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Abstrakt

Diplomova prace se zabyva studiem starnuti tenkych vrstev Co a Cu na Si substratu,
pripravenych metodou IBAD. Proces starnuti vrstev v zavislosti na dobé vystaveni vlivu
atmosféry za pokojovych podminek je sledovan spektroskopickou elipsometrii (VIS+UV)
a mikroskopii atomarnich sil. V piipadé tenkych vrstev Co byla pozorovana ,,inkubacni
doba“ trvajici priblizné ¢tyti dny, béhem které dochéazi ke zméndm v optickych parame-
trech vrstvy bez méfitelnych zmén stavu topografie povrchu. Bezkontaktni mikroskopif
atomarnich sil byl pozorovan rust prechodové vrstvy v ostruvkovitém rezimu. V prubéhu
starnuti tenkych vrstev Cu byla pozorovana dveé stadia rustu prechodové vrstvy — nuk-
lea¢ni a rustové. Oba casové tseky rustu prechodové vrstvy vykazuji ptimou logaritmickou
zavislost. Bezkontaktni mikroskopii atoméarnich sil byl pozorovan rust prechodové vrstvy.
Casovym méfenim pomoci mikroskopie atomérnich sil v bezkontaktnim rezimu byl zdo-
kumentovan prubéh tvorby jedné ,,monovrstvy® prechodové vrstvy. Soucasti diplomové
prace byla také série experimentu provadénych ve vysokovakuové aparatute, pti kterych
byla studovéna fazova transformace tenkych vrstev Fe (22 monovrstev) na Cu(100) sta-
bilizovanych absorpci CO. Transformace z fee faze na bee fazi byla indukovana Ar™ ion-
tovym svazkem s energii iontu v rozsahu (0,5 — 4) keV. Prubéh transformace Fe vrstvy
byl sledovan povrchovym magneto-optickym Kerrovym jevem, spektroskopii Augerovych
elektronu a difrakci pomalych elektronu.

Summary

Diploma thesis deals with ageing process of thin films of Co and Cu on Si substrate, prepa-
red by the IBAD method. The process of film ageing, which depends on time of exposition
to the atmosphere at room conditions, was investigated with spectroscopic ellipsometry
(VIS+UV) and atomic force microscopy. In case of thin Co films, approximately four
days long ,,incubation period“ was observed. During this time period, a change in the op-
tical parameters of the film occurs without a measurable change of the film topography.
Using non-contact atomic force microscopy, a growth of the transitional film in the island
growth regime was observed. During the ageing of thin Cu films, two stages of growth of
the transitional layer were observed — nucleation stage and growth stage. Both of these
time periods of the transitional layer growth show direct logarithmic dependence. Using
non-contact atomic force microscopy, the growth of the transitional film was observed.
Using atomic force microscopy in non-contact regime, time dependent measurement was
done and the process of forming of one ,,monolayer” of the transitional layer was docu-
mented. Within the diploma thesis, a series of experiments on ultra high vacuum system
were performed in order to investigate phase transformation of thin Fe films (22 mono-
layers) on Cu(100) stabilized by CO absorption. The transformation from fcc phase to
bee phase was induced by Ar™ ion beam bombardment with the ion energy in the range
(0.5—4)keV. The process of phase transformation was observed by surface magneto-optic
Kerr effect, Auger electron spectroscopy and low energy electron diffraction.
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1. UVOD

1. Uvod

Predkladanou diplomovou praci je mozné rozdélit do dvou celktu. Hlavni ¢ast prace se
zabyva starnutim (oxidaci) tenkych vrstev Co a Cu na Si substratu pii vystaveni vlivu at-
mosféry za pokojovych podminek. Starnuti tenkych vrstev je sledovano spektroskopickou
elipsometrii a bezkontaktni mikroskopii atomarnich sil.

Motivace pro tuto ¢ast diplomové prace byla nasledujici: Starnuti povrchu rady prvku
(naptiklad povrch Si) za¢ind od okamziku vyjmuti vzorku z vakua, pricemz stabilni vrstva
nativniho oxidu se vytvoii za velmi kratkou dobu (fddové minuty). Po vytvoreni této sta-
bilni vrstvy jiz nedochézi k vyznamnym zménam na povrchu, vzorek je casové staly a je
mozné na ném provadét méreni po delsi dobé bez vyraznych zmén morfologie a chemického
slozeni povrchu. V piipadé tenkych vrstev Co a Cu fada experimentu provedend na UFI
FSI VUT v Brné naznacovala, ze k tvorbé stabilni oxidové vrstvy u téchto dvou prvki ne-
dochazi. Motivaci pro tuto ¢ast diplomové prace proto bylo zdokumentovat vyvoj starnuti
tenkych vrstev Co a Cu a dat do souvislosti zmény morfologie povrchu se zménou v op-
tickych parametrech prechodové vrstvy. Vyuziti vysledku této préace se naléza v moznych
aplikacich pouziti tenkych vrstev téchto materialu. V pripadé kobaltu se jednd predevsim
o magnetické aplikace (napiiklad tvorba magnetickych nanostruktur, zdznamova média,
aplikace z oblasti spintroniky). Tenké vrstvy Cu jsou pouzivéany pro tvorbu plosnych
spoju, pricemz degradace téchto spoju predstavuje veliky problém. Tato ¢ast diplomova
préce navazuje na disertaéni praci P. Tichopddka [16], ktery zkonstruoval pouzivany spek-
troskopicky elipsometr, diserta¢ni praci E. Brandejsové [4], kterd provedla méfeni tenkych
vrstev Co a doposud nepublikované vysledky méfreni A. Nebojsy na objemovém Co.

Druhd cast diplomové prace vznikla v ramci Sestimésicéni staze na Technické univer-
zité ve Vidni. V prubéhu studijntho pobytu byla provadéna série experimentu na vy-
sokovakuové aparatuie zaméfend na modifikaci tenkych vrstev o tloustkach v fddu na-
nometru. Byla zkouména fazova transformace tenkych vrstev Fe na povrchu Cu(100)
z fce faze na bee fazi. Studovany systém velmi tenkych vrstev Fe na Cu(100) predstavuje
idedlni prototyp pro studium souvislosti mezi strukturou a magnetickymi vlastnostmi.
Fcc krystalicka struktura vykazuje ferromagnetické vlastnosti a bee krystalicka struktura
vykazuje paramagnetické vlastnosti. Tato ¢ast diplomové prace navazovala na disertacni
praci W. Ruppa [13], ktery provedl experimenty na vrstvach tenc¢ich nez 10 monovrstev.
V prubéhu studijni staze byly stavajici vysledky rozsiteny o méfeni fazové transformace
na vrstvach Fe o vyssich tloustkdch (jmenovité 22 monovrstev Fe na povrchu Cu(100)).
Vrstvy byly nanaseny elektronovym svazkem a fcc krystalicka struktura byla v prubéhu
depozice stabilizovana absorpci kyslicniku uhelnatého. Fazova transformace byla indu-
kovana ostfelovanim Ar™ ionty pro energie v rozsahu (0,5 — 4)keV. V prubéhu fazové
transformace byly sledovdny magnetické vlastnosti povrchu (povrchovy magneto-opticky
Kerruv jev v podélném uspoiadani), chemické slozeni povrchu (spektroskopie Augerovych
elektronu) a krystalickd struktura povrchu (difrakce pomalych elektronu). Vysledky této
¢asti diplomové prace nachdzeji vyuziti pii tvorbé zdznamovych pamétovych médii s velmi
vysokou hustotou zaznamu. Modifikace puvodné nemagnetické Fe vrstvy na vrstvu ferro-
magnetickou je nejvice zadouci, nebot dovoluje zapis libovolného magnetického vzorku
izolovaného nemagnetickymi oblastmi. Pro zapis informaci je mozné pouzivat fazovou



transformaci zostfenym iontovym svazkem. Zapsané informace je pak mozné ¢ist mikro-
skopii magnetickych sil.



2. POLARIZOVANE SVETLO
2. Polarizované sveétlo

2.1. Maxwellovy rovnice a materialové vztahy

Maxwellovy rovnice [14] popisuji vSechny klasické elektromagnetické jevy. S pomoci vek-
toru intenzity elektrického pole E, intenzity magnetického pole H, elektrické indukce D
a magnetické indukce B mohou byt vyjadieny ve tvaru

0B
E=— 2.1
. 0D
divD = p, (2.3)
divB =0, (2.4)

kde j oznacuje hustotu elektrického proudu a p objemovou hustotu elektrického naboje.
Tyto dveé veliciny predstavuji zdroje elektromagnetického pole. Ve veliké vzdalenosti od
zdroju elektromagnetického pole jsou j a p zanedbatelné malé, a proto se pii studiu
optickych jevu tyto veli¢iny v rovnicich (2.2) a (2.3) zanedbavaji.

Odezva materidlového prostiedi na pusobeni elektromagnetického pole je popsdna ma-
teridlovymi vztahy [14], které vzdjemné propojuji vektory D a E;, B a H, j a E. Tvar
téchto vztahu je pro slaba pole linearni

D =¢E, (2.5)
B = uH, (2.6)
j=o0E, (2.7)

kde € oznacuje permitivitu, u permeabilitu a o elektrickou vodivost materidlového prostredi.
Uvazujme dale pouze homogenni a izotropni materidly. Zavedeme relativni permitivitu e,
a relativni permeabilitu u, vztahy [14]

€ = €or, (2.8)

1t = foftr, (2.9)

kde konstanty €y a po oznacuji permitivitu vakua a permeabilitu vakua. Hodnoty téchto
konstant jsou rovné

107 _
=7 [Fm™'], (2.10)
po = 4r10~" [Hm™'], (2.11)

kde ¢ oznacuje rychlost svétla ve vakuu. Pti optickych frekvencich je relativni permeabilita
pro vétsinu materialu rovna jedné. Pti interakci materialu s dopadajici elektromagnetic-
kou vlnou zavisi opticka odezva materidlu na energii dopadajici viny. Permitivita ¢ je
pak funkci kruhové frekvence w dopadajici viny. Jedna se obecné o komplexni funkci,
oznacovanou jako dielektricka funkce

E(w) = e1(w) +ieg(w), (2.12)

5



2.2. POLARIZACE ROVINNE VLNY

kde £1(w) je redlna cast a e5(w) imaginarni ¢ast dielektrické funkce. Materialy jsou casto
charakterizovany pomoci komplexniho indexu lomu, ktery je definovany jako

N(w) = n(w) + ik(w), (2.13)

kde n(w) je index lomu a k(w) index absorpce. Komplexn{ index lomu N(w) a dielektrické
funkce £(w) jsou vzdjemné svazany vztahem [14]

Er(w) = N2(w). (2.14)

2.2. Polarizace rovinné viny

Polarizace je charakteristickd vlastnost vSech vektorovych vin. Svétlo je elektromagnetické
povahy, a proto sdili tuto vlastnost. Pro kompletni popis elektromagnetického pole je
potieba c¢tyf zakladnich vektorovych veli¢in: vektoru elektrické intenzity E, elektrické
indukce D, magnetické intenzity H a magnetické indukce B. Pro popis stavu polarizace lze
zvolit libovolnou z téchto ¢tyr vektorovych veli¢in. Z cisté praktickych duvodu vybereme
vektor elektrické intenzity E.

Uvazujme Feseni soustavy Maxwellovych rovnic (2.1) az (2.4) v homogennim a izot-
ropnim prostiedi ve tvaru rovinné viny, ktera se siii v kladném sméru osy z pravotocivého
kartézského soutradnicového systému. Slozky této viny jsou [14]

E, = Eosin (kz — wt + ¢,), (2.15)

E, = Eysin (kz — wt + ¢,) , (2.16)

kde E, a E, jsou slozky vibrace ve sméru osy x a y, w je kruhova frekvence, ¢ oznacuje
cas, Eq, By, ¢z a ¢, jsou konstanty a k je vinové ¢islo definované vztahem

k=— 2.1
X (217)

kde A je vinova délka dopadajicitho zareni.
Ze vztahu (2.15) a (2.16) lze vyloucenim ¢lenu (kz — wt) odvodit rovnici elipsy [14],
kterou opisuje vyslednice slozek vektoru intenzity elektrického pole v roviné kolmé na smér

Siteni viny
E.\° _E. E E,\’
) —2=2 L cos A+ (—y> = sin? A, 2.18

(E{L'O) Ea:O y0 Ey() ( )

kde A je fazovy rozdil definovany vztahem

A=y — @ (2.19)

Elipticky polarizované svétlo pfedstavuje nejobecnéjsi ptipad. Pro E,g = Eya A = £7/2
se rovnice (2.18) redukuje na rovnