mechanickym
omezenim pohybu elektront ve dvou nebo tfech rozmérech. Jako piiklad 1ze uvést jednorozmérné
kvantové draty a “bezrozmérné” kvantové teCky/nanokrystaly [2]. Vlastnosti téchto objektd jsou
piirozené jesté vice vzdaleny objemovému materidlu, nez je tomu v piipadé¢ 2D nanostruktur.
Nanostrukturni (nanokrystalické) tenké vrstvy jsou tvotfeny zpravidla nanokrystaly zabudovanymi
do amorfni matrice tenké vrstvy.



Pro zabezpe&eni vybranych technologii a pro analyzu jejich produkti byla na Ustavu fyzikalniho
inZenyrstvi FSI VUT Brno (dale jen UFI FSI) pod vedenim autora, doc. Tomase Sikoly,
vybudovéna komplexni experimentalni zatizeni. Vyvoj téchto zafizeni probihal v ramci n¢kolika
zahrani¢nich (napt. TEMPUS, COPERNICUS, KONTAKT) i domécich projekta (GACR,
Zamér...). Prehled uvedené cCinnosti a  zafizeni, na nichz je realizovdna pievazna cast
experimentalni prace odboru pevnych latek a povrchi, je uveden nize:

Vramci vyzkumné cCinnosti skupiny byla uvedend zafizeni pouzita zejména pro piipravu
magnetickych (ultra)tenkych vrstev a multivrstev, superstruktur, ultratenkych vrstev Ga a GaN
a oxidovych nanostruktur, jakoz i jejich analyzu (ex situ a in situ) a vypracovani metod
a teoretickych postupti analyzy povrcht a tenkych vrstev.

2.1 Konstrukce aparatury na bazi dvou iontovych zdroju se Sirokymi svazky pro leptani
povrchi a depozici tenkych vrstev

Vysokovakuova aparatura (mezni tlak 10 Pa) vybudovand na UFI FSI umoziujici leptani
a depozici tenkych vrstev a multivrstev Sirokymi iontovymi svazky o energiich dosahujicich
stovek eV. lontové svazky jsou generovany dvéma Kaufmanovymi iontovymi zdroji vlastni
konstrukce opatfenymi molybdenovymi mfizkami vyrobenymi na UFI FSI. Iontovy svazek
tvofeny primarnim zdrojem méa primeér 150 mm a slouzi k suchému leptani nebo depozici tenkych
vrstev odpraSovanim atomu terce. Sekundarni iontovy zdroj generuje svazek o priméru 75 mm,
ktery se pouziva pro modifikaci sloZeni a struktury rostoucich vrstev — tzv. depozice za asistence
iontovych svazka (IBAD).

2.2 Vyvoj ultravakuové aparatury pro depozici ultratenkych vrstev iontové asistovanym
molekuldrné svazkovym naparovanim a pro in situ analyzu.

Na UFI FSI byla po né€kolik let vénovana pozornost vyvoji a aplikaci metod analyzy povrchi
a tenkych vrstev. Zvlastni zfetel byl bran zejména na jejich aplikaci pro in situ analyzu povrchi
a rostoucich vrstev. Vedle moznosti analyzovat povrchy a vrstvy v priibéhu nebo bezprostiedné po
skonceni technologického procesu je tato koncepce vyhodna i pro analyzu vzorkl pfipravenych
mimo aparaturu (ex sifu), nebot’ umoziuje v relativné kratkém case pouzit vice komparativnich
analytickych technik, aniz by vzorky byly vystaveny proménnému atmosférickému prostiedi.
Aplikace vice technik je ¢asto nutnou podminkou pro spolehlivé a jednozna¢né provedeni analyzy.

Komplexni ultravakuova aparatura (obr. 2) vybudovana na UFI FSI sestavd ze Ctyf vzdjemné
propojenych komor, z nichz jedna slouzi k zaklddani vzorki, dal$i pro technologické ucely
(depozice ultratenkych vrstev iontove asistovanym molekuldrné svazkovym napafovanim) a zby-
vajici dvé pro in situ analyzu.

Ultratenké vrstvy (< 10 nm) jsou deponovany pomoci komeréni efiizni cely (Omicron) a zdroje
fokusovanych iontovych svazkii o hypertermalnich energiich (< 100 eV) vlastni konstrukce.
Aparatura je pouzivana predevsim pro depozici vrstev Ga a GaN. Tyto vrstvy pak mohou byt
analyzovany in situ pomoci nasledujicich analytickych metod zabudovanych v aparatute:

(i) Fotoelektronova spektroskopie (XPS nebo také ESCA) — komer¢ni zatizeni firmy Omicron.
Metoda umozituje urcit kvantitativné chemické slozeni povrchii a podpovrchovych vrstev do
maximalni hloubky cca 5 — 10 nm. Zménou sbérného thlu elektroni emitovanych ze vzorku Ize
ziskdvat v rozsahu této hloubky nedestruktivné hloubkové profily koncentraci prvkii a sloucenin
(tzv. angle-resolved spectroscopy).

Ve spojeni s iontovym bombardem (komeréni iontovy zdroj Omicron) lze rovnéz naméfit
hloubkové profily tenkych vrstev (do cca 100 - 1000 nm).

Enegiové rozliseni: 0.5 — 1 eV, citlivost: 10%-107 monovrstvy, minimalni plocha informace:
jednotky mm?

(i) Spektroskopie rozptylenych ionti (TOF — LEIS) — viz 2. 3.
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(iii) Hmotnostni spektrometrie sekundarnich iontu (SIMS ) - komer¢ni hmotnostni analyzator
firmy Balzers (hmotnostni rozsah: 512 AMU), iontovy zdroj vlastni konstrukce (viceucelovy,
ionty atomt plyni) nebo komeréni (Omicron), vlastni nebo komer¢ni iontovy extrakéni systém,
navrZzen a vyvijen vlastni energiovy filtr. Aplikace: prvkova analyza povrchl (véetné atomi
vodiku a izotopti prvki).

Jedna se prevazné o kvalitativni analyzu, kvantifikace je ¢asteéné mozna pouzitim kalibrace
(matrix effect).

Rozliseni: 1 AMUi) citlivost: neurGena (teoreticky az 10 monovrstvy); minimalni plocha
informace: 107" — 10° mm? (mdZe byt sniZena pouZitim lépe fokusovaného iontového zdroje —
mikroskopicky mod).

(iv) Difrakce elektronu o nizké energii (LEED)/ Spektroskopie Augerovych elektronu (AES)
Komer¢ni zafizeni firmy SPECS. Rezim LEED - uréeni atomarni struktury a defekti povrchu,
rezim AES — prvkova i chemicka analyza povrchii.

Rozlieni: nad 1 eV (energiova analyza elektroni metodou brzdného pole); citlivost: 107— 107
monovrstvy; minimalni plocha informace: 10°— 10" p m* (zafizeni neumoZiuje rastrovéani svazku
a tedy mikroskopicky maéd).

(v) Rastrovaci tunelovaci mikroskopie (STM) / mikroskopie na bazi detekce atomarnich sil
(AFM) —viz 2. 4.

(vi) Spektroskopicka elipsometrie

Zatizeni vyvinuté ve spolupraci s Pfirodovédeckou fakultou MU. Vyuziva komeréni UV/VIS zdroj
(Avantes), rotacni analyzator a spektrofotometr (Avantes). Pracuje v rozsahu vinovych délek 200
— 900 nm a je urceno pro in situ spektralni analyzu optickych vlastnosti vrstev a povrch.

Komora rovnéz umoznuje piipojeni jinych analytickych zatizeni, jakoz i efiznich cel nebo
mikroevaporatort.

2.3 Spektroskopie rozptylenych iontia (TOF — LEIS)

Zatizeni umoziuje provadét experimenty rozptylu nizkoenergiovych ionti (< 5 keV) na povrSich
pevnych latek. Fokusovany svazek iontd inertnich plynt (He, Ne, Ar) je generovan iontovym
zdrojem vlastni konstrukce nebo komerénim zdrojem (Omicron). Energie rozptylenych ionti je
urcena z doby letu iontd tzv. driftovou trubici (tzv. ,,TOF* detek¢ni metoda). Pro tyto ucely je
iontovy svazek pred dopadem na ter¢ rozmitan pfes otvor clony, a tim ménén v pulsni svazek.
Rozptylené ionty proslé driftovou trubici jsou detekovany ,,mikrokanalkovym* detektorem. Doba
letu je méfena pomoci elektroniky firmy Ortec.

Metoda umozituje provadeét prvkovou analyzu jedné az tii svrchnich monovrstev. Jedna se
pievazné o kvalitativni analyzu, kvantifikace je ¢asteéné mozna pouzitim kalibrace (matrix
effect).

Citlivost: 102 10~ monovrstvy, minimalni plocha informace: 10™" — 10° mm?

2.4 Rastrovaci tunelovaci mikroskopie (STM) / mikroskopie na bazi detekce atomarnich sil
(AFM)

Vlastni vyvinuté zatizeni kompatibilni s praci v UHV podminkach. Umoznuje studovat atomarni
strukturu povrchi v readlném prostoru, morfologii povrchii 1 nano/mikrostruktur (vodice,
polovodice, izolanty). Makroposuv vzorku k sondé (hrotu) je provadén pomoci piezokeramického
aktuatoru typu inchworm, mikroposuv a rastrovani pak prostfednictvim piezokeramického
skeneru. Detekce prihybli raménka je zajisténa optickou metodou vyuzivajici laserové fotodiody,
soustavy zrcadel (poloha nastavitelna pomoci piezoelementll) a fotodiody PSD. Elektronicka fidici
jednotka 1 software mikroskopu vznikly modifikaci a rozsitenim komer¢niho systému (Tescan).
Pracovni jednotka mikroskopu je zavéSena na pruzinach (rezonan¢ni frekvence 3 Hz) a jeji vibrace
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jsou tlumeny pomoci systému vyuzivajicitho vifivych proudd. Timto zplsobem je potlacovan
prenos externich rusivych vibraci do mikroskopu.
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Obr. 2: Schéma ultravakuové aparatury vyvinuté na UFI FSI.

Odkazy:

[1] M. Ohring: in The Materials Science of Thin Films, Academic Press, San Diego 1992.

[2] H. Sakaki: in Nanotechnology, ed. G. Timp, Springer-Verlag, New York 1999, p.
207.
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3 Popis vybranych metod a za¥izeni na UFI FSI VUT

Ve zbyvajici &asti budou detailng popsany dvé analytické metody vyvinuté na UFI

3.1 Spektroskopie rozptylenych ionti o nizkych energiich

Spektroskopie rozptylenych iontd o nizkych energiich se nazyva ve zkratce metodou ISS
z anglického “lon Scattering Spectroscopy”. Poc¢atky metody se datuji od roku 1967, kdy D. P.
Smith publikoval pouziti ISS pro analyzu prvkového slozeni povrcha kovl [1]. V odborné
literatufe se muzeme setkat i s alternativnim oznaCenim metody ISS, které budeme nadale
pouzivat, a to LEIS ("Low Energy Ion Scattering Spectroscopy"). Terminem “nizk4 energie” se
mini energie iontll v oblasti stovek eV az jednotek keV. V této spektroskopické metodé se méti
energie a pocet iontd, které se rozptylily vlivem srazky s povrchem vzorka pevnych latek, s cilem
ziskat informaci o povrsich téchto vzorku z hlediska jejich prvkového slozeni i atomarni struktury.
Obvyklymi typy iontli pouzivanymi v LEIS jsou ionty atomu inertnich plynd, jako napt. He, Ne
nebo Ar. Tyto ionty se totiz pomérné snadno generuji a jsou navic chemicky nete¢né, coz zvysuje
zivotnost konstrukénich casti iontovych zdrojii (pfedevsim vlakna katody) a snizuje kontaminaci
vakuovych zatizeni, v nichZ jsou ionty vytvareny nebo pouzivany. K témto vyhodam je nutné také
piipocist 1 snazsi interpretaci efekti doprovazejicich iontové bombardovani materialt, kdy obvykle
chemické reakce mezi dopadajicimi ionty a ¢asticemi povrchu (objemu) materidli mohou byt
zanedbany. DalSimi typy iontd pouzivanymi v metodé LEIS jsou ionty alkalickych prvki (napf.
Li).

3.1.1 Principy metody

U ionti, jejichz hmotnost je minimaln€ o tfi fady vyssi nez je hmotnost elektronu, dosahuje de
Broglieho vlnové délka (je nepfimo umérnd hmotnosti a rychlosti ¢astic) hodnot o jeden a vice
fadu nizsich neZ je vlnova délka elektronu o stejné energii'. Na rozdil od elektrond, mizZe pak
srazka iontl s povrchem pevné latky byt vyjadiena modelem, ve kterém jsou Castice povaZzovany
za hmotné body tidici se zdkony klasickeé fyziky (neni totiz nutné pouzit komplikovanéjsi principy
kvantové mechaniky) [2], [3]. Mezi tyto zdkony patii predevSim druhy Newtoniiv zdkon, tedy
pohybova rovnice. Interakce iontu o energii vyssi nez 1 keV s povrchem terce je popsana témér
ptesné jako srdzka dvou volnych cdstic (tzv. binarni srazka), nebo po sobé jdouci sekvence téchto
srazek, ttebaze atom terce ucastnici se interakce je poutan k sousednim atomiim vazebnimi silami.
Situace je tak podobna srazce kule¢nikovych kouli, kdy ter¢ové koule se pied srazkou vzajemné
nedotykaji. Divodem pro toto zjednoduseni je skutecnost, ze doba srazky iontu je ve srovnani
s kmity m¥izky pevné latky kratka®, predavana energie velka (stovky eV) a vazebné energie atomi
jsou malé (jednotky eV), takze atom se chova jako volna castice. V piipadé popisu rozptylu
pomoci bindrni sraZzky se rovnéz zanedbava interakce projektilu s atomy terce nachdzejicimi se
v okoli atomu, na némz se castice rozptyluje. Rozptylovana Castice totiz pii energiich fadoveé
stovek eV a vysSich pronikd do té€sné blizkosti jadra atomu terce, takze odpudivé sily mezi témito

! Napriklad atomy helia o energii 2 keV maji vinovou délku fadove 3.10-3 A

* Doba srazky: At=10"s pro ionty He" o energii 1 keV, perioda kmitti miizky LiF: T =1/f=
1073 s [7].
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casticemi jsou natolik velké, Ze silové ptisobeni mezi projektilem a ostatnimi vzdalenéjSimi atomy
terée muize byt zanedbano’.

Zakladni vlastnosti metody je, Ze poddva informaci o prvkovém sloZeni a atomarni struktufe
nejsvrchnéjsi atomarni vrstvy, nebo v nékterych ptipadech nékolika malo monovrstev. Mezi ionty
vySe uvedenych energii a atomy vzorku totiz ptsobi velké sily, a tak hloubka priniku ionti do
materidlu je mala. Tato extrémni citlivost vii¢i povrchlim je demonstrovana na obr. 3, kde jsou
uvedena LEIS spektra, tedy zavislosti intenzity signalu (tj. proudu) rozptylenych iontl na jejich
energii. PferuSovana &ara odpovida spektru ¢&istého povrchu Si (111) ziskanému ionty He"
o energii 1 keV a rozptylenymi pod Ghlem 142°. Plnd ¢éara predstavuje spektrum ziskané témito
ionty od povrchu Si (100), ktery byl pokryt monovrstvou brému. ProtoZe velké atomy brému jsou
v monovrstvé prakticky ve vzajemném kontaktu, ionty nemohou pronikat k nize leZicim atomim
kfemiku a pik odpovidajici rozptylu iontli na téchto atomech zcela zmizel.

Signal rozptylenych iontd

Eion (eV)

Obr.3.: Demonstrace citlivosti LEIS vic¢i povrchiim. PieruSovana ¢ara odpovida spektru cistého
povrchu Si (111) ziskaného ionty He' o energii 1 keV rozptylenych pod tihlem 142°, plna &ara pak
spektru ziskaného témito ionty od povrchu Si (100) pokrytého jednou monovrstvou atomu Br.
Ptrevzato z [4].

3V ptipadé kolmého dopadu He projektilu (0,5 eV) na povrch monokrystalu LiF (001) odpovida
nejblizsi pribliZeni projektilu k atomu terée vzdalenosti 1,7 A. Sila, kterou plisobi na projektil
v tomto bod¢ ostatni atomy povrchu, dosahuje pouze 1 % silového plisobeni tohoto atomu na
projektil.
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3.1.2 Experimentalni usporadani

V souladu s tadou jinych povrchovych analytickych metod je nezbytnou podminkou pro
uspésnost metody LEIS ultravakuové prostifedi a moznost ptipravy studovaného povrchu in situ,
napt. Cisténim a zihdnim. Shodnost uvedenych podminek umoziiuje vyhodné kombinovat LEIS
s dalsimi UHV analytickymi technikami. Analytické komory pro LEIS obsahuji napt. kombinaci
této metody s AES, LEED a nové i s STM/AFM. Na obr. 4 je ukazano blokové schéma aparatury
pro LEIS analyzu.

Aparatura obsahuje vedle iontového zdroje hmotnostni filtr iontli, manipulator tere a energiovy
analyzator a detektor ionti, které jsou umistény bud’ uvniti analytické komory nebo pfipojeny
z vnéjsku ke komote. Vyhodou varianty s analyzatorem a detektorem uvnitf komory je moznost
menit detekéni whel rozptylu iontd 6, nevyhodou pak vétsi analytickd komora a zpravidla
obtiznéjsi implementace dalSich analytickych metod. Podle principu méfeni energie rozptylenych
Castic rozliSujeme z experimentdlniho hlediska dva typy LEIS: energiovou analyzu ionti
elektrostatickymi poli a energiovou analyzu neutralll a iont metodou "Time-of-Flight" (TOF). Na
obr. 5 je uvedeno schéma aparatury TOF LEIS vyvinuté na UFI FSI.

lontovy Hmotnostni
zdroj filtr

Obr. 4: Blokové schéma aparatury pro LEIS analyzu.

3.1.3 Jak ur¢it prvkové slozeni povrchu vzorku? — kvalitativni analyza

Pfi srazce iontu s atomem povrchu ztraci iont &ast své pivodni kinetické energie Eg = 1/2 mv,’
v zavislosti na hmotnosti iontu, hmotnosti atomu i v zavislosti na thlu, do kterého byl iont
rozptylen. Kdyz v experimentu zabezpecime, Ze na vzorek dopadaji ionty stejné hmotnosti (tzv.
hmotnostni separace) a métime energii iontil rozptylenych pouze do urcitého malého prostorového
uhlu (uréen predev§im pozici a vzdélenosti vstupniho otvoru analyzatoru vici vzorku), ztrata
energie iontl pii rozptylu se sniZzuje s rostouci hmotnosti atomti vzorku. Situace je analogicka se
srazkou lehkého pinpongového micku s jinym pinpongovym mi¢kem na jedné strané a se srazkou
tohoto micku s téZkou kule¢nikovou kouli na stran¢ druhé. V prvém piipadé preda (tedy ztrati)
dopadajici mi¢ek nemalou kinetickou energii tercovému micku a uvede jej do pohybu, ve druhém
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ptipadé ma pinpongovy micek po odrazu téméi stejnou kinetickou energii a kule¢nikové koule
zustava prakticky v klidu. Ztratu energie rozptyleného iontu pii bindrni srazce lze vypocitat
pouzitim jednoduchého vztahu [5], [6], ktery plati 1 pro spektroskopii iont o vysSich energiich
(napt. RBS). Tento vztah Ize odvodit pouhou aplikaci zakonti zachovani celkové energie a hyb-
nosti iontu a ter¢ového atomu, tedy aniz bychom védéli, jaké sily plisobi mezi t€mito ¢asticemi
a jak se meéni jejich velikost se vzajemnou vzdalenosti ¢astic.

ion gun

effusion
QMS \/ \/ cell

ion pump
detector ‘T\ = sample
[ RASRRIARRRE \
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gas inlet

N
N
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Obr 5: Schéma TOF-LEIS zatizeni na UFI FSI

Pokud odecteme z naméteného LEIS spektra energii piku rozptylenych iontl a dosadime ji do
tohoto vztahu, mizeme z né&j vypocitat hmotnost atomu vzorku — tedy urcit, jaky prvek je obsazen
na povrchu vzorku. Hovotime o tzv. kvalitativni analyze. Pokud povrch vzorku obsahuje atomy
vice prvka (napt. adsorbované necistoty, slitina, chemické slou¢enina), objevi se v LEIS spektru
vice pikl. Pfifazeni hmotnosti atomi vzorku jednotlivym pikiim se provadi pomoci stejného
vztahu jako v ptipad¢ vzorku tvofeného atomy jednoho prvku.

Uvedenym zplisobem lze tedy nalézt prvkové slozemi povrchu vzorku, metoda LEIS vsSak
neumoznuje urCit, v jakém chemickém stavu se nachézi tyto prvky (tedy typ slouceniny). To lze
zjistit napt. fotoelektronovou spektroskopii, oznaCovanou jako XPS (X- ray Photoelectron
Spectroscopy) nebo ESCA (Electron Spectroscopy for Chemical Analysis). Metoda vSak dava
zpravidla informaci z vice jak jedné monovrstvy, neni tedy tak povrchové citliva jako LEIS.

Ionty leh¢ich prvki, jako napt. He, se nehodi pro analyzu materiali tvofenych vice tézkymi
prvky. Je to proto, Ze energie téchto iontd jsou po rozptylu na vSech téZkych atomech témér stejné.
Pfi daném energiovém rozliSeni E/AE, ur¢eném ptevazné konstrukci a typem experimentalniho
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zafizeni, je v tomto ptipad¢ obtizné tézké prvky rozptylem lehkych iontd navzajem odlisit. Je tedy
povrchii. RozliSeni metody se rovnéz zvysuje s rostoucim thlem rozptylu o a je nejvétsi pro o =
180 © (tzv. zpétny rozptyl). To je vSak vykoupeno nizsi citlivosti metody, tedy nizsi schopnosti
detekovat malé koncentrace prvki.

3.1.4 Jak ur¢it mnozstvi jednotlivych prvki na povrchu vzorkia? — kvantitativni analyza

Pokud chceme stanovit mnozstvi jednotlivych prvki na povrchu vzorku, tedy provést kvantitativni
analyzu, nevystacime jiz se zékony zachovani jako v ptipad¢ kvalitativni analyzy. Potifebujeme jiz
znat individudlni silova pisobeni mezi iontovym projektilem a atomy terce, tedy tzv. interakcni
potencial, z kterého se tyto sily vypoctou. Pouzitim jednoduchého vztahu [5], [6] pak muzeme
vypocitat, kolik rozptylenych iontd pii urcité predpokladané koncentraci atomil na povrchu
vzorku teoreticky dopadne do otvoru energiového analyzatoru. Dosazenim naméieného poctu
rozptylenych iontt do tohoto vztahu zpétné vypocitame hledanou koncentraci atomd.

Aproximace potencialli pouzivané pro popis rozptylu iontli o nizkych energiich u LEIS casto
vychazi z Coulombova potencidlu (odvozeného z Coulombovy sily mezi naboji jadra iontu
a naboji jadra tercového atomu) doplnéného o stinici ucinek elektront z elektronovych obali jader.
Takovymi potencidly jsou napf. Moliertiv potencial nebo empiricky Ziegleriiv-Biersacktiv-
Littmarktv (ZBL) potencial [5], [6].

Pies znalost aproximativnich vztahii popisujicich interakéni potencidly, kvantitativni analyza
povrchll materiali metodou LEIS je obtizna. Ptispivaji k tomu dalsi procesy nezahrnuté doposud
do naseho vykladu, jako napt. neutralizace iontli pfi rozptylu (zmenSovani poctu detekovanych
iontdl) a geometrické efekty stinéni, které budou diskutovany dale. Oba tyto procesy zavisi na
sloZzeni zkoumaného povrchu, takZe mezi poctem rozptylenych iontl a koncentraci rliznych prvki
na povrchu neexistuje zadny univerzalné platny vztah. To znamena, Ze LEIS je predevS§im
kvalitativni ~ povrchovou analytickou technikou a jeji vyznam spocivd zejména v kombinaci
s jinymi, pokud mozno kvantitativnimi metodami [5]. Nicméné v nékterych ptipadech je LEIS
pouzivana i pro kvantitativni uréeni koncentraci prvkl na povrsich, a to bud’ pouzitim referencnich
materidli nebo kalibraci jinymi analytickymi technikami. Jedna se naptiklad o slitiny kov,
z nichz uvadime jako ptiklad Cu - Pt nebo novéji Nb - Ta. Obecné plati, Ze povrchové sloZeni
muze byt s velkou ptesnosti urCeno kalibraci signalu rozptylenych iontli od jednotlivych
komponent slitiny vici signdlu od ¢istych prvka slitiny. Mzeme tedy vyvodit, Ze vliv chemickych
efekta ve slitin€ je maly, a tak v mnoha ptipadech pro kalibraci mohou byt pouzity Cisté prvky [5].

3.1.5 Strukturni analyza povrchu pevné latky - urceni uspoiradani atomu

Za terCovym atomem, na kterém se rozptyluje iont, vzniké oblast ,,iontového stinu®, do kterého se
iont nemuUze dostat. Atomy nachézejici se v tomto stinu pak nemohou byt pomoci ionta
detekovany. KdyZ ménime thel dopadu iontového svazku, atomy plivodné se nachdzejici uvnitt
stinovych kuzelt jejich sousedl z téchto "stini" vystupuji a mohou byt detekovany rozptylujicimi
se ionty. Interpretace vysledkill rozptylu uvedené metody se vyrazné zjednodussi, pokud pouzijeme
k analyze lehké primarni ionty, obvykle He", a detekujeme ionty ve sméru velkych rozptylovych
uhli [5]. Minimalizuje se tak vyskyt vicenasobného rozptylu, blokovani rozptylenych iontid jinymi
atomy pii jejich letu ze vzorku a poskozeni vzorku vyvolané dopadem svazku iontii. Za téchto
podminek je stinéni atomu cisté geometrickym efektem a kvalitativni informace o uspotadani
atomdu, jako napi. zda je nebo neni povrch rekonstruovan, mize byt ziskana bez detailn€jSich
kvantitativnich vypoc¢td [5], [6]. V ptipad¢ detekce iontl rozptylenych pod thlem € = 180°
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(zpétny rozptyl) lze dokonce provadét pomoci geometrickych uvah, vyplyvajicich z principu
stinéni a blokovani iontl, kvantitativni analyzu struktury povrchi (tj. ur€ovat pozice povrchovych
atomu) bez naro¢nych pocitacovych simulaci, které jsou typické pro LEED nebo LEIS s malymi
rozptylovymi uhly.

3.1.6 Urceni modu rustu ultratenkych vrstev a pokryti povrchi

Na obr. 6 je uvedeno typické spektrum TOF-LEIS naméfené na UFI FSI piislusejici povrchu Si
(111) pokrytému mnozstvim atoma Ga ekvivalentnimu jedné monovrstvé Ga. Ostry pik na 2,7 ps
odpovid4 rozptylu iont He' na atomech Ga, Siroky pik na 3,3 us pak rozptylu na atomech Si.
Ostry nastup piku Si je zpisoben jednondsobnymi rozptyly iontd, zatimco zbyvajici Siroka cast
piku je tvotfena ionty, které pronikly hloubéji do substratu a podstoupily vicendsobny rozptyl
zpusobujici dalsi ztraty energie iontl. Tyto ionty vystupuji z povrchu s pravdépodobnosti blizké
jedné ve formé neutralli, a mohou tak byt analyzovany pouze metodou TOF-LEIS. Tato technika
tedy umoziiuje oproti metodé¢ LEIS zalozené na pouziti elektrostatického analyzatoru zkoumat
1 hlubsi vrstvy povrcht.

KdyZ postupné zvysSujeme pocet nanesenych monovrstev, vyska piku Ga se zvysuje a pik se stava
SirSim. ZvySeni intenzity piku souvisi pifedevsim s rostoucim pokrytim povrchu, zatimco rozsiteni
stava tlustsi.

Zavislost intenzity pikli Ga a Si mlze byt vyuZita pro nalezeni ristovych modl vrstev, jakoz
1 uréeni pokryti povrchii. Tato aplikace metody TOF-LEIS byla publikovana napt. v [7].
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Obr. 6: TOF-LEIS spektrum ionti He' (2 keV) rozptylenych na povrchu Si(111) pokrytém jednou
monovrstvou Ga.
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3.1.7 Vyznam a soucasné vyvojové trendy LEIS

Metoda LEIS nasla v pribéhu tficeti let svého vyvoje uplatnéni v celé fadé oblasti, a to jak ve
fyzice a chemii povrcht, tak i v technologickém vyzkumu. Je vyhodna piedev§im tam, kde se
vyuzije jeji zékladni vlastnost - poddvat informaci o prvkovém sloZeni a atomarni struktuie
nejvrchnéjsi atomdarni vrstvy. Obecné je LEIS predevsim kvalitativni povrchovou analytickou
technikou a jeji vyznam spocivéa zejména ve spoleném pouziti s jinymi analytickymi metodami,
jako je napt. SIMS, AES a XPS v oblasti analyzy slozeni povrchit a LEED a STM v oblasti
urCovani atomarni struktury povrchll. S rozvojem pfistrojové techniky, predev§im polohové
citlivych detektort a rychlych multikanalovych analyzatort, vznikly koncepéné nové typy zatizeni
pro LEIS, které umoziuji ziskdvat mnohem rychleji potfebné informace o povrchu vzorki.
Celkova davka iontl, kterou vzorek piijme, je tak vyrazné nizsi a poskozeni nebo kontaminace
povrchu vzorktll podstatné mensi. ISS se tak stava prakticky nedestruktivni analytickou metodou.
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Press, 1988, p. 263 - 298.

[6] T. Sikola: Spektroskopie rozptylenych iontii o nizkych energiich (ISS) a jeji vyuziti pro
analyzu povrchua pevnych latek, Metody analyzy povrchii —iontové, sondové a specialni metody,
Eds. Frank, L., Kral, J., Academia, Praha 2002, s. 107 — 144.

[7] M. Kolibal, S. Prasa, P. Babor, and T. Sikola, Surface Science 566-568 (2004) 885.

3.2 Rastrovaci sondova mikroskopie — SPM

Rastrovaci sondovd mikroskopie znama pod zkratkou SPM (z anglického Scanning Probe
Microscopy) zaznamenala v poslednich dvou desetiletich nebyvaly rozvoj. Jeji zéklady byly
polozeny vyndlezem rastrovaciho tunelovaciho mikroskopu STM (Scanning Tunneling
Microscope/y) Binnigem a Rohrerem a dale pak sestrojenim jeho modifikace umoziujici zkoumat
i nevodivé povrchy [1], [2]. Tato modifikace mize byt charakterizovana jako rastrovaci mikroskop
detekujici atomarni sily a nejCastéji se oznacuje zkratkou AFM (Atomic Force Microscope/y).
Pozd¢ji se objevily dal§i verze tohoto mikroskopu pouzivajici sondy citlivé 1 na jiné druhy
interakci nez pfisn€¢ vzato atomdrni, napt. magnetické nebo elektrostatické, které spolu s AFM
mohou byt zahrnuty pod spole¢nou zkratku SFM (Scanning Force Microscope/y). Vyhodou SPM
je, ze na rozdil od elektronové mikroskopie podava rovnéz piimou informaci o vertikalnich
rozmérech atomarnich struktur a nano/mikroobjektt na povrchu studovaného vzorku.
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3.2.1 Principy mikroskopie SPM

Obecn¢ vsechny metody SPM jsou zaloZeny na rastrovani sondy (hrotu) pies povrch vzorku.
Rastrovani probiha v diskrétnich bodech, odpovidajicich bodim vysledného obrazu, v roviné x-y
rovnobézné s povrchem. Jednotlivé metody pak vyuzivaji riznych fyzikélnich principd k snimani
a monitorovani vzdalenosti hrotu od povrchu, tzn. vysky z v té€chto bodech.

V metodé STM (obr. 7 a) je mezi hrot a vzorek pfiloZeno stejnosmérné napéti V' a pro mapovani
povrchu se vyuziva zavislosti tunelového proudu /; na vzdalenosti hrotu sondy od povrchu [1].
Jako sondy se pouziva vétSinou kovového dratku ztenceného do velmi ostrého hrotu, nejcastéji
technologii leptani. Obvyklou metodou sniméni topografie povrchu je tzv. reZim konstantniho
proudu, kdy je méfeny proud pouzit jako vstupni signal pro regulator zpétné vazby. Ta udrzuje
pomoci piezokeramického manipuldtoru konstantni vzdalenost hrotu sondy od povrchu vzorku z.
Je ziejmé, ze metodu STM Ize pouzit vyhradné pro sledovani povrchu vodivych vzorki.

Metoda AFM (obr. 7b) je zaloZena na detekci zmén sily mezi hrotem sondy a povrchem vzorku se
zménou vzdalenosti hrotu od povrchu. Narozdil od STM je tato metoda univerzalné aplikovatelna
jak na vzorky vodivé, tak i nevodivé povrchy. Hrot se nachazi na konci pruzného miniaturniho
raménka (anglicky nazyvaného “cantilever”).
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Obr. 7. Rezim konstantniho proudu u metody STM a) a konstantni sily u AFM b).

Raménko mé zpravidla tvar rovnoramenného trojihelnika s typickou vyskou 100 az 300 pm.
Polomér hrotu obvykle ¢ini n€kolik desitek nm. Pro vysoka rozliSeni se pouZzivaji specialné ostiené
hroty o poloméru blizkém 5 nm. Tyto sondy jsou komercéné nabizeny nékolika vyrobei, napf. [3],
[4]. Sondy jsou obvykle vyrobeny z kiemiku nebo nitridu kiemiku. Mikroskop AFM pracuje
zpravidla v tzv. kontaktnim modu, ktery mize byt rovnéZ vyuzit pro mapovani lateralnich sil,
a tedy ke studiu tribologickych vlastnosti povrchll (napft. tieni nebo adheze). V atomarnim métitku
vSak vede k poskozeni povrchi (rekonstrukci nebo defektiim), a tak jim nelze ziskat atomarni
rozliSeni, které se bézné dosahuje u metody STM.

Uvedeny problém zmiriiuje tzv. bezkontaktni mod AFM, kdy hrot sondy neni v pfimém kontaktu
s povrchem. Metoda je tak méné destruktivni a uplatiiuje se zejména pii studiu povrchu mékkych
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vzorkd (napt. biologickych preparatil). Pomérné nedavno bylo touto metodou ziskdno atomarni
rozliSeni na nékterych vybranych povrsich vzorka jako Si, GaAs, InP, NaCl atd.

Zmény sily mezi hrotem a povrchem pfi rastrovani hrotu pfes nerovnosti zkoumané oblasti
zpusobuji odchylky v prohnuti raménka sondy. Tyto odchylky mohou byt detekovany nékolika
metodami, znichZ mezi nejrozsifenéj$i a také nejcitlivéjsi patfi optické metody detekujici
vychylky laserového svazku odrazeného od raménka pomoci specidlni fotodiody [2], [5].
Fotodioda spolu s ptedzesilovacem ptevadi opticky signal na elektricky signdl, ktery je zpracovan
elektronickym systémem totoznym s obvody pro STM a pouzit zpravidla pro fizeni zpétné vazby.
Hovotime pak o tzv. rezimu konstantni sily, ktery je analogii rezimu konstantniho proudu
v metodé STM. Je ziejmé, ze zaménou sondy miiZze byt mikroskop snadno upraven pro méieni
v rezimu STM nebo AFM. Studium topografie povrchii v bezkontaktnim mddu je zaloZeno na
detekci zmén efektivni rezonan¢ni frekvence raménka, vykondvajiciho vynucené kmity buzené
vnéj§im generatorem, s promeénnou vzdalenosti hrotu od povrchu [6], [7]. Kmity raménka jsou
monitorovany rovnéz fotodiodou.

3.2.2 Navrh a konstrukéni provedeni mikroskopu.

V souvislosti s vyvojem ultravakuového zatfizeni pro iontové svazkové technologie a analyzu
povrchti na UFI FSI byl ve spolupréci s firmou TESCAN s.r.o. vyvinut ultravakuovy rastrovaci
sondovy mikroskop (UHV SPM). Mikroskop umoziuje aplikovat jak metodu STM, tak i metodu
AFM.

Bo¢ni nakres mikroskopu je uveden na obr. 8. Mikroskop je vertikdln€ usporadan a pfipevnén na
piirubu typu Conflat (DN 150). Zakladni stolek mikroskopu je zavéSen na ctyfech pruzinach
(umisténych soustfedné v tyc¢ich). Minimalni vlastni frekvence oscilaci zavéseného systému je
3 Hz. Timto opatfenim se omezi pienos vnéjSich rusivych vibraci do mikroskopu, zejména na
frekvencich vysSich nez je uvedena vlastni frekvence. Protoze utlum rezonanénich oscilaci
mikroskopu je v ultravakuu vyrazné nizsi nez za atmosférického tlaku, je zdkladni stolek opatien
tlumicim systémem na bdzi vifivych proudi tvofenym médénymi segmenty, které se pohybuji
v poli permanentnich magnetd.

Zakladni deska mikroskopu sestava z piezokeramického linearniho motoru (systém ,,inchworm®),
ktery zajiStuje makroposuv vzorku k hrotu sondy. K tomuto motoru je pfipevnén piezokeramicky
manipulator pro rastrovani (smér x-y) a jemny posuv (smér z) vzorku k hrotu. Maximalni pole
rastru odpovidajici nejmensimu lateralnimu zvé&tSeni mikroskopu je 10 x 10 pm?® . Opticky
detekéni systém popsany v predchozi kapitole je vybaven dvojici zrcadel pro dalkové zaméteni
laserového svazku na raménko, respektive na stfed fotodetektoru. Zrcatka jsou ovladana pomoci
piezokeramickych atenudtort vyvinutych podle [8]. Ovladaci elektronickéd jednotka mikroskopu
vcetné softwaru vznikla tpravou verze dodavané firmou TESCAN s.r.o. pro mikroskop STM.
Paletky se vzorkem nebo sondou lze ptenést z karuselu, umisténého spolu s mikroskopem ve
vakuové komote, do prizmatickych drzak mikroskopu pomoci vakuové pinzety. Do analytické
komory jsou paletky dopravovany ze zakladaci komory magnetickou ty¢i bez naruSeni podminek
UHV. Konstrukéni problematika vyvoje mikroskopu je detailné popsana v [9] a [10].
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Obr. 8: Bo¢ni nakres mikroskopu UHV STM/AFM

3.2.3 Aplikace SPM

Mikroskop byl pouzit v fadé aplikaci zaméefenych na piipravu a vyzkum mikro a nanostruktur. Pro
ovéteni spravné funkce mikroskopu byly provedeny rGzné testy na vzorcich pfipravenych
mikrotechnologickymi postupy, jako napt. elektronovou litografii, mikrotiskem a chemickym nebo
iontovym leptanim. Vybrané mikrostruktury byly rovnéZ pouzity pro 3D kalibraci piezoskenert.
Na obr. 9 je ukdzdn AFM snimek a profil mikrostruktury vytvofené iontové svazkovym leptanim
(Ar’, 600 eV) na povrchu Si (111) pokrytém maskou z fotorezistu. Maximalni vyska motivi
dosahovala 100 nm. Vyska motivii vyleptanych do vrstvy Ag byla maximalné¢ 200 nm (vySsi
leptaci rychlost Ag).

Mikroskop STM/AFM muzZe byt pouzit nejenom pro vyzkum nanostruktur, ale rovnéz pro jejich
ptipravu. Nanostruktury mohou byt vytvafeny pomoci tohoto mikroskopu napt.
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Obr. 9: Detailni snimek a profil motivii vyleptanych iontovym svazkem Ar" (600 eV) dopadajicim
v kolmém sméru na povrch Si (111), cas leptani 2:40 min (nasnimdano pomoci AFM).

metodou lokalni anodické oxidace (LAO) [11], [12]. Pfi této metod¢ je vloZeno napéti mezi hrot
a povrch vzorku. Takto vznikla vysoka intenzita elektrického pole zpiisobuje v blizkosti hrotu
roz§tépeni molekul vody naadsorbovanych na povrch vzorku (LAO se realizuje za atmosférického
tlaku). Vzniklé ionizované fragmenty obsahujici kyslik pak difunduji do povrchu materialu
a prispivaji k jeho lokalni oxidaci. Bylo ukazano, ze vyska oxidovych ¢ar vzniklych aplikaci LAO
linearné vzrusta se zvySujicim se napétim a klesa s nartistajici rychlosti pohybu hrotu po vzorku
béhem oxidacniho procesu. Velmi kritickym parametrem pro rust oxidil je atmosféricka vlhkost
a ostrost hrotu. Na UFI FSI se podatilo metodou LAO vytvofit oxidové nanostruktury na povriich
Ti, Ga a Si s minimalni polositkou ¢ar 30 — 40 nm. Na obr. 10 jsou demonstrovany ukazky
nanostruktur vytvotenych pomoci LAO na povrchu Ti.
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Obr. 10: Ukazky nanostruktur vytvorenych pomoci LAO na povrchu Ti.
Odkazy

[1] G. Binnig, H. Rohrer, Ch. Gerber, E. Weibel, Phys. Rev. Lett. 49 (1982), 57.
[2] G. Binnig, C. F. Quate, and Ch. Gerber, Phys. Rev. Lett. 56 (1986), 930.

[3] ThermoMicroscopes: www.thermomicro.com.

[4] Silicon-MDT Ltd.: www.siliconmdt.com.

23



[5] C.A.lJ.Putman, B. G. De Grooth, N. F. van Hulst: Ultramicroscopy 42—44 (1992), 1509.
[6] T.R. Albrecht, P. Griitter, D. Horne and D. Rugar: J. Appl. Phys. 69 (1991), 668.

[7]1 R.Kalousek, F. Lopour, P. Dub and T. Sikola, Ces. &as. fyz. 51 (1), 2001, 43.

[8] L. Howald, H. Rudin, and H.- J. Giintherodt: Rev. Sci. Intsr. 63 (8), (1992),
3909.

[9] F. Lopour: Navrh zafizeni pro sledovani povrchi pevnych latek v podminkach
ultravakua metodou STM/SFM, diplomova prace, UFI FSI VUT Brno, 1997.

[10] F. Lopour, R. Kalousek, D. Skoda a T. Sikola, Jemna mechanika a optika 46 ( 4), (2001),
133.

[11] F. Lopour, R. Kalousek, D. Skoda, J. Spousta, F. Mat¢jka, and T. Sikola, Surface and
Interface Analysis 34 (1), 2002, 352.

[12] D. Skoda, F. Lopour, R. Kalousek, D. Burian, J. Spousta, F. Matéjka a T. Sikola, Ces. ¢as.
fyz. 2 (2003), 105.

4 Zavér

Povrchy a rozhrani se vyznacuji fadou specifickych vlastnosti vyrazné odlisSnych od objemovych
materiald. Protoze pocet atomil tvoricich povrchy nanoelement se blizi poctu atomua z jejich
objemu, hraji stale vétsi roli i v pfipad¢€ vlastnosti 2D — 0D nanostruktur. Pro ur¢ovani lokalnich
vlastnosti nanostruktur je potfebné pouzit nebo vyvinout fadu vhodnych analytickych metod
ajejich kombinaci, z nichz mnohé vychazeji ze stavajicich metod pouzivanych pro vyzkum
povrcht (napi. SPM) nebo metod jinych. Na UFI FSI je vénovana systematicka pozornost vyvoji
pristrojové baze pro vyzkum povrcha, (ultra)tenkych vrstev a nanotechnologie. Byly vyvinuty
technologie pro ptipravu (ultra)tenkych vrstev a multivrstev iontovymi a molekuldrné svazkovymi
technologiemi, pro iontové svazkové leptani mikro/nanostruktur, tvorbu nanostruktur metodami
SPM a metody pro in situ a ex situ analyzu povrchi, tenkych vrstev a nanostruktur (UHV
STM/AFM, TOF-LEIS, XPS, SIMS, elipsometrie/reflektometrie, LEED/AES). S vyjimkou XPS
a LEED/AES byla vechna zafizeni zkonstruovana nebo sestavena na UFI FSI. Vysledky této
¢innosti byly publikovany v odbornych domadcich i zahrani¢nich ¢asopisech a byly prezentovany
na fad¢ narodnich i mezinarodnich konferencich.

V priibéhu poslednich deseti let byly navazany Gzké pracovni kontakty s n¢kolika zahrani¢nimi
vyzkumnymi tymy a ziskdna fada mezinarodnich projektt (Salford University, Eindhoven
University of Technology, Aston University, Vienna University of Technology, Arizona State
University, University of Linz, etc.). Podobné byly rozvijeny vztahy se S$pickovymi ceskymi
akademickymi pracovisti (Fyzikalni tistav AV CR, Praha; PfF MU; MFF UK Praha, atd.), které se
tykaji jak samotného vyzkumu (projekty GAAV, GACR a EU - Copernicus), tak i poradani
doprovodnych vzdélavacich akei (série mezindrodnich letnich $kol o povrsich, tenkych vrstvach
a nanotechnologiich).
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5 English Summary

Surfaces play a significant or even a key role in various processes covering not only the processes
in (sub)microscopic electronic and optoelectronic device structures but also in the macroscopic
world itself, like adhesion, friction, wear, photosynthesis, chemical reactivity etc.

The “golden age” of real surface science commenced in the late 1950s, when ultrahigh vacuum
(UHV) apparatuses became commercially available. Hand in hand with an improvement of
vacuum technique, the rapid development of surface technologies and analytical methods has
occurred as well. At present, we are able to grow surface layers within the precision of
submonolayer thicknesses via Molecular Beam Epitaxy (MBE) and in real time to monitor their
thickness by Reflected High Energy Electron Diffraction (RHEED) and oscillation changes of
a crystal monitor. There is also a series of methods capable of analyzing one or more surface
layers.

Many terms and phenomena bound to surfaces may be also related to interfaces between solids.
Their chemical composition, structure and roughness significantly influence thin film adhesion to
substrates and the resultant properties of multilayers of various applications.

A lot of dynamic processes (e.g. diffusion, nucleation, dissociation, chemical reactions) take place
at surfaces and many of them participate in the film growth, catalysis, sensing and other
applications. To follow these, as a rule, quick processes, new or modified atomic-resolution
imaging techniques are being developed. These microscopic techniques are truly useful not only
for fundamental surface studies but also for industrial applications.

A completely new area of direct applications of surface science approaches and techniques has
emerged recently. This is nanotechnology, which deals with the manufacturing and study of
patterns on the 1-100 nm scale. The local characteristics of nanostructure patterns are responsible
for distinguished properties of the whole nanostructure systems. Therefore, there is a strong need
for new analytical methods capable of studying of local nanostructure properties (electronic,
optical, magnetic etc.).

A systematic effort has been put to the development of instrumental basis for a study of surfaces,
(ultra)thin films and nanotechnologies in the Institute of Physical Engineering at BUT.
Technologies for (ultra)thin film/multilayer preparation by ion and molecular beam technology,
ion beam etching of micro/nanostructures, SPM fabrication of nanostructures, and methods for in
situ and ex situ analysis of surfaces/thin films and nanostructures (UHV STM/AFM, TOF — LEIS,
XPS, SIMS, ellipsometry/reflectometry, LEED/AES) have been developed; except for XPS and
LEED/AES, all techniques have been built or assembled in IPE BUT. The results of this study
have been published in scientific journals and presented at many national and international
conferences.

In the contribution a detailed description of the TOF-LEIS and UHV SPM methods is given and
the results achieved by these methods in IPE BUT are presented.
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