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Uloha: Tenké vrstvy — elektronovia difrakce
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1. Seznamte se s méficim zafizenim RHEED.

2. Prfedmétem méfeni budou epitaxni parametry tenké vrstvy kovu (Pd, Pt, Au ...) na
povrchu monokrystalu s danou povrchovou orientaci (KCl (001), NaCl(001),
Al,03(0001), CeO,(111)...) ptipravené vakuovym napafovanim. Naleznéte
v tabulkach strukturni parametry pouzitych materiali. Zkuste odhadnout, jaké typy
difrak¢nich obrazcti budou pozorovany pii difrakci z podlozky a po depozici kovu.
Rozmyslete, co bude nutné zméfit pro vyhodnoceni epitaxnich parametrti vcetné
miiZové konstanty?

3. Oveéite povrchovou orientaci podlozky, ur€ete orientaci hlavnich krystalografickych
smérli na jejim povrchu a proved'te kalibraci metody RHEED. Proved’'te méteni a
vypocet epitaxnich parametri depozitu: epitaxni rovina, orientace epitaxni vrstvy
vzhledem k podlozce, miizovy parametr depozitu ve sméru rovnob&zném a kolmém na
podlozku. Urcete typ ristu.

4. Urcete experimentalni hodnotu mifiZzového parametru ve sméru kolmém a
rovnobéZzném s povrchem podlozky zpracovanim RHEED difrakénich obrazci
v programu ADIF. Ziskané vysledky pouzijte pro vypocet koeficientu akomodace.

5. Nakreslete schematicky model epitaxniho systému kov - podlozka.

Poznamky:
a) Pouzité materialy se mohou liSit podle aktualné instalovanych vypafovadel na
experimentalnim zafizeni.
b) Studenti jsou povinni se na ulohu pfipravit tak, aby byli schopni zodpovédét otazky

ukolu 2 a dokézali teoreticky popsat postup pfi feseni ukolii 3,4 a 5.



Ptiprava tenkych vrstev napafovanim ve vakuu patii k zdkladnim metodam uzivanym jak v
mnoha technologickych procesech, tak i v mnoha experimentélnich studiich. Z tohoto divodu

je dualezité se s touto metodou blize seznamit.

V zavislosti na povaze interakce Castic napafované latky s atomy podlozky a vzajemné

interakce naparovanych ¢astic dochazi k riiznym typtim ristu tenké vrstvy:

a) rust vrstva po vrstveé

b) tfidimenzionalni rist

¢) ttidimenziondlni riist na vytvofené monovrstveé
Vlastnosti vysledné vrstvy zavisi na mnoha faktorech, zejména vSak na teploté podlozky v
prabéhu naparovani, na rychlosti napafovani (neboli na poctu ¢astic dopadajicich na povrch

podlozky za jednotku ¢asu) a na jakosti povrchu podlozky (povrchové Cistoté a hrubosti).

V piipadé vhodné volby kombinace vrstva — monokrystalickd podlozka miizeme pozorovat
tzv. epitaxni rist, pfi kterém dochazi ke vzdjemnému zorientovdni vrstvy a podlozky
z hlediska jejich krystalovych mfizi. Ruast vrstvy probihd vtomto pfipadé podél
krystalografickych smérti, kde jsou podobné vzdalenosti mezi atomy v podloZzce a rostouci
vrstvé nebo podél hlavnich krystalografickych smérii v obou latkach. Vzajemné vztahy mezi
vzdalenosti atomli ve vrstvé a v povrchu podlozky v daném sméru vyjadiuje koeficient

akomodace:

_ dyq(dep)

K = p-d,,(dep)
h = SR
dy, (pod)

nebo =
" q-d,,(pod)

kde dnw(dep), dna(pod) jsou vzdalenosti atomu v epitaxni roviné kovu respektive

Vv povrchové roviné podlozky v daném sméru [hKI] a p, q jsou cela Cisla.

Vhodné podminky epitaxniho ristu nastavaji pro hodnoty koeficientu akomodace blizké jedné

(poptipadé¢ podilu malych celych cisel).

