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Uvod

Studium rustu kovovych nanostruktur na povrchu kfemiku (100) s rekonstrukei
2x1 je dulezité jak z hlediska zakladniho vyzkumu, tak pro rozvoj nanotech-
nologii a elektronickych soucastek. Kovové atomy deponované na tento povrch
vytvareji ruzné struktury, z nichz nejdulezitéjsi jsou jednorozmeérné fetizky, které
vytvareji atomy III. a IV. skupiny. Morfologie, usporadéni a prubéh rustu téchto
jednorozmérnych struktur zaviseji kromé depozi¢ni rychlosti také na mikroskopic-
kych parametrech, mezi néz patii adsorpcni energie, rozlozeni adsorpénich pozic
na povrchu, energie vazeb v fetizku a z téchto parametri plynouci mobilita
atomu po povrchu.

Mikroskopické parametry je mozné stanovit jednak pomoci teoretickych mo-
delu a vypoctu a jednak experimentalné pifimym pozorovanim chovani atomu na
povrchu. Hodnoty ziskané simulacemi indikuji nesrovnalosti mezi jednotlivymi
teoretickymi modely, proto by experimentalni urceni téchto parametru mohlo
prispét k porozumeéni, jaké procesy na povrchu vlastné probihaji.

Nejvhodnéjsi metoda pro piimé pozorovani atomu na povrchu je fadkovaci
tunelova mikroskopie (viz kapitola 1). Kvili omezené rychlosti skenovani jsme
v8ak schopni pozorovat jen procesy probihajici dostate¢né pomalu. Protoze je
povrchova difize atomu tepelné aktivovany proces, umozni nam snizeni teploty
vzorku preskoky dostatecné zpomalit a nasledné zaznamenat a statisticky zpra-
covat. Urceni optimalniho rozsahu teplot pro méfeni je jednim z klicovych kroku
tohoto experimentu.

Jako nejvhodnéjsi kov pro provedeni experimentu se jevi hlinik. Ten vytvari
na povrchu kifemiku fetizky, které jsou dostatecné stabilni, a jeho nukleace neni
ovlivnéna defekty tolik jako u dalsich kovu (indium, galium). Nevyhodou muze
byt narocnéjsi konstrukce vypatovadla, protoze hlinik pti vyssich teplotach ztraci
povrchové napéti a pouzivané kelimky z AlyOs keramiky uvolnuji pii zahtati
atomarni kyslik.



Struktura a cile prace
Mezi cile bakalaiské prace pattilo:

e seznameni se s metodou STM a rustovym experimentem a zvladnuti tech-
niky méfeni a prace s STM

e nalezeni optimalniho rozsahu teplot pro sledovani povrchovych preskoku
atomu vybraného kovu (In, Ga, Al, Sn) pomoci STM

e Casovy zaznam preskoku jednotlivych atomu pri alespon dvou ruznych
teplotach

e analyza casovych fad ziskanych namérenim historie preskoku jednotlivych
atomu

e stanoveni parametru povrchové ,difuze*

Préace je ¢lenéna do osmi kapitol, pficemz prvni ¢tyfi kapitoly maji za tikol
obeznamit ctendre se zdklady techniky STM, vlastnostmi pouzitého povrchu
Si(100) s rekonstrukei 2x 1, adsorpei kovovych atomu na povrchu a jejich povr-
chovou difuizi.

Dalsi dvé kapitoly obsahuji technické detaily o piipravé experimentalniho
zafizeni a podrobnosti o upravach, jez byly provedeny. Sem patii popis vyparova-
dla pro hlinik a jeho kalibrace, iprava chladiciho systému pro dosazeni potrebnych
teplot a testovani aparatury.

Popis prubéhu experimentu, ziskand data, jejich analyza a zpracovani jsou
predmétem sedmé kapitoly. Zavérecna kapitola obsahuje vysledky a shrnuti prace.



Kapitola 1

Radkovaci tunelova mikroskopie

Rédkovaci resp. skenovaci tunelovd mikroskopie (STM — scanning tunneling
microscopy) je moderni metoda pouzivand ke studiu povrchu pevnych latek.
Spociva v pouziti kovového hrotu jako sondy, kterda umoznuje urcit morfologii
a dalsi vlastnosti zkoumaného povrchu. Metoda je nenahraditelna jak diky svému
rozlieni, které muze dosahovat az fadové 1072 nm ve vertikdlnim sméru a 0,1 nm
v horizontdlnim sméru, tak i pro sva dalsi vyuziti, mezi néz patii napiiklad schop-
nost manipulovat s jednotlivymi atomy nebo méfit lokalni elektronické vlastnosti
povrchu.

Rédkovaci tunelovy mikroskop byl poprvé sestrojen v roce 1982 G. Binnigem
a H. Rohrerem v laboratotich IBM. Oba za svoji praci obdrzeli Nobelovu cenu
za fyziku v roce 1986.

1.1 Princip ¢innosti

STM vyuziva kvantového jevu — tunelovani elektronti mezi kovovym hrotem
a vzorkem. Jestlize priblizime ostry kovovy hrot k vodivému povrchu na vzdalenost
typicky nékolika desetin nanometru, za¢ne po aplikaci napéti mezi hrotem a vzor-
kem protékat tunelovy proud. Pro velikost tohoto proudu I plati vztah [14]:

h

I =UA(U)exp [—Qd (1.1)
kde U je napéti mezi elektrodami, A(U) predstavuje zavislost tunelového proudu
na napéti, kterd je ovlivnéna elektronovou strukturou hrotu a vzorku, d je
vzdélenost obou elektrod a ¢ je stiedni vyska bariéry, jiz museji elektrony o hmot-
nosti m prekonat.



Exponencidlni zavislost proudu na vzdalenosti elektrod umoznuje velmi vyso-
ké vertikalni rozliseni. Vzdalenosti elektrod nékolik A a napéti 1-2 V odpovids
tunelovy proud radové nékolik nA.

1.2 Konstrukce STM

Klicem k dosazeni atomarniho rozliseni je zajisténi dostate¢né mechanické sta-
bility zafizeni (tlumeni otfesu) a spolehlivé nastaveni polohy hrotu s presnosti
setin az tisicin nanometru. Pohyb hrotu je zajistén pomoci piezokeramickych
ménicu, které méni svoji délku v zdvislosti na prilozeném napéti (viz obr. 1.1).
Nejpouzivanéjsi jsou trubkové ménice z polykrystalickych keramickych materidlua
jako Pb(Ti,Zr)O3 nebo BaTiO3 [14]. Obvyklé hodnoty koeficientu roztaznosti
jsou nékolik A/V.

Obrézek 1.1: Piezoelektrické trubkové ménice. (a) Uspordadani piezoelektrickych
prvku na trubici, kterd umoznuje pohyb (b) ve sméru osy z (c¢) v roviné zy.
Obrazek pievzat z archivu doc. Ostadala.

Tlumeni otfesu se zpravidla realizuje pomoci pruzinovych zavésu s magne-
tickym tlumenim a kompaktni konstrukei mechanickych ¢asti hlavy mikroskopu.
Jednd se zejména o otfesy okoli a budov (10-200 Hz), které jsou pii provozu
STM nejvice nezadouci.

Hroty STM jsou nejcastéji vyrdbény z wolframu nebo slitiny platiny a iridia.
Pro ziskani kvalitniho nezkresleného obrazu je nutné, aby byl hrot stabilni, sy-



metricky a ostry (v idedlnim piipadé zakonceny jedinym atomem na S$picce).
Pozadovaného tvaru (obr. 1.2) se dosahuje elektrochemickym leptanim dratku,
napiiklad v roztoku NaOH.

@ 0.25 mm

—

20 nm

Obrazek 1.2: Wolframovy hrot ziskany elektrochemickym leptdnim. Obrézek
prevzat z archivu doc. Ostddala.

1.3 Mobdy méreni

Rédkovaci tunelovy mikroskop mize pracovat ve dvou zékladnich médech, pricemsz
v kazdém z nich je obraz (kontrast) ziskdvéan jinym zpusobem.

Méd konstantni vysky (constant height mode)

V tomto rezimu je z-soutfadnice hrotu udrzovana konstantni a nerovnostmi povr-
chu se méni vzdélenost mezi hrotem a vzorkem, a tedy i naméfeny tunelovy
proud (obr. 1.3). Tato metoda je pouzitelna jen pro velice hladké povrchy (ty-
picky s maximdalné jednim atomdrnim schodem), aby nedoslo k zaboteni hrotu
do vzorku nebo naopak zvyseni vzdalenosti a poklesu proudu pod meétitelnou
hodnotu.

