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Abstrakt

Tato diplomova préace se zabyva pripravou epitaxné narostlych metastabilnich paramag-
netickych vrstev Fe legovanych Ni na Cu/Si(100) substratech. Na povrch H-Si(100) bez
nativniho SiOs, ktery byl odstranén leptanim v roztoku kyseliny fluorovodikové, anebo
termalni tpravou, byla pomoci molekularni svazkové epitaxe provedena depozice Cu(100).
Pravidelné usporadané vrstvy médi o tloustce od 50 nm do 130 nm pak slouzily jako vhod-
ny substrat pro depozici 44 ML paramagnetického Fe;gNigs. Rilist vrstev zeleza probihal
v CO atmosfére umoznujici spolecné s niklem stabilizaci paramagnetickych vrstev. Povrch
pozadovanych Fe-Ni struktur byl poté pomoci dopadu svazku ionti strukturné transfor-
movan a vlastnosti téchto transformovanych vrstev byly poté charakterizovany pomoci
MOKE. Déle pak byly elektronovou litografii na Si(100) vyrobeny specifické vzory, které
po odstranéni oxidu slouzily jako vhodna matrice pro tvorbu médéné mezivrstvy a poté
i paramagnetického FezgNige. Pripraveny Si(100), globalné i lokalné narostlé kovové vrst-
vy byly zkoumany pomoci technik LEED, XPS, AFM, AES, SEM a STM. Zaznamenané
vysledky dokazuji moznost pripravy paramagnetickych vrstev na H-Si(100), ve kterych
lze po ozareni specifickou davkou iontd vytvorit libovolné feromagnetické vzory.

Summary

This diploma thesis deals with the preparation of epitaxially grown metastable paramag-
netic Fe films alloyed by Ni on Cu/Si(100) substrates. Molecular beam epitaxy of Cu(100)
buffer layer was performed on H-Si(100) native SiOs free samples treated by etching in
hydrofluoric acid or thermal treatment. The epitaxially grown Cu layers with thickness
ranging from 50 up to 130 nm serves as suitable substrate for the deposition of 44-ML-
thick paramagnetic Fe;gsNigs. The film growth was taking place in CO atmosphere and
as well as Ni it led to paramagnetic film stabilization. The structural and magnetic ion-
beam-induced transformation of desired Fe-Ni structure was performed and propeties of
transformed films were characterized afterwards by MOKE. Then some specific patterns
on Si(100) by e-beam litography were fabricated and they served as suitable matrix for
Cu(100) buffer layer and paramagnetic Fe. Prepared Si(100), globally and locally deposited
metal films were examined by LEED, XPS, AFM, AES, SEM a STM. The recorded re-
sults showed the possibility of paramagnetic films preparation on H-Si(100) where it was
possible to make arbitrary ferromagnetic patterns by irradiation of specific ion dose.

Klicova slova
metastabilni vrstvy, transformace, kremik, krystalickd struktura, fokusovany iontovy sva-
zek
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Uvod

Od pocatku 21. stoleti do soucasné doby je pozorovan enormni pokrok ve vyvoji vypocetni
techniky. Stejné jako se zvysSuje vykon ¢ipi, jejichz rozméry se po desetileti neustale zmen-
suji, roste i kapacita zaznamovych médii slouzicich k uchovani dat. Tento trend posledni
doby je dusledkem vyuzivani zafizeni, ktera umoznuji presnou tvorbu a charakterizaci
mikrosoucastek a nanosoucastek. Vyvoj elektronovych mikroskopti vybavenych fokusova-
nym iontovym svazkem (FIB) znacéné prispél k vyuzivani mikroanalyz v materidlovém
vyzkumu, do néhoz je zarazen i vyvoj zaznamovych médii. Pravé pomoci FIB lze ozate-
nim vrstev zeleza (Fe) pfipravenych na monokrystalu Cu(100) psat mikro i nanometrové
feromagnetické vzory na paramagnetickém pozadi [1], [2]. Témto technologiim je pred-
povézena pomérné velkd budoucnost, nebot pouze zvysenim davky iontt dochazi k vétsi
modifikaci krystalické struktury, coz se pak odrazi ve zméné jejich magnetickych vlast-
nosti. K uplnému porozuméni tématu je nutné nastudovat problematiku tvorby téchto
vrstev, jejich charakterizaci a nakonec i samotnou transformaci a jeji disledky.

Prace na této publikaci zacala jiz béhem staze Erasmus+ na vysoké sSkole Technische
Universitat Wien (TU Wien) ve skupiné fyziky povrcht vedené prof. Diebold a jeji pokra-
¢ovéni probihalo na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi a nanotechnologii na Vysokém u¢enim
technickém v Brné (UFI VUT) a Vyzkumné infrastruktuie CEITEC Nano.

Diplomova préce je ¢lenéna do tii hlavnich ¢asti. Prvni ¢ast je spise teoreticky zameé-
fena a zabyva se tvorbou tenkych vrstev. Dozvidame se v ni rovnéz o technikach, které
jsou vyuzivany pro rust a charakterizaci chemicky cistych epitaxnich vrstev.

Po tvodu do ,nanosvéta” se druhd a treti kapitola vénuji pripravé substrata vyu-
zivanych pro tvorbu paramagnetickych vrstev zZeleza (zelezo-niklové slitiny). Mezi tyto
substraty patii kifemik a méd, jejichz zplisob tupravy zasadné ovliviiuje vlastnosti depono-
vanych vrstev. V zavéru této ¢asti je chronologicky popsan vyvoj ptipravy a transformace
paramagnetickych vrstev Fe (Fe-Ni) na monokrystalu Cu(100), které byly provedeny na
TU Wien.

Posledni ¢ast diplomové prace popisuje kompletni experimentalni praci provedenou na
studovanych paramagnetickych a feromagnetickych vrstvach. Resf se zde tvorba a transfor-
mace vrstev FergNisy nadeponovanych na kiemikovém substratu. Kromé pripravy a trans-
formace FezgNigy vrstev na Si(100) se zde nachdzi i pojednani zabyvajici se lokalnim
rustem paramagnetickych struktur. K této studii se vyuziva specidlni litografické masky
vyrobené pomoci elektronové litografie. jsou

V zévérecné ¢asti (kapitoldach) préace jsou diskutovany a zhodnoceny aplikované postu-
py, podminky ristu a pouzité techniky slouzici k charakterizaci a ipravé vrstev.

Oproti predeslé diplomové praci [2] zabyvajici se rustem FezgNigs na monokrystalu
Cu(100) je tato diplomova prace rozsifena nejen o poznatky vyuziti jiného substratu (fi-
nancéné dostupnéjsiho Si(100)), ale predevsim mizeme premyslet i o aplikacich v oblastech
novych materidli, napf. metamaterialu [3].
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1. Fyzika povrchu a tenkych vrstev

Pocatek oboru fyzika povrchii se datuje od Sedesatych let minulého stoleti, kdy tato védni
disciplina zazila nebyvaly vzestup. Enormni podil na rozsiteni tohoto odvétvi experimen-
talni fyziky mél rozvoj vakuovych technologii, vyvoj novych analytickych metod zamére-
nych na studium povrchu a zavedeni pocitacu do fizeni a vyhodnocovani experimentt [4].
Zésadni vliv vSak mélo dosazeni podminek ultra vysokého vakua (UHV: p < 1077 Pa), bez
néhoz nelze studovat déje probihajici primo na rozhrani dvou rtznych latkovych prostredi
(tj. na povrchu latek véetné nékolika vrstev pod jejim povrchem). V publikacich [4], [5]
bylo ukazano, ze tenké vrstvy maji oproti objemovym materidliim mnohdy tuplné odlisné
vlastnosti (existence plasmont, diverzita v elektronickych vlastnostech aj.), coz otevira
siroké pole aplikaci. Vzhledem k jejich specidlnim vlastnostem se tak bézné vyuzivani
tenkych vrstev stane fenoménem budoucnosti.

1.1. Rist tenkych vrstev

Pted kazdou depozici tenkych vrstev je vzdy zédsadnim parametrem volba vhodného sub-
stratu. Chovani, ¢istota a vlastnosti daného substratu v aparatute se poté promitaji ve

vvvvvv

a) Potizovaci cena substratu.

b

Zptsob pripravy ¢istého substratu.

d

)
)
¢) Chemické reaktivita mezi substratem a tenkymi vrstvami.
) Podminky rustu tenkych vrstev.

)

e) Zpusob rustu tenkych vrstev.

Kritériem (a) je globalné ovlivnéna pravidelnost a ¢istota pripravenych vrstev, které
jsou pro dané odvétvi pozadovany. Lze totiz provadét vyzkum katalytickych reakei na ko-
vovych monokrystalech s 99,9999% cistotou a atomarné rovnym povrchem nebo pouZivat
substraty, kde jejich ¢istota a drsnost nehraji vyznamnou roli.

Naproti tomu zpusob piipravy ¢istého substratu (b) je pro kazdy materidl individu-
alni. V piipadé kovovych monokrystalu (Ag, Au, Cu) se jednd o kombinaci odprasovani
a zihdni v UHV, u oxidu (TiOs, SnOs) se vyuziva stipani v UHV provadéné podél defi-
novanych rovin a u polovodic¢t (Ge, Si, GaAs) je preferované zihani v UHV, lepténi nebo
dokonce $tipani [5]. Stejné jako piiprava substrati je individudlni i chemicka reaktivita
mezi substratem a deponovanymi vrstvami (c¢). Toto chovani muze byt zpisobené chemic-
kou reakci mezi prvky tvorici substrat a prvky tvorici tenké vrstvy (reaktivita je imérna
umisténi v periodické soustavé prvku), pFitomnosti katalyzatoru, teplotou aj.



1. FYZIKA POVRCHU A TENKYCH VRSTEV

Hovori-li se o ristu tenkych vrstev, pak zasadni informaci je jejich praktické vyuzivani.
Vrstvy mohou byt pouzity napriklad jako polovodicové soucastky, kde jejich pravidelnost
a Cistota hraji zasadni roli ve funkénosti téchto soucastek. Pravé cistota findlnich vrstev
muze byt ovlivnéna hned nékolika faktory, ale zasadni vyznam maji depozi¢ni podminky,
tj. teplota a tlak.

V piipadé riistu vrstev pii tlaku vyssim nez 1x10~* Pa dochdzi k vytvofeni 1 mono-
vrstvy (ML) necistot za dobu kratsi nez 2,2 s [6]. To znamend, ze po vy¢isténi substratu
je pro provedeni experimentu k dispozici pouze takto kratky casovy interval, po jehoz
prekonani dochézi ke kontaminaci povrchu substratu souvislou vrstvou necistot. Jednd
se o necistoty nachazejici se v ,,atmosfére” aparatury, mezi které se radi HyO, Oy, No,
CO, CO; a C,H,). Disledkem kontaminace se pak méni pravidelnost rustu vrstev a také
jejich chemické slozeni. V tabulce 1.1 lze nalézt zavislost koncentrace molekul, stredni
volnou drahu molekul a ¢as potfebny pro tvorbu jedné monovrstvy na povrchu substratu
v zavislosti na tlaku v aparatufe [6].

Tabulka 1.1: Hodnoty molekularni koncentrace n, stiedni volné drahy A a ¢as potiebny
k tvorbé jedné monovrstvy 7 jako funkce tlaku p pro vzduch pti teploté 25 °C. Hodnoty
v tabulce jsou oproti origindlnim dattm [6] zaokrouhleny.

Tlak | Koncentrace molekul | Stfedni volna draha | Cas pro tvorbu 1 ML
p [Pa] n [molekul /m?] A [m] 7 [s]
10° 2,5x10%7 6,7x107° 2,9%107?
102 3,3x10% 5,1x107° 2,2x1076
107t 3,3x10% 5,1x1072 2,2x1073
10~ 3,3x 108 5,1x10* 2,2x10°
1077 3,3x10%° 5,1x104 2,2x103
10710 3,3x10'2 5,1x107 2,2x106
10713 3,3x10? 5,1x10 2,2x10°

Druhou z podminek, kterd znac¢né ovliviiuje zptisob riustu tenkych vrstev, je teplota.
Disledkem zvysujici se teploty je pozorovano snizeni volné povrchové energie v a povrcho-
vého napéti 7 mezi substratem a deponovanymi vrstvami [7], [8], coz mé za nasledek vétsi
difuzni délku materidlu na povrchu substratu. Mezi hodnotou difuzni délky a teplotou
prostredi plati nasledujici vztah:

D(T) = Do exp (;}i‘f) , (1.1)

kde Dy oznacuje frekvencni faktor, Ex je Arrheniova aktivacni energie, kg je Bolt-
zmannova konstanta a 7' je termodynamickd teplota. Ze vztahu 1.1 plyne, ze deponovany
atom ma pri vyssi teploté moznost hledat energeticky vyhodnéjsi pozici na vétsich vzda-
lenostech od mista dosednuti na substrat nez v pripadé atomti deponovanych za nizké
teploty. Proto pri tvorbé vrstev za zvysené teploty nabyva volna povrchova energie
nizsich hodnot, coz se promita v tvorbé nizstho poctu velkych ostruvka. Naproti tomu pri
nizké depozicni teploté detekujeme velké mnozstvi malych ostravki, které jsou diky nizké
difuzni délce nahodile orientovany a prispivaji k tvorbé polykrystalickych vrstev [8].
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1.2. ZPUSOB RUSTU TENKYCH VRSTEV

1.2. Zpusob riustu tenkych vrstev

Depozice pravidelnych tenkych vrstev v.UHV lze nejsnéze délit na homoepitaxi a hete-
roepitaxi. U homoepitaxe, kdy substrat a deponované vrstvy jsou ze stejného materialu,
pozorujeme velmi pravidelny a monokrystalicky rist. V pripadé heteroepitaxe, kdy se
list materialové slozeni substratu a tenkych vrstev pripravenych na jeho povrchu, jsou
jiz. pozorovany defekty zptisobené rozdilem velikosti mfizkovych konstant mezi obéma
ysoustavami”. Pravé tyto rozdily mrizek se odrazi ve velikosti napéti mezi substratem
a vrstvami, s ¢imz souvisi riastové mody tenkych vrstev. Obecné jsou rozliSovany tfi moé-
dy ristt tenkych vrstev, které lze pripravit na libovolném substratu. Tyto mdédy jsou
pojmenovany po svych objevitelich: Frankiv-Van der Merwetv (vrstva po vrstvé, FM),
Volmertv-Weberuv (ostriavkovy rist, VW) a Stranskituv-Krastanovuv (vrstvy + ostrivky,
SK). Jak bylo uvedeno v ptedeslé sekci, zptisob ristu je velmi ovlivnén teplotou substratu,
kterd ma za nasledek v pripadé vyssi teploty snizeni volné povrchové energie substratu
~vs. Uvazi-li se jeji velikost viici souctu velikosti povrchové energie deponované vrstvy g
a povrchové energie rozhrani vrstva/substrat vgp, ziskdme vztah 1.2, z néhoz lze snadno
zjistit, jakym mechanismem budou rist pozadované vrstvy [4].

vs < Y8/ + U, (1.2)

Pokud velikost souc¢tu na pravé strané nerovnice dosahuje vétsi hodnoty, ocekava se 3D
rust vrstev (Volmertuv-Weberuv méd). V ptipadé, Ze soucet prispévki povrchovych energii
Ys/F a Y je roven nebo mensi nez volnd povrchova energie s, bude nasledovat rist vrstvy
po vrstvé (Frankiv-Van der Merweiv méd). Pokud nejprve dojde ke zkompletovani jedné
¢i maximalné nékolika souvislych vrstev a poté bude pozorovan rust ostrivki, jedna se
o Stranskitv-Krastanoviv méd. Vsechny zminéné mechanismy ristu jsou ilustrovany na
obr. 1.1 a detailnéjsimu popisu jednotlivych rastovych moda bude vénovana nasledujici
sekce.

3D ostrivky

Nékolik ML
+ 3D ostriavky

Substrat

ML —|f

Substrat Substrat

a) Volmertv-Webertiv ~ b) Frankiiv-Van der Merwetiv  ¢) Stranskitiv-Krastanoviv

Obréazek 1.1: Nékres 3 typu rustovych médu tenkych vrstev. (a) Okamzitda tvorba 3D
ostruvka na substratu (Volmeruv-Webertv méd), (b) tvorba pouze souvislych vrstev na
substratu (Frankav-Van der Merwetuv) a (c) kombinace obou typt rusti (nékolik vrstev
a pak rust 3D ostruvku - Stranskitv-Krastanovuv). Piekresleno z [9].

1.2.1. Volmertuv-Weberav méd (ostruvkovy rust)

7, predeslého textu vyplyva, ze zplsob ristu tenkych vrstev je podminén feseni nerov-
nice 1.2. V pripadé¢ VW moéddu plati, ze silova interakce mezi sousednimi deponovanymi
vrstvami je mnohem silnéjsi, nezli vzajemné ptisobeni mezi substratem a vrstvou atomtl.
V praxi to znamena, ze pti depozici tenkych vrstev se na vycisténém substratu okamzité
vytvari malé ostruvky, jejichz rozmeéry se v prubéhu depozice neustéle zvétsuji. Takové
chovani je pozorovano napiiklad u pripravy Ag(111) na slidé(001) [9].
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1.2.2. Frankav-Van der Merwetav méd (vrstva po vrstveé)

Tento typ rustu se chova presné opacné nez Volmertuv-Webertv rist, protoze jiz od po-
catku depozice dochazi k tvorbé souvislych vrstev materialu. Dokud neni jedna z vrstev
dokoncena, nevytvari se nasledujici, coz definuje idedlni 2D rtst. V publikaci bylo ukéaza-
no [9], ze dokonéenim prvni vrstvy je pfesné urcena orientace epitaxniho ristu, coz m4
za nasledek tvorbu atomarné rovného povrchu s terasami o sitce az stovek nm. Po depozici
nckolika desitek monovrstev (u nékterych materiali i stovky nanometri) se dusledkem roz-
dilnych mrizkovych konstant mezi substratem a vrstvami deponovaného materialu snizuje
volnd povrchova energie vs. Tento jev je pak doprovazen tvorbou dislokaci a miizkovych
defekti. Popsana zavislost je zobrazena na obr. 1.2 a), kde byl studovan rust Fe(001) na
MgO(001) v podminkach UHV za teploty 500 K [4], [5], [9] a [10]. Po depozici zhruba 10
az 15 nm Fe zacala byt pozorovana tvorba dislokaci.

1.2.3. Stranskitv-Krastanoviv méd (vrstvy + ostriavky)

Stranskitv-Krastanoviv rust (¢asto nazyvany pseudomorfnim rustem) je mezistavem mezi
rustovymi médu VW a FM. Mdéd vyhovuje nerovnici 1.2, kdy je volnd povrchova ener-
gie s zpocatku vétsi nez soucet piispévki povrchovych energii vg/r a yp. PTi zahdjeni
depozice materialu je pozorovan stejné jako v pripadé FM modu rist vrstvy po vrstve.
Béhem ristu vsak v disledku zvysujici se povrchové energie rozhrani substrat/vrstva vg,p
dochézi ke zméné rtustového modu v ostriavkovy rist. Tato zména energii je zptisobend
rozdilem velikosti mrizkovych konstant mezi vrstvami a substratem, ktera byva doprova-
zena zvetsujici se vzdalenosti mezi sousednimi atomarnimi vrstvami. Oproti FM moddu
neni tato zména detekovana u vrstev tlustsich nez 60 ML, ale po depozici jedné nebo
maximalné nékolika poc¢atecnich vrstev [5], [4], [9] a [10]. Zavislost linedarn{ hustoty sily na
tloustce deponované vrstvy je zobrazena na obr. 1.2 b), kde byl studovan systém Ag(111)
na Si(100)-(2x1). Porovnaji-li se grafy na obr. 1.2 a) a 1.2 b), je na prvni pohled zretelny
desetinasobny rozdil ve velikostech sil, kterymi plisobi substrat na deponovany materi-
al. S velikosti téchto sil pak souvisi tloustka vrstev, kdy je detekovana zména rtustového
modu, popt. tvorba dislokaci ve vrstvach (0,8 nm naproti 10 nm).

1.3. Priprava tenkych vrstev

Na pocatku této kapitoly bylo uvedeno, ze prevenci tvorby chemicky cistych vrstev je
ty substrat a ¢istota deponovaného materialu. Tyto vrstvy jsou v zavislosti na vybaveni
aparatury a chovani materiall pripravovany rtznymi fyzikalnimi technikami. Mezi nejpo-
uzivanéjsi techniky patii MBE (molekuldrni svazkové epitaxe), IBAD (iontové asistovana
depozice), PLD (depozice pomoci pulsniho laseru) a dalsi.

1.3.1. Molekularni svazkova epitaxe (MBE)

Molekularni svazkova epitaxe (z angl. molecular beam epitaxy) je jednou z metod patii-
cich do skupiny PVD technik (z angl. physical vapour deposition tj. fyzikalni depozice
struktur z plynné faze) slouzicich k rustu chemicky ¢istych vrstev v UHV podminkach.
Jeji rozvoj zacal az s nastupem vyveév cerpajicich az do podminek UHV a Bayard-Alpert
mérky umoznujici méfit takto nizké tlaky [11]. Od té doby MBE podstoupila vyznam-
ny vyvoj, ¢imz se stala jednou z nejrozsirenéjsich metod ptipravy pravidelnych tenkych

6
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Obréazek 1.2: Pribéh rustu vrstev zobrazujici zavislost sily linedrni hustoty na tloustce
pripravenych vrstev. Velikost sily linearni hustoty je imérné volné povrchové energii sub-
stratu vaci tenkym vrstvam. (a) Zobrazuje epitaxni rust Fe(001) na MgO(001) za teploty
500 K v UHV podminkéch. Tyto vrstvy jsou definovany rustovym médem FM. (b) Oproti
predeslé zavislosti v grafu (a) je patrnéd velmi mala tloustka vrstev, kdy doslo ke zméné moé-
du rustu vrstev, tj. SK méd. Na obrézku je zachycen epitaxni rist Ag(111)/Si(100)(2x1)
za teploty 300 K v UHV podminkach. Prekresleno z [9)].

vrstev v UHV podminkach. S vyssi dostupnosti zarizeni se zvysilo i mnozstvi materia-
14, které 1ze touto metodou pripravit. Proto také doslo ke zvysujicimu se poc¢tu aplikaci
v prumyslovych odvétvich, mezi které patii napriklad vyroba tranzistorii, mikrovinnych
zafizeni, optoelektronickych prvki, solarnich ¢lank a integrovanych obvodi [12].

Standardni MBE komora umoznuje podminky vakua se zéakladnim tlakem pg nizsim
nez 1077 Pa a b&mé byva vybavena evaporatory nebo efuznimi celami, RHEED (z an-
gl. Reflection-High Energy Electron Diffraction, tj. difrakce elektrontu s vysokou energif),
hmotnostnim spektrometrem a manipulatorem. Takova komora vcetné popisu jednotli-
vych ¢asti je zobrazena na obr. 1.3.

K pripravé tenkych vrstev se ve vakuové komore vyuzivaji evaporatory nebo efuzni
cely, jejichz princip spociva v depozici materidlu v plynné fazi na pripraveny substrat.
Zakladnimi ¢astmi naparovacek jsou kalisek, kolimator, vldkno, zédklopka (shutter) a chla-
zeni, z nichz vétsina je popsana na obr. 1.4.

Kalisek slouzici jako reservoar pro deponovany material je nejc¢astéji vyroben z molyb-
denu, nitridu boritého, wolframu nebo popt. grafitu o vysoké cistoté [5], [14]. Volba téchto
materiali je odivodnéna nasledujicimi body:

Nizka tenze par v UHV pri vysokych teplotach.

Vysokd teplota tani (az 3000 K).

o Témér inertni chovani pti styku s deponovanym materidlem.

Cenova dostupnost.

Material je do kalisku nejcastéji vkladan v podobé peletek, prasku nebo nastiihanych
pliskt. Povrch kalisku je zahrivan radiac¢nim ohfevem nebo dopadem urychlenych elektro-
nu. Radia¢ni ohfev je zprostredkovan ohrivanim tantalového plisku nachazejiciho se okolo
naplnéného kalisku, ¢imz je zabezpeceno rovnomérné ohfivani materidlu v reservoaru [15].

7
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Obrézek 1.3: Schéma experimentalniho usporddani MBE komory véetné popisu jednotli-
vych ¢asti aparatury. Piekresleno a upraveno z [5].

Elektrické kontakty 100 mm

Kontakt HV Chlazeni 42 Y Priruba DN 40

Kolimator svazku

wall

Mechanicky . Kontakty Pl (chladi¢) Zaklopka
posuv kalisku / k vldknu (shutter)

Ovladani zaklopky

Obrazek 1.4: Evaporédtor (naparovacka) znacky Omicron, v némz je ohfivani kalisku zpro-
sttedkovano dopadem elektronového svazku. Zkapalnény materidl je poté deponovan ve
formé par. Upraveno z [13].

Material je tedy ohfevem zkapalnén a ve formé par deponovan na povrch substratu. Dru-
hou moznosti, jak zkapalnit materialu v reservoaru, je vyuziti dopadu urychlenych elektro-
nu. Urychlené elektrony dopadem na povrch kalisku ptredaji svou kinetickou energii, coz
ma za nasledek ohfev a poté i zkapalnéni materialu. S vyssim emisnim proudem vlakna
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roste pocet elektroni, které dopadaji na povrch kalisku, a tim dochazi k jeho rychlejsimu
ohtevu. Mnohdy se pro depozici tenkych vrstev misto kalisku vyuziva pfimo tycka dané-
ho materidlu, kterd je ohtivana a vyparovana. Tohoto uspotradani se vyuziva v pripadé
nizsich depozic¢nich rychlosti nebo pokud hrozi kontaminace depozitu zpiisobena fyzickym
kontaktem s kaliSkem [14].

Protoze zvysovanim teploty dochézi k rychlejsimu vyparovani materialu z kalisku, je
nutné zamezit mnozstvi ztrat zptisobené adsorpci par na libovolnych povrsich evaporatoru.
Z tohoto diivodu jsou pary kolimovany ve svazek, ktery pak dopada na povrch substratu.
V zavislosti na podminkach depozice se na substratu vytvareji vrstvy, které rostou dle
modi uvedenych v sekei 1.1.

K urceni presné tloustky pripravenych vrstev se v kombinaci s MBE vyuziva zarize-
ni QCM (z angl. quartz crystal microbalance). Jednd se o mechanicky kmitajici krystal
o definované rezonancni frekvenci fe,, jejiz hodnota se méni v zavislosti na hmotnosti
nadeponovaného materialu na povrchu krystalu. Protoze citlivost QCM je silné zavisla
na teploté krystalu, provadi se proto jeho kalibrace. Optimalni provozni teplota QCM je
takovou hodnotou, kdy derivace relativni tloustky vrstvy podle teploty je nulova. Tato
teplotni zavislost véetné idedlni teploty krystalu (T,,..) je vynesena v grafu na obr. 1.5.
Ke zméreni odpovidajici tloustky deponovaného materidlu se poté zadava pouze husto-
ta materialu a jeho z-koeficient, ktery upravuje zménu frekvence kmitani vaci tloustce
nadeponované vrstvy.

