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1 Uvod

Na konci dvacatého stoleti se technika vydala cestou miniaturizace. Nej-
markantnéjsi je pro bézného uzivatele pokrok v oblasti elektroniky. Rozmeéry
funkénich ¢asti procesort, paméti, transiztort a dalsich soucastek se zmensily
natolik, ze v urcitych pripadech jiz mizeme hovorit pouze o jejich povrsich,
které se k sobé priblizily tak, ze mezi nimi prakticky neexistuje zadny objem
materialu, jehoz vlastnosti by rozhranim s okolnim prostorem nebyly ovlivnény.
Dtlezitost povrchli vynika také v souvislosti s oxidaci, katalyzou a nanaSenim
vrstev na funkcéni plochy nastrojt. Klasické materialy se Casto stavaji pouze
nosicem, na kterém je vytvoren uslechtily povrch.

Samotnéa definice povrchu se stava problematickou. Povrch je ,kiazi“ materi-
alu, pres kterou ,.komunikuje® se svym okolim. Stale vétsi naroky jsou kladeny
na cistotu povrchi. Detekéni metody vyuzivajici fyzikalni procesy probihajici
na povrchu a v jeho tésné blizkosti pri interakci s castici nebo elektromag-
netickym zafenim se oznacuji jako analyticke metody. S jejich ptrispénim byly
odhaleny principy formujici povrchy a definujici ¢asto tak odlisné vlastnosti
povrchii vzhledem k objemu materilu.

Cilem diserta¢ni prace je popsat princip, konstrukci a experimentalni vy-
sledky ToF LEIS spektrometru pro studium povrchti a velmi tenkych vrstev,
ktery byl autorem prace navrzen, zkonstruovam a aplikovan pri prvkové ana-
Iyze povrchil pevnych latek a velmi tenkych vrstev. Analyza spekter je rychla
a probiha v realném prostoru a ¢ase, coz umoznuje jeji vyuzit k in situ prvkové
analyze povrchii deponovanych vrstev a povrchii modifikovanych iontovymi
svazky.

1.1 Soucasny stav LEIS

Spektroskopie rozptylu nizkoenergiovych iontt LEIS patfi mezi standartni
analytické metody. Je pouzivana v mnoha aplikaci, zejména v oblasti analyzy
extrémné tenkych vrstev (napf. studium a kontrola ,high k* dielektrickych
vrstev pro nové generace polovodicovych soucastek [17], [24]).

Existuje mnoho modifikaci LEIS spektrometri. Zakladni rozdéleni 1ze pro-
vést podle typu pouzitého energiového analyzatoru a geometrie rozptylu.

Nejcastéji pouzivanym typem analyzatoru je hemisfericky analyzator
([28], str. 68). Energiové spektrum svazku rozptylenych iontt je vysledkem
méfeni proudu iont prochéazejicich analyzatorem v zavislosti na proménnych
elektrostatickych potencidlech aplikovanych na soustfedné hemisferické plo-
chy. Hemisfericky analyzator nelze pouzit ke konstrukci tzv. koaxialni vari-
anty spektrometru, kdy osa primarni vétve s dopadajicimi ¢asticemi je totozna
s osou svazku analyzovanych castic.

Druha velice ¢asto pouzivana varianta LEIS spektrometru vyuziva k energi-
ové analyze cylindrického analyzatoru. Hlavnim ddvodem rozsifeni cylin-
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drického analyzatoru je jeho konstrukéni nendrocnost a pomérné kompaktni
rozmeéry. Uziti cylindrického energiového analyzatoru umoznuje koaxialni uspo-
radani LEIS spektrometru.

Tteti zptisob méreni kinetické energie rozptylenych castic je zalozen na mé-
feni dob letu (doba letu - Time of Flight, ve zkratce ToF). ToF energiovy
analyzator méri c¢as, ktery ¢astice rozptylena na povrchu vzorku potfebuje
k prekonani vzdalenosti [ mezi vzorkem a casticovym detektorem. Konstrukéni
feSeni analyzatoru je velmi jednoduché. Jde o driftovou trubici znamé délky,
ktera je zakoncena zpravidla mikrokandlkovym detektorem [9]. Také ToF spek-
trometry lze sestrojit v koaxialni varianté [29]. Vzhledem k tomu, Ze ToF
energiovy analyzator pracuje bez pouziti elektromagnetického pole, je mozno
analyzovat také neutralni ¢astice, coz v pripadé hemisferického a cylindrického
analyzatoru mozné neni.

Pro tucely strukturni analyzy, kterd vyuziva efekttt mnohonasobné kolize,
stinéni a blokovani jsou pouzivany spektrometry s hemisferickym a ToF ener-
giovym analyzatorem.

Originélni variantu LEIS spektrometru pfedstavuje spektrometr Calipso [3]
vyvinuty védeckou skupinou profesora H. H. Brongersmy na Eindhoven Uni-
versity v Holandsku. Spektrometr vyuziva patentovaného toroidalniho energio-
vého analyzatoru. Citlivost spektrometru Calipso fadové prevysuje standardni
LEIS spektrometry.

1.2 Cil doktorského studia

Cilem doktorkého studia byl samostatny navrh a realizace ToF LEIS spek-
trometru pro rychlou in situ prvkovou analyzu deponovanych a iontovymi
svazky modifikovanych velmi tenkych vrstev.

1.3 Metody a postupy reseni

Autor se seznamil se dvémi variantami LEIS spektrometrt jiz v ramci in-
zenyrského studia béhem nékolikamési¢niho pobytu na zahrani¢nich univer-
sitach. Na pocatku doktorského studia byl proveden detailni fyzikalni navrh
ToF LEIS spektrometru pro umisténi v ultravakuové aparatuie na UFI FSI
VUT v Brné. V druhé fazi byla zhotovena kompletni vykresova dokumentace
spektrometru. Po kompletaci vyrobenych komponent byl spektrometr testo-
van na zakladnich vzorcich (SiOg, Mo, Cu, Au). V roce 2000 prosel spektro-
metr zasadni modernizaci, kterd byla umoznéna diky grantovym finan¢nim
prostfedktim. Nova verze spektrometru byla testovana a nasledné pouzita pro
analyzy povrchi pevnych latek a deponovanych velmi tenkych vrstev (SiOs,
Au/Si(111), Au/SiO,, Cu/SiOs a Ga/SiOs), jejichz nejzavaznéjsi vysledky jsou
v této praci uvedeny.



2 LEIS - Low Energy Ion Scattering

Ulohu sondy v pfipadé spektroskopie rozptylenych nizkoenergiovych iontt
plni ionty o kinetické energii v rozsahu stovek az nékolika tisic elektronvolt.
Pro LEIS analyzu se mohou stejné efektivné pouzit i neutrdlni castice, coz
v ndzvu metody neni uvedeno nebot se metoda ve svych zac¢atcich omezovala
pouze na rozptyl iontt.

LEIS analyza je zalozena na principu binarni kolize dopadajici ¢astice a atomu
na povrchu sledovaného vzorku. Za urcitych podminek je castice rozptylena
zpé€t do okolniho prostoru. Pri interakci je ¢ast kinetické energie castice predana
vzorku. Velikost pfedané energie je mimo jiné definovana hmotnosti rozptylo-
vého atomu. Je—li znama energie Castice pred a po rozptylu, miizeme s vyuzitim
vztahu (2.1) vypocitat hmotnost rozptylového atomu. Hlavnimi predpoklady
pro uspésnou LEIS analyzu je pouziti energeticky a hmotnostné presné defi-
novaného svazku dopadajicich c¢astic a presné urceni kinetické energie castic
po rozptylu. Podrobnéjsi rozbor téchto a dalSich efekt ovliviiujicich rozliso-
vaci schopnost LEIS spektrometru s energiovym analyzatorem zalozenym na
méfeni doby letu ¢astice byl podén v [19].