Metoda MBE (Molecular Beam Epitaxy — depozice molekularnim svazkem) patii v souc¢asné
dobé kjedném znejpouzivanéjSich metod depozice kovl. Jako zdroje se pouzivaji
Knudsenovy cely nebo zdroje zalozené na ohfevu dopadem elektronového svazku. Tyto
zdroje lze pouzit i v podminkach ultra-vysokého vakua (UHV), které jediné¢ zarucuji

dostatecnou chemickou ¢istotu vrstvy z hlediska modernich aplikaci a vyzkumu.

Fyzikalné-chemické vlastnosti povrcht pevnych latek a tenkych vrstev nabyvaji v poslednim

desetileti na stadle vétSim vyznamu v mnoha technologickych a vyzkumnych oborech.



Zkoumani takovych vlastnosti se provadi tzv. metodami analyzy povrchi. K nim patii i
metody LEED (Low-Energy Electron Diffraction — difrakce elektrond s nizkou energii) a
RHEED (Reflection High-Energy Electron Diffraction — difrakce elektronti s vysokou energii
na odraz) zalozené na difrakci elektronti, které poskytuji informace zejména o krystalové
struktufe povrchu a jeho morfologii. Povrchem zde rozumime tenkou vrstvu o tloust’ce
n¢kolika atomovych vrstev dané hloubkou, ze které vyjdou elektrony nesouci pozadovanou
informaci zpét z latky ven (v naSem ptipad¢ elasticky rozptylené elektrony) aniz by prodélaly

dalsi interakci.

Krystalova struktura pevnych latek se popisuje pomoci krystalové miize a baze spojené
S kazdym mfizovym bodem. Krystalové miizky se déli na zakladé¢ symetrie do 14
Bravaisovych bunék (5 povrchovych bunék). Bravaisovy buiky jsou potom seskupeny
do 7 krystalovych soustav na zakladé¢ svych parametrii (vzajemnych velikosti translaénich
vektori a Ghll mezi nimi) a minimdlni symetrii. Krystalové roviny a sméry se popisuji
Millerovymi indexy.

Elektronové difrakéni metody uzivaji primarni monoenergeticky svazek elektront s vinovou

délkou A srovnatelnou s miizovou konstantou pevnych latek. Vinova délka je ptfitom dana

urychlujicim napétim elektronové trysky.
Zavedeme-li reciprokou miiz vztahy:

A=2x b)ié ,B=2 @,C=27z a{b ,

T
a-bxe a-bxe a-bxc

kde a,b,¢ jsou translatni vektory krystalové miize, lze vyjadfit podminku difrak&niho
maxima ve tvaru Ak =G, kde G=hA+kB+IC je vektor reciproké miize (h, k, 1 jsou
Millerovy indexy) a Ak =k'—k je rozptylovy vinovy vektor (k,k'jsou vinové vektory
dopadajici a rozptylené viny a plati ‘E‘ =27/A). Z vyse uvedeného vztahu vyplyva znama
Ewaldova konstrukce (obr. 1). Primdrni respektive rozptyleny svazek je reprezentovan
vlnovymi vektory k,k’'. Sméry difrakénich maxim uréuji prise¢iky Ewaldovy sféry o
poloméru ‘E‘ s body reciproké miize. Difrakéni body tedy odpovidaji urCitému zobrazeni

reciproké miiZe. Z teorie difrakce dale vyplyva, Ze reciproka miiz atomarné rovného povrchu

nekonecnych rozméri je slozena z linii kolmych k povrchu (obr. 2).