1204
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Obrézek 1.5: Zaznam z kalibrace QCM potizeny na UHV aparature na TU Wien. Jedna se
o zavislost relativni tloustky vrstvy, tj. mnozstvi nadeponovaného materialu, na aktualni
teploté krystalu. Z uvedeného méreni vyplyva, ze QCM méri nejpresnéji pti teploté Tiax,
kterd odpovida hodnoté 104 °C.

Protoze pri rastu vrstev dochazi ke znaénému ohfevu vnitfnich ¢asti evaporatoru, je
nutné toto zarizeni chladit. Nejcastéji je vyuzivana voda nebo kapalny dusik, pricemz pri
pouziti kapalného dusiku je pozorovan nezanedbatelny pokles tlaku v aparatuie (dokonce
i pul fadu).
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1.4. LEED (Low Energy Electron Diffraction)

Predlozend diplomova prace se zabyva riisty epitaxnich vrstev, jejichz pravidelnost, struk-
turni usporadani a orientace zdsadné ovliviuji globalni vlastnosti (magnetické, strukturni,
topografii) zkoumaného systému Fe;gNigs /Cu(100)/H-Si(100). Proto je v teoretické Casti
rozebrana technika LEED, kterou lze vSechny zminéné vlastnosti (pravidelnost, orienta-
ce, strukturni uspotradani) rozlisit. LEED je jednou z nejstarsich a stéle frekventované
pouzivanych metod ve fyzice povrchi a do cestiny se preklada jako difrakce pomalych
elektroni. Zafizeni bylo objeveno Germerem a Davisem jiz v roce 1927 [16] a jak jiz bylo
avizovana, pouziva se ke kontrole kvality pripravenych povrchtt v UHV a ke kvantita-
tivnimu urcovani povrchovych struktur. Obrovskym prinosem této metody je stanoveni
polohy pravidelné usporadanych povrchovych atomi, popt. atomi z nékolika vrstev pod
povrchem s presnost{ i setin angstrému [16]. Pfi experimentech se vyuziva predpokladu,
ze elektron ma vlnové ¢asticovy charakter, a proto lze elektronu o dané energii prisoudit
jeho vlnovou délku A. Tu uréime podle vztahu 1.3:

P (1.3)
P 2m.FE

kde h oznacuje Planckovu konstantu, p hybnost elektronu, m, hmotnost elektronu
a F jeho dopadovou energii v joulech. V laboratofich se bézné pouzivaji svazky elektronii
o energiich v rozmezi 30 az 200 eV, coz po dosazeni do vztahu 1.3 odpovidd vinovym
délkam od 2,2 do 0,9 A.

Elektrony pak s touto vlnovou délkou dopadaji na povrch pravidelné usporadaného
vzorku, kde se rozptyluji a na fluorescenénim stinitku vytvareji difrakéni obrazec. Z polohy
a ostrosti difrakénich bodi lze urcit povrchovou rekonstrukei studovanych struktur a také
pravidelnost pozorovaného systému (ostré body s nizkou intenzitou pozadi predstavuji
velmi pravidelné struktury, zatimco sSirsi a sldbnouci difrakéni body s vyssi intenzitou
pozadi znaci ostruvkovité usporadani tenkych vrstev) [4].

K popisu difrakénich obrazcii se bézné vyuziva reciprokého prostoru, kde A\ oznacuje jiz
avizovanou vinovou délku elektronu, Ei a Ef vlnové vektory dopadajiciho a difraktovaného
elektronu, g libovolny translacni vektor reciproké mrizky a a velikost mrizkové konstanty.
Z duvodu vyuziti reciprokého prostoru je nutné prepocitat vztahy mezi vinovymi vektory
ia ke a energii elektronti £ dle vztahi 1.5:

p=H/A, (14)
h2 k>
E=3—, (1.5)

kde A je redukovana Planckova konstanta. U elastického rozptylu elektrony neztréaceji
energii, a proto se zachovavé velikost vinového vektoru |k|=|k¢|=|k| [17]. ProtoZe v nasem
ptipadé hovorime o tenkych vrstvach (nikoliv o objemovych objektech), k difrakei doché-
zi pouze pii splnéni Laueho difrakéni podminky pro rovnobézné komponenty vinovych
vektori ve vztahu 1.7 [17]:

Ky = ky — k. (1.6)
g= KH, (1.7)
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kde vektor K je obecné dan rozdilem vlnového vektoru Ei od Ef. Difrakéni podminku lze
rovnéz vyjadrit geometricky pomoci Ewaldovy konstrukce. Na obr. 1.6 je tato konstrukce
zobrazena v podobé Ewaldovy koule o poloméru |l§| Protoze ma platit Laueho difrakc-
ni podminka, k difrakci dochazi pouze v priisecicich Ewaldovy koule a ,ty¢i“ reciproké
miizky.

Jtycereciproké mrizky

AT

g
2T
a

% T

povrch
vrstvy

Obrazek 1.6: Geometrické vyjadreni difrakce pomoci Ewaldovy koule. Piekresleno z [17].

Povrchova citlivost zarizeni LEED je imérna ,,neelastické” stfedni volné draze elektro-
ni [ (tj. vzdélenosti mezi dvéma neelastickymi srdazkami v pevné latce) [5]. Tato vzdalenost
je prolozena kiivkou zobrazenou v grafu na obr. 1.7, kterd je silné zavisla na energii do-
padajicich elektronii. Z intervalu energii (30 az 200 €V) dosahuje [ hodnot mensich nez
5 ML, coz v pripadé elasticky rozptylenych elektronti znamena detekci jesté z mensi hloub-
ky materialu nez 5 ML.
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Obrazek 1.7: Graf zobrazujici zavislost neelastické volné dréahy elektronii na jejich dopa-
dové energii Prekresleno a upraveno z [5].
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2. Kremik (Si)

Kriemik (Si) je prvkem IV. A skupiny v periodické soustavé prvku. Jednd se o druhy
nejrozsirenéjsi prvek v zemské kute (po kysliku) a spoleéné s germaniem a uhlikem patii
mezi jednoprvkové polovodice. Krystalizuje v diamantové strukture tvorené osmi atomy
a nejcastéji se vyuzivaji tfi riznd usporadani: Si(100), Si(111) a Si(110). V prirodé se
vyskytuje spiSe jako sloucenina (silikaty, oxidy, silicidy, aj.) nez jako chemicky ¢ista 14t-
ka. Nejcastéji se k jeho vyrobé vyuziva kfemennych piskl s vysokym obsahem kiemiku
(SiO3), ze kterych se pfipravuje polykrystalicky kremik. Pomoci Czochralského metody
nebo metodou zonalni tavby lze pak nartist monokrystalicky Si. Vzhledem k vysoké ¢isto-
té, dostupnosti a ,laditelnym” elektrickym vlastnostem lze tento polovodi¢ pouzivat nejen
v elektronice, ale i jako substrat vhodny pro rust tenkych vrstev, napr. GaAs, GaN.

Protoze rust téchto vrstev je ovlivnén mnoha faktory (teplotou substratu, volnou
povrchovou energii, tlakem v aparature, rozdilnou velikosti mrizkovych konstant mezi
substratem a deponovanou vrstvou, aj.), muze dochazet k pravidelnému (epitaxnimu) ¢i
nepravidelnému (neepitaxnimu) rustu. Zasadni vliv na pravidelnost tenkych vrstev pfi-
pravenych na kiemikovém substratu mé pritomnost nativniho oxidu kfemic¢itého (SiOs)
na jeho povrchu.

2.1. Techniky odstranovani SiO,

7 tvodu kapitoly vyplyva, ze kiemik je zdsadnim materidlem pro vyrobu elektronickych
soucastek a ze jeho povrchové vlastnosti, napr. reaktivita, schopnost rist vrstev o danych
vlastnostech, jsou silné ovlivnény vrstvou SiOs na jeho povrchu. Oxid vytvaii az 2 nm tlus-
tou nevodivou vrstvu, ktera potlacuje tvorbu jakéhokoliv pravidelného rstu na povrchu
kiremiku. Z tohoto divodu je vrstva oxidu zamérné odstranovana, k ¢emuz se vyuzivaji
dvé zakladni techniky: flashing, anebo leptani.

o Leptani v HF - chemické cesta,

 flashing - vysokoteplotni zihani v UHV podminkach.

2.1.1. Leptani v HF

Kyselina fluorovodikova (HF) je vodnym roztokem fluorovodiku a vody a v polovodic¢ovém
pramyslu se pouziva k odstranovani SiO, z povrchu Si. Po vlozeni kfemikového waferu
do kyselého roztoku HF je oxid ihned napadan molekulami kyseliny a dochazi tak k naru-
sovani Si-O vazeb. Reakci se uvoliuje voda a na povrchovy kiemik se navaze fluor (Si-F).
Vzhledem k vysoké koncentraci fluorovodiku v roztoku reaguje navazany fluor z vazby
Si-F s fluorovodikem za vzniku komplexu dvou atomi fluoru vazanych na jednom atomu
kiemiku. Kvili vysoké elektronegativité fluoru je vazba Si-F vyrazné silnéjsi nez vazba
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Si-H (= 5 eV vs. &~ 3,5 V), ¢imz dochézi k polarizaci a slabnuti Si-Si vazeb. Proces na-
konec vede az k tvorbé fluoridu kremicitého SiF,, ktery nasledné desorbuje. Jeho misto
okamzité zaujima vodik z fluorovodiku za vzniku Si-H vazby a hovotfime proto o hydro-
genovaném Si nebo H-terminovaném povrchu kifemiku (H-Si). Po odstranéni veskerého
oxidu na povrchu kfemiku se proces leptani témér zastavi, protoze koeficient leptani SiO,
je mnohem vétsi nez v pripadé c¢istého Si. Vyse popsany mechanismus leptani je ilustrovan
na obr. 2.1 a text v¢etné obrazku byl pouzit z [18]. Protoze se k odstranéni oxidu vyuziva
chemické cesta, je proto cistota povrchu kfemiku silné ovlivnéna nejen dobou, béhem niz
manipulujeme s vyleptanym vzorkem v atmosférickych podminkach, ale i ¢istotou pouzi-
vanych nastroju (kadinky, pinzety, atd.) a chemikélii. V nékterych publikacich je uvadéno,
ze po vyleptani kfemiku v HF je vzorek zbaven veskerych necistot. Ve skutec¢nosti toto
tvrzeni neni pravdivé, ponévadz na povrch vzorku nasedavaji nejen adsorbanty z ovzdusi,
ale i voda, ktera se zachytava na bocnich sténach a defektech kremiku. Nékteré zdroje
také tvrdi [18], [19], Ze stabilita Si-H vazeb rapidné klesa pfi vystaveni vzorku svételnému
zéreni, chemickym radikdltim, napt. ozonu (Oj), a vlhkosti. Interakei dochazi k pretrhani
Si-H vazeb a povrch kiemiku se opét stava reaktivnim.

Z hlediska kinetiky podle [19] prispivaji k opakované tvorbé SiOy vétsi mérou prave
molekuly vody nez molekularni kyslik z ovzdusi. Podle [20] dochézi k nukleaci oxidovych
center ihned po vytazeni vzorku z roztoku HF a to se poté promita ve vlastnostech kie-
miku. Proto mnohé vyzkumné skupiny [21], [22] vyuzivaji nékolik kroku leptani. Nejprve
provedou leptani v HF, ¢imz se zbavi oxidu a poté aplikuji leptani v 40% roztoku fluori-
du amonného (NH4F), ktery odstrani zbytky oxidu (predevsim zarodky). Protoze NH,F
je selektivni leptadlo, 1ze jeho pouzitim u Si(111) dosdhnout atomérné rovného a navic
H-terminovaného Si(111) [21]. Obdobny piipad vsak neni pozorovan u Si(100). Pouzije-li
se HF pro povrchovou upravu Si(100), dochazi k tvorbé kvazi-rovného povrchu Si(100).
V pripadé, ze by byl Si(100) ponofen i do NH4F, s vysokou pravdépodobnosti by byla
pozorovana tvorba nezadoucich mikrofazet s usporadanim (111) [23], [24].

Oxid: / /

o | ET O SiFy

maftrice ‘ \ F F
o F ‘ L F ‘

povrch _\Sigr_ gt — - HA— ;SiJr H

Si0, J/ / ~ S / povrch
Si- Si™ Sl = = = = = Sf = = = -

‘ ‘ ‘ ‘ Si(100)
OBJEM §Si(100)

Obréazek 2.1: Princip leptani SiOg z povrchu Si(100) pomoci HF. Prekresleno a upraveno
z [18].
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2.2. HYDROGENACE SI

2.1.2. Flashing

Flashing (déle v textu nazyvano fleSovanim) je stejné jako chemického lepténi technikou
pouzivanou k odstranovani SiO,. Oproti leptani se tato technika vyuziva v UHV apara-
turach, v nichz je oxid kfemicity z povrchu kfemiku odstranén vysokoteplotnim zihanim
[25]. Pi dodrzeni vhodnych podminek je tak mozné dosdhnout atomarné rovného povrchu
u obou nejéastéjsich variant - Si(100) a Si(111), u nichz lze pozorovat vznik nejvhodnéj-
sich rekonstrukei, tj. Si(111)-(7x7) a Si(100)-(2x1). Namisto chemické reakce s vrstvami
nativniho SiOs jsou oxid i uhlikové kontaminanty na povrchu Si odstranovany pomoci vy-
sokoteplotniho zihdni v UHV podminkéch. Pfed samotnym zihanim je nutné dostatecné
odplynit drzak vzorku, aby béhem zihani nedochézelo k adsorpci necistot z manipulatoru
na povrchu vzorku. Poté je vzorek prenesen do UHV aparatury, kde je pripraven k ziha-
ni. Teplota vzorku je postupné zvysovana na teplotu 950 °C, kterd je nizsi nez teplota
tani SiO5. Béhem tohoto ohfevu vsak musi byt dodrzena podminka, kdy tlak v aparature
nepiesahne hodnotu 1,33x10~7 Pa. V pifpadé ptekroceni této hodnoty hrozi nevratné
zdrsnéni povrchu substratu. K dosazeni pozadovanych vysledki, tj. rovného Si(100), je
bézné, ze cely proces pripravy muze trvat v radech desitek hodin. Poté je vzorek rychle
zahiivan (otdzka nékolika sekund) az na teplotu 1250 °C po dobu az 2 minut, pficemz tlak
nesmi presahnout hodnotu 1,33x107% Pa, jinak opét dochézi k tvorbé nerovnosti. V pii-
padé tuspésného fleSovani je poté nutné vzorek rychle zchladit na teplotu 950 °C. Toto
zchlazeni by meélo byt provedeno v fadech nékolika sekund a poté by méla teplota vzor-
ku kontinuédlné klesat az na pokojovou teplotu rychlosti zhruba 2 °C/s. Proces zihani na
1250 °C lze i nékolikrat po sobé opakovat, ¢imz je zamezeno pritomnosti karbida kiemiku.
V pripadé pomalého ochlazovani v teplotnim intervalu 1250 °C az 950 °C dochézi k ne-
vratnému zdrsnéni povrchu vzorku, jejimz disledkem mohou vzniknout az mikrometrové
nerovnosti [25]. Existence téchto artefakti pak ovliviiuje zptsob rustu tenkych vrstev na
Si, coz méni fyzikalni vlastnosti téchto vrstev a ztézuje pak jejich analyzu.

2.2. Hydrogenace Si

Hydrogenace kiremiku je déj, pfi némz dochézi k tvorbé chemické vazby mezi atomy vo-
diku (H) a kfemiku (Si). Jednd se pfevazné o reakci mezi povrchovymi atomy kifemiku
a atomarnim vodikem za vzniku Si-H vazeb. Tvorba téchto novych vazeb ma za nasledek
zménu fyzikalnich a chemickych vlastnosti latek, tj. nizkou reaktivitu a zménu elektrické
vodivosti, coz se pak odrazi v moznych aplikacich tohoto polovodic¢e. Hydrogenovany kie-
mik se pak muze vyuzivat v nanolitografiich a pti vyrobé molekularnich elektronickych
zatizeni [26]). V soucasné dobé se pouzivaji tfi rizné metody, jak tento hydrogenovany
kiemik ptipravit [26]:

e Hydrogenace v UHV podminkach s atomy vodiku.

o Hydrogenace chemickymi metodami.

» Vodikové plazma.
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2. KREMIK (SI)

2.2.1. Priprava a struktura H-terminovaného kremiku v UHV

Jedna se o nejcastéjsi metodu hydrogenace povrchi polovodici, kterd se provadi u Si(100)-
(2x1), Ge(100)-(2x1) a Si(111)-(7x7)), kde dochazi k interakci mezi Cistym povrchem
a atomem vodiku. Z energetického hlediska jde o extrémné slabou interakci vzhledem
k vysoké vazebné energii vodiku. K termalni disociaci molekuly Hs na atomarni H doché-
zi v UHV podminkach v okoli horkého wolframového vldkna ¢i trubicky dosahujici teploty
okolo 1800 °C [27], [26]. Tyto atomy se pak vazou na povrchové atomy Si a tim chemicky
stabilizuji jeho povrch za vzniku H-terminovaného Si(100)-(2x1). Hustota vazanych vodi-
ku zavisi na nékolika parametrech - teploté vldkna, teploté Si substratu, vzdalenosti mezi
substratem a vlaknem a na tlaku vodiku v aparature béhem depozice. Tlak v aparature se
bézné pohybuje v fadu 1x10~* Pa, coz je vyuzivano ke snadnému uréeni aplikované davky.
Tato davka se vétsinou udava v jednotce Langmuir, kterda odpovidda mnozstvi plynu, ktery
béhem jedné sekundy dosedne na povrch pii tlaku ~ 1x10~* Pa. Zménou podminek pii
hydrogenaci 1ze ziskat nékolik modifikaci H-terminovaného Si(100). Nékteré z nich jsou

zobrazeny na obr. 2.2.
’ m

OSi eH
hemihydrid

Al
X
AT

Obrazek 2.2: Strukturni model vodiku vdzaného na Si(100). (a) Monohydrid 2x1, (b)
hemihydrid, (c¢) (3x1) a (d) dihydrid (1x1). Prekresleno a upraveno z [26].

16



2.2. HYDROGENACE SI

Nejbéznéjsi modifikaci H-Si(100) je monohydrid [viz obr. 2.2 a)|, ve kterém se ato-
my vodiku vazi na konec kazdého z povrchovych atomu Si, tj. dimert. Tato struktura je
chemicky inertni a bez poruseni vydrzi na vzduchu i nékolik minut. Ptisobenim radikali,
ozonu, vody a jinych reaktivnich latek dochéazi k naruseni Si-H vazeb, a proto povrch
kiemiku zac¢ind znovu oxidovat [18]. Kfemik, na némz je navazan vodik o tloustce maxi-
malné 1 ML, vytvaii pravidelnou rekonstrukei (2x1) [28], [29]. Pfi nizsim pokryti dochazi
k tvorbé hemihydridové struktury, kdy se na jeden z dimert vaze pouze jeden atom vodiku
a druhd z kifemikovych vazeb zistava volna. Ve srovnani s monohydridem je hemihydrid
chemicky nestabilni, ponévadz tyto volné vazby jsou vhodnymi misty pro vazani molekul
vody nebo kysliku. Pfi vyssich pokrytich vodikem Si povrchu (vice nez 1 ML) lze za teplot
od RT do 350 °C dosdhnout usporadani (1x1) nebo (3x1) [viz obr. 2.2¢), d)] [26],[29].
Takova uspotadani vznikaji pretrzenim dimerové vazby, na niz se pak vaze atomarni vo-
dik. Vznikaji pak struktury tvofené kombinaci skupin monohydrida (SiH) a dihydrida
(SiHy). Dusledkem vzniku ruznych rekonstrukei je pozorovana vyrazna heterogennost po-
vrchu kiemiku, kterd je charakterizovana plochymi oblastmi (1x1) a vyleptanymi dulky
zvysujici drsnost povrchu [29]. Graf zavislosti urCujici mnozstvi navazaného vodiku pri
RT na jeho expozici ve vodikové atmosféfe je zobrazen na obr. 2.3 [29]. Z obrazku je
patrny rychly pribéh hydrogenace Si, kterd vytvaii rekonstrukei (2x1), a to az do oblasti
¢erveného bodu v grafu. S vétsi expozici (od ¢erveného bodu) radikdli H dochézi k sa-
turaci tloustky vodikovych vrstev (od 1,7 ML do 1,9 ML) a poté je pozorovana tvorba
rekonstrukce (1x1), poptipadé kombinace (1x1) s (3x1).
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Obrazek 2.3: Zavislost pokryti vodikem na expozici ¢istého povrchu Si(100)-(2x1) ato-
marnim vodikem za RT. Pouzito a upraveno z [28], [29].
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2.2.2. Hydrogenace chemickymi metodami

Dalsim ze zpiisobt, jak navazat atomy vodiku na povrch ktemiku, je leptani v roztocich
NH,F a HF. Pred vytvorenim Si-H vazby dojde k odstranéni vrstvy nativniho oxidu a poté
k navézani vodiku. P¥i vhodnych podminkach 1ze pomoci HF vytvorit na Si(100) dihydrid
SiHs s drsnosti povrchu az jednoho nanometru [26], avSak pomoci chemickych metod nelze
dosdhnout takové povrchové cistoty jako v pripadé fleSovani. Nelze rovnéz vytvorit pouze
SiHs usporadani, protoze vazanim z roztok dochazi k tvorbé kombinace monohydridii,
dihydridi a dokonce trihydridi [30]. Depozicemi na takto modifikovany substrat muze do-
chazet k mensimu poruseni pravidelnosti vznikajicich vrstev. Vice o leptani v HF a NHyF
bylo jiz zminéno v odstavci o leptani v HF a NH4F (2.1.1).

2.2.3. Hydrogenace vodikovym plazmatem

Poslednim zptisobem, jak dosdhnout tvorby Si-H vazby, je vazani vodiku z vodikového
plazmatu. Toto plazma m4 pii hydrogenaci podle [26] tii dulezité role:

a) Odstranuje povrchové nerovnosti.
b) Leptd na povrchu adsorbovany uhlik.
c) Hydrogenuje povrch.

Pted samotnou hydrogenaci je z kfemikového waferu odstranén SiO, a teprve poté je
mozné zacit s vazanim H na povrchu kfemiku. Proces probiha za nizkého vakua (0,1 -
100 Pa), kdy z plazmatu vylétavaji radikaly a ionty, které interaguji s povrchem waferu.

Mezi nejvétsi prednosti této metody patii vysoka stabilita Si-H vazeb, které mohou byt
zachovany i nékolik tydnu [26]. Dalsimi vyhodami jsou teplotni odolnost vazeb, kterd je
vyssi nez v pripadé vazani vodiku radikély, a proveditelnost v nizsim vakuu. Mezi nejvétsi
nevyhody se fadi zvySena povrchova drsnost a vysoky pocet povrchovych rekonstrukei.

7, predeslého textu tedy plyne, Ze nejpravidelnéjsim, chemicky nejcistsim a teplotné
nejstabilnéjsim (v rozmezi 350 az 400 °C) uspofaddnim je rekonstrukce Si(100)-(2x1)-H,
kterou lze pripravit hydrogenaci v UHV.

2.2.4. Dtisledek hydrogenace Si

Vodik hraje vyznamnou roli v oblasti vyroby polovodicovych soucastek, protoze jsou jeho
pritomnosti zasadné ovliviiovany vlastnosti vyrobenych soucastek. Tyto zmény se proje-
vuji predevsim v reaktivité, elektrotechnickych vlastnostech (napft. vodivosti), nebo pii
nasledné pripravé tenkych vrstev. V pripadé kfemiku nastdva i modifikace jeho povr-
chové rekonstrukce. Navazanim H na povrchové atomy Si dochazi k obsazeni volnych
povrchovych vazeb, ¢imz se zna¢né omezi prostor k dosednuti molekul vody poprt. kysliku.
Omezenim poctu nezadoucich molekul na povrchu kiemiku je znacné potlacena oxidace
Si. Diky této vlastnosti miazeme odstranit SiOs mimo vakuum a po prevedeni kiemiku do
UHYV lze na jeho povrchu riist epitaxni vrstvy.

Kromé stability povrchu vede tvorba Si-H vazeb ke zméné volné povrchové energie,
coz méa zasadni vliv na typ ristu epitaxnich vrstev. Pokud je kfemik pokryt velice malym
mnozstvim vodiku (0,1 ML), pozorujeme pak zkraceni diftzni délky deponovanych atomii
a na substratu detekujeme velké mnozstvi malych ostruvki. U cistého kiemiku by byl
patrny mensi pocet ostruvki s vétsi pramérnou velikosti [29]. Naproti tomu po tvorbé
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saturovaného mnozstvi vodiku (mezi 1,7 az 1,9 ML), je detekovano prodlouzeni diftizni
délky deponovaného materialu.

P1i depozici tenkych vrstev na kfemik je zasadni otazkou, o jaky material se jedna.
Muze totiz dochazet k tomu, ze deponované vrstvy reaguji s kiemikem za vzniku silicida
nebo s kfemikem viibec nereaguji. Déle vlastnosti vrstev ovliviiuje i pritomnost defektt
a dokonce i poméry jednotlivych hydrida [29].

Jako modelovy priklad slouzi napt. rist Ag na Si(111) ilustrovany na trojici obr. 2.4.
Stiibro patii mezi kovy, které s kiemikem nevytvari silicidy. Na prvnim z obr. 2.4 a) je
popsan rust Ag(111) na Si(111) za teploty 300 °C. P¥i depozici kovu dochézi nejprve
k vytvoreni jedné souvislé vrstvy stiibra (vrstva v/3x+/3), na niz je pak pozorovan riist
ostruvku (SK méd).

Jind situace je pozorovana pri depozici Ag na Si(111) za pokojové teploty [obr. 2.4 b)].
Za téchto podminek stiibro roste vrstva po vrstvé (méd FM) az do tlousték vétsich nez
15 ML [28]. Teprve poté dochézi dusledkem napéti mezi substratem a tenkymi vrstvami
k poruseni celistvosti struktury [9] a zacinaji se vytvéaret ostrovy. Tato situace je zobrazena
na obr. 2.4 b).

V poslednim piipadé se jednd o depozici Ag(111) na H-Si(111) za teploty 300 °C
[viz obr. 2.4 c)]. V dusledku hydrogenovaného povrchu Si(111) je pozorovan rist Ag
ostriuvki, které jsou nizsi a v prumeéru dosahuji stejnych ¢i dokonce vétsich rozméri, nez
ostruvky v pripadé depozice na ¢isty kiemik pii RT [29]. Obdobny zpisob rustu jako
Ag(111)/Si(111) je pozorovan i u systému Ag(100)/Si(100), naproti tomu Cu reaguje
s ktemikem a za zvysSené teploty vytvari silicidy.

ostrovy Ag(111) vrstva /3xy/3

vrstva /3x/3 H ostrovy Ag(111)

x ostrovy Ag(111)
A& -

\
[

a) Ag(111)/Si(111) 300 °C  b) Ag(111)/Si(111) RT  c¢) Ag(111)/H/Si(111) 300 °C

Obrazek 2.4: Schematickd ilustrace modelt rustid tenkych vrstev Ag(111) na Si(111)
za tfech riznych podminek. Obrazek (a) zobrazuje depozici Ag na ¢isty Si(111)-(7x7)
pfi teploté 300 °C, zatimco (b) stejny proces pii pokojovych teplotach a (c¢) depozice Ag
na stejny substrat pri zvysené teploté (300 °C). Piekresleno a upraveno z [26], [28].
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3. M&d (Cu)

Meéd (Cu) je prvek z I.B skupiny periodické tabulky prvki, ktery se v praxi vyuziva jako
vodi¢ tepla a elektrického proudu. Cu krystalizuje v plosné centrované krychlové strukture
(fce) (viz obr. 3.1) s mifzkovou konstantou a = 3,615 A [31].

Cu(001)

Cu(111)

fce Cu
a=3,615A

Obrézek 3.1: Plosné centrovand krystalickd struktura médi. Modfe je vyznacena Cu(001)
a Cervené Cu(111). V literatufe se Castéji pouziva ekvivaletni roviny (100) k (001) [29].

Pro obé nejcastéjsi krystalicka usporadani (100) a (111) je vzdalenost mezi nejblizsimi
sousednimi rovinami stejna. Méd se v ptirodé vyskytuje jako ¢isty kov nebo ve formé oxida
a soli. Chemicky ¢istd se pouziva v laboratotrich prevazné jako depoziéni material (jako
napln evaporatorii nebo v podobé tercu pro depozice zalozené na principu odprasovani
materidlu), ale také jako substrat (monokrystal) vhodny pro rust tenkych vrstev.

V pripadé vyzkumu metastabilniho Zeleza na TU Wien se vyuzivd monokrystalu
Cu(100), na némz lze pripravit vrstvy paramagnetického v Fe.

3.1. Priprava atomarné ¢istého monokrystalu Cu(100)

Stejné jako u vétsiny pouzivanych substrat pro epitaxni rist musi byt i médény krystal
pred kazdou depozici precizné vycistén. Teprve poté je na ném umoznén rust epitaxnich
a chemicky cistych vrstev. V pripadé monokrystalii se experimentalné ovérilo, ze nej-
vhodnéjsim zpiisobem k pripravé ¢istého povrchu je kombinace odprasovani pomoci iontt
vzacnych plynu (Ar, Ne, aj.) a zihdni v UHV. Obé techniky jsou zobrazeny na obr. 3.2,
kde a) zobrazuje odprasovani kontaminaci a b) zihdni v UHV podminkéch.

21



Zihani v UHV (pocatecni stav) Konecny stav po zihani v UHV

O Atom substratu (Cu) @ Atom kontaminace ? Ar iont

Obrazek 3.2: Techniky pouzivané pfi ¢isténi monokrystali pred depozici tenkych vrs-
tev: (a) Odprasovani necistot pomoci argonovych iontti, béhem néhoz jsou odstranovany
témér vsechny povrchové atomy (vlevo) a koneény stav vzorku po ukonéeni této procedu-
ry (vpravo). (b) Zihanf v UHV podminkach zptisobuje difuzi necistot na povrch vzorku
a pak jejich moznou desorpci (vlevo) a koneény stav médéného monokrystalu po ukonceni
ohtevu. Upraveno z [4].

Na TU Wien byl krystal Cu(100) odprasovan pomoci iontového zdroje Leybold, ktery
pii tlaku 4x10™* Pa poskytoval svazek argonovych iontdi urychlenych na 2 keV. Proto-
ze iontovy zdroj vytvarel svazek s proudem 5 pA, stacilo krystal odprasovat po dobu
40 minut. Timto zptsobem byla z povrchu a z nékolika atomérnich vrstev pod povr-
chem odstranéna vétsina kontaminanti. Nevyhodou aplikované metody byl zisk znacné
rozbrazdéného povrchu krystalu. Proto po odprasovani bézné néasleduje zithani médéného
krystalu az na teplotu 520 °C, kdy neéistoty lokalizované v hlubsich ¢astech krystalu (pod
odprasenymi vrstvami) difunduji smérem k povrchu. Zde pak dusledkem vysoké termélni
energie povrchové necistoty bud desorbuji, nebo se adsorbuji na povrchu krystalu, odkud
jsou dalsim cyklem odprasovani odstranény. Kromeé difuze necistot slouzi zithani krystal
k tvorbé pravidelnych atoméarnich teras sirokych az nékolik desitek nm. Cely proces ¢isténi
je opakovan az do okamziku, kdy je pomoci AES detekovana pouze méd a pomoci LEED
jsou pozorovany ostré difrakéni stopy. Oba zaznamy vycisténého médéného monokrystalu
jsou zobrazeny na obr. 3.3.

Protoze monokrystaly jsou z hlediska ceny a primyslového vyuziti pro dalsi vyvoj
nevhodné, je snahou provést dany vyzkum na mnohem dostupnéjsich a aplikacné zajima-
véjsich substratech. V ptipadé tvorby vrstev metastabilniho zeleza (popséno v kapitole 4)
na nékterém jiném substratu, jako je napt. Si(100), je pozadovana pfitomnost epitaxnich
vrstev Cu(100), které by substituovaly vrstvy monokrystalu Cu(100).
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Obrazek 3.3: (a) Augerovské spektrum pofizené z vyc¢isténého monokrystalu Cu(100)
s energii primarniho elektronového svazku 3 keV. Ve spektru se nachazi intenzivni Cu
piky na pozicich 60, 776, 849 a 920 eV. Protoze krystal byl fadné ocistén, nebylo mozné
ve spektru detekovat pik uhliku (272 V) a pik kysliku (503 eV). (b) Difrakéni obrazec
vy¢isténého monokrystalu usporadaného do fcc(100) struktury porizeny pomoci LEED.
Priméarni svazek elektront pti porizovani difrakéniho obrazce byl urychlen na energii

130 eV. Oba zdznamy (AES a LEED obrazec) byly porizeny z monokrystalu Cu(100)
v priitbéhu staze Erasmus+ na TU Wien.

3.2. Systém Cu-Si

Tato ¢ast diplomové préace se zabyva interakei mezi médi a kiemikem. Vrstvy Cu/Si lze pii-
pravit nékolika dostupnymi fyzikdlnimi technikami v podminkach UHV, mezi které patii
napr. molekularni svazkova epitaxe nebo depozice s pomoci iontového svazku. Vyvstava
vsak otazka, jaky systém lze témito technologiemi ptipravit. Prirozené nas napadne, Ze
na substratu Si(100) narosteme libovolnou tloustku Cu(100) a ta pak muze byt jakkoliv
vyuzivana. Avsak systém Cu/Si neni ve skutecnosti az tak primocary, jak by se mohlo
zdat.

Diivodem je volba druhu kovového materidlu. Méd totiz patii spolu s kovy jako zla-
to, nikl, zelezo, kobalt, aj. do skupiny materiala, které pri kontaktu s kremikem vytvari
mnohdy nepravidelné usporddané slouceniny kovu a kiemiku - silicidy [29], [32]. V pripadé
médi vznikd téchto sloucenin celd fada (CuzSi, Cuy5Siy, CusSi, aj.) a ty pak maji zdsadni
vliv na fyzikalni vlastnosti pripravovanych vrstev. Experimentalné bylo totiz dokazano
[29], [32], ze dalsi depozici tenkych vrstev na silicidovy substrat lze ziskat pouze nepra-
videlné uspotradany systém. Zasadnim parametrem vedoucim k tvorbé silicidi je teplota
substratu béhem depozice vrstev nebo zihani jiz vytvoreného systému Cu/Si. Na tvorbu
silicidi ma enormni vliv difuzivita médi v kremiku, ktera s rostouci teplotou roste. Tim
dochéazi k promichavani atomt médi a kfemiku, coz ma za nasledek vytvoreni slouc¢eniny
CugSi. V publikacich [33], [34], [35] bylo ukézano, ze v pripadé systému Cu(100)/Si(100)
staci zihat vzorek pouze na teplotu 200 °C a tim se pak veskera Cu spotfebuje na tvorbu
silicidi. U depozice na Si(111) dokonce postacuje teplota 100 °C a u Si(100) i 80 °C [35].
Z téchto informaci okamzité vyplyva, ze pti vyuziti Cu(100)/H-Si(100) pro depozici ten-

23



3. MED (CU)

kych vrstev nelze vicekrat pouzit substrat Cu(100)/H-Si(100), ponévadz by béhem cykli
odprasovani a zihani vznikla neusporddana vrstva silicidit médi.

S teplotou systému vyssi nez 252 °C je difuzivita natolik vysokd, ze v oblasti rozhrani
vznikd nadmérna koncentrace médi, coz ma za nasledek tvorbu silicid charakterizovanych
vyssim podilem médi (Cuy5Siy a CusSi) [33]. Déale bylo v této publikaci [33] experimentalné
dokézéano, ze systém Cu/Si(100) je termalné odolnéjsi, pokud jsou obé slozky oddéleny
izolacni bariérou. U mezivrstvy SiO, je difuze médi detekovana az prii teploté 350 °C
a produkee silicidu pfi 450 °C [36]. Béhem depozice médi na H-Si(100) je sice vodik na
rozhrani Cu/Si zachovén, avsak pri teploté 200 °C nezabrani tvorbé silicidu [29].

3.3. Cu(100) na Si(100)

Zabyvame-li se obecné epitaxnim rustem na kiemiku (tj. tvorba monokrystalu médi na
kremikovém substratu), zasadnim krokem je odstranéni nativniho oxidu kfemicitého na
jeho povrchu. V predeslé kapitole 2 jsou podrobné popsany zptsoby pripravy Si(100) (po-
moci leptani v HF nebo flesovani Si(100) v UHV), jakymi lze tento oxid odstranit. Teprve
po splnéni této podminky muzeme sledovat rusty vrstev primo na Si(100). Ovsem jak
bylo zminéno v predeslém textu, méd patii mezi kovy, které s kifemikem reaguji za vzni-
ku amorfnich silicidu (CusSi, CusSi aj.). Proto depozice médénych vrstev musi probihat
za nizsich teplot, kdy je difuze médi nizsi a tim je omezena tvorba silicidu [34] a [33].
Rozdilné chovani je pozorovano naptiklad u depozice stiibra na kifemiku, které se substra-
tem nereaguje. Z toho divodu je pozorovan rust pravidelnych vrstev pri vyssi teploté nez
300 °C [28] a [29].

Dalsim pozadavkem pro epitaxni riast Cu(100) je pritomnost vodiku na kiemiku, tj.
H-terminovaného Si(100). Pokud tato podminka neni splnéna, detekujeme na atomérné
¢istém Si(100) rist Cu(111) [29] a [32], ktery mize zdsadné ovliviiovat vlastnosti tenkych
vrstev na Cu/Si systému. Mezi tyto vlastnosti patii rozdil v magnetickych vlastnostech
zeleza, které na Cu(100) muze vytvorit paramagnetickou fézi, zatimco na Cu(111) vzdy fe-
romagnetickou. Oproti systému Cu/Si(100) je u Cu/H-Si(100) pozorovano pomérné rovné
rozhrani, coz je pravdépodobné zplisobené omezenou difuzi v disledku hydrogenovaného
substratu [29]. Porovnani invertovanych difrakénich obrazet vrstev Cu(111) a Cu(100)
o tloustce 130 nm pripravenych na Si(100), resp. H-Si(100) je v¢éetné namérenych difrak-
togrami na obr. 3.4. Na difrakénim obrazci Cu(111) je patrné, ze se skladd ze dvou
Sestitthelniki, které jsou vii¢i sobé pootoceny o 90°. Tento jev je zplisoben substratem, na
némz je Cu(111) pripravena. Povrch Si(100) je totiz tvoren doménami, kde vzajemné sou-
sedici domény jsou viici sobé otoceny o 90°, a proto je mozné na fluorescenénim stinitku
pozorovat dvanactithelnik Cu(111).

Protoze mezi Cu a Si je rozdil m¥izkovych konstant az 33,4 %, dochézi k rotaci Cu(100)
vaéi Si(100) o 45° (u systému Cu(111) na Si(111) odpovida rotace rovin 30°). Dusledkem
rotace dojde k redukei mrizkovych konstant z 33,4 % na 6,0 % a lze tak pozorovat epitaxni
rust Cu(100) na H-Si(100) v UHV podminkach [21], [32] a [35]. Navic béhem pripravy
H-Si(100) je nutné dbét na vysokou ¢istotu néstroju a presnost vsech provedenych krok.
Ukézalo se totiz, ze i stopové koncentrace zeleza, chromu nebo niklu (0,1 % az 1 %) na
kremiku mohou zapriCinit tvorbu az 1 nm tlustych silicidi. Tyto silicidy zabranuji rastu
Cu(100), coz dalsi depozici vede k tvorbé sloupcovitych vrstev Cu(111) [35].
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Obrézek 3.4: (a) Rentgenovy difraktogram potizeny z 200 nm tlustych vrstev Cu(111) pii-
pravenych na atomarné ¢istém Si(100) (vlevo). Invertovany LEED obrazec vrstvy Cu(111)
o tloustce 130 nm pripravené na Si(100) (vlevo). Cervené a zluté ohrani¢ené body odpo-
vidaji jednotlivym Sestitthelnikiim, které Cu(111) charakterizuji. (b) Rentgenovy difrak-
togram potizeny z vrstev Cu(100) o tloustce 100 nm pripravenych na H-terminovaném
Si(100) (vpravo). Invertovany LEED obrazec vrstev Cu(100) o tloustce 130 nm pfiprave-
nych na H-Si(100) (vpravo). Difraktogramy byly prevzaty z [32] a LEED obrazce namé-
reny na TU Wien. Elektrony primarniho svazku dopadaly na ptipravené vrstvy s energii
130 eV.

Kromé kontaminanti vyznamné ovliviiuje vlastnosti vrstev teplota substratu, pii niz
depozice probiha. Jak bylo uvedeno v predeslé sekci 3.2, pri teploté vyssi nez 200 °C do-
chazi k preméné Cu(100) na CusSi. Pfi nizkych teplotach okolo 0 °C je pozorovan rust
polykrystalickych médénych vrstev charakteristickych kruhovym difrakénim obrazcem.
V pripadé depozice médi pri RT byl difrakénim obrazcem dokéazan 3D rist médénych vrs-
tev na H-Si(100). Po depozici 100 nm Cu byla pomoci mikroskopu atomarnich sil (AFM)
pozorovana zrna o prumeéru az 50 nm. Diky pritomnosti téchto zrn dosahovala drsnost
povrchu hodnoty az 0,95 nm [34].
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4. Zelezo (Fe, resp. Fe;sNiy»)

Zelezo (Fe) je kovem z 8.B skupiny periodické soustavy prvkil a z primyslového hlediska
patii jiz po staleti mezi nejvyznamnéjsi materidly. V prirodé se vétsinou vyskytuje ve
formé oxidu a v ¢isté formé muze vytvaret dvé krystalické soustavy (Ctyfi fazové modifi-
kace):

e bce (z angl. body-centered cubic = prostorové centrovand krychlova bunka) - « Fe,
3 Fe, 6 Fe s m¥fzkovou konstantou 2,870 A.

o fec (face-centered cubic = plosné centrovand krychlova bunka) - v Fe s miizkovou
konstantou 3,515 A [31].

Obé tyto krystalografické soustavy jsou zobrazené na obr. 4.1, kde levy model predsta-
vuje elementarni bunku bce tvorenou dvéma atomy Zeleza (1—1—8%), zatimco model vpravo
je elementarni bunka fcc tvorend ¢tyrmi atomy Zeleza (8-%%—6-%). Na rozdil od 8 Fe (ferit
B) jsou bee struktury a Fe a 6 Fe vyznamnymi feromagnetickymi fazemi. Naproti tomu
taze B Fe a zelezo v jsou paramagnetické.

a, B, 3 Fe (bce) y Fe (fcc)
a=2.870 A a=30515A

Obrazek 4.1: Krystalické modifikace zeleza - feromagnetické bee (vlevo) a paramagnetické
fcc Fe (vpravo).

Béznym zplisobem, jakym lze pripravit paramagnetickou fazi zeleza z pivodné fero-
magnetického « Fe, je zihani Zeleza. Feromagnetickd o Fe je pri ohfevu stabilni az do
teploty 769 °C, téz nazyvana Curieova teplota T pro Fe, jejimz prekonanim se spontanni
magnetizace materidlu rovna nule, tj. je detekovana zména z feromagnetické faze (a Fe)
na paramagnetickou fazi (§ Fe). Béhem této premény magnetickych vlastnosti neni po-
zorovana zmeéna krystalické struktury zeleza. Pozoruhodné chovani je zaznamenano pti
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4. ZELEZO (FE, RESP. FEsNIy)

dalsfm zah¥ivani feritu 3, kdy dochézi k prekroceni teploty 912 °C. Zelezo piekrystalizuje
z bce na fee krystalickou soustavu a vytvari « Fe, pricemz material si zachovava para-
magnetické vlastnosti. Posledni transformace Fe je pozorovana v okamziku, kdy teplota
presahne hodnotu 1394 °C. Z paramagnetického fcc uspordadaného v Fe se stava 0 Fe, je-
hoz krystalicka struktura a magnetické vlastnosti jsou stejné jako v pripadé a Fe, tj. bee
a feromagnetické.

7 predeslého textu vyplyva, ze z feromagnetického a Fe lze ziskat paramagnetické
~v Fe pomoci termalni premény. V praxi vSak nelze vyuzit tento zpiisob pripravy, nebot
kvuli vysoké teploté (912 °C) nebylo nalezeno jeho adekvatni vyuziti. Protoze ve vyvoji
zaznamovych médii je tfeba vytvaret neustdle hustéjsi zapisy, je pritomnost o i v Fe
zasadnim pozadavkem. Proto poslednich 30 let je vénovano usili k nalezeni odpovidajiciho
substratu, s jehoz pomoci by bylo mozné pripravit fcc zelezo a dale prozkoumat jeho
vlastnosti. Kromé studii pripravy « Fe, kterym se vénovaly néasledujici publikace [37],
[38], [39], [40] [41], se mnohé zabyvaly vyuzitim nékterych post-depoziénich uprav slouzici
k modifikaci tohoto materidlu [1], [2] a [42].

4.1. Metastabilni Zzelezo na Cu(100)
(Fe78Ni22/Cu(1OO))

Studiem ristii Zeleza na riznych substratech bylo dokazano, ze lze pripravit fcc zelezo
na substratu Cu(100). Tvorba fcc Fe na Cu(100) byla umoznéna diky mensimu rozdilu
miizkovych konstant mezi fcc Fe a Cu(100). Ten dosahoval pouze 2,8 %, zatimco v pfi-
padé bee Fe a Cu(100) se rovnal 20,6 %. Timto pozadavkem bylo sice docileno vhodnych
podminek pro rist fcc vrstev, kdy mezi substratem a deponovanymi vrstvami nedochézi
k tak velkému napéti, ukazalo se vsak, zZe s rostoucim poctem vrstev se zvysSuje vzdalenost
mezi jednotlivymi atomarnimi rovinami a vzriista tak napéti mezi vrstvami a substratem
[37]. Protoze chovani systému je popsano pseudomorfnim rustem, je po depozici jistého
poctu kompletnich vrstev pozorovana preména rustu z médu vrstvy po vrstvé v 3D rust.

Napt. Clarke a kol. [37] a Bland a kol. [38] tispésné pripravili na monokrystalu Cu(100)
7 ML a 2 ML fcc Fe, avsak jeho vlastnosti nespravné klasifikovali jako feromagnetické.

Dalsi vyznamny posun v porozuméni systému fcc Fe/Cu(100) provedli Thomassen
a kol. [39], kterym se podafilo rozdélit priubéh rustu Fe na monokrystalu Cu(100) do tiech
riznych oblasti, béhem nichz bylo pozorovano rizné chovani vrstev zeleza. Do tloustky
5 ML, kdy dochézelo ke sristiim ostrivki zeleza, byla detekovana rostouci Kerrova ellip-
ticita, coz poukazovalo na feromagnetické vlastnosti vrstev. V rozmezi 5 az 11 ML byly
detekovany sice napjaté vrstvy rostouci v modu vrstvy po vrstveé, ale jejich globalni cho-
vani bylo charakteristické paramagnetickymi vlastnostmi. Prekrocenim tloustky 12 ML
doslo vlivem tvorby dislokaci ke zméné usporadéani z fcc(100) na bee(110) a zacal pre-
vladat 3D riist vrstev. Se zménou krystalické struktury byly pozorovany feromagnetické
vlastnosti. Thomassen proto vyvodil zavér, ze pri tloustce 11 ML lze pozorovat systém cha-
rakterizovany fcc uspordadanim s povrchovym magnetismem, zatimco vrstvy nachazejici
se pod povrchem jsou paramagnetické.

Stejné jako v predeslych pripadech se nejednalo o spravné definovani systému fcc
Fe/Cu(100). Thomassen ale dokdzal v zdvislosti na tloustce vrstev zeleza rozlisit tii ne-
zavislé oblasti, v nichz mélo Fe rizné strukturni i magnetické vlastnosti. Zaroven byl
jednim z prvnich, kter{ béhem depozice zeleznych vrstev vyuzili asistenci CO pozadi (p =
= 7 x 1078 Pa zatimco pg = 2 x 1078 Pa) pro stabilizaci vrstev.
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Spravny popis systému Fe/Cu(100) byl interpretovan az v publikaci [40], kde povrcho-
vy magnetismus jiz nebyl prisuzovan v fazi, ale « fazi. Pouzitim techniky STM totiz byla
u kritické tloustky, tj. okolo 11 ML, prokazana pritomnost napjatych nukleacnich center
s bee(110) usporaddnim. Protoze tato centra dosahuji délky az nékolika stovek nm a na
sitku méri 2 nm, v literatute jsou mnohdy nazyvany jehlami. Diisledkem existence téchto
center jsou rady atomu tvorici tyto feromagnetické oblasti pootoceny o 15° vici orientaci
rad tvorici fec usporadani. Snimek pofizeny rastrovacim tunelovacim mikroskopem (STM)
téchto bee jehel v fee usporadani je zobrazen na obr. 4.2 a) a na obr. 4.2 b) je zachycen
detail atoméarniho rozliSeni jedné z jehel.

Obrazek 4.2: (a) STM snimek po depozici 7 + 1 ML Fe na monokrystalu Cu(100). Mirné
svetlejsi pruhy odpovidaji bee jehlam, které vytvareji malé 3D ostruvky. (b) Detail snimku
bee jehly s atomarnim rozlisSenim porizeny STM, kde je zretelné natoceni atomarnich
radkia bee vidi fee o 15°. Upraveno z [40].

Depozici dalsich vrstev je pozorovana stale vétsi napjatost v bee centrech, kterd ma
za nasledek samovolnou preménu systému v « Fe. Porovnaji-li se nukleac¢ni centra pred
fazovou preménou s bee usporadanim po transformaci, je patrny enormni rozdil v na-
pjatosti obou systému. V pripadé transformovanych vrstev se jedna o relaxované o Fe,
jehoz natoceni vici atomarnim radkim fce je 19,5° oproti 15° v pripadé napjatych jehel.
Kromé tohoto zajimavého chovani Biedermann [40] predpokladal, Ze zavedenim ozarovani
vrstev v Fe ionty by systému byla predana jista energie, ktera by mohla vyvolat zamérnou
transformaci systému Fe/Cu(100)

Dalsim studiem rustu fecc Fe/Cu(100) se zabyval Rupp [43], ktery podle [39] rozlisil
rust Fe/Cu(100) do tii stadii. V prvnim stadiu byl rist (od 2 do 4 ML) charakterizova-
ny objemovym feromagnetismem zptsobenym napjatymi bee vrstvami. Od tloustky 5 do
10 ML jsou vrstvy tvoreny paramagnetickym fcc Fe, které ¢asto byvaji prolozeny napja-
tymi bee centry. Posledni stadium nastane od tloustky vrstev zZeleza vétsich nez 10 ML,
kdy je pozorovana spontdnni konverze z fcc na relaxované bee usporadéani [43).

Zasadnim prilomem v chovani systému Fe/Cu(100) vSak bylo objeveni zamérné fero-
magnetické transformace, kterd jiz byla avizovdna Biedermannem [40], avSak jeji demon-
strace byla provedena pravé Ruppem [42]. Rupp v experimentu ozafil povrch metastabil-
nich vrstev Fe/Cu(100) o tloustce 1,5 nm (8,5 £ 0,5 ML) iontovym svazkem a analyzou
pomoci STM prokazal vyznamnou modifikace v Fe « Fe, ktera byla doprovazena zménou
magnetickych vlastnosti z paramagnetickych na feromagnetické [42]. Princip transforma-
ce vyvolané iontovym svazkem spociva v prenosu velké kinetické energie primarnich iontt
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atomim Fe, jejimz dusledkem dochazi k roztaveni malého objemu materialu v blizkosti
dopadu kladné nabité castice. I kdyz je rozdil mezi volnou energii fcc a bee Fe velmi
maly (=~ 1,3 meV), je nékolik pikosekund po roztaveni pozorovana rekrytalizace v a Fe
diky prekonani energetické bariéry mezi obéma krystalickymi strukturami. Navzdory fcc
pozadi bylo poté pozorovano lokalni bee usporadani. Popsany proces transformace z v Fe
na « Fe je zakreslen na obr. 4.3.

(A) I<a> (B)
S I (@)
D|! ; 0!

N~

()

‘./T

Obrazek 4.3: Princip transformace v Fe/Cu(100) vyvolané dopadem iontt. (A) Zobrazuje
okamzik dopadu iontu (a) na paramagnetické vrstvy (c). Dopadem iontu dochézi k rozténi
interak¢éniho objemu Fe vrstvy (b), coz mé za nasledek vyteceni taveniny na povrch v Fe
(ve sméru Sipek). D a L oznacuji hloubku a sitku interakéniho objemu. (B) Zachycuje
proces rekrystalizace, kdy tavenina (d) chladne a vytvaii bee zarodky (e). Aplikovanim
vyssi davky iontd je umoznén rust vétsich feromagnetickych celki. Prekresleno z [44].

Rozméry vytvoreného feromagnetického zarodku jsou sice omezeny velikosti roztavené-
ho objemu, ale dusledkem transformace sousednich paramagnetickych oblasti tyto vrstvy
srustaji a vytvareji vétsi feromagnetické objekty. Béhem experimentu bylo ukazano, ze pro
transformaci nelze vyuzit ionty jakékoliv hmotnosti, nebot He™ jsou prilis lehké a tudiz
jejich dopad na vrstvy v Fe tuto fazovou preménu neumozni. V experimentu bylo vyuzito
ionti Art o energii 2 keV, kterymi byly vrstvy ozafeny. Ke klasifikaci miry transfor-
mace bylo vyuzito zatizeni STM a pro méfeni magnetickych vlastnosti SMOKE (Surface
magneto-optic Kerr effect). Na obr. 4.4 jsou zobrazeny snimky ozafenych vrstev ionty Ar™
porizené pomoci STM, kde a) je iontovym svazkem nemodifikovany systém Fe/Cu(100),
zatimco b)-d) predstavuje ozarené vrstvy prislusnou davkou iontt. Vliv aplikované davky
na zménu magnetickych vlastnosti vrstev je patrny z grafu na obr. 4.4 e).

Pouzitim iontti s vyssi dopadovou energii, tj. 5 keV, bylo u vrstev o tloustce do 11 ML
prokazano veétsi promichavani atomi zZeleza se substratem. Protoze atomy médi omezuji
schopnost zZeleza rekrystalizovat v bcc usporadani, byly proto ziskany vrstvy s mensi
koncentraci feromagnetickych oblasti.

7 uvedenych divodu proto nasledoval vyzkum s cilem vytvoreni tlustsich vrstev pa-
ramagnetického Fe, u néhoz by byl tento mechanismus promichavani potlacen. Uspéchu
bylo dosazeno depozici systému Fe/Cu(100) za asistence ptfitomné CO atmosféry podle
[39] a [45], kdy bylo pfi tlaku 7,5 x 1078 Pa pfipraveno az 22 ML + Fe [1]. Princip stabiliza-
ce rustu vrstev spociva v disociaci CO molekul na povrchu Fe na atomy uhliku a kysliku.
Atomy C nasledné obsazuji intersticialni mista v mrizce fcc zeleza a prispivaji k objemové
stabilizaci rastu Fe. Atomy kysliku zustavaji na svrchni vrstvé Fe a prispivaji k povrchové
stabilité fcc miizky, kde vytvareji superstrukturu kysliku ¢(2x2). Nékres takového 22 ML
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Obréazek 4.4: Snimky 8 ML tlustych vrstev systému Fe/Cu(100) porizené pomoci STM.
(a) V UHV pripravené nemodifikované vrstvy. [(b)-(d)] Systém vrstev modifikovanych
pomoci 2keV svazku Ar". Konkrétni aplikovand ddvka iontu je uvedena nad kazdym ze
snimki. Na hornim snimku v (c¢) je zobrazeno bee-fee rozhrani. Ve stejném snimku jsou
patrné pres 100 nm dlouhé bee jehly, jejichz ¢etnost se s davkou iontu zvysuje. (e) Graf
zobrazujici zavislost Kerrovy ellipticity na vnéjsim magnetickém poli a aplikované davce
Art. Cervens kiivka predstavuje nemodifikované vrstvy Fe a ¢erna kiivka odpovida davce
10,5x10' ionti/cm?, kterd vrstvy mnejvice transformovala. S rostouci ddvkou ionti je
pozorovana zvysujici se magnetickd saturace a zmensujici se koercitivita pole. Upraveno

z [42].

tlustého systému Fe/Cu(100) je zobrazen na obr. 4.5. Ke zméné v systému dochazi tehdy,
kdy kyslik na povrchu vytvori dostatecné tlustou vrstvu. Ta zacne branit dalsi disociaci
CO a dochazi tak k zastaveni prisunu uhliku do intersticialnich pozic v fcc miizee. Tim je
prerusena stabilizace Fe, a proto pri tloustce 23 ML nasleduje samovolna feromagneticka
transformace [1], [46]. Stejné jako v pripadé vrstev bez pomoci CO byla i u tohoto systému
prokdzana transformovatelnost dopadem ionta [1].

Protoze se predpokladalo, ze dalsimi depozicemi ¢istého Fe jiz nelze dosahnout vrstev
tlustsich nez 22 ML, pristoupilo se k depozicim Zeleza ve formé slitin. V pripadé Fe-Ni
slitin bylo experimentalné ovéreno, ze nikl krystalizujici v fcc usporadani piisobi jako sta-
bilizator rustu paramagnetického Fe, a proto se podafilo ptipravit tlustsi vrstvy [1]. Na
predeslou praci navazal Gloss a kol. [2], kterym se podafilo pfipravit systém Fe-Ni/Cu(100)
o tloustce 44 ML. Na zakladé vysledkii porizenych technikami STM, SMOKE a LEED
Gloss vytvoril fazovy diagram zobrazujici zavislost strukturnich a magnetickych vlast-
nosti na procentudlni koncentraci niklu v Fe,Ni;_,/Cu(100) a tlaku zbytkovych plyni
v UHV aparature. Tento diagram zobrazeny na obr. 4.6 hraje pak zasadni roli v pochope-
ni vlastnosti systému Fe-Ni/Cu(100). Diky tomuto diagramu lze nyni podle depoziénich
parametri predpoklddat vlastnosti pripravenych vrstev.

Kromeé ristu systému Fe,Ni;_,/Cu(100) se Gloss zabyval i jejich transformacemi [2],
[47]. Studiemi materidlu FezgNis/Cu(100) o tloustce 44 ML, ktery byl vytvofen v pii-
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Obrazek 4.5: Nakres 22 ML tlustého systému Fe/Cu(100), ktery je stabilizovany uhlikem.
Nad povrchem jsou zakresleny molekuly CO, které se disociuji pti kontaktu s Fe povrchem.
Ten je pokryt superstrukturou kysliku (2x2), kterd omezuje pruchod uhliku do vrstev,
které stabilizuje. Upraveno z [46].
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Obrazek 4.6: Experimentalné ovéreny fazovy diagram Fe,Ni;_,/Cu(100) zobrazujici za-
vislost strukturnich a magnetickych vlastnosti na koncentraci Ni tlaku zbytkovych plynti.
Diagram je tvofen 4 zndzornénymi oblastmi - metastabilni, fcc nemagnetickou (paramag-
netickou), bee feromagnetickou a fee feromagnetickou. Upraveno z [2].

tomnosti CO pfi tlaku 1x10~2 mbar, bylo po depozici prokazano jeho fcc usporadani.
Aplikaci davek iontu byla pomoci LEED zaznamenana jeho postupna modifikace, jehoz
zmény vlastnosti byly zméreny technikou SMOKE. Vysledky provedeného experimentu
jsou znazornény v grafu na obr. 4.7, kde je patrny enormni rozdil ve vlastnostech mo-
difikovanych vrstev. S rostoucimi davkami iontti byla detekovana zvysujici se saturace

32



4.1. METASTABILNI ZELEZO NA CU(100) (FE7sNIy,/CU(100)

ellipticity, jejiz velikost je imérnéd feromagnetickym vlastnostem studovanych materiali.
Ellipticita dosahla mezni hodnoty okolo 500 prad po ozafen{ davkou 6x10% jonti/cm?.
Dalsim ozarovanim byl vsak zaznamenan jeji pokles z diivodu odpraseni transformovanych
Fe-Ni vrstev.
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Obrazek 4.7: Zaznam transformace 44 ML tlustych vrstev systému FezgNige/Cu(100).
K ozareni byly vyuzity ionty Ar s dopadovou energii 2 keV. Z LEED obrazce priprave-
nych paramagnetickych vrstev je patrné pravidelné fcc usporadani (¢erna krivka), které je
s davkou dopadajicich iont vyznamné modifikovano na bee. Maximalni hodnota saturace
byla zpiisobena dédvkou 6x 10 iontii/cm?, kterd je v grafu zndzornéna cervenou k¥ivkou.
Upraveno z [47].
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5. Experimentalni cast

5.1. Uvod k experimentalni ¢4sti

V tvodu predlozené diplomové prace bylo zminéno, ze tato prace je z hlediska dalsiho
vyzkumu zasadnim posunem vpred. Nejedna se totiz pouze o pripravu paramagnetickych
vrstev FergNiys na monokrystalu Cu(100), nybrz na substratu Si(100). Nelze sice piimo
deponovat slitinu zeleza a niklu na H-Si(100), ale zavedenim mezivrstvy epitaxné narostlé
Cu(100) je umoznéna tvorba paramagnetickych vrstev na hydrogenovaném Si(100). Mo-
nokrystaly jsou ve fyzice povrchi povazovany za idedlni substraty, protoze nedisponuji
takovym mnozstvim strukturnich defektt jako v UHV pripravené vrstvy. Navic jsou vy-
uzivany jako prostredi, na némz je provadén fundamentalni vyzkum. Naproti tomu jsou
znacné vysoké jejich vyrobni nédklady a nelze je vyuzit pro Sirsi pole aplikaci. Protoze
Si(100) je jeden z materidli v polovodicovém priméyslu, lze proto u¢innymi litograficky-
mi postupy systém FezgNisy /Cu(100)/H-Si(100) zavadét do riznych oblasti vyzkumu.

Jak jiz bylo zminéno, publikace vznikla v rdmci spoluprace mezi TU Wien a VUT
(Vyzkumnou infrastrukturou CEITEC Nano) v Brné, kde byly vyuzivany aparatury pra-
cujici v UHV podminkach. K charakterizaci tenkych vrstev nebyly vzdy pouzity identické
techniky, nebof obé pracovisté nedisponuji stejnymi zafizenimi. Naptiklad k urceni ¢istoty
povrchu Si(100) byla na TU Wien vyuzita spektroskopie Augerovymi elektrony (AES),
zatimco ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC Nano byla pouzita rentgenova fotoelektro-
nova spektroskopie (XPS). Nejzasadnéjsim rozdilem mezi obéma védeckymi centry byl
zpusob pripravy vhodného substratu, kterym byl Si(100). Na rakouské skole se pro tpra-
vu kifemiku pouzilo leptani v 10% vodném roztoku HF, naproti tomu v Brné bylo vyuzito
zihani v UHV podminkach. Cely priubéh vyzkumu, pouzité techniky a predevsim ziskané
vysledky jsou podrobné popsany v nasledujicich sekcich.

5.2. Postup pripravy Fe;sNiy» na Cu(100)/H-Si(100)
substratech

7, divodu pomérné slozité pripravy paramagnetickych struktur Fe;gsNiss musel byt cely
postup rozdélen do mnoha krokti. Vsechny provedené kroky véetné feromagnetické trans-
formace jsou vypsany v nasledujicim seznamu, ktery je doprovazen schematem na obr.
5.1.

a) Priprava vhodného substratu (Si(100)).
b) Leptani Si(100) v HF.
c) Zihani Si(100) v UHV podminkéch.
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d) Hydrogenace Si(100).
e) Priprava mezivrstvy Cu(100) na H-Si(100).
f) Depozice fcc FezgNigy na Cu(100)/H-Si(100).

g) Transformace paramagnetickych vrstev FezgNigy /Cu(100)/H-Si(100) pomoci iontové-
ho svazku.

h) Charakterizace ozarenych struktur.

Ze schematu je patrné, ze pro rust Cu(100) na Si(100) se musi nejprve odstranit nativni
SiO9 a poté pripravit hydrogenovany kiemik H-Si(100). V soucasné dobé jsou k dispozici
dva zpusoby, jak lze tento vzorek pripravit a oba jsou zobrazeny ve schematu:

e a) — b) - po odleptani oxidu kfemicitého nésleduje hydrogenace povrchovych atomu
Si z roztoku HF [18].

e a) = ¢) — d) - odstranéni oxidu kfemicitého fleSovanim (zisk chemicky ¢istého
Si(100)) a poté in situ hydrogenace (vodikovymi radikaly nebo pomoci vodikového
plazmatu).

5.3. Priprava Si(100) na TU Wien

Bézné se pro praci s kfemikem vyuziva laboratori ¢istych prostor, jejichz vyuzitim ne-
dochazi ke kontaminacim kiemikového substratu. Protoze TU Wien tuto laborator ne-
vlastni, bylo nutné optimalizovat cely proces pripravy tak, aby se zamezilo kontaktu mezi
spinavym vybavenim a Si(100). Ukazalo se, ze nelze pro odstranéni SiO, aplikovat me-
todu fleSovani vedouci k zisku chemicky nejcistsiho kfemiku [25]. Hlavnim divodem bylo
nedostatecné vybaveni UHV aparatury, ktera byla omezovana pomérné nizkou teplotni
odolnosti manipulatoru s maximalni dosazitelnou teplotou 700 °C. Piekrocenim této tep-
loty by nasledovalo poruseni manipulatoru. Navic by pri takto nizké teploté z povrchu
vzorku desorbovaly pouze necistoty na bazi H,O, Oy, CO aj. namisto SiO, a karbidu
(okolo 1250 °C). Proto byla pouzita ,,mokra” metoda, kterd spocivala v lepténi ve vodném
roztoku HF. Vzhledem k nebezpecnosti této chemické slouceniny byly vyuzivany veskeré
bezpecnostni prvky - chemické a nitrilové rukavice, pevné obuv, plast, nitrilova zastéra,
plastové bryle a bezpecnostni stit. Mezi dalsi opatifeni pro tpravu kifemiku pomoci HF
patrila manipulace vyhradné s plastovymi pinzetami a kadinkami. Tento krok vedl nejen
k potlaceni kontaminace kiemiku kovy [21], ale zabrénilo se lepténi skla. Kato et al. uka-
zal [48], ze velmi malé mnozstvi Ni (pomoci AES urceno 0,35 az 0,95% pomér Ni vuéi
Si) zpusobuje zménu rekonstrukce Si(100)-(2x1) na (2xn), kde (6<n<10). Tato zména
rekonstrukce ma pak zasadni vliv na vlastnosti tenkych vrstev deponovanych na povrchu
kremiku.

5.3.1. Postup pripravy
Proces pripravy H-Si(100) nevznikl pouhym prevzetim ovéfeného postupu z mnoha pre-
deslych publikaci [18], [19], [21], [23] a [24], ale byl specidlné modifikovan pro prostredi
na TU Wien. V této sekci je nastinén kompletni postup pripravy, zatimco oduvodnéni
jednotlivych krokii v postupu jsou rozebrany v nasledujici sekci 5.3.2.

Priprava vyleptaného a hydrogenovaného Si(100) vyZzadovalo nasledujici postup:
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Obrazek 5.1: Postup pripravy paramagnetickych vzorkt urcéenych k feromagnetické trans-
formaci vyvolané ozafenim vrstev iontovym svazkem. (a) Pfiprava Si(100), (b) leptani
Si(100) v HF + zisk H-Si(100), (c) zihdni v UHV podminkach (flesovani), (d) hydroge-
nace kfemiku, (e) priprava mezivrstvy Cu(100)/H-Si(100), (f) depozice NM fcc FergNigg
na Cu(100)/H-Si(100), (g) ozareni paramagnetickych vrstev pomoci iontového svazku, (h)
zisk feromagnetickych struktur + charakterizace vrstev po transformaci. Pozn. obrazky
nejsou v méritku.
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e Vzorek o maximalnich rozmérech 10x12 mm? byl uchopen plastovou pinzetou a do-
statecné ofouknut pomoci Ny nebo Ar, ¢imz doslo k odstranéni prachovych zrn
z povrchu Si.

o Kiemik byl poté ponofen do 20 cm?® 10% roztoku HF, v némz se leptal 2,5 minuty.
V pritbéhu leptani musel byt vzorek drzen pinzetou ve svislé poloze a pomalu se
s nim krouzilo. Béhem této doby doslo k odstranéni SiOs a k hydrogenaci povrchu
kiemiku (kapitola 2).

o Po uplynuti vymezeného ¢asového intervalu byl vzorek vytazen z leptadla a prenesen
do velké kadinky naplnéné mili-Q vodou (demineralizovana voda s ¢istotou 1 ppm)
o objemu 250 cm?. Béhem veskerych prenosti mezi kddinkami musi byt vzorek vzdy
ve svislé poloze, aby bylo zabranéno nasednuti necistot na povrch Si(100).

o Ve velké kadince byl kifemik omyvan 15 s a pak premistén do prostoru umyvadla.
Zde byly pomoci proudu mili-Q vody ze vzorku odstranény posledni zbytky fluoru.
Proces bézné probihal 60 sekund.

o Po vytazeni z prostoru umyvadla byly mnohdy na hranach vzorku lokalizovany
malé vzduchové bublinky a kapicky vody. Oboji snizuje stabilitu hydrogenovaného
kiemiku (zrychluji opétovnou oxidaci Si), a proto byl vzorek radné ofouknut pomoci
N5 nebo Ar.

o Nésledné byl H-Si(100) upnut pomoci tantalovych tchytek do molybdenové paletky
(na obr. 5.2) a prenesen do zakladaci komory UHV aparatury. Cely proces pripravy
musel byt proveden velmi rychle, nebot podle [21] zistava hydrogenovany kiemik pri
atmosférickych podminkach stabilni v fddech minut zatimco v UHV nékolik hodin.

o Zakladaci komora se vzorkem byla ¢erpana aZ do hodnoty tlaku 5x10~* Pa a poté
byla paletka se vzorkem transportovana do UHV komory.

o Transportem dochazelo k nezanedbatelnému nariistu tlaku z 1x10~® Pa aZ na hod-
notu 2x107% Pa. Protoze pfi takto vysokém tlaku nelze riist chemicky ¢isté vrstvy,
byla proto aparatura zchlazena kapalnym dusikem, ¢imz se tlak ustalil na hodnoté
3x1078 Pa.

e Poslednim krokem tpravy byl ohfev vzorku na teplotu 100 °C. Na této teploté byl
ktemik ponechan 30 minut a poté samovolné chladl na RT.

5.3.2. Disledky pouziti predeslych kroki

V publikaci [21] bylo vyzdviZzeno, ze pravidelnost ristu vrstev Cu(100) na H-terminovaném
Si(100) je zasadné ovlivnéna necistotami na povrchu substratu, a proto byla doba leptani
Si(100) v 10% roztoku HF experimentalné testovana. Utelem lepténi bylo odstranéni
obsahem necistot na povrchu. K dosazeni optimalnich podminek byly testovany riizné
doby leptani v 10% HF: 60 s, 150 s a 300 s. Vysledky leptani pak byly charakterizovany
pomoci spektroskopie Augerovych elektroni (AES) a mikroskopem atomarnich sil (AFM).
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Obréazek 5.2: Molybdenova paletka s bodové privarenymi tantalovymi tdchytkami, které
slouzi k upnuti Si(100). Tato sestava byla vyuzivana pti experimentech na TU Wien.

AES

Prvnim z kritérii, které rozhodovalo o délce leptani v roztoku HF, bylo mnozstvi uhliku
a kysliku detekovatelné v UHV aparature na povrchu vyleptaného Si(100). K urc¢eni mnoz-
stvi nedistot lokalizovanych na povrchu H-Si(100) slouzila AES, jejiz vyhodnoceni bylo
provedeno pomoci aplikace v programu ImageJ Auger Peak-to-Peak Height (APPH). AES
byla zmérena v UHV podminkéch po ukonéeni ohtevu vzorku na 100 °C, kdy z povrchu
H-Si(100) byly desorbovany nékteré z necistot. Mezi tyto kontaminanty napomahajici opa-
kované oxidaci vyleptaného kremiku pattily HoO, Oy, CO a COs,, jejichz odstranénim byl
znatelné snizen pomér necistot. Pro snazsi orientaci ve vykresleném spektru Augerovych
elektront bylo treba sledovat nasledujici prvky, kde kazdy z nich mé charakteristickou
pozici piki:

. KySlﬂ{ (OKLL) 503 eV.
o Kremik (SILMM a SiKLL)I 92 eV a 1619 eV.

7 poméru velikosti pika a faktort citlivosti jednotlivych prvka bylo vypocitano pro-
centualni mnozstvi necistot lokalizovanych na povrchu kremiku. Ze zmérenych dat byla
urcena nejvhodnéjsi délka leptani Si(100) v HF, ktera ¢inila 150 s. Volba této hodnoty by-
la opodstatnéna vysledky experimentii, béhem nichz bylo opakované detekovano nejnizsi
mnozstvi necistot, tj. C/Si = 6,0 % a O/Si = 1,3 %. V piipadé délky lepténi 60 s presihl
pomér C/Si hodnotu i 30 % a u 300 s 12,8 %. Pro srovnani Augerovych spekter mezi
neupravenym a 150 s leptanym kfemikem je na obr. 5.3 a) zobrazen graf, v némz jsou
obé spektra vynesena. V pripadé neupraveného kiemiku jsou nejvyraznéjsimi piky Cxkrr,
a Oxkrp, (na pozicich 272 eV a 503 eV), které jsou zhruba 6, resp. 3x vétsi nez pik Sipyu.
Naproti tomu u vyleptaného vzorku je nejvyraznéjsi pik Sipyn na pozici 92 eV a veli-
kost Ckrr, a Oxrr, vuéi Sipavu je zminénych 6,0 % a 1,3 %. Postupem uvedenym v sekci
5.3.1 byl z kifemiku odstranén nativni oxid, ¢imz byly umoznény podminky k hydroge-
naci Si. Procesem hydrogenace vznikl H-terminovany Si(100), ktery byl charakterizovan
povrchovym usporadanim (1x1). Pomoci techniky LEED byl na fluorescenénim stinitku
pozorovan pravidelny a ostry difrakéni obrazec, jehoz invertovana podoba je zobrazena
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na obr. 5.3 b). Elektrony, které vytvorily tuto difrakci, dopadaly na povrch Si s energii
130 eV a vytvorily uvedené H-Si(100)-(1x1) uspofadéni.
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Obrazek 5.3: a) AES vyleptaného H-Si(100)-(1x1) (modré linie) a chemicky neosSette-
ného Si(100) pokrytého nativnim SiOy (¢ervend linie). Spektrum bylo porizeno svazkem

vvvvv

vyleptaného vzorku vuéi referenénimu méteni s nemodifikovanym Si(100). (b) Invertovany
LEED obrazec porizeny z H-Si(100)-(1x 1), ktery byl pripraveny leptanim v 10% roztoku
HF po dobu 150 s. Obrazec byl vytvoren pomoci svazku elektronii dopadajicich na vzorek
s energii 120 eV. Na difrakénim obrazci je zlutou barvou vyznaceno usporadani (1x1),
které vzniklo disledkem navazani vodiku.
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AFM

Druhym kritériem, které rozhodovalo o kvalité vyleptaného kiemiku, bylo vysetfeni topo-
grafie chemicky upravenych substratit pomoci AFM. Na obr. 5.4 jsou zndzornény snimky
povrchu, které byly porizeny okamzité po vyleptani vzorki pomoci AFM Asylum Re-
search Cypher. Na snimku (a) se nachazi neleptany povrch, (b) 150 s leptany kremik a (c)
300 s leptany kfemik. Neleptany kfemik na snimku (a), jehoz povrch je pokryt vrstvami
nativniho oxidu kfemicitého, se vyznacoval pomérné plochym povrchem, jehoz drsnost
dosahovala hodnoty 61,1 pm. Na snimku (b) se nachézi zdznam topografie kremiku, ktery
byl leptan po dobu 150 s. Povrch substratu se vyznacoval mirné kopcovitym povrchem,
jehoz velikost se promitla v drsnosti povrchu leptaného substratu. Namisto predeslych
61,1 pm bylo sice dosazeno 89,2 pm, avsak cely povrch byl oproti (a) zbaven oxidu a hyd-
rogenovan. Poslednim porizenym zaznamem topografie vyleptanych kiemiki je snimek na
obr. 5.4 (c), kde je zachycen nejdéle modifikovany vzorek v roztoku 10% HF, tj. 300 s.
Oproti kfemiku na predeslém snimku, ktery byl leptan pouze poloviéni dobu, byla po-
zorovana tvorba polokouli, které zptisobila dlouha doba leptani. Rozméry téchto dulkt
se velmi lisily a s nartistajici dobou leptani se neustale zvétsovaly. V pripadé modifikace
povrchu po dobu 300 s byla detekovana tvorba polokouli s priimérem v rozmezi 200 nm
a 2 ym a hloubkou az nékolika nanometrt. Diky pfitomnosti téchto nehomogenit dosahla
drsnost povrchu hodnoty 101,1 pm, a proto takto pripraveny substrat nemohl byt nadéle
vyuzivan.

Na zakladé analyzy provedené pomoci LEED, AES a AFM bylo dokézano, ze leptani
vzorku v 10% HF po dobu 150 s vedlo k zisku nejvhodnéji pripraveného substratu.
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Obrazek 5.4: Soubor topografickych zaznamu potizenych pomoci mikroskopie atomarnich
sil ze vzorka, které byly leptany v 10% roztoku HF. a) Zaznam z neleptaného Si(100)
pokrytého vrstvami nativniho oxidu véetné profilu povrchu. b) Topografie pofizend ze
150 sekund leptaného Si(100) véetné profilu povrchu. ¢) Zaznam ziskany z 300 sekund
leptaného Si(100). Standardni zadznam topografie je rozsifen o 3D snimek tohoto modifi-
kovaného kremiku, na némz jsou patrné dulky, které vznikly disledkem prodlouzeného
leptani. Sipkami jsou oznaceny vzajemné si odpovidajici itvary v topografii a 3D pohledu.
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5.4. Priprava H-Si(100) ve Vyzkumné infrastruktutre
CEITEC Nano

Cilem tvorby systému FezgNisy na Cu(100)/H-Si(100) substratech bylo dosazeni obdob-
nych vlastnosti, jaké byly prokézany u Fe;gNiyp na monokrystalu Cu(100) [2]. Protoze
na TU Wien nebylo mozné odstranit nativni SiOs pomoci fleSovani, muselo byt vyuzito
leptani v roztoku HF'. Z kapitoly 2 zabyvajici se pfipravou ¢istého Si(100) vsak vyplynulo,
ze pouze fleSovanim lze ziskat atomarné rovny a chemicky ¢isty povrch. Z toho divodu by-
ly vyzkum ristu a studium vlastnosti systému FezgNiye /Cu(100)/H-Si(100) presunuty do
Vyzkumné infrastruktury CEITEC Nano. Pro tyto ucely byl vyhrazen prostor v systému
UHV aparatur, v némz probihala priprava substratu metodou flesovani, tvorba tenkych
vrstev a nakonec i jejich charakterizace.

Narezany kremik byl proto upnut do specialni molybdenové paletky zobrazené na
obr. 5.5 b) a ptrenesen do pripravné UHV aparatury se zakladnim tlakem 2x10~® Pa, kde
probihalo jeho fleSovani. Tento druh paletky se od ostatnich paletek lisi principem ziha-
ni vzorku, ktery je ohfivan piimym priichodem elektrického proudu. Kompletni proces
fleSovani Si(100) probihal podle postupu, jez byl popsan v sekci 2.1.2. Po nékolikandsob-
ném zihani kiemiku na teplotu 1250 °C bylo diky velmi malému prirastku tlaku (v fadu
1077 Pa béhem fleSovani) predpokldddno kompletni odstranéni oxidu kfemicitého. Pro

potvrzeni naseho predpokladu byla in situ provedena rentgenova fotoelektronova spek-
troskopie (XPS).

Obrézek 5.5: Molybdenové paletky pouzivané k fleSovani kfemiku. (a) Paletka pouzivand
v aparatufe LEEM (ohfev zprostfedkovany elektronovym svazkem), (b) paletka slouzici
k fleSovani v pfipravné komote (ohfev zpusobuje prichod elektrického proudu vzorkem).

XPS

Spektroskopické métreni bylo provedeno ve specidlni komote pripojené piimo na UHV
komplex. K méfeni byla pouzita horc¢ikova anoda emitujici fotony o energii 1253,6 eV
odpovidajici emisni ¢are Ka. Proméreno bylo celkové spektrum v rozsahu od 1200 eV
do 2 eV s mezikrokem AFE = 0,5eV, popt. 1 eV, a poté byly zméreny vybrané oblasti,
tj. C 1s, Si 2p a O 1s. Pro porovnani ziskanych spekter bylo provedeno i referenc¢ni
méfeni nemodifikovaného Si(100) pokrytého nativnim SiOy. Zmétené referencni spektrum
je vyznaceno ¢ervenou krivkou a data fleSovaného vzorku jsou zakreslena modrou krivkou.
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Na obr. 5.6 a) jsou vynesena spektra obou méfeni, tj. referencni i spektrum fleSované-
ho kremiku, kterd zobrazuji C 1s pik. Podle literatury [49] se pik C 1s nachézi na pozici
285,0 eV, zatimco ve zméreném spektru referenéniho méreni byl pik posunut o 0,4 eV ve
sméru vyssi vazebné energie. Kromé mirného posunu pozice je navic pozorovana pomeér-
né siroka zakladna C piku, kterd miize ukryvat mensi pik slouc¢eniny C-O-C na pozici
286,0 eV. Ve spektru je zietelny jesté mensi pik na pozici 281,1 eV, ktery by mohl patrit
karbidu kfemiku, avSsak jeho skutecna pritomnost by musela byt prokazana XPS s mo-
nochromatorem. Pti pohledu na spektrum fleSovaného kremiku neni viditelny C 1s pik,
¢imz je dokazéano, ze fleSovanim byly odstranény veskeré uhlikové necistoty.

Na obr. 5.6 b) jsou zobrazena spektra z oblasti Si 2p. Na referenénim spektru byly loka-
lizovany dva piky - Si 2p kiemiku na pozici 99,7 eV (99 eV [49]) a Si 2p oxidu kiemic¢itého
na 103,3 eV (103,3 eV [49]). Vzhledem k pomérné velkému posunu kiemikového 2p piku
je odhadovana pritomnost nékteré vazby zptsobujici posun do vyssich vazebnych energii.
Naproti tomu pozice 2p piku Si v SiO, presné odpovida tabulkovym hodnotam. Porov-
nanim spektra neupravovaného kiemiku se spektrem fleSovaného kiemiku byla dokazana
pritomnost pouze jediného a navic enormné intenzivniho piku, tj. Si 2p cistého kremiku
na pozici 99,4 eV, ¢imz bylo potvrzeno odstranéni vrstev oxidu kfemicitého z povrchu
Si(100).

Posledni vysetrovanou oblasti spektra byl O 1s pik. Ve zméfeném spektru se tento pik
nachézel na pozici 532,8 eV, zatimco ve sbirce XPS spekter na misté 531,0 eV [49]. Vysledek
meéreni poukézal na pravdépodobnou existenci C-O a C=0 vazeb na pozicich vazebné
energie 531,5 - 532 eV a 533 eV v daném poradi [50]. Na piitomnost téchto vazeb rovnéz
poukazala pomérné velka sitka O 1s piku. Ponévadz ve spektru fleSovaného kiemiku nebyl
detekovan zadny pik kysliku, nezistaly tak na povrchu Si(100) zadné uhlikové necistoty
typu karbonati, karbidua aj.

Z potizenych XPS spekter byla demonstrovana neporovnatelné vyssi acinnost v od-
stranovani nezddoucich slou¢enin oproti pouziti leptani na obr. 5.3 a).
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Obrézek 5.6: Spektra porizena pomoci rentgenové fotoelektronové spektroskopie z referenc-
nfho (neleptaného) a fleSovaného vzorku z oblasti (a) C 1s piku a (b) Si 2p piku. Cervenou
barvou jsou vyznacena spektra neleptaného vzorku a modra barva ptislusi spektrim z fle-
sovaného vzorku.

Dokud vrstva SiOs pokryvala povrch Si(100), nebylo mozné ze vzorku poridit pravidel-
ny difrakéni obrazec. Po odstranéni veskerych necistot z povrchu substratu byla provedena
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Obréazek 5.7: (a) Spektrum pofizené rentgenovou fotoelektronovou spektroskopii z referenc-
ntho i fleSovaného vzorku z oblasti O 1s piku. (b) Invertovany difrakéni obrazec porizeny
z fleSovaného vzorku pomoci svazku elektrontt s dopadovou energii 140 eV.

difrakce pomalych elektroni (LEED) na krystalu Si(100), jejiz vysledek je zachycen na
obr. 5.7 b). Jedna se o invertovany difrakéni obrazec chemicky ¢istého Si(100), jehoz
povrch je tvoren dvéma sousednimi doménami - (2x1) a (1x2), které jsou vuci sobé po-
otoCeny o 90°. Protoze LEED zobrazuje na stinitku pouze pravidelné usporadani atomu
v reciprokém prostoru, neni proto uplné zrejmé, jak tyto pootocené domény skutecné vy-
padaji. Z téchto divodu se ke studiu presnych pozic atomt vyuziva kombinace technik
LEED a STM (z angl. scanning tunneling microscopy). Ve skute¢nosti rastrovaci tunelova
mikroskopie (STM) nezobrazuje piimo topografii studovaného vzorku, ale z lokalni husto-
ty stavii (z angl. local density of states) 1ze tuto informaci ziskat. Jak bylo uvedeno v tomto
odstavci, predmétem zdjmu bylo redlné usporadani povrchu fleSovaného Si(100). Snimky
vycisténého substratu Si(100) potizené pomoci STM jsou zobrazeny na obr. 5.8 a) a b).

Na snimku 5.8 a) je zachycen povrch vyzihaného Si(100) o rozmérech 200x200 nm?.
Béhem rastrovani bylo na vzorek prilozeno napéti +2 V, a proto z hrotu do vzorku tu-
nelovaly elektrony o proudu 290 pA. Vysledkem pak byl snimek zobrazujici neobsazené
stavy v pasové strukture kfemiku. Na potizeném snimku na obr. 5.8 a) jsou zietelné ato-
marni terasy, jejichz $itka se pohybuje od 10 nm do 50 nm. Na snimku 5.8 b) je zobrazen
detail flesovaného Si(100) pofizeny opét pfi napéti na vzorku +2 V a tunelovém proudu
290 pA. Rozméry tohoto detailu dosahovaly 20x20 nm?, v ném? jsou zobrazeny tii sou-
sedni kfemikové domény. Detailnéjsim pohledem si lze vSimnout jednotlivych atomarnich
radkil, které jsou vici sobé pootoceny o 90°. Pro jednoduchost byly nékteré souhlasné
orientované atomarni radky ohranic¢eny cervenou elipsou, naproti tomu modrou barvou
byly vyznaceny pootocené atomarni radky.
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Obrazek 5.8: Snimky fleSovaného Si(100) pofizené pomoci STM ve Vyzkumné infrastruk-
tufe CEITEC Nano. (a) Na plose 200x200 nm? jsou zobrazeny atomdrni terasy o sitce
az 50 nm. (b) Snimek o rozmérech 20x20 nm? zachycujici vzdjemnou rotaci sousednich
domén.

5.4.1. Hydrogenace Si(100) ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC
Nano

V predeslé sekci, kterda se zabyvala pfipravou Si(100) v UHV komplexu ve Vyzkumné
infrastrukture CEITEC Nano, byla kromé pouhého postupu provedena i analyza upra-
veného substratu. Po zméfeni XPS nebyly na povrchu substratu detekovany jiné prvky,
nezli 2p pik ¢istého kremiku a kombinaci LEED a STM bylo zobrazeno realné usporadani
jednotlivych domén na povrchu kiremiku. V dalsich krocich projektu podle schematu na
obr. 5.1 mél probéhnout epitaxni rist vrstev Cu(100) na H-Si(100) a teprve poté depozice
paramagnetickych vrstev FeqgNigy. Jesté pred samotnou depozici Cu(100) musela byt vy-
konana hydrogenace substratu, nebot fleSovanim byla pouze provedena desorpce necistot
z Si(100). Kvili pozadavkim na ¢istotu vzorku a na zisk rovného H-Si(100) byla zvolena
hydrogenace prostfednictvim reakce kfemiku s vodikovymi radikaly. Protoze UHV kom-
plex nebyl vybaven zadnym podobnym zdrojem, ktery by slouzil k tvorbé atomarniho
vodiku, nasledovala proto vyroba vlastniho zarizeni.

Obréazek 5.9: Zdroj atomarniho vodiku vyuzivany k hydrogenaci fleSovaného kiemiku.
Wolframové vldkno zdroje je zthano ve vodikové atmosfére na teplotu okolo 1800 °C, kdy
dochazi k tvorbé vodikovych radikali. Béhem hydrogenace byl vyuzivan tlak v aparature
1 x 1075 Torr, tj. ~ 1 x 10~ Pa.
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Zakladem tohoto zdroje bylo wolframové vlakno stocené do tvaru sroubovice. V1ak-
no bylo prostrednictvim vakuovych prichodek pripojeno ke stejnosmérnému zdroji, kte-
rym bylo vldkno zahtivano. Aby mohlo dojit k samotné hydrogenaci, muselo byt vlakno
zhaveno na teplotu vyssi nez 1800 °C, kdy jsou v pritomnosti rozzhaveného wolframu
produkovany radikaly vodiku [26], [27]. ProtoZe jsou tyto radikély velmi reaktivni, mu-
si byt povrch vzorku béhem hydrogenace natocen smérem k rozzhavenému vldknu, jako
je tomu na obr. 5.10 a). Na obr. 5.10 b) je zobrazen stejny graf, jaky byl uveden v ka-
pitole 2. Tento obrazek pouze demonstruje mnozstvi davky, tj. pocet Langmuir, které
dostacuje ke zméné rekonstrukee z Si(100)-(2x 1) na Si(100)-(1x1). Tento jev nastane po
prekonani ¢erveného bodu vyznaceného v grafu. Cilem experimentu bylo navazat takové
mnozstvi vodiku, které by stacilo ke zméné rekonstrukce kremiku. Protoze ti¢innost toho-
to typu zdroje dosahuje okolo 5 % [51], byla proto davka prepocitana na 5000 L pfi tlaku
1x107¢ Torr. Hydrogenace Si(100) probihala za RT substratu a teploté vldkna 1820 °C.
Po uplynuti 5000 sekund byl experiment zastaven a jeho vysledek byl vyhodnocen po-
moci techniky LEED. Difrakei bylo prokazano, ze skuteéné doslo ke zméné rekonstrukce
7z S1(100)-(2x1) a (1x2) na Si(100)-(1x1). Pro porovnani nastalych zmeén jsou oba difrake-
ni obrazce zobrazeny na obr. 5.11. Aby bylo prokazano, ze pozorované zmény rekonstrukce
Si(100) nenastaly dusledkem expozice molekuldrniho vodiku, byl proveden jesté jeden za-
sadni experiment. V podstaté se jednalo o zopakovani predeslého experimentu, avsak s tou
vyjimkou, ze nebylo zhaveno wolframové vldkno zdroje atomarniho vodiku. Po ukonceni
experimentu bylo dokazano, ze kfemik stale zaujimal rekonstrukei Si(100)-(2x1), coz po-
tvrdilo funkénost zdroje atomarniho vodiku. Nanestésti béhem dalsi série experimentii
prestalo fungovat zatfizeni LEED, které bylo zasadni pro charakterizaci tenkych vrstev.
Proto musel byt vyzkum tykajici se depozici proveden na TU Wien.
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Obrazek 5.10: (a) Pozice vzorku vuci rozzhavenému wolframovému vlaknu béhem hyd-
rogenace Si(100). (b) Zavislost pokryti povrchu Si(100) vodikem na aplikované davce
molekularniho vodiku.
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Obrazek 5.11: Invertované difrakéni obrazce potizené pomoci LEED z (a) fleSovaného
tvoreného kombinaci (2x1) a (1x2)) a (b) hydrogenovaného Si(100)-(1x1). V piipadé (a)
je (1x1) zobrazena pouze pro porovnani, nebot se u fleSovaného kiemiku nevyskytuje. Oba
snimky byly porizeny elektrony s dopadovou energii 140 eV ve Vyzkumné infrastrukture
CEITEC Nano.

5.5. Depozice mezivrstvy Cu(100)

V 1dvodni kapitole diplomové prace bylo zminéno, ze tato prace neni primym navazanim
na predeslé publikace [1], [2] a [42], protoze stfedem zdjmu je systém FezgNige /Cu(100)/H-
Si(100), kde Cu(100) neni monokrystalem, ale epitaxné narostlou tenkou vrstvou. Jesté
pred samotnym studiem rustu médi bylo nutnou podminkou provést pripravu H-Si(100).

Teprve az po vytvoreni postupu vedoucimu k zisku H-terminovaného kremiku se moh-
lo pokracovat v navazujicich tkolech. Podle schematu znazornéného v sekci 5.2 jim byla
depozice epitaxnich vrstev Cu(100) na H-Si(100). V teoretické ¢asti diplomové prace bylo
zduraznéno, ze v pripadé depozice médi na ¢isty Si(100) bude vzdy pozorovan rist stabil-
néjsi varianty meédi, tj. Cu(111). Rist tohoto usporadani vsak neni detekovan pouze pri
depozici médi na ¢istém Si(100), ale muze k nému dochézet i béhem depozice na konta-
minovany povrch kfemiku nebo po leptani v progresivnich chemikaliich. Jedna se napft.
o néktera baleni kyseliny fluorovodikové obohacené o povrchové aktivni cCinidla. V pri-
padé dosazeni Cu(111)/Si(100) je tento substrat nezddouci pro tvorbu Fe-Ni paramag-
netickych vrstev, protoze jediné na Cu(100) byl pozorovan usporadany paramagneticky
systém FezgNigs. Naproti tomu systém FezgNige /Cu(111)/Si(100) je charakteristicky neu-
sporadanymi feromagnetickymi ostrovy. K detekci pravidelného ristu vrstev se v UHV
aparaturach vyuziva zatrizeni LEED, pomoci néhoz se jednoduse rozeznaji obé modifikace
médi. Difrakéni obrazce obou médénych systému pripravenych na H-Si(100), resp. Si(100),
jsou zobrazeny na obr. 3.4 v kapitole 3.

Protoze doslo k avizovanému poruseni LEED ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC
Nano, musel byt kompletni vyzkum tykajici se depozice tenkych vrstev v UHV proveden
na TU Wien. Zde bylo k depozicim vyuzito evaporatoru SPECS EFM 3, v némz byla meéd
nastithana na malé kousky. Tyto kousky byly umisténé v molybdenovém kalisku, ktery
byl ohfivan svazkem elektronti. S vyssim emisnim proudem doslo rychleji ke zkapalnéni
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meédi uvnitt kalisku a ta je poté ve formé par (svazku) prenesena na H-Si(100). Prifez
evaporatoru a popis jeho jednotlivych ¢asti se nachazi na obr. 5.12.
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Obrézek 5.12: Zjednoduseny nékres a popis evaporatoru pouzivaného pti depozici Cu(100)
na H-Si(100) na TU Wien.

Jesté pred samotnou depozici byla provedena kalibrace rychlosti ristu Cu vrstev na
QCM. Teprve poté zacala depozice médi na H-Si(100), kterda probihala za nasledujicich
podminek:

o HYV (potenciél na kalisku) = 950 V,

o I¢ (proud vldkna) = 2,11 - 2,15 A,

o Ig (emisni proud) = 23 - 25 mA,

« & (proud svazku) = 35,5 - 40 A,

o p (tlak) = 2 x 1078 Pa,

o t (teplota substratu) = RT,

« depozi¢ni pomér (rychlost depozice) = 0,1 A/s.

Cela depozice probihala za pokojové teploty podle [21], kdy méd roste na H-Si(100)
epitaxné ve formé ostruvki. Protoze s vyssi teplotou se zvétsuji rozméry ostrivkia a cilem
bylo ziskat co nejrovnéjsi pravidelné médéné vrstvy, nebyla béhem depozice zvysovana
teplota substratu. Samotna depozice médi byla rozdélena do nékolika sekvenci. Nejprve
bylo nadeponovano pouze 25 nm Cu(100) a z tohoto systému byl porizen difrakéni obrazec
pomoci techniky LEED. Kontrolou tohoto obrazce byl potvrzen rust meédi v usporadani
(100), a proto pak nésledovala depozice dalsich vrstev médi. Cilem ¢innosti v této kapi-
tole bylo pripravit médéné vrstvy takovych vlastnosti, které by se co nejvice priblizovaly
monokrystalu Cu(100). Proto mél byt ziskan co nejzietelnéjsi difrakéni obrazec, s nimz
souvisi strukturni vlastnosti systému. Z toho divodu byla provedena dalsi depozice médi,
tj. tvorba 50 nm, 75 nm, 100 nm a 130 nm, z nichz byla rovnéz potizena difrakce pomaly-
mi elektrony. Na obr. 5.13 a) a 5.13 b) jsou umistény difrakéni obrazce 25 nm a 130 nm
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médi. Na vedlejsim obr. 5.13 ¢) je pro srovnani uveden difrakéni obrazec monokrystalu
Cu(100). Vsechny tyto snimky byly pofizeny elektrony s dopadovou energii 130 eV.

25 nm Cu(100)/H-Si(100) 130 nm Cu(100)/H-Si(100)  monokrystal Cu(100)
a) b) ¢)

Obrazek 5.13: Porovnéni invertovanych difrakénich obrazet systému Cu(100)/H-Si(100)
a monokrystalu Cu(100) (c). Na snimcich (a) a (b) jsou vrstvy médi o tloustkach 25 nm
a 130 nm.

Ze srovnani difrakcnich obrazcu je zfetelny enormni rozdil mezi vrstvami Cu(100)
o tloustkach 25 nm a 130 nm. Pokud by nebyla provedena tprava barev a obrazu, nebylo
by mozné na tenéim ze systémii detekovat jakékoliv difrakéni body. V publikaci [21] a [35]
bylo uvedeno, ze velmi slaby difrakéni obrazec u systému Cu(100)/H-Si(100) lze ziskat
az pri presahu tloustky 15 nm, tudiz tento difrakéni obrazec nemohl byt charakterizovan
ostrymi difrakénimi body. U systému 130 nm Cu(100)/H-Si(100) byly jednotlivé difrakéni
body ztetelné, avsak jejich velké primeéry dokazovaly pritomnost ostrivkovité struktury
oproti lokalizovanym difrakénim bodtim pofizenych z monokrystalu Cu(100). Na zakladé
porizenych difrakei Cu(100)/H-S(100) z jednotlivych sekvenci rustu (po 25 nm, 50 nm,
atd.) byla porizena rekonstrukce vyvoje intenzity a tloustky difrakénich bodu na tloustce
piipravené vrstvy. VySetiovdny byly body difrakéntho obrazce na pozicich (1,1), (0,1)
a (1,1). Tato rekonstrukce byla vytvofena pomoci ¢drového profilu z difrakéniho obrazce
a podoba vyvoje intenzity zvolenych piki se nachézi na obr. 5.14. Grafy vyvoje intenzity
jsou rozsiteny sérii invertovanych difrakénich obrazcii potizenych pomoci LEED.

Ze skupiny grafti zobrazujicich zavislost intenzity pikil na tlousfce vrstev je zretelny
avizovany rozdil intenzit mezi 25 nm a 130 nm. V pripadé tloustky médi 25 nm jsou
vsechny zobrazené piky priblizné stejné intenzivni, avsak od tloustky 50 nm je centralni
pik intenzivnéjsi nez vedlejsi piky, tj. (1,1) a (1,1). ProtoZe intenzita centralniho piku
u tloustky 130 nm je velmi vysoka, neni tudiz tuplné zietelna intenzita vedlejsich pikt.
7 tohoto diivodu byla v grafu na obr. 5.15 vynesena zavislost poméru intenzit centralnich
pikt (0,1) vaci (1,1) u viech zkoumanych tlousték vrstev. Z vykresleného grafu na obr.
5.15 je potvrzen puvodni predpoklad, Ze poméry intenzit mezi difrakénimi body (0,1)
a (1,1) budou pi¥fmo timérné tloustce nadeponované médi.

Difrakéni obrazce zobrazené na obr. 5.13 a 5.14 sice neptimo potvrdily 3D rist médi
na H-Si(100), avsak cilem bylo ur¢it rozméry ostruvki, které tvorily médéné vrstvy. Proto
bylo provedeno méfeni topografie povrchu na tencéim (8 nm meédi) a tlustsim (130 nm médi)
vzorku Cu(100)/H-Si(100) pomoci zarizeni AFM Asylum Research Cypher na TU Wien.
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Obréazek 5.14: Zavislost intenzity difrakénich bodi (1,1), (0,1) a (1,1) systému Cu(100)/H-
Si(100) na tloustce vrstev médi. Vedle kazdého grafu se nachézi prislusny invertovany
difrakéni obrazec, ktery byl pofizen elektrony s kinetickou energii 130 eV. (a) 25 nm
Cu(100), (b) 50 nm Cu(100), (¢) 75 nm Cu(100), (d) 100 nm Cu(100) a (e) 130 nm
Cu(100).

Snimek na obr. 5.16 a) zachycuje topografii systému Cu(100)/H-Si(100) o tloustce
médi 8 nm, kterd stejné jako v publikacich [21], [34] a [35] vytvorila hustou sif ostravki.
Tyto ostrivky sice dosahuji v priméru az 100 nm a vysky témér 3 nm, ale po provedeni
AES byly ve spektru pozorovany piky kremiku. Pti kontinudlnim pokryti substratu by
vSak nemély byt pozorovany od tloustky vrstev 39,08 A (hodnota pro méd vypocitana
z neelastické volné drahy elektronti o energiich 3 keV pomoci softwaru od NIST'). Nicméné
toto spektrum Augerovych elektront na obr. 5.17 ¢) dokazuje ostrivkovy rist médi na
H-Si(100). Druhym ze vzorkd, jejichz topografie je zobrazena na obr. 5.16 b), byly vrstvy
Cu(100)/H-Si(100) o tloustce 130 nm. Pfi pohledu na tento systém jsou dominantnim
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Obrazek 5.15: Graf vykresluje zavislost poméru intenzit (0,1) a (1,1) na tloustce systému
Cu(100)/H-Si(100). V pfipadé 50 nm je (0,1) intenzivnéjsi zhruba 2,1x, zatimco u 130 nm
témer 11x.

Obréazek 5.16: Topografie zmérend pomoci AFM ze systému Cu(100)/H-Si(100) o tloustce
médi (a) 8 nm (b) 130 nm. Oba snimky byly porizeny béhem staze Erasmus+ na TU Wien.

znakem pomérné velké ostrivky, které méri v priméru az 200 nm a dosahuji vysky okolo
3 nm. Drsnost povrchu Rgyg byla vypocitanad v softwaru Gwyddion a rovnala se hodnoté
0,59 nm. V publikaci [34] byl vytvoren obdobny systém Cu(100)/H-Si(100) o tloustce
100 nm, kde ostrivky dosahovaly priméru az 250 nm a celkova drsnost Rrms byla rovna
0,95 nm. Porovnanim obou systému bylo dokézano, ze vrstvy pripravené na TU Wien byly
tvoreny mensimi ostruvky nez v uvedené publikaci, coz se poté promitlo v nizsi drsnosti
paramagnetickych vrstev Fe;gNigs.

K urceni ¢istoty vrstev Cu(100)/H-Si(100) pripravenych za RT byla vyuzita AES.
Vzhledem k tomu, ze kompletni depozice médi probihala v podminkach UHV a jeji ¢isto-
ta dosahovala 99,9999 %, nebyla proto ocekavana pritomnost necistot lokalizovanych na
médéném povrchu. Zmérené spektrum Augerovych elektront z vrstev Cu(100) o tloustce
130 nm je zobrazeno na obr. 5.17 b). Po detailnim pruzkumu pofizeného spektra jsou
detekovany pouze piky médi, a to Cuyny na pozici 60 eV a Cupyy na pozicich 776 eV,
840 eV, 920 eV a 940 eV. Jak bylo uvedeno na zacatku této sekce, zasadnimi pozadavky
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na tvorbu médéné mezivrstvy byla jeji cCistota a pravidelnost. S pravidelnosti vrstev do
jisté miry souvisi i topografie systému, tj. zda ji vytvari velké ¢i malé ostrivky. Cilem tedy
bylo dosahnout co nejrovnéjsiho povrchu, ktery by se vlastnostmi alespon trochu ptibli-
zil monokrystalu Cu(100). Z toho divodu byla depozice provedena za RT, kdy dochézelo
k tvorbé mensich ostravki. V pripadé depozice za zvysené teploty se zvysuje difuzni délka
deponovanych atomi, a je proto oc¢ekavana tvorba vétsich ostrivki, které by vyznamné
zvysovaly drsnost systému Cu(100)/H-Si(100). V sekci 3.2 bylo zminéno, ze méd patii
mezi kovy, které pti zvysené teploté reaguji s kfemikem a vytvari slouceniny - silicidy.
V publikaci [34] bylo experimentalné dokazano, ze pri zthani Cu(100)/H-Si(100) v UHV
na 200 °C dochézi k preméné systému na CuzSi, ktery je charakteristicky velmi drsnym
povrchem. Bohuzel v publikaci nebyla uvedena ciselna hodnota této drsnosti pro porov-
nani s pravidelnymi vrstvami Cu(100). Ve stejné publikaci pfi testovani chovani za nizsi
teploty, tj. 150 °C, byl navzdory tvorbé velkych ostrovii Cu pozorovan pravidelné uspora-
dany systém Cu(100)/H-Si(100) [34]. Proti vysledktm v [34] vystupuje [52], ktery naopak
pii stejné teploté dokazal snizit drsnost Rrums u 200 nm Cu(100) ze 7 nm na 1 nm.

Za ucelem snizeni drsnosti povrchu systému Cu(100)/H-Si(100) byla na TU Wien pro-
vedena termalni uprava podle [52]. Postup spocival v zithani Cu(100)/H-Si(100) v UHV
pri teploté 150 °C po dobu 4 hodin a poté nasledovalo mirné ochlazovani. V nasem ptipa-
dé vsak experiment neprobéhl podle ocekavani, protoze pri charakterizaci vrstev pomoci
LEED nebyl na stinitku detekovan jakykoliv pravidelny difrakéni obrazec. Navic po pro-
vedeni AES, které je zobrazeno na obr. 5.17 a), byly ve spektru kromé médénych piku
Cupvm @ Cuynn detekovany i uhlikovy Ckrp, a kfemikovy pik Sipan na pozicich 272 eV
a 92 eV. Diky témto datim, z AES a LEED, byla potvrzena tvorba silicida CusSi jiz pti
teploté 150 °C oproti 200 °C v [34].
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kde tloustka médénych vrstev byla pomoci QCM vypocitana na 8 nm.

5.6. Depozice Fe;sNiy,

Podle postupu vyznaceném ve schematu na obr. 5.1 nasledovala po pripravé epitaxnich
vrstev Cu(100)/H-Si(100) depozice slitiny Zeleza a niklu, tj. FezgNigs. Cilem projektu byla
tvorba systému FezgNige /Cu(100)/H-Si(100), ktery by se svym chovédnim a vlastnostmi pfi-
blizil idedlnimu systému, tj. FezgNigs /Cu(100). Duvody k tvorbé téchto vrstev na Si(100)
jsou vysoké finanénimi naroky na cisty a vylestény monokrystal médi, ale zasadnim ar-
gumentem je velmi omezeny pocet aplikaci, kde lze monokrystal Cu(100) vyuzit. Proto

zacal byt postupné zkouméan pravidelny riast Fe;gsNigys na kiemiku.
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Protoze rozdil mezi mfizkovymi konstantami v Fe a Si(100) ¢ini ptiblizné 35 %, neni
proto o¢ekavan epitaxni rust paramagnetickych vrstev primo na Si(100). Navic tvorba
pravidelnych vrstev je vyznamné potlacena chemickou interakci obou kovi s kiemikem.
V piipadé ¢istého Si(100) bez Si-H vazeb je pozorovan vznik dvou druhu silicida - silicid
niklu (Ni3Si) a silicid zeleza (Fe;Siz). Obé slouceniny vytvari polykrystalické usporada-
ni [29], a proto pomoci LEED nebyl potizen zadny pravidelny difrakéni obrazec. Trochu
jind situace nastala v pripadé depozice na hydrogenovany Si(100) s vazbami Si-Hs, tj.
H-Si(100)-(1x1). U zZeleza dle [29] nebyl pozorovan vznik silicidti, nebot pfitomnost Si-Hs
vazeb zabranuje vzniku silicidi zeleza. Naproti tomu vSak silicidy niklu vznikaji na ¢istém
i hydrogenovaném kiemiku [29], coZ se opét promitlo v neusporadanosti systému, tj. Zad-
ny pravidelny difrakéni obrazec. Z méreni AES vsak pritomnost silicidi nebyla potvrzena.
Podle publikace [53] jsou silicidy niklu, Ni3Si, charakteristické feromagnetickym chovanim,
a proto byla pfi méfreni magnetickych vlastnosti pomoci techniky MOKE ocekavana hys-
terezni smycka. Jeji podoba je na obr. 5.18 vykreslena modrou ktivkou, pricemz saturace
dosahla hodnoty néco malo pres 40 urad.
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Obréazek 5.18: Vysledky méreni magnetickych vlastnosti pomoci metody MOKE, tj. z&-
vislost velikosti Kerrovy ellipticity na vnéjsim magnetickém poli. Cernou kiivkou jsou
vyznaceny paramagnetické vrstvy FezgNisy na Cu(100)/H-Si(100) substratu a modrou
kiivkou feromagnetické vrstvy FezgNigs na H-Si(100).

7 predeslych vysledki bylo experimentalné potvrzeno, ze paramagnetické vrstvy nelze
pripravit primo na ¢istém, popr. hydrogenovaném kiemiku. Naopak daleko diive bylo do-
kézano, ze tyto vrstvy Fe, popr. FergNisy lze epitaxné nartist na monokrystalu Cu(100)
[1], [2], [40], [41] a [42] a pravdépodobné by bylo mozné je pripravit i na pravidelnych
vrstvach Cu(100) na H-Si(100). Médéné vrstvy Cu(100)/H-Si(100) byly pfipraveny podle
sekce 5.5 a na nich byla provedena depozice FergNigs. Material byl deponovan evaporato-
rem SPECS EFM 3T [viz obr. 5.19] ze slitiny FesgNiss, ze které se po dopadu urychlenych
elektront emitovaly péary zeleza a niklu a ty pak dopadaly na povrch Cu(100)/H-Si(100).
Protoze vrstvy FergNigs jsou dopadem iontu transformovany, muselo byt k zarizeni flu-
xmeter (méfi proud ionti ve svazku, ktery dopadd na povrch vzorku béhem depozice)
pripojeno vychylovaci napéti 1 kV, éimz byly ionty ze svazku vyselektovany a na vzorek
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poté dopadaly pouze neutralni atomy. Béhem depozice byl evaporator provozovan pri
nasledujicich podminkach:

o HYV (potenciél na kalisku) = 840 V,

Ir (proud vldkna) = 1,4 - 1,44 A,

Ig (emisni proud) = 13,2 - 14,4 mA,

¢ (proud svazku) = 106 - 160 nA,

p (tlak) = 5 x 1078 - 2 x 1077 Pa (CO atmosféra) (zékladni tlak 9 x 107 Pa),

t (teplota substratu) = RT,

depozi¢ni pomér (rychlost depozice) = 0,02 - 0,025 A/s.

priruba plast upinani tycky  zdklopka

\ vzorek
chlazeni L svazek Si(100)

L |
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L /
T /
== :

T tycka dep. materidlu vldkno flux metr deponované vrstvy
(FezsNip/Cu(100))

Obréazek 5.19: Zjednoduseny nakres a popis evaporatoru pouzivaného pro rist Fe;gNis,
na Cu(100)/H-Si(100) substratech na TU Wien.

Na obr. 4.6, ktery je pouzity z publikace [2], se nachdzi fazovy diagram systému
Fe,Ni;_,/Cu(100), pomoci néhoz lze v zavislosti na obsahu Ni a tlaku zbytkovych plyni
v aparatutfe predpovidat krystalické usporadani a magnetické vlastnosti deponovanych
systémil. U slitiny FeygNigy pii tlaku 3x107! mbar (=~ 3x107° Pa) lze ocekévat me-
tastabilni systém, tj. transformovatelné fcc FezgNiss. V nasem pripadé vsak nebylo mozné
dosdhnout metastabilniho stavu FezgNiss /Cu(100)/H-Si(100) bez vyuziti CO, které slouzi
jako stabilizator Fe-Ni vrstev [46], [45]. Proto byla vzdy pri depozici metastabilnich vrstev
vyuzivana asistence CO. DalSim vyznamnym parametrem, ktery zdsadné ovliviioval vlast-
nosti deponovanych vrstev, byla rychlost ristu. Bylo vypozorovano, ze pii poklesu toku
iontu ve svazku, kdy vétsinou dochazi i ke snizeni rychlosti depozice, material charakteri-
zovalo fcc feromagnetické usporadani. Stejné jako je zobrazeno ve fazovém diagramu na
obr. 4.6, obsahovaly tyto vrstvy vyssi podil niklu nez v ptivodni slitiné Fe;gNigs.

Podobny efekt byl sledovén pii rychlostech vyssich nez 0,025 A /s. V tomto pripadé byl
ve vrstvach detekovan nadbytek Fe, coz zptsobilo tvorbu bee usporadani charakterizované
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feromagnetickymi vlastnostmi. Z toho divodu depozice probihala v uvedeném intervalu
depozi¢nich pomeéri, a tim bylo pfipraveno 44 ML FezgNiy na Cu(100)/H-Si(100) stejné
jako u FezgNiye na monokrystalu Cu(100) [2]. Po porovnani strukturnich vlastnosti obou
diskutovanych systému byla v kapitole 7 otestovana jejich strukturni transformace.

Ponévadz magnetické vlastnosti metastabilniho systému FezgNigs/Cu(100)/H-Si(100)
jsou vyznamné ovlivnény krystalickou strukturou, ihned po ukoné¢eni depozice nasledova-
lo méreni difrakce, které mélo prokazat typ pravidelného uspotradani vrstev. Zachyceny
invertovany difrakéni obrazec, ktery vytvorily elektrony s kinetickou energii 120 eV, je
zobrazen na obr. 5.20 a). Pro srovnéani je vedle [viz obr. 5.20 b)] zobrazen invertovany
difrak¢ni obrazec rovnéz 44 ML FezgNigs, ktery narostl na monokrystalu Cu(100). Proto-
ze paramagnetické FezgNigy stejné jako Fe [viz sekce 4.1] roste na médéném monokrystalu
v rezimu vrstva po vrstvé, je u systému na monokrystalu pozorovan jasny obrazec s lokali-
zovanymi difrakénimi body. Protoze béhem depozice za asistence CO dochézelo k disociaci
tohoto plynu, byla na povrchu systému prostiednictvim kysliku vytvorena rekonstrukce
¢(2x2) [46]. Naproti tomu difrakéni obrazec FergNigs /Cu(100)/H-Si(100) sice demonstru-
je fcc usporadani, avsak vzhledem k velikosti difrakénich bodu a jejich nizkému kontrastu
vuci pozadi obrazce je o¢ekavana pritomnost ostriuvki. Ta je predevsim zptsobena pomér-
né zrnitym substratem Cu(100)/H-Si(100) [viz sekce 5.5], jehoz podoba se odrazila pravé
v morfologii deponovaného systému. Proto je u FezgNiye/Cu(100)/H-Si(100) predpokla-
dana vyssi mira strukturnich defekti. Kromé rozdilu v intenzité a velikosti difrakénich
bodt je zfretelné i vzajemné pootoceni obou obrazct o témeér 12°. Jeho pricina vsak neni
znama.

Obrazek 5.20: Invertované difrakéni obrazce vrstev Fe;gNigs o tloustce 44 ML, které byly
pfipraveny na (a) monokrystalu Cu(100), (b) Cu(100)/H-Si(100). U obou systému je
pozorovana povrchova superstruktura kysliku ¢(2x2). Snimky byly pofizeny elektrony
s kinetickou energii 120 eV.

Protoze difrakéni obrazec demonstroval fcc usporadani vrstev FezgNigy na Cu(100)/H-
Si(100) substratu, nasledovalo méfeni magnetickych vlastnosti pomoci techniky SMOKE.
Tato technika umoznila stanoveni magnetickych vlastnosti primo v UHV aparature. Mére-
nimi zalozenymi na Kerrové jevu byly dokdzany paramagnetické vlastnosti FezgNigs /Cu(100)
/H-Si(100). Zavislost Kerrovy ellipticity na vnéjsim magnetické poli je v grafu na obr. 5.18
vykreslena ¢ernou krivkou.
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P1i vSech experimentech je dilezita chemicka c¢istota pripravenych vrstev. Proto byla
hned po zméreni magnetickych vlastnosti provedena spektroskopie Augerovych elektront,
jejiz zmétené spektrum je vyneseno v grafu na obr. 5.21 a). Ve spektru jsou kromé piku
FeMNN, FeLMM; NiMNN a NiLMM pOZOl“OVé,Ily i pﬂ{y CKLL a OKLL; které jsou dusledkem
pouziti stabilizatoru CO.
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Obrazek 5.21: (a) Porizené spektrum Augerovych elektroni ze systému
FezgNigy/Cu(100)/H-Si(100), na némz jsou detekovany piky Feynn a Fepyy na po-
zicich 47 eV a 562 eV, 598 eV, 651 eV, 703 eV, 716 eV a piky Niynn a Niyny na pozicich
61 eV a 783 eV, 848 eV. Mimo Fe a Ni jsou ve spektru disledkem disociace CO detekovany
i piky Ckri, a Oxpi, na pozicich 272 eV a 503 eV. (b) Ziznam topografie oblasti 1x1 um?
ze 44 ML FezgNigy pripraveného na Cu(100)/H-Si(100), kterd byla pofizena pomoci
AFM Asylum Research Cypher. Obé méreni byla provedena béhem staze Erasmus+ na
TU Wien.

Jednim z poslednich méreni, které bylo u tohoto paramagnetického systému prove-
deno, bylo urceni topografie pomoci AFM. Velikost skenované oblasti ve tvaru ¢tverce
byla zdmérné zmensena na 1 pm?, aby bylo mozné snadné porovndni s topografif 130 nm
Cu(100)/H-Si(100) na snimku 5.16 b). Pfitomné ostriuvky FergNigy dosahovaly pruméru
az 150 nm a vysky okolo 5 nm. Pri porovnani drsnosti Rrys obou systému byl odha-
len nartust z 0,59 nm u Cu(100)/H-Si(100) na 1,39 nm u FezgNig/Cu(100)/H-Si(100).
V publikaci [47] Gloss demonstroval, ze transferem FezgNigs/Cu(100) na vzduch dochézi
k pomérné¢ vyznamnému zoxidovani vrstev, s ¢imz je spjata znatelnd zména topogra-
fie vzorku. K demonstraci zmén zplisobenych oxidaci bylo provedeno méteni systému
Fe7gNige /Cu(100)/H-Si(100) pomoci AFM. V pripadé silné oxidace by na osm mésici
starém vzorku byla prokazana vyznamna zména topografie. Méreni bylo realizovano na
zafizeni AFM Icon od spolecnosti Bruker ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC Nano.
Porovnani zmérenych topografii vzorku z TU Wien (pofizené okamzité po depozici vrs-
tev) a z Vyzkumné infrastruktury CEITEC Nano je zobrazeno na obr. 5.22 a) a 5.22 b).
V pripadé zoxidovaného povrchu na obr. 5.22 a) tvorily topografii ostrivky o priméru
i 400 nm a vysce az 50 nm. Celkova drsnost Rrums proto dosahovala 14,82 nm oproti
1,39 nm u vzorku zméfeném na TU Wien na obr. 5.22 b), ¢imz byl dokdzan vyznamny
vliv oxidace.
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5.6. DEPOZICE FE7gNIs,

Obrazek 5.22: Porovnani topografii vzorkt pofizenych pomoci AFM z (a) zoxidovaného
a (b) nadeponovaného systému FezgNiss /Cu(100)/H-Si(100) o tloustce 44 ML. Ve snimku
(a) jsou zietelné velké ostruvky, diky nimz narostla drsnost povrchu z 1,39 nm na 14,82 nm.

Diky experimentim na TU Wien byla dokdzana moznost ristu paramagnetickych
vrstev na Cu(100)/H-Si(100). Alespon stejného vysledku by vsak mélo byt dosazeno i ve
Vyzkumné infrastrukture CEITEC Nano, nebot v tomto novém technologickém centru
se nachazi UHV komplex, v némz se pro pripravu a analyzy substrat a vrstev vyuziva
modernéjsich a pokrocilejsich zafizeni. Bohuzel v prubéhu pripravy substratu H-Si(100)
ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC Nano v sekci 5.4 doslo k poruseni techniky LEED.
Z toho dtvodu musel byt vyzkum tykajici se ristu vrstev proveden pouze na TU Wien
a az teprve pokrocilé modifikace a charakterizace vzorku byly provadény ve Vyzkumné
infrastrukture CEITEC Nano.
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6. Seletivni rist paramagnetickych
struktur na Cu/Si

V ramci diplomové prace byl kromé studia riustu FezgNigs na Cu(100)/H-Si(100) sub-
stratech zkouman i selektivni rist Fe;gNisy na stejném substratu. Cilem prace popsané
v této kapitole, bylo provedeni selektivniho riistu transformovatelnych vrstev, ¢imz by
byla umoznéna tvorba libovolné malych feromagnetickych ostruvka na Si(100).

Vzorky byly pripraveny na VUT v Brné (spin coating, elektronové litografie, trans-
formace a analyza vlastnosti) a na TU Wien (rist vrstev v UHV podminkach a post-
depoziéni charakterizace vrstev). Jejich pfiprava se skladala z krok uvedenych v nésledu-
jicim seznamu a témto kroktim budou vénovany navazujici sekce. Pro zjednoduseni celého
postupu je na obr. 6.1 uvedena grafickd podoba jednotlivych krokt véetné popisu.

a) Priprava vhodného substratu (Si(100)).

b) Tvorba vrstvy pozitivniho rezistu na povrch Si(100) (Spin coating).
c) Elektronova litografie.

d) Vyvolani vzorku vyvojkou.

e) Leptani v HF.

f) Depozice Cu(100) na H-Si(100).

g) Depozice fcc FezgNigy na Cu(100)/H-Si(100).

h) Odstranéni zbylého rezistu.

i) Transformace struktur fcc FezgNigy/Cu(100)/H-Si(100).

j) Charakterizace struktur a jejich vlastnosti.
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Spin coating

Rezist
SiO9 SiO9

Si(100) > Si(100)
b)
Proud Ozéareny
) elektronu ¢ ¢ ¢ l rezist

Rezist .

S0 Rezist

i
>n 2 + MIBK Si0y

Si(100) € Si(100) -~

d)

+ HF

Rezist Cu(100)

Si09 Rezist
L SiO9

Si(100) Si(100)

fCC NM Fe78Ni22
Cu(100)

fee NM FezgNig, Cu(100)

Si02 + aceton Rezist
__ < Si09 S
Si(100) Si(100)
h) g)
FIB v
SEM Lyra 3 B bee FM FoooNi
Fokusovany o fcc NM Fe gNiy, cC e7gNigy
svazek %22
5-30 keV Gat o fec NM FeqgNig,
o Cu(100) Cu(100)
—— .
Si0, —> 8i02
Si(100) Si(100

i) j)
Obrazek 6.1: Postup pripravy selektivné narostlych vzorkt urcenych k transformaci vyvo-
lané ozafenim iontovym svazkem.(a) Piiprava substratu, (b) spin coating rezistu, (c) elek-
tronovd litografie, (d) vyvolani vzorku, (e) leptani v HF, (f) depozice Cu(100) na H-Si(100),
(g) depozice FergNigy na Cu(100)/H-Si(100), (h) odstranéni rezistu, (i) transformace fcc
vrstev, (j) charakterizace vrstev po transformaci. Pozn.: Obrazky nejsou v méfitku.
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6.1. Priprava vzorkti na VUT v Brné

Na zacatku této kapitoly 6 bylo uvedeno, ze priprava selektivné narostlych paramagne-
tickych vzorkd probihala na dvou pracovistich - na Ustavu fyzikdlniho inzenyrstvi VUT
v Brné a na Ustavu aplikované fyziky na TU Wien. Na VUT v Brné byly provedeny kroky
ze schématu na obr. 6.1 a), b), ¢), d) a h), i), j).

6.1.1. Priprava vhodného substratu

Prvni krok ptipravy [viz obr. 6.1a)] spocival ve volbé vhodného substratu a jeho tipravy na
specifické rozmeéry. Byla zvolena kifemikova deska mirné dopovana fosforem s usporadanim
(100) a odporem 5-8 Q-cm. Substrat byl pomoci diamantového hrotu nafezan na rozmeéry
8 x 9mm? a ndsledné ofouknut plynnym dusikem za tiéelem odstranéni kiemikovych od-
rezku z povrchu narezaného vzorku. Takto pripraveny Si(100) je zobrazen na obr. 6.2 a).
Povrch vzorku je pokryt nativnim oxidem kremicitym (SiOs) o tloustce az 2 nm, na némz
se dale nachazi uhlikové kontaminanty a necistoty adsorbované z atmosféry.

“kometky” el. litografii vytvorené obrazce

1
10 mm

a)

c)

Obrazek 6.2: Pfipravené vzorky Si(100) urcené k experimentiim. (a) Cisty kfemik, (b)
homogenné naneseny rezist na povrchu kiemiku, (¢) nehomogenné naneseny rezist na
povrchu kiemiku s vyraznymi artefakty, (d) elektronovou litografii vytvorené obrazce na
povrchu kiemiku (vzorek je jiz po vyvolani v MIBK).

6.1.2. Tvorba vrstvy pozitivniho rezistu na povrch Si(100)

V dalsim kroku bylo nutné pokryt povrch nafezaného Si(100) pozitivnim rezistem, ¢imz by
pak byl umoznén selektivni rist tenkych vrstev [obr. 6.1b)] na nami zvolenych oblastech.
Z nabidky pozitivnich rezisti bylo zvoleno PMMA (polymethylmethakrylat) A5,5 495,
protoze maximalni tloustka pripravenych vrstev dosahovala 150 nm. Béhem experimentt
na UFI bylo totiz otestovano, 7e tloustka rezistu by méla byt minimalné 2x vétsi nez
tloustka zamyslenych vrstev. Proto v pripadé vrstev o tloustce 150 nm byla vyuzita vrstva
rezistu témér 400 nm tlustd. K nanaseni rezistii bylo vyuzito zafizeni spin coater Laurell,
ktery je zobrazen na obr. 6.3 a). Zatizeni ma valcovity tvar, v jehoZ vnitini ¢asti se podle
popisu nachazi hlava otacejici se kolem zakreslené osy. Na tuto hlavu se umisti vzorek,
ktery je vytvorenym podtlakem prisan. Na povrch vzorku je pak pomoci pipety prenesen
specificky objem rezistu a kontrolerem je navolen odpovidajici program. Parametry jako
pocet krokti, thlova rychlost w, doba otaceni a zrychleni na jmenovitou thlovou rychlost
znacné ovlivnuji tloustku a kvalitu naneseného rezistu. Pfed nanasenim rezistu na vzorek
se zaklapne viko, ¢imz je zabranéno kontaminaci povrchu kifemiku prachovymi ¢asticemi
z mistnosti. V pripadé nadbytecného mnozstvi rezistu jsou zbytky PMMA zachytavany
na vnitinim plasti zarizeni.
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Obréazek 6.3: (a) Spin coater Laurell s popisem, (b) zavislost tloustky vrstvy rezistu pokry-
vajici povrch vzorku na rychlosti otaceni spincoateru pro jednotlivé koncentrace PMMA
rozpusténého v anisolu (prevzato a upraveno z [54]).

Pred nanesenim vrstvy PMMA byly vzorky poloZeny na plotynku o teploté 180 °C
a tam byly ponechény zhruba 20 minut. Béhem této doby se z povrchu Si(100) desorbovala
voda, jejiz pritomnost obecné znesnadnuje rovnomérné pokryti povrchu vzorku vrstvou
rezistu [55]. Poté byl vzorek vlozen do spin coateru, pfisdn a ofouknut od piipadnych
prachovych zrn. Pipetou bylo kdpnuto 60 ul piislusného rezistu na povrch vzorku a poté
byl spin coater uveden do pohybu. Ten se z klidu roztocil béhem 5 sekund na rychlost
2000 otacek za minutu a poté se touto rychlosti pohyboval presné 60 sekund. Béhem této
doby PMMA rovnomérné pokrylo povrch vzorku a vytvorilo tak souvislou vrstvu. Poté
byl rezistem pokryty vzorek ulozen na vyhiatou pec (t = 180 °C) po dobu dvou minut, aby
doslo k zapeceni vrstvy PMMA na Si(100). Béhem zapékani dochézi k odstranéni az 40 %
rozpoustédel obsazenych v kapalném rezistu. O tyto rozpoustédla chudsi vrstvy PMMA na
Si jsou ptfi RT mnohem stabilnéjsi a maji vyssi vzajemnou prilnavost k substratu. Dokonce
bylo i zjiSténo, ze takové vrstvy rezistu jsou méné nachylné ke kontaminaci [55]. Vzorek
pripraveny vysSe popsanym postupem je zobrazen na obr. 6.2b). Povrch byl rovnomérné
pokryt bez jakychkoliv artefaktii souvislou vrstvou rezistu o tloustce v rozmezi od 380 do
395 nm. Jako reference je na obr. 6.2¢) pripraveny vzorek, ktery obsahuje pomérné velké
mnozstvi nehomogenit (,,komet”). Tyto artefakty se nejéastéji vytvari v okoli prachovych
¢astic a odpadt z fezani Si nebo bublin vzduchu, které se do rezistu dostanou pri prenaseni
rezistu z reservoaru na povrch vzorku [56]. Vytvorené ,komety” pak znacné degraduji
kvalitu PMMA vrstev, coz ma velky vliv na presnost tvorby pozdéjsi litografické masky.
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6.1. PRIPRAVA VZORKU NA VUT V BRNE

6.1.3. Elektronova litografie a vyvolani vzorku

Po vytvoreni souvislé vrstvy pozitivnim rezistem PMMA A5,5 495 na Si(100) nésledovala
elektronovd litografie za ti¢elem vytvoreni litografické masky. Ozarenim pozitivniho rezistu
elektronovym svazkem dochézi postupné k rozbijeni vazeb mezi molekulami rezistu. Tim-
to zpusobem modifikované PMMA se tak stava rozpustné ve vyvojce rezisti (naptr. MIBK)
a ozarena mista jsou jejim ptsobenim odplavena. Ziskem popsaného procesu jsou oblasti
tvorici kopii litografického vzoru exponovaného na waferu [57], kterd byla vyuzita pro
studium selektivniho rustu paramagnetickych vrstev FezgNigs na Cu(100)/H-Si(100) sub-
stratech. Litografie byla provedena ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC Nano na zarizeni
Lyra FIB-SEM od spole¢nosti TESCAN. Protoze byly pozadovany vzorky o rozmérech
od 3000x3000 ym? az po 5x5 um?, byl aplikovan specidlni méd, pfi némz lze generovat
svazek elektront o proudu az 116 nA s energii 30 keV. Pti standardnim moédu by totiz
tvorba takto velkych utvart trvala okolo 4 hodin, zatimco specialnim médem byly struk-
tury pfipraveny béhem 20 minut. Pro osvit PMMA byla pouzita ddvka 600 uC/cm?, kterd
zabezpecovala dostateéné mnozstvi elektronii k naruseni vazeb rezistu. Po vytvoreni vzort
nésledovalo ponoreni do vyvojky rezistu MIBK (methylisobutylketon = 4-methylpentan-
2-on) 1:3 IPA (isopropylalkohol = propan-2-ol). Cely vzorek byl v této vyvojce ponofen
po dobu 60 s, poté byl prenesen na 30 s do kddinky s IPA a nakonec oplachnut v Mili-Q
vodé. Tim doslo k odplaveni pouze ozafeného rezistu a na povrchu vzorku byly vytvoreny
odpovidajici vzory ohranic¢ené vrstvami PMMA [viz obr. 6.2d)]. Ke klasifikaci provedené
litografie byla pouzita na UFI optickd mikroskopie (Olympus MX51), pomoci niz byla
pofizena série snimki vyvolaného vzorku zobrazend na obr. 6.4. Na snimcich kromé série
¢tverclt o rozmérech od 250x250 um? do 2x2 pm? jsou zretelné i vodici utvary slouzic
k lokalizaci jednotlivych ¢tverci a vinovody urcené k planovanému vyzkumu Dr. Urbanka.
Protoze bylo zamysleno na takto pripraveném vzorku provadét epitaxni riist paramagne-
tickych vrstev FezgNige na Cu(100)/H-Si(100), bylo nutné vytvorit na Si(100) takovy vzor,
z néhoz by bylo mozné na TU Wien poridit difrakéni obrazec pomoci LEED. Jediné tak
by byla umoznéna kontrola spravné provedeného leptani v HF a rusti tenkych vrstev.
Z toho divodu byl elektronovou litografi{ vyroben ¢tverec o rozmérech 3000x3000 um?.
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c)

Obrazek 6.4: Snimky vzortu zachycené optickym mikroskopem Olympus MX51 po vyvolani
v MIBK. (a) Pohled na sérii ¢tvercu vytvorenych pomoci elektronové litografie (zvétSent
50x), (b) detaily vybranych ¢tverci o velikostech od 50x50 um? do 10x10 pm? (zvétSent
200x, (c) detail stfedu jednoho z vlnovodu (zvétseni 500 ).

6.2. Depozice vrstev na TU Wien

U vzorki s litografickou maskou je stejné jako v pripadé standardniho substratu, kterym
je pouze nafezany Si(100), detekovana vrstva nativniho SiO,. Opét se zde nabizely obé
moznosti, jak tento oxid odstranit - chemicky nebo termélné. V soucasné fazi vyzkumu
lze aplikovat pouze chemickou cestu, tj. leptani ve vodném roztoku HF. Druhou variantu
limitovaly nésledujici faktory:

« Teplotni omezeni manipuldtoru (popséno v sekci 5.2).
o Desorpce vrstev PMMA z povrchu Si(100) pfi teploté ptiblizné 300 °C.