Jeden z moznych zptisobti méreni kinetické energie rozptylenych castic je
zalozen na méteni dob letu (doba letu - Time of Flight, ve zkratce ToF). ToF
energiovy analyzator méri cas, ktery castice rozptylend na povrchu vzorku
potfebuje k prekonani vzdalenosti [ mezi vzorkem a Casticovym detektorem.
K urceni okamziku dopadu iontu na vzorek je nutno primarni iontovy svazek
provozovat v pulznim rezimu. Ionty na vzorek dopadaji jen v urcitych mérici
elektronikou presné definovanych okamzicich. Méfeni doby letu je ukonceno
dopadem rozptylené castice na detektor.

Konstrukéni feseni ToF energiového analyzatoru je velmi jednoduché. Jde
o driftovou trubici znamé délky, ktera je zakoncena zpravidla mikrokanélko-
vym detektorem [9]. Pfimym vysledkem méfeni je ¢asové spektrum (intenzita
- pocet Castic, které prolétly driftovou trubici za urcity ¢as). Vzhledem k tomu,
ze ToF energiovy analyzator pracuje bez pouziti elektromagnetického pole, je
mozno analyzovat také neutralni Castice, coz v pripadé hemisferického a cylin-
drického analyzatoru mozné neni. Podrobnéjsi rozbor parametrti ovliviujici
rozliSeni ToF LEIS spektrometru je uveden v [19].

2.1 Srazka dvou castic - interak¢ni potencialy

Pribéh srazky béhem LEIS experimenti definuje odpudivy coulombovsky
potencial V' (r) ([28], str. 268) mezi souhlasné nabitymi jadry, které se vzhle-
dem k pomeérné velké kinetické energii projektilu priblizi na vzdalenost mno-
hem mensi nez je rovnovazna vzdalenost ry definovand minimem Lennardova—
Jonesova potencialu ([11], str. 96). Elektrony pouze odstiruji interakci jader.
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Coulombovsky potencial je modifikovan stinici funkci p(r/a) ([28], str. 268),
ktera zohlednuje pritomnost elektronového oblaku v oblasti mezi jadry castic.

Interakéni potencial klesad velmi rychle se zvétsujici se vzdalenosti castic.
Proto i v pripadé rozptylu na atomu vazaném na povrchu vzorku, mizeme
kolizi povazovat za interakci dvou volnych castic. Vzhledem k pomérné vysoké
rychlosti dopadajicich ¢astic je celkova doba srazky v rozsahu (1071°+10710) s,
coz je fadové kratsi ¢as v porovnani s typickou periodou vibrace miizky pevné
latky 10713 s (28], str. 270). Struktura pevné latky, kterd v sobé véZe expono-
vany atom neni schopna dostatecné rychle reagovat na srazku. Navic energie,
kterd je pii sréZce predana atomu povrchu (stovky az tisice eV), je tak velka,
ze vazebné sily (vazebnd energie v rozsahu nékolika mélo eV) nejsou schopny
atom udrzet v jeho ptivodni pozici, a ten se chova jako volna castice.

2.2 Binarni kolize

Vzhledem k vyse uvedenym charakteristikdm je model pruzné binarni ko-
lize ([4], str. 4) dvou volnych ¢astic pro popis LEIS rozptylu opravnéné pou-
zitelny. Obréazek 2.1 znazornuje v ¢asti (a) projektil pfiblizujici se k povrchu
analyzovaného vzorku. Hmotnost projektilu je mq, poc¢atecni kinetické energie
je Fy. V ¢asti (b) obrazku je zndzornén projektil po rozptylu na jednom z po-
vrchovych atomii vzorku o hmotnosti ms. Cést kinetické energie Ey projektilu
se v pribéhu kolize predala rozptylovému atomu. Zbyvajici ¢ast energie Ej
zustava rozptylenému projektilu a urcuje rychlost vy, se kterou opousti misto
srazky. Uhel ¢ mezi vektorem rychlosti projektilu pred srazkou a asymptotic-
kym vektorem rychlosti ([4],str. 14) po srazce nazyvame thel rozptylu.

m 4

2N

(a)

Obrazek 2.1: Bindrni kolize. Uhel rozptylu ¥ je uhel mezi vektory rychlosti
projektilu pred a po rozptylu, urcenymi ve velké vzdalenosti od povrchu.

Pti odvozovani [13] zakladniho vztahu pro analyzu ToF spekter se vychazi
ze zakona zachovani energie a zakona zachovani hybnosti ve dvou navzajem
kolmych smérech. Zakladni vztah pro analyzu LEIS spekter je:

cost) + VA? — sin219) ?

A+1

a:%( (2.1)



kde veli¢ina A = ms/m; predstavuje pomér hmotnosti rozptylového atomu na
povrchu vzorku a hmotnosti dopadajici ¢astice. Kladné znaménko odpovida
rozptylu na atomu povrchu, ktery je tézsi nez projektil. V opac¢ném pripadé jsou
pfipustna obé znaménka, soucasné je viak nutno respektovat podminku A? >
sin?d, plynouci z pozadavku odmociiovani nezdporného ¢isla. P¥i rozptylu na
atomu, ktery je lehci nez projektil, je maximalni mozny thel rozptylu omezen
uvedenou podminkou a je tedy mensi nez 90°.

Jako kinematicky faktor k£ se oznacuje vyraz nasledujici po energii Fy v pravé
¢asti rovnice (2.1). Kinematicky faktor v sobé zahrnuje vliv poméru hmotnosti
¢astic zucastnénych na rozptylu a geometrie experimentalniho usporadani.

2.3 Vicenasobna kolize

Ionty akceptované energiovym analyzatorem nemusely podstoupit pouze
jednu binarni kolizi, ale jejich celkovy rozptylovy thel mohl byt vysledkem
dil¢ich binarnich kolizi na nékolika atomech analyzovaného povrchu.

E E E
‘93" & E. E, E

C

Obrazek 2.2: Ruzné prubehy rozptylu projektili smerujicich do detektoru.

Obrazek 2.2 zachycuje tii projektily rozptylené smérem do energiového ana-
lyzatoru (jejich trajektorie jsou po rozptylu rovnobézné). Kinetickd energie
rozptylenych castic se vSak lisi. V piipadé (a) se projektil rozptylil pouze na
jediném atomu a smétuje pfimo do detektoru. V pfipadé (b) se projektil roz-
ptylil postupné na dvou atomech. V ptipadé (c) byl v priabéhu prvni kolize
projektil rozptylen smérem do vzorku, kde vykonal radu néaslednych kolizi.
Vsechny tfi projektily vstupuji do analyzatoru a jsou vyhodnoceny. Pro kine-
tické energie téchto t¥i projektilii po rozptylu plati:

Ey,>FE,>E,. (2.2)

Vicenasobné kolize hraji dtilezitou roli pfi strukturalnich analyzach pomoci
LEIS. Mira, s jakou se vicenasobné kolize ve vyslednych spektrech projevuji,
je zavisla na konkrétnim usporadani experimentu a na typu analyzovaného
povrchu.

2.4 Stinéni a blokovani (Shadowing and Blocking)

Stinéni a blokovani jsou efekty, které umoznuji pomoci rozptylu sledovat

strukturu nékolika nejsvrchnéjsich atomomarnich hladin pevnych vzorki.
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V podkapitole 2.1 byla pro rozptyl nizkoenergiovych iontt zdtivodnéna oprav-
nénost pouziti modelu binarni kolize dvou volnych ¢astic. Jednu z c¢astic, ob-
vykle atom povrchu vzorku, povazujeme pred rozptylem za nehybnou. Do-
padajici projektil se k ni priblizuje rychlosti v = \/2Ey/m;. Mira ovlivnéni
trajektorie projektilu pfi rozptylu v poli o potencidlu V (r) je zavisla na veli-
kosti pocatecni kinetické energie projektilu a na zamérné vzdalenosti b, ktera
je definovana jako kolm& vzdalenost trajektorie projektilu pred srazkou od
rovnobézné primky prochézejici sttedem rozptylového atomu.