Obr. 1: Ewaldova konstrukce — objemova Obr. 2: Ewaldova konstrukce — povrchova
difrakce difrakce

K nejznaméjsim elektronové-difrakénim metodam patii metody LEED a RHEED. Metoda
RHEED je pouzivéna jiz od 30-tych let pro vyzkum vlnové povahy elektront. Jiz od 50. let
slouzila ke studiu epitaxniho ristu. V 70. letech doslo k velkému rozvoji metody LEED, ktera
umoziovala komplexni popis povrchové struktury. To zplsobilo docasny odklon zajmu od
metody RHEED. Rovnéz velkd povrchova citlivost byla povaZzovana spiSe za nevyhodu.
V souvislosti s rychlym vyvojem v oblasti polovodicovych technologii a nanotechnologii
proziva tato metoda renesanci. Je Siroce uzivana pfi sledovani riistu vrstev polovodicovych
materiali  pfipravovanych epitaxi molekularnim svazkem (MBE). S rozvojem
ultravysokovakuovych zafizeni se stala zajimava i vysokd povrchova citlivost. V posledni
dobé je metoda RHEED stéle castéji pouzivana jak v technologickych zafizenich, tak i1 v
laboratofich diky svému vyhodnému geometrickému usporadani, které umoznuje nepietrzité
sledovani povrchu vzorku béhem riznych procest napt. ristu vrstev, rekonstrukce povrchi

apod.

Schéma uspofadani metody RHEED je znadzornéno na obrazku 3. Monoenergeticky svazek
elektront je fokusovan na povrch zkoumaného vzorku. Difraktované elektrony dopadaji na
stinitko, kde jejich dopad vyvola emisi svételného zéafeni ve viditelné oblasti. Takto ziskany
obraz se snima citlivou CCD kamerou spojenou s pocitatem. Digitalni zaznam umoziuje
nasledné pocitacové zpracovani obrazovych dat. Nizk4 efektivni hloubka priniku elektront a
tedy vysoka povrchova citlivost metody RHEED je i pfi vysoké energii primarnich elektronti
(10 az 40 keV) dana velmi malym uhlem dopadu (pfi uhlu 30 mrad a energii 10 keV je

efektivni hloubka priniku elektronti 0,5 az 1 nm). Vysokoenergeticky svazek elektronii je



v Ewaldové konstrukci reprezentovan velkym vinovym vektorem k . Difrakéni obrazec

potom odpovida téméf rovinnému fezu reciprokou mfizi.
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Obr 3: Schéma uspotadani metody RHEED

Analyzou difrakéniho obrazce lze ziskat informace o struktufe a morfologii povrcht. Teorie
difrakce poskytuje navod, jak z difrakéniho obrazce urcit krystalovou strukturu studovaného
vzorku i jeho orientaci vzhledem Kk primarnimu elektronovému svazku. Z kinematické teorie
difrakce vyplyva, Ze intenzita difrak¢nich stop je ovlivnéna zejména slozenim baze krystalové
miize (tzv. strukturnim faktorem) a Ze tvar difrakénich stop — intenzitni profil - v sobé nese
informaci o morfologii objektli na povrchu (obecné¢ lze fici — ¢im S§irsi je profil stopy, tim
mensi je rozmér objektu v daném sméru). Na zaklad¢ profilové analyzy difrakcnich stop je
mozno kvantitativné popsat schodovité a terasovité povrchy, ostrivkové struktury, povrchové
rekonstrukce apod. Pro ziskani pfesnéjSich poloh atomi v rekonstruovanych povrSich se
pouzivaji tzv. ,rocking* kiivky (RHEED), které jsou analogické I-V kiivkdm u metody
LEED. Tyto metody spocivaji v naklanéni primarniho elektronového svazku respektive
zméné jeho energie a sledovani pribchu intensity difrakénich stop. Ziskané kiivky se
vyhodnocuji porovnanim s teoretickym modelem vypocltenym na zékladé¢ dynamické teorie
difrakce. V prubéhu homoepitaxniho ristu napt. polovodicovych materiali dochazi ke zméné
intenzit difraktovanych svazkli a pozadi. Tento jev je znam jako intenzitni oscilace a byl
intenzivné zkouman v poslednich letech v souvislosti s rozvojem novych technologii ptipravy

polovodicovych materiali metodou MBE.