K leptani SiO5 na povrchu Si byl proto pouzit ovéreny postup ze sekce 5.2 - leptani
v 10% roztoku HF po dobu 150 sekund. Po dukladném omyti a ofouknuti H-terminovany
kremik putoval do UHV aparatury. V pripadé Si(100) bez PMMA vrstev byl vzorek zihén
v UHV prii teploté 100 °C po dobu 30 minut. Doslo tim k desorpci kontaminantt, které
na vzorek nasedaly z atmosféry béhem prenosu z HF do UHV aparatury, zatimco Si-H
zustaly stabilni. Naproti tomu u vzorovaného Si(100) nebylo provedeno zihani, aby nedo-
slo k difuzi PMMA na povrchu kfemiku. Rist epitaxnich vrstev Cu(100) je totiz velmi
citlivy na kontaminaci povrchu a pritomnosti nadmérného mnozstvi uhliku a kysliku by
doslo k preméné rustu v nezddouci Cu(111). Depozice Cu(100) o tloustce 100 nm probi-
hala za stejnych podminek jako v ptipadé depozice na H-Si(100) bez PMMA (viz sekce
5.5). ProtoZe se ve svazku kromé neutralnich atomu nachdzi i ionty, dochézelo by jejich
dopadem na vrstvy PMMA k destrukci vazeb, coz by zpusobilo vyraznou modifikaci li-
tografické masky. Z toho divodu bylo k fluxmeteru pripojeno vychylovaci napéti 1,5 kV,
které zabranovalo dopadu ionti na vzorek. Po pfipravé epitaxnich vrstev Cu(100)/H-
Si(100) nasledovala depozice 44 ML FezgNigo, kterd probihala za stejnych podminek jako
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v sekci 5.6. Protoze kromé malych objekt byl pomoci elektronové litografie v laborato-
fich V{zkumné infrastruktury CEITEC Nano vytvofen i vzor o rozmérech 3x3 mm?, bylo
umoznéno z této malé oblasti porizovat difrakéni obrazce. Zachycené invertované obrazce
ze systému H-Si(100), 100 nm Cu(100)/H-Si(100) a 44 ML FezgNig/Cu(100)/H-Si(100)
jsou postupné zobrazeny na obr. 6.5 a), b), ¢). Kromé téchto pravidelnych difrakénich ob-
razcu je na obr. 6.5 d) uveden snimek ze systému FezgNigs /Cu(100), ktery byl pfipraven
na vrstvach PMMA.

(1x1) fce(100) fce(100) + c(2x2) nepravidelny
a) b) c) d)

Obrazek 6.5: Soubor invertovanych difrakénich obrazci potrizenych z (a) vyleptaného
Si(100), tj. H-Si(100), (b) 100 nm Cu(100)/H-Si(100), (c) 44 ML FezgNis/Cu(100)/H-
Si(100) a (d) neuspotrddaného systému 44 ML FezgNige /Cu(100)/PMMA /Si. Tyto obrazce
byl porizeny pomoci techniky LEED elektrony o energiich 120 eV, 130 eV, 120 ¢V a 130 eV.

Z uvedenych difrakénich obrazcu je patrné, ze FezgNiye/Cu(100)/H-Si(100) vytvari
pravidelné fcc usporadani. Predpoklddané problémy spojené s leptanim vzorku Si(100)
pokrytého PMMA se nastésti neprojevily. V pripadé pokryti litografickych vzort pomo-
ci PMMA by totiz nedochazelo k pravidelnému rtstu vrstev. Nasledoval presun vzorkt
do centra Vyzkumné infrastruktury CEITEC Nano, kde byly nejriznéjsimi fyzikalnimi
technikami tyto vzorky charakterizovany. K témto technikam patiil Bruker Dimension
Icon AFM, ktery slouzil ke zmérteni topografie vzorku. Dalsim byl SEM-FIB Lyra, kte-
rym byly vytvafeny snimky vrstev FezgNige/Cu(100)/H-Si(100) a pomoci FIB byly tyto
vrstvy transformovany. Poslednim z téchto metod byla opticka mikroskopie, kterou byly
porizeny snimky selektivné narostlych vrstev.
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6.3. Charakterizace vzorku

Nejprve byly pofizeny snimky pomoci optické mikroskopie (Olympus MX51) na Ustavu
fyzikalniho inzenyrstvi. Fotografie zobrazujici tyto selektivné ptripravené vrstvy se nachazi
na obr. 6.6. Vzhledem k nizké hladiné kontrastu snimku musela byt provedena tuprava
barev (nadeponované vrstvy jsou v odstinu mezi oranzovou a hnédou). Z fotografie jsou
patrné vzory, které jsou charakterizovany pravidelné usporadanymi vrstvami. Po detailnim
prizkumu snimki pofizenych optickym mikroskopem [viz obr. 6.6 c)| byla pozorovana
pomérné velkd zrna nachazejici se vsude mimo litografii pripravené vzory. Podle métitka
byly rozméry téchto zrn v fadech ym.
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Obrazek 6.6: Snimky vzort zachycené optickym mikroskopem Olympus MX51 po depo-
zici vrstev FeggNigy /Cu(100)/H-Si(100). (a) Pohled na sérii ¢tvercu vytvorenych pomo-
ci elektronové litografie (zvétseni 50x ), (b) detaily vybranych ¢tverct o velikostech od
50x50 um? do 10x10 um? (zvétseni 200x ), (c) detail stfedu jednoho z vinovodii (zvétsent
500 ).

Pro detailni pozorovani téchto zrn bylo provedeno méreni topografie pomoci AFM.
Zmérené zaznamy ukazaly, ze vzorek skutecné tvorily dva rizné systémy - usporadaného
s malymi zrnky a neusporadaného se zrny o mikrometrovych rozmérech. Vysledky tohoto
méfeni jsou zobrazeny na obr. 6.7. Velkd zrna dosahovala prameéru okolo 10 ym a vysky
az 14 nm, coz se promitlo v drsnosti, kterd dosahovala 3,18 nm oproti 1,39 nm. V pripadé
malych zrn bylo velmi naro¢né urcit jejich rozmeéry, ponévadz z uvedeného snimku nebyly
snadno zretelné okraje jednotlivych zrnek. Ve srovnani se zrny mimo vzorky jsou vsak
jejich rozméry témér zanedbatelné. Vyse bylo uvedeno, Ze nejvétsi z uméle vytvorenych
¢tvercovych vzortu na Si(100) slouzil k porizovani difrakénich obrazcti. Obrazec pofize-
ny z vrstev FezgNigp/Cu(100)/H-Si(100) o tloustce 44 ML na obr. 6.5 ¢) demonstroval
pravidelné fcc usporadani, které vzhledem k vysledkim v sekci 5.6 naznacovalo para-
magnetické chovani téchto vrstev. Z toho divodu bylo z nékolika mist vzorku provedeno
meétfeni magnetickych vlastnosti technikou MOKE. Ocekavalo se totiz, ze neusporadané
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6.3. CHARAKTERIZACE VZORKU

vrstvy FezgNigs budou charakterizovany feromagnetickym chovanim. Vysledky potizené
MOKE z uvedenych oblasti byly vyneseny do grafu na obr. 6.8.

50 pm

—_—

-

Obrazek 6.7: Soubor snimkii potizenych pomoci Bruker Dimension Icon AFM ve Vyzkum-
né infrastrukture CEITEC Nano. Snimek uplné nahore byl porizen kamerou, kterou je
tento mikroskop vybaven. (a) Zachycuje topografii z oblasti vzorku mimo elektronovou
litografii vyrobeny vzor. Tato oblast je charakteristickd tvorbou zrn o priméru az 10
um. (b) Snimek topografie pofizeny piimo z litografického vzorku, v némz byl detekovan
pravidelny rust systému FezgNigs /Cu(100)/H-Si(100).

Pti pohledu na diskutovany graf je zretelné, ze vrstvy pripravené na litografické
masce vytvarely paramagneticky systém (v grafu ¢erné), zatimco neusporadané vrstvy
mimo vzory byly slabé feromagnetické a charakterizovala je velmi slaba saturace (cca
15 prad). Pro porovnani vlastnosti byl do téhoz grafu vlozen i vysledek ze sekce 5.6,
ktery zachycoval feromagnetické vlastnosti vrstev Fe;gNisy nadeponovanych primo na H-
Si(100). Tato zéavislost je v grafu vykreslena zelenou kiivkou a dosahovala saturace okolo
40 urad. Posledni zavislosti v tomto grafu na obr. 6.8 je zdznam z transformovanych vrs-
tev FergNigy/Cu(100)/H-Si(100), které byly ozafeny davkou 6,6x 10 ionti/cm?. Podle
ocekavani tato kiivka dosahuje nejvyssi saturace (pfiblizné 150 yrad) z divodu kompletni
transformace vrstev FezgNigs/Cu(100)/H-Si(100).

Po demonstraci magnetickych vlastnosti byl vzorek postupné ponoren do kadinky s ace-
tonem, v niz zistal t¥i dny, a poté byl preveden do kddinky s IPA na 1 hodinu. Béhem
uvedeného ¢asu se totiz ptisobenim acetonu kompletné odplavila vrstva rezistu, s niz byla
odstranéna i vSechna velkd zrna nachazejici se mimo litografické vzorky. Proto béhem
vytahovani vzorku z rozpoustédel bylo provadéno dikladné omyvani povrchu acetonem
a IPA proto, aby nedoslo k naschnuti odplavenych vrstev na povrchu litografickych vzoru.
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6. SELETTVNI RUST PARAMAGNETICKYCH STRUKTUR NA CU/SI
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Obrézek 6.8: Soubor zavislosti Kerrovy ellipticity na druhu vzorku. Z tvaru kfivky je pravi-
delny systém FezgNiys /Cu(100)/H-Si(100) charakterizovany paramagnetickymi vlastnost-
mi (Cernd kiivka), zatimco ostatni zdznamy naznacuji feromagnetické chovani. Cervend
krivka prislusi zaznamu ze zrnité oblasti mimo vzory, zelena patii vrstvam Fe;gNiss depo-
novanych primo na povrch H-Si(100) ze sekce 5.6 a modrou kiivkou jsou vynesena data
po transformaci vrstev FezgNigs /Cu(100)/H-Si(100) z kapitoly 7.

Pro kontrolu tspésnosti odstranéni vrstev rezistu byly pofizeny snimky optickym mikro-
skopem Olympus MX51 na Ustavu fyzikdlniho inzenyrstvi. Tyto fotografie jsou zobrazeny
na obr. 6.9, na némz jsou detekovany jednotlivé detaily vytvorenych paramagnetickych
vrstev. Mimo tyto oblasti nebyla touto technikou zaznamenana pritomnost vyse diskuto-
vanych velkych zrn. Avsak pri kontrolnim meéreni zmény drsnosti vzorku byla tato zrna
detekovana. Jednalo se sice o zrna stejnych rozmeéra jako v predchozim pripadé, jejich
barva ale byla identicka s barvou substratu.

Protoze optickym mikroskopem nebyla tato zrna viditelnd, bylo provedeno pozoro-
vani pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu. Pri detailnim zkoumani vrstev by-
lo urychlovaci napéti elektronti nastaveno na 5 kV a elektrony tvorily svazek o prou-
du 500 pA. Detekei sekunddrnich elektroni byly pofizeny snimky na obr. 6.10 a) a b).
Zde se nachézi detaily vinovodt lokalizovanych na povrchu vzorku, které byly vyrobeny
z FezgNigy /Cu(100)/H-Si(100). Na snimku 6.10 c) je zobrazen detail zrn, jejichz slozeni
dosud nebylo znamo. Z toho davodu bylo provedeno méreni EDS a LEIS, které mélo
stanovit chemické slozeni zrn. EDS bylo provedeno na zarizeni FEI Verios 460L a slou-
zilo pro analyzu objemu vzorku, zatimco pomoci LEIS bylo uré¢eno chemického slozeni
na povrchu vzorku, popt. nékolik vrstev pod povrchem v pripadé vyuziti odpraseni povr-
chovych vrstev. Vysledky ukéazaly, Ze v celém objemu se nenachazely zadné piky Cu, Fe
a Ni, ale pouze C, O a Si. Analyzou pomoci LEIS byl detekovan pouze Si a O. Z obou
méteni bylo tedy prokdzano, ze ostriuvky na povrchu Si(100) nejsou disledkem depozice
Cu na rezist, ale nejspise vznikly jiz béhem leptani v HF. Depozici Cu a Fe;gNigs pak
dochézelo pouze ke kopirovani zrnitého povrchu, ¢imz byla dosazena zrna na obr. 6.7 a).
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o o

c)

Obrézek 6.9: Snimky vzort zachycené optickym mikroskopem Olympus MX51 po lift-off
paramagnetickych vrstev na Cu(100)/H-Si(100). (a) Pohled na sérii ¢tverci vytvorenych
pomoci elektronové litografie (zvétseni 50x), (b) detaily vybranych ¢tverct o velikostech
od 50x50 pm? do 10x10 pym? (zvétseni 200x), (c) detail stiedu jednoho z vlnovodu
(zvétseni 500 ).

Po analyze prvkového slozeni vzorku byla pomoci FIB provedena transformace selektivné
pripravenych vrstev, jejiz vysledky jsou shrnuty v kapitole 7.
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6. SELETTVNI RUST PARAMAGNETICKYCH STRUKTUR NA CU/SI

Obréazek 6.10: Snimky vzorka zbavenych vrstev rezistu z elektronového mikroskopu. (a)
Snimek vlnovodi, (b) detail stfedu jednoho z vlnovodi, (c) detail zrn, kterd mimo lito-
grafické vzory pokryvaji povrch Si(100). Snimek (a) byl pofizeny pomoci SEM-FIB Lyra,
detaily (b) a (¢) pomoci FEI Verios 460L ve Vyzkumné infratrukture CEITEC Nano.
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7. Transformace a charakterizace vrs-
tev Fe;sNig/Cu(100)/H-Si(100)

Transformace a charakterizace globalnich i selektivnich vrstev FezgNige /Cu(100)/H-Si(100)
byly poslednimi dvéma body ve schematu ptipravy na obr. 5.1 a 6.1. Vyvoji a transformaci
systému Fe/Cu(100), resp. FezgNise/Cu(100) se v kapitole 4 vénuje celd sekce 4.1. Z ni
vyplyva, ze vrstvy Fe, resp. FergNioy lze transformovat pomoci dopadu iontt, které preno-
sem velké energie rozpusti v Fe, které poté v pribéhu nékolika pikosekund rekrystalizuje
v a Fe [42].

Vyzkum piipravy a transformace FesgNige/Cu(100)/H-Si(100) probihal béhem stéze
Erasmus+ na TU Wien a ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC Nano byla studovana
transformace a nasledné charakterizace vrstev. Na TU Wien byly vrstvy transformovany
ptimo v UHV pomoci rastrovaciho iontového zdroje SPECS PU IQE 12/3, zatimco ve
Vyzkumné infrastruktufe bylo vyuzito fokusovaného iontového zdroje (angl. focused ion
beam, tj. FIB), kterym je vybaven SEM-FIB Lyra od spole¢nosti Tescan Orsay Holding.

V UHV podminkéch byly vrstvy FesgNigs transformovany ionty Ar™ s kinetickou ener-
gif 2 keV pii tlaku v aparatufe 2x107° Pa. Svazek iontii o proudu 235 nA rastroval
plochu vzorku o rozmérech 10x10 mm?, z ¢ehoZ se snadno vypoditala davka ionté pou-
zita k transformaci vrstev. Vrstvy se podarilo transformovat pomoci specifickych davek
iontl, avsak z divodu vysoké hladiny Sumu nemohlo byt realizovano kvalitni méteni po-
moci SMOKE. Tim nemohla byt provedend transformace disledné popsana a navic na
porizenych difrakénich obrazcich nebyla pozorovana zasadni zména v krystalické struktu-
fe. Proto vyzkum transformace probihal ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC Nano, aby
bylo mozné prozkoumat vlastnosti transformovanych vrstev FezgNiss/Cu(100)/H-Si(100)
o tloustce 44 ML.

Ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC Nano byly k transformaci vrstev pouzity ionty
Ga™ o energii 30 keV, které vytvarely svazek o velikosti stopy zhruba 20 nm. K vypoctu
davky D, ktera byla vyuzivana k modifikaci vrstev v rastrovacim elektronovém mikrosko-
pu, slouzi nasledujici vztah:

Ifc
= ——d
eA

kde I oznacuje hodnotu proudu svazku, d dobu, jak dlouho svazek rastruje jedno
misto, f expozicni faktor, ¢ pocet rastri daného utvaru, e elementarni naboj a A velikost
stopy svazku. Pouzitim vSech téchto parametru byla vypocitana davka iontu gallia Ga™,
kterymi byly nasledné vrstvy Fe;gNigy transformovany. Pro porovnéni ucinka rtzného
mnozstvi iont na FezgNisy vrstvy byl vytvoren tzv. davkovy test. Jednalo se o tvorbu
dvaceti kruhovych vzorit o priméru 10 ym, které byly vytvofeny dopadem ionti. Prvni
vzor byl vytvofen ddvkou 6x10* iontii/cm? a kazdy nasledujici se od predeslého lisil

D (7.1)
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7. TRANSFORMACE A CHARAKTERIZACE VRSTEV FEsNI,,/CU(100)/H-SI(100)

o hodnotu 6x10* iontii/cm?. Posledni vzor byl vytvofen aplikaci 1,2x10'¢ iontfi/cm?.
Protoze fokusovany iontovy zdroj je soucasti komory elektronového mikroskopu Lyra, tak
ihned po modifikaci povrchu byla provedena kontrola vytvorenych vzortu. Elektronovy
mikroskop byl provozovan pti urychlovacim napéti 5 kV a proudu elektront 570 pA. Pri
téchto parametrech byl potizen snimek kompletniho davkového testu na obr. 7.1, na némz
jsou jasné patrné plochy ozarené svazkem iontu.

20 circles - 10 scans expl step 0.5

dwit' 071 30 keV!

Obrazek 7.1: Snimek ddvkového testu, jehoZ vzory byly vytvoreny ionty gallia Ga™ s ener-
gif 30 keV. V pravém dolnim rohu (nad ¢ervenym kruhem) se nachazi vzor, ktery byl
ozafen nejmensi davkou ionti, zatimco levy horni kruh (pod modrym kruhem) nejveétsi
davkou. Snimek byl pofizen zarizenim SEM-FIB Lyra ve Vyzkumné infrastrukture CEI-
TEC Nano.

Detailnéjsim prozkouméanim jednotlivych kruhti si 1ze vSimnout, Ze s rostouci davkou
iontt se v kruzich vyskytuje vice neusporadanych kontrastnich objektt. Vzhledem k tomu,
ze rozdily mezi sousednimi kruhy nejsou tak zretelné, byla vytvorena rekonstrukce ze
4 kruhii, na niz je kontrast mezi riznymi davkami patrnéjsi. Pro tuto rekonstrukei, ktera
je zobrazena na obr. 7.2, byly vybrany nasledujici oblasti:

a) Oblast bez dopadu iont1, tj. paramagnetické pozadi.
b) Kruh ozafeny ddvkou 6x 10 ionti/cm?.

¢) Kruh ozdreny ddvkou 8,6x 10 ionti/cm?.

d) Kruh ozafeny davkou 1,2x 106 iontii/cm?.

Ze snimku je patrné, ze s rostouci davkou iontii doslo k vétsi strukturni transformaci
systému FerzgNigy /Cu(100)/H-Si(100). Povrch vzorku byl tak tvofen vyssim poctem zesifo-
vanych jehel [42], které by stejné jako v piipadé systému Fe;gNiys /Cu(100) mély prispivat
k vyraznéjsim feromagnetickym vlastnostem vrstev. Toto tvrzeni bylo ovérovano mérenim
magnetickych vlastnosti pomoci techniky MOKE ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC
Nano.
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Obrazek 7.2: Rekonstrukce vyvoje morfologie ozafenych vrstev FezgNige/Cu(100)/H-
Si(100) zachycend pomoci SEM-FIB Lyra ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC Nano.
(a) Tonty neozafend ¢ast vzorku, (b) kruh ozdfeny dévkou 6x10' iontti/cm?, (c) kruh
ozareny 8,6x10'° iontti/cm? a (d) kruh modifikovany davkou 1,2x10'¢ iontti/cm?. S ros-
toucim poctem dopadenych iontti na vrstvy FesgNisy se zvySoval pocet zesitovanych jehel

na povrchu vzorku.
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Obréazek 7.3: Rekonstrukce magnetickych vlastnosti na pouzité davce iontt a morfologii
ozarenych vrstev. Vykreslené zavislosti nebyly zamérné extrapolovany. Zméreno na MOKE
ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC Nano.

Ze zmérenych zavislosti Kerrovy ellipticity na aplikované davce ionti byla rovnéz vy-
tvorena rekonstrukce snimki, v niz jsou znazornény kruhy vytvorené dopadem specifické-
ho mnozstvi iont (pofizeny pomoci SEM Lyra) véetné prislusného MOKE méfeni. Tato
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rekonstrukce je znazornéna na obr. 7.3, pficemz vysledek méteni se znacné neshodoval

se systémem FezgNige /Cu(100). Ukazalo se totiz, ze k transformaci FezgNige/Cu(100)/H-

Si(100) doslo jiz pri ddvkach nizsich nez 6x10'* ionti/cm? (dokonce jiz pti dévkdch

10" iontti/cm?, v grafech kviili vysoké tirovni Sumu nezobrazeno), coZ se u FezgNige /Cu(100)
projevilo az pii mnozstvi 3x 10 ionti/cm?. Zajimavé chovani nového systému bylo de-

tekovano pri pouziti vyssi davky iont. Diisledkem ozatovani vsak nebyla pozorovana

zasadni zména v saturaci, kterd méla byt vyvoldna zvysujicim se poc¢tem bcce jehel [42] na

povrchu FezgNigs /Cu(100)/H-Si(100). Maximélni saturace byla zméfena u vzorku trans-

formovaného davkou 6,6 x10' ionti/cm? a dosahovala hodnoty 150 prad.

Pro porovnani tvart hystereznich smycek a vyvoje vlastnosti obou diskutovanych sys-
tému, tj. FergNigy /Cu(100) a FezgNigs/Cu(100)/H-Si(100), jsou na obr. 7.4 a) a b) zob-
razeny grafy zavislosti Kerrovy ellipticity na aplikované davce. Na obr. 7.4 a) se nachézi
systém vrstev FezgNigy /Cu(100) o tloustce 44 ML. Tyto vrstvy jsou charakteristické vy-
raznou zménou saturace az po ozafeni ionty o hustoté 3x10'® iontii/cm?. V této fazi
se saturace zvysila ze zanedbatelnych velikosti azZ na hodnotu 100 prad. Stejné jako se
zvysuje saturace systému, tak se vlivem vyssich davek iontt zuzuji hysterezni smycky, tj.
koerticivita systému. Ta dosdhla minima 8 mT a nejvyssi saturace 500 yrad pii davce
6x10" iontli/cm?.

Vyrazny rozdil byl pozorovan u FezgNiss/Cu(100)/H-Si(100) na obr. 7.4 b). Pavodné
se ocekavalo, Ze systém FergNige/Cu(100)/H-Si(100) se bude projevovat podobné jako
systém FezgNisy /Cu(100), jen s tim rozdilem, Ze tvorba bcce jehel nastane jiz za niz-
sich davek ionti z divodu castéjsich strukturnich defekti. Ve skutecnosti se u systé-
mu FezgNig /Cu(100)/H-Si(100) s rostouci modifikaci povrchu ionty saturace nezvysovala
a koerticivita se jen velmi pomalu snizovala na ptiblizné 25 mT. Technikou MOKE bylo
zméTeno, ze nejvyssi hodnota saturace dosahla pouze 150 prad, coz je vici FezgNigs /Cu(100)
méné nez jedna tretina. Tento rozdil v hodnotach saturaci obou systému vsak mize byt
dén pouze vyssi drsnosti povrchu FezgNisy /Cu(100)/H-Si(100). Zhorsenim odrazivosti po-
vrchu je poté detekovan slabsi signal, coz je v pripadé magneto-optickych méreni dost
zasadni.

600 600
Fe78Ni22/Cu(100) . Fe78N122/Cu(100)/H—Sl(100)
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Magnetickd indukce [mT] Magneticka indukce [mT]
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a) b)

Obrazek 7.4: Porovnani vyvoje transformaci u (a) FerzgNige/Cu(100) [2] a (b)
Fe78N122/Cll<100)/H—Sl<100)
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Vysledky prace dosazené na TU Wien a ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC Nano
znamenaly ohromny krok vpred ve vyzkumu paramagnetického Fe. Do této doby totiz
transformovatelné vrstvy existovaly pouze na monokrystalu Cu(100) a diky pfipravé na
Si(100), resp. H-Si(100) je pravdépodobné i vyuziti v mnoha jinych odvétvich.

7



7. TRANSFORMACE A CHARAKTERIZACE VRSTEV FEsNI,,/CU(100)/H-SI(100)

78



8. Termalni stabilita systému
Fe;sNiso/Cu(100) /H-Si(100)

V predeslém textu diplomové prace byly popsany postup pripravy pravidelné uspora-
danych paramagnetickych vrstev FezgNisy na Cu(100)/H-Si(100) substratech, vlastnosti
vrstev a moznosti jejich transformace. Dilezitym parametrem, ktery v budoucnu mize
omezovat SirSi uplatnéni vyse popsaného systému, je jeho teplotni stabilita. Podle vy-
sledkt zvefejnénych v publikaci [34] je systém Cu(100)/H-Si(100) teplotné nestabilni. Ke
zhrouceni dostacuje ohtev v UHV na teplotu 200 °C, kdy je detekovana tvorba silicid
CusSi, ktera je doprovazena zménami barvy vzorku a rovnéz topografie povrchu. U vrstev
pripravenych v UHV pii RT tlustych 100 nm byla pomoci AFM zmérena drsnost povrchu,
ktera dosahovala 0,95 nm. Naproti tomu u vrstev zahtatych na hodnotu 175 °C, kdy stéle
nebyla dokazana pritomnost silicidi, byly naméreny ostrivky o vysce az 8 nm. V publika-
ci [34] bohuzel nebyl proveden experiment, ktery by demonstroval rozdil topografie mezi
systémem silicidli a velkymi ostrivky médi.

Obdobny experiment zabyvajici se termalni stabilitou, byl proveden na selektivné na-
rostlém systému FezgNige /Cu(100)/H-Si(100) [viz obr. 5.22 a)] pripraveném podle postu-
pu v kapitole 5. Tloustka mezivrstvy Cu(100) dosahovala 50 nm a fcc usporadané slitiny
FezgNisy 4 nm. Cilem tohoto experimentu bylo prokazat tvorbu silicidi CugSi pri zvysené
teploté vzorku, jejichz existenci by pravdépodobné doslo ke zhrouceni systému paramag-
netickych vrstev. Jesté pred samotnym experimentem bylo provedeno méreni topogra-
fie termalné nemodifikovaného vzorku pomoci Microdimension AFM Icon od spolecnosti
Bruker, které mélo slouzit jako reference viic¢i vzorku zithaném v UHV. Snimek topografie
tohoto nemodifikovaného vzorku je zobrazen na obr. 8.2 a).