Obrazek 2.3 ukazuje soubor piivodné rovnobéznych trajektorii iontl helia
o pocatecni kinetické energii Ej rozptylenych atomem médi vlivem interakéniho
potencidlu V' (r) ([28], str. 268).

Obrazek 2.3: Pocitacova stmulace trajektorii castic helia o primarni kinetické
energii Fy = 2330 eV rozptylenych na atomu médi umisteném v pocatku sou-
radného systému.

Zasadni kvalitativni vyznam uvedené simulace spociva ve znazornéni sti-
niciho kuzele (symetrie stiniciho kuzele kolem osy rozptylu je dana symetrii
interakéniho potencidlu) za rozptylovym atomem. Uvedeny obréazek stiniciho
kuzele méa statisticky vyznam.



3 Experimentalni usporadani

ToF LEIS spektrometr je integralni soucasti ultravakuové aparatury pro
depozici a modifikaci ultratenk§ch vrstev, ktera je na UFI FSI VUT v Brné
budovana v nékolika poslednich letech. ToF LEIS spektrometr byl od pocatku
vyvijen za tucelem rychlého in situ méteni prvkového slozeni deponovanych
vrstev a povrchit modifikovanych iontovymi svazky o velmi nizkych energiich.

ToF LEIS spektrometr se sklada ze tii zakladnich ¢asti, které budou popsany
v poradi odpovidajici sméru pohybu pouzivanych iontl. Primarni vétev spek-
trometru tvori iontovy zdroj a elektrostatickd optika, ktera formuje iontovy
svazek pred dopadem na vzorek. Vzorek upevnény na manipuldtoru v ose va-
kuové komory urcuje stied spektrometru. Driftova trubice s detektorem castic
definuji letovou drahu rozptylenych castic, jejichz doba letu je mérena. Dalsi
¢asti spektrometru jsou umistény vné vakuové aparatury. Jedna se predevsim
o generator napétovych impulzi, vykonovy vychylovaci obvod, napéjeci obvod
detektoru castic, mérici elektroniku a osobni pocita¢ s programovym vybave-
nim pro nacitani, apravu a analyzu ToF spekter.

Obrazek 3.1 schematicky znazornuje jednotlivé funkcéni ¢asti ToF LEIS spek-
trometru. Kontinualni iontovy svazek generovany v iontovém zdroji se po prii-
chodu aperturou dostava do oblasti vychylovacich desticek. Pouze v elektro-
nikou presné vymezenych okamzicich je kladny potencial vychylovaci desky
vypnut a iontovy svazek prochazi otvorem clonici apertury. Iontové ,klubko“
dopadé na povrch zkoumaného vzorku, kde dochazi k rozptylu.

vychylovaci
desticky

iontovy clonici apertura vzorek

zdroj

iontova optika

I I
napétovy zdroj
funkéni generator driftova
=2 ® vykonovy trubice
=mm = Q G+—» | pulzniobvod
start MCP

— | G&D generator —» | TaC stop detektor
,JK
P SCA
- PC karta ?
vysokonapétovy napajeci
zdroj | obvod detektoru

Obrazek 3.1: Blokové schéma ToF LEIS spektrometru na UFI FSI VUT
v Brné. ,,G &D generdtor” - Gate € Delay Generator, , TAC“ - Time to Am-
plitude Convertor.

7 rozptylenych castic jsou analyzovany pouze ty, jejichz trajektorie je blizka
geometrické ose detekéni veétve spektrometru. Jako detektor castic je v popi-

sovaném spektrometru pouzit MCP mikrokanalkovy detektor.
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Kazdé méreni ToF spektra se sklada z nékolika desitek tisic az nékolika
miliént detekénich cykld, které se opakuji s frekvenci definovanou funkénim
generatorem Hewlett Packard 33120A. Napétovy pulz vychézejici z genera-
toru je rozdélen do dvou vétvi. V jedné vétvi vstupuje ridici pulz do vykono-
vého vychylovaciho obvodu, ktery odvede naboj z vychylovaci desticky a ionty
v primarni vétvi spektrometru maji volnou cestu ke vzorku. Ve stejny okamzik
ridici pulz z generatoru prichazi do elektronické jednotky ,G &D generator
(Gate & Delay Generator), kterd umoznuje pulz pozdrzet presné definovany
Casovy interval a zaroven upravuje jeho tvar pro vstup do ,,TAC“ (Time to
Amplitude Convertor) jednotky. Toto je startovaci signal méfeni doby letu.
Od tohoto okamziku ,, TAC“ jednotka ¢eka na signal z detekéni vétve spektro-
metru, ktery méreni ¢asu ukonci. Ukoncovaci signal je generovan detektorem
v okamzik dopadu analyzované castice a pres napajeci obvod detektoru, pred-
zesilova¢ a zesilovaé s filtrem vstupuje do ,TAC“ jednotky. Casova prodleva
mezi startovacim a ukoncovacim signalem je jednotkou prevedena na napé-
tovy signal odpovidajici velikosti, ktery je vyslan do mé¥ici karty umisténé
v osobnim pocitaci.

Pro ToF LEIS analyzu mohou byt pouzity ionty pochéazejici ze dvou rtiznych
iontovych zdrojt. Jejich pozice vzhledem k depozi¢ni aparature a k detekcni
vétvi spektrometru je zachycena na obrazku 3.2. V dalsim popisu bude kladen
diiraz na komerc¢ni elektronové srazkovy zdroj ISE 100. Vsechna uvedenéd ToF
spektra s vyjimkou jednoho spektra v zavéru prace byla nameérena s pouzitim
tohoto zdroje. Plazmaticky iontovy zdroj byl vyuzivan pred instalaci zdroje
ISE 100 a jeho parametry, predevsim spolehlivost a stabilita, neodpovidaly
pozadavkim in situ ToF LEIS analyzy.

plazmaticky
iontO\ll)'l zdroj

MCP detektor

E driftova trubice

iontovy zdroj
ISE 100

Obrazek 3.2: Vzdjemnd pozice detekcni vétve spektrometru a obou pouZivanych
tontovych zdroji.

Opticka osa elektronové srazkového iontového zdroje svira s osou detekéni
vétve spektrometru thel 45°, ¢imz je definovan rozptylovy thel detekovanych
¢astic ¥ = 135° (obrazek 3.2). Pulzni nastavec spole¢né s vychylovacimi destic-

kami slouzi k pulzaci kontinualniho svazku iontt vychazejicich ze zdroje. Na-
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stavec je osazen na konci elektrostatické optiky zdroje. Minimalni vychylovaci
napéti je takové, pro které sledovany iont jesté projde clonici aperturou na
konci pulzniho nastavce. Pro nejbéznéji pouzivané energie iontového svazku
(do 4500€eV) je vychylovaci napéti o velikosti 160V dostacujici.

Pro tvorbu pulzti primarniho iontového svazku je nutno vychylovaci desticku
na kratky casovy interval vybit a nasledovné nabyt zpét na potencial 160 V
vzhledem k zemi. Vystup funkéniho generatoru Hewlett Packard 33120A je
omezen hodnotou 12V. Z tohoto divodu je nutno mezi desticky a generator
zatadit vykonovy obvod, ktery ovlada potencial desticky. Jadro obvodu tvori
rychly tranzistor IRF 620, ktery je fizen napétovymi pulzy z funkéniho gene-
ratoru.

MCP Mikrokanalkovy detektor pracuje na stejném principu jako fotonaso-
bi¢. Jadrem detektoru jsou desticky, ve kterych je velké mnozstvi miniatur-
nich kanalkti (MCP—microchannel plates). Desticky jsou vyrobeny z materidlu
s vysokym koeficientem emise sekundarnich elektronti. V kazdém z kanalku je
udrzovan potencidlovy spad. Dopadne-li na sténu kanalku c¢astice nebo elek-
tromagnetické vinéni, mize dojit k emisi jednoho nebo vice sekundarnich elek-
tront. Tyto elektrony jsou elektrostatickym polem urychlovany podél osy ka-
nalku. V ToF LEIS spektrometru na UFI FSI VUT v Brné je pouzit MCP
detektor od firmy Hamamatsu. Detektor se sklada ze tii desticek priméru
14 mm a sbérné anody. Primér jednotlivych kanalki je 12 um.

Driftova trubice spolecné s polomérem depozi¢ni komory definuji letovou
vzdalenost, na které je elektronicky mérena doba letu ¢astic od povrchu vzorku
k MCP detektoru. Zakladni letova draha byla nastavena na [ = 1,035 m. Drif-
tova trubice, jejiz schéma je na obrazku 3.3, byla navrzena s ohledem na roz-
liSovaci schopnost spektrometru. Dalsim pozadavkem kladenym na driftovou
trubici je dokonalé odstinéni c¢astic, které nesmeéruji primo na detektor, ale
které by po parazitnich odrazech na vnitinich sténach driftové trubice na po-
vrch detektoru dopadly. Systémem clon zachycenym na obrazku 3.3 mohou
prolétnout pouze castice, které smétruji od exponované oblasti vzorku primo

na MCP detektor.

\m—'ﬁﬂ e T iﬂ
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Obrazek 3.3: Jednotlivé ¢dsti ToF energiového analyzdatoru: 1. konec elektrosta-
ticke optiky plazmatickeho tontového zdroje, 2. zkoumany vzorek, 3. systém
duralovych vymezovacich clon, 4. MCP detektor.
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4 Experimentalni vysledky

Experimentalni vysledky, které budou prezentovany v této kapitole, byly
ziskany v poslednich dvou letech provozu ToF LEIS spektrometru. Drivejsi ex-
perimentalni vysledky nebudou v praci prezentovany, nebot jejich vypovédni
hodnota je v porovnani s novymi vysledky miniméalni. Pro demonstraci po-
kroku, kterého bylo v pribéhu nékolikaleté optimalizace ToF LEIS spektro-
metru dosazeno, je v obrazku 5.1 v zavéru prace porovnano spektrum z roku
1997 se spektrem namérenym po zasadni modernizaci spektrometru, ktera byla
dokoncena v roce 2000. V pribéhu vyvoje prodélal spektrometr nékolik zasad-
nich tprav, mezi které patii predevsim implementace komercéniho iontového
zdroje ISE 100, nakup nového funkéniho generatoru Hewlett Packard 33120A,
instalace systému clon uvnitt letové trubice spektrometru a pulzniho nastavce,
zasadni modernizace rozvodu pracovnich plyni a ipravy na propojeni detekéni
elektroniky spolu s modifikaci vykonového pulzniho obvodu a napajeciho ob-
vodu MCP detektoru.

Vsechna v této kapitole uvadéna spektra byla nameérena pro nasledujici expe-
rimentalni podminky: thel rozptylu ¥ = 135°, vzdalenost mezi vychylovacimi
destickami primarni vétve spektrometru k povrchu vzorku l; = 0,243 m, vzda-
lenost mezi povrchem vzorku a celni sténou MCP detektoru o, = 1,035 m.
Typické spektrum nacitané po dobu 120 sekund je slozeno priblizné z 85 000
detekovanych ¢astic. Pro charakteristickou opakovaci frekvenci 20 kHz bylo za,
120 sekund spusténo celkem 2,4 - 10° &itacich cyklé. 85000 tspésnych detekei
ze stejny Casovy interval predstavuje pouze 4 % z celkového poctu moZnych
detekci.

4.1 Typické ToF spektrum

Spektrum na obrazku 4.1 predstavuje typické ToF spektrum ziskané pro roz-
ptyl iontl helia o primarni kinetické energii £y = 2500eV na povrchu vzorku
NiN, deponovaného metodou IBAD ([15], str. 137). Spektrum v sobé obsa-
huje nékolik charakteristickych prvki, které se s rtiznou intenzitou opakuji
i v dalsich prezentovanych spektrech.

Ze spektra je patrno, ze vétsina detekovanych c¢astic potiebovala k prekonani
letové vzdalenosti ¢as v rozsahu mezi Sesti a deseti mikrosekundami. Z teoretic-
kého vypoctu zalozeném na vztahu (2.1) vyplyva, Ze doba letu heliovych ¢astic
rozptylenych na niklu je 4,1 us. V pripadé dusiku se jedna o 5,7 us. Polosirka
napétovych pulzi definujicich ¢asovy pribéh primarnich iontovych pulzi byla
120 ns. Predpokladana sirka piki odpovidajicich odrazu helia na niklu a du-
siku by se podle teorie jednonasobné binarni kolize neméla od této hodnoty
prilis odlisovat. Oba piky by v takovém piipadé byly v prezentovaném spektru
velice ostré a dobfe separované. Pti zapocteni casového posuvu piki, ktery je
souctem doby letu heliovych iont od vychylovacich desticek k povrchu vzorku

13



600

1| zakazana vicenasobny

500 oblast rozpty|
o Ni pik

400 4 povrchova kontaminace (C, N, O)
© & podpovrchovy rozptyl
N 300 -
c
Q ) o
€ linterferenéni
- pik

200

konec spektra

100 + — \
d pozadi

0 ————— — 7
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
ToF (us)

Obrazek 4.1: Spektrum pro rozptyl iontu helia na NitN, vzorku. Ey = 2500 eV,
¥ = 135°. Casovy posun spektra At = 2,9 us.

0,7 us, casové prodlevy zptisobené zpracovanim detekovaného signalu elektro-
nikou a nastavené hodnoty prodlevy na G&D generatoru (obrazek 3.1) 2,2 us,
se predpokladana pozice pikli ve spektru posouva na 7,0 us pro nikl a 8,6 us
pro dusik. Pik niklu je v blizkosti uvedené hodnoty skutecné patrny a tvori
nejvyssi ¢ast spektra. Pik dusiku vSak neni ve spektru dobfe pozorovatelny.

K rozsiteni piku niklu doslo z obou jeho stran. Ze strany kratsich dob letu
(vysSich energii) zptsobuje rozsifeni predevsim vicenasobny rozptyl hélia na
nékolika atomech povrchu tak, jak je tento jev popsan v podkapitole 2.3. Rozsi-
feni ze strany delSich dob letu zapricinily c¢astice hélia, které pronikly hloubéji
pod povrch vzorku a nez byly odrazeny smérem na detektor podstoupily radu
kolizi, pri kterych ztratily znacnou c¢ast své puvodni energie. Dalsi pri¢inou
rozsifeni poklesové hrany hlavniho piku spektra je rozptyl helia na prvcich,
které kontaminuji povrch vzorku. Jedna se predevsim o atomy uhliku, dusiku
a kysliku. Teoretické pozice jejich piktl se nachazeji pravé v oblasti poklesu
hlavniho piku spektra.

Pokles hlavniho piku koné¢i v pomérné vyrovnaném pozadi ToF spektra,
které je tvoreno predevsim rozptylem neutralnich atomi helia na vzorku. Im-
pulzy jimi vytvotrené se vyskytuji na libovolnych mistech ToF spektra a tvofti
¢ast jeho pozadi.

Pred hlavnim pikem spektra se v oblasti kolem 5,5 us vyskytuje nezretelny
pik, ktery odpovida ionttim vodiku H™ rozptylenych na vzorku. V krajnim pii-
padé by zminovany pik mohl byt tvofen také dvojnasobné ionizovanymi atomy
helia, které by po urychleni extrak¢nim potencialem ziskaly dvojnasobnou ki-
netickou energii vzhledem k jednonasobné ionizovanym atomutim helia.

Od pocatku spektra do ¢asu 3, 7 us se nachézi tzv. ,zakazana oblast“. Zadny
iont nebo atom helia s pocatecni kinetickou energii Ey = 2500eV neni scho-
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pen urazit drahu mezi vychylovacimi destickami a MCP detektorem za cas
kratsi nez 3,7 us. Jde o cas, ktery by castice helia potfebovala k prekonani
celé uvedené vzdalenosti se svoji ptivodni kinetickou energii, tedy bez jakékoli
ztraty energie pri odrazu na povrchu vzorku. Presto se v této oblasti vyskytuje
pik na pozici 1, 8 us. Pik souvisi s rusivymi signaly, které vznikaji pti vybijeni
a nabijeni vychylovacich desticek. Velikost interferenc¢niho piku lze elektronicky
potlacit jen do urcité miry, jinak dochazi k ovlivnéni ostatnich pikt v celém
spektru.

4.2 Zlato na substratu SiO,

Ktremikové desky o priméru 110 mm jsou do Laboratore povrchii a ten-
kych vrstev na UFI FSI VUT v Brné dodévany firmou Terrosil, ktera je jejich
vyrobcem a se kterou byla pred dvéma lety navazana uzsi spoluprace. Z kie-
mikové desky bylo odstipnuto nekolik vzorkt, na které byly napraseny rtizné
silné vrstvy zlata. Vzdy se jednalo o kompaktni vrstvu zlata o sile nékolika
desitek az stovek nanometrti. Kvalita a kompaktnost vrstvy byly zkoumany
elektronovym mikroskopem!.

Kontaminace povrchu

Zlata vrstva byla na substrat SiO; naprasovana v podminkach nizkého vakua,
a poté byl vzorek po dobu nékolika hodin vystaven atmosférickému tlaku. Je
ziejmé, ze vrstva mohla byt kontaminovana vsemi béznymi prvky a molekulami
obsazenymi v atmosfére. Vzhledem k slabé reaktivité zlata lze ocekavat lepsi
ucinnost Cisticich procedur (zahfivani vzorku a bombard povrchu intenzivnim
svazkem iontu tézkych inertnich plynu).

Na obrazku 4.2 jsou porovnana dvé spektra namérend pii rozptylu ionti
neonu na systému Au/SiO,. Experimentélni podminky byly pii nac¢itani obou
spekter totozné. Prvni spektrum bylo méreno na znecisténém vzorku. Po 80
sekund byl vzorek exponovan pulznim svazkem iontt neonu. Po ukonceni na-
¢itani spektra byl pracovni plyn ve zdroji zménén na argon. Povrch vzorku
byl po dobu dvou minut ostfelovan kontinualnim svazkem iontd argonu o cel-
kovém proudu I = 0,32 pA. Energie iontt byla Fy = 3000eV. Nasledné byl
pracovni plyn zménén opét na neon a za stejnych experimentalnich podminek
jako v pripadé prvniho spektra bylo naméfeno spektrum na ocisténém vzorku
(plné spektrum).

V obou porovnavanych spektrech je zretelny hlavni pik na pozici 11,0 us,
ktery po zapocteni aktualniho posuvu spektra (2, 3 us) presné odpovida odrazu
neonu na zlaté.

Pti porovnani obou spekter je ziejmé, zZe se podarilo bombardem argono-
vymi ionty vyrazné redukovat kontaminaci povrchu. Zadni ¢ast piku zlata je

INaprasovani a analyza vrstev zlata byly provedeny Ing. Drahomirou Janovou z UMI OSFA FSI VUT
v Brné.
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Obrazek 4.2: Viiv kontaminace povrchu vzorku na tvar ToF spekter. Fxpe-
rimentalni podminky pro obé uvedend spektra: primdrni ionty neonu o ki-
neticke energit Ey = 3000 eV, rozptylovy uhel ¥ = 135°. Mezi kolekci spek-
ter byl povrch vzorku bombardovan dvé minuty argonovym iontovym svazkem
o energii 3000 eV a proudové hustoté j = 4,0 nA/em?. Casovy posun spekter
At = 2,3 us.

v pripadé ocisténého vzorku mnohem mensi. Naopak samotny pik odpovidajici
prostému jednonasobnému odrazu neonu na zlaté je vyraznéjsi.

V oblasti od 7,0 us do 10,5 us se u spektra méreného pred c¢isténim vzorku
nachazi témér konstantni zvysSené pozadi, které v pripadé spektra méreného
po iontovém bombardu pritomno neni. Pozadi pred hlavnim pikem zlata tvori
ziejmé atomy adsorbatil, které jsou ze vzorku vyrazeny jiz rozptylenymi cCas-
ticemi neonu na jejich cesté ven ze vzorku. S redukci kontaminace pfi cisténi
svazkem argonovych ionti se ¢etnost podobnych srazkovych kombinaci snizila
a ve spektru naméreném po cisténi jiz zvysené pozadi nelze rozeznat.

Porovnani ToF spekter pro razné inertni plyny

Obrazek 4.3 porovnava ToF spektra inertnich plynt helia, neonu a argonu
o pocatecni kinetické energii Ey = 4500eV rozptylenych pod thlem 9 = 135°
na vzorku zlata napraseného na SiO, substratu. Spektra byla nameéfena na
novém vzorku, jehoz povrch byl kratce ¢istén argonovym svazkem.

Nejdiive bylo naméreno spektrum pro rozptyl neonu. Spektrum vykazuje
jeden uzky hlavni pik na pozici 9, 3 us.

Jako druhé v poradi bylo na vrstvé sejmuto spektrum pro rozptyl helia.
Spektrum je tvoreno jednim Sirokym pikem s pozici 4,9 us.

Jako posledni bylo na vrstvé nameétfeno spektrum pro rozptyl argonovych
iont. Spektrum vykazuje hlavni pik na pozici 13, 8 us odpovidajici jednona-
sobnému rozptylu na atomech zlata. Nabéhova hrana spektra je tvorena vice-
nasobné rozptylenym argonem s celkovym thlem rozptylu ¥ = 135°. Prodlou-
16
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Obrazek 4.3: Porovnani spekter pro rozptyl tontu inertnich plyni helia, neonu
a argonu s pocatecni kinetickou energit Eiy = 4500 eV na kompakini vrstvé
Zlata naprdsené na substrdtu SiOy. Rozptylovy thel ¥ = 135°. Casovy posun
spekter At = 2,2 us.

zeni sestupové hrany predstavuji vicenasobné rozptylené castice s celkovym
thlem rozptylu vétsim nez ¢ = 135°. Maly pik na pozici 10,4 us je pravdeé-
podobné tvoren dvojnasobné ionizovanymi atomy argonu, které vzhledem ke
svému dvojnasobnému naboji ziskaly urychlovacim potencidlem 4 500V kine-
tickou energii £y = 9000eV. Absence piku kiemiku ve spektrech by mohla
potvrzovat, ze kompaktnost zlaté vrstvy nebyla béhem cisténi argonem naru-
sena.

4.3 Maéd na substratu SiO,

V pripadé SiO, substratu obohaceného atomy médi odhadneme, Ze citlivost
metody se pohybuje v fadu jednotek, pripadné desetin hmotnostnich procent
slozeni povrchu vzorku.

V pribéhu dvou dnit byl vzorek zahtivan elektronovym bombardem na
teploty kolem 700°C. V zavérecné fazi cistici procedury byl vzorek nékoli-
krat kratkodobé zahtan na teploty kolem 1150°C. Vzorek byl nasledné pfi
teploté 260°C podroben ToF LEIS analyze (ionty helia o primarni energii
FEy = 2330eV), jejimz vysledkem je spektrum na obrazku 4.4. Spektrum po-
tvrdilo vyraznou redukci kontaminace povrchu SiOs desky, navic vSak vykéazalo
obohaceni povrchu atomy tézsiho prvku, nez je kiremik. Podrobnym rozborem
dalsich ToF spekter a porovnanim s vysledky XPS analyzy byla prokazana
pritomnost médi, jak na povrchu vzorku, tak v jeho objemu.