Méd konstantniho proudu (constant current mode)

Tunelovy proud je v tomto rezimu udrzovan na nastavené hodnoté tidici elek-
tronikou, kterd pomoci zpétnovazebné smycky v ptipadé narustu proudu oddali
hrot od povrchu a naopak v piipadé poklesu proudu hrot piiblizi (obr. 1.4).
Vyhodou je mnohem mensi omezeni na hladkost povrchu a velikost zkoumané
oblasti, nevyhodou pak nizsi rychlost skenovani, ktera je zavisla na odezvé zpétné
vazby.
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z=konst

Obrazek 1.3: Méd konstantni vysky. Topografie povrchu je ddna proménnou
vzdélenost{ hrotu od vzorku. Obrazek pievzat z archivu doc. Ostadala.

hrot
/\/\/\/‘\t”/\/\/\/\/\/\/\/\/\/\/\‘iz
It=konstT TR R

Obrazek 1.4: Méd konstantniho proudu. Topografie povrchu je ddana zménou
z-soufadnice hrotu. Obrdzek prevzat z archivu doc. Ostddala.

1.4 Radkovaci tunelova spektroskopie (STS)

STM muze rovnéz pracovat ve spektroskopickém modu. V tom piipadé je hrot
fixovan nad zvolenym bodem povrchu, méni se napéti U mezi hrotem a povrchem
a mét{ se tunelovy proud I(U). Timto zpusobem je mozno ziskat lokalni elek-
tronické vlastnosti v daném misteé.

Pokud je napéti U mensi nez vyska prislusné tunelové bariéry, lze tunelovy
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proud v misté rq vyjadfit vztahem [4]:

eU
I(ry,U) = /pS (ro, E) pt (1o, E — eU) T (E, eU, 1) dE (1.2)
0

kde p, je hustota elektronovych stavu vzorku, p; hustota elektronovych stavu
hrotu, T'(E, eU,1y) o exp (—2d\/X) je transmisni koeficient pro pruchod elek-
tronu bariérou, y je efektivni vyska tunelové bariéry a d vzdalenost hrotu od
vzorku.

Ze vztahu (1.2) je videt, ze velikost tunelového proudu nezavisi jen na vzdéle-
nosti hrotu od vzorku, ale také na konvoluci hustot elektronovych stavii hrotu
a vzorku. Obraz povrchu tak nese jak informaci o topografii, tak i o elektronové
struktute povrchu, proto neni interpretace STM snimku jednoducha. Polovodice
se zpravidla zobrazuji pii obou polaritach napéti U, kdy vyniknou rozdily v hus-
toté prazdnych a zaplnénych stavu vzorku. Podobné dokaze STS také rozlisit
chemické a nabojové stavy atomu.

1.5 Experimentalni pouziti STM

I pres relativni jednoduchost metody a vysoké rozliseni skyta skenovaci tunelova
mikroskopie néktera uskali, se kterymi je tfeba pii experimentu pocitat.

Pro pozorovani preskoku atomu je limitujicim faktorem rychlost skenovdni.
P1i méteni se nejcastéji pouziva méd konstantniho proudu, kdy omezeni rychlosti
skenovani souvisi zejména s rychlosti odezvy elektroniky, kterd zajistuje fizeni
z-soutradnice hrotu. Pofizeni jednoho STM snimku trva v zavislosti na rozliseni,
az stovek sekund. Pti pozorovani dynamiky déju je tedy potieba zajistit, aby
zkoumany proces probihal dostatecné pomalu. V ptipadé teplotné aktivovanych
preskoku atomu toho docilime vhodnym snizenim teploty.

Dalsim castym jevem pfii pozorovani povrchu pomoci STM je teplotni drift.
Ten je zpusoben teplotni roztaznosti jednotlivych ¢asti mikroskopu a povrchu,
coz se projevi pomalym posouvanim polohy hrotu vuéi vzorku. Zvlasté v pripadeé,
kdy vzorek ohfivame nebo chladime, je potieba pockat na ustaveni teplotni
rovnovahy. Staciondrni teplotni drift je mozno kompenzovat pomoci fidici ele-
ktroniky STM, kterd nejdiive zméri drift urcenim polohy vybraného bodu na
dvou po sobé jdoucich snimcich a potom takto urceny drift pri¢ita k pohybu
hrotu.
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Ke zkresleni vysledku méreni muze prispét interakce zkoumaného povrchu
s hrotem. Hrot ovliviiuje atomy na povrchu pomoci atomarnich sil, elektrickym
polem a také primo prochézejicim tunelovym proudem. Pii bézném skenovani,
kdy je hrot ve vzdalenosti 0,5-1 nm, nehraji atoméarni sily vyraznou roli. Elek-
trické pole kolem hrotu muze v zavislosti na polarizovatelnosti a dipélovém mo-
mentu atomu na povrchu zpusobit jak jejich lateralni, tak vertikalni pohyb, coz
muze nejen indukovat preskok adatomu do sousedni adsorpéni pozice, ale také
,odsati atomu z povrchu na hrot. Podobné mohou elektrony tunelujici z hrotu
do vzorku zpusobit oslabeni vazby adatomu k povrchu a zpusobit umélou de-
sorpci. Tyto interakce lze vyrazné omezit vhodnym nastavenim napéti na hrotu
a tunelového proudu [10].
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Kapitola 2

Povrch kifemiku Si(100)

Ktemik, podobné jako napt. uhlik a dalsi prvky IV. skupiny, vytvaii kubickou
plosné centrovanou krystalovou strukturu diamantového typu s mftizovou kon-
stantou a = 5,43071 A [13]. Povrch Si(100) ziskdme fezem krystalu krystalo-
grafickou rovinou (100), jez odpovida napi. predni sténé krychle na obr. 2.1.

-\

Obrazek 2.1: Kubickd plosné centrovand miizka diamantového typu.
Zdroj: http://en.wikipedia.org

2.1 Rekonstrukce 2x1

Idedlné zakonceny povrch krystalu Si(100) ma atomy uspoiadany do ¢tvercové
mrizky s odpovidajicim mrizovym parametrem 7= = 3,84 A. Kazdy kiemikovy
atom v objemu je vazan ¢tyfmi kovalentnimi vazbami ke svym c¢tyfem nejblizsim
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sousedum (jak je mozno vidét na obr. 2.1). Atomy na povrchu (100) jsou vsak
vazany pouze dvéma kovalentnimi vazbami k atomum ve druhé vrstvé a zbyvajici
dvé vazby vyénivaji volné do prostoru (tzv. dangling bonds). Tyto nenasycené
vazby zvysuji energii povrchu, proto neni toto usporadani nejvyhodnéjsi a pfti
vhodnych podminkéach dochazi k tzv. povrchové rekonstrukei.

Jedna z moznych rekonstrukei je oznacovana ve Woodové notaci jako 2x1.
P1i ni se atomy v sousednich fadcich posunou k sobé a pomoci jedné kovalentni
vazby se paruji a vytvareji dimery (obr. 2.2).

D0
OIYOiING e
D8

~"‘/"‘r\.c.
v o
astet e Sy e
A '22 o

Obrazek 2.2: (a) Povrch Si(100) bez rekonstrukce. (b) Povrch Si(100) s rekon-
strukci 2x1. Atomy v povrchové vrstvé jsou vyznaceny oranzovou barvou.
Zdroj: NIST Surface Structure Database.

Dimerové fadky vznikaji ve smérech [011] a [011], které odpovidaji sténovym
uhloptickam krychle na obr. 2.1. Atomarni terasy maji proto stiidaveé orientované
dimery, ptricemz dimerové fadky sousednich teras jsou na sebe kolmé.

Atomy v dimerech nejsou ve skutecnosti umistény symetricky, ale vzdy je
jeden umistén vyse a druhy nize (viz obr. 2.3). Pii teploté povrchu vyssi nez
200 K atomy prekmitavaji mezi vyssi a nizsi polohou, konaji tzv. flip-flop pohyb
[22]. Frekvence prekmitu je vSak za pokojové teploty tak vysokd, ze je pti STM
pozorovani vidime symetricky. Pti teploté nizsi nez 200 K dochazi k ,,zamrznuti®
dimeru a vzniku rekonstrukei p(2x2) nebo ¢(4x2).

Obréazek 2.3: Pohled z boku na dimerové radky. Z povrchu vyénivaji do prostoru
sp® orbitaly. Obrdzek pievzat z [22].
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2.2 Defekty

Na povrchu kiemiku Si(100)2x 1 rozeznavame tii typy defektu, které oznacujeme
pismeny A, B, C [5].

Defekty A a B jsou dimerové vakance. A-defekt oznacuje jeden chybéjici
dimer v tadku, B-defekt jsou potom dva chybéjici sousedni dimery. Oba tyto
typy defektu se na STM obrazu jevi jako tmavé misto (viz obr. 2.4).

Puvod C-defektu se dlouhou dobu nedafilo vysvétlit. Jednoznacné vysledky
piinesl az Hossain et al. [6], ktery identifikoval C-defekt jako disociovanou mole-
kulu H,O, kdy vodik a OH skupina jsou na stejné strané dvou sousednich
dimert. C-defekty hraji podstatnou roli pti nukleaci kovovych atomu na povrchu
kremiku, napt. atomové fetizky vytvorené na C-defektu mohou vykazovat vyssi
stabilitu nez na ¢istém povrchu. Pii pozorovani pobyhlivosti atomu je proto
zédouci vyskyt tohoto typu defektu co nejvice omezit (dodrzovanim UHV pod-
minek) a zdroven pouzit kov, u néhoz prevladd homogenni nukleace — napf.
hlinik.

C-defekt se na STM obrazu v prazdnych stavech jevi jako svétly bod vedle
tmavého mista (obr. 2.4).

Obrazek 2.4: Defekty A, B a C zobrazené pomoci STM pii napéti +1,6 V na
vzorku. Obrézek prevzat z [5].
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Kapitola 3

Hlinik na povrchu Si(100)2x1

Vsechny kovy I11. skupiny (Al, Ga, In) vykazuji pfi depozici na povrch Si(100)2x 1
podobné vlastnosti: seskupovani atomu do dimert, tvorbu jednodimenzionalnich
fetizku nebo rust ve Stranského—Krastanovové moédu. Lisi se zejména stabilitou
vytvarenych utvaru, vlivem defektu na nukleaci a difiznimi bariérami.

3.1 Retizky z hlinikovych dimert

Hlinik pii pokrytich mnohem mensich nez jedna monovrstva vytvari dimerové
radky, které jsou orientované kolmo na smér kiemikovych dimerovych fadku [12].
Hlinikové dimery jsou pfitom vytvareny paralelné s kiemikovymi dimery (viz
obrazek 3.1). Pti vyssich pokrytich, kterd ovsem nejsou pro studium povrchové

Elektronovéa konfigurace hlinfku je [Ne| 3s? 3p', m4a tedy tii valen¢éni elek-
trony, které vlivem hybridizace obsazuji tii ze ¢tyi sp® orbitalia. Diky relativne
blizké elektronegativité hliniku a kiemiku (1,61 resp. 1,90) se atom hliniku véze
dvéma kovalentnimi vazbami ke dvéma Si atomum a jednou kovalentni vazbou
k Al atomu, s nimz tvoii dimer. Prazny ¢tvrty sp? orbital ma za disledek to, Ze
se hlinik na STM obrazu v prazdnych stavech (kladném napéti na vzorku) jevi
jako svétly bod [10].

3.2 Adsorpc¢ni pozice

Hlinikové atomy (stejné jako atomy dalsich kovu III. skupiny) maji na povrchu
Si(100) k dispozici nékolik adsorpénich pozic, jez se lis{ vazebnou energii, kterd
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Obrazek 3.1: Hlinikové dimery (vyznaceny ¢erné) na povrchu Si(100) s rekon-
strukci 2x1. Bile jsou vyznaceny kiemikové atomy. Obrazek prevzat z [12].

Obrézek 3.2: Adsorpéni pozice na Si(100). Cervenou ¢arou je vyznaéena zakladni
bunka rekonstrukce ¢(4x2). Modfe a ¢ervené jsou vyznaceny horni resp. dolni
atomy Si dimeru. Obrazek prevzat z [2].

urcuje jejich stabilitu. Protoze pfti teplotach, za kterych se bude méreni preskoku
provadeét, se jiz projevi ,zamrzani“ dimeru, budeme uvazovat povrch s rekon-
strukei ¢(4x2), pii které se atomy v horni a dolni poloze uspoiadaji jako na obr.
3.2. Druhou moznou rekonstrukei je p(2x2), kdy jsou dimery sousednich fadku
orientovany souhlasné.

Albao et al. [2] popisuji celkem 6 symetrickych umisténi, kterd oznacuji

cvv s
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a odpovidd mistu, na které se vdzou atomy Al dimeru. Pismenem b (,bridge“)
se oznacuje pozice na Si dimeru, pismenem p (,pedestal®) stfed mezi dvéma
sousednimi Si dimery a h (,hollow*) misto mezi pozicemi M dvou sousednich
radku. Pismenem c (,cave“) oznac¢ujeme pozici mezi dvéma hornimi (ucu) nebo
dolnimi (ded) kfemikovymi atomy sousednich fadku. Pro hlinik je stabilni jen
pozice M, zatimco ostatnich pét pozic je metastabilnich a slouzi jako tranzitni
body pti preskocich.
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Kapitola 4

Povrchova difuze

Adatomy deponované na povrch pevné latky se na povrchu mohou pohybovat.
K tomu dochazi v ptipadé, ze je energie potifebnd k desorpci atomu z povrchu
vySSi nez energetickd bariéra pro migraci po povrchu. Na povrchu krystalu se
adatom pohybuje v periodickém potencidlu, jenz je schematicky pro jednorozmeér-
ny pripad znazornén na obr. 4.1.

\J

1 1 1 1
0 a 2a 3a x>

Obrazek 4.1: Schematické zndzornéni potencialu, ktery pusobi na adatom na
povrchu 1D krystalu. FE, je energie, jiz je atom vazan k povrchu, F,, je bariéra
pro migraci po povrchu, a je miizové konstanta. Obrazek prevzat z [3].

4.1 Frekvence preskoki

Preskoky atomu mezi sousednimi adsorpénimi pozicemi jsou teplotné aktivo-
vané — energii adatomu dodavaji vibrace krystalové mriize na povrchu. Typicka
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frekvence téchto vibraci je 10'2-10" s~ a amplituda za pokojové teploty = 0,1 A
[3]. Experimentélné bylo potvrzeno [19, 20], ze frekvence preskoku I'y, adatomu
splnuje Arrheniuv zakon:

B } , (4.1)

I'y =vexp [_k_T
B

kde v je frekvencni prefaktor souvisejici s frekvenci kmitu v krystalové miizi,
kg je Boltzmannova konstanta a T je termodynamicka teplota substratu. Tento
vztah plati pouze v piipadé, ze kg1l < FE,,, coz je pfi vétsiné experimentu
splnéno, nebot diftzn{ bariéra E,, je typicky nékolik desetin eV [2], zatimco kT
je pri pokojové teploté priblizné 25 meV.

Vztah (4.1) umoznuje urcit diftzni bariéru £, i frekvenéni prefaktor v, pokud
zméiime zavislost frekvence preskoku I', na teploté T, vyneseme ji v arrhe-
niovském grafu zdvislosti InI'y, na 1/T" a provedeme linedrni regresi.

4.2 Statistika preskoki

Preskoky adatomu mezi adsorpnimi pozicemi predstavuji nahodny jev, ktery
je blizko termodynamické rovnovahy stacionarni, nezavisly na predchozi historii
preskoku a pravdépodobnost, ze v kratkém casovém useku A7 dojde k vice nez
jednomu preskoku, je zanedbatelna. Takovy jev spliiuje Poissonovo rozdélent
[17].

Pravdépodobnost, Ze se nahodny poissonovsky jev béhem intervalu 7 vyskytne
pravé k-krat, je dana vztahem:

(v7)

k!

P(k,T) = e T, (4.2)
kde v je stiedni frekvence vyskytu jevu. Tato rovnice se vSak pro urceni neznamé
v ptilis nehodi, protoze méfenim zpravidla ziskdme casovou tadu, ktera vy-
jadfuje okamziky, ve kterych doslo k preskoku. Uzitecnéjsi je proto védeét, jaké
je rozdeéleni délek intervalii mezi sousednimi jevy. Jednoduse se da odvodit (viz
napi. [17]), ze piislusnd hustota pravdépodobnosti je ddna vztahem

w(t) = w =ve (4.3)

Frekvenci preskoku pro danou ¢asovou radu je tedy mozno urcit vytvorenim
histogramu a nafitovanim na vztah (4.3).
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4.3 Diftizni drahy

Protoze rekonstruovany povrch Si(100) neni izotropni, je tfeba rozlisovat preskoky
kolmo na dimerové fadky a podél dimerovych fadki, nebot difdzni bariéry E,, |,
E,, se mohou obecné lisit.

Za preskok kolmo na dimerové radky se povazuji diftzni drahy na obrazku
4.2 oznacené ¢isly 1 (preskok v rdamci jednoho tddku) a 2 (pfeskok na sousedni
radek). Pro pteskok rovnobézné s dimerovymi fadky ma atom k dispozici tii
dréhy, jez jsou na obrazku vyznaceny pod cisly 3, 4 a 5.

0.04575

0.09150
0.1372

0.1830
0.2288
0.2745

0.3203
.03660
04118

0.4575

0.5033
0.5490

0.5948
0.6405
0.6862
0.7320

Obrazek 4.2: 3D mapa povrchového potencialu pro hlinik na Si(100)-c(4x2).
Vyznaceny jsou difizni drahy 1 (M-p-M), 2 (M-h-M), 3 (M-h-ucu-h-M), 4 (M-
p-b-p-M) a 5 (M-h-ded-h-M). Obrazek prevzat z [2].

Efektivni diftizni bariéra pro preskok kolmo na dimerové tadky bude déna
vyssi z hodnot bariér pro preskok drahami 1 a 2. Naopak v piipadé preskoku
podél dimerovych radku se predpoklada, ze dominovat bude draha 4, protoze
umozinuje pohyb podél fadku v obou smérech [2]. Pti pozorovéni pieskoku po-
moci STM vsak neni mozno tici, o kterou difizni drahu v konkrétnim piipadé
§lo, nebot zpravidla vidime pouze poc¢atecni a koncovou polohu atomu.

4.4 Odhad optimalni teploty pro méreni

Chceme-li ptimo pozorovat preskoky jednotlivych atomu, je tfeba odhadnout
teplotu, pii které bude difuzivita hlinikovych atomt na povrchu Si(100) dostatec-
né nizkd. Pro tento odhad pouzijeme rovnici (4.1) a teoreticky spoc¢itané hodnoty
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difdznich bariér od Albao et al. [2], které jsou pro hlinik E,,; = 0,466eV resp.
En = 0,305eV. Podle [3] mizeme frekvencni prefaktor v rovnici (4.1) aproxi-
movat vztahem:

kT

~ 4.4
v (44)

kde h je Planckova konstanta. Odhad frekvence ptreskoku je tedy:

kgT { E,, }
'y~ —exp|——]|. 4.5
h p kT ( )

h
Pokud jako bariéru pro preskok pouzijeme nizsi hodnotu E,, | a pozadujeme
v pruméru jeden pieskok za 100 sekund (T, = 0,01 s7!), coz odpovidd dobé
pofizeni jednoho STM snimku, dostdvame numerickym fesenim (4.5) teplotu
T0o,| =~ 107 K. Pro stejnou frekvenci pieskokt kolmo na dimerové radky ziskdme
stejnym postupem Tjgp; ~ 162 K. Optimélni teplotni intervaly pro meéfeni
preskokt pomoci STM budou v okoli téchto dvou teplot.

4.5 Vliv anizotropie na zpracovani dat

Pohyb jednoho atomu predstavuje nahodnou prochazku, jez se sklada ze dvou
procesu: pohyb podél dimerového tadku a pohyb kolmo na dimerové fadky. Tyto
dva procesy pritom nejsou nijak korelovany, takze nelze aplikovat napt. postup,
jenz se pouziva jako jedna metoda pro zpracovani preskoku Ag atomu na povrchu
Si(111)7x7 mezi celami F-HUC a U-UHC, kdy se na namétend data pohlizi
jako na ndhodny telegrafni signél a fituje se autokorela¢ni funkce [19]. Naopak
preskoky ve dvou nezavislych smérech predstavuji poissonovské procesy, které
maji charakter tzv. ,bilého Sumu®.

Pro kazdy ze sméru rovnobézné a kolmo na dimerové radky zkonstruujeme
¢asovou fadu zvlast na zédkladé sekvence snimku a nasledné pouzijeme postup
popsany v sekci 4.2 (nafitovani rozdéleni prodlev mezi preskoky). Tento zpusob
je pouzitelny, pokud je doba pofizeni jednoho snimku dostatecné kratka, aby
pravdépodobnost, ze mezi dvéma snimky dojde k vice nez jednomu preskoku
v kazdém sméru, byla zanedbatelna.

Pokud neni rychlost skenovani dostatecna, muzeme vyuzit vztahu, ktery vy-
jadiuje stfedni hodnotu kvadratu zmény polohy atomu [3]:

((Az)?) = Ty (At (4.6)
((Ay)?) =T (A1),
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kde (Nj), (A1) jsou stfedni vzdélenosti mezi adsorpénimi pozicemi rovnobézné
resp. kolmo na dimerové radky (pficemz tyto dva sméry ztotoznime se sméry os x,
y) at je ¢as uplynuly od zacatku sledovani atomu. Stiedni zménu polohy urcime
experimentalné pozorovanim dostatecné velkého mnozstvi atomu po casovy in-
terval ¢ a nasledné linearni regresi zavislosti stfedni zmény polohy v kazdém ze
sméru x, y na case muzeme stanovit frekvenci preskoku I'y,.

Teoreticky spocitané bariéry pro hlinik vSak naznacuji, ze frekvence I'y a 'y, 1
se budou podstatné lisit: naptiklad pro T' = 107 K dostavame na zdkladé vztahu
(4.5) stfedn{ doby mezi preskoky 7 &~ 100 resp. 7, ~ 4 x 109 s. Preskoky kolmo
na dimerové tadky by se tedy prakticky nemély vyskytovat a problém muzeme
povazovat za jednorozmeérny. S vyhodou je pfitom mozné vyuzit radkové skeny,
kdy STM snima jen jeden fadek misto celého obrazu, a zvysit tak skenovaci
rychlost cca 500krat [9].
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Kapitola 5

Vyparovadlo pro hlinik

Komeréni vyparovadla jsou obvykle masivni a navrhnuta pro vysoké depozi¢ni
rychlosti a velka mnozstvi naparovaného materidlu. Pfi nasem experimentu jsme
potiebovali naopak deponovat velice malé mnozstvi hliniku (zlomek jedné mono-
vrstvy) nizkou rychlosti izce fokusovanym svazkem, aby nedoslo k naneseni kovu
na casti aparatury nebo STM.

5.1 Konstrukce a fokusace vyparovadla

Vypaiovadlo navrhnuté doc. Ostddalem pouziva tenky safirovy kelimek o pru-
méru 1,4mm zahifvany wolframovou spirdlou (viz obr. 5.1). Uzkého svazku je
dosazeno pomoci dvojice clon, jejichz umisténi a prumeéry Stérbin byly spoci-
tany presné pro usporadani v nasem systému. Vyparovadlo je do aparatury
namifeno zespodu a hel dopadu atomarniho svazku na vzorek je priblizné 70°,
takZe oblast, na niz se hlinik deponuje, m4 tvar elipsy s rozméry 2,4x7,0 mm?.
Vzdalenost od kelimku s hlinikem ke vzorku je ptiblizné 135 mm. Vyparovadlo
muze byt osazeno az dvéma kelimky — oba jsou namifeny do stejného bodu.
Aby se zabréanilo zbytecnému zahfivani zbytku systému od rozzhaveného wol-
framového dratu, jsou obé spiraly odstinény plechovym krytem z molybdenu
(obr. 5.2). Safir (monokrystal Al;O3) byl zvolen jako materiél kelimku, protoze
z néj roztaveny hlinik nema tendenci vytékat. Kvuli malému pruméru kelimku
jsou spiraly hustéji navinuty u jeho tsti, které je tak vice zahfivano a potlacuje
usazovani materidlu a potencidlni ucpani vyparovadla. Oba privodni vodice spira-
ly maji stejnou délku, aby vlivem jejich teplotni roztaznosti nedoslo pii provozu
vypafovadla k nezadoucimu vychyleni kelimku.

Spravné namireni vyparovadla jsme otestovali primo v aparatufe, pficemz
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Obrazek 5.1: Vyparovadlo pro hlinik. (1) Safirovy kelimek s hlinikem vlozeny ve
wolframové spirdle. (2) Prvni clona. (3) Tycka slouzici pro kontrolu fokusace
vypatfovadla. (4) Pfedsunutd clona. (5) Piiruba, vitonové tésnéni a meédéné
pruchodky slouzici k ptipojeni napéti. Pti finalni montazi je vitonové tésnéni
vyménéno za médeéné.

Obrazek 5.2: Boéni pohled na vypatovadlo s nasazenym krytem (6).
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na misto vzorku bylo upevnéno ¢isté sklicko, na néz depozice probihala. Podle
polohy stopy na sklicku jsme nasledné upravili fokus vyparovadla. Dalsi kontroly
namiteni vypafovadla probihaly pomoci tycky umisténé ve sméru vymezeném
obéma clonami (jak je mozno vidét na obr. 5.1).

5.2 Teoreticka kalibrace vyparovadla

Depozicni rychlost, které vypatovadlo dosahne, je zavisla zejména na teploté, na
kterou je roztaveny kov zahtfat. Pii nasem experimentu potfebujeme dosahnout
depoziénich rychlosti fadové 0,001 ML/s, kde 1 ML odpovidd hustoté atomu
na povrchu Si(100), jez se dd jednoduse spocitat ze znalosti miizové konstanty
a vychézi piiblizné 6,8 x 10® m~2. Pii depozi¢ni rychlosti 0,001 ML/s tedy na
jednotku plochy dopadne za sekundu asi 6,8 x 10'° atomt.

Pti depozici z vypafovadla probiha nerovnovazny proces, protoze teplota
taveniny je mnohem vyssi nez teplota vzorku nebo stén systému. Vétsina vypare-
nych atomu proto kondenzuje na chladnéjsich povrsich a zpét na taveninu ne-
dopadaji témér zadné pary vyparovaného kovu. V tomto pripadeé je pocet atomu,
jez se vypaii z jednotky plochy taveniny za sekundu, dén vztahem [16]:

Pr

Mgy = V2rmkgT’

kde p, je tlak nasycenych par vyparovaného kovu, m hmotnost ¢astic, kg Boltz-
mannova konstanta a 7" termodynamicka teplota. Tlak nasycenych par hliniku
pii dané teploté T' je podle [11] pfiblizné dan empirickym vztahem:

(5.1)

pr[mbar] = 104-8/T (5.2)

kde konstanty maji hodnoty A = 8,929 a B = 16099 K.

Vyparovadlo pfedstavuje maly plosny zdroj s povrchem S,,, = 1,54 mm?,
vzdalenost od taveniny ke vzorku je r = 135 mm a svazek na vzorek dopadd pod
tuhlem ¢ = 70°. V tomto usporadani je pocet atomu dopadajicich na jednotku
plochy vzorku za sekundu dan vztahem:

TypSuyp (5.3)

Ndep = 52 COs (.

Po dosazeni z rovnic (5.1) a (5.2) ziskdvame zavislost depoziéni rychlosti na
teploteé:
100 - 104-8/T3,,

fdep = 2mr?\/2mmkgT
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Teplotu T', na kterou je tteba zahiat safirovy kelimek s hlinikem, ur¢ime nume-
rickym fesenim rovnice (5.4) pro danou hodnotu depoziéni rychlosti. V nasem
pifpadé ng, = 6,8 x 10> m~2s7!, coz odpovida 0,001 ML/s, a ziskdme teplotu
T ~ 1353 K a odpovidajici tlak par hliniku p, = 1,07 x 1073 mbar.

5.3 Testovani vyparovadla

Protoze je presné nastaveni teploty kelimku problematické a zpravidla muzeme
ovladat pouze ptikon spiraly, provedli jsme testovaci méreni. To probéhlo v servis-
ni aparatuie za tlaku fddové 10~* Pa. Tlousfka napaiené vrstvy byla méfena
metodou kmitajiciho krystalu. Nejdiive byl proud prochazejici spirdlou nastaven
na I, = 8,6 A pri napéti U; = 5,3V, potom byl proud snizen na I, = 8,0A
s odpovidajicim napétim U; = 4,8 V. Béhem depozice byl zaznamenan vyvoj
tloustky napaiené vrstvy a nésledné vynesen do grafu (viz obr. 5.3). Depozién{
rychlost jsme pro kazdy proud zvlast urcili linedrni regresi v programu gnuplot,
ktery poskytl nasledujici hodnoty:

v1 = (0,0309 & 0,0006) A /s
vy = (0,0109 4 0,0004) A /s

Pii proudu 8,6 A jsme navic pomoci optického pyrometru zmérili teplotu
spirdly jako (1200 £ 50)°C, abychom mohli provést srovnani s teoretickymi
vysledky v kapitole 5.2. K tomuto tcelu bylo také potieba piepocitat tloustku
vistvy v angstrémech (A) na monovrstvy (ML). Jednoduchym vypoétem pii
znalosti atomové hmotnosti hliniku m, = 4,4787 x 1072 kg a hustoty pa =
2700kg m~3 zjistime, ze v nasem pifpadé 1 ML = 1,28 A.

Pti testu byla vzdalenost kelimku vypatrovadla od méficiho krystalu » =150 mm
a thel dopadu ¢ = 0°. Depozi¢ni rychlost dana vztahem (5.4) s témito parametry
a teplotou T'= (1473 £ 50) K vychézi:

100 - 108,929—16099/(1473:|:50)1’54 % 1076 - cos (° 1,28
27 0,15%/2m - 4,4787 x 1026 - 1,38 x 10-2 - (1473 £50) 6,8 x 1018
= (0,0271 4 0,0034) A /s,

/
Uy

AJs =

coz v ramci chyb odpovidé experimentalné urcené hodnoté v;. Urcena teplota
spiraly byla zatizena nejvyssi chybou, proto byly odchylky ostatnich veli¢in
zanedbany.
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tloustka [angstrom]

proud 8,6
proud 8,0
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¢as [minuty]

Obrazek 5.3: Casovy vyvoj tloustky napafrené vrstvy pii proudech spirdlou 8,6 A
a 8,0 a prislusné kiivky linedrni regrese.

5.4 Zavislost depozi¢ni rychlosti na prikonu

Predpokladame-li, ze v jistém intervalu se da zavislost depozi¢ni rychlosti na
prikonu spiraly povazovat za linearni, muzeme ze znalosti depozi¢nich rychlosti
pri pitikonech Uiy = 45,6 W a Usly, = 38,4 W ziskat odhad tak, ze témito body
prolozime piimku (viz graf na obr. 5.4). Aby vyslednd zavislost odpovidala expe-
rimentalnimu uspotradani v aparatuie, musime depozicni rychlosti ziskané testem
vynasobit faktorem O150%  cos70° 0,422, ktery zohlediuje rozdilné vzdalenosti

0,1352  cos0°
a uhly. Linearni zavislost je pak urc¢ena vztahem:

v [ML/s| = 0,000920138 - { P} — 0,0317336, 2.5
[ ,

kde piikon P dosazujeme ve wattech.
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Ptikon pottebny pro depozi¢ni rychlost 0,001 ML/s 1ze jednoduse odhadnout
ze vztahu (5.5) a vychézi ~ 35,6 W, ¢emuz pii odporu spirdly 0,6 Q2 odpovida
proud piiblizné 7,7 A.

0.012 T T T

0.01 |

0.008

0.006

depozi¢ni rychlost [ML/s]

0.004

0.002

0 1 1 1 1 1
34 36 38 40 42 44 46

prikon [W]

Obrazek 5.4: Zavislost depozi¢ni rychlosti na ptikonu spiraly ziskand prolozenim
piimky dvéma experimentalné ziskanymi body. Osa y byla preskalovana tak, aby
vyjadiovala skutecnou depozi¢ni rychlost v aparatufe.
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Kapitola 6

Aparatura

K provedeni experimentu mame k dispozici nekomeréni UHV systém vybaveny
skenovacim tunelovym mikroskopem, kryopanelem, vakuovym manipuldtorem
a dalsim pfislusenstvim (viz obr. 6.1). UHV komoru je deskovym ventilem mozno
rozdélit na dvé samostatné cerpané casti, takze v pripadé potieby vymeénit vzorek
nebo hrot mikroskopu neni nutné zavzdusnovat cely objem, ale jen ¢ést s vkladaci
prirubou, kterd je po vlozeni soucastek uzaviena, odplynéna a vycerpana. Poté je
mozno deskovy ventil opét oteviit a pomoci vakuového manipulatoru soucastky
premistit na urcené misto. V komote je diky pouziti iontové sorpcni vyvévy
a titanové sublimaéni vyvévy mozno dosdhnout tlaku iadove 109 Pa.

6.1 Meéreni teploty

Abychom mohli pii méreni dosahnout nizkych teplot, je aparatura vybavena
kryopanelem tvofenym nerezovou nadobou, jez pojme piiblizné 2,51 kapalného
dusiku. Ke spodni ¢ésti nddoby je pripevnén médény drzak, z néhoz je chlazeni
privadéno na vzorek pomoci médéného svazku.

Protoze frekvence preskoku atomu na povrchu je silné zavisla na teploté, je
tfeba zajistit presné métreni této fyzikalni veliciny. K tomuto 1icelu je aparatura
vybavena celkem ¢tyimi termoclanky a jednou mérici diodou. Termoclanky méii
teplotu na drzdku u dna kryostatu (déle jen ,drzak®), na picce slouzici k zthan{
vzorkt, na konci chladictho svazku u klinkového tepelného vymeéniku (dale jen
,klinek*) a na STM. Dioda slouzi k presnému uréeni teploty vzorku. Termoclanky
jsou propojeny s pocitacem, ktery muze jednak porizovat zaznam teploty v pru-
béhu experimentu a jednak pouzit data o teploté k ovladani vyhiivani aparatury
pri odplynovani.
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Obrazek 6.1: UHV aparatura Skupiny tenkych vrstev KFPP. (1) Vakuovy
manipuldtor. (2) Kryostat. (3) Ioniza¢ni vakuometr. (4) Skenovaci tunelovy
mikroskop. (5) Vypafovadlo pro hlinik. (6) Tontova sorpéni vyvéva.

Pro otestovani, jakych teplot budeme s timto jednoduchym chladicim systé-
mem schopni dosahnout, jsme provedli méfeni teploty uvnitt aparatury po naliti
kapalného dusiku do kryostatu pii tlaku v komoie mensim nez 5 x 10~° Pa. Na
chlazenych ¢astech byly dva termoclanky (na drzdku a na klinku), ostatni dva
zustaly priblizné na pokojové teploté. Poc¢ita¢ provadél zaznam teploty kazdych
10 sekund a naméfena data jsme vynesli do grafu (viz obr. 6.2). Muzeme si
v§imnout, ze na drzaku bylo dosazeno teploty —147,9°C, coz je o témér 50
stupnu vice nez bod varu dusiku za normélntho tlaku (—195,8 °C). To ukazovalo
na nedostate¢nou tepelnou vodivost rozhrani mezi kapalinou a sténami nadoby
a radiac¢ni ohfev chladiciho rozvodu od okoli na pokojové teploté. To se potvrdilo
pii do¢asném umisténi jednoho z termoc¢lanku pfimo na dno kryostatu z vnéjsi
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strany, kde byla namétena teplota —172°C. Teplotni gradient pres 90 stupnu
mezi konci médéného svazku (—147,9°C vs. —56,7°C) ukazoval na $patnou te-
pelnou izolaci vzorku od zbytku systému a na nadmeérné radiacni ztraty.
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Obrazek 6.2: Vyvoj teploty na klinku (Sedé) a na drzaku (¢erné) pii zchlazeni
kryostatu kapalnym dusikem. U kazdé kiivky je vypsdna nejnizsi dosazend
teplota.

6.2 ijrava chlazeni

Protoze se chladici systém ukazal jako nedostatecné ucinny, bylo nutné provést
nékolik uprav. Zvyseni efektivity chlazeni vyzaduje dva kroky:

1. Zlepseni tepelné izolace mezi chlazenymi prvky a zbytkem systému.

2. Snizeni radiac¢nich ztrat kryostatu a chladiciho svazku.
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Lepsi tepelné izolace bylo dosazeno zejména vyménou izolacnich prvku z Ma-
coru (tepelné vodivost 1,46 Wm~'K™!) za prvky z polytetrafluorethylenu, jehoZ
tepelnd vodivost je 0,25 Wm~'K~!. Dalsim krokem byla vyména termoclankovych
vodicu za vodic¢e s mensim prufezem, aby byl snizen odvod tepla.

[jpravy kvili snizeni radiac¢nich ztrdt zahrnovaly ndvrh a konstrukci ra-
dia¢niho stitu z molybdenu, jenz byl pfipevnén kolem dna kryostatu a je chlazen
tepelnym kontaktem s kryostatem v jeho horni ¢asti. Obé strany molybdenového
Radiacni stit byl vytvarovan tak, aby poskytoval stinéni i pro médény drzak
chladiciho svazku. Druhy stit, tentokrat z chemicky lesténého Al plechu, byl
umistén na STM kolem vzorku a druhého konce chladiciho svazku. Hlintkovy
Stit je chlazen pomoci tepelného kontaktu pies médénou desticku, na niz je
pruzinou tlacen médény valecek, ktery je chlazen z horni ¢ésti kryostatu spolu
s molybdenovym plechem.

Po instalaci novych prvku chladiciho systému jsme provedli dalsi testovaci
méreni teploty po naliti kapalného dusiku do kryostatu. Tlak v komote byl mensi
nez 1,0x107% Pa a opét jsme pomoci poéitace zaznamendvali teplotu na médéném
drzaku a na konci svazku u vzorku. Namétena data jsou vynesena v grafu na
obr. 6.3.

Upravy chlazeni nam umoznily dosdhnout o témeér 20°C nizsi teploty na
drzaku a zhruba o 35°C méné na klinku. Narust teploty po vypareni dusiku byl
pozvolny a trval bezmdla 10 hodin, coz ukazuje na podstatné lepsi izolaci od
zbytku systému nez pii predchozim méreni, kdy zahtati na pokojovou teplotu
trvalo ptiblizné 3 hodiny (obr. 6.2).

Nicméné méreni presné teploty vzorku pomoci diody ukazalo, zZe jej ne-
jsme schopni zchladit na méné nez —40 °C. Vzorek totiz musi byt elektricky
izolovan od chladiciho okruhu, aby bylo napf. mozno provadét néktera spek-
troskopicka méreni. Tato izolace je realizovana safirovou destickou, ktera ma vsak
dostatecnou tepelnou vodivost jen pfi teplotach kolem 100 K, zatimco teplota
na konci svazku je vice nez 180 K (—93,6°C). Redenfm by mohlo byt piesunuti
izolacni desticky az ke dnu kryostatu, kde je potiebna teplota.

Provedené tpravy byly zvoleny tak, aby se otestovala jejich t¢innost a také
aby nebyly prili§ ¢asové narocné. Stinéni se ukazalo jako velice efektivni metoda
pro snizeni teploty, proto je tieba pfi budoucich tpravach systému rozsitit te-
pelny stit kolem vSech chlazenych ¢asti véetné vzorku. Dalsi potiebné modifikace
se tykaji samotného kryostatu — chladici rozvod by mohl byt realizovan pomoci
médénych tyci pfimo vnotrenych do kapalného dusiku.
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Obrazek 6.3: Vyvoj teploty na klinku (Sedé) a na drzédku (¢erné) po tpravé

teplota.

6.3 Testovani aparatury

Pro dosazeni pottebnych tlaku byla aparatura dukladné odplynéna zahiatim na
priblizné 120 °C na nékolik dni pfi sou¢asném cerpani pomoci turbomolekularni
a iontové sorpéni vyvévy. Po opétovném zchlazeni se ukazalo, ze tlak v komore
neklesa pod 5x107% Pa, coz naznacovalo netésnost v UHV systému. Tu se nastésti
podafilo lokalizovat, a to na iontové vyvéve, jiz bylo tedy nutno vymeénit. Shodou
okolnosti se ndm povedlo ziskat vyvévu IPT 200, kterda ma dvojnésobny ¢erpaci
vykon oproti puvodni IPT 100.

Po montézi nové vyveévy soucasné s novym chladicim systémem byla aparatura
znovu odplynéna a bez problémii se podaiilo systém zéerpat na tlak 6,4x 1078 Pa.
Nicméné po naliti kapalného dusiku do kryostatu doslo postupné ke zvyseni
tlaku az na 9,0 x 1077 Pa, coz indikovalo malou netésnost v kryonddobé, ktera
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se otevie vlivem teplotni kontrakce pti zchlazeni. Tato domnénka se potvrdila,
kdyz po skonc¢eni nizkoteplotniho testu a dosazeni pokojové teploty klesl tlak na
9,2 x 1078 Pa a déle jej bylo mozno snizit az na 4,8 x 10~ Pa pouzitim titanové
sublimac¢ni vyvévy.

Nutna vymeéna celého kryostatu by vyzadovala demontaz celého vnitiniho
zafizeni aparatury, coz z casovych duvodu nebylo mozné realizovat. V tomto
okamziku tedy bylo zfejmé, Ze se experiment v zamysleném rozsahu nepodafii
uskutecnit.
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Kapitola 7

Experiment

Na nové aparature nebylo mozno kvuli netésnosti v kryostatu dosadhnout potieb-
ného tlaku a navic jsme nemohli pouzit chlazeni, které by zpusobilo dalsi zhorseni
netésnosti komory. Pro seznameni se s technikou STM a nacviceni pripravy ex-
perimentu jsme vyuzili jinou UHV aparaturu, kterd neni vybavena chladicim
systémem. I métfeni pii pokojové teploté a srovnani s experimenty provedenymi
s indiem nam muze leccos napovédét o stabilité hlinikovych retizku na povrchu
Si(100)2x1 a jejich morfologii.

Ultravakuovy systém umoznil diky iontové sorpéni a titanové sublimacni
vyvéve dosdhnout pii méfeni tlaku méné nez 3 x 107 Pa. Kromé toho jsme
vyuzili i moznosti pfi méreni vzorek zahtivat a druhy experiment jsme provedli
za teploty zvysené na ptiblizné 50 °C pro srovnani s pokojovou teplotou.

7.1 Priprava experimentu

Wolframovy hrot byl vy¢istén elektronovym bombardem: bylo na néj privedeno
napéti +1000V, pricemz katoda byla zhavena proudem 3,5A a emisni proud
dosahoval hodnot 3-5 pA. Bombard byl nékolikrat opakovan po dobu 10 sekund
pfi tlaku v komoie < 5 x 1079 Pa.

Pouzity vzorek Si(100) byl vytvoren z ¢ésti kiemikového waferu typu n, jenz
je dopovany Sb a ma mérny odpor < 0,014 Qcm. Po dukladném odplynéni pii
teploté 400°C po dobu 48 hodin byl vzorek vycistén opakovanym zihdnim na
~ 1200°C proudem 6,5A po dobu 10 sekund, kdy tlak v systému neprekrocil
1,0 x 1078 Pa. Poté vzorek pfiblizné 15 minut chladnul a pak byl znovu zahiat
pruchodem proudu 6,5A v opa¢ném sméru na 5 sekund pfi tlaku v komote
< 4 x 1072 Pa. Béhem chladnuti vzorku doslo k vytvoien{ rekonstrukce 2x1.

37



Vypairovadlo bylo pred depozici odplynéno pii proudu 8,51 A po dobu péti
minut. Depozice hliniku byla provedena pii stejném proudu a to po dobu ti{
minut, pricemz vyparovadlo bylo zaroven chlazeno vodnim okruhem, aby nedoslo
k velkému narustu tlaku v komore. Mnozstvi deponovaného materialu bylo ze
snimku odhadnuto jako priblizné 0,09 ML, ¢emuz odpovidd depozicni rychlost
5x 107t ML/s.

7.2 Postup pri méreni

Po dosazeni tunelového kontaktu se vzorkem jsme se poiizenim nékolika testo-
vacich snimku presvédcili, ze na hrotu jiz nejsou zadné necistoty a ze hrot neni
napt. dvojity. Pro dosazeni kvalitntho zobrazeni bylo nutné formovani hrotu
pouzitim nékolika kratkych proudovych pulsi &~ 10nA pfi zdporném napéti na
hrotu < =5 V.

Nésledné jsme lokalizovali dostatecné velkou atomarni terasu blizko stfedu
vzorku, abychom mohli provést vydéleni rozsahu fidiciho napéti na piezokera-
mice a dosdhnout vyssiho rozliseni. Prvnich nékolik snimku slouzilo ke srovnani
teplotniho driftu, ktery se nam podarilo prakticky vykompenzovat pomoci zadani
poloh orientacnich bodu do ovladactho programu STM. Poté jsme naskenovali
sekvenci 40 snimku téze oblasti o rozmérech 30x30nm?2. Vsechny snimky byly
porizeny pii napéti na hrotu —2V a tunelovém proudu 0,3nA, coz je nastaveni,
pfi némz je interakce hrotu s povrchovymi atomy zanedbatelnd [10]. Zaporna
polarita napéti byla volena s ohledem na to, ze hlinikové atomy v dimerech
obsahuji prazdny sp® orbital, jez umoziiuje jejich vysoce kontrastni zobrazeni
v prazdnych stavech. Potizeni jednoho snimku ze sekvence trvalo asi 2 minuty
— mezi prvnim a poslednim obrazem ze sekvence je proto témér hodina a pul,
béhem niz jsme mohli pozorovat dynamiku hlinikovych struktur na povrchu.

7.3 Pozorovani preskoku

Protoze depozice Al byla provedena za pokojové teploty, nemohli jsme ocekavat,
7e budeme schopni pozorovat samostatné hlinfkové atomy (monomery), nebot
diky své vysoké difuzivité (vztah (6.2) déva pro 300 K odhad pro frekvenci
pireskokti rovnobézné s dimerovymi fadky priblizné 5 x 107 s71) se vsechny spojily
do dimerti a dimery do fetizkil (model riistu je popsan napi. v [1]). Retizky
tvofené hlinikovymi dimery jsou velice stabilni objekty az do teplot nékolika
stovek stupnu, i kdyz pti vyssich teplotach trpi znaénym mnozstvim defektu [18].
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Obrazek 7.1: Pohyblivé objekty pozorované na povrchu Si(100)2x1 pfi napéti
na hrotu —2V a tunelovém proudu 0,3nA. Velikost snimki: 30x30nm?2.
(a) Samostatné stojici dimer (detail ve vyfezu). Horni ¢dst dimeru neni zo-
brazena, protoze se dimer dostal do této adsorpéni pozice az béhem skenovani
spodni ¢éasti snimku. Analyzou celé sekvence jsme vylouéili, ze by vyskyt dimeru
byl zpusoben interakci s hrotem. (b) Skupina dimeru, které sousedi kolenovité
(detail ve vytezu).

Obrazek 7.2: Dva po sobé jdouci snimky zachycujici odpojeni dimeru z konce
fetézce. (a) Sipka oznacuje koncovy dimer, jenz je kolenovité napojeny na zbytek
fetizku. (b) Dimer se odpojil a nasel si novou adsorpéni pozici vedle defektu.
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Ptesto nebyly vsechny hlinikové struktury na povrchu zcela stabilni a nehybné:
jde zejména o samostatné stojici dimery a o tutvary, jez obsahuji typ spojeni
dimeru, ktery M. Kucera [10] oznacuje jako ,koleno“. Oba tyto druhy objektu
se nam pii méreni podafilo pozorovat (obr. 7.1).

Samostatny dimer migruje po povrchu — jeho pozice se ménila téméi kazdy
snimek. Frekvence preskoku je v tomto pripadé dostatecné mala, abychom jej byli
schopni zobrazit. Nicméné pocet porizenych snimku, na kterych doslo k preskoku
dimeru, nebyl dostateény pro statistické vyhodnoceni pohybu dimeru a uréeni
difiznich bariér.

V dimerovych skupinéch, jez tvori koleno, dochazi k preskokum dimeru do
sousedni adsorpéni pozice (podél Si dimerového Fadku) a zase nazpét. V piipadé,
ze je kolenem navazan i krajni dimer fetézu, muze dojit k jeho odtrzeni. Tento
jev vsak pravdépodobné nenastéva piili§ ¢asto, nebot za celou sekvenci snimki
se nam podafilo zachytit jen jeden pfipad (obr. 7.2).

7.4 Analyza délek hlinikovych retizka

Délky tetizku, jez tvoif kovy III. skupiny na povrchu Si(100)2x1, zdviseji na
nékolika parametrech: mnozstvi deponovaného materialu, depoziéni rychlosti,
mnozstvi defektu na povrchu a mobilité atomu, jez je dana zejména teplotou
substratu pii nukleaci. Teoretické vypocty vazebnych energii Al dimeru k de-
fektum [2] a experimenty provedené ve Skupiné tenkych vrstev nasi katedry
ukazuji, ze vliv defektu je v pripadé hliniku zanedbatelny. Pii daném pokryti
a depozicni rychlosti mé proto mobilita adatomu po povrchu zasadni vliv na
charakter rustu retizku a na jejich stfedni délku, coz je parametr, na ktery jsme
se pii zpracovani dat zamérili.

Pro analyzu jsme pouzili posloupnost snimki zminénou v sekci 7.2. Protoze
béhem sniméni celé sekvence se délky pozorovanych fetizku téméf neménily,
provedli jsme jejich rozbor jen na jednom ze snimku. Vsechny fetizky se skladaly
ze sudého pocétu atomil, nebot jsme nepozorovali Zadna anomalni zakonéeni, jez
by se dala ztotoznit s jedinym atomem (monomerem) na konci fetizku. To je
v souladu s nékterymi dalsimi studiemi [18]. Timto se hlintk odlisuje napf. od
india, u néhoz lze pozorovat i fetizky liché délky [8].

Obr. 7.3 znazornuje histogram délek 44 fetizku, jez se na snimku nachazely.
Délka vyjadiuje pocet atomu, jez tvori dany rTetizek. Fitovanim na Poissonovo
rozdéleni jsme ziskali sttedni délku Tetizku:

(s1) = 8,69 % 0,48.
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Obrazek 7.3: Histogram rozdéleni délek 44 fetizku vzniklych depozici 0,09 ML
hlintku na Si(100)2x1 pii pokojové teploté. Plna kiivka je fit na Poissonovo
rozdéleni.
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Obrazek 7.4: Histogram rozdéleni délek 74 fetizku vzniklych depozici 0,05 ML
hlintku na Si(100)2x1 pii teploté 50°C. Plna kiivka je fit na Poissonovo
rozdéleni.
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7.5 Mereni pri zvySené teploté

Druhy experiment byl proveden na téze aparatuie se stejnym vzorkem, ktery byl
opét dukladné vycistén zithanim na teplotu ~ 1200 °C. Pted depozici jsme ovsem
zapnuli zahtivani vzorku proudem 71mA pfi napéti 2,38 V. Tomuto prikonu
odpovida termoclankem zkalibrovand teplota vzorku (50 &+ 5) °C.

Prestoze depozice hliniku probéhla se stejnymi parametry jako v pripadé
predchoziho méteni (proud vypafovadlem 851 A, ¢as 3 minuty), na zdkladeé
porizenych snimku jsme zjistili, ze pokryti je jen asi 0,05 ML, ¢emuz odpovida
depozi¢ni rychlost ~ 3 x 1074 ML/s.

Priblizné 20 minut po depozici jsme vypnuli zahtivani vzorku a nechali jsme
jej pul hodiny tepelné relaxovat. Pii skenovani vzorku pomoci STM se nam
nepodarilo dosahnout takového rozliseni jako pti predchozim méreni a kompen-
zace driftu se ukazala jako obtizna, takze jsme nebyli schopni poridit dostatecné
dlouhou sekvenci snimku téze oblasti pro pozorovani dynamiky procesu. Nic-
méné jeden ze ziskanych snimku byl dostateéné kvalitni, abychom mohli provést
analyzu délek fetizkl. Jednalo se o snimek oblasti s rozméry 70x 70 nm? poiizeny
pii napéti na hrotu —2V a tunelovém proudu 0,3 nA. Prislusny histogram délek
fetizku je na obr. 7.4. Stfedni délka fetizku ziskand fitovanim na Poissonovo
rozdéleni v tomto ptipadé vysla:

(s5) = 8,67 + 0,62.

7.6 Shrnuti a diskuze vysledkti méreni

Hlinik vytvari pi pokojové teploté na povrchu Si(100)2x 1 jak struktury stabiln{
(samostatné Fetizky), tak dtvary pohyblivé (dimery spojené ,kolenem®, osamo-
cené dimery). Frekvence preskoku téchto pohyblivych objektu mezi adsorpénimi
pozicemi je dostatecné nizkd, abychom je byli schopni pozorovat pomoci STM
za pokojové teploty.

Stredni délka fetizku se zvysuje s rostouci teplotou, protoze zaroven roste
mobilita atomu po povrchu, a tedy i pravdépodobnost, ze se deponované atomy
ptipoji ke stdvajicim Fetizkum [7, 12]. V nasem piipadé jsme pii dvou ruznych
teplotdch dospéli k témér shodnym strednim délkam (s;) = 8,69+ 0,48 a (s9) =
8,67 + 0,62, coz muze byt zpusobeno hned nékolika faktory.

Nejzasadnéjsi roli pravdépodobné hral rozdil v pokrytich, které bylo pfi
prvnim experimentu 0,09 ML a pfi zvySené teploté 0,05 ML. Zda se, ze zvySend
pobyhlivost atomu pii vyssi teploté kompenzuje nizsi pokryti, a proto jsou
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vysledné stredni délky fetizku shodné. Tento vliv je zfejmy, prestoze byly pro
analyzu pouzity nepfilis velké statistické soubory — zejména v ptipadé prvniho
méfeni maji hodnoty délek tetizku vyssi disperzi, coz rovnéz mohlo sehrat roli.
K urceni presné teplotni zavislosti sttedni délky fetizku by vsak bylo tfeba méteni
opakovat pro vice teplot, eliminovat rozdily v mnozstvi naneseného materialu
a analyzovat délky fetizku na vice snimcich ruznych oblasti.

7.7 Priprava rekonstrukce na nové aparature

cvv s

pfiblizné 5 x 1078 Pa, coz je prakticky hrani¢ni hodnota pro UHV experimenty,
pokusili jsme se o piipravu vzorku a vytvoreni rekonstrukce 2x1.

Vzorek byl nejdiive dikladné odplynén zahiivanim po dobou dvou dni priko-
nem 3,5 W pii tlaku nepfesahujicim 1 x 10~7 Pa. Zihan{ vzorku probihalo prou-
dem 5,8 A po dobu 10 sekund. Ukézalo se, Ze tento proud je pili§ vysoky, nebot
doslo k lokalnimu nataveni ¢ésti vzorku a presunu materidlu po povrchu. Ptesto
se nam podarilo najit oblast, kde byla rekonstrukce 2x1 ztetelné vidét, ackoliv
atomarni terasy byly pomérné kratké (obr 7.5).

Obrazek 7.5: Zobrazeni povrchu Si(100) s rekonstrukei 2x1 pomoci STM pii
napéti na hrotu —2V a tunelovém proudu 0,3nA. Je mozné si vSimnout, ze

dimerové radky sousednich teras jsou vzajemné kolmé. Velikost zobrazené oblasti
je 50x50 nm?.
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Kapitola 8
Zaver

V ramci bakalaiské prace jsem se seznamil s technikou STM, problematikou
ultravakua a rustovym experimentem. Podilel jsem se na konstrukci a ndsledném
testovani vyparovadla pro hlinik, provedl jsem teoreticky vypocet depozi¢ni rych-
losti a srovnal s vysledky testu. Extrapolaci ziskanych dat jsem odhadnul, ze pro
dosazeni depozi¢ni rychlosti 0,001 ML/s je tieba zahtivat spirdlu vypatrovadla
prikonem asi 35,6 W.

Testovani chladictho systému aparatury ukazalo, jaké dalsi ipravy bude nutné
provést ke zvyseni tcinnosti chlazeni. Zjistil jsem, Ze nedostatecna tepelnéa vo-
divost na rozhrani kapalného dusiku a stén kryostatu ma za dusledek zvysSeni
teploty na vymeéniku o ~ 25K a ze ve zbytku chladiciho systému dominuji ra-
dia¢ni ztraty, jez se daji efektivné potlacit instalaci tepelného stitu. Tepelna vo-
divost safirové desticky, ktera elektricky izoluje vzorek od chladiciho systému, se
ukazala jako nedostatecna. Jednim z navrhnutych feseni bylo pfesunuti desticky
do pifmého kontaktu s kryondadobou, nebot tepelna vodivost safiru pii teplotach
nizsich nez 100 K vyrazné vzroste.

Na zakladeé teoretickych modelu energetickych bariér pro preskok hlinikovych
atomu po povrchu Si(100) jsem provedl odhad teplotnich intervala, v nichz lze
primo pozorovat preskoky jednotlivych atomu pomoci STM. Vzhledem k predpo-
vézenému anizotropnimu chovani hliniku je pro pozorovani preskoku rovnobézné
s dimerovymi tadky potieba teplota substratu méné nez 110 K. Pro pteskoky
kolmo na dimerové radky by meéla postacovat teplota okolo 160 K.

Diskutoval jsem nékolik metod, jak by se dalo pfimé méteni preskoku atomu
pomoci STM zpracovat pro ziskani hodnot energetickych bariér. Jedna se o me-
tody statistické, jez vyzaduji provedeni velkého mnozstvi pozorovani a vyuzivaji
poissonovsky charakter téchto procesu.
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Provedl jsem nékolik experimentt na STM, pti kterych jsem pozoroval hliniko-
vé fetizky na povrchu Si(100)2x1 vzniklé pii pokojové teploté a pii teploté
50°C. Diky témto experimentim jsem se naucil pripravit vzorek a samostatné
ovladat STM. Na ziskanych snimcich jsem se snazil pozorovat dynamiku procesu,
jez na povrchu probihaji pfi pokojové teploté, a namérena data jsem vyuzil
k vyzkouseni jedné ze statistickych metod: analyze délek hlinikovych fetizku.
Zjistil jsem, ze stiedni délky fetizku byly pravdépodobné ovlivnény rozdilnym
mnozstvim deponovaného materidlu pii téchto dvou experimentech (0,09 ML
resp. 0,05 ML) a ze pro podrobnéjsi uréeni vlivu mobility atomu na délky fetizku
je potieba zpracovat veétsi statisticky soubor.

Prestoze se kvuli netésnostem UHV systému nepodatrilo realizovat nizkote-
plotni experiment, pfi némz bychom byli schopni pfimo pozorovat preskoky
atomu, poskytla testovaci méfeni provedend na nové aparatuie dulezité infor-
mace pro budouci experimenty: zejména parametry pro zihani a odplynovani
vzorku, poznatky o stabilité nové STM hlavy a vlivu ruseni.
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