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Seznam tloh:

A: Analyza tenké kovové vrstvy

B: Analyza praskového polykrystalického vzorku

C: Analyza oxidové vrstvy

D: Analyza kifemikového monokrystalu

E: Skenovaci elektronova mikroskopie.

F': Teplotni zavislost elektrické vodivosti supravodice.

G: Mikroelektronika v ¢istych prostoréch a principy fotolitografie



Organizace praktika

Kazdy student obdrzi na tvodni hodiné praktika sadu ¢tyi vzorki:
A Tenka kovova vrstva na izolujicim substratu

B Praskovy vzorek kubického materialu

C Oxidova vrstva na kiemiku

D Monokrystal kifemiku

Kazdy ze vzorki bude analyzovan kombinaci nékolika riznych metod a odevzdan bude protokol obsahujici
komplexni analyzu vlastnosti kazdého ze vzorku. TTi metody budou pouZity pro analyzu dvou ruznych vzork.
TTi posledni dlohy nejsou spojeny s zadnym vzorkem z poskytnuté série: pro elektronovou mikroskopii si
studenti obstaraji libovolny vzorek vlastni.

Seznam tloh véetné podukoli:

A: Analyza tenké kovové vrstvy

— A1: Méfeni tloustky tenké vrstvy rtg odrazivosti.

— A2: Hallav jev.

— A3: Stanoveni indexu lomu a tloustky tenké vrstvy elipsometrem.

B: Analyza praskového polykrystalického vzorku

— B1: Praskova difraktometrie latky s kubickou mfizkou.

— B2: Rtg spektroskopie.

C: Analyza oxidové vrstvy — Stanoveni indexu lomu a tloustky tenké vrstvy elipsometrem.

D: Analyza kifemikového monokrystalu — Stanoveni orientace monokrystalu.

E: Skenovaci elektronova mikroskopie.

F: Teplotni zavislost elektrické vodivosti supravodice.

G: Mikroelektronika v ¢istych prostoréch a principy fotolitografie

— navody pfistupné na http://www.physics.muni.cz/ufkl/equipment /CleanRoom.shtml

Ve jednom piipadé je stejna metoda vyuzita pro méfeni dvou ruznych vzorku (C+A3); v tomto pripadé bude
méieni obou vzorkt probihat spoleéné v ramci jednoho terminu. Navod této tlohy je rovnéZ sepsén souhrné.

Organizace praktika a zptsob hodnoceni

Studenti méii jednotlivé tlohy podle vyvéSeného rozpisu. Nahradni termin méfeni miZze byt dohodnut
individualné. Student muze tlohu mérit, prokaze-li, Ze rozumi problematice tlohy spravnym zodpovézenim
kontrolnich otéazek.

Protokol z métfeni by mél byt vypracovan nejlépe do jednoho tydne po dokonceni tlohy. Odevzdané
protokoly budou opraveny a vraceny k eventualnimu doplnéni. Doplnény protokol bude otestovan. Protokol
a priubéh testovani kazdého protokolu bude ozndmkovan. Znamkovani jednotlivych protokolt pak urcuje
vysledné hodnoceni celého praktika.
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Uloha A. Analyza tenké kovové vrstvy

A.1 Meéfreni tloustky tenké vrstvy rtg odrazivosti

A.1.1 Formulace problému

Nameéreni rtg odrazivosti na substriatu a na tenké vrstvé. Urceni tloustky tenké vrstvy z extrémi odrazi-
vosti. Urceni vlivu drsnosti rozhrani na pribéh odrazivosti.
A.1.2 Teorie

Index lomu n = 1—§ pro rentgenové zafeni je velmi blizky, ale o néco mensi, nez jedna [I]. Z Fresnelovych
vzorcu potom plyne, Ze odrazivost mé méritelné hodnoty pouze pro velmi te¢né thly dopadu. Proto je zvykem
thel dopadu 6 na vzorek v rtg optice méfit od povrchu samotného, nikoliv od jeho normaly, jak je tomu
zvykem pro viditelné zafeni. Kriticky thel totdlniho odrazu v radidnech je potom

Oc = arccosn =~ /2R(0) (A.1)

Nésledujici tabulka uvadi vyse uvedené parametry pro rizné materialy a pro spektralni ¢aru Cu Ka; (vinova
délka A = 1,54056 A), pFiemz kriticky thel (ve stupnich) si dopoéita kazdy sam:

materiél 0d=1—-n kriticky thel ¢
SiOs 7,135-1076 +10,921 - 1077
kiemik 7,603-1076 +11,728 - 1077
germanium | 1,453 -107° +i4,324 - 1077
GaAs 1,456 - 1075 414,355 - 10~
saffr 1,262 -1075 411,458 - 10~
zelezo 2,247 -107° +12,984 - 1076
wolfram 4,632-107° 4+1i3,874-1076
chrom 2,115-107° +i2,229 - 1076
nikl 2,424 -107° +15,081 - 1077
hlinik 8,453 -1076 +11,563 - 1077
zlato 4,649 -107° 414,163 - 1076
platina 5,189 -107° +15,099 - 1076
voda 3,575-1076 +i1,080 - 1078

Hodnoty § (nékdy se oznacuje v literatuie n = 1 — § — i3, potom je Oc =~ V/2§) lze nalézt pfo fadu
materialu napiiklad na nésledujicich strankach http://x-server.gmca.aps.anl.gov v sekci xopn, ponévadz pro
susceptibilitu x préavé plati —xo/2 ~ 6 + 1.


http://x-server.gmca.aps.anl.gov
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Obréazek A.1. Schématické zobrazeni vinovych vektort pri odrazu na vzorku s vrstvou na substratu.

Uvazujme nyni odrazivost vrstvy tloustky ¢ na substratu, viz obr. [AIl Fresnelovy koeficienty pro odraz
na rozhrani mezi vzduchem a vrstvou a mezi vrstvou a substratem spocteme v limité malych ahla
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kde thly sméri Sifeni paprki podle Snellova zakona jsou ve vrstvé 6, = V62 — 26, a v substratu 6, =
V6?2 — 26,

Amplituda odrazivosti, pokud zapo¢teme nebo nezapoc¢teme vicenasobné odrazy ve vrstvé [2], je

—ip
Rd(H) ! + toe

= m nebo RS(H) =11 + tgefid), (A3)

kde zména faze vlny pii priichodu vrstvou je ¢ = (47 /\)0,t. Méfen4 intenzita I(6) je potom tmérna |R(6)[>.
7 toho plyne, Ze odrazivost osciluje s pseudo-periodicitou 0,t = tV6? — 24, ktera je funkei thlu dopadu 6.
Pro thlovou polohu m-tého maxima 6™ tedy plati

(602 — 62, = = (m —m). (A4)
Vidime, Ze maxima nejsou ekvidistantni, a jsou posunuté o kriticky hel kviili lomu ve vrstvé. V rovnici (A.4])
jsme zavedli polohu pvniho viditelného maxima mg, ponévadz skute¢né prvni interferenéni maximum nemusi
byt vzdy pozorovatelné. Takto dostéavame jednoduSe linedrni zavislost ,,odmocniny“ na poradi maxima se
smérnici \/2t. Zaroven nesmime zapomenout, Ze v limité malych uhld je nutné uvazovat uhly v radianech. Pri-
bliznou hodnotu periody oscilaci reflexn{ kiivky ve stupnich lze odhadnout ze vztahu 180/ - v/ (\/2t)? + 26,,.

A.1.3 Experimentalni vybaveni

Rtg difraktometr s médénou rentgenkou, stérbiny, Gébellovo parabolické zrcadlo, Ge dvojodrazny zasou-
vatelny monochromator, pocitacem rizené ovladani goniometru a scintilaéniho detektoru. Na zac¢atku méreni
budou nastaveny nulové polohy goniometru a zméfena intenzita dopadajiciho zareni. Poté bude nastaven
vzorek do spréavné vychozi polohy pred méfenim s pfesnosti okolo 0,01°. Naméfené kiivka odrazivosti, tj.
zavislost I(w) odrazené intenzity na ihlu dopadu w a normovana na intenzitu dopadajiciho zareni Iy, bude po
méieni uloZena do souboru na disku. U difraktometru, jehoZ schématické zobrazeni je uvedeno na obr. [A.2]
oznacujeme thel dopadu w a tudiz je w = O.

A.1.4 Vyhodnoceni odrazivosti

Na grafu naméfené kiivky odrazivosti vyznacte polohy kritického thlu substratu a vrstvy (z dopoétené
tabulky). Urcete také pfibliznou polohu kritického ahlu v ramci nejistot z hrany poklesu odrazivosti u to-
talniho odrazu. Ocislujte interferencéni maxima, jejich polohy zapiste do tabulky. Polohami proloZte zavislost
(A.4) a urcete tloustku vrstvy.

Takto nalezenou tloustku vrstvy srovnejte s hodnotou, kterou dostanete také simulaci nebo nafitovanim
kiivky odrazivosti po ukonceni méfeni specializovanym programem. K tomu pouZijte program GenX [3]
(piiklad na obr. [A.3]) volné pifstupny na strankach https://aglavic.github.io/genx/, pomoci kterého ziskate i
drsnosti v8ech rozhrani o a elektronovou hustotu g vrstev, coz jsou typické vystupy z métreni vrstvy metodou
rtg zrcadlové odrazivosti.


https://aglavic.github.io/genx/
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Obrazek A.3. Priklad vystupu simulace reflexni krivky na modelu tii vrstev v programu GenX, ktery ovSem
pocita odrazivost na dvojnéasobku tihlu dopadu 20 = 2.w.

A.1.5 Kontrolni otazky

1. Jaky je vliv malé sitky svazku (napt. 0,1 mm) dopadajiciho teéné pod malym thlem na povrch vzorku
o délce napr. 5 mm? Odhadnéte thel, pod kterym se dopadajici svazek bude cely odrézet od vzorku.

2. Jak bude vypadat odrazivost substratu se zoxidovanou vrstvou na povrchu? Jak se projevi nékolik vrstev
v odrazivosti celého vzorku?

3. Jaky je vliv drsnosti substratu a horniho rozhrani tenké vrstvy na pribéh odrazivosti? Identifikujte, na
zékladé vlastnosti procesu interference, ktera kiivka na obr. [Adl pro [dyrstval > |dsubstrat| patii (a) obéma
rozhranim hladkym, (b) drsny substrat, hladky povrch, (c) hladky substrat, drsny povrch, (d) obé rozhrani
drsna?

4. Uvaite, Ze neljepsi dosazitelné tuhlové rozliseni diky divergenci svazku je ~ 0.03° a mnozstvi odraZené
intenzity ndm dovoluije méfit maximélné do ~ 5° thlu dopadu. Odhadnéte nejmensi a nejvétsi tloustku
vrstvy, kterou je mozné touto metodou detekovat.
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Obréazek A.4. Graf k otazce 3. Simulace odrazivosti wolframové vrstvy tloustky 20 nm na safirovém substratu
s nulovymi drsnostmi vrstvy i substratu a s drsnostmi 0,5 nm.
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A.2 Halliv jev v kovu a v polovodici

A.2.1 Formulace problému

Naméfeni mérného odporu a vodivosti kousku vzorku germania a vzorku tenké vrstvy kovu na Si sub-
stratu. Naméreni zavislosti Hallova napsti na souéinu proudu a indukce magnetického pole a urceni Hallovy
konstanty. Stanoven{ znaménka polarity volnych nositelti proudu, jejich koncentrace a pohyblivosti v polo-
vodiéi i v kovové vrstve.

A.2.2 Uvod

Hallovym jevem rozumime vznik pri¢ného elektrického pole — Hallova pole — ptisobenim magnetického
pole na elektricky proud protékajici vodi¢em. Protoze magnetické pole pii stejném sméru proudu vychyluje
kladné i zédporné naboje stejnym smérem, lze podle sméru elektrické intenzity Hallova pole ur¢it polaritu
nositeltt proudu ve vodidi. Jelikoz velikost intenzity Hallova pole zavisi na driftové rychlosti nositelti proudu
a ta je pfi dané proudové hustoté nepiimo tmeérna jejich koncentraci, lze z velikosti intenzity Hallova pole,
hustoty proudu a velikosti indukce magnetického pole urcit koncentraci volnych nositelit proudu ve vodici.

A.2.3 Teorie

Pro vodivou latku — kov, polovodi¢ — se definuje Halliv koeficient Ry jako koeficient iimérnosti mezi
elektrickou intenzitou Hallova pole Eg a vektorovym souc¢inem indukce magnetického pole B a proudové

hustoty j
EH = —RH(J X B) (Al)

Souvislost Hallova koeficientu s koncentraci volnych nositeli proudu v jednoduchém modelu vodice se stejnou
driftovou rychlosti vSech nositelti proudu vyplyva z podminky, Ze v rovnovazném stavu bude Lorentzova sila
pusobici na pohyblivy nédboj nulova

0=q¢Eg +q(vxB)=F,+F,,y,. (A.2)

F.; oznacuje elektrickou a F,,q, magnetickou slozku Lorentzovy sily. Pak ze vztahu pro proudovou hustotu
j nesenou naboji q o hustoté n s driftovou rychlosti v

L« B); (A3)

J=qnv; kde Fpg = —
n

dostaneme pro Hallovo pole Ef vztah podobny definici (A

1 1
Ey=——GxB)=—-Fna. A4
(% B) = ~Fonug (A1)



Zde poznamenejme, Ze zatimco vektor Epy zévisi na znaménku nositeli ndboje ¢, tak magnetickd slozka
lorenzovy sily Fyqy na znaménku nositeli naboje ¢ nezévisi. Porovnanim s defini¢ni rovnici (A) obdrzime

vztah pro Halltv koeficient
1

RH: ]
an

(A.5)
ve kterém je n koncentrace volnych nositeli proudu ve vodivé latce a ¢ naboj jednoho nositele proudu.
Predpoklady, ze kterych tento vztah vyplyva, jsou dobfe splnény u kovi.

Obecné pak muzeme Hallovo pole Ep zahrnout do celkové intenzity elektrického pole E = pj+ Ry (B x j)
s vodivost{ p, které je propojeno s proudovou hustotou j pomoci tenzoru resistivity p ¢i tenzoru vodivosti &,
pro které pak plati

L p —RyB o
a inverzi matice
1 RuB i BgB
A a1 P H p PN
6= = ~ , j=0E AT
P p? + R% B? < —RygB  p > ( _R;,QB % J (A7)

kde jsme zanedbali ¢leny fadu B?. Takovyto obecny piipad je pak dilezity pii zohlediiovani magnetore-
zistence, kdy je Hallovo pole tfeba jen ¢asteéné zkratovino nebo v polovodicich, kdy se na vodivosti podili
E . '
rizné typy nositeli. V nagem pripadé bereme E = < EO > aj= < ‘763 )
H

U polovodic¢ti je situace odlisné v tom, Ze jsou soucasné piitomny dva druhy volnych nositeld proudu:
elektrony a diry, které se lisi nejen znaménkem néaboje, ale také efektivni hmotnosti, tedy driftovou rychlosti
ve stejném elektrickém poli, respektive pohyblivosti. V tomto piipadé je tfeba brat celkovou vodivost & =
on + 6 jako soucet prispévki vodivosti od elektront i dér v obecné formé tenzoru ze vztahu (A7). Rovnéz
rychlosti v8ech nositeli stejného nédboje nemusi byt stejné. Vypocet Hallova koeficientu pro tento pripad za
predpokladu malého pole B vede k vysledku [4] [5]:

2 2
nuZ —
RH — —ry Ha, plu’p - (AS)
la|(npn + pap)
kde |g| = eg je elementarni naboj, n , p jsou koncentrace a fi,, , p, pohyblivosti elektront a dér, a ry je

rozptylovy faktor zavisly na druhu rozptylu nositelti proudu, ktery pro rozptyl na akustickych fononech méa
hodnotu rj, = 37/8 pro elektrony v germaniu. Pro degenerované polovodife mé rozptylovy faktor hodnotu
rp, = 1. V pripadé, Ze v polovodici vyrazné pievlada jeden typ nositeli, bude mit Halliv koeficient tvar

Ru = ——, pron — typ, (A.9)
egn
Th

Ry =+—, prop — typ. (A.10)
€op

Zmérime-li tedy Halltv koeficient, mtizeme urcit polaritu naboje nositeld proudu, kde znaménko Ry urcuje
orientaci elektrické intenzity Hallova pole, a vypocitat jejich koncentraci n.

Uvedené vztahy plati pouze pro tzv. slabé magnetické pole, pfi kterém je polomér zakfiveni drahy nositele
proudu mnohem vétsi nez jeho stfedni volna draha. Tento pozadavek lze také vyjadiit v jednoduchém tvaru

(uB)? << 1, (A.11)

kde p je pohyblivost nositeltt proudu a B velikost indukce magnetického pole. Pohyblivost 1 mtzeme snadno
urc¢it, zname-li mérnou vodivost latky o = egupn pro n - typ, resp. ¢ = egupp pro p — typ a Halliv
koeficient Ry ze vztahu pg = Rpo a ppg = rgpu. Hodnota puB zaroven souvisi s tzv. Hallovym thlem 19,
kdy je tan = Ey/E, = uB, coz vyjadiuje vzajemné stoceni proudovych ¢ar a elektrického pole nasledkem
pri¢ného magnetického pole. Hallav thel ¥ by tedy mél byt velmi maly. Elektricka intenzita E, zde odpovida
napéti U, mezi kontakty podél proudu I, viz. obr. [A1l



A.2.4 Experimentalni vybaveni

Zdroj magnetického pole ve formé elektromagnetu a vykonného zdroje proudu, magnetometr, zdroj
proudu s ampérmetrem, komutéator, voltmetr a svorkovnice pro pripojeni plosného spoje s pfipdjenym vzor-
kem. Detailni uspotradani je uvedeno na obr. [A-2

A.2.5 Meéreni Hallova koeficientu a vodivosti

Elektrické schéma a princip méfeni Ry je na obr.[Adl Vzorek ve tvaru dlouhého hranolku o prifezu w.a je
v homogennim magnetickém poli B kolmém na smér proudu /. Na protilehlych sténach vzorku rovnobéznych
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Obrézek A.1. Schéma zapojeni obvodu pro méreni Hallova napéti a usporadéani néaboje v Hallovu poli (vlevo).
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Obrazek A.2. Blokové schéma pro méreni Hallova koeficientu. Pri méreni rezistivity pripojime V-metr k
podélnym kontaktiim vzorku.



se smérem magnetické indukce a se smérem proudu se méfi mezi napétovymi kontakty Hallovo napéti Ug.
Z definice Ry vyplyva pro velikosti vzajemné kolmych vektoru j , B a Ex

Ey = Ry.j.B. (A.12)

Za predpokladu, ze Hallovo pole ve vzorku je homogenni, vyjadiime Fy pomoci Hallova napéti Uy a vzdé-
lenosti a jako Ey = Upg/a, proudovou hustotu j pomoci proudu [ a prifezu vzorku w.a jako j = I/w.a,
obdrzime vztah pro vypocet Hallova koeficientu

Ugw
Ry = TB" (A.13)
Meéfime obvykle pfi konstantnim proudu, ktery méfime ampérmetrem A nebo jej uréime z tbytku napéti
na odporovém normélu Ry zapojeném v sérii se vzorkem. Indukci magnetického pole B méfime magneto-
metrem, jehoZ sonda je umisténa v blizkosti vzorku. Hallovo napéti Uy méfime ¢&islicovym voltmetrem V
s velikym vnitinim odporem. Pfi jeho urcovani musime brat v ivahu, Ze na napé&tovych kontaktech mohou
vznikat rtiznd napéti, ktera nemaji ptivod v Hallové jevu: termoelektrické napéti, napéti zptisobené nesou-
mérnym umisténim napétovych kontakt a dalsi galvanomagnetickd napéti. Pokud se polarita téchto napéti
méni pouze se zménou sméru proudu, nebo pouze se zménou sméru magnetického pole, 1ze tato nezddouci na-
péti vyloucit uréitym postupem pii méfeni. Budeme postupné komutovat sméry magnetického pole a proudu
a ziskame tak Ctyfi rlizna napéti, ze kterych uréime napéti, které méni znaménko pouze pii souc¢asné zméné
magnetického pole i proudu.
Hallovo napéti pak ur¢ime takto [6] :

c@:EWHL+E—U@L+E+UFL—E—UGL—EL (A.14)

P1i komutacich sméru proudu a sméru mgnetického pole musi ziistat velikost proudu a indukce magnetického
pole konstantni. Uvedenym postupem nevylou¢ime pouze tzv. Ettinghausenovo napéti, které podobné jako
Hallovo napéti je imérné sou¢inu proudu a magnetické indukce. Toto napéti byva ovSsem mnohem mensi
nez Hallovo napéti. Potfebujemeli uréit mérnou vodivost vzorku o, mérime jesté napéti U, mezi podélnymi
kontakty na vzorku - viz. obr. [AJl a také obr. [A.2] (kontakty 3-4 nebo 2-5). Také zde je nezbytné eliminovat
ruzna vedlejsi napéti komutaci proudu.

1
Usr = §[Uzj_ - Ua_]7 (A15)
1 Uys aw
Iy 202 Al
o I 1 (A.16)

Blokové schéma aparatury pro méreni Hallova koeficientu a rezistivity je na obr. [A.2

A.2.6 Ukoly pro méieni

1. Zméfte mérnou vodivost obou vzorku pfi laboratorni teploté.

2. Ovérte pro nékolik hodnot proudu a magnetické indukce, zda je zévislost Hallova napéti na proudu a na
magnetické indukci linearni.

3. Zméite Halluv koeficient kovu a polovodice pii laboratorni teploté.

A.2.7 Zpracovani méreni

1. Uréete znaménko naboje volnych nositeli v kovu a v polovodiéi.

2. Urcete koncentraci volnych nositeli proudu v kovu a v polovodi¢i a porovnejte ji s koncentraci atomi v
latce.

3. Urcete pohyblivost nositelti proudu v kovu a v polovodidi.

4. Odvodte podminku pro slabé magnetické pole a presvédéte se, zda byla u obou vzorkd pii méfeni splnéna.
Uréete Halltv thel.



A.2.8 Kontrolni otazky

1. Pfed vsunutim vzorku mezi poly elektromagnetu si dobie rozmyslete, jak bude orientovino magnetické
pole a jak byste namérili polaritu Hallova napéti v pripadé zédpornych nebo kladnych nositeld proudu na
danych kontaktech (kontakty 5-4 nebo 2-3).

2. Na zakladé tabulkové hodnoty koncentrace atomu v krystalové miizce kovu (Al,Cu,Ag,Au,...) zkuste
odhadnout Fadové predpoklddanou hodnotu Hallovy konstanty. Miizete také pouzit zndmou hodnotu miiz-
kového parametru (Cu - FCC 3.624 A, Al - FCC 4.048A, ...).

[title=Literatura2|
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Uloha B. Analyza praskového vzorku

B.1 Praskova difraktometrie latky s kubickou mrizkou

B.1.1 Formulace problému

Meéfeni difrakéniho spektra praskového vzorku, uréeni indext difrakénich ¢ar, stanoveni transla¢niho typu
miizky a uréeni mfizkového parametru.

B.1.2 Teorie

Monochromatické rtg zafeni dopadé na polykrystalicky vzorek. Predpokladame, Ze zrna polykrystalického
materidlu jsou tak mald, Ze v ozédfeném objemu vzorku jsou zastoupeny vSechny orientace zrn. Difraktuji ta
zrna, pro néz je splnéna difrakéni Braggova podminka (pro krystaly kubické syngonie)

2asinf = AV h2 + k2 + 12, (B.1)

tedy v nichz je thel dopadu primérni viny na krystalografickou rovinu (hokolp) roven Braggové ahlu 6. V pred-
chozi rovnici je a mrizkovy parametr a h, k,l jsou Laueho indezy, které vzniknou vynasobenim Millerovych
indext hg, ko, lp roviny pfirozenym ¢islem n (fad difrakce).

Intenzita difrakce je dana strukturnim faktorem, ktery zavisi na struktufe elementarni buiiky. V riznych
transla¢nich typech Bravaisovy miizky existuji Laueho indexy, pro néz je intenzita difrakce nulova (zakdzané
difrakce). V téchto difrakcich se viny rozptylené jednotlivymi atomy v elementarni buiice rusi. Existuji
jednoduché pravidla, kterd musi splitovat Laueho indexy difrakce (hkl), aby byla difrakce povolena:

prostd mrizka — v8echny difrakce jsou povoleny,

plo§né centrovand miizka — povoleny jsou difrakce, v nichz maji Laueho indexy stejnou paritu,

prostorové centrovand miizka — povoleny jsou difrakce, u nichz je h+k+1 sudé,

diamantovd miizka — povoleny jsou difrakce s lichymi Laueho indexy, nebo se sudymi Laueho indexy, jejichz
soucet je délitelny 4.

B.1.3 Experimentalni uspoiradani

Rozlozeni intenzity v zavislosti na difrakénim thlu 26 bude v praktiku méteno v tzv. Braggové-Brentanoveé
uspoiadani, jehoZ princip vysvétlime na schématu v obr. [B.Il Necht rtg zafeni vychazi z idedlniho bodového
zdroje S a je detekovano bodovym detektorem D a oba tyto elementy se pohybuji po kruznici goniometru
kpp. Déle, necht vzorek lezici ve stfedu goniometru, t.j. ve stfedu V kruZnice kpp, muZzeme aproximovat
kruhovym obloukem na kruznici &y definované zdrojem S, stfedem V a detektorem D. To je zjevné splnéno,
pokud je lateralni velikost vzorku mnohem mensi nez pramér 2Rpp kruznice goniometru kgp. Pro vSechny
mozné trajektorie paprski vychézejicich ze zdroje a detekovanych po difrakci v libovolném bodé vzorku V;
je thel mezi primarnim paprskem a detekovanym paprskem ZSV;D stejny. To lehko nahlédneme ze vztahu
mezi stfedovym thlem ZSO,D a obvodovymi thly /SV;D = %ZSOOD znamého z geometrie. Stejny je tedy
i difrak¢éni dhel 20 pro vSechny mozné trajektorie vln difraktovanych na vzorku. Jinak Fefeno, minimalni
rozptyl difrakénich ahla pro vSechny difraktujici zrna na planarnim vzorku je dosazen, jestlize jsou vzdalenosti
zdroj—stfed goniometru a stfed goniometru—detektor stejné, a zaroven je tthel dopadu stfedniho paprsku na
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i ks = kruznice goniometeru

vzorek

Obrazek B.1. K principu Braggova—Brentanova usporadani pro praskovou difrakci. Rtg zareni vychazi z ide-
alniho bodového zdroje S a je detekovidno bodovym detektorem D. Vzorek leZici ve stredu goniometru, t.j.
ve stiedu V kruznice kpp, miiZzeme aproximovat kruhovym obloukem na kruznici k, definované zdrojem S,
stfedem V a detektorem D. Pro vSechny mozné trajektorie paprskii vychézejicich ze zdroje a detekovanych
po difrakci v jakémkoliv bodé vzorku V; je thel mezi primarnim paprskem a detekovanym paprskem /SV;D
stejny. Stejny je tedy i difrakcni tihel 20 pro vSechny tyto trajektorie.

vzorek roven thlu vystupu stfedniho paprsku ze vzorku do detektoru. Tato geometrie experimentu odpovidéa
Braggovu—Brentanovu usporadani.

Realizace Braggova—Brentanova usporadani pouZitého v praktiku je schematicky zobrazena na obr. [B.2l
Zde je divergence zareni vychazejictho z rentgenové lampy omezena v rozptylové roviné pomoci divergenéni
stérbiny. K detekci difraktovaného zareni je pouzito linedrniho pozi¢né citlivého detektoru s detekénimi
kanaly rozlozenymi v difrakéni roviné. Paralelni detekce pro sérii difrakénich ahli 26 zde zvySuje ¢asovou
efektivitu méfeni. K méfeni je pouzito médéné rentgenky. V méficim svazku pak dominuje zafeni vlnovych
délek 1,540601 A a 1,544430 A, odpovidajici nejsilngjsim charakteristickym ¢aram Cu Kal a Ka2, zatimco
Cu Kp ¢aru lze v usporadani potlacit pomoci niklového filtru. Uhlova apertura je ve sméru kolmém na
rozptylovou rovinu vymezena primarni a sekundérni Sollerovou clonou, t.j. sérii ekvidistantné rozmisténych
paralelnich desticek s vysokou planaritou, které téz snizuji detekované pozadi pochéazejici od rozptylu na
vzduchu.

Pfed méfenim je nutno aparaturu najustovat, coz zahrnuje centrovani rtg svazku do stfedu goniometru
a kalibraci pozi¢né citlivého detektoru, tedy nalezeni kanélu detektoru, do kterého zareni dopadéa pii nulové
pozici ramen detektoru a zdroje 65 = 04 = 0°. Justovani aparatury je u pristroje Rigaku SmartLab, které je
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v praktiku pouzité, automatizovano. Do aparatury je v8ak tfeba vlozit vhodné optické elementy. Do drzédku
v centru goniometru bude umistény praskovy vzorek ve sklenéné vanicce nebo plech z polykrystalického
materidlu. Obecné je vhodné pragkovy vzorek pfed méfenim rozmélnit v achatové misce, aby byla krystalicka
zrna dostateéné mala a vSechny krystalografické orientace ve vzorku rovnomérné zastoupeny.

Pro vzorky v praktiku je dostateéné provést méreni v thlovém intervalu 15-120°. Minimalni krok méfent,
ktery je v daném usporadéani dan vzdalenosti kanélt detektoru je A26 = 0,01°. Méfena data budou ulozena
na poditaci v ¢itelném forméatu. Prvni sloupec dat odpovida difrakénimu thlu 260, druhy méfené intenzité
a tfeti je absorp¢ni faktor absorbéru pouzitého pro dany méfici bod (ten je vSak pro nase méfeni obvykle
konstantni).

B.1.4 Vyhodnoceni méienych dat

Z naméfenych data odectéte 260 polohy difrakénich ¢ar bud pfimo z polohy maxima, nebo odhadnéte
polohu centra difrakéni ¢ary v poloviné maxima. Popiipadé by bylo téZz mozné fitovat difrakéni maxima
pomoci vhodnych profild, jako napft. asymetricky Lorenzav profil. Vénujte téZ pozornost tomu, Ze difrakéni
Cary jsou pii vyssich uhlech 20 rozstépeny (proc?). Odectené polohy difrakénich ¢ar vyneste vzestupné do
tabulky a pokuste se jim pfifadit vzestupné uspofadané povolené hodnoty N = h? + k% + 2 pro kazdy
z transla¢nich typu kubické Bravaisovy miizky. Spravné prifazeny typ translacni miizky by mél davat pro
kazdy par 20, N priblizné stejné miizkové konstanty vypoctené z rovnice (B.I]).

Poté, co jste urdili typ transla¢ni mfizky, vypoctéte nejpravdépodobnéjsi hodnotu miizkové konstanty
méfeného materialu. Vzhledem k tomu, Ze miizkové konstanty a; jsou urceny z jednotlivych difrakénich c¢ar
s ruznou standardni chybou o;, je vhodné pouzit vaZzeného pruméru. Jako vahu jednotlivych méficich bodu
pouzijeme pievracenou hodnotu kvadratu standardni chyby w; = 1/ 022. Vazeny prumér se ur¢i jako:

g = izt Wit (B.2)
2 im1 Wi
a standardni chybu vazeného primeéru se urci jako:

2 1 - _\2
oz = e Z'lel(az —a)’, (B.3)
kde n je pocet mérenych difrakénich ¢ar.

Poznamka: Rychlé vyhodnoceni analyzovaného materialu se v soucasné dobé vétsinou déla pomoci podi-
tacovych programi, které porovnavaji namétrené polohy a intenzity ¢ar s databazi praskové difrakce (PDB —
powder diffraction database). V piipadé systému s vice krystalickymi komponentami 1ze téZ odhadnout jejich
podil. Volné je pristupné databaze krystalovych struktur COD (crystallography open database) na adrese:
http://www.crystallography.net /cod/

B.1.5 Experimentalni vybaveni

Meéfeni bude probihat na difraktometru Rigaku SmartLab. Pouzité komponenty budou: rtg lampa s mé-
dénou anodou — urychlovaci napéti elektront 40 kV a proud 30 mA, goniometr, fixni Stérbina za zdrojem
uzivana v Braggové—Brentanové usporadéani, motorizovana divergencéni Stérbina za zdrojem zafeni, motori-
zované Stérbiny na rameni detektoru: protirozptylové Stérbina a Stérbina detektoru, 2 Sollerovy clony s thlo-
vou aperturou 5° — jedna na kazdém rameni goniometru, linearni pozi¢né citlivy detektor D /teX Ultra s 250
kanaly (sitka pixelu 70 pm), drzak vzorku, sklenéné vanicka na praskovy vzorek.

B.1.6 Kontrolni otazky

1. Jak zavisi chyba uréeni mfizkové konstanty na chybé urceni pozice difrakéni ¢ary a neurcitosti vinové
délky charakteristickych ¢ar?

2. Pro¢ pozorujeme rozstépeni (asymetrické rozsiteni) difrakénich car pii vyssich difrakénich thlech (viz

obr. [B.3)?

3. Jak mizeme pii méfeni ovlivnit presnost urceni miizkové konstanty materialu?
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B.2 Rentgenova spektroskopie

B.2.1 Formulace problému

Nameéreni spektralniho slozeni rtg zareni pomoci difrakce na monokrystalu, indexovéni charakteristickych
¢ar spektra a urceni jejich vlnovych délek, stanoveni Planckovy konstanty z hrany spojitého rtg spektra. Fil-
trace rtg spektra a urceni ioniza¢ni energie slupky elektronového obalu z polohy absorpéni hrany. Kvalitativni
analyza chemického sloZzeni z méfeni rtg fluorescence.

B.2.2 Teorie

Dopadajici elektron vybudi v materidlu antikatody rtg zareni, jehoz spektrum ma spojitou a ¢arovou

slozku, obr. [B.1l

intenzita

—

vinova délka

Obrézek B.1. Spektrum rtg zareni jako soucet spojitého a charakteristického spektra.

1. Brzdné zareni

Spojita slozka rtg spektra vznika zabrzdénim dopadajictho elektronu v materiadlu antikatody — brzdné zd-
Tend. Energie fotonu brzdného zareni je maximalni, prfeméni-li se cela kinetické energie dopadajiciho elektronu
na energii fotonu. Pro minimalni vlnovou délku (hranu) spojitého spektra plati

he 1,2394

)\min - ~

eU U

kde U je urychlujici napéti v rtg lampé. Maximaln{ intenzitu méa brzdné zareni pro vlnovou délku zhruba od
1,5 Amin do 1,8 Apin (hodnota zévisi 1 na typu rentgenky).

, [kV, nm] (B.1)

2. Charakteristické zareni

Carova slozka rtg spektra — charakteristické rtg zdareni — vznikd nasledujicim procesem. Elektron dopa-
dajici na antikatodu vyrazi z hluboké slupky elektronového obalu atomu antikatody elektron a atom se tak
ionizuje. Na volné misto v elektronovém obalu prejde elektron z vySsi slupky a prebytek energie se vyzari
jako foton rtg zareni, jeho energie je rovna rozdilu energii poc¢ateéniho a koncového stavu prechézejiciho
elektronu. Tyto prechody se realizuji mezi dvojicemi stavii, pro néz plati vybérova pravidla

AL=+1,AJ=0, £1, (B.2)

kde L a J jsou kvantova &isla termu. Nekteré z téchto prechodii jsou znazornény na obr. B2l Cary vzniklé
prechody elektronu do téze slupky (napt. K) vytvareji sérii K. Uvnitf série se ¢ary rozliSuji pismeny «, 3, ...
podle toho, ze které slupky elektron piesel.

Intenzita charakteristické ¢ary je ddna empirickym vztahem

I =CIa(Ua—Uy)", (B.3)
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Obrazek B.2. Schéma prechodu elektronti vytvarejicich charakteristické ¢ary. Energie slupek jsou uvedeny
pro méd (Z = 29).

kde Uy, je ioniza¢ni potenciél k-té slupky, 14 a Ua je proud a napéti na rentgence, C' je konstanta a n nabyva
hodnot mezi 1,5 a 1,75.

3. Absorpce a filtrace zareni

Absorpce rtg zafeni probihé prevazné pohlcenim fotonu elektronovym obalem pii souc¢asné ionizaci atomu
(fotoelektricka absorpce). V zavislosti absorpéniho koeficientu latky na vinové délce rtg zareni se vyskytuji
nespojitosti (absorp¢ni hrany). Poloha absorpéni hrany ve spektru odpovida ioniza¢ni energii slupky v elek-
tronovém obalu. Je-li energie absorbovaného fotonu mensi nez napf. ioniza¢ni energie slupky K, slupka K se
nemuze ionizovat a absorpce probihé jen ionizaci jinych slupek v obalu. Zvétsime-li energii fotonu tak, Ze je
veétSi nez ionizacni energie, slupka K se muzZe ionizovat a absorpce latky se skokem zvétsi. Z polohy absorpéni
hrany ve spektru lze tedy zjistit ioniza¢ni energii slupky.

4. Rtg fluorescenc¢ni spektroskopie

Energie absorbovaného rtg zafeni se muze uvolnit ve formé sekundarniho charakteristického zareni. Vlnové
délky charakteristickych ¢ar v emisnim spektru rtg zafeni jsou dany elektronovymi prechody mezi hlubokymi
slupkami elektronového obalu. Energie téchto prechodi jsou charakteristické pro atomy daného prvku a pouze
velmi malo ovlivnény elektrony ve valenéni slupce, t.j. chemickymi vazbami. Méfenim energie ¢ar v emisnim
spektru je tedy mozné snadno provést kvalitativni chemickou analyzu daného materidlu. Tohoto vyuZziva
metoda rtg fluorescen¢ni spektroskopie (XRF — x-ray fluorescence spectroscopy). K buzeni emisniho spektra
se nepouzivé elektronovy svazek jako v rentgence, ale zkoumany material se ozafuje rtg zafenim o vhodné
vlnové délce. Z piedchoziho odstavce plyne, ze mohou byt detekovany pouze takové prvky, jejichz energie
absorpéni hrany je mensi nez energie budiciho zéfeni. U tézkych prvki se mohou méfit i charakteristické ¢ary
série L nebo i vyssi; v tomto pripadé musi byt energie budiciho zafeni vétsi nez absorpéni hrana piislusné
slupky.

B.2.3 Postup méreni

Spektrum se méfi pomoci difrakce kolimovaného zafeni na monokrystalu (analyzatoru), viz obr. [B.3l P¥i
daném thlu 6 mezi dopadajicim zafenim a krystalografickou rovinou dochéazi na této roviné k difrakci pro
vlnovou délku spektra, pro niz je splnéna Braggova difrakéni podminka (kubické krystaly)

2asinf = \WWN, N =hn% + k2412, (B.4)

Zavislost difraktované intenzity na thlu # namérené otacenim krystalu se tedy dé prevést na zévislost inten-
zity zafen{ na vlnové délce. Pfitom je tfeba uvazit vliv superpozice vyssich ¥ada difrakce na analyzétoru.

Budeme tedy métit spektrum jako zavislost intenzity na Braggové thlu analyzatoru, ktery poté pie-
poc¢teme na vinovou délku. Zavislosti proméfime pro sérii napéti na rentgence a proudem ji protékajicim.
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Obréazek B.3. Schéma energiové citlivého méreni s krystalovym analyzatorem.

Analyzujeme zévislosti minimalni vlnové délky a maximélni intenzity spojitého spektra, a maxim charakte-
ristického spektra. Provedeme méfeni s vlozenym niklovym filtrem a analyzujeme jeho vliv na spektrum.

Pro zpresnéni méfené intenzity je tfeba vzit v iivahu mrtvou dobu detektoru 7 podle vztahu

No

N=—"+-—
1—TNO,

(B.5)

kde N je skute¢na intenzita a Ny je méfend intenzita (Getnost pulsi za sekundu).

Rtg fluorescen¢ni spektrum se mé&fi pomoci polovodi¢ového (kfemikového) detektoru, ktery mé¥i p¥imo
zévislost poc¢tu rtg fotonu na jejich energii. Tento detektor je dioda zapojena v zavérném sméru a v klidovém
stavu tedy neprotéka zadny proud. Rtg foton, ktery dopadne do oblasti PN prechodu, vybudi elektronové-
dérové pary a zpusobi tak proudovy puls. Pro zvétseni ti¢innosti detektoru se pouziva dioda s rozsifenou
nedopovanou (intrinsickou) vrstvou uvniti PN prechodu, tzv. PIN dioda. Pocet vybuzenych paru je piimo
amérny energii dopadajiciho fotonu, ktera se tak d& urcit z amplitudy proudového pulsu. Ovladaci program
uklada data ve formé histogramu — rozdéli méfitelny rozsah energii na intervaly (typicky na 512). Vztah mezi
amplitudou pulsu a energii fotonu zavisi na nastaveni vy¢itaci elektroniky. Energie fotonu je linearni funkei
poradi intervalu n

E =an+b. (B.6)

Koeficienty a a b uréime z méfeni energii emisnich ¢ar Ka a K znamého materialu (napiiklad médéného
plechu). Se zndmymi koeficienty miZzeme potom pievést méfeny rozsah na energii dopadajicich fotoni.

B.2.4 Experimentalni vybaveni

Rtg zdroj s médénou nebo molybdenovou antikatodou, goniometr, rtg filtry (nikl pro médénou rentgenku,
zirkonium pro molybdenovou), analyzacni monokrystal: LiF (mfizkova konstanta 4,028 A, rovina povrchu
(001)), NaCl (5,627 A) nebo KBr (6,574 A), ionizacéni detektor rtg zafeni (mrtva doba 7 = 90 us), energiové
disperzni detektor (PIN dioda nebo SSD detektor), Fidici pocita¢. Navod k obsluze difraktometru je v pfiloze.

B.2.5 Kontrolni otazky

1. Jak se uvazi ruzné rady difrakce na analyzitoru v naméfeném spektru?

2. Jak z polohy absorpéni hrany slupky K a z nékolika charakteristickych ¢ar uréime ioniza¢ni energie nékolika
slupek?

3. Synchrotronové zafeni je bilé — jakym zptisobem ho mizeme monochromatizovat?
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Uloha C. Elipsometrie tenké vrstvy na polonekoneé-
ném substratu

C.1 Uvod

Elipsometr slouzi k urcovani optickych konstant materiali a vrstevnatych systémii. Oproti prostému
méfeni odrazivosti se v elipsometrii méfi zména stavu polarizace rovinné elektromagnetické vlny, ke které
dojde pfi odrazu na vzorku, jimz byvé zpravidla rovinny povrch pevné latky nebo kapaliny.

Obrazek C.1. Schématické znédzornéni souradnych smérii pro vektory elektrické intenzity pouzitych v navodu.
Vlevo prostorové znazornéni, vpravo projekce do roviny dopadu.

2

Predpokladejme, Ze na vzorek dopadé ze vzduchu rovinnd monochromatickd vina $ifici se ve sméru osy
z, kterou miZeme popsat nasledujicimi vztahy:

Ey = Eggelhmwi=ee), (C.1)
E, = Epyekz=wt=¢v), (C.2)

kde w je uhlova frekvence a k = 27/, je vlnové &islo. Osa x je kolma na rovinu dopadu (s-polarizovana
slozka) a osa y lezi v roviné dopadu (p-polarizovana slozka). Ozna¢me ¢ = ¢, — ;. Pokud je ¢ celo¢iselnym
nasobkem 7, je vlna linearné polarizovana. Pokud je ¢ lichym nasobkem 7/2, je vlna kruhové polarizovana.
Ve vSech ostatnich pfipadech je vlna elipticky polarizované.

Po odrazu od vzorku, kdy se vlna §if{ ve sméru osy 2/, miZzeme odraZenou vlnu popsat ve slozkach z a 1/

E, = Er:vei(kZ/imeiipz% (C 3)
E} = Byl wlimen), (C.4)
E,.. = Ey;rs, (C.5)
Ery = Eoyrp, (C.6)

kde rs a ) jsou Fresnelovy koeficienty pro vlnu s s-polarizaci (tj. vinu polarizovanou kolmo k roviné dopadu) a
pro vlnu s p-polarizaci (tj. vlnu polarizovanou v roviné dopadu). Fresnelovy koeficienty jsou obecné komplexni
¢isla a jsou jednozna¢né urceny optickymi konstantami vzorku (popiipadé i tloustkami, pokud se jedna
o vrstvy).
Elipsometr je sestaven tak, Ze mizeme méfit komplexni veli¢inu g = r,, /rs, respektive elipsometrické thly
¥, a A, kde
0=r1,/rs = tantpel®, (C.7)
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C.2 Odraz na polonekone¢ném vzorku

Pti dopadu rovinné vlny v prostiedi s indexem lomu nq na polonekoneény vzorek s izotropnim komplexnim
indexem lomu Ny = ng + iko pod thlem dopadu 60y se do substratu ldme pod thlem 65 spliiujicim Snelltv
zékon

n1sin 0y = no sin 5. (C.8)

Pro amplitudy odraZené vlny v s- a p-polarizaci plati Fresnelovy vztahy:

_ Er  njcosth —ngcosbh (C.9)
 Ey njcosfi 4+ nycosbsy’ '

Ts

_ Er _ ngcosf —njcosby (C.10)
 Ey ngcosfy +mnqcosby '

Upravou vztaht (C.7), (C8), (C9), a (CI0) lze ziskat dielektrickou funkci polonekone¢ného izotropniho
vzorku g9 = N2 jako funkci elipsometrického poméru o

Tp

4o
2,2 .2
gg =njtan® 6y |1 — ———=sin“ 0 C.11
T 1[ (1+0)? 1} (1)
nebo ¢astéji ve formé
1—o0 2
2 .2 2
= 01 |14 tan“60y | —— . C.12
gg =nisin” 0 |14 tan 1<1+Q>] ( )

Po rozdéleni na redlnou a imaginarni ¢ast dostaneme vztahy:

tan? 6, (0052 2¢) — sin? 29 sin? A)
=nisin®6; |1 1
R(ee) = nysin® Oy |1+ (1 + sin2¢y cos A)? (C.13)
20, sin41) sin A
S(ea) = n?sin? g, L d1sindPsin (C.14)

(1 + sin 2¢) cos A)2”

Obvykle neni vzorek tvoren jen polonekonetnym substriatem, ale vrstvou nebo sadou vrstviéek nebo
je substrat opticky anizotropni. Dosadime-li v tomto pifpadé elipsometrické thly do vztahu (C12) nelze
vyslednou veli¢inu interpretovat primo jako dielektrickou funkci konkrétniho materidlu; vysledné veli¢ina se
nazyva pseudodielektrickd funkce (g2) a je zavisla na thlu dopadu 6. Porovnanim pseudodielektrické funkce
pro ruzna thly dopadu muZzeme testovat, zda se studovany vzorek chova jako polonekoneény substrat ¢i
nikoli.

C.3 Odraz na vzorku s tenkou vrstvou

Pro systém jedné vrstvy na podloZce lze vypocitat koeficienty pomoci interference na tenké vrstvé, jak
je nacrtnuto na obrazku Souctem nekonecné fady amplitu odraZenych paprskt ziskame vztah pro am-

r 2 3 2
12 Uobalor  tobdhitor tiaoslils

r
ny 12 21

3
' \23
n |
$ ke \ \
‘ 2.2
t 3bilos Has391la3

t .
12lps 1122

\A

Obrazek C.2. Schématické znéazornéni jednotlivych paprski pri interferenci na tenké vrstveé.
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plitudu odrazivosti na tenké vrstveé
r =712+ 75127“23752167216 + 75127“%37“21@16741[3 + t12’l“g3’l“§17f2167616 + ..., (0.15)

kde 8 = 27Td—)\277,2 cos by a tig, tay, tog jsou koeficienty propustnosti jednotlivych rozhrani. Pro koeficienty
propustnosti plati nasledujici vztahy

tio=14r12, 791 =—-"T12, lor =141y =1—1712, toz =1+ ro3. (C.16)

Odtud po upravé .
_ rigFroge B

_ ~ C.17
1+ r1groze~4F” (©.17)

kde za koeficienty odrazivosti jednotlivych rozhrani dosazujeme koeficienty podle vztahi (C9) a (C.I0) pro
s- a p-polarizaci

Primy vypocet optickych konstant z elipsometrickych uhli je obtiZzny. Alternativné je naméfend data
mozno prokladat disperznim modelem dielektrické funkce. Pro piripad vice-vrstvych systému se pouZziva
formalismus pfenosovych matic.

C.4 Spektroskopicky elipsometr s rotujicim polarizatorem

Nejjednodussim experimentéilnim uspordadanim je elipsometr s rotujicim polarizdtorem. Nepolarizovany

opticke rotujici
vlakno polarizator

analyzator

vzorek

Obrézek C.3. Schéma elipsometru s rotujicim polarizatorem a vlidknovym spektrometrem pouzitym v prak-
tiku. Vzorek se osvécuje bilym svétlem a spektroskopicka analyza se provadi az za analyzatorem.

zdroj zéafeni ozafuje vzorek pies polarizator rotujici s konstantni thlovou rychlosti €. Uhel natoceni pola-
rizatoru P vzhledem k roviné dopadu je linearni funkei ¢asu P(t) = Qt. Intenzitu odraZzeného zafeni pak
snimame pres fixni analyzator jako funkei ¢asu (tedy polohu polarizatoru P(t)). Podle Malusova zékona je
intenzita svétla zévisla na thlu polarizatoru

I(t) = Iy + I cos*(Qt + o). (C.18)
Takovouto periodickou funkci mizeme vyjadrit ve tvaru Fourierovy rady
I(t) = Iy [1 + acos2P(t) + Ssin2P(t)] , (C.19)

kde «, B jsou Fourierovy koeficienty. Pfi pevné thlové poloze analyzatoru A vzhledem k roviné dopadu
miizeme vypocist elipsometrické uhly ¥ a A pomoci vztahi [2]

1/2
tan1) = [1 i a} | tan A, (C.20)
1l—-—a
_ B
cos A = m (021)

Alternativné se pouziva také elipsometr s rotujicim analyzatorem. Tyto elipsometry jsou sice jednoducha
zafizeni, ale presnost uréeni A pro A — 0 nebo A — 7 limitné roste, jak plyne ze vztahu (C.2I)). Dale
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tyto eleipsometry selhdvaji v pfipadé depolarizujiciho vzorku. Pro méfeni s vyssi pfesnosti se pouzivaji
napiiklad usporadéani s rotujicim kompenzatorem (¢tvrtvinnou destickou). Kompenzator je pak nejéastéji
vloZen mezi polarizator a vzorek (usporadani PCSA — polarizer, compensator, sample, analyzer). Uspofadani

~ev s

omezeni elipsometru bez kompenzétoru.

C.5 Experimentalni usporadani

Pouzity elipsometr tvoii dvé pohybliva ramena vybavené hranolovymi polarizatory s krokovymi motorky:.
Svétlo z halogenového zdroje privadi optické vldkno do vétve polarizatoru, po prichodu hranolem dopada
na vzorek a po odrazu vstupuje do pevné nastaveného analyzatoru, odtud je optickym vldknem vedeno
do spektrometru. Ten sniméa v jednom Case celou spektrilni intenzitu. Naméfené spektralni intenzity pro
jednotlivé dhly polarizdtoru potom slouzi k vypoc¢tu zakladnich elipsometrickych parametra ¢, A. Uréime
tedy spektralni zavislost elipsometrickych thla.

Zakladni parametry pouzitého elipsometru:

e Polarizatory: Glanovy-Thomsonovy hranoly, spektralni rozsah rozsah (350-20000) nm
e Uhel dopadu: 45°-90°
e Spektrometr: AvaSpec-3648-USB2

e Svételny zdroj: AvaLigth-DH-S

C.6 Ukoly k méfeni:
1. Zmétte spektralni zavislost elipsometrickych uhli na vrstvé oxidu na kiemiku.

2. Stanovte tloustku vrstvy oxidu Si na kfemiku a index lomu pro cely méfeny obor vlnovych délek (pro
vypocet pouzijte program v Matlabu).

3. Zméite spektralni zavislost elipsometrickych thli na tenké kovové vrstvé na kfemiku pro nékolik thla
dopadu.

4. Porovnejte pseudodielektrickou funkci pro rizné thly dopadu a rozhodnéte, zda lze povazovat vrstvu
kovu na Si za polonekoneény vzorek (neprusvitné vrstva).

C. Literatura

[1] https://www.jawoollam.com /resources/ellipsometry-tutorial /what-is-ellipsometry
[2] M. Losurdo, K. Hingerl, Ellipsometry at the Nanoscale, Springer 2013.

[3] H. Fujiwara, Spectroscopic Ellipsometry: Principles and applications, Wiley 2007.

20



Uloha D. Stanoveni orientace monokrystalu

D.1 Formulace problému

Zjisteéni nizkoindexové roviny povrchu krystalu symetrickou Braggovou difrakei (difrakce na odraz). Uréeni
orientace hran asymetrickou Braggovou difrakci. Vzajemna orientace krystalografickych rovin. Indexovani
symetrickych a asymetrickych difrakei. Ovéfeni spravné orientace pomoci Laueho metody.

D.2 Orientace pomoci goniometru

1. Teorie
Monochromatické rtg zafeni dopada na rovinny povrch substratu. Nastavime-li vzorek a detektor tak, aby
smér dopadajiciho zareni, normala k povrchu n = [hokolg], difrakéni vektor h = [hkl] a smér difraktovaného
zéfeni lezely v jedné tzv. difrakéni roviné, pak je splnéna difrakéni podminka — Braggova rovnice, ktera méa
pro krystaly kubické syngonie tvar
2asinf = AV h2+ k2 +12. (D.1)

Zde je a miizkovy parametr a h,k,l jsou Laueho indexry, které vzniknou vynésobenim Millerovych indexi
ho, ko, lp roviny pfirozenym ¢islem n (fad difrakce). V ptipadé, zZe difraktujici roviny jsou rovnobézné s po-
vrchem, tedy h || n, pak je thel dopadu i odrazu na krystalografickou rovinu (hokolg) roven Braggové tihlu
0, v této roviné téz lezi dopadajici Ky a difraktovany Kj vinovy vektor a difrakci fikdme symetrickd, obr.
[D.1(a). V takovém piipadé svird dopadajici svazek s povrchem vzorku Braggiv thel 6, stejné jako difrakto-
vany svazek s povrchem. Difraktovany svazek svirad s dopadajicim thel 26.

Intenzita difrakce je dédna strukturnim faktorem, ktery zavisi na struktufe elementarni buiiky. V riznych
transla¢nich typech Bravaisovy miizky existuji Laueho indexy, pro néz je intenzita difrakce nulova (zakdzané
difrakce). V téchto difrakcich se viny rozptylené jednotlivymi atomy v elementarni buiice rusi. Existuji
jednoduché pravidla, ktera musi spliiovat Laueho indexy difrakce (hkl), aby byla difrakce povolena:

prostd miizka — vSechny difrakce jsou povoleny,

plosné centrovand miizka — povoleny jsou difrakce, v nichz maji Laueho indexy stejnou paritu,

prostoroveé centrovand miizka — povoleny jsou difrakce, u nichz je h+k-+I sudé,

diamantovd mrizka — povoleny jsou difrakce s lichymi Laueho indexy, nebo se sudymi Laueho indexy, jejichz
soucet je délitelny 4.

Obrazek D.1. Difrakce na odraz (Bragguv pripad), (a) symetricka, (b) asymetricka tecnd, (c) asymetricka
kolma.
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V piipadé, Ze chceme zmérit difrakci na rovinach (hikily), které nejsou rovnobézné s povrchem (ale
zéroveil na né&j nejsou kolmé), viz obr. [D.IIb), pak je nutné nejdifve vzorek azimutélné natocit tak, aby
se jejich difrakéni vektor h; = [hikqly] dostal do difrakéni roviny. Takovéto difrakei Fikame asymetrickd.
Asymetrické difrakce dale délime na tzv. tecné difrakce, kdy thel dopadu na povrch je mensi nez thel
vystupu (obrazek [D.I(b)), a kolmé difrakce, kdy je tthel dopadu vétsi nez tihel vystupu (obrazek [D.IJc)).

Ze znalosti azimutélniho Ghlu otoceni vzorku pak muzeme urcéit smér hran obdélnikového vzorku, a tedy
i jejich krystalografické sméry.

Poznamka ke znaceni krystalografickych rovin a sméra: specifické krystalografické roviny se znac¢i kulatymi
zavorkami (hkl), slozené zavorky se pouzivaji k oznaceni celé skupiny ekvivalentnich rovin {hkl}. Specificky
smér se znadi hranatymi zavorkami [hkl], kdezto celd skupina ekvivalentnich krystalografickych sméri se
znadi pomoci §picatych zavorek (hkl).

2. Experimentalni usporadani

Rtg zdroj s médénou antikatodou, ioniza¢ni detektor rtg zafeni, goniometr umoznujici rotaci vzorku w
(ihel mezi dopadajicim svazkem a povrchem vzorku) a detektoru 20 v jedné roving, obr. [D.2] Kubicky mo-
nokrystalicky vzorek obdélnikového tvaru je na goniometru pfipevnény ke stolecku umozinujicim azimutalni
rotaci ¢ (tj. rotaci kolem normaly k povrchu) beze zmény uhlu dopadu. Navod k ovladani difraktometru je
v priloze.

‘-

'
* ‘r,
\\Q,, r,
2
[

Obrézek D.2. Experimentalni usporadani pro méreni orientace povrchu Braggovou difrakci. Krystal nato¢ime
tak, aby smér dopadajiciho zareni, norméala k povrchu a smér difraktovaného zareni lezely v jedné roviné.

3. Postup méreni

Najdeme alespon jednu symetrickou difrakci a z ni uré¢ime rovinu povrchu vzorku znamého materialu
(napf. kfemik nebo germanium). Rotaci kolem normaly k povrchu najdeme alespon jednu asymetrickou
koplanarni difrakci a ze znamych thli rotace uréime orientaci hran vzorku, tedy Millerovy indexy sméra
hran. Rotaci kolem normély k povrchu déle ovéite polohy ekvivalentnich difrakénich rovin a provedte jejich
spravnou indexaci.

D.3 Orientace monokrystalu Laueho metodou
1. Laueho metoda

Usporadani Laueho metody je na obrazku [D.3] Monokrystal je ozaren tzkym kolimovanym svazkem,
v ném? jsou zastoupeny vSechny vlnové délky z Sirokého intervalu (A1,A2) (tzv. bilé rtg zafeni). Interval
vlnovych délek poklddame za tak Siroky, Ze pro kaZdou krystalografickou rovinu v ném existuje takovéa vlnova
délka A, Ze pro dany thel mezi touto rovinou a primarnim svazkem je na této roviné splnéna difrakéni
podminka. Smér difraktovaného svazku pak plyne z podminky rovnosti thli dopadajiciho a difraktovaného
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svazku s krystalografickou rovinou. Rtg svazky difraktované na jednotlivych krystalografickych rovinach
vytvori na rtg filmu soustavu stop, jejichz velikost je dana pouze Sifkou primarniho svazku.

V usporadani na zpétny odraz je rtg film umistén mezi zdrojem rtg zareni a krystalem, primérni svazek
prochazi malym otvorem ve stiedu filmu. Krystalografické roviny patfici do téze zdényl vytvori na filmu
difrakéni stopy lezici na hyperbole. Difrakéni stopa lezici v prusecicich nékolika takovych hyperbol odpovida
krystalografické roviné pat¥ici nékolika zonam; takovéa rovina mé pravdépodobné nizké Millerovy indexy.

V usporadani na prichod je rtg film umistén za krystalem, nerozptylené zafeni utvoii vyraznou stopu
ve stfedu filmu. Krystalografické roviny patfici do téze zény vytvori na filmu difrakéni stopy lezici na elipse
(uspofadani na priichod) nebo hyperbole (usporfadani na odraz).

2. Urceni indexu krystalografickych rovin

7 usporadani difrakénich stop na filmu lze ur¢it thly mezi difraktujicimi krystalografickymi rovinami,
a to pomoci stereografické projekce. Z tabulky vzajemnych dhld mezi rovinami pak muZzeme stanovit jejich
Millerovy indexy.

Princip stereografické projekce plyne z obrazku[D.4|(a). Krystal velmi malych rozméri je umistén ve stiedu
referen¢ni koule. Kolmice ke krystalografické roviné vytind na referenéni kouli bod zvany pdl krystalografické
roviny. Stereografickou projekci pak ziskdme tak, Ze ze zadaného projekéniho bodu B leziciho na referencéni
kouli promitneme jednotlivé poly rovin A do boda A’ na te¢nou projekéni rovinu.

Stereografickd projekce ma tyto zédkladni vlastnosti:

e Hlavni kruZniceg na referenc¢ni kouli se zobrazi jako oblouky kruznic. Soustava polednikovych hlavnich
kruznic vytvori v projekéni roviné poledniky. Hlavni kruznice lezici v roviné rovnobézné s projekéni
rovinou (hlavni polednik) se promita na zékladni kruznici ohranicujici stereografickou projekei.

e Ostatni kruZnice na referen¢ni kouli se zobrazi jako kruZnice, projekce stiedu takové kruznice nebude
ovSem totozna se stfedem projekce této kruznice. Kruznice lezici v navzajem rovnobéZnych rovinach
kolmych na projekéni rovinu na ni vytvoii soustavu rovnobézek (v geografickém vyznamu).

e Uhlové vzdalenosti na hlavnich kruznicich (polednicich) se zachovévaji.

Soustava stereografickych projekci poledniki a rovnobézek se nazyva Wulffova sit, viz obrazek [D.4(b) a
priloha. Obvodova kruznice Wulffovy sité je zékladni kruznice stereografické projekce.

1Zéna rovin je trs rovin majicich spole¢nou piimku — zonalni osu.
2Hlavni kruZnice na kouli leZi v roviné prochézejici stiedem koule.

difrakeni film
stopa r’e
difrakeni
stopa film
<
T 20
S~__ | 20 :
dopadajici Wz”’/ krystal
difrakce
na pruchod
difrakce
na odraz

Obrazek D.3. Laueho metoda v usporadani na priichod a na zpétny odraz.
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refer. koule

pol roviny

projekce
bodu A™_F

proj. rovina

Obrazek D.4. (a) Stereograficka projekce (vlevo) a (b) Wulffova sit’ s rozliSenim 5° (vpravo).

7 vlastnosti stereografické projekce vyplyva jednoduchy zpisob, jak urcit dhel dvou krystalografickych
rovin. Tento thel stanovime pomoci hlavni kruznice prochéazejici jejich pély. PoloZime stereografickou projekci
na Wulffovu sit tak, ze stfedy stereografické projekce a Wulffovy sité splyvaji a stereografické projekce pola
uvazovanych rovin lezi na tomtéz poledniku. Uhlovou vzdalenost téchto poli a tedy i thel, ktery roviny
sviraji, odec¢teme na spole¢ném poledniku.

Pro ziskani Millerovych indexi rovin uréime vzajemné thly mezi né€kolika vybranymi nizkoindexovymi
krystalografickymi rovinami. Tyto thly porovname s tabulkou mezirovinnych dhla v priloze a ziskdme tak
Millerovy indexy stereografickych projekei pola krystalografickych rovin. Musime pfitom mit na paméti, ze
naméiené hodnoty mezirovinnych thli jsou zatiZzeny chybou méfeni az 4+1°; tato chyba je dana predevsim
velikosti difrakéni stopy na filmu. Neni-li prifazeni Millerovych indext jednozna¢né, musime zvétsit pocet
difrakénich stop, jejichz thlové polohy méfime.

3a. Konstrukce stereografické projekce krystalografickych rovin z lauegramu v uspofadani na
odraz

Ke konstrukci stereografické projekce krystalografickych rovin z lauegramu slouzi tzv. Greningerova sit
(viz obréazek [D.5] a priloha), ktera je tvorena dvéma systémy hyperbol. Tato sit je zkonstruovana takovym
zpusobem, Ze prostym pfilozenim lauegramu na sit a ode¢tenim kiivoéarych soufadnic v, 6 na Greningerové
siti obdrzime soufadnice stereografické projekce polu odpovidajici krystalografické roviny. Ty vyneseme po-
moci Wulffovy sité, jak je naznaceno na obr. Poloha ¢ar Greningerovy sité zavisi na vzdalenosti vzorku
od rtg filmu.

4. Experimentalni vybaveni
Zdroj spojitého rtg zafeni — wolframova rentgenka, hlavice pro uchyceni monokrystalického vzorku (Si).
Zaznam na image plate detektor, vyc¢itaci zafizeni.

D.4 Prilohy navodu

1. Navod k ovlddani difraktometru Phywe.

2. Lauegram na prichod: Wullfova sit a stereografické pravitko pro vzdalenost filmu od vzorku 3 cm.
3. Lauegram na odraz: Wullfova sit a Greningerova sit pro vzdélenost filmu od vzorku 1,5 cm.

4. Tabulka thlt vybranych krystalografickych rovin v kubické mftizce.
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na filmu

projekce polu
roviny

Obrazek D.5. Konstrukce stereografické projekce roviny v usporadani na odraz. Vlevo Greningerova sit,
vpravo Wulffova sit.

D.5 Domaci priprava

1. Jak se spocita thel mezi rovinami s Millerovymi indexy (h1kily) a (hokalz) v kubické miizce?

2. Spo¢téte thly mezi rovinami s Millerovymi indexy (001), (011), (111), (112) a (113) v kubické syngonii.

D.6 Kontrolni otazky

1. Jak se spocita thel dopadu w v asymetrické difrakci z Braggova dhlu 6 pfi znamé orientaci povrchu pro
te¢nou a kolmou difrakci?

2. Jak by vypadal lauegram pii pouziti monochromatického rtg zareni?

3. Jak by vypadal difraktogram polykrystalického vzorku pii pouziti spojitého nebo monochromatického
zéfeni?
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Uloha E. Rastrovaci elektronova mikroskopie

E.1 Uvod

Skenovaci (rastrovaci) elektronovy mikroskop, resp. skenovaci elektronova mikroskopie (SEM), umoziuje
zkoumani povrchu vzorkt tak, Ze urychleny zaostfeny svazek elektront dopada na vzorek a soucasné detek-
tory umisténé nad vzorkem detekuji vychézejici elektrony nebo rentgenové zéareni, viz obrazek [EL1l Pocitac
zobrazuje ziskany signél jako dvourozmérny obraz povrchu vzorku. Pixel vystupniho obrazu je dan velikosti
stopy dopadajicich elektroni, rozliSeni vSak zévisi i na interakénim objemu a kontrastu signélu, velikost zvét-
Seni je dana velikosti obrazu na monitoru a velikosti plochy rastrované na vzorku (zorné pole). Vznikly obraz
pro ur¢ity vzorek (material) tedy zavisi na pouzitém detektoru (muzeme detekovat zpétné odrazené elektrony,
sekundérni elektrony nebo vybuzené rtg. zafeni) a na energii dopadajicich elektronii (typicky stovky eV aZ
desitky keV). Kvalitni obrazek pro dany vzorek ziskime peclivym ladénim urychlovaciho napéti, zaostieni,
velikosti stopy, proudu a ¢asu snimani.

Elektrony jsou nabité Céstice, proto je tifeba zobrazeni provadét ve vysokém vakuu. Pritom dochéazi
k nabijeni vzorku, nabity povrch odpuzuje dopadajici elektrony a zhorsuje obraz. Pii dlouhodobém pozorovani
vzorku muze nékdy dochézet ke vzniku a pozorovani rtiznych artefakti — presvétlené oblasti vzniklé nabijenim
neodvedeného néboje, degradace materialu vzorku, apod. Proto zobrazovdni ve vysokém vakuu funguje dobie
pouze pro vodivé vzorky (vzorek musi byt spojen s uzemnénym stolkem). Nevodivé vzorky mizeme pokovit
tenkou kovovou vrstvou, ¢imz miizeme studovat topologii povrchu ve vysokém vakuu. V rezimu nizkého vakua
miizeme studovat i nevodivé vzorky, naboj je odvadén pfi ionizaci molekul vzduchu, rozlisen{ v8ak bude horsi.
Neékteré mikroskopy je mozné provozovat i v reZzimu environmental SEM (ESEM), kdy pfi tlaku cca desitky
az nékolik tisic pascali dochazi k odpafovini vody zdmérné umisténé do komory mikroskopu, coz zmensuje
degradaci zkoumanych biologickych vzorkda.

V soucasné dobé se jako zdroj elektronti pouziva bud Zhavend wolframovd katoda nebo studeny Schottkyho
zdroj (Schottky FEG — Schottky Field Emission Gun). Schottkyho zdroj umoziiuje dosdéhnout vétsiho rozlisent
a mé delsi Zivotnost nez jednotliva wolframova vlakna, ktera jsou vSak podstatné levnéjsi.

Elektronovy mikroskop miize byt osazen (kromé elektronového zdroje) i zdrojem fokusovaného iontového
svazku — focused ion beam (FIB). Obvykle se jedné o zdroj kapalného galia (teplota téni galia je 29,8 °C)
a urychlovaci optikou nezavislou na elektronové. Detektorem sekundéarnich elektronti pak muzeme sledovat
signal zptsobeny dopadem téchto ionti, které ovSem znacné poskozuji povrch vzorku. Toho je ovSem mozné
pouzit i k uziteéné ¢innosti, a to k fizenému odbéru materidlu — hloubeni malych dér definovaného tvaru.

Elektronovy mikroskop muze byt téz osazen i plynngm depozicnim systémem — gas injection system
(GIS). Dutou jehlou, ktera se vysune do blizkosti vzorku, proudi nad vzorek plyn (napiiklad metalorganika
s platinou), pfi jeho rozkladu nad vzorkem dochéazi k depozici napt. platiny. Kombinaci FIBu a GISu tak mu-
zeme napiiklad opravovat kontakty na ¢ipech nebo pfipravovat tenké lamely pro prozafovani v transmisnim
elektronovém mikroskopu (TEM), pokud je mikroskop navic osazen i specidlnim manipulatorem.

E.2 Elektronovy mikroskop FEI Quanta 3D 200i

V praktiku pouzijeme elektronovy mikroskop FEI Quanta 3D 200i. Tento elektronovy mikroskop je t¥idy
DualBeam (duélni svazek), obsahuje tedy elektronovy tubus pro zobrazeni SEM, iontovy tubus (ionty galia)
pro FIB a systém GIS. Na rozdil od mikroskopti SEM, do kterych je pfidan tubus FIBu, obsahuje systém
DualBeam dalsi technické vylepSeni zlepsujici kvalitu obrazu pii obsazeni mikroskopu obéma zdroji. Uhel
mezi ob&ma tubusy je 52°.

Tabulka [E.1] shrnuje parametry mikroskopu. Rozliseni se u elektronovych mikroskopt definuje jako pire-
chod mezi 15 a 85 procenty kontrastu.
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Obréazek E.1. Schéma elektronového tubusu (materidly FEI).

Stolek mikroskopu umoznuje naklon a vertikalni zménu vysky, (horizontélni) translaci vzorku a konti-
nualni azimutalni rotaci vzorku. Pracovni vzdalenost (working distance, WD) je vertikalni vzdéalenosti mezi
objektivem a pozorovanym bodem na vzorku a jeji hodnota se ziskd pri zaostfeni. Eucentrickd vzdalenost
je takova pracovni vzdalenost, pii které pozorovany koincidenéni bod zustavé pii néklonu vzorku na stéle
stejném misté obrazu, je to tedy zaroven stfed otaCeni pii ndklonu a u systémia SEM-+FIB téz prusecik os
obou tubust, viz obrazek [E.2

Vysokého vakua se v mikroskopu dosahuje turbomolekularni pumpou umisténou pod mikroskopem s pted-
Cerpénim spirdlovym cerpadlem, které je kvili omezeni vibraci umisténo mimo mistnost s mikroskopem.
Druhé spirdlové cerpadlo je vyuzito pii pocateénim vycerpavani zavzdusnéné komory. Zavzdusténi komory
se provadi dusikem, ¢imZ se omezi vnik vodnich par ze vzduchu, které se hiife cerpaji.

E.3 Ukoly

V tomto praktiku se seznamite s ovlddanim mikroskopu FEI Quanta 3D se zobrazovani elektronovym
svazkem. PTi méfeni zvolime vhodné napéti a zaostiime na vzorek. Pro vysoké rozliseni je vhodné dojet
vzorkem na malou vzdalenost od elektronového tubusu a dosdhnout ostrého obrazu kombinaci ostfeni a
korekce astigmatismu. Pro sejmuti kvalitnitho obrazku nastavime pomaly prichod svazku zornym polem a
prumérovani obrazi pfi vicendsobném priichodu.

Chceme-li pozorovat néjaky 3D utvar na povrchu vzorku pod riznymi néklony, tak nastavime vzorek do
eucentrické vzdéalenosti 15 mm. Poté ménime naklon o 10-15° a korigujeme vysku stolku tak, aby koincideéni
bod ztstaval na stejném misté obrazu.

Pfi manipulaci s vét§imi vzorky davame pozor, aby nedoslo k dotyku (narazu) vzorku do tubusu.
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Tabulka E.1. Parametry elektronového mikroskopu FEI Quanta 3D 200i.

Elektronovy zdroj | Wolframové vldkno (terméalni emise)

Rozligeni obrazu Vysoké vakuum: 3,0 nm pii 30 kV
Nizké vakuum: < 12 nm pri 3 kV
ESEM: 3,0 nm pfi 30 kV

Urychlovaci napéti 200 V - 30 kV
Proud elektroni kontinualng az do 1 pA
Rezim neutralizace naboje pro opracovani nevodivych vzorka
Iontovy zdroj Kapalné kovové galium
Rozligeni 9 nm, koinciden¢ni bod, 30 kV a 1 pA
7 nm, optimalni prac. vzdalenost, 30 kV a 1 pA
Urychlovaci napéti 2-30 kV
Proud 1 pA az 65 nA v 15 krocich (clonky)
Vakuum v komote | Vysoké vakuum <6-107% Pa
Nizké vakuum 10-130 Pa
ESEM 10-2600 Pa
Detektory Everhart Thornleytuv (sekundéarni elektrony — SED)

Plynovy SED s velkym zornym polem (pouZivany v nizkém vakuu)
Plynovy SED (pouZivany v rezimu ESEM)

Zpétné odrazené elektrony (BSED)

Infra¢ervena CCD kamera

Elektrony a ionty | Uhel mezi e~ a iontovou kolonou | 52°

Koinciden¢ni bod 15 mm (eucentrickd vzdélenost)
Stolek vzorku Rozsah laterdlniho posunu vzorku X,Y = 50 mm

Rozsah vertikdlniho posunu vzorku Z = 25 mm

Néklon vzorku —10° az +60°

Rotace vzorku 360° kontinualni

elektronovy
tubus

wuw Gt

Obrazek E.2. Pri nataceni vzorku ziistava bod zaostfeny v eucentrické vzdéalenosti (koincidencéni bod) stale
na stejném misté obrazu.

Ukoly pro méfeni jsou nasledujici:

1. Pripravte si néjaké zajimavé vzorky, na které byste se chtéli elektronovym mikroskopem podivat, a
zjistéte predem jejich zakladni vlastnosti.

2. Prozkoumejte obraz povrchu nékolika vzorka ve vysokém vakuu pouzitim detektoru sekundarnich a
zpétné odrazenych elektronii za rtznych pozorovacich podminek. Pouzijte riizné urychlovaci napéti,
velikost proudu, dobu sniméani, atd.

3. Prozkoumejte obraz povrchu nékolika vzorkt v nizkém vakuu pouzitim detektoru sekundarnich elek-
troni za ruznych pozorovacich podminek.
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V protokolu nezapomente popsat parametry pfi sejmuti jednotlivych obrazki. Budou-li na obrazcich charak-
teristické objekty, popiste jejich topologii (velikosti, vzdalenosti, popt. plochu). Jsou-li obrazky pfilis svétlé
nebo tmavé, tak jim pfed vloZenim do protokolu upravte kontrast a jas.

E.4 Odkazy

Popis mikroskopu na strankich firmy FEI:
http://www.fei.com/products/dualbeams/quanta3d.aspx
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Uloha F. Teplotni zavislost odporu supravodice

F.1 Formulace problému

Meéfeni teplotni zavislosti odporu supravodice. Urcéeni teploty supravodivého fazového piechodu.

F.2 Teorie

Jiz od objevu H. Kamerlingha-Onnese roku 1911 je znam supravodivy stav s nulovym mérnym odporem.
Dalsi vyznamnou vlastnosti supravodice je Meissneriiv jev, tedy nulova hodnota magnetické permeability.

qns— |

L&,

Obrazek F.1. Teplotni z&vislost odporu rtuti podle H. Kamerlingha-Onnese.

Pro méreni malych odpori a presné méreni vodivosti materiali je vhodnéjsi ¢tyikontaktni metoda nezli
klasické dvoukontaktni méfeni. Oddélené proudové a napétové kontakty umoznuji odstranit vliv odporu kon-
takti. Pii klasickém dvoukontaktnim usporadéani je méreno napéti nejen na vzorku ale i na kontaktech, které
miize byt mnohdy srovnatelné nebo i vétsi nez napéti na vzorku. Pro dvouvodi¢ové méfeni je tfeba pfipravit
velmi kvalitni kontakty s odporem zanedbatelnym vzhledem k odporu vzorku. V ostatnich pripadech je
pro méfeni mérného odporu nutné pouzit ¢tyrkontaktni usporadani. Pro méreni je tfeba pouzit voltmetr
s velkym vnitfnim odporem, tak aby pfipadné ubytky napéti na napétovych kontaktech byly zanedbatelné.
Moderni digitalni méfici piestroje mivaji odpor v fadu 10% Q nebo i vice a tuto podminku obvykle spliuji.
Pri zapojeni vzorku o pficném prirezu S a vzdalenosti napétovych kontakti d je potom naméfené napéti

rovino
_pd

V="

(F.1)

kde p je mérny elektricky odpor a I protékajici proud.

Klasické ¢tyfkontaktni usporadani se d& snadno pouzit pro vzorky tycéinkovitého tvaru. Casto vsak mi-
vame vzorky ve tvaru destic¢ek pfipadné tenkych vrstev. Obvykle se pouziva méfeni s ¢tyrsondou nebo metoda
Van der Pauw. Metoda Van der Pauw je optimalni pro vzorek typu tvaru étytlistku (obrazek [F.2)), da se
vSak pouzit i pro vzorek obecného tvaru. Jedinou podminkou je umisténi kontaktt co nejblize okraji vzorku.
Meéfeni se provadi pfi dvou riznych komutacich kontaktd. V prvnim piipadé jsou jako proudové zapojeny
kontakty A, B jako napétové C a D, druhé méfeni se provadi s proudovymi kontakty B a C a napéti se
méif na kontaktech A a D. Vzhledem k symetrii kontakti jsou mozné i jiné kombinace; obecné fec¢eno v prv-
nim piipadé tece proud horizontalné, v druhém svisle. Definujeme-li si odpor vzorku v prvni komutaci jako

Ry = [ﬁ—g a v druhé komutaci Ry = (IJfB‘;g, pak mérny odpor vzorku p se vypocte feSenim implicitni rovnice:

exp(—mR1/Rg) + exp(—mR2/Rs) =1, p= Rgt, (F.2)
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Obréazek F.2. Vlevo: Schéma ctyrkontaktniho méreni odporu. Cérkovanou ¢arou je znézornéno umisténi
kontaktii v klasickém dvoukontaktnim usporadani. Napéti mérené v dvoukontaktnim usporadani je souctem
tibytku napéti ve vzorku a na kontaktech. Vpravo nahore: hrotova ¢tyrsonda, vzdalenost vSech hrotii je stejna,
vnéjsi kontakty slouzi jako proudové a vnitini jako napétové. Vpravo dole: Usporddéani kontakti pii metodé
Van der Pauw, vlevo idealni vzorek, vpravo ¢tvercovy vzorek. gipky naznacuji priichod proudu pri zapojeni
kontakti A a B jako proudové kontakty, C a D jsou pak zapojeny jako napétoveé.

Tabulka F.1. Moznosti pripojeni proudovych a napétovych kontaktii v metodé Van der Pauw.

poradi komutace | proudové kontakty | napétové kontakty
prvni AB DC

DC AB
druha BC AD

AD BC

kde t je tloustka vzorku. Je-li vzorek ¢tvercovy a homogenni, odpory jsou v obou komutacich shodné a mérny
odpor je mozno vypocist pomoci jednodussiho vztahu

TR

Rg = —.
S In2

(F.3)
F.3 Experimentalni usporiddani a postup méreni

Vzorek vysokoteplotniho supravodice je upevnén drzaku, ktery je moZné spojité zasouvat do nadoby
s kapalnym dusikem. Teplota je méfena jako odpor platinového odporového ¢idla. Odpor supravodice i
teplotnfho ¢idla jsou kontinualné snimény a zaznamenany pomoci pocitace.

Zméite teplotni zavislost odporu supravodi¢e v obou komutacich metody Van der Pauw. Ovéite, Ze
odpor je v obou komutacich stejny. Pfepoc¢téte na mérny odpor supravodice a urcete teplotu supravodivého
prechodu.

F.4 Kontrolni otazky

1. Jak urcite z namérené zavislosti teplotu supravodivého fazového prechodu?
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