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Abstrakt:

Cilem prace je studium preskokii jednoho atomu stribra mezi adsorpcnimi
pozicemi uvnitr piilcely povrchu Si(111) rekonstrukce 7x7. Z jejich studia je mozné urcit
aktivacni energie a frekvencni prefaktory pro preskoky mezi jednotlivymi pozicemi. V
ramci pripravy experimentu bylo nutné upravit nizkoteplotni STM (Scanning Tunelling
Microscope). Upraven byl zejména systéem chlazeni vzorku a inercialni motor slouzici
pro hrubé priblizeni vzorku ke hrotu. Dale byly zlepseny vakuové vlastnosti aparatury.
Bylo dosazeno vyrazného pokroku v metodice pripravy leptanych wolframovych hrotii
pro STM a dalsiho zachdzeni s nimi. Pozornost byla vénovana predevsim vilivu autoemise
na hrot. V komore nizkoteplotniho STM se nepodarilo vytvorit rekonstrukci 77 - povrch
potiebny pro studium adsorpcnich pozic. Duvodem je pravdépodobné nedostatecné
odplyneéni vzorku. Tato prace obsahuje podrobny teoreticky rozbor problému urcovani
aktivacnich energii a frekvencnich prefaktori. Jsou zde popsany vysledky testu metody
studia preskokii atomit pomoci Sumu tunelového proudu.
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Abstract:

The work is focused on studying of a single silver adatom hopping inside a half
unit cell of Si(111)-7 %7 reconstruction. It is possible to estimate activation energies and
frequency prefactors for hops between particular adsorption sites. It was necessary to
make fundamental modifications on a low temperature STM as a part of the work. The
modificaations have been made on top of a sample cooling system and on inertial motor
for coarse approach of the sample to a tip. The vacuum properties of the STM chamber
have been improved. A considerable progress in technology of electrochemically etched
tungsten tip preparation has been achieved. Further treatement of the tips has been
studied with accent on field emission effect on the tip apex. The 77 reconstruction could
not be prepared inside the vacuum chamber. Reason is probably a poor degassing of the
sample. Further planned experiments could not be performed so far. This thesis contains
detailed theoretical analysis of the studying of adsorption sites. The tests of time
dependent tunelling spectroscopy method are described in results.
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1. Uvod

Studiu tenkych vrstev a jejich vlastnosti je v poslednich desetileti vénovano stéale
vice pozornosti. Tenké vrstvy mohou mit zajimavé fyzikalni a chemické vlastnosti,
naprosto odlisné od vlastnosti objemového materialu. Jedna se zejména o mechanickou
odolnost (tvrdost, adhezi) vrstvy, jeji elektrické vlastnosti (pouziti zejména v
mikroelektronice), optické vlastnosti (polovodi¢ové lasery, filtry optického zareni) nebo
o katalytické ucinky povrchu. V primarnim vyzkumu souvisejicim s mikroelektronikou
je vposledni dobé snaha o vytvafeni nanoobjektii na rekonstruovanych povrsich
(kvantové draty a kvantové tecky).

Pti ristu takovych nanostruktur je klicovym procesem adsorpce a diflize atomi
po povrchu. Ty jsou vyrazné ovlivnény zejména teplotou a povrchovou strukturou
podlozky, na které k rastu dochazi. Idedlni metodou pro studium povrchové difuze je
STM — Scanning Tunelling Microscopy. Jednd se o nedestruktivni metodu pouzitelnou
na vodivych povrsich (kovy a polovodice). Jako jedina z pouzivanych metod je schopna
poskytnout lokalni obraz povrchu, respektive hustoty elektronovych stavli na povrchu, a
to s atomarnim rozliSenim. Umoziiuje sledovat pohyb jednoho konkrétniho atomu po
povrchu a zdélky jeho pobytu v jednotlivych adsorpénich pozicich ur€it pribeh
povrchového potencialu, ve kterém se zkoumany atom pohybuje. S témito informacemi
je pak mozné matematicky modelovat riistové procesy a piedpovidat tvar vyslednych
struktur.

Ukoly diplomové price:

1. Nalézt optimalni teplotni interval pro studium adsorpénich pozic v ptlcelach
rekonstruovaného povrchu Si(111) 7x7 pro atomy Si.

2. Lokalizovat adsorpéni pozice v pilcelach rekonstrukce a studovat pieskoky
atomu Ag mezi adsorpnimi misty.

3. Podle vysledkii experimentli se pokusit o stanoveni aktivacnich energii a
frekvencniho faktoru pro pfeskoky daného atomu kovu mezi adsorpcnimi
pozicemi nebo o studium obsazovani pulcely pii nukleaci a rastu ostravku.

Cilem diplomové prace je urCit zakladni parametry difuze jednoho atomu Ag
nebo jiného kovu uvnité jedné pilcely rekonstrukce 7%7 na povrchu Si(111). Tento
konkrétni povrch byl zvolen zejména kvili své stabilit¢ a unikatnim vlastnostem pii
adsorpci kovi. Sttibro je jednim z prvki, které s timto povrchem za danych okolnosti
chemicky nereaguji a lze ho tedy snadno odstranit. Dale ma jednoduchou elektronovou
struktura (1 vazebny elektron 5s'), diky niZ ho lze pomoci STM snadno lokalizovat.
Tento experiment také logicky navazuje na praci, ktera byla vykondna v ramci skupiny
tenkych vrstev v minulych letech. Ptislusna data dosud nebyla nikym publikovana.

Aktivacni energie pro preskoky mezi jednotlivymi adsorpénimi pozicemi uvnitt
pulcel rekonstrukce 7x7 jsou nizké (v fadu 0,1 eV). Diky tomu je za pokojové teploty
frekvence preskokt pfili§ velka na to, aby bylo mozné ji studovat pomoci STM (sejmuti
jednoho STM obrazku trva tfadové minutu). Aby bylo mozné jednotlivé pieskoky
sledovat, je tfeba povrch Si ochladit. Na KEVF je k dispozici nizkoteplotni STM
chlazeny kapalnym dusikem. Tento pfistroj byl zkonstruovan v pribéhu diplomové a
diserta¢ni prace TomaSe Jarolimka. Nikdy na ném nebyly provadény experimenty na
povrchu kiemiku. Také nebyl dosud pouzit k méteni za nizkych teplot.



Zminéné STM diky velké konstruk¢éni ndro¢nosti a zna¢né omezenému rozmeéru
vakuové komory nemd moznost vymény hrotu ani vzorku bez zavzdu$néni celé
aparatury. Z téchto divodi bylo v ramci této prace vénovano znaéné usili pfiprave
kvalitnich STM hrotii a nasledné manipulaci s nimi.

V teoretické Casti diplomové prace jsou struéné popsany fyzikalni jevy souvisejici
se zadanou problematikou a je zde shrnuta soucasna Groven poznani v oblasti adsorpce
atomtl kovli na povrchu Si(111)- 7x7. V experimentalni ¢asti jsou popsdna konkrétni
pouzitd zatfizeni. V konstruk¢éni €éasti jsou popsany upravy, které byly provedeny na
aparatufe. Kapitola vysledky se sklada z¢asti o studiu hrotti a z¢asti o studiu povrchové
difuze. V ramci pfipravy experimentu bylo tieba provést fadu pomocnych méfeni a testa.
Ziskané poznatky jsou shrnuty v dodatcich.



2. Teoreticka cCast

2.1 Technika STM

2.1.1 Fyzikalni princip STM

STM (Scanning Tunneling Microscopy, fadkovaci tunelova mikroskopie) [1] je
metoda zaloZzend na méfeni tunelového proudu mezi vzorkem, ktery tvoii jednu
elektrodu, a druhou elektrodou ve tvaru velmi ostrého hrotu. Hrot je v pribéhu méteni od
vzorku vzdalen pouhych nékolik desetin az jednotek nanometri. Pokud za téchto
podminek pfiloZime mezi vzorek a hrot napéti V' (v fadu desetin az jednotek voltl),
potece mezi nimi tunelovy proud, pro ktery lze napsat zjednoduseny vztah [2]

[=VC(V)exp(=2k,d), (1)

kde C(V) je parametr podrobné&ji popsany v kapitole 2.1.3, d je vzdéalenost hrotu od
povrchu (Sitka tunelové bariéry) a

\2m, D 5
Ky PR (2)
kde m, je hmotnost elektronu, @ je stfedni vyska tunelové bariéry.

STM obraz je ziskan tak, ze se pohybuje hrotem v rovin¢ rovnobézné se vzorkem
a z velikosti tunelového proudu je urcen reliéf povrchu.

Velikost tunelového proudu exponencialné klesa se vzdalenosti elektrod - vzorec
(1). Pokud ma hrot tvar kuzelu zakonc¢eného jedinym atomem, prochdzi naprostd vétSina
tunelového proudu prave skrze jeho elektronové orbitaly. V praxi je dobry hrot vétSinou
zakoncen atomarni rovinou, na které¢ se ,,usadi* jeden atom. Tento fakt umoziuje ziskat
pomoci STM obraz povrchu v redlném prostoru, a to s atomarnim rozliSenim.

Aby se vzorek v priibéhu meéteni elektricky nenabijel, musi byt alespoil ¢astecné
vodivy (kov, polovodi¢). Pro zkoumani nevodivych vzorkl lze pouzit AFM, coz je
pfibuznd metoda k STM. Misto tunelového proudu se vyuzivaji sily vznikajici mezi
hrotem a vzorkem v disledku slabych vazebnych interakci. Podrobny popis metody
AFM lze najit naptiklad v [3].

2.1.2 Realizace, topografické mody

K zajisténi jemného posuvu hrotu nad povrchem se vyuziva piezoelektricky jev.
Hrot je pfipevnén k piezokeramickym méni¢tim, na které lze ptivadét 3 nezavisla napéti
zpisobujici velmi malé vychylky hrotu ve sméru os x,y,z. Takto 1ze nastavit polohu hrotu
s presnosti na setiny nanometru. Maximalni mozna vychylka je v tadu jednotek
mikrometrti. Stru¢né schéma STM je na obrazku 2.1.

STM dokéze zobrazit oblasti velikosti nékolika nanometrti az mikrometri. Tvar
snimané oblasti se voli ¢tvercovy. Obraz je vytvaren tak, ze hrotem pohybujeme v roviné
rovnobézné s povrchem po jednotlivych fadcich a pfitom je sniméan tunelovy proud.

Podle toho, jak se tunelovy proud zpracovava, se rozlisuji 2 topografické mody:



Mod konstantniho proudu:

Me¢teny tunelovy proud porovndvame s nastavenou referencni hodnotou (fddoveé
10° A). Pokud je mensi, piiblizi se hrot k povrchu upravou napéti na z-ové
piezokeramice. V opacném piipad€ se hrot vzdali. Takovato zpétna vazba je zédkladem
modu konstantniho proudu. Veli¢inou, pomoci které je uréovana topografie povrchu, je
vtomto piipadé napéti na z-ové piezokeramice. To lze piepocitat na prodlouzeni
keramiky (zavislost prodlouzeni na napéti a teplotni zavislost pfislusnych konstant
obvykle dodava vyrobce). Vynesenim prodlouzeni v zavislosti na soufadnicich X,y
ziskdvame plochu, ve které se pohybuje hrot. Tato plocha dava informaci o reli¢fu
povrchu.

Méd konstantni vysky:

Spi¢ka hrotu se pohybuje v roving rovnob&zné s povrchem a méfi se pouze
tunelovy proud. Zlogaritmovanim proudu a vyndsobenim konstantou lze opét ziskat
topografii povrchu. (vyplyva ze vztahu (1)). Pfislusnou konstantu je vyhodné urcit
experimentalné pomoci modu konstantniho proudu.
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Obrazek 2.1: Princip STM (mod konstantniho proudu)

Pozn.: Piezokeramické ménice jsou zde pro ndzornost zobrazeny jako 3 kvadry. V praxi se pro posuv hrotu
pouziva duta keramicka trubicka se specialné konfigurovanymi elektrodami. Ta zabird v experimentadlni
komore mnohem méné mista.



Vyhody a nevyhody obou modii:

- Mod konstantni vysky se pouziva pro rovné povrchy (hrubost v fadu nm). Jeho
nevyhoda je, Ze neni kontrolovana vzdalenost hrotu od povrchu. Mize se stat, ze
se hrot piiblizi ke vzorku natolik, Ze dojde k jeho poskozeni nebo destrukci. Pti
skenovani hrubsich povrchu je tfeba hrot udrzovat tak daleko od vzorku, aby
neinteragoval s nerovnostmi. Protoze tunelovy proud klesa exponencidlné se
vzdalenosti, hrot "nevidi" vzdalen&jsi ¢asti vzorku.

- Pfi modu konstantniho proudu nehrozi nezddouci interakce hrotu s povrchem, ale
je tieba skenovat pomaleji, aby zpétnovazebni smycka stihla reagovat na zménu

tunelového proudu.

Maximalni rychlost skenovani pak vychdzi u moédu konstantni vySky az desitky
obrazkli za sekundu, u médu konstantniho proudu jednotky obrazki za minutu.
Pozn.: Existuje kombinace obou pfistupli nazyvana ,.error mode. V tomto piipadé se
nastavuje zpétnd vazba a méii se jak proud, tak napéti na z-ové keramice. Vyuzitim
rozdilu velikosti naméfeného a nastaveného proudu lze korigovat topografii povrchu.
Tento mod zachovava rychlost a redukuje pravdépodobnost nezadouci interakce hrotu s
povrchem.

Je tteba zdiraznit, Ze STM méfi pouze rozlozeni hustoty elektronovych stavi,
nikoli polohu jader atomti. Obrazky z STM mohou byt obtizné interpretovatelné v tom
smyslu, Ze jeden atom se miiZe zobrazit jako vétsi pocet ,.kulicek®. To je dano tim, Ze ve
specifické konfiguraci mize hrot snimat vétsi pocet orbitalt jednoho atomu (typicky 2
nebo 4). Nekteré atomy naopak STM nemusi zobrazit viibec (pokud nemaji elektronové
stavy, které by se za danych podminek podilely na tunelovém piechodu elektronii — viz.
kapitola 2.1.3).

Pro interpretaci STM obrazkt je tedy tfeba pouzivat vice ¢i méné slozité
teoretické modely.

2.1.3 Tunelova spektroskopie

Obrazek 2.2: Energetické spektrum tunelového prechodu. Na levém obrazku pro zaporné napéti na hrotu,
vpravo pro kladné. Vievo od energetické bariéry jsou zndzornény elektronové stavy hrotu (kov), vpravo
Jjsou stavy vzorku (polovodic).
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Predpokladejme, ze elektron pii tunelovani neztraci energii (elasticky tunelovy
jev). Pravdépodobnost prichodu elektronu bariérou je tmérnad soucinu hustoty volnych
stavli, do kterych je mozné tunelovat, a kvadratu ptislusného maticového elementu
prechodu [4]. Pokud je na hrot pfilozeno kladné napéti V, je hustota tunelového proudu
dana vztahem

J0) =2 [MEVT pErp.E+e)dE, G

Ep—eV

kde M je maticovy element pfechodu, ps je hustota stavii vzorku, p; je hustota stavl
hrotu. Zanedbavame zde teplotni rozmazani obsazeni elektronovych stavi.

Méreny signal je tedy dan pouze proudem z nékterych elektronovych stavi
danych zvolenym napétim. Na obrazku 2.3 a,b je ptiklad stejného povrchu snimaného pii
dvou rtiznych napéti.

Obrazek 2.3 a (vlevo): Ostrivky stribra na
Si(111)-7 %7 pri napéti na hrotu +1,8V. Vpravo
2.3 b: Stejny systém pri napéti -1,8V.

Sobotik et al. [12]

Ze vztahu (3) je wvidét, ze
zmétime-li v jednom misté zavislost I(V) a zname-li hustotu stavli hrotu a velikost
maticového elementu pifechodu, madme dostate¢nou informaci k ur€eni lokéalni hustoty
stavll vzorku ve zkoumaném bod¢é povrchu. Pro jednoduchy vypocet zavislosti hustoty
elektronovych stavli na nameéfené zavislosti proud/napéti (I/V) je tieba provést
nasledujici aproximace [5,6]: Hustota stavii hrotu nezavisi na energii (v rozmezi 2V
v okoli Fermiho meze) a zanedbavame téZ energetickou zavislost maticového elementu
ptechodu. Pak je mozné odvodit nasledujici vztah:

dl /dV
V)= 4
p,(V) 77 4)

Technickym problémem je vtomto piipadé meéteni derivace, protoze méteny
tunelovy proud je silné¢ zaSumény. K urceni derivace se pouziva bud’ lock-in technika,
nebo mnohondsobné zméieni I-V kiivky a jeji nasledné numerické derivovani [7].