V zavérecné fazi zihani vzorku doslo k nataveni médénych vodi¢t vedoucich
ke katodé picky zah¥ivajici vzorek. Teplota tani médi je 1085°C [31]. Atomy
médi diky svoji velké mobilité prodifundovaly vzorkem a kontaminovaly jeho
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analyzovany povrch. Vzorek idealnim zpisobem poslouzil k demonstraci po-
vrchové citlivosti ToF LEIS spektrometru a zaroven prokazal ptivodné plano-
vanou redukci na povrchu pfritomnych adsorbantii.
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Obrazek 4.4: ToF spektrum rozptylu helia na povrchu vzorku Cu/SiOy cisténém
ohrevem na vysoke teploty. Fy = 2330 eV, v = 135°, teplota vzorku v prubéhu
mérend spektra byla 260°C. Casovyj posun spektra At = 4,7 us.

Hlavni (nejvyssi) pik spektra predstavuje helium rozptylené na kifemiku
a prvcich tvoticich zbytkovou kontaminaci povrchu vzorku (uhlik, dusik a kys-
lik). V pribéhu cisténi vSak muselo dojit k vyrazné redukci kontaminace, ne-
bot v predni ¢asti hlavniho piku je zfetelné pritomen tzky pik jednonasobného
rozptylu helia na kifemiku. V zddném z ptredchozich spekter se takto dobre
definovany pik pro rozptyl helia nepodafilo naméfit?. V oblasti kolem 8,9 us
se vyskytuje ostry pik odpovidajici rozptylu helia na médi. Polositka piku je
140 ns a jedna se o nejuzsi pik, ktery se na spektrometru podafilo namétit. Ca-
sovéa polo§itka napétovych pulst na vychylovacich destickach byla v pribéhu
experimentu na své obvyklé hodnoté 120 ns. Prezentované spektrum nebylo
nikterak upravovano. O redukci necistot na povrchu vzorku béhem experi-
mentu svédcéi i minimalni pozadi spektra. Na zakladé XPS analyzy vzorku
byly zjistény nasledujici koncentrace prvkia: méd 3,5 %, kiemik 21,5 %, kys-
lik 17,3 %, uhlik 50,6 %, dusik 2,5 %, fluor 4,6 %.

Vzhledem k velkému G¢innému prifezu meédi v porovnani s ostatnimi pri-
tomnymi prvky pro rozptyl nizkoenergiovych iontt helia je pik médi ve spektru
vyraznéji zastoupen, nez by odpovidalo procentualni pritomnosti médi na po-
vrchu vzorku®. Malé procento atomi médi je schopno zastinit hloubéji polozené
atomy kfemiku a kysliku (obrazek 2.3).

2Ani v pifpadé zlaté vrstvy Gisténé intenzivnim bombardem ionty argonu se nepodaiilo ziskat podobné
ostry pik pro rozptyl helia.

3Metoda XPS je méné povrchové citlivd nez LEIS. Pfi méfeni pomoci XPS detekovany signal pochézi
z nékolika desitek svrchnich atomovych hladin, coZz znamend, ze uvadéna 3,5% médi nezarucuji automaticky
stejnou koncentraci ve svrchnich vrstvach vzorku analyzovanych ToF LEIS spektrometrem.
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4.4 Depozice galia na substraty Si(111) a SiO,

Na jednu z prirub depozi¢ni komory ultravakuové aparatury je napojena
eftzni cela. Na kfemikovou desku Si(111) bylo z eftzni cely deponovano ga-
lium. Deposice byla kontrolovana pomoci krystalového méfice tloustky depono-
vané vrstvy a pomoci rozptylu nizkoenergiovych iontl helia o kinetické energii
Ey = 3000eV. Po ¢tyrech minutach depozice galia bylo naméireno ToF spek-
trum, které je uvedeno na obrazku 4.5. Na povrchu kiremiku byla vrstva galia
o koncentraci odpovidajici ptiblizné jedné monovrstvé galia. Spektrum vyka-
zuje Siroky pik kontaminovaného kiemiku, pred kterym se nachézi maly pik
odpovidajici odrazu helia na galiu. Po deviti minutach depozice, kdy koncen-
trace galia odpovidala podle kifemikového mérice tlousték tfem monovrstvam
galia, bylo naméfeno druhé prezentované ToF spektrum (plné spektrum).
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Obréazek 4.5: Rozptyl helia na kiemiku Si(111) po nadeponovani jedné mo-
novrstvy galia a po nadeponovdni trech monourstev galia (plné spektrum).
Ey =3000eV,9 = 135°. Casovy posun spekter At = 1,9 us.

Ve spektru lze pozorovat zretelny nartst piku galia. Presto, ze ve druhém
pripadé pokryti povrchu odpovidalo tfem monovrstvam galia, pik kifemiku ze
spektra nevymizel. K rozptylu helia dochazelo pravdépodobné i na atomovych
vrstvach kfemiku pod vrstvou galia. V pribéhu depozice vsak mohlo také do-
chazet k segregaci galia na povrchu kfemiku. Galium mohlo v podobé ostrivki
pokryvat pouze nékolik procent povrchu vzorku. Nejpravdépodobnéji se jed-
nalo o kombinaci obou efekt.

Po ukonceni depozice bylo pomoci ToF LEIS spektrometru zkouméano pro-
storové rozlozeni galia na povrchu kremiku. Vertikalni pozice vzorku byla ma-
nipuldtorem nastavovana v rozmezi 13 mm. V nékolika polohach bylo sejmuto
ToF spektrum. Ctyii spektra s vyznacenou vertikdlni polohou z jsou na ob-
razku 4.6.

Pro pozici z = 88 mm neni pik galia ve spektru pritomen. Pro z = 101 mm
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Obrazek 4.6: Porovnani ToF spekter pro rizné€ vertikdlni pozice vzorku kremiku
Si(111) s vrstvou galia deponovaného z efizni cely. Spektra pro rozptyl helia

0 Ey = 3000eV pod rozptylovym thlem 9 = 135°. Casovy posun spekter At =
1,7 ps.

a z = 90 mm se galiovy pik zac¢iné ve spektru projevovat. V intervalu (93; 99)
mm byl pomér vysek galiového a kifemikového piku témér konstantni a odpovi-
dal uvedenému spektru pro z = 94 mm. Pomoci LEIS lze odhadnout, Ze galium
bylo nadeponovano na substrat v oblasti o rozsahu 8 mm témeér rovnomérné.

Analyzou ToF spekter mérenych na deponovanych vrstvach galia na sub-
stratu SiOs byla zjisténa zévislost tloustky galiového piku na sile deponované
vrstvy. S rostoucim poctem deponovanych galiovych vrstev se tloustka piku ga-
lia zvétsuje. Tento efekt demonstruji spektra na obrazku 4.7. Jednd se o ToF
spektra naméfend za stejnych experimentalnich podminek (rozptyl iontd he-
lia s pocatecni energii Fy = 3000eV pod rozptylovym thlem ¢ = 135°) na
dvou rizné silnych napafrenych vrstvach galia z efizni cely. Na zakladé kalib-
race napafovacich parametr [18] byla stanovena tloustka napafenych galio-
vych vrstev na tii monovrstvy v pripadé prvniho spektra a sto monovrstev
v pripadé plného spektra. Vyska spekter byla prepocitana v opacném poméru
ku poméru integralnich naboj primarniho intového svazku, ktery dopadl na
vzorky v pritbéhu obou ToF méfeni.