Metoda RHEED rovnéz umoziuje méfeni miizového parametru pevnych latek. Uvazime-li
geometrii difrakéniho pfistroje, dostaneme nasledujici vztah mezi mezirovinnou vzdalenosti

dhki @ vzdalenosti Dy odpovidajicich difrak¢énich bodi:

LA
Ayg = ~—

hkl

kde L je vzdalenost vzorku a stinitka. Veli¢ina LA se nazyva difrakéni konstanta pfistroje a
nejcasteji se urcuje kalibraci z difrakéniho obrazce zndmého materidlu. Ze znamé hodnoty
mezirovinné vzdalenosti dnk je mozné vypocitat miiZzovy parametr zkoumané latky. VVztah pro
vypocet miizového parametru zavisi na krystalické struktufe zkoumané latky. Tyto vztahy lze
nalézt napiiklad v [4, 5]. V nejjednodussim pFipadé kubické miize mlizeme vypocitat miizovy
parametr a ze vztahu:

_1_ RPHkE42

dhra az '
kde h, k, I, jsou Millerovy indexy pftislusné roviny. Miizové parametry tenkych a nespojitych
vrstev se mohou liSit od tabulkovych hodnot v disledku interakce s podlozkou, relaxace

povrchu vrstvy apod.

Program ADIF umoZiuje zpracovani difrakénich obrazct potizenych CCD kamerou s cilem
pfesného urceni poloh difrakénich stop. Program ADIF obsahuje specialni dvourozmérnou
geometrickou kalibraci CCD kamery urcenou k potlaceni deformaci obrazu a uZivatelské
prostiedi pro fitovani funkci dvou proménnych (funkce Gaussovy, Lorentzovy a
pseudoVoigtovy) na geometricky restaurované obrazy difrakénich stop.  Parametry
nafitovanych funkci véetné piesné polohy maxim difrakénich stop jsou ulozeny v souborech
typu .DAT. Tento typ souboru je textovy soubor uréeny pro dalsi zpracovani v tabulkovych
procesorech, napt. v programech Origin nebo Microsoft Excel a dalSich (POZOR — desetinny
odd¢lovac je tecka a nikoliv ¢arka). V prvnim fadku souboru DAT je zahlavi tabulky, dalsi
fadky obsahuji hodnoty atributii jednotlivych fit. Program ADIF byl vytvofen ve skupiné
povrchll v ramci mezioborové diplomové prace informatika — fyzika a vice informaci lze

ziskat v [7].

Aparatura RHEED na katedfe fyziky povrchii a plazmatu je UHV komora vybavena
ptipravnou komorou pro rychlé vkladani vzorka a syst¢tmy RHEED — RHEA — 100 (STAIB
Instruments) pro méfeni RHEED obrazct a REELS spekter. Jako zdroj primarnich elektronti

je pouzito elektronové delo, které poskytuje monochromaticky a fokusovany elektronovy



svazek s energii 25 keV. Dale je komora vybavena 16-ti kanalovym energiovym analyzatorem
firmy VSW pro méfeni XPS spekter. Tato metoda umoziiuje analyzu chemického slozeni a
chemického stavu zkoumanych vzorkt. Jako primarni zdroj zafeni pro metodu XPS slouzi rtg
zdroj od firmy SPECS. Originalni uspoiadani této aparatury dava moznost méieni vSemi
metodami soucasné a rovnéz méfeni AES spekter buzenych vysokoenergetickymi elektrony
uzivanymi pro metodu RHEED. Pro depozici kovi slouzi vypatovaci zdroje MEBES (Micro

Electron Beam Evaporation Source) zalozeny na ohievu dopadem elektronového svazku.

Aparatura RHEED je navic vybavena energetickym analyzatorem difraktovanych svazki,
ktery umoznuje méfeni REELS spekter (Reflection Electron Energy Loss Spectroscopy —
spektroskopie charakteristickych ztrat). Tato metoda poskytuje informace o buzeni
povrchovych a objemovych plazmonti a mezipasovych prechodid v pevné latce, které jsou
charakteristické pro dany material. Dostavame tak dal$i doplitkové informace o chemickém
slozeni zkoumaného povrchu. Aparatura RHEED umoziiuje jak in-Situ ptipravu epitaxnich
vrstev v podminkdch UHV tak i zkoumani vyhodnou kombinaci riznych metod analyzy

povrchil poskytujici uplny popis jejich fyzikalné chemickych vlastnosti.
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