Tato metoda jako jedind umoznuje ziskat lokaln¢ zavislost hustoty elektronovych
stavll na energii, a to s atomarnim rozliSenim.

2.2 Povrchova difuze

Povrchovou diftizi rozumime nahodny neuspotadany pohyb adsorbovaného
atomu po povrchu. Pfedpokladame, ze atom pieskakuje mezi jednotlivymi adsorpénimi
pozicemi. Pohyb povazujeme za dvoudimenziondlni (zanedbavame zmény polohy ve
sméru kolmém k povrchu).
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2.2.1 Zakladni parametry povrchové difiize

Z makroskopického hlediska lze difuzi obecné chapat jako tok castic proti
gradientu koncentrace (1. Fickv zakon) [8]:

J=-DVN, (5)

kde N je koncentrace ¢astic, D je diftizni koeficient, J je tok Castic.

V tomto pfistupu je difuze chapana jako kolektivni chovani ¢astic [9], jez ma za
nasledek tok castic proti gradientu koncentrace. Rovnici (5) Ize chéapat jako defini¢ni
vztah koeficientu D.

V této praci se k difuizi pfistupuje pfedevsim z mikroskopického hlediska. Zajima
nas tedy casovy vyvoj polohy jednotlivé castice a snim souvisejici veliCiny.
Zanedbavame vzijemnou interakci difundujicich castic. Tento piistup je v literatuie
oznacovan jako difuze individualniho atomu (tracer diffusion) [9]. Pro vzdalenost x mezi
pozicemi ndhodné se pohybujici ¢astice po uplynuti doby ¢ plati Einsteintiv vztah [8]:

x=nDt.  (6)

Tento vztah je definicnim vztahem pro D pfi difuzi individudlniho atomu. 7 je
dimenze.

Predpoklddejme, Ze méame na povrchu adatom, ktery preskakuje mezi
jednotlivymi adsorpcnimi pozicemi se stfedni frekvenci v. Jednotlivé adsorpéni pozice
jsou oddéleny potencidlovou bariérou, preskoky jsou tepelné aktivované. Vzdalenost
k sousedni adsorp¢ni pozici je d, pocet takovych sousednich pozic je z. Povrch necht’ je
izotropni (napt. ¢tvercova nebo hexagonalni sit’). Potom vztah mezi koeficientem difuze
D a mikroskopickymi veli¢inami je [§]

_Vd2

D=——.
2z

(7
Pro veli¢inu v plati obecny vztah

E
v=vyexp(-— ). ()
B

kde E4 je aktivacni energie difiize, tj. energie nutna pro preskok do sousedni adsorpcni
pozice a vy je frekvencni prefaktor. T je absolutni teplota systému a kg je Boltzmannova
konstanta. Vztah ptedpoklada, Ze rozdé€leni energii adatomu v adsorpéni pozici je
Maxwellovo-Boltzmannovo.

2.2.2 Urcovani zakladnich parametru difize

Zakladni parametry, které chceme urcit, jsou E4 a vo. Je-1i na povrchu vice typt
adsorpcnich pozic, chceme téz urCit 4E;, coz je rozdil mezi energiemi adsorpce
v pozicich i a j. Plati

AEij :Ed(ij)_Ed(ji), )

kde E,4(ij) je aktivacni energie diftize pro preskok z pozice i do pozice j (viz obr.2.4).
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Obrazek 2.4: Model povrchového potencialu, 1D model, na povrchu jsou 2 typy adsorpcnich pozic - X a Y,
[12]

Pokud je pohyb adatomi mezi adsorpénimi pozicemi pomalejsi nez frekvence
snimani obrazkd, STM umozZiuje urcit trasu atomu a doby pobytu v jednotlivych
adsorpc¢nich pozicich. To umoznuje urcit stiedni frekvenci preskokti v. Pokud zmétime
teplotni zavislost v, Ize ze vztahu (8) urcit Eq a vo. Nejvhodnéjsi metoda je zméftit sttedni
frekvenci preskoki v pro nékolik teplot a zavislost v(T) vynést do Arrheniovského grafu
(zé&vislost In(v) na 1/T). Zavislost je v tomto grafu linearni. Smérnice pfimky umoziuje
urcit Eq4, extrapolaci na nekonecnou teplotu (prusecik s osou y) lze urcit vy.

Prolozime-li tedy naméfenymi hodnotami pfimku ve tvaru y = Ax+ B, kde za
proménnou x dosazujeme 1/T a za y odpovidajici In(v), 1ze E4 a vo pomoci konstant A a
B vyjadrit jako

E,=—ky,4, (10)
v, =exp(B). (11)

Pozn.: Stfedni frekvence preskokil je rovna pievracené hodnoté stfedni doby pobytu
v adsorpéni pozici. Preskoky atomli mezi adsorpénimi pozicemi jsou poissonovské
procesy. Zavislost poctu pteskokil s dobou pobytu v adsorpéni pozici z intervalu <t,
t+dt> na dobé pobytu "t" je pak [10]

n(t) = N, exp(— D). (12)
T

Pomoci STM lze sledovat pohyb atomu po povrchu a tak zméfit doby pobytu
adatomu v adsorpéni pozici. Z naméfenych dat lze ud¢€lat histogram a prolozenim
ptislusné exponencidlni funkce ziskat konstantu t (t = 1/v). Pro ziskéni 1 s rozumnou
presnosti je tfeba zméfit dobu pobytu fadové 100x. Timto postupem je navic mozné
eliminovat chybu vzniklou tim, Ze nejsou zaznamenany uddalosti s dobou pobytu v
adsorp¢ni pozici mensi nez cca. 1/f,, (fy, je vzorkovaci frekvence). Dale je mozné urcit
statistickou odchylku konstanty t.

Pozn. 2: Pokud mize adatom pieskocit do adsorpénich pozic rizného typu, je tieba
zpracovat zvlast’ doby pobytu pro pteskok do kazdé adsorpéni pozice (ziskame 1 1o, ...).
Z teplotni zavislosti t; 1ze ziskat aktivacni energii a frekvencni prefaktor pro pteskok ze
zkoumané adsorp¢ni pozice do adsorp¢ni pozice typu 1, z 1, parametry pro pieskok do
adsorpcni pozice typu 2, atd.
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Pozn. 3: Pokud zapiSeme rovnici (8) pro 2 rizné typy adsorpcnich pozic (napt. x a y),
muzeme jejich vydélenim ziskat vztah

% vy E —-E vy —AE
*(T)=—Lexp(——2) = L exp(——= 13
> (T) v p( e ) v p( e ) (13)

y

X

. . p p . s oV .
Vynesenim teplotni zavislosti v,/vy 1ze ziskat podil frekvencnich prefaktorii —(; a rozdil
Vo

aktivacnich energii difuze AE . Takto urené veli¢iny maji lepsi presnost, nez kdyz jsou

zvlast spocitany veli¢iny pro kazdy typ adsorpéni pozice a nasledné jsou
vyd¢leny/odecteny.

2.2.3 Meéreni dvoustavovych fluktuaci

Pokud je frekvence pieskoki mezi adsorpénimi pozicemi i po ochlazeni vzorku
vys$si nez rychlost skenovani STM, je mozné ke studiu povrchové difize pouzit metodu
meéteni dvoustavovych fluktuaci [10]. Tato metoda je téz nazyvana Casové zavisla
tunelova spektroskopie kvili svoji podobnosti s metodou sniméani tunelovych spekter nad
jednim mistem povrchu.

Pii méfeni je tfeba umistit hrot nad adsorpéni pozici, vypnout zpétnou vazbu a
zvolit vhodné napéti na hrotu (viz. 2.3.4). Pokud je adatom pod hrotem, tunelovy proud
se fadove zvysi. Ze zaznamu ¢asového vyvoje tunelového proudu (napt. obr.2.5) je pak
mozné stanovit jednotlivé doby pobytu adatomu ve zkoumané adsorpéni pozici. Tyto
veli¢iny lze zpracovat stejnym zptisobem, jako je uvedeno v kapitole 2.2.2.

0.20+ Obr. 2.5: Priklad namerenych
dvoustavovych fluktuaci [10]. Pokud je
adatom pod hrotem, je naméreny tunelovy
proud radové vyssi. Délka useku s vysokym
tunelovym proudem odpovida dobé pobytu
adatomu v adsorpcni pozici.

=
o
i

Current (nA)

o 1 2 3 4
Time (s)

Frekvence pieskoki, kterou Ize touto metodou zkoumat, je omezena frekvencni
Sitkou pasma piedzesilovace STM. Elektronika pouzivaného STM ma Sitku pasma 3kHz.
Meélo by tedy byt mozné bez problémi méfit preskoky se sttedni frekvenci v fadu stovek
Hz. To je zlepSeni oproti ptfedchozi metodé€ o 3 az 4 fady. Nevyhoda metody je, Ze nelze
urcit, do jaké adsorpcni pozice sledovany adatom preskoci.

Tuto metodu Ize s vyhodou pouzit pro méfeni zadaného tkolu, protoze adatom je
nemuze opustit piilcelu rekonstukce 7x7 (ptili§ vysokd potencidlova bariéra). Sectenim
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relativnich dob pobytu v jednotlivych adsorpénich pozicich pilcely by mélo vyjit 100%.
Ptipadna neshoda je zplisobena interakci hrotu se vzorkem.
2.2.4. Vliv hrotu na méreni

Existuje né€kolik zakladnich mechanismd, jak miize hrot interagovat se vzorkem a
ovlivnit tim vysledek méteni [13,34]:

»Mechanicky* vliv

Pokud se hrot v pribéhu méteni piili$ ptiblizi ke vzorku, mohou jeho elektronové
orbitaly kvantové-mechanicky interagovat s elektronovymi orbitaly substratu a
adsorbatu. Interakce muze byt jak pfitazlivd, tak odpudiva. Tento jev lze lze
minimalizovat ~ skenovdnim v dostatecné vzdalenosti od povrchu. Je pro ngj
charakteristické, ze zavisi na skenovaci rychlosti (pokud skenujeme rychle, nestaci
zpétnd vazba reagovat na zménu tunelového proudu a hrot "narazi" do povrchu).

Migrace atomi v poli

Mezi hrotem a substratem vznikd silné nehomogenni elektrické pole (intenzita
tadové 10° V/m). Adsorbat se v takovém poli miZe polarizovat. Na polarizovanou &astici
pak ptsobi sila umérna gradientu intenzity elektrického pole. Mira ovlivnéni v tomto
pfipadé zavisi na ptilozeném napécti a na vzdélenosti hrotu od povrchu. Nezavisi na
velikosti tunelového proudu.

Injekce elektront

Pii méfeni pomoci STM jsou vyuZivany elektrony ze stavil v okoli Fermiho meze.
Tyto elektronové stavy se Casto siln€ podileji na vazebnych interakcich. Pii zdporném
napéti na hrotu mizeme napiiklad injektovat elektrony do volnych protivazebnich
orbitald, pfi kladném napéti miizeme odebirat elektrony z vazebnich orbitald. Takto lze
vyrazné€ ovlivnit vazbu adatomu k substratu. Mira ovliviiovani pieskokt injekei elektront
je v prvni aproximaci linedrné zavisla na tunelovém proudu.

Pokud je pozorovéna interakce hrotu s méfenymi veli¢inami, je mozné urcit, o
jaky typ vySe zminénych interakci se jedna. Pokud pti zméné skenovaci rychlosti dojde
ke zmén¢ méfenych veliCin, jednd se o mechanicky vliv. Pfi prokézani zdvislosti na
velikosti tunelového proudu se jedna o injekci elektronti. Zménou intenzity pole (E =U/d)
pod hrotem lze prokéazat ovlivnéni méfeni migraci atoma v poli.

2.3 Povrch Si(111) 7x7

2.3.1 Popis rekonstrukce

Pfi rozstipnuti krystalu kiemiku v fezu (111) ma vznikly povrch hodné volnych
vazeb (viz. nize). Pi zahtati vzorku se miizou posledni vrstvy uspotadat tak, aby se pocet
volnych vazeb snizil. Jednou z moznych rekonstrukci je 7x7, kde nejmensi periodicka
struktura ma pod sebou 7x7 atoml zékladniho (nerekonstruovaného povrchu). Na
obrazku 2.6 je schématické zobrazeni povrchu, 2.7 je ptiklad STM obrazku rekonstrukce
7x7[16].
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o restatom
o adatom

Vievo obrazek 2.6: Schéma rekonstrukce 77
Vpravo obrazek 2.7: STM obrazek s vyznacenou
celou. "Kulicky" na obrazku odpovidaji
adatomum Si

Jedna cela rekonstrukce 7%7 se dé€li na 2 piilcely. Svrchni 2 vrstvy atomt jsou
symetrické podle roviny rozdélujici celu na pilcely, rozdil je az ve 3. vrstvé. Pllcela, kde
svrchni vrstvy plynule navazuji na strukturu objemového materidlu, se nazyva
"unfaulted". U opacné ptilcely jsou svrchni vrstvy vici objemové struktufe posunuté,
nazyva se "faulted". Tyto ptlcely maji zasadni rozdily ve vlastnostech pro adsorpci
atom{l.

NejvyraznéjSimi atomy na STM obrazcich jsou "adatomy". V kazdé pilcele je
jich 6. Ty se d¢li dale na "corner adatoms" (3x, v rozich) a "center adatoms" (3x, vzdy
mezi dvéma corner adatoms). Adatomy maji 1 volnou vazbu (dangling bond), kterad
vycniva do prostoru nad vzorkem. To je pro STM nejvyraznéjsi elektronovy stav, takze
na vét§iné STM obrazka jsou vidét pouze tyto stavy piislusejici adatomim. DalSimi
vyznamnymi atomy jsou "restatomy" (3x v piilcele). Tyto atomy nejsou na vétSiné STM
obrazkill vidét, protoze jsou hloubéji nez adatomy a z jejich elektronovych stavii se naboj
pomaleji odvadi do objemu [16]. Posledni vyznamny objekt na povrchu rekonstrukce
77 je "corner hole" (rohova dira, 1x na obé& piilcely. Zde je také jedna volna vazba.
Pfislusny atom je ovSem o jednu rovinu niz, takze je signal pro STM slaby a dira se
zobrazi jako tmavy bod. Celkov€ ma rekonstrukce 7x7 19 volnych vazeb na 1 celu oproti
49 vazbam nerekonstruovaného povrchu Si(111).

Diky tomu, ze jak volné vazby adatomi, tak i jejich prazdné elektronové stavy
jsou lokalizovany nad jadrem, odpovida v STM obrazku poloha "kulicek" ptimo poloze
jader adatomt [16].

2.3.2 Priprava rekonstrukce

Pii rozstipnuti krystalu Si na vzduchu se povrchova rovina okamZit€ pokryje
vrstvou oxidu. Komeréné vyrabéné kiemikové wafery se dokonce umele pokryvaji silnou
vrstvou oxidu pro technologické ucely. Prvni krok je tedy jeho odstranéni. To se provadi
prudkym zahtatim vzorku na 1400 K (,flash“ po dobu 5-10 sekund, n¢kolikrat se
zopakuje). Poté se vzorek nechd rychle zchladnout na cca. 1200 K a dal se necha
chladnout pomalu (rychlosti mensi nez 2K/s). V prubéhu pomalého chladnuti se vytvofi
rekonstrukce 7x7 (vytvaii se pii teplote 1140K).

Pii odstratiovani oxidu nesmi tlak v apararufe piekrogit 1x107 Pa, jinak se vzorek
kontaminuje necistotami, pfipadné nevratné zhrubne. Proto se pied prvnim ,,flashem*
vzorek nechava odplynovat po dobu nékolika hodin az dnt pfi teploté¢ 600-800K. Ohtati
vzorku pfi prvnim odstranénim oxidu musi byt prudké, jinak vzorek nevratné zhrubne.
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Zahtivani vzorku provadime piimym prichodem proudu. Zavislost teploty na
dodavaném ptikonu je pro rtizné rozméry vzorku v dodatku 8.1. K zajiSténi optimalniho
¢asového pribéhu teploty pouzivame zdroj konstantniho proudu ovladany pocitacem.