Z porovnani spekter je patrné, ze uzky pik galia pro tenci vrstvu se v pri-
padé tlusté vrstvy podstatné rozsitil as do oblasti piku kfemiku. Také Spicka
galiového piku se posunula smérem k delsim letovym dobam. Tyto efekty prav-
dépodobné souvisi s vicenasobnymi rozptyly uvniti galiové vrstvy podle me-
chanismu popsaného v ptipadé (c) v obrazku 2.2. Je-li vrstva silnéjsi je prav-
dépodobnost vicenasobnych rozptyli vétsi, nez v pripadé tenké vrstvy, kdy do
piku prispivaji prevazné jednonasobné rozptylené projektily.

Také v pripadé tenké vrstvy dochazi k vicenasobnému rozptylu. Dominantni
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Obrazek 4.7: Rozptyl helia na vrstvé galia nadeponované na substratu SiOs.
Pinée spektrum bylo ziskano rozptylem na vzorku s vrstvou galia o priblizne
tloustce sta monovrstev. Druhé spektrum odpovidd identickému rozptylu na

vzorku s vrstvou galia o tloustce tri monovrstev. Experimentdini podminky:
Ey =3000eV,9 = 135°. Casovy posun spekter At = 1,7 us.

faze rozptylu? ale nastava pod tenkou vrstvou v oblasti substratu. Proto roz-
ptyleny projektil dorazi k detektoru v case, ktery spise odpovida rozptylu na
atomu substratu (v nasem pripadé kfemiku), nez na atomu tenké vrstvy (ga-
lia). V pfipadé silné vrstvy se vSechny dil¢i rozptyly vicendsobného rozptylu
odehravaji pouze na atomech vrstvy. Pozice piku ve spektru tedy odpovida
rozptylu na galiu.

Kvalitativné lze z experimentalnich vysledkt prokazat rozsiteni piku depo-
novaného galia se vzrustajici tloustkou vrstvy. Dalsi experimentalni ¢innost na
ToF' LEIS spektrometru se bude zabyvat zkoumanim naznacené zavislosti.

4Jeden z rozptylti v ramci vycenasobnych rozptyli je zpravidla dominantni (dochézi pii ném k nejvyrazngjsi
zméné trajektorie projektilu).
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5 Zavér

Za dobu doktorského studia piedkladatele diserta¢ni prace byl na UFI FSI
VUT v Brné vyvinut plné funkéni ToF LEIS spektrometr. Jeho parametry
splnuji podminky pro rychlou prvkovou analyzu deponovanych a iontovymi
svazky modifikovanych tenkjch vrstev a povrchit pevnych vzorkt. Extrémni
povrchova citlivost metody rozptylu nizkoenergiovych iontd se v souvislosti
s povrchovou kontaminaci stava v nékterych pripadech zavaznym problémem.
Jedna se predevsim o vzorky a vrstvy pripravované vné ultravakuové apara-
tury.

V procesu zihéni lze Gspésné odstranit lehce navazané adsorbanty. Silnéji
vazané adsorbanty lze zihanim na vysoké teploty odstranit jen castecné, jak
potvrzuji vysledky experimentt se vzorkem Cu/SiOs. Dal$i moznosti ¢isténi
povrchii pevnych vzorkil je odprasovani adsorbantti intenzivnim svazkem ionti
tézsich inertnich plyni s vysSimi primarnimi kinetickymi energiemi. Iontovy
bombard nezarucuje odstranéni vsech adsorbatt. Adsorbaty jsou odprasovany,
ale jejich jista cast je dopadajicimi ionty zatlacovana smérem do vzorku. Ion-
tovy bombard rovnéz nemiize odstranit necistoty, které jsou zabudovany do
nizsich vrstev pod povrchem. Idealni metodou c¢isténi predevsim kovovych
vzorki je kombinace zihani a iontového odprasovani.

Dalsi moznosti, jak snizit koncentraci adsorbatii, je prima depozice tenké
vrstvy uvniti aparatury. Klasickym ptikladem je naparovani vrstev galia z eflizni
cely. Piky odpovidajici rozptylu helia na nové vytvoiené vrstvé o tloustce jedné
monovrstvy jsou velmi tzké a hodnotou své polositky (170 ns) se blizi mezni
hodnoté dané ¢asovou polositkou napétovych pulziu definujici primérni iontové
pulzy (120ns). Na galiovych vrstvach o tloustce vétsi nez jedna monovrstva
miize dojit k vicenasobnému rozptylu, coz vede k rozsiteni odpovidajicich pikt
v ToF spektrech.

Extrémni povrchova citlivost rozptylu nizkoenergiovych iontt byla zkou-
mana na odprasované vrstvé zlata na substratu SiO, a pri analyze systému
Cu/SiOq. Koncentrace médi v povrchové vrstvé zjisténa metodou XPS ¢inila
3,5 %.

Nespornou prednosti LEIS spektroskopie je jednoduchost a primost analyzy
ziskanych spekter. V oblasti experimentalnich podminek je v prvnim pribli-
zeni spolehlivé pouzitelny model binarni kolize dvou volnych c¢astic. Béhem
interpretace uvedenych ToF spekter byly brany v ivahu nékteré odchylky od
tohoto modelu spocivajici predevsim v doplnkovych interakcich projektilu s ad-
sorbaty a ve vicenasobném rozptylu. Pozice pikti ve spektrech jsou ve velmi
dobré shodé s teoreticky vypoctenymi hodnotami.

V priitbéhu vyvoje a optimalizace ToF LEIS spektrometru byly témér vsechny
jeho c¢asti zasadné upraveny. Prvni varianta vyuzivala iontovy svazek z ionto-
vého plazmatického zdroje urc¢eného pro modifikaci povrchli a tenkych vrstev.
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Prosta driftova trubice bez clonek definovala rozptylovy thel ¥ = 90°. Jeji
délka byla 2,050 m. Minimélni délka napétovych pulst 350 ns byla limitovana
pouzitim nekvalitniho funkéniho generatoru. Dalsi nevyhodou popsaného uspo-
radani byl hmotnostni rozptyl iontového svazku, ktery se podstatné podarilo
omezit nakupem a instalaci iontoveé srazkového zdroje Omicron ISE 100 a rea-
lizaci vysoce ¢istého rozvodu pracovnich plyni. Zdroj byl umistén do priruby
definujici rozptylovy thel ¥ = 135°, pro ktery byla namérena vétsina prezen-
tovanych spekter. Délka driftové trubice byla zkracena na [ = 1,035 m, ¢imz
se snizilo rozliseni pfiblizné na polovinu, ale vyrazné, zhruba na trojnasobek,
vzrostla detekéni rychlost spekter, coz bylo s ohledem na pouziti spektrometru
pro rychlou prvkovou analyzu dilezité. RozliSovaci schopnost byla zlepsena na-
kupem nového funkéniho generatoru a upravou vykonového pulzniho obvodu.
Soucasné usporadani limituje polositku napétovych pulsi na 120 ns. Doba ko-
lekce ToF spekter se pohybuje v rozmezi 50 az 700 sekund a je velmi odlisna
pro rizna prvkova slozeni zkoumanych vzorkt. K vylepseni spekter prispéla
rovnéz realizace cloniciho systému iontového zdroje a systému clon uvnitt drif-
tové trubice, kterda vylucuje detekci castic, které byly na cesté k detektoru
rozptyleny na sténach driftové trubice.