Zihéani vzorku bylo realizovano v p¥ipravné aparatuie, kterd je sou¢asti UHV komplexu
ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC Nano. V UHV podminkach byl vzorek z RT postup-
né zahiivan pomoci elektronového ohfevu na teplotu okolo 320 °C a na této teploté byl
udrZovan po dobu jedné hodiny, kdy tlak v aparatuie vystoupal az na hodnotu 5x 1075 Pa.
Oproti experimentu v [34], kde byl systém Cu(100)/H-Si(100) ohfivan na teplotu 200 °C,
byla v nagem p¥ipadé pouzita vyssi teplota vzorku. Uelem této volby bylo dosazeni do-
statecéné velké energie, ktera by tvorbu silicidu aktivovala. V pripadé teploty pod 200 °C
by totiz pravdépodobné nedoslo ke zméné chemického slozeni mezivrstvy Cu(100). Po ho-
diné zihani byla teplota vzorku postupné snizovana az na RT a poté byl vzorek vytazen
z aparatury. PTi vizualnim prizkumu byla zaznamenana zména barvy vzorku z oranzové
na Sedou, coz velmi podpoftilo teorii o vzniku silicidi. Vysledek popisované premény je
zachycen na fotografii zobrazené na obr. 8.1.
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Obréazek  8.1:  Vigualni  porovnani  termdalné  nemodifikovaného  systému
FergNigy/Cu(100)/H-Si(100) se 4 nm tlustymi vrstvami Fe-Ni (a). Tento mirné zo-
xidovany vzorek si i pies stari vice nez pul roku zachoval puvodni oranzovou barvu. (b)

Snimek vrstev FezgNige/Cu(100)/H-Si(100) zihanych v UHV za teploty 320 °C po dobu
jedné hodiny. Diisledkem zvysSené teploty byla pozorovana preména barvy vzorku.

Kromé premény barvy systému Fe;gNigy /Cu(100)/H-Si(100), kterd byla predpoklada-
na na zdkladé vysledku publikovanych v praci [34], mély byt detekovany zdsadni zmény
v topografii vzorku, slozeni a dokonce i v magnetickych vlastnostech.

Vysledky porizené AFM

Nejprve bylo provedeno referencni métreni topografie pomoci AFM a teprve poté byl vzorek
zthan v UHV. AFM bylo opét provozovano v rezimu Scan Asyst in Air, kde k pozorovani
byly vyuzity specidlni hroty o rezonancni frekvenci okolo 81 kHz. Pristrojem byly porizeny
dva snimky o rozmérech 10x10 um?, které zachytily topografii referen¢niho i upraveného
vzorku. Oba snimky jsou umistény na obr. 8.2 a) a b). Topografie puvodniho vzorku na
obr. 8.2 a) byla charakterizovana priblizné stejné velkymi zrny, kterd dosahovala praméru
400 nm a vysky az 50 nm. Drsnost povrchu Rgys byla rovna hodnoté 14,82 nm. Z na-
mérenych dat byl stejné jako na obr. 5.22 b) prokdzan pomérné vyznamny vliv oxidace,
ktera meéla za nasledek existenci zrn o uvedenych rozmérech.

Porovna-li se topografie zthaného vzorku s topografii referen¢niho vzorku, 1ze pozorovat
prakticky odlisné vysledky. Zihany vzorek byl tvofen dvéma druhy zrn - z mensich zrn
a velkych ostrovi, pricemz pomérné zastoupeni obou komponent v pozorovaném snimku
bylo rovnocenné. Mens{ zrna protdhlého tvaru dosahovala sifky maximélné 1 ym a vysky
az 100 nm, zatimco velké ostrovy mérily na vysku i pres 250 nm a jejich pramér se
pohyboval v rozmezi od 1,2 um do 3 ym. Vyskyt zaznamenanych ttvart svymi rozméry
prispél k zasadnimu zvysSeni drsnosti povrchu ze 14,82 nm na 85,80 nm.

7 vyhodnoceni snimkt potizenych mikroskopem atomarnich sil vyplyva, ze velké os-
trovy nevznikly pouze dusledkem zvysSené teploty, ale zasadni rozdil mezi topografiemi
obou vzorku je prisuzovan predpokladané zméné chemického slozeni, tj. tvorbé silicida
CusSi. Z davodu velké difuzivity médi v kfemiku, kdy aktivacni energie meédi dosahuje
pouze 0,18 eV [58], bylo pomoci AFM ovéfeno enormni ztenceni multivrstevného systému
FergNigy/Cu(100)/H-Si(100). Z ptvodni tloustky vrstev 54 nm bylo dokonce misty namé-
feno pouze 5 nm, coz se shodovalo se zaznamenanou enormni difuzivitou médi do kremiku
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Obrazek 8.2: Snimky topografii potrizenych pomoci Bruker Dimension Icon AFM. Mikro-
skopem byly ziskany zdznamy o velikosti 10x 10 um?, na nichz bylo zaznamenéno naprosto
odlisné chovani nadeponovaného a termalné modifikovaného systému FezgNigs /Cu(100) /H-
Si(100). (a) Systém nadeponovanych vrstev dosahoval drsnosti Rrys 14,82 nm. (b) Topo-
grafie termalné modifikovanych vrstev charakterizovanych ostrovy o velikostech az 3 um.
Drsnost tohoto systému Rgryg byla rovna 85,80 nm.

[33]. T kdyZ dosud provedena méteni poukazala na vérohodnost tvrzeni o tvorbé neuspora-
danych silicidi, jejich pritomnost dosud nebyla na zihaném vzorku potvrzena. Proto byla
zmeérena rentgenova fotoelektronova spektroskopie pomoci zarizeni Kratos Analytical Axis
Supra, ktera méla potvrdit vyskyt CuzSi v modifikovanych vrstvach.

XPS

Zarizeni XPS Supra od spolec¢nosti Kratos, které neni soucasti UHV komplexu, je vybave-
né kromé precizni optické soustavy také monochrométorem. Kombinaci této optické sou-
stavy a monochrométoru lze ziskat velmi piesnd méieni z oblast{ o velikostech aZ 3 mm?.
Méfeni referencniho i zthaného vzorku probihalo pfi podminkéach tlaku p = 6,2 x 1078 Pa
a byla pouzita Mg anoda emitujici fotony o energii 1253,6 eV odpovidajici emisni ¢are
Ka. V obou pripadech byla proméiena celkova spektra od 1200 eV do 2 eV s mezikrokem
AE = 0,5¢eV a energii elektronti pohybujicich se analyzatorem E, = 20eV. Néasledné byly
zméreny vybrané oblasti spektra, tj. Si 2p, Fe 2p, Cu 2p a Ni 2p. VSechna namérena XPS
spektra jsou zobrazena v grafech a) a b) na obr. 8.3 a a) a b) na obr. 8.4, kde modra
barva krivek prislusi referenénimu a ¢erna zihanému vzorku.

V pripadé referenéniho méreni médi, které bylo provedeno na XPS bez monochro-
matoru, musela byt zmérena médéna paska oproti méreni na termalné nemodifikovaném
vzorku. K tomuto rozhodnuti vedla nemozna detekce Cu piki na metastabilnim nemo-
difikovaném systému FezgNigs/Cu(100)/H-Si(100), protoze tloustka vrstev 54 nm je nad
detekeni schopnosti XPS. Ve vykresleném grafu na obr. 8.3 a) jsou modrou barvou zazna-
mendana spektra cisté médi, kde 2p;, odpovida ve spektru vazebné energie pozici 953,0 eV
a 2ps/2 933,0 eV jako v piirucce XPS spekter [49]. Pii pohledu na vykreslend data zihaného
vzorku nebyl detekovany vétsi energiovy posuv 2ps/, piku. Ten byl sice roven pouze 0,2 eV
ve smeéru vyssi vazebné energie avsak detailnim porovnanim s referenénim mérenim si lze
vsimnout pomérné rozsitené zakladny a nabéhu tohoto piku. Jeho tvar vyvolal diskuzi
o mozné existenci néjakého mensiho peaku v oblasti mezi 938 eV a 934 eV, ktery by tento
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Obrazek 8.3: XPS spektra porizena pomoci Kratos Analytical Axis Supra z referecniho
a termalné modifikovaného vzorku z oblasti (a) Cu 2p a (b) Fe 2p. (a) Spektrum zihané-
ho vzorku bylo oproti referenénimu charakterizované pravdépodobnou tvorbou CusSi na
pozici 934,2 eV a Cu(II) v oxidu na pozici 933,6 eV. Rozdil mezi obéma riznymi slouceni-
nami vSak nebyl dostateéné patrny. (b) Ve spektru zihaného vzorku oproti referenénimu
méteni vyrazné vzrostla intenzita cistého Fe 2ps o lokalizovaného na misté 707 eV a znac-
né poklesla intezita obou pikil oxidu Zelezitého Fe 2p;/» na pozici 724,4 eV a 2ps3/; na
710,7 eV.

prispévek zpusobil. V dizertacéni praci [59] jsou zmérena spektra ¢isté Cu a CusSi, kde je
u silicidu patrny posun 2psz/; o zhruba 1,2 eV k vyssi vazebné energii. V pripadé ndmi
naméreného spektra vsak tento efekt nebyl tak snadno prokazatelny, nebot posun o 0,6 eV
ve stejném sméru osy odpovida 2ps, piku Cu(Il) oxidu, v jehoZ spektru se nachazi po-
mérné intenzivni Cu shake-up satelitni piky (jeden z nich je u modifikovaného spektra
na pozici 944,5 eV). Proto z méfeni oblasti Cu 2p pomoci fotoelektronové spektroskopie
nelze jednoznac¢né urcit pritomnost silicidu.

Kromé médi byly zméfeny jesté nejintenzivnéjsi regiony Fe, Ni a Si. Ve vsech ptipa-
dech byla pouzita opét hotcéikova anoda a stejné pozadavky na elektrony prolétavajici
analyzdtorem. Ve spektru Zeleza byly nejintenzivnéjsi piky oxidu Zelezitého - Fe 2p;/; na
pozici 724,4 eV a Fe 2pg/, 710,7 eV (oproti 710,9 eV v [49]), zatimco intenzita cistého
zeleza byla v porovnani s oxidy pomérné nizka. Po zihédni doslo k opacné situaci, kdy
intenzita oxidovych piki rapidné poklesla a vyrazné stoupl pik cistého Zeleza Fe 2ps/o na
hodnoté 707 eV. Z demonstrovanych vysledki bylo proto vyvozeno, ze béhem zihéni doslo
k redukei oxidu Zeleza z Fe(III) na neutralni Zelezo.

V pripadé niklu, jehoz spektra jsou zobrazena v grafu na obr. 8.4 a), byly u referen¢niho
vzorku detekovany piky 2p; s a 2ps/, na pozicich 870,3 eV a 853,0 eV. Oproti médi, kdy
rozsifeny 2ps /o pik byl pozorovan az u vyzihaného vzorku, byl u Ni odhalen tento prispévek
jesté pred ohtfevem v UHV. Pozice prispévku odpovidala vazebné energii 853,8 eV, coz
podle [49] piislusi 2ps/o piku niklu ve slouc¢eniné NiO. Po provedeni spektroskopie zihaného
vzorku byla ve srovnani s nemodifikovanym vzorkem prokazana znatelné nizsi koncentrace
niklu, zatimco pik 2ps/; Cistého Ni tplné vymizel. Protoze Cu m4 vétsi difuzivitu nez nikl,
neptredpokldadalo se, ze by nikl prodifundoval k substratu a vytvoril tak silicidy niklu [29].
Pro popis experimentu nebyla data zamérné extrapolovana z diavodu tvorby zdanlivych
piki v naméreném spektru.
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Obréazek 8.4: XPS spektra porizend pomoci Kratos Analytical Axis Supra z refere¢niho
a termalné modifikovaného vzorku z oblasti (a) niklu a (b) kiemiku.

Posledni mérenou oblasti vzorku pomoci zarizeni XPS Supra byla oblast 2p piku kie-
miku. Zaznamenané spektrum referenéniho i zthaného vzorku je vykresleno na obr. 8.4 b).
Vzhledem k tloustce systému, tj. 54 nm, nemohl byt z principu detekovan jakykoliv signal
ze substratu. Z toho diuvodu byl za referenci zvolen nemodifikovany Si(100) pokryty vrst-
vami nativniho oxidu kfemicitého. Z referencniho spektra je zfetelny pomérné maly SiOq
2p pik na pozici 103,4 eV (103,3 €V [49]) a Si 2p 99,3 eV (99,0 eV [49]) v ptipadé ¢istého Si.
Po proméreni modifikovaného vzorku se ukazal podstatné velky rozdil mezi obéma spek-
try. Zatimco u piku ¢istého kremiku Si 2p doslo pouze ke zvysSeni intenzity, tak v pripadé
puvodné mensiho piku, ktery odpovidal SiOs, byl po detailnéjsi analyze pozorovan pik
siloxanu na pozici 103,9 eV. Na zakladé dat porizenych z XPS méteni vyplynulo, Ze kyslik,
ktery byl vazany v Fe,O3, se pti redukcei zeleza navazal na Si a vytvoril slou¢eninu O-Si-O,
tj. siloxan a v mensi mite i SiO,. Tento efekt byl potvrzen porovnanim hodnot entalpie
pro tvorbu oxidi, kterd v pripadé zeleza dosahuje okolo -270 kJ /mol oxidu, naproti tomu
kiemik je charakterizovan hodnotou okolo -470 kJ/mol oxidu [60]. Protoze entalpie u kie-
miku dosahuje vyssi zaporné hodnoty, dochazi proto k redukci Zeleza a navazani kysliku
na kremik. Podle publikace [61] je pozice piku siloxanu (O-Si-O) 103,8 €V na ose vazebné
energie a nelze ji urc¢it pomoci bézného XPS bez monochromatoru. Obdobného vysledku
bylo dosazeno i v publikaci [62], kde pfimo zihali 200 az 300 nm tlustou vrstvu médi na
Si waferu pri teploté az 500 °C. Vysledkem experimentu byla tvorba CusSi nanodratt
a detekce siloxanu na pozici 103,5 eV.

Rentgenova difrakce

Protoze spektra ziskana zarizenim XPS Supra neodhalila s urcitosti pritomnost CuszSi,
byla proto vyuzita metoda rentgenové difrakce. Zthany vzorek byl zméfen rentgenovym
difraktometrem Rigaku SmartLab 3kW, ktery je umistén Laboratori strukturni analyzy
Core Facility. Difraktometr je vybaven médénou rentgenkou, ze které je emitovano Ka
zateni slouzici k ozareni zithaného vzorku. V zavislosti na materidlu vzorku a jeho orientaci
je poté toto zareni pod specifickymi thly difraktovano a na detektoru jsou zaznamenany
prislusné piky. V pripadé méreni zihaného vzorku byla ocekavana pritomnost Si, C, O,
Cu, Fe, Ni, CusSi a popr. dalsi druhy silicida. Ve skutec¢nosti byly v rozmezi 20° az
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65° detekovany pouze 4 piky, a to na pozicich 32,96°, 44,32°, 50,46°, 61,47°, z ¢ehoz byl
potvrzen vyskyt CuzSi(201), CuzSi(012), CugSi(301) a SiOs v daném poradi stejné jako
v publikaci [62]. Prostfednictvim techniky rentgenové difrakce byla prokazéna pritomnost
silicidti, které mély za nésledek zasadni zménu topografie.
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Obréazek 8.5: Zaznam rentgenové difrakce pofizeny z termalné modifikovaného systému
FezgNigy/Cu(100)/H-Si(100) pomoci rentgenového difraktometru Rigaku SmartLab 3kW.
Ve spektru byly nalezeny tfi peaky CusSi na pozicich 32,96°, 44,32°, 50,46° a SiO, na
61,47°.

Termalni transformace

Z vysledkt méteni topografie pomoci AFM, chemického slozeni pomoci XPS a XRD by-
lo ukazano, ze béhem ohrevu vzorku doslo ke strukturni i chemické konverzi systému
FergNigy /Cu(100)/H-Si(100). Protoze nastala pfeména epitaxni mezivrstvy Cu(100) v ne-
usporadané CusSi, byla predpokladana samovolnd preména z fcc usporadanych Fe-Ni
vrstev na bee usporadani, popr. tvorby jinych druhi silicid. Vlastnosti vrstev pred ohte-
vem a po ohfevu byly zméreny pomoci zatizeni MOKE, které je vyuzivané v laborato-
fich Vyzkumné infrastruktury CEITEC Nano. Ukazalo se, ze zthanim vzorku v UHV pfti
teploté 320 °C po dobu jedné hodiny skute¢né doslo k transformaci metastabilniho para-
magnetického systému na feromagneticky. V grafu na obr. 8.6 jsou vyznaceny tii riizné
zavislosti Kerrovy ellipticity na vnéjsim magnetickém poli. Cernou barvou je vyznacena
krivka prislusejici nadeponovanym vrstvam, které se vyznacuji paramagnetickymi vlast-
nostmi. Cervend kiivka popisuje hysterezni smycku, kterd odpovidé transformovanym
vrstvdm modifikovanych ionty o dévce 4x10' iontti/cm?. Transformace prob&hla v SEM-
FIB Lyra pomoci FIB, kde byly vyuzity ionty gallia o energii 30 keV. Takto modifikované
vrstvy se vyznacuji feromagnetickymi vlastnostmi s maximalni hodnotou Kerrovy ellip-
ticity pfiblizné 150 prad a koercitivitou 10 mT. V pfipadé modré kiivky je zndzornén
pribéh Kerrovy ellipticity termalné transformovaného vzorku na vnéjsim magnetickém
poli. Protoze drsnost povrchu Rgyig tohoto systému dosahovala az 85,80 nm, bylo obtizné
zmeérit vlastnosti tohoto vzorku. Z divodu velké heterogenity systému nebyla pozorova-
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na pravidelnd hysterezni smycka jako v pripadé modifikace ionty. Kerrova ellipticita zde
dosahovala maximalni hodnoty 140 yrad a koercitivita 7,5 mT.

V této kapitole bylo prokézano, ze systém FezgNigs /Cu(100)/H-Si(100) lze transformo-
vat nejen ozarenim povrchu vzorku ionty, ale i pomoci ohfevu v UHV aparatute. Experi-
mentalné byla potvrzena konverze pti teploté 320 °C, avsak je o¢ekavano, ze paramagne-
ticky systém podstoupi preménu i pri nizsich teplotach, tj. okolo 200 °C. Z tohoto divodu
se ocekava, ze dalsi vyvoj systému vrstev FergNigy/Cu(100)/H-Si(100) bude sméfovan
k dosazeni vyssi teplotni stability.

200 ,
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Obréazek 8.6: Zaznam magnetickych vlastnosti studovaného systému FezgNige /Cu(100)/H-
Si(100) porizeny pomoci MOKE. Z tvaru cerné kiivky bylo odhaleno paramagnetické
chovani nadeponovanych vrstev, zatimco u cervené a modré krivky bylo dokazano fero-
magnetické chovani. V pripadé cervené kiivky se jednalo o ionty transformované vrstvy
davkou 4x 10" iontti/cm? a u modré probéhla termdalni transformace. V pifpadé Zthaného
vzorku se ve skutecnosti nejednalo o pravidelné usporadané feromagnetické utvary, nybrz
o kombinaci vrstev silicidt, siloxant a Fe-Ni, coz mélo za nasledek zisk uvedeného tvaru

modré kiivky.
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Z.aver

Tato diplomova prace se zabyva moznostmi ristu a modifikacemi metastabilnich vrstev
FezgNige na Cu(100)/H-Si(100) substratech. Text je ¢lenén na teoretickou a praktickou
cast. V teoretické ¢asti je rozebrana problematika ristu tenkych vrstev a jejich charakteri-
zace. V kapitole 2 jsou popsany rtuzné typy priprav kiemikového substratu a také moznosti
hydrogenace povrchu Si a jejich dopady na rist tenkych vrstev. Déle se prace zabyva sys-
témem Cu-Si a tvorbou epitaxnich vrstev Cu(100) na H-Si(100). V kapitole 4 (uzavirajici
teoretickou ¢ast predlozené prace) jsou popisovany vlastnosti zeleza a historicky vyvoj
metastabilniho 7 Fe na monokrystalu Cu(100). Vlastnosti této faze Zeleza mohou byt
modifikovany dopadem ionti, jejichz mnozstvi uréuje miru transformace z v Fe (nemag-
netické) na a Fe (magnetické). Z divodu transformace systému ionty o vyssich energiich
nasledoval vyvoj paramagnetickych vrstev na monokrystalu Cu(100) depozici ze slitiny
Fe-Ni, ¢imz bylo dosazeno tloustky 44 ML [1], [2].

Na teoretickou c¢ast navazuje ¢ast experimentalni. Protoze objekt vyzkumu je spolec-
nym cilem feseni tymu univerzit VUT v Brné (Vyzkumné infrastruktury CEITEC Nano)
a TU Wien, probihala experimentalni ¢innost na obou védeckych institucich. Vzhledem
k vysokym finanénim narokim na monokrystal médi pouzivany v predeslém vyzkumu [1],
2], [42] byl jako vhodny substrat zvolen Si(100). Kfemik se kromé sirokého primyslového
uplatnéni vyuziva i pro tvorbu lokalnich utvart, které lze vytvaret pomoci litografii.

7 dtivodu tvorby epitaxnich vrstev byly vyuzity oba zptisoby odstranovani SiOy po-
psané v kapitole 2: leptani v 10% HF po dobu 150 sekund (experimentalné potvrzeno na
TU Wien) a zihani (fleSovani) v UHV (Vyzkumnd infrastruktura CEITEC Nano). Tak-
to modifikovany substrat byl ve Vyzkumné infrastrukture CEITEC Nano hydrogenovan
zdrojem atoméarniho vodiku vlastni konstrukce, zatimco na TU Wien byl leptanim ziskédn
jiz hydrogenovany kiemik. Z divodu c¢istoty povrchu bylo dosazeno mnohem lepsich vy-
sledktt v Brné, avsak kvili technickym problémiim probihal dalsi vyzkum na univerzité
ve Vidni.

Dosazenim H-Si(100) byl vytvoren vhodny substrat, na némz byl proveden rist epi-
taxnich vrstev Cu(100). Analyzou difrakénich obrazcu a zdznamu topografie povrchu byl
potvrzen ostruvkovy rist vrstev Cu(100) na H-Si(100), které substituovaly dosud vyuzi-
vany monokrystal Cu(100) urceny pro tvorbu metastabilniho fcc zeleza (v Fe). Kvalita
deponovanych vrstev Cu(100) nebyla z hlediska mnozstvi strukturnich defekti srovna-
telnd s monokrystalem Cu, avsak bylo dosazeno mnohem vhodnéjsi (levnéjsi) varianty
substratu pro rust transformovatelného FezgNisy (7 Fe).

V dalsim kroku bylo na tento systém Cu(100)/H-Si(100) o tloustce 130 nm nadepo-
novano 44 ML metastabilniho FezgNigs, ¢imz bylo dosazeno nebyvalého pokroku. Pro-
toze systém FezgNige/Cu(100) podléhd po ozéreni ionty preméné z v Fe na « Fe, tj.
z paramagnetického na feromagnetické, byla tato transformace provedena i na vrstvach
FergNigy /Cu(100)/H-Si(100) v zafizeni SEM-FIB Lyra. Dislednym pozorovanim byla oveé-
fena zména magnetickych vlastnosti. Aplikovana davka iontt se lisi od dédvek potrebnych
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k transformaci vrstev na monokrystalu Cu(100). K transformaci vrstev FezgNige /Cu(100)
zacalo dochdzet pti ddvce 3x10% iontii/cm? a nejvétsich zmén bylo dosaZeno aplikaci
6x10' iontii/cm?. Naproti tomu transformace systému FezgNisy /Cu(100)/H-Si(100) byla
pozorovana jiz pti ddvkach nizsich nez 6x10™ ionti/cm? a s vy$$fm mnoZstvim ionti
(o 1,5 tadu) se vlastnosti vyrazné nezménily. Mimo transformaci vyvolanou ionty byla
testovana i termélni stabilita (transformace) vrstev Fe;gNigy/Cu(100)/H-Si(100). Ohfte-
vem téchto paramagnetickych vrstev v UHV na teplotu 320 °C po dobu jedné hodiny byla
demonstrovina preména mezivrstvy Cu(100) v CusSi, coz zpusobilo pfeménu v neuspora-
dany feromagneticky systém. Kromé zasadniho vysledku v podobé riistu a transformace
Fe7gNige na Cu(100)/H-Si(100) bylo dosazeno i tvorby selektivnich struktur stejného sys-
tému, jejichz vyuziti ma do budoucna velky potencidl. Pro dalsi vyzkum risti a transfor-
maci bude vyuzita technika LEEM, jejimz pozorovanim bude objasnéno chovani celého
systému FezgNigs /Cu(100)/H-Si(100).

V diplomové praci se podafilo nartist systém metastabilniho fcc Zeleza na Si(100)
substratu, které lze pouzitim techniky FIB transformovat a vytvaret tak libovolné vel-
ké feromagnetické vzory na paramagnetickém pozadi. Tyto vzory byly jiz pozorovany
u vrstev pripravenych na monokrystalu Cu(100) [2], avsak diky vyrazné niz$im finan¢nim
nékladim na vyrobu a moznostem lokédlnich risti systému FezgNigs/Cu(100)/H-Si(100)
se tyto materidly mohou rozsirit do prumyslové vyroby a prosadit se tak v rozsahlém poli
aplikaci.
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Seznam pouzitych zkratek a symboli

MBE
UHV
LEED
LEEM

PVD
XPS
AES
SMOKE

MOKE
STM
SEM

FIB

AFM

NM latka

FM latka

B

p

Rrwms

molecular beam epitaxy (Molekuldrni svazkova epitaxe)
ultra high vacuum (Ultra vysoké vakuum)
low energy electron diffraction (Difrakce nizkoenergetickych elektroni)

low energy electron microscopy (Mikroskopie nizkoenergetickych elektro-
nu)

physical vapour deposition (Fyzikélni depozice z plynné faze)
x-ray photoelectron spectroscopy (Rentgenova spektroskopie)
auger electron spectroscopy (Spektroskopie augerovskych elektronti)

surface magneto-optical Kerr effect (Povrchovy magnetoopticky Kerruv
efekt)

magneto-optical Kerr effect (Magnetoopticky Kerrtuv efekt)
scanning tunneling microscope (rastrovaci tunelovaci mikroskop)
scanning electron microscope (rastrovaci elektronovy mikroskop)
focused ion beam (fokusovany iontovy svazek)

atomic force microscope (mikroskop atomarnich sil)
nemagneticka latka

feromagneticka latka

base pressure (zakladni tlak) [Pa/mbar]

tlak [Pa/mbar]

¢as [s]

teplota [K/°C]

intenzita [W-m™?]

vlnové ¢islo [m™1]

roughness (root mean square) (drsnost)
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SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

A vinova délka [m]

E energie [J/eV]

Cu méd

Fe zelezo

Ni nikl

Si kfemik

a miizkova konstanta [pm/ nm/ A}
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