2.3.3 Adsorpce kovi

Tato prace se zaméiuje na adsorpci kovii na Si(111) — 7x7 pfi nizkych pokryti (do
0,01 ML), kdy naparené atomy kovu interaguji pouze se substratem, nikoli mezi sebou.
Z diivgjsich vyzkumii vyplyva, ze pulcely rekonstrukce 7x7 tvoii pfirozenou
potencidlovou bariéru pro atomy kovil. Déle je zndmé, ze ,,faulted* pilcely (déale jen F)
jsou energeticky vyhodnéjsi nez ,,unfaulted (U). Aktivacni energie pro pieskoky mezi
pulcelami jsou od 0.5 do 1 eV (ptiklady pro rizné kovy viz. tabulka 2.8).

prvek | zdroj | pulcela vo[s '] Eq[eV] AE [eV] Tabulka Zi Priklady
10508 namérenyc
Ag | [12] U 2310 77| 0814005 | 0.1240.04 | yivacnich enersita
F 8x10 0.93+0.07 frekvencnich
Y [13] §] 5x10° 0.75 0.03 prefaktorii pro
F 5%10° 0.78 preskoky mezi
Pb [14] UF 105! 0.64+0.07 puilcelami

Uvnitt jedné ptlcely je fada adsorpénich pozic, které maji nizkou aktivacni
energii diftize. Za pokojové teploty mezi nimi atomy kovl pfeskakuji mnohem rychleji,
nez je skenovaci rychlost STM. Vysledkem skenovani mohou byt 3 typy obrazk:

- Zcela rozmazany obraz piilcely — pokud je rychlost pteskoktli vétsi nez frekvencni
pasmo piedzesilovace STM (u nas 3kHz), vzniké obrazek jako napi. 2.9a. Kazdy
sejmuty vzorek proudu je tvofen primérem proudi z okamzikl, kdy je/neni
adatom v adsorp¢ni pozici pod hrotem. Z takovych dat neni mozné s rozumnou
piesnosti ziskat parametry diftze.

- Obrazek typu 2.9b, tzv. "fuzzy image". Atom prieskakuje mezi adsorpcnimi
pozicemi rychleji nez je doba pro sejmuti jednoho obrazku, ale jednotlivé fadky
jsou zobrazeny spravné. V tomto pfipad¢ je mozné urCit parametry povrchového
potencialu metodou popsanou v kapitole 2.3.2 (z fluktuaci tunelového proudu).

- Atom ma v adsorpéni pozici vétsi stfedni dobu Zzivota, nez je doba sejmuti
jednoho obrazku. Lze bez problémi sledovat pohyb atomu po povrchu. (2.9¢)

Obrazek 2.9 a) Ag/Si(111)-7 %7 pri

298 K, b)78K, c)5K. [10]
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Ke zkoumani pteskoki Ag uvniti jedné ptlcely je nutné pouzit nizkoteplotni
STM. Na KEVF je k dispozici STM se vzorkem chlazenym kapalnym dusikem. Pfi
teploté, které lze dosahnout, by se rychlost pieskokli mezi adsorpénimi pozicemi méla
sniZit natolik, aby bylo mozné urcit parametry povrchové difize métenim dvoustavovych
fluktuaci.

2.4 Autoemise, Fowlerova-Nordheimova formule

Autoemise (nebo také emise elektroni v poli) je jednim z fyzikalnich jeva,
pomoci néhoz lze snadno a rychle urcit kvalitu hrotu (jeho polomér kiivosti), i kdyz je
urcuji vlastnosti ziskanych STM snimkti (podrobnéji kapitola 3.3).

Princip autoemise spociva v tom, ze kdyz je jakdkoli latka vloZena do silného
elektrického pole (fadové 10° — 10" V/em, latka ma zdpornou polaritu), zaénou se z ni
uvoliiovat elektrony. Ty jsou dale urychlovany ve sméru gradientu pole. Zakladnim
kvantové mechanicky principem emise v poli je tunelovy jev. Elektrony se mohou s
malou pravdépodobnosti vyskytovat i mimo hranici materidlu, v némz jsou vazany.
Vlnovéa funkce takového elektronu smérem od hranice latky exponencidlné ubyva,
piicemz pravdépodobnost vyskytu elektronu mimo jeho potencidlovou jamu je uz
nékolik nanometrii daleko zanedbatelné mala. Schéma elektronu vazaného v kovu je na
obrazku 2.10.

kov vakuum Obrazek 2.10 — Energetickée schéma elektronu u

I povrchu pevné latky. E je energie elektronu, E,, je energie
vakua, Y je vinova funkce elektronu. Meritko je orientacni.

F—— E.. E...’" je energie vakua po priloZzeni elektrického pole k ldtce.

Vztah mezi intenzitou pfiloZeného pole a hustotou autoemisniho proudu je dan
Fowlerovou — Nordheimovou formuli [17]:

2 3/2

E
i = A—exp(-B , (14
J=AexpE——), (4

kde:
- j je plogna hustota autoemisniho proudu [A/m?]
- E je intenzita elektrického pole [V/m]
- @ je vystupni prace latky [eV]
- A,B jsou konstanty, pokud zanedbame sniZeni vystupni prace latky (kovu)
prilozenym polem. V této praci je snizeni vystupni prace zanedbano. Podrobng;jsi
diskuzi lze najit v [18]. Hodnoty A a B pro nulové pole jsou:
A=1,6.10°AeV.V?
B=6,9.10° V.m'.eV'"?
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Pro zacatek budeme piedpokladat, ze je hrot u vrcholu zakonc¢en polokouli, kde
polomér polokoule nazveme polomérem kiivosti daného hrotu. (Tvary hrotl jsou
podrobné rozebrany v kapitole 5.1.) Ptilozime-li na hrot zaporné napéti V, vytvoii se u
konce hrotu elektrické pole, pro které 1ze ze zakladl elektrostatiky odvodit vztah

Vv
E R (15)
kde E je intenzita vzniklého elektrického pole, R je polomér kiivosti hrotu a cje
konstanta dand tvarem konkrétniho hrotu a rozlozenim zemnicich elektrod v okoli hrotu.
Pro kouli a nekone¢né vzdalené zemnici elektrody by bylo c=1, pro standardni
wolframové hroty a bézné experimentalni uspofadani se ¢ pohybuje v intervalu 3-8 [19].

Dosadime vztah (15) do (14), dale hustotu proudu vynasobime plochou, ze které

jsou elektrony emitovany (plocha je umérnéa R?):

3/2
I=KV? exp(—B%), (16)

kde K je konstanta, kterou by bylo velmi obtizné urcit vypoctem.

Zmétenim zavislosti I(V) a po jejim vyneseni do Arrheniova grafu (zavislost
In(I/V?) na 1/V) je mozné urcit soucin cR @ 2 Za predpokladu, Ze zndme vystupni praci
a odhadneme c, je mozné spocitat polomér kiivosti hrotu. Pokud bychom znali s urcitou
pfesnosti konstantu K, bylo by mozné urcit R pouze z jedné naméfené¢ hodnoty I(V).
Blize viz. kapitola 5.1.2.

Autoemisni proud zavisi exponencialné na pfilozeném napéti. Velikost emisniho
proudu pro urcité¢ piilozené napéti dava informaci o hrotu. Mnohem piehlednéjsi je
ovSem udavat napéti na hrotu, pfi kterém zacne byt autoemisni proud méfitelny. V
dalSim textu lze narazit na to, Ze se pro urcity hrot udava napéti, pii kterém autoemisni
proud doséhl hodnoty 5nA. Tato velikost proudu byla vybrana jako charakteristicky
parametr. Proud 5 nA je tak nizky, ze pii ném nedochazi k vyraznému ovlivnéni hrotu
autoemisi (kapitola 3.3.4) a zaroven je tak vysoky, ze se v ném neprojevi vliv svodovych
proudt v méticim obvodu.
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3. Experimentalni ¢ast

3.1 Vakuova aparatura

Pouzity méfici systém je STM ve vertikdlni poloze. Celkova velikost a tvar
pfistroje jsou omezeny tvarem kryostatu, ve kterém experiment probihd (trubka o
priméru 7 cm - viz. obr. 3.2). Z prostorovych divodl je mozné mit pii experimentu v
aparatufe pouze jeden hrot a jeden vzorek, bez moznosti jejich vymény. Vakuova
aparatura a méfici systtm STM jsou podrobné popsany v diplomové praci Tomase
Jarolimka [20].

3.1.1 Vakuové schéma

Obr. 3.1: Vakuove

Napoustéci :
ventil Q‘ schéma aparatury
lontové
sorpéni
vyvéva
rohovy ventil
lontové turbomolekularni
lonizacni iy vyvéva
vakuometr vivéva
komora
STM primarni
vyvéva
titanova
sublimaéni
vyvéva

primarni vyvéva —Drytel 31, Alcatel — bezolejova molekularni vyvéva, mezni tlak 1x10™
Pa)

turbomolekularni vyvéva — TL 70 LP Pump, Varian

iontove sorpéni vyveéva — titanova diodova, 25 1/s, 2 identické vyveévy

ioniza&ni vakuometr — MinionVac KU 803, schopen méfit do tlaku v ¥adu 10™ Pa

Komora STM je umisténa v kryostatu (obr. 3.2). Na 4 ptirubach DN 40 CF jsou
umistény iontove sorpéni vyveévy, ionizacni vakuomér a potrubi k turbomolekularni
vyveévé. Na dné vakuové komory je ulozen systém obsahujici titanovou sublimaéni
vyvévu a kobalt-samariové magnety pro tlumeni vibaci STM (kap. 3.1.2).Samotny
systém STM je pfipevnén k horni ptirubé DN 63 CF (vice v kap. 3.1.3).
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Objem dusikové casti kryostatu je 3,81. Tato cast je obklopena samostatnou
vakuovou komorou, ktera se jednordzové cerpa na cca. 10 Pa (pomoci vyvévy Alcatel).
Po vycerpani je tfeba tuto vakuovou komoru uzaviit ventilem a vyvévu oddg¢lit, aby se
pomoci pifivodniho potrubi na aparaturu neptfenasely mechanické vibrace. Ve vakuové
komote obklopujici kryostat je tfeba drzet tlak pod 1 Pa kvili pfenosu tepla z okoli.
Pokud dusik vie v celém objemu, vznikajici bublinky vytvéieji mechanické vibrace a ty
ovliviiuji méfeni — viz. obr. 3.3. Cerpani komory je vhodné opakovat zhruba jednou za
tyden.

4xDN4OCF |

DN 35 CF

Obrazek 3.2 (vlevo): UHV LT kryostat — prevzato
z [20]

Obrazek 3.3 (vpravo nahore): STM

obrazek zhrublého vzorku Si. Oblast 300x300 nm.
Kazdy priblizné dvacaty radek je poskozeny. To
odpovida dusikovym bublinkam vznikajicim

v kryostatu.

3.1.2. Systém s magnetickvm tlumenim a sublimaéni vyvévou

Pii montazi STM do vakuové komory je tieba jako prvni umistit na dno kryostatu
systém na obrazku 3.4. Tento systém obsahuje pfedevsim titanovou sublimacni vyvévu a
kobalt-samariové magnety pro tlumeni vibraci STM. Magnety jsou usporadany tak, aby
se mezi nimi uzavirala magnetickd smycka a magnetické pole nepronikalo do casti, kde
probiha experiment. Pohled shora je na obrazku 3.5.

Do prostoru mezi pdlovymi néstavci magneti se zasune duralovy kiiz, ktery je
pevné spojen s méficim systémem. Pii pohybu STM vG¢i magnetickému poli
v duralovém kiizi vznikaji vifivé elektrické proudy. Diisledkem toho je sila, ktera brzdi
pohyb méficiho systému STM vici poloze magnetl. Podrobnosti v [20].

Titanova sublimacéni vyvéva je umisténa dle obrazku 3.4. Piivod proudu (50 A) je
zajistén pomoci molybdenové tyCe (primér 3 mm). TyC je pevné spojena s prichodkou
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na horni pfirubé. Pfi zasouvani mikroskopu do kryostatu tato ty¢ zajede mezi dva
molybdenové plisky. Je tak zajiStén dobry elektricky kontakt. Ty¢ také zplsobuje
vyrazny tepelny kontakt s vnéjskem kryostatu, tomu se ale nelze vyhnout.

Obrdazek 3.4 (vievo):

1... Titanové vidkno sublimacni vyvevy
2...Molybdenova spirdla pro odplynéni systému
3...Privodni vodice termoclanku a privod proudu pro
Zhaveni molybdenové spiraly

4...Kobalt-samariovy magnet

5...Polovy nastavec magnetu

6...Medené vzpéry pro upevnéni systému ve vakuové
komore

Obrazek 3.5 (vpravo dole): Magneticke tlumeni,
pohled shora, pred provedenymi upravami

Dale je zde topnda molybdenova spirdla, aby bylo mozné systém odplynovat, a
termoclanek pro kontrolu teploty v pribéhu odplyiiovani. Pfi odplyfiovani se systém
ohfiva na 130 °C, Currieova teplota magneti je 260 °C.

3.1.3. Chlazeni vzorku

Samotny mikroskop je v kryostatu uchycen nasledujicim zptisobem: Nejprve se
do kryostatu integruje specialni objimka (obr. 3.6 a,b). Na ni se polozi kruhova médéna
deska, na které¢ je STM zavéSeno pomoci nerezovych pruzinek. Médéna deska je ulozena
na nerezovych tycich s kuzelovym zakonc¢enim (obr. 3.7 a,b). Ty jsou pfipevnéné k horni
prirubé. Pti zasouvani mikroskopu do kryostatu se po dosednuti médéné desky na
objimku horni ¢ast oddé€li od systému s STM, a to mechanicky i tepelné.

Systém je timto zpisobem izolovan od okoli. Chlazeni vzorku je zajiSténo
vedenim tepla: Od stén kryostatu se chladi klinky, objimka a ptfes ni médéna deska, na
které je zavéseno STM. Drzak vzorku se chladi pomoci médéného svazku, ktery je
pripojen k této desce. Zjednodusené schéma mikroskopu je zndzornéno na obrazku 3.8.
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Médéna deska je spojena snezavislym topenim, které umoznuje v pribchu
experimentu dodavat do systému piikon az 20W. Dosazenim rovnovahy mezi chlazenim
a ohfevem systému lze dosahnout proménné teploty na desce a tim i na vzorku.

Obr. 3.6a) fotografie objimky b) schéma
objimky. Klinky jsou ulozeny tak, ze se
mohou horizontdlné posouvat. PFi
dotahovani Sroubii se horni a spodni cdst
pritlacuji k sobé a vysouvaji tak klinky
smérem ven. V piivodni verzi podle [20]
byly vsechny cdasti nerezové. Pro zlepseni
tepelné vodivosti objimky (kap. 4.4) byly
klinky a horni cast objimky vyrobeny

z OFHC médi.

Obr. 3.7 a,b: Oddeleni
médené desky od okolli.
a)deska visi na horni

.
na objimku

Obr. 3.8: Mikroskop v kryostatu

kapalny
dusik

Cu

nerez
ocel

Ti

safir
kobalt,
samarium
piezo-
keramiky

mg. tlumeni,
dural

-1 [ HENENEO

Cu svazek
pro chlazeni
vzorku

[
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Pribéh chlazeni drzaku vzorku lze vtomto konkrétnim piipadé popsat
nasledujicim zplisobem: M¢jme na pocatku drzak vzorku na teploté T, opacny konec
svazku drzme na teploté Ty. Tepelnou vodivost svazku U (jednotky jsou W/K) lze
spocitat podle vztahu

S
U= S, 7 ’ (17)

pt je mérna tepelnd vodivost materidlu svazku, S je prufez svazku a / je délka
svazku. V tabulce 3.9 jsou ptiblizné tepelné vodivosti materiald, které jsou v aparatuie
pouzity.

material mérna tepelna vodivost [W/K.m]
méd’, OFHC 400
nerez ocel 17-22
titan 17-20
safir 30-40
macor 1,4
sklo 1-2

Tabulka 3.9: Priklady mérnych tepelnyvh vodivosti materialii

Pokud zanedbame tepelnou kapacitu ptivodniho svazku, lze vyjadiit ¢asovy
pribéh teploty drzaku vzorku:

T =T, +(T, - T,)exp(~>)
(18)

T=—

U
kde C je tepelnd kapacita drzadku. Teplota drzaku se tedy exponencidlné ptibliZzuje
k teploté¢ Ty, Casova konstanta procesu t je podil tepelné kapacity drzaku a tepelné
vodivosti svazku.

Situace, kterd nastava v pouzité aparatufe, je nasledujici: Drzdk vzorku je
chlazeny ptivodnim vodi¢em, jehoZz konec je drzen na teploté T, (teplota kapalného
dusiku). Pres jiné objekty je drzak spojeny s vnéjskem aparatury na teploté T; (pokojova
teplota) - viz. obr.3.10. Propojeni na vn¢jSek aparatury je zpisobeno napi. mechanickym
uchycenim drzaku, ptivodnimi vodici pro ohfev vzorku, pfivodnimi vodi¢i termoclanku
apod.