Obrazek 5.1 porovnava dvé ToF spektra. Prvni spektrum bylo naméfeno
v prvotnim usporadani ToF LEIS spektrometru. Plné spektrum bylo naméreno
po zminovanych tpravach a optimalizacich spektrometru. Z porovnani tvaru
a polosirky pikt si lze udélat predstavu o efektu provedenych zmeén.
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Obrazek 5.1: Porovndni spekter namerenych pred modernizaci ToF LEIS spek-
trometru a po provedenych upravach. Staré spektrum odpovidd rozptylu he-
lia na molybdenovém terci (Ey = 2500eV, ¥ = 90°, délka driftové trubice
[ = 2,050 m). Nové spektrum je vysledkem rozptylu helia na kiemikovém vzorku
(Ey = 2330eV, 9 = 135°, délka driftové trubice | = 1,035 m). Obé spektra jsou
prezentovana v podobé, ve ktere byla namérena. Pozadi nebylo odecteno.
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Svymi parametry spliiuje spektrometr pozadavky rychlé kvalitativni prvkové
analyzy vytvarenych a modifikovanych povrchi. Dalsi tpravy spektrometru
budou ovlivnény predevsim jeho budoucim planovanym vyuzitim. Autor se do-
mniva, ze vyrazné zlepseni ToF analyzy nelze dosahnout v podminkach depo-
zi¢ni komory ultravakuové aparatury. Pfemisténi spektrometru do jiné komory
vSak znamend ztratu bezprostiredniho kontaktu analytické metody s depozic-
nimi experimenty. Zakladnim problémem ToF analyzy zistava kontaminace
povrchu vzorkl a zefektivnéni Cisticich procesii, predevsim kombinace zihani
a bombardu argonovym svazkem. Pro udrzeni povrchu v ¢istém stavu je nutno
snizit zakladni tlak v aparature alespon o jeden tad.
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6 Summary

Theories describing behaviour of solids are generally based on supposition
of infinite three dimensional periodicity of solid lattice. But real objects have
their final dimensions and thus lattice periodicity is broken by object surfaces
here. Each surface represents a special kind of defect in the solid resulting in
different properties of surfaces from bulk materials. A heterogenous catalysis,
a corrosion of materials and a fabrication of semiconductor devices are three
the most important areas concerning surfaces and their properties. To able to
study and monitor these properties special surface analytical techniques must
be applied.

Low Energy Ion Scattering (LEIS) is one of the most commonly used tech-
niques based on interaction of a primary ion beam with a sample surface. The
LEIS technique has its particular advantages in relative simplicity and extreme
surface sensitivity. Further, the sample surface analysis is a complex problem
and generally more than one technique must be applied to achieve required
information.

The binary elastic collision model (BEC) is a suitable model for the descrip-
tion of a collision between projectile and target particles when the primary
energy is in the range of energies characteristic for low—energy scattering (0.1-
10 keV). In the BEC model, the solid is assumed to be composed of individual
target atoms which are considered to be free. In terms of classical mechanics,
collisions are described by using the interatomic potential between atomic and
projectil nuclei. In LEIS the particle approaches so closely that the attractive
part of the potential can be neglected. In the given range of energies this in-
teraction potential is approximated by the modified Coulomb potential V' (r)
with sufficient accuracy. The potential is modified by a screening function
©(r/a). This effect results from a presence of an electron cloud between posi-
tive nuclei ([28], str. 268).

The potential rapidly decreases with an increasing atomic distance. It means
that the first assumption of binary collision between the projectile and a target
atom is relevant. During any collision with a target atom the interaction with
neighbouring atoms is negligible. Also the energy transfer to the target atom
is in general much bigger than the binding energy in the solids. We can assume
that the target atom in the binary collision will behave like a free atom. The
overall scattering process will consist of a sequence of single binary collisions
with surface atoms.

Ions of rare gases (He, Ne, Ar) with primary energy in the range of 1 keV
to 5 keV are used in our apparatus for analysis. Ion projectile incoming to an
analysed target surface is shown in the figure 2.1.

There is an energy loss E5 of the scattered projectile m; which occurs during
the interaction with a target atom msy. The energy loss depends on the pri-
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mary kinetic energy FEj of the incident particle, on the identity of the collision
partners and on the scattering geometry (scattering angle ¥, sputtering angle
¢). The mass of the unknown surface atom can by find if £ is measured. Time
of Flight (ToF) LEIS is a special kind of the LEIS technique, where the energy
of the scattered particle is calculated from their time of flight in a drift tube
of a known distance. F; can be calculated from the classical laws of energy
and momentum conservation (binary collision model BCM). Momentum of the
colliding particles must be conserved in two perpendicular planes. Solution of
the system of equations yields the basic LEIS analysis relation (2.1).

Figure 2.3 shows the principle of a shadow cone formation by trajectories
of ions scattered by a target atom. The shape of the shadow cone strongly
depends on the mass and kinetic energy of the projectile.

Experimental arrangement

The ToF LEIS spectrometer at IPE FME BUT will be described in the beam-
down direction. The ion beam is generated in the ion gun and is transported
to a main chamber. The sample is placed in the centre of the chamber. The
incident particles are scattered from the sample surface into all directions. Just
a small fraction of them reaches the input aperture of a drift tube (figure 3.3).
Its length is [ = 1.035m. There is a couple of apertures in the drift tube
to stop the particles scattered from the tube walls. These particles lost part
of their energy upon the collisions with stainless steel walls and, hence, they
could have influenced the measured time-of-flight spectra. As a result of this
arrangement, almost only the particles scattered from the sample surface can
reach a multichannel plate detector which terminates the flight tube.

A signal detected at the multichannel plates is transferred by electronics
(Ortec) to a computer program giving the ToF spectra. The signal coming
from the detector is at first amplified by a fast preamplifier and then modified
by the use of a filter, amplifier, constant fraction discriminator, Gate & Delay
Generator, Time to Amplitude Convertor (TAC) and a pulse height analyser.
This part of electronics is triggered by a pulse generator so that the ToF
of scattered particles in the flight tube can be measured. Figure 3.1 shows
a schematic view of the main electronic components of the spectrometer and
their interconnection.
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Experimental results and analysis

Two typical results of the ToF LEIS experiment will be discussed in this
section.

Copper diffusion on a SiOs sample surface

The ToF spectrum in the figure 4.4 was collected for helium scattered on the
SiO, sample surface having been heated up to 1150°C under vacuum conditions
to reduce carbon and nitrogen surface contamination. There is a high Si peak
around 9.4 us, which is followed by unseparated peaks of oxygen, nitrogen and
carbon. A peak situated in front of the silicon peak belongs to copper. Copper
diffused to the surface during the sample heating from overheated parts of
the sample manipulator. The results of the ToF measurement were certified
by commercial XPS analysis. The copper peak represents the sharpest peak
measured by the spectrometer. The half width of the peak (140ns) is near to
the width of the voltage pulses applied to the chopping plates (120 ns) which
limits the spectrometer resolution.

Ga/Si(111) sample analysis

A thin Ga layer was evaporated on Si(111) substrate by a commercial effusion
cell fitted to the vacuum chamber. Figure 4.5 shows two ToF' spectra measured
for helium incidence ions with a primary kinetic energy Fy = 3000eV. First
spectrum was measured after one monolayer of gallium was evaporated on
a Si(111) substrate. The filled spectrum was collected after three monolayers
of a gallium film were evaporated. There are two peaks in both spectra. Peak
of helium scattered on Ga is located in the position 5.3 us. The Ga peak is
followed by the silicon peak. The broadening of the silicon peak is caused by
multiple collision effects and by surface contamination by carbon nitrogen and
oxygen. A reduction of the contamination was achieved by argon beam bom-
bardment (spectrum in figure 4.2) and by heating the SiOy sample (spectrum
in figure 4.4). The comparison of ToF spectra in figure 4.7 indicates dependence
of the ToF peak width on deposited layer thickness.

In the conclusion is shown an agreement with a theoretical calculation based
on equation (2.1). In figure 5.1 two ToF spectra are compared. Filled spectrum
was collected after the optimalisation of the ToF LEIS spectrometer in 2000
year. Second spectrum represents one of the typical spectra measured before
the optimalisation.
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