A ——
T = 77K T,= 295K

Obrazek 3.10

Tepelna vodivost chladiciho svazku je U, celkova tepelnd vodivost ostatnich
tepelnych kontakti je U,. Za ptedpokladu, Ze zanedbame tepelnou kapacitu vsSech
privodd, 1ze odvodit nasledujici vztah pro ¢asovy prubéh teploty drzéku:
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t
T=T, +(Tpoc —TX)exp(—;)

3 U, T, +UT,
U,+U,
C

rT=———
U,+U,

(19)

X

Tx je asymptoticka teplota drzéku vzorku. Je to vazeny primér teploty kapalného dusiku
a pokojové teploty, kde vahy jsou tepelné vodivosti obou tepelnych piivodl. T je Casova
konstanta. Pokud je U; << Uy, ptechazi ve vztah (18).

Pro pouzivani systému chlazeni vzorku je nutné, aby:

1) Tx byla co nejblize teploté kapalného dusiku

2) Casova konstanta byla co nejmensi. Teplota se musi ustalit pfiblizné za 2 hodiny (ke
skenovani pomoci STM musi byt teplota vzorku ustalend. Pfi pfili§ pomalém ustalovani
teploty vzorku by se jeho povrch znedistil jesté pred zacatkem experimentu)

Je tedy vhodné, aby odvod tepla (chlazeni) m¢l aspon o tad vétsi tepelnou
vodivost nez piivod. Dale pomuze snizit tepelnou kapacitu (= snizit hmotnost) drzédku
vzorku. V posledni fad¢ je nutné, aby chladici systém mél tak velkou tepelnou vodivost,
aby bylo mozné zanedbat piivod tepla zarenim.

Pro zékladni geometrické utvary (vélec, kvadr, ...) je jednoduché spocitat tepelné
vodivosti ze vzorce (17). Pro slozité utvary pouzivané v UHV aparatuie je vypocet
tepelné vodivosti obtizny. Pokud je tepelné-vodivy kanal nékde napojovany, je ve vétsiné
pfipadii nemozné odhadnout tepelnou vodivost kontaktu (zavisi na druhu materiald,
jejich povrchové uprave a na pftitlacné sile). Nejjednodussi metodou, jak urcit vodivost
tepelnych kontaktt, je zméfit Casovou konstantu 1. Ze vzorce (18) lze tepelnou vodivost
vyjadfit za predpokladu znalosti tepelné kapacity drzaku vzorku (tu lze velmi ptresné
spocitat).

3.2 Popis mériciho systému

3.2.1. Mérici hlava

Obr. 3.11a: Schéma merici hlavy STM
1 ..Piezokeramicky ménic skeneru
..Hrot
..Vzorek
..Drzak vzorku
..Piezokeramiky inercialniho posuvu
..Pritlacny plisek (bronz)
..Tycka, po které se posouva drzak vzorku
..Tepelna izolace (macor)

= W o
PO N R W~
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Obrazek 3.11b: Fotografie mérict hlavy STM, piivodni usporadani
..Piezokeramicky menic skeneru.

..Hrot. Zasouvd se do drzdku, ktery je ke skeneru prichycen magneticky.
..Medeny svazek pro ohrev vzorku primym priichodem proudu

.. Trubicka z taveného kiemene

..Misto pro uchyceni vzorku

..Drzak vzorku

..Médeény svazek pro chlazeni drzaku vzorku

..Duralovy kriz pro magnetické tlument vibraci

Co NS A o~

Schéma je na obrazku 3.11a, fotografie na obr. 3.11b. Drzdk vzorku je chlazen
pomoci médéného svazku (viz. vyse). Tento svazek zaroveil slouzi jako zemnici vodic.
Vzorek je pritlacen k drzdku pomoci dvou tantalovych pliskti. Na jedné stran¢ je
elektricky spojen s kostrou drzédku, na druhé stran¢ je k nému ptiveden dalsi médény
svazek pro zhaveni vzorku piimym pruchodem proudu. K drzdku vzorku je dale
prichycen termoclanek. Ten slouzi k méfeni teploty vzorku. Lze ho pouZzit pouze v
ptipadé, kdy je teplota vzorku vyrovnana s teplotou drzaku.

Hrubé¢ pftiblizeni vzorku k hrotu je zajiS§téno pomoci inercidlniho posuvu. Drzak
vzorku je pfesné definovanou silou pfitlacen ke dvéma tyc¢kam (7), které jsou pfilepeny
k piezokeramikam (5). Konfigurace je podrobnéji popséna v kapitole 4.3. Pokud prudce
vychylime keramiku (5) ve svislém sméru, tycka (7) proklouzne mezi drzdkem a
pritlaénym pliskem (4,6). Naslednym pomalym vracenim keramiky do ptivodni polohy se
vzorek posune vucéi hrotu. Tento cyklus se opakuje mnohokrat, vjednom cyklu Ize
dosahnout posunuti drzdku o n€kolik desitek nanometrti. Prudké vychyleni piezokeramik
1ze dosédhnout ptivedenim vhodného napétového pulzu na jejich elektrody[29].

Piezokeramické trubicky (5) Ize dale vyuzit k posuvu skenované oblasti na
vzorku. Pfivedenim vhodného napéti na trubicky lze scelym vzorkem pohnout
v horizontalni roviné o 1 az 2 um(za pokojové teploty).

3.2.2. Vyparovalo na kovy

K napatovani kovii na vzorek je pouzito vyparovadlo na obrazku 3.12 a 3.13.
Kulicka kovu drzi diky povrchovému napéti na wolframové spirdlce. Ohtev kulicky je
zajistén pruchodem proudu spirdlkou. Pomoci dvou molybdenovych clonek je vytvaren
molekularni svazek, ktery dopada na vzorek pod tuhlem cca. 60° od kolmice. Clonka I se
nasazuje piimo na ty¢ vyparovadla a je mozné ji otacet kolem jeho osy. Clonka II se
nasazuje na ty¢ pevné spojenou se skenerem a je mozné ji posouvat ve vertikalnim
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sméru. Takto je mozné molekularni svazek smérovat. Standardni nasmérovani svazku je
takové, aby bylo mozné napatovat pod hrot béhem skenovani.

Obrazek 3.12 (vlevo): Schéma naparovani kovii
Obrazek 3.13 (vpravo): Fotografie vyparovadla
L....clonka s vertikalnim vyrezem
1I....clonka s horizontdlnim vyrezem
1I1...stribrna kulicka
1V...wolframova spirdlka
V....uzemnéna elektroda pro privod proudu
VL..privod proudu (+)

Pro ukoly v zadani diplomové prace neni tieba vyparovadlo piesné kalibrovat.
Pro pozadovana méfeni je nutné dopravit na povrch mnozstvi materidlu v rozmezi 1
atomu az 0,001 monovrstvy. Kalibraci je mozné piipadné provést tak, ze se pomoci STM
spocita koncentrace atomu stfibra na povrchu.

3.3 Wolframové hroty pro STM

Na kvalité hrotu zavisi vysledky kazdého STM méteni. Vlastnosti vrcholu hrotu
urcuji hranici mozného rozliSeni a kvalitu snimanych obrazki. V idedlnim ptipadé by
hrot m¢l mit na konci jediny kovovy atom, ktery zprostfedkovava vedeni tunelového
proudu mezi hrotem a povrchem. Reélné si 1ze konec hrotu pfedstavit jako Cast koule
s polomérem v fadu desitek az stovek nanometri. Tunelovy proud tece elektronovymi
obaly atoml nejblize povrchu. Vzhledem k exponencialni zavislosti proudu na
vzdalenosti, skrz kterou elektrony tuneluji, prochdzi naprosta vétSina tunelového proudu
jedinym atomem nejblize povrchu.

Na povrchu hrotu se mize vyskytovat i fada jinych nez wolframovych atomu.
Naptiklad:

- oxidova vrstva vytvorena pii leptani a transportu hrotu do aparatury

(expozice atmosférou)

- atomy zkoumaného vzorku (ziskané interakci hrotu se vzorkem)

- plyn adsorbovany ze zbytkové atmosféry
Nékterd méfeni jsou na kvalitu hrotl velmi citliva:

- STS (Scanning Tunneling Spectroscopy) — Je naprosto nezbytné, aby na byl

,koncovy atom* wolframovy. Pokud je na konci hrotu nekovovy atom, neni
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mozné urcit skutecné spektrum latky. Pokud je na hrotu oxidova nebo
polovodicova vrstva, mlize se hrot dokonce chovat jako dioda.

- in vivo méfeni — Pokud chceme pomoci STM sledovat povrch v prabéhu
depozice, je tfeba mit velmi ostry hrot. Pokud je polomér kiivosti hrotu pftili§
velky, hrot stini povrch pfed deponovanymi atomy a lokalni vlastnosti méfené
oblasti se miizou zna¢né lisit od okoli (obr. 3.14). Kdyz je polomér hrotu mnohem
mensi nez rozmér skenované oblasti, je mozné stinéni hrotu zanedbat.

- pti skenovani hrubych povrchl se schody dochazi pfi pouziti tupého hrotu ke
zkresleni naméfenych dat.

Obrazek 3.14 — stinéni naparovanych atomi

« . . hrotem
Naparovani

—

Skenovana oblast

Z téchto davodl bylo v ramci této prace vénovano zna¢né usili studiu a testovani

ee ve

poskozeni (viz nize).

3.3.1 Princip leptani wolframovvch hrota

Za dobu od vzniku prvniho STM byla vyvinuta cela fada metod, jak pfipravovat
hroty pro rastrovaci tunelovy mikroskop. Pro vétSinu STM experiment se pouzivaji
wolframové hroty leptané v roztoku NaOH. Porovnani jinych metod a kvality ziskanych
hroti viz. [21].

sklenény valec

ey

j k Hladina

roztoku

Vievo obrazek 3.15 — konfigurace pri leptani
Vpravo obrdzek 3.16 — casovy pritbéh leptani

Nami pouzivany postup pii leptdni wolframového hrotu je nasledujici:
Elektrochemicky oc€istime wolframovy drat s primérem 0.3 mm, ponofime ho 1-2 mm
do 2M roztoku NaOH a mezi hrot(anoda) a mfizku(katoda) piivedeme napéti - viz.
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Obrazek 3.2. Diky povrchovym vlastnostem kapaliny se drat nejrychleji lepta u hladiny
roztoku (obrazek 3.17). Vznikd tak velmi dobte definovany ttvar (obrazek 3.18). Proces
je velmi citlivy na pfitomnost necistot v leptacim roztoku. Z toho diivodu se mohou
znacn¢ liSit hroty pfipravované na riznych pracovistich, i kdyZz je pouzivdna stejna
metoda leptani. Podrobnéjsi popis elektrochemického leptani je mozné najit v [22,23].

Obr. 3.17 a) SEM obrazek hrotu. Drat, ze kterého
je hrot vyroben, md primeér 0,25 mm.

Obr. 3.18 b) TEM obrazek hrotu.

3.3.2 Metody vypnuti leptaciho napéti

V okamziku, kdy se drat prelepta a spodni konec se oddéli od horniho, se za¢ne
vznikla Spicka velmi rychle tupit. (U velkého zakiiveni povrchu vznika velké elektrické
pole, které zpusobuje velmi rychlé leptani). Z toho divodu je tfteba okamzik pteleptani co
nejpresnéji registrovat a co nejdiive po odpadnuti spodni ¢asti hrotu vypnout leptaci
napéti. Zpozdéni vypnuti leptaciho proudu by mélo byt v fadech nanosekund. Oddéleni
spodni ¢asti hrotu se nejsnaze pozna podle skokového poklesu leptaciho proudu. Typicky
casovy prubeh proudu je zndzornén v grafu 3.19.

Proud [mA] Graf 3.19 - Typicky casovy
pribéh leptaciho proudu.

0 g L L A
0 500 1000 1500 2000 2500
Cas [s]
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K zaznamenavani poklesu leptaciho proudu se pouzivaji 2 metody:

1) Vyuziva se toho, ze Casovy prubéh proudu je castecné reprodukovatelny a pokles
je znaény. Sestavi se obvod, ktery pfi poklesu proudu pod urcitou hodnotu
(parametr obvodu) vypne leptani. Podrobnéjsi popis v [22, 24]

2) Pokles leptaciho proudu je skokova zména. Casova zména proudu se uréuje
derivatnim obvodem. Leptani se vypne, kdyz derivace proudu piekroci
nastavenou mez. Podrobnéjsi popis metody je v ¢lanku [25]. Piesnd konstrukce
obvodu, ktery je pouzivan na nasem pracovisti, je v ¢lanku [26].

3.3.3 Metody ¢iSténi hrotu

Po vyleptani hrotu je nutné jej ocistit od zbytkii leptaciho roztoku. Pouzivame 5
roztokl destilované vody a lihu s 1% benzinu (3% lih, 2% voda). Roztoky pro vétsi Cistici
efekt zahtfivame co nejblize bodu varu. Prvni roztok by mél byt voda, posledni lih (hrot
rychleji oschne). Ve vakuu je pak nutné odstranit povrchovou vrstvu oxidu. Dale je dobré
hrot pied kazdym méfenim vhodnym zpiisobem ocistit.

K odstranéni povrchové vrstvy oxidu ve vakuu se pouziva zahtati hrotu
elektronovym bombardem, odpraSovani iontovym bombardem nebo zahtati hrotu na cca.
1200 °C. Provedené experimenty ukazuji na to, Ze je mozné pouzit i autoemisi. Uginek
téchto metod je rozebran v [21].

K odstranéni dalSich necistot 1ze pouzit stejné metody jako k odstranéni vrstvy
oxidu. V tunelové spektroskopii se dale pouzivd zdmérna mechanicka interakce hrotu s
povrchem platinového monokrystalu. To zajistuje kovové spektrum hrotu.

3.3.4 Vliv autoemise na hrot

Predpoklada se, ze tunelovani elektroni do vakua je elastické, tj. elektrony pfi
ném neztradci energii a v latce nevznika teplo. Pfesto mohou procesy probihajici pfi
autoemisi hrot zna¢né ovliviiovat. Dochazi k nékolika rtiznym efektim:

- Proud emitovany do vakua musi projit celym hrotem, kde se uvoliuje jouleovské
teplo. Toto teplo je ve vakuu odvadéno pouze vedenim tepla, zafeni hrotu lze
prakticky vzdy zanedbat.

- Pokud je na povrchu hrotu oxidova nebo polovodicova vrstva, mohou se na ni
emitované elektrony rozptylovat. Tim se uvoliiuje teplo a Spicka hrotu se mize
zahtat do t€¢ miry, Ze necistoty desorbuji nebo se diftizi pfesunou na chladné;jsi
¢ast hrotu.

- Emitované elektrony mohou po cesté k anod¢ ionizovat molekuly zbytkového
plynu. Ty jsou urychlovany smérem ke hrotu. Pfi jejich dopadu miize dojit
k odprasovani necistot, odprasovani atomi hrotu a k uvolilovani tepla.

- Pfitomnost silného pole miiZze zplsobit transport materidlu a ménit tak tvar hrotu.
K tomuto jevu vétSinou dochazi pouze za zvySené teploty a v extrémnich polich
[27].

Vliv téchto efekti je dale studovan v kapitole 5.1.
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4. Konstrukc¢ni ¢ast

Pouzit¢ STM se v puvodni podobé¢ ukazalo jako nevyhovujici pro zadany
experiment. Z toho divodu bylo potfeba na zafizeni udé€lat celou fadu konstrukénich
uprav. Tyto Gpravy jsem rozdélil do nékolika Casti.

V prvni ¢asti je popsan obvod pro korekci teplotniho driftu, ktery je naprosto
nezbytny pro méfeni dvoustavovych fluktuaci popsanych v kapitole 2.2.3. Ve druhé Casti
jsou popsany vysledky vakuovych testli aparatury.

Nejvice Casu bylo vénovano tUpravam inercidlniho posuvu drzaku vzorku.
Plvodni konstrukce se ukazala jako nevhodna, protoZe se ¢asem opotiebovavala az k
naprost¢ nefunkcnosti. Navic doSlo k popatfeni kifemennych trubicek titanem ze
sublimacni vyvévy. Nejsnaz§im feSenim tohoto problému bylo zkonstruovat novou hlavu
STM a novy drzak vzorku. Podrobnosti jsou popsany ve treti ¢asti.

DalS§im problémem bylo chlazeni vzorku. V pavodni konstrukci bylo mozné
chladit vzorek pouze na -60 °C, coZ je pro zadany kol nedostate¢né. Analyza problému
a série uprav vedouci ke zlepSeni mezni teploty je popsana ve Ctvrté Casti.

4.1 Obvod pro korekci teplotniho driftu

V pribéhu méfeni neni mozné, aby byla v celém systému dosazena tepelnd
rovnovaha. V disledku zmén teplot drzdku vzorku a piezokeramik dochdzi diky tepelné
roztaznosti latek k posuvu hrotu vic¢i vzorku. Pfi skenovani se tak sledovand oblast
posouva. Rychlost posuvu lze v prvni aproximaci povazovat za konstantni a posouvat
drzdkem vzorku (viz. kapitola 3.2.1) tak, aby se teplotni drift kompenzoval. Na piislusné
piezokeramické ménice je tedy tfeba pfivadet linedarne se ménici napéti (zv1ast’ pro posuv
ve smérech Xx,y,z). Tento zplisob kompenzace driftu je dan konstrukci hlavy STM.
Obecné lze drift kompenzovat pfivadénim vhodného napéti na keramiku scanneru.

Pozadovany prubéh napéti je vytvaren pomoci zvlastni karty (karta je zasunuta do
racku pro STM elektroniku), které se prostiednictvim fidiciho programu pro STM zadava
pozadovana rychlost posuvu (v digitalni podobé€). Ta je v karté pfevedena na linearné se
meénici napéti.

Déle je mozné do karty privést analogové napéti, které se pricita ke
generovanému signdlu (slouzi pro vybér skenované oblasti). Posledni pozadavek je
vyvést z karty aktudlni vystupni hodnotu signalu, ktery je pfivadén na piezokeramiky
(pfed zesilenim). Tuto hodnotu je mozné v prib&hu métfeni kontrolovat voltmetrem.
Popis a dokumentace karty je v ptiloze 8.1.

4.2 Vakuové testy aparatury

Z atmosférického tlaku se aparatura z¢erpa turbomolekularni vyvévou na tlak cca.
3x10” Pa (b&n& za 1 az 2 hodiny), poté lze bezproblémové spustit iontové sorpéni
vyvévy. Po dosazeni tlaku 1x10™* Pa (daldi 2 hodiny) lze odpojit turbomolekularni
vyvévu pomoci rohového ventilu a nechat aparaturu Cerpat pouze pomoci iontoveé
sorpénich vyvév. Po 12 hodinach klesne tlak pfiblizng na 2x10” Pa, po dalsich 2 dnech
se ustali kolem 3x10 Pa. Bez odplynéni je dal3i pokles tlaku zanedbatelny.

Odplynovani:

V pribéhu odplyiiovani je teplota viech &asti aparatury drzena na 130°C po dobu
10 az 12 hodin. Je tieba aparaturu Cerpat turbomolekularni vyvévou, protoze oddélovaci
ventil ma Vitonové tésnéni a pii takto zvySené teplot¢ musi byt otevieny. Po dobu
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prvnich nékolika hodin odplyniovani neni vhodné pouzivat iontové sorpéni vyveévy kvali
velkému desorpcnimu toku molekul ze stén.

Po 12 hodinach cerpani za zvysené teploty tlak v aparatufe klesne pfiblizné¢ na
5x107 Pa. Po ochlazeni na pokojovou teplotu by mé&l byt koneény mezni tlak naméteny
ionizaénim vakuometrem 4x10™® Pa.

Po prvnim testu odplyfiovani byl dosazeny mezni tlak pouze 2x107 Pa. Pomoci
ostfikovani aparatury lihem byla nalezena netésnost na prichodce. Tato netésnost byla
zvnéjsku zalepena epoxidovym lepidlem Epoxi-patch kit 1C white (The Dexter corp.).

Vsechny uvedené tlaky jsou meéfeny ionizacnim vakuomérem v horni Casti
aparatury. Vzhledem k tomu, Ze na dné kryostatu je titanova sublimaéni vyvéva, mél by
byt pfi jejim pouzivani tlak v okoli vzorku vyrazné nizsi. Po ochlazeni kryostatu na
teplotu kapalného dusiku by mél tento tlak jesté fadove klesnout. Pti chlazeni kryostatu
klesne tlak méfeny ioniza¢nim vakuometrem na 2x10™® Pa.

Byly provedeny upravy vedouci ke zvySeni vakuové vodivosti systému. Byly
odebrany Casti objimky na obrazku 3.6 (tam je jiz upravena verze). To ma za dusledek
rychlejsi Cerpani experimentalni komory pomoci iontové sorpcnich vyveév.

Dale byly odstranény ¢asti systému na obrdzku 3.5. Upravena verze je na obr. 4.1.
To vedlo k lepSimu odvadéni plynu z experimentalni komory k titanové sublimacni
vyvéve. Navic se vzniklymi otvory miiZe napafovat titan pfimo na stény v okoli vzorku.

Obr. 4.1: Upraveny systéem magnetického tlumeni vibraci. Po
obvodu byly odfrézoviny cdsti konstrukce. Uprava by méla vést
k lepsiu cerpani experimentalni komory titanovou sublimacni
vyvévou.

4.3 Upravy inerciilniho posuvu

V ptvodni konstrukci mikroskopu byla pouzita konfigurace na obrazku 4.2a,b:

Obrazek 4.2a: Vozik pro inercialni posuv, pohled shora

— 1.....PFitlacny bronzovy plisek. Jeho tvarovanim lze ménit pritlacnou  silu.
2.....Trubicky z taveného kremene. Jsou prilepeny k piezokeramickym
trubickam, pomoci kterych jimi Ize pohybovat ve vertikalnim sméru
44— |:| 3.....Médeny vozik se vzorkem, stycné plochy jsou pochromované
4.....Sroubek pro montaz
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Obrazek 4.2b: Vozik pro inercialni posuv,
fotografie. Pro predstavu o méritku, Sroubky
Jjsou M2.

Vozik je uchycen na dvou valcovych kiemennych trubickach (2) tak, ze se po
nich miiZze posouvat ve vertikdlnim sméru (tyce jsou svislé). Pred dotaZenim Sroubku (4)
je mozné bronzovy pliSek ohnout a tim definovat pfitlak na kfemenné tycky. Pritlak je
tieba volit alespoii tak velky, aby tfeci sila byla vétsi nez gravitaéni a vozik samovolné
nesklouzaval. Na druhou stranu musi byt pfitlak tak maly, aby se vozik pfi prudkém
"Skubnuti" piezokeramik uvedl do pohybu viic¢i ty¢im. Podrobnd analyza problému je
provedena v [28, 29].

Ze zkuSenosti ziskanych testovanim inercidlniho posuvu vyplyva, Ze pfi
konstrukei voziku je tieba dbat na nékolik faktora:

volba materiali - Plochy, na kterych dochdzi ke tfeni, musi byt tvrdé, aby nedochazelo
k jejich mechanickému opotiebeni. Je tieba volit takovou kombinaci materidld, aby
koeficient smykového tieni byl co nejmensi. Pokud je staticky koeficient tfeni vEtsi nez
kineticky, je to vyhoda, ale neni to nezbytné.

kvalita ploch - Plochy musi byt co nejhladsi. Pfi pouzivani inercidlniho posuvu je tfeba
dbat na Ccistotu ploch, zejména se vyvarovat ptfitomnosti prachovych zrn. Jejich
pritomnost vétSinou vede k zadfeni voziku. Pied umisténim do vakua je vhodné stycné
plochy otfit tamponkem namoc¢enym v lihu nebo jiné rychle schnouci latce.

hmotnost voziku - Co nejnizsi. Inercidlni motor ma za dané konfigurace urcitou mezni
hmotnost, kterou dokaZe zdvihnout proti gravitacni sile [28]. Je moZzné na vozik pfidat
dodatecnou silu piisobici proti gravitaci a zlepsit tim béh inercialniho motoru.

geometrie styénych ploch - Jako idedlni se zd4 geometrie na obrazku 4.1. Oproti
geometrii uvedené v [29] ma tu vyhodu, ze funguje i v pfipadé, kdy vodici ty¢e nejsou
naprosto rovnobézné.

vibrace systému - Je tieba zamezit vibracim systému v jiném sméru, nez ve svislém
[29]. Takové vibrace mohou mit za nasledek "kiizeni" drahy voziku vii¢i vodicim ty¢im.

Plivodni navrh voziku podle [20] mél nasledujici nedostatky:

- TyCe z taveného kiemene jsou malo odolné proti mechanickému poskozeni. Jejich
vymena je velmi narocna, je tfeba pouzit odolnéjsi material. Jako nejvhodnéjsi se ukazuje
safir - je velmi tvrdy a chemicky odolny. Pouziva ho vétSina systémul s inercidlnim
posuvem.

- Plocha pfitlacného bronzového plisku byla mechanicky lesténa. Lestici prostfedky
obvykle obsahuji brusnd zrnka z diamantu nebo AlL,Os;, kterd pii leSténi zGstavaji
vmacknutd do materidlu a je nemozné je odstranit (chemicky jsou prakticky
nezniCitelnd). Tato zrnka zpUsobila postupné odirani kiemennych tyc¢i. Vlastnosti
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inercialniho motoru se tak zhorSovaly az k jeho naprosté nefunk¢nosti. Jakékoli plochy je
tedy nutné lestit chemicky. Pro lesténi bronzu byla pouZita receptura popsana v dodatku
8.3.1.

- Plochy mé&déné kostry voziku byly pivodné Spatn€ pochromované (mékka dekorativni
vrstva chromu, pfili§ slaba - pouzivanim se opotiebila). Je tieba nanaset tvrdou vrstvu
chromu, aspon desitky mikrometra silnou. Jako velmi dobry se ukézal postup podrobné
popsany v dodatku 8.3.2.

Vysledna konstrukce voziku je schematicky popsana na obrazku 4.3, fotografie jsou na
obrazcich4.4 a,b

Obrazek 4.3: Schéma nového voziku
2 8 3 4 7 B 1.....titanova kostra voziku
2.....médena deska pro teplotni stabilizaci
3.....otvor pro uchyceni chladictho a zdarovern
zemniciho privodu
4.....vzorek
5.....macorové izolace
6.....molybdenovy plisek pro uchyceni svazku pro
Zhaveni vzorku primym priichodem proudu
7.....5roub spojujici médenou a titanovou cast
8.....molybdenovy plisek (elektricky kontakt)

'

Obrazek 4.4 a,b: Ftégraﬁe nového voziku

Kostra voziku byla zhotovena z titanu kvili jeho dobré mechanické pevnosti,
nizké hustot¢ a malé tepelné vodivosti. Kostra je izolovana od samotného drzaku vzorku
pomoci macoru (nizkd tepelnd vodivost). Podklad vzorku je zhotoven z médi (velkd
tepelna vodivost, dojde k rychlé stabilizaci teploty).

Hlavni diivod pro tak narocnou konstrukci je ten, Ze vzorek je v prubchu
experimentu ohfivan na vysoké teploty (1250°C). Safirové tye jsou k piezokeramikdm
piipevnény pomoci lepidla, které vydrzi maximalné 150°C. Vzorek je tedy nutné od
safirovych ty¢i dikladné tepelné oddelit. Dale je tato konstrukce vyhodna pro chlazeni
vzorku, protoze se ochlazuje pouze velmi lehka ¢ast voziku (=> mala tepelna kapacita).

Pozn.: Pii pfipravé rekonstrukce 7x7 se vzorek zhavi pfimym prichodem proudu (viz.
kapitola 2.3.2). Pfi tom je tfeba znat teplotu vzorku, nicméné v prib&hu experimentu neni
mozné zadnym zplsobem tuto teplotu zméfit (do aparatury neni vidét a termoclanek
udava teplotu drzaku vzorku, kterd se od teploty vzorku zasadné 1i$i) Z toho davodu je
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tteba pred experimentem urcit zavislost teploty vzorku na zhavicim piikonu. Kalibrace je
v dodatku 8.1.

4.4 Chlazeni vzorku

Tepelné schéma mikroskopu je na obrazku 4.5. Pro lepsi pochopeni jednotlivych
¢asti je vhodné srovnat schéma s obrazkem 3.8.
Obrazek 4.5: tepelné schéma STM
RT aparatury. Pismeny U jsou znaceny
tepelne-vodive kanaly, C jsou casti s
tepelnou kapacitou.

Ue U5

U2 C4 C3 l—Jg——-n

LN
_—W C2
U8
C5 U3
U7
C1

U4

vysvétlivky k obrazku 4.5:

RT...horni ptiruba na pokojové teploté

LN.. kryostat s kapalnym dusikem

Cl...drzak vzorku, ptevazné médeény, chladi se ¢ast o hmotnosti cca. 10grami (v plivodni
konstrukci)

C2...objimka vzpticena v kryostatu (obr.3.6); piivodné nerezova, hmotnost 176g

C3...médéna deska pritlacena k objimce C2, hmotnost cca. 50g

C4...pec pro ohiev C2 a C3; umoziuje ménit teplotu drzdku vzorku pii soucasném
chlazeni

C5...systém skeneru STM, hmotnost cca. 200g; pfevazné z tepelné nevodivych materiald
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Ul...tepelnd vodivost mezi dusikovym rezervoarem a objimkou C2; je déna
ptedevsim kontakty (klinek-nerezova sténa rezervoaru) a (klinek - objimka) - viz.
obr. 3.6

U2...tepelné vodivost kontaktu mezi C2 a C3; méla by byt zanedbatelna

U3...m&dény svazek pro chlazeni vzorku; 7cm x 1mm®

U4...svazek pro ohiev vzorku priichodem proudu, piivodné médény; 7cm x Imm

U5...svazek pro ohfev vzorku priichodem proudu, pivodné mé&dény; 20cm x 1lmm?

U6...svazek pro privod proudu pro pec C4; piivodné médény, 15¢cm x 1mm’

U7...tepelny kontakt drzaku vzorku na skener, odhad jeho tepelné vodivosti je slozity; lze
predpokladat, Ze je aspon o fad nizsi nez vodivost U3

US...zavéseni skeneru C5 na desce C3 je provedeno pomoci 3 nerezovych pruzinek;
tepelnou vodivost U8 Ize zanedbat (< 10” W/K)

U9...tepelnad fixace vodice U4+US5 na teplotu desky C3; v ptivodni verzi mikroskopu
nebyla provedena

odhad jednotlivych hodnot:
Cl1=4J/K,C2=67,5J/K,C3=20J/K,C4=15J/K,C5=280J/K,

Chyba odhadi tepelnych kapacit je do 20%. V tom je zahrnuta zejména chyba
zpusobena odchylkou modelu od redlné situace (zanedbani tepelné kapacity piivodnich
tepelnych kanalli, zanedbani nékterych ¢asti ptistroje v modelu, ...).

U3 = 6x10° W/K, U4 = 6x10° W/K, US = 2x10”° W/K, U6 = 2,7x10° W/K, U8 =
1x10° W/K

Chyba v odhadu tepelné vodivosti je 20%, ptipadné Spatné tepelné kontakty na

koncich svazkii v§ak mohou hodnotu fadové snizit.

2

Pozn.: Mérna tepelna kapacita médi je 380 J.kg' K

S ptvodni konstrukci mikroskopu podle [20] bylo mozné dosédhnout teploty
vzorku -65°C (teplota kapalného dusiku je -196°C). Zakladni chyba je o&ividna: drzak
vzorku se chladi pomoci U3 a zaroven se ohiiva pomoci U4 + US. Navic je z objimky
odvadéno zna¢né mnozstvi tepla pomoci svazku U6.

Tento problém byl vyfeSen tak, ze casti US a U6 byly nahrazeny nerezovymi
draty o prifezu 3 mm?” a délce 20 cm, ¢imz se hodnoty U5 a U6 snizily na 3x10™* W/K.
Dale byl svazek U4 tepelné¢ fixovan na teplotu desky C3. To je provedeno pomoci
elektricky nevodivého lepidla s vysokou tepelnou vodivosti. Celkovou tepelnou vodivost
kanalu U9 lze odhadnout na vice nez 0,1 W/K. To je mozné povazovat za dokonalou
tepelnou fixaci (tepelnd vodivost svazku je o 2 fady nizsi).

Po t&chto konstruk&nich upravach bylo dosaZeno teploty vzorku -100°C. Dalsim
viditelnym problémem je konstrukce objimky na obr. 3.6. Nerezové klinky maji proti
dalsim dilim z nerezové oceli velmi Spatny tepelny kontakt, navic tepelnd vodivost
nerezovych dili je mala (i pfesto, Ze jsou masivni). Proto byly horni ¢ast objimky a
klinky vyrobeny z OFHC médi (viz. obr. 3.6b - Cervend barva odpovida médi, modra
nerez oceli). OFHC méd’ je mekkd, coz zajistuje sluSny tepelny kontakt na sty¢nych
plochéach klinki. Po této upravé bylo na vzorku dosaZeno -135°C.

Tato teplota by méla byt dostatecné nizka pro zméfeni ¢asti zadaného tkolu,
nicméné je stale 61°C nad teplotou kapalného dusiku. Pro dalsi sniZovani teploty bylo
nutné provést podrobnéjsi analyzu problému. Byla prométfena Casova zavislost teploty
vzorku a z ni urena Casova konstanta t - viz. graf 4.6.

Namétenymi hodnotami je prolozena funkce
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v =0+ Alexp(t/11), (20)

kde parametr t1 je hledanou ¢asovou konstantou t a y0 je saturacni teplota systému. Al
souvisi s pocatecni teplotou, neni zde vyuzivano.

11 =(3200£200) s (= 54 minut)

y0 = (-134+2) °C

Ze vzorce (18) lze vypocist teoretické Casové konstanty. Vypoctena Casova
konstanta pro ochlazovani drzdku vzorku od desky C3 je t = Cl/(U3 + U4) =
(300+£100)s. Nameétené 1 je vice nez o fad veétsi. Moznym vysvétlenim je pouze
nedostatena tepelna vodivost kontakti Ul a U2. Ul lze jednoduse zméfit tak, Ze je do
aparatury umisténa pouze objimka C2 s termoc¢lankem a urCena Casova konstanta (viz.
graf 4.7). Vysledkem je 1, = (222+14)s. Z toho lze urcit Ul = 0,3W/K, coz je dostate¢né
dobra tepelna vodivost.

Teplota konvergovala pouze k -188°C. To lze z&4sti zdiivodnit tim, Ze na objimku
dopada shora asi 1,7W tepelného zafeni. Navic mohlo byt méfeni termoclankem v tomto
ptipadé zatizeno malou systematickou chybou (£5°C).
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Tepelny kontakt U2 se ukazal jako nekvalitni diky tomu, Ze spodni plocha desky
C3 nebyla rovna. Jeji vyrovnani bylo provedeno na soustruhu a byla zvétSena pfitlacna
sila. Po této upravé byl zméfen Casovy pribeh teploty na desce C3 (v pribéhu méfeni
byla v aparatufe pouze objimka C2 a deska C3). Vysledek je v grafu 4.8.
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Graf 4.8: Casovy priibéh chlazeni objimky s deskou

Nameétena Casova konstanta 13 = (280+20)s odpovidéa situaci, kdy je tepelny
kontakt U2 velmi kvalitni a systém s kapacitou (C2 + C3) se ochlazuje pfes tepelny
kontakt U1.

Navrhy na zlepSeni:

Tepelné vlastnosti systému je dale mozné zlepsit pozlacenim horni plochy desky
C3, ¢imz dojde k lep$imu odrazeni tepelného zareni.

Tepelny kontakt U2 lze zdokonalit nanesenim zlata nebo india na dotykové
plochy objimky C2 a desky C3.

4.5 Posuvna clonka

Po prvnich testovacich experimentech se ukazalo, ze pfi aplikaci autoemise na
hrot je vzorek nevratné poskozovan emitovanymi elektrony. Dale pii piipravé
rekonstrukce 7x7 dochazelo ke znecisténi hrotu latkami desorbovanymi ze vzorku.
Nakonec pii €iSténi hrotu elektronovym bombardem dochéazelo ke znecistovani vzorku.
Diky témto jevim bylo nutné pfidat do systému clonu, kterd se zasunuje mezi hrot a
vzorek.

Vzhledem k uzavienosti aparatury bylo zvoleno nésledujici feSeni: Pohyb clonky
je pohanén pohybem drzaku vzorku. Pii posuvu drzdku do spodni polohy se clonka
uzavie a pii piijezdu vzorku k hrotu se clonka odsune. Pfevedeni vertikalniho pohybu
drzéku na posuv clonky je zajisténo pakovym mechanismem.

38



5. Vysledky

5.1 Vvsledky studia wolframovych hrotu

5.1.1 Ziskané poloméry krivosti hrotu

Byly zkoumdany tvary a poloméry kiivosti vyleptanych hroti v zavislosti na
pouzité metod¢ vypnuti leptaciho napéti (viz. kapitola 3.3.2) a na kvalité wolframového
dratu, ze kterého se hrot leptd. Pro vyrobu hrotl byly pouzity 2 typy dratu: Wolframovy
drat bez specialni vnitini struktury a polykrystalicky drat W005153 Goodfellow s dobie
definovanou vnitini strukturou a vysokou ¢istotou (99.95%).

Pfi pouziti obou typa dratu byly dosahovany srovnatelné poloméry zaktiveni u
vrcholu hrotu. Makroskopicky tvar vyleptanych hrotii byl v obou ptipadech stejny (viz.
obr. 5.6). Zasadni rozdil je vtom, ze tvar hrotu pobliz vrcholu je mnohem Iépe
definovany u hrotli z dratu Goodfellow (obrazek 5.1). U hrotl z hor§iho dratu je zhruba
v 60% tvar stejny jako v pfedchozim. Ve zbytku ptfipadi ma konec hrotu S$patné
definovany tvar (obr. 5.2a,b) K tomu pravdépodobné dochazi, kdyz se konec hrotu lepta
blizko hranice dvou krystalovych zrn.

Pro STM experimenty je vyhodné&j$i mit dobfe definované hroty jako na obrazku
5.1. U hrotu 5.2a muze dojit k fadé nezadoucich efektl, napiiklad ke stinéni pfi
napatfovani materialu pod hrot nebo ke zdvojeni hrotu (obr 5.2a - pfi skenovani
nerovného povrchu mize dochéazet k ptepinani tunelového proudu mezi obéma ¢astmi,
ptipadné je tunelovy proud veden obéma konci hrotu zaroven).

Obrazek 5.1(vlevo): Hrot z dratu Goodfellow, R = 20nm
Obrazek 5.2a (uprostred), b(vpravo): Hrot z normalniho dratu — poloméry kiivosti jsou srovnatelné, tvar je
Spatné definovany

4

Metoda vypinani leptaciho napéti pomoci derivace se ukazuje byt spolehlivéjsi z
obou testovanych postupti. Touto metodou rutinné¢ dosahujeme polomérti kiivosti pod 30
nm (80% hrotit). Pfiblizné 25% hrotti ma tak maly polomér kfivosti, Ze neni mozné ho
v pouzitém transmisnim elektronovém mikroskopu ptesné zméfit (pod 5 nm) - obr.5.3.

Stoji za zminku, ze pokud je hrot na pocatku leptani ponoien do leptaciho roztoku
hloubéji nez 1,5 mm, vytvofi se na jeho konci velmi pfesné definovand kulicka o
praméru 70 — 120 nm (obr. 5.4). Tento efekt byl pozorovan opakované asi na deseti
hrotech se 100% reprodukovatelnosti. Mozné zdivodnéni tohoto jevu je, Ze proud
protékajici nejuzSim mistem dratu pied jeho preleptanim je umérny velikosti povrchu
dratu pod timto mistem (vyznaceno na obrazku 5.5). Pokud tento proud ptekroc¢i urcitou
kritickou hodnotu, uvoliiované jouleovské teplo staci k lokalnimu roztaveni wolframu.
Pro ptfedstavu, primér nejuzsiho mista pfed oddélenim spodni casti je 5 — 20 nm,
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protékajici proud je viadu jednotek mA. Pii porovnani hodnot proudu nutnych pro
roztaveni hrotu ve vakuu (kapitola 8.1.4 - sta¢i 1 méné nez 1pA) je takové zdlvodnéni
procesu vysoce pravdépodobné, piestoze je hrot chlazeny vodou.

V c¢lanku [26] je v ndvodu na pfipravu hrotl doporuceno ponotovat drat do
roztoku 2 mm. Autoii pouzivali drat o tfikrat niz§Sim praméru (0,1 mm). To znamena, ze
plocha vyznacena na obrazku 5.5 byla pfi stejném ponoru vyrazné¢ mensi neZ v naSem
ptipadé. Hrot bylo tedy mozné do roztoku ponofit hloubéji.

Obrazek 5.3 (vlevo): Polomér kiivosti tohoto hrotu nelze v pouzitém transmisnim elektronovém mikroskopu
urcit. Hrot je pokryty vrstvou, kterd vznikad v diisledku kontaminace povrchu olejovymi parami za

soucasného dopadu vysokoenergetickych elektronii.

Obrazek 5.4 (vpravo): Hrot s kulickou na konci. Kulicka ma priumér 110 nm.

Obrizek 5.5: hrot tésné pred oddélenim spodni casti. Sedou barvou je
vyznacena jeji plocha.

5.1.2 Jednoduchy vztah poloméru kiivosti a autoemise

Jak bylo zminéno v kapitole 2.4, zmétenim zavislosti autoemisniho proudu na
pfiloZeném napéti a jejim vynesenim do Arrheniovského grafu 1ze odhadnout polomér
ktivosti hrotu. To je pomérné¢ zdlouhavy, tedy v praxi nepouzivany postup. Ve vztahu
(16) pro autoemisni proud neni mozné analyticky urcit vSechny konstanty, takZe nelze
explicitng ur€it polomér kiivosti z jedné namétené hodnoty.

Ukazuje se, ze konstanty K a ¢ ve vztahu 16 vykazuji statistické chovani, ale pro
hroty ptipravované jednou metodou je rozptyl maly. Pro nékolik desitek hrotd byl
proveden nésledujici experiment: Po vyleptani byly hroty pifeneseny do vakua, ocistény
pomoci autoemise (kapitola 8.1.4) a byla zméfena napéti na hrotu nutna pro dosazeni
autoemisniho proudu 5 nA. Poté byly hroty pieneseny do transmisniho elektronového
mikroskopu a zméteny jejich poloméry kiivosti. Namétend zavislost je v grafu 5.6.
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Zavislost poloméru kfivosti na autoemisi Graf 5.6: Zavislost
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Ukazuje se, ze rozptyl hodnot oproti zavislosti naznacené piimkou je dostatecné
maly, aby se dal graf pouZit k orientacnimu urceni kvality hrotu. ProloZend pfimka ma
rovnici 2r [nm] = (-21+9) + (0,14+0,1)U[ V].

Je tfeba zdlraznit, Ze tato zavislost plati pouze pro hroty pfipravované nami
pouzivanou metodou [26] a pouze pro hroty bez nelistot. Napiiklad bod v grafu o
soufadnicich [800V, 50nm] pravdépodobné ptislusi nedostatecné ocisténému hrotu.

5.1.3 Teoreticky popis hrotu

Obrazek 5.7 a,b: a) TEM fotografie hrotu, b) matematicka aproximace tvaru hrotu
Pro teoretické vypocty je tfeba hrot aproximovat vhodnou funkci. Hrot maé

valcovou symetrii podél osy dratu. Jeho profil je v Sirokém rozsahu mozné popsat
exponencialni funkeci
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X
y =R, eXp(—7) . (2la)
piipadné
y=resp(). (21b)

kde Ry je polomér dratu, v naSem piipadé¢ asi 0,125 mm, 7 je polomér kiivosti hrotu a ¢ je
parametr, ktery je pro dany hrot 0,058 mm. Experimentalné bylo zjiSténo, ze ¢ zavisi na
tom, jak hluboko je hrot ponofen do leptaciho roztoku pii zacatku leptani. Vice ponotfené
hroty jsou protahlejsi, tj. maji vétsi ¢. Tento poznatek mlZe byt uZiteCny zejména pii
ptiprave hrott pro STM s vice nez jednim hrotem. U rovnice (21a) je osa x v obrazku
5.7b orientovand smérem doprava a x=0 je volena rovina, kde drat ptfechazi v
exponencialni tvar. V rovnici (21b) je osa x orientovand opacné a pocatek soustavy
soutadné je ve vrcholu hrotu.

Samotné zakonceni hrotu mize mit celou fadu moznych tvarG. Ukazuje se, ze
profil nejlepSich hrotli pokracuje exponencidlnim poklesem az k vrcholu, kde je
zakonCen polokouli (pfiblizn€) — naptf. obrdzek 5.1. Dalsi moznosti je kuzelové
zakonceni s tthlem u vrcholu 5 — 10 stupiiti. Na tento tvar hrotu jsem narazil zfidka, je
vSak Casto zminovan v literatufe. Dal$i moznosti je valcovy tvar zakonceny blize
nespecifikovanym utvarem, ktery urcuje efektivni polomér kiivosti hrotu (obr. 5.2b).

5.1.4 Odstranéni necistot pomoci autoemise

Po vyleptani a nasledné manipulaci s hrotem v atmosféfe je na povrchu vrstva
oxidu. Jeho tloustka maze u Spicky dosahovat az nékolika nm, coz je vice nez ptirozena
tloustka oxidové vrstvy [30]. Tato vrstva vyrazn¢ snizuje velikost autoemisniho proudu.
Efekt je mozné zdivodnit tim, Ze se vrstva v elektrickém poli polarizuje, snizuje velikost
elektrického pole a tim zvysi tloustku energetické bariéry, kterou musi elektrony
prekonat (obrazek 5.8).

oxid  vak
| vakuum Obrazek 5.8: Energetické schéma zoxidovaného kovu

[ v L < .. . ol s
] [ i s prilozenym polem. Carkované je naznacen priitbeh
woltram potencialoveé bariéry ve vakuu bez pritomnosti oxidové
vrstvy, plné s vrstvou. y je vinova funkce elektronu.

Y

Takovou vrstvu Ize pomoci autoemise snadno odstranit. Pfi aplikovani
konstantniho napéti na nov€ vyleptany hrot muizeme sledovat postupny narlst
autoemisniho proudu. To je zplsobeno postupnym odstranovanim oxidové vrstvy.
V kone¢ném dusledku poklesne napéti nutné pro dosazeni meétitelného emisniho proudu
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az o nekolik stovek voltd. Pokud je na hrotu ponechano ptivodni napéti, mize proud
vzrist natolik, ze dojde k destrukci hrotu (viz. kapitola 5.1.5). Proto je vhodné pouzivat
predfadny ochranny odpor v fadu stovek MQ az jednoho GQ. Idedlni by bylo pouzit
zdroj konstantniho proudu, ale to je pfi pozadované velikost vystupniho napéti a proudu
znacné€ narocné zatizeni.

Z experimentu vyplyva, Ze rychlost odstraiiovani oxidové vrstvy je rostouci
funkci velikosti autoemisniho proudu a tlaku, pii kterém je experiment provadén. Pii
proudu 100-200 nA a tlaku 107 Pa dojde k odstranéni oxidu fadové za desitky minut. P¥i
tlaku 10° Pa za minuty. P¥ tlaku vy$§im nez 10° Pa pod minutu. Tato zavislost
dokazuje, Ze pfi odstraiovani vrstvy oxidu hraje vyznamnou roli pfitomnost zbytkové
atmosféry, konkrétn¢ bombardovani hrotu ionizovanymi molekulami (odprasovéni
oxidu). Podrobné zavislost rychlosti odstraniovani oxidu na autoemisnim proudu a na
tlaku nebyla prométena, proto nelze vyloucit vliv dalSich fyzikalnich procesti vedoucich
k odstranéni oxidu.

Pro diikaz toho, ze k pocatecnimu vzristu autoemisniho proudu pfi aplikovani
autoemisniho proudu na hrot dochazi skutecné v dusledku odstraniovani materidlu z
hrotu” byl proveden nasledujici experiment: Hrot byl po odstranéni oxidu pomoci
autoemise vystaven pusobeni atmosférického tlaku po dobu n€kolika hodin a poté byl
opét prenesen do vakua a vystaven autoemisi. Napéti nutné pro ziskani méfitelného
emisniho proudu vzrostlo zhruba o 100V a po urcité dobé pokleslo na ptfedchozi hodnotu.
Zminénych 100 voltl je mald hodnota oproti poklesu napéti pfi odstraiovani oxidu z
cerstvé vyleptaného hrotu (pokles 300-500V). To je zplsobeno tim, ze vrstva oxidu
vytvofena oxidaci v atmosféfe je mnohem tenci, nez vrstva na Cerstvé vyleptaném hrotu
[307".

Ten samy hrot byl déale pienesen do transmisniho elektronového mikroskopu a
byla pofizena jeho fotografie. Po jeho opétovném pieneseni do aparatury pro testovani
autoemise se napéti pro ziskani autoemise zvysilo o 700V. To je zplisobeno tim, ze
pouzity TEM je Cerpan olejovymi vyvévami a pii pisobeni  zafeni na hrot dochazi k
vytvafeni kontaminac¢ni vrstvy uhlovodikd. Tuto vrstvu se téz povedlo pomoci autoemise
odstranit. Poté byl hrot pfenesen zpét do komory TEMu a obraz byl porovnan s
fotografii. Nedoslo k zadné makroskopické zméné ve tvaru hrotu, ale ihned po vlozeni
hrotu do TEMu bylo znat, Ze doslo k odstranéni kontaminacni vrstvy. Cely postup byl
opakovan pro 3 hroty s podobnymi vysledky.

5.1.5 Mezni autoemisni proud

Pokud postupné zvysujeme autoemisni proud, dojde pii dosazeni urcité hodnoty
k jeho nahlému poklesu, pfipadné¢ uplnému vymizeni. Tento jev mize byt provazen
vzristem tlaku v aparatufe. Pii prohlédnuti takového hrotu v TEMu se ukazuje, ze se
takovy hrot roztavi (obrazek 5.9), dalsi obrazky 1ze najit v [30]

Rozsah poskozeni hrotu se nepodafilo ptedvidat ani kontrolovat. Nékdy se pouze
zhorsi polomér kiivosti na cca. 100 nm, jindy doséhne az né€kolika mikrometra.

Tento jev lze odlivodnit tim, Ze pii prichodu proudu elektronii hrotem az ke
Spicce, kde jsou emitovany do vakua, se uvoliiuje jouleovské teplo. To se odvadi pouze
vedenim, odvod zbytkovou atmosférou lze zanedbat. Odvod tepla zafenim je vyznamny

" Dle vztahu (16) by tento efekt mohl byt zptisoben zménou poloméru kfivosti hrotu nebo zménou
povrchové vystupni prace
" Silngjii vrstva oxidu vznika pouze u vrcholu hrotu
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pro hroty s polomérem kiivosti menSim nez 5 nm (odvod zéafenim zavisi na plose valce ~
r a na 4. mocniné teploty, odvod vedenim na plo$e p¥i¢ného prifezu ~ 1* a linearné na
teploté.). Otazkou je, pii jakém autoemisnim proudu se hrot s danym polomérem kfivosti
roztavi. Tento problém je analyticky obtizn¢ feSitelny, proto jsem ho pievedl na
diferen¢ni rovnici v explicitnim tvaru a tu vytesil numericky.

100 nm I | R =r eXp(th)

er 5t

—

X —

Obrazek 5.9 (vlevo): Hrot poskozeny autoemisi
Obrazek 5.10 (vpravo): Model hrotu pro numerickou simulaci. r je polomér krivosti hrotu.

Pouzity program pocitd zavislost teploty podél hrotu na case. V metodé je
zapocitano: odvod tepla vedenim, odvod tepla zafenim, uvoliiovani jouleovského tepla,
linedrni teplotni zavislost odporu. Pfedpokladal jsem, Ze se Spicka hrotu tavi pii teploté
2500 °C (Teplota tani je mensi neZ u objemového materialu. Ukazuje se, Ze ostré hroty se
zalinaji poskozovat uz pii teploté pod 2000 °C [27]). Model piedpokladd, Ze hrotem
protékd konstantni proud. Neni zde tedy zahrnuto, Ze pfi zvySeni teploty Spicky hrotu
dochazi ke zvySeni emisniho proudu [17].

Hrot jsem rozdélil na vélce se zvySujicim se primérem (smérem od Spicky) Na
kazdém valci jsem pocital vznikajici Jouleovo teplo a jeho odvod. Okrajova podminka je,
7e vélec s primérem 0,1mm maé teplotu 20 °C. Volba okrajové podminky je rozumn4,
protoze celkové teplo uvolnéné na hrotu je v fadu nW. Takto maly vykon se ptisluSnym
priufezem odvadi prakticky bez vzniku gradientu teploty. Druhé okrajova podminka je, ze
ge Spickou hrotu neodvadi zadné teplo. Pocatecni podminka je, Ze cely hrot ma teplotu 20

C.
Ptislusna diferencidlni rovnice ma tvar

2
» ar = Pall) (T)2 I* 2w (x)qoT* + 0 z
dt  7[r(x)] ox

(o) e palrF + 5 p 20, (22
X ox

kde T je teplota, ¢ je Cas, x je pozice na hrotu, r je polomér profilu hrotu zavisly na x
podle vztahu (21), ¢, je mérna tepelna kapacita wolframu, p.; je mérny elektricky odpor
wolframu, p; je mérna tepelnd vodivost wolframu, o je Stefanova-Boltzmannova
konstanta a g je korekce zateni redlného télesa oproti absolutné ¢ernému télesu. Hodnota
q byla odhadnuta na 0,1 (srovndnim s tabulkovymi hodnotami pro obdobné povrchy).

Prvni ¢len na pravé strané rovnice (22) odpovida uvoliiovani Jouleova tepla,
druhy ¢len odpovida zateni, teti vedeni tepla a posledni vychdzi z toho, Ze se podél osy
hrotu méni pficny prufez, ktery ma rozhodujici funkci pii vedeni tepla.
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Pouzitd formule pro vypocet teploty elementu o délce Ax a poloze x; v kroku
"k+1" z hodnot v kroku "k" ma tvar

T (xi ) = é_j{pel % - G[Tk (xi)]4 27 (x; )Ax +
23
S(x, — g) S(x; + g) =
[N = A0 =T ()] A T () = Ty + AV

kde 4t je ¢asovy krok, S je plocha piricného prifezu hrotu (zavisld na poloze podle
rovnice (21b)), C; je tepelna kapacita i-tého elementu. Plati

C, =c,pS(x)Ax,  (24)

kde p je hustota wolframu.
Pro x; byl zvolen nésledujici vztah:

Ax
Xy =—

2, (25)
X, =X, +iAx

V rovnici (23) je pro Ty+(xg) vynechdn 3. ¢len na pravé strané (1. okrajova
podminka). Posledni ¢len Tj+,(x,) je drzen konstantné na pokojové teploté (2. okrajova
podminka). Pocet ¢asti "n" bylo voleno v rozmezi 350 az 500.Za Ax bylo zvoleno 1000
nm. Casovy krok At byl volen 107 s. Pro ové&feni presnosti vypoctu byl pouzit Gasovy
krok 107, zména ve vypoétenych hodnotach byla zanedbatelna (rozdil v teploté v
ustaleném stavu pod 10 °C). Obdobné byl jeden vypocet proveden s poloviénim Ax.

10000 :

| [nA]

10004

*  spocitane hodnoty ’
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Graf 5.11: Numericky spocitand zavislost mezniho proudu hrotem na poloméru krivosti.

Pro tvar hrotu s exponencialnim poklesem priifezu je zavislost mezniho proudu na
poloméru kfivosti vynesena v grafu 5.11. Ukazuje se, ze je ve zkoumaném rozsahu
linearni. Doba, za kterou se hrot zni¢i, je viadu milisekund. Oblast hrotu, kterd se
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vyrazné zahteje, je dlouhd pouze nékolik desitek um. Prolozend pfimka ma tvar I[nA] =
(0,78+0,03) + (1,93+0,02).7[nm].

Vypocitana zavislost fddove souhlasi s experimentem. (Pro vétSinu zkoumanych
hrot je odchylka do 30%. Naméfené hodnoty mezniho proudu jsou podle ocekavani spis
vyssi.) Ukazuje se, Ze hroty s kuzelovym zakoncenim jsou vici roztaveni autoemisnim
proudem mnohem odolnéjsi. Podle simulace je k roztaveni hrotu s polomérem kiivosti 5
nm a uthlem u vrcholu 7° nutny proud 40uA. Proces vtomto piipadé trva pouhé
mikrosekundy. Reéalné hroty s kuZelovym zakoncenim se tavi pii niZ§im proudu, protoze
kuzelovy tvar po urcité vzdalenosti od vrcholu prechazi v méné odolny exponencidlni
tvar.

5.1.6 Fluktuace autoemisniho proudu

Ukazuje se, ze pokud na hrot pfivedeme konstantni napéti, velikost autoemisniho
proudu se s ¢asem méni. U hrotli s vétSim polomérem kiivosti ( > 50 nm) a proudl
vrozmezi 1 az 10 pA lze pozorovat dobie definovany periodicky priabeh autoemisniho
proudu (graf 5.11). Tyto fluktuace se obvykle zdivodnuji ostfenim hrotu a naslednou
destrukci Spicky. Tato interpretace vyplyva z Fowler — Nordheimovy formule (16).
Predpoklada se, Ze rist proudu je zpisoben riistem exponencidlniho faktoru BKR®*?/V.
Pokud Bk,® a V za konstanty, musi pfi rdstu autoemisnio proudu klesat R. Jako
fyzikalni proces, kterym se ostieni hrotu obvykle odivodnuje, je migrace atomd hrotu
v poli [27,32] nebo selektivni odprasovani wolframovych atomtli iontovym bombardem
[31,32]. Pfi migraci atomil v poli se atomy samy uspofadavaji podle obr. 3.10a, pfi
iontovém bombardu se odstraiiuje ¢ast hrotu podle obr. 3.10b.
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Graf'5.11: Casovy priibéh autoemisniho proudu hrotem pri konstantnim prilozeném napéti U = 1000V v
tlaku 3x10° Pa.
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Obr. 5.12a (vlevo): Tvar hrotu vznikly miraci atomii v poli [27]
Obr. 5.12b(vpravo): Hrot vznikly odprasovanim wolframovych atomii ionty neonu [31]. TEM obrazky v
riiznych fazich procesu.
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Pfedmétem této prace jsou predevsim hroty, jejichz polomér kiivosti po vyleptani
nepiesahuje 30 nm. Takové hroty lze bez problémi pfipravit vySe zminénou metodou.
Ostré hroty jsou vyhodné zejména pro in vivo méfeni a pro zkomani hrubych povrchi.

Pro takové hroty byly naméfeny casové zavislosti autoemisniho proudu pii
konstantnim ptilozeném napéti (piiklady jsou v grafu 5.13 a,b,c). Tyto zavislosti se
zna¢né 1181 od grafu 5.11.
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Graf 5.13 a,b,c: Casovy priihéh autoemisniho proudu pro riizné tlaky. Polomér kiivosti hrotu je 20 nm,
prilozené napéti 450 V.
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Je vidét, ze fluktuace maji ndhodnou amplitudu a ndhodnou vzdalenost (v Case).
Také je vidét, Ze primérnd perioda je zavisla na tlaku (rostouci funkce). Plivod téchto
fluktuaci je tedy iontovy bombard ionizovanymi molekulami zbytkové atmosféry. Z
Fowlerovy-Nordheimovy formule (16) lze ziskat 2 moZznéd vysvétleni fluktuaci: Bud’
dochdzi k makroskopickym zméndm ve tvaru hrotu, nebo se méni pramérna vystupni
prace povrchu hrotu. K rozhodnuti mezi témito dvéma vysvétlenimi byly provedeny
nasledujici experimenty:

Byla pofizena fotografie hrotu v transmisnim elektronovém mikroskopu, poté byl
hrot pfenesen do vakuové komory na testovani autoemise a byl vystaven autoemisi po 30
minut v tlaku 2.10* Pa, emisni proud 200-500 nA. Tomu odpovida n&kolik stovek
fluktuaci proudu (fluktuaci minime vyrazny vzriist a pokles proudu). Pokud by dochazelo
k odprasovani atomil z vrcholu hrotu, musel by se jeho tvar vyrazn€ zménit. Po tomto
procesu byl hrot pienesen zpét do komory TEMu a obraz byl porovnan s fotografii.
Tento proces byl opakovan pro 3 hroty. Ani v jednom piipad€ nebyl na fotografiich
znatelny rozdil (rozliSeni cca. 5 nm).

Po ziskani téchto vysledkii byly provedeny podobné experimenty s fotografiemi
ve skenovacim elektronovém mikroskopu (SEM). Zde je mozné ziskat urcitou informaci
o lokalnim stavu povrchu. Na obrazku 5.14 a,b,c jsou zkoumané hroty. Hrot vystaveny
delsi autoemisi ma mnohem poskozenéj$i povrch nez Cerstvé vyleptany hrot. Je tedy
mozné, ze casové fluktuace proudu nejsou vtomto piipad€ zplsobeny sniZenim
poloméru ktivosti hrotu, ale snizenim vystupni prace materialu. Hrot, ktery byl znicen
autoemisi, ma dokonale hladky povrch (v SEM fotografii). To je zplisobeno roztavenim a
naslednou rekrystalizaci povrchu.

O zménach vystupni prace v disledku iontového bombardu se zminuje ¢lanek
[33]. Autoti uvadi pokles o 0,4eV, ktery miize zpusobit deseti az stonasobnou zménu ve
velikosti autoemisniho proudu. To je ve shod¢ s méfenimi provedenymi v rdmci této
prace.

I 000 nm

I I 500 nm

Obrdzek 5.14 a (vlevo): Cerstvé vyleptany hrot, nebyl vystaven autoemisi
Obrazek 5.14 b (uprostied): Hrot zniceny autoemisi
Obrdzek 5.14 ¢ (vpravo): Hrot vystaveny autoemisnimu proudu 200 nd po 20 minut v tlaku 5x10” Pa
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5.2 Vysledky studia povrchové difuze

5.2.1 Priprava rekonstruovaného povrchu

Prvni pokusy o pfipravu rekonstrukce 7x7 byly provedeny bez kalibracnich
ktivek v dodatku 8.1. Zavislost teploty vzorku na zhavicim piikonu byla odhadnuta z
kalibra¢nich kiivek pro obdobny drzék vzorku pouzivany v jiném STM. Vysledkem
téchto experimentl bylo nevratné zhrubnuti vzorku podle obrazku 5.15.

Obrazek 5.15: Nevratné zhrubly povrch. Velikost
obrazku je 300 nm, nerovnosti maji vysku az 50 nm.
Rozmeéry jsou orientacni, protoze méreni bylo provadeno
za snizené teploty (vzorek -130 °C) a neni zndma teplota
piezokeramického ménice skeneru (pro predstavu o
mozné velikosti chyby, ochlazeni keramiky na 77K snizi
| piezoelektrické konstanty pouzitych keramik na tretinu).

Po provedeni kalibrace bylo zjisténo, ze byl vzorek odplyniovan pouze pfi teploté kolem
200 °C, coz je nedostatedné. P¥i odstraiiovani oxidu z povrchu vzorku rostl tlak do fadu
107 Pa. To piekracuje dovoleny tlak podle kapitoly 2.3.2 o 2-3 ¥ady.

Byl proveden jeden experiment s novym drzdkem vzorku. Odplynovani povrchu
bylo provedeno na 300 °C po dobu dvou dnil. Pi odstrafiovani oxidu vzrost tlak m&feny
joniza¢nim vakuomérem v horni ¢asti aparaury na 2x107 Pa. Po provedeni procedury pro
pripravu rekonstrukce byly sejmuty obrazky 5.16a,b:

Obr. 5.16a (vlevo): Priklad oblasti 200%200 nm. Nerovnosti maji velikost do 5 nm. V horni asti obrdazku
maji nerovnosti kolem 1,5 nm.

Obr. 5.16b (vpravo): Oblast 50%50 nm, nerovnosti jsou kolem 1 nm vysoké.

obrazky nejsou filtrované, jsou to primo namérena data.
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Povrch je vyrazné rovnéjsi nez pii starSich experimentech. Z obrazku 5.16b Ize
soudit, Ze byl bud’ na povrchu nebo na hrotu pfitomen oxid. To, Ze se nepodafilo
pripravit rekonstrukci, mtize byt zptisobeno nékolika faktory:

-Vzrist tlaku v pribéhu zihani vzorku byl pfili§ vysoky. Skute¢ny tlak v okoli vzorku
mohl byt vyrazné vyssi nez tlak méfeny vakuomérem. To vedlo ke kontaminaci vzorku
necistotami nebo k jeho zhrubnuti.

-Vzorek nebyl ohfat na dostate¢n¢ vysokou teplotu. Na povrchu tak zbyly ¢asti oxidové
VIStvy.

Tyto problémy nemuseji byt nevratné jako v predchéazejicich experimentech. Je
mozné, ze opakovanym ohfevem vzorku na vyssi teploty mize byt povrch ocistén a
nasledné vytvofena rekonstrukce. Experiment byl vSak preruSen zavadou na fidici
elektronice STM (predzesilovaci). Pied odstranénim zivady nemulze experiment
pokracovat.

5.2.2 Test dvoustavovych fluktuaci

Nasledujici testy byly provedeny na pracovisti KEVF na jiném zatizeni STM, nez
je popsano v experimentalni ¢asti. Tento mikroskop nemad moznost chlazeni vzorku,
proto ho neni moZné pouZzit ke zméfeni zadanych ukoll. Bylo na ném ale mozZné
otestovat metodu méfeni dvoustavovych fluktuaci popsanou v kapitole 2.2.3. Na obrazku
5.17 je oblast, na které byla méfeni provadéna.

Obrazek 5.17: Povrch Si(111)-

3atom3'/ Ag .. 7x7. Pocet atomu stribra v
(PrecRgodobis) pulcele je urcen z tvaru STM
: obrazu podle [12]. "Neznamy
adsorbat" je na STM obrazku
rozmazany (tzv. fuzzy image).
atom Ag Takovy objekt se zdd byt
vhodny pro méreni
dvoustavovych fluktuaci.
Vpravo je jeho detail.
neznamy
adsorbat

2 atomy Ag

Byla méfena ¢asova zavislost proudu nad vybranymi misty povrchu pii napéti na
hrotu -1,93 V. V grafech 5,18a,b jsou ptiklady zavislosti pro neznamy adsorbat. M¢éteni
byla provadéna pfiblizné nad spodnim "corner adatomem" piislusné ptlcely. V grafu
5.18a je ukazka namétenych dvoustavovych fluktuaci. Takova data Ize bez probléml
zpracovat. Pfi vys$sim proudu (0,7 nA) lze pozorovat silnou pfitazlivou interakci mezi
hrotem a adsorbatem (adsorbat se vétSinu Casu vyskytuje pod hrotem).
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Graf'5.18a (vlevo): Namérené dvoustavové fluktuace na neznamém adsorbatu.
Graf' 5.18b (vpravo): Dvoustavové fluktuace pri vyssim tunelovém proudu. Je zde znatelnd interakce hrotu
s adsorbatem.

Obdobna méteni byla provedena pro adsorbované stiibro pro riizna napéti na
hrotu a rizné typy clusteri. Podle ocekavani byl za pokojové teploty naméfen pouze
Sum. Piiklad naméfenych dat pro "corner adatom" stiibrného monomeru ve "faulted"
ptlcele je v grafu 5.19a,b.
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Graf 5.19a,b: Naméreny sum nad stiibrnym adatomem.

Dvoustavové fluktuace za pokojové teploty nebylo u stfibra mozné pozorovat,
protoZze frekvence pireskokii mezi adsorpénimi pozicemi je véEtSi, nez vzorkovaci
frekvence (Sitka pasma piedzesilovace je nastavitelna do 17 kHz) V ¢lanku [11] byly
publikovany STM obrazky, kde je pfi teplot¢ 77K atom stiibra lokalizovany uvnitt
"faulted" ptlcely a v ‘'unfaulted" pulcele tvoii rozmazany obrazek. Pokud
predpokladame, Ze frekvenéni prefaktor je 10'° az 10" Hz, frekvence pieskokii je v F-
pilcele 20Hz, v U-pillcele 10° Hz, lze odhadnout frekvence pieskokil za pokojové
teploty na 60 MHz az 10GHz v U-pilcele a SMHz az 800MHz v F-ptilcele. To je mimo
frekvencni pasmo, ve kterém lze méfit.
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6. Zavér

6.1 Shrnuti konstruk¢énich uprav na mikroskopu

Byl navrzen a zkonstruovan obvod pro korekcei teplotniho driftu vzorku. V ramci
vakuovych testll aparatury byla odstranéna netésnost a v interiéru byly odstranény
nékteré Casti snizujici vakuovou vodivost. Byla zkonstruovana a otestovana posuvna
clonka oddé€lujici hrot od vzorku.

Diky konstrukénim tUpravam na systému chlazeni vzorku se snizila dosazitelna
teplota z -65 °C na -140 °C. Je navrZena série moznych uprav vedouci k dal§imu sniZeni
mezni teploty vzorku.

Systém inercidlniho posuvu podle pavodni konstrukce se s pouzivanim
opotfebovaval az k naprosté nefunkcnosti. Navic byly diky nedostate¢nému odclonéni
titanové sublimacni vyvévy popareny sty¢né plochy kiemennych trubi¢ek. To vedlo k
dokonalému "zadfeni" motoru. Musela byt zkonstruovana nova hlava STM a byl navrzen
odlisny drzak vzorku. Inercialni posuv byl otestovan na vzduchu i ve vakuu s obstojnymi
vysledky.

6.2 Zaveér ze studia hrotu

Byl otestovan obvod pro kontrolu leptaciho proudu s vypindnim napéti pomoci
derivaéniho obvodu. Pomoci tohoto obvodu jsou rutinné piipravovany hroty s
polomérem kiivosti menSim nez 30 nm. Pro pfipravu hroti je vyhodné pouzit
wolframovy drat s dobie definovanou vnitini polykrystalickou strukturou.

Autoemisni proud hrotem nesmi piesahnout urcitou kritickou hodnotu zéavislou
zejména na poloméru kiivosti hrotu a na jeho tvaru v okoli vrcholu. Numerickym
vypoctem byla vypocitana tato zavislost pro urcity tvar hrotu. Matematicky model je v
dobré shod¢ s experimentem. Model ukazuje, Ze destrukce hrotu je velmi rychly proces,
trva fadoveé milisekundy.

Aplikovanim autoemise na hrot ve zbytkové atmosféte je mozné odstranit z hrotu
vrstvy necistot, zejména oxidu. Tento proces je zplsoben piedevS§im bombardovanim
povrchu hrotu ionizovanymi molekulami zbytkové atmosféry. Vhodné tlaky jsou v fadu
107 az 107 Pa.

Za danych podminek (velmi ostré hroty a sloZzeni zbytkové atmosféry - H,, H,O)
nedochézelo ke znatelnému odstranovani atomti wolframu z povrchu hrotu. Naméiené
fluktuace proudu byly pravdépodobné zplsobeny lokalnimi zménami vystupni prace
povrchu v diisledku iontového bombardu.

6.3 Zavér ze studia povrchové difuze

V nizkoteplotnim STM se zatim nepodafilo pfipravit rekonstrukci 7x7. Je to
pravdépodobné Spatnym odplynénim vzorku a celkovou uzavienosti experimentalni
komory. To mé za duasledek vzrist tlaku v okoli vzorku pfi jeho zihani a naslednou
kontaminaci vzorku necistotami. Bylo dosazeno zna¢ného zlepSeni ve vakuovych
vlastnostech aparatury, nicméné tlak stale neni dostacujici. Celkové probéhlo 5 pokust o
vytvoreni rekonstrukce.

Za pokojové teploty byla vyzkouSena metoda méfeni dvoustavovych fluktuaci.
Vysledkem testi je, ze jsme s nasi elektronikou schopni ziskat uzitecné data. Naméfené
casove zavislosti naznacuji, Ze pfi této metodé dochdzi k neobvykle silné interakci hrotu
se zkoumanym objektem.
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8. Prilohy, dodatky

8.1 Kalibrace zihani kiemikovvch vzorku

Drzak vzorku byl umistén do vakuové aparatury s prihlednymi sténami. Pro
kalibraci teplot v rozmezi 20 az 450 °C byl pouzit termo¢lanek (mé&d’ - konstantan)
piitlateny na vzorek. Teploty v rozmezi 700 az 1300 °C byly méfeny pyrometrem.
Kalibraci v rozmezi teplot 450 az 700 °C Ize odhadnout extrapolaci obou namé&fenych
charakteristik. Tento rozsah teplot neni pro experiment dilezity, proto mu neni vénovano
vice pozornosti. Kalibrace byla provadéna v tlaku lep$im nez 1x10™ Pa.

Drzak vzorku byl v prubéhu kalibrace uchycen obdobnym zpiisobem, jako v
experimentalni komote STM. Pouzité uchyceni zajistuje, Ze odvod tepla z drzaku vzorku
je témét identicky, jako v pritbéhu experimentu.

Naméiené hodnoty jsou v grafech 8.1 a 8.2. Jedna se o dva rtizné Siroké vzorky
(1,4 a 2 mm), jejich délka je 8 mm. Méfeni termoclankem vykazuji hysterezi. To je
zpisobeno tim, Ze v prubéhu méteni nebyl po kazdém nastaveni piikonu ponechan ¢as na
stabilizaci teploty systému (trva asi 30 minut). Misto toho byly teploty odecitany vzdy
minutu po zméné ptikonu. Hodnoty pod aproximovanou piimkou byly naméfeny pti
zvySovani ptikonu, nad ptimkou pfi snizovani.

Vzorek 2 mm
1400 - L 5
1300 i H i H i H i H \ H H i
1200 -0
mo4—s— % °
{4 s a ] a
1000 | H | H | H :
800 ‘ : .
—. 700
O oo
I:. 600 ’ .
>00 . _§_ . =  Méieni termoclankem
400 i = o Meéfeni pyrometrem
300 i _ '// Linearni fit mérenim termoclankem |
. .-/':{. TN R Interpolace obéma pribehy
" ; ; ; : - - - - - - - - - - - -
100 %“-— ; : - e ; =0 0
04—
T v T T T T T T T T T T T T T T T T ]
0 2 4 5] 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26
P[W]

Graf 8.1: Kalibrace ohrevu vzorku 8x2 mm
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Graf 8.2: Kalibrace ohrevu vzorku 8x1,4 mm

Pro vzorek o $ifce 2 mm mé pfimka proloZzend méfenim termoclankem rovnici
71°C] = 57 + 69*P[W]. Pro vzorek o $itce 1,4 mm T [°C] = 105 + 75*P[W]. Chybu v
ur&eni teploty jsem odhadl na 20°C. Je déana tim, e termo&lanek mohl mit niZ§i teplotu
nez vzorek a skute¢nd zavislost teploty na piikonu neni linearni. Méfeni pyrometrem jsou
mnohem nepiesndjii, mohou byt zatizena systematickou chybou az 50 °C. To je dano
odliSnosti vzorku od absolutné ¢erného telesa. Skutecna teplota vzorku je v této oblasti
pravdépodobné vyssi, nez bylo naméfeno.

Déle byla zmétena teplota titanové Casti drzéku pro nékolik hodnot ptikonu
privadéného na vzorek. Tato méfeni jsou dulezita pro odplynovani vzorku, protoze od
titanové Casti se pomoci vedeni tepla ohfivaji safirové tycky, které jsou piilepeny na
keramické izolace. Pouzité lepidlo za&ina degradovat pii 150°C. Tuto teplotu by tedy
titanova Cast neméla v prubéhu experimentu prekrocit. Namétené hodnoty jsou v tabulce
8.3.

P[W] teplota titanu [C] | teplota vzorku | teplota vzorku
1.4 mm [C] 2 mm [C]
3,75 185 386 316
3.1 170 337 271
2.4 150 285 223

Tabulka 8.3: Zavislosti teplot na prikonu
V prib¢hu odplynovani vzorku je tfeba ho po dobu nékolika hodin az dni zahiivat

na teplotu 300 °C. Pro experiment je vhodné pouzit uzsi vzorek, protoze k jeho zahiati
staCi niz$i prikon. Pro odplynéni SirS§iho vzorku by bylo tfeba odplynovani provadét

56



prerusovan¢ nebo soucasn¢ drzék chladit dusikem. Pfi danych piikonech je casova
konstanta ohfevu titanové ¢asti kolem 7 minut.

8.2 Obvod pro korekci teplotniho driftu

Obvod slouZi jako rozhrani mezi fidicim pocitatem a pfistrojem STM. Z pocitace
jsou mu v digitalni podobé& zadany rychlosti driftu ve sméru os x,y,z. Tyto hodnoty jsou
D/A ptevodnikem pievedeny do analogové podoby a integratorem zménény na spojité se
meénici napéti odpovidajici posunuti vzorku vii¢i hrotu. K témto napétim je mozné
pomoci analogového scitace pricist konstantni napéti, ktera slouzi k posuvu skenované
oblasti. Dale je mozno meénit integracni konstantu integratoru mezi pomalou/rychlou
integraci. Pomald slouzi ke standardnimu uzivani obvodu. Rychla je pro rychly piejezd
rozsahu v pfipad¢, kdy se operacni zesilova¢ integratoru dostane do saturace. Pro
kontrolu saturace integratoru je pifes napétovy sledova¢ vyvedena jeho okamzitd
vystupni hodnota. Pouzité operacni zesilovace maji napajeci napéti £15V.

Schéma obvodu je na obrazku 8.4. Tuénym obdélnikem je oznacena sbérnice,
ktera slouzi pro jednosmérnou komunikaci s po€itaem (zadavani dat kart€). Sbérnice je
nestandardniho typu. Pouzité vodice jsou BD0O az BDS8 (datové vodice), LA16 (adresace
karty — hardwarové pfifazena adresa 16) a /PWE (hodinovy signdl pro synchronni
obvody).

Obvod 74HC574 je osmibitova pamét’. Pokud je LA16 ve stavu HIGH, data se do
paméti zapisuji s ndbéznou hranou /PWE. Jako digitdlné-analogové rozhrani je pouzity
D/A ptevodnik LTC1458 (4x12-bit). Prevodniku se data zaddvaji v sé€riovém tvaru.
Nejprve je tieba adresovat prevodnik (datovy bit D5), pak se data zapisuji s dobéznou
hranou /PWE (pfes datovy bit D0). Program pro ovladani karty byl implementovan do
fidiciho programu pro STM.

Pfevodnik ma 4 analogové vystupy 0 az 4,096 V. Pouzity jsou pouze 3 (X,y,z -
drift). Vystupni hodnota je invertovana opera¢nim zesilovacem a je k ni pticteno 2,048 V
(+ dalsi inverze). Tim je ziskano napéti, které je pfimo umérné rychlosti posuvu vzorku.
Integraci této hodnoty (integrator) ziskdme linearn€ se ménici napéti, které zpiisobuje
spojity posuv vzorku vici hrotu. Toto napéti je pres napétovy sledovac vyvedeno z karty
(slouzi pro kontrolu saturace integratoru). Pomoci posledniho opera¢niho zesilovace je k
vystupu z integratoru piictena hodnota, ktera se pouziva k posuvu skenované oblasti (v
roving xy). Déle je moZnost pfepinat mezi dvéma rychlostmi integrace - pomoci obvodu
DG308b se méni ¢asova konstanta integratoru (pfepind se mezi odpory 100MQ a 1 MQ
ve zpétné vazb& operacniho zesilovace). Velka casové konstanta je pro standardni
kompenzaci driftu, mald je pro rychly prebéh rozsahu, kdyz se operacni zesilovac
integratoru dostane do saturace.

Na obrazku 8.5 je okno s uzivatelskym rozhrani k ovladani karty.
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Obrazek 8.4: Elektrické schéma obvodu pro korekci teplotniho drifiu. Analogova cast je zde pouze pro drift
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Obrazek 8.5: Okno s programovym ovladanim karty.

Na listdch X,Y,Z-drift se nastavuje pozadovand rychlost posuvu. Uvadéna
hodnota mé& vyznam napéti, které se piivadi na vstup integratoru (v milivoltech).
Pfepocet hodnoty na skutecnou rychlost posuvu neni proveden, protoze piezoelektrické
konstanty vykazuji silnou tepelnou zévislost. V kazdé slozce (x,y,z) 1ze nastavit rychlost
na slow/fast (zména integrani konstanty integratoru). Kazdé zadani hodnot je tfeba
potvrdit tlacitkem OK, které hodnoty na obrazovce nahraje do obvodu. RESET
hardwarové vynuluje prevodnik (pozor - nastavi rychlosti driftu na maximum).

8.3 Chemické metody upravy povrchu

8.3.1 Elektrochemické lesténi bronzu

Méd byla lesténa elektrochemicky s pouzitim roztoku 900g kyseliny
ortofosfore¢né na 1 litr vody. Lze pouzit napéti od 1,5 V do 20V, Tomu odpovidaji
proudové hustoty 5 az 40 A/dm”. Lesténi je mozné provadst za pokojové teploty.

8.3.2 Elektrolytické chromovani

Pro tvorbu tvrdé vrstvy chromu byl pouzit nasledujici roztok:

1 litr vody
250g CrO;
2,5g HzSO4

Chromovani se provadi pti teploté roztoku 60 °C, proudova hustota 60-120A/dm>.
Efektivita elektrolyzy je 0,1 - 0,2 (na elektrod¢ se vylou¢i pouze 10-20% mnozstvi
chromu, které¢ ziskdme vypoctem z Faradayovych zakont). Pro zakryti Casti, které nemaji
byt pochromovany, byl pouzit lak rozpustny v acetonu.

Pro tvorbu mekkych dekorativnich vrstev chromu lze pouZit stejny postup s mensi
proudovou hustotou (20 A/dm?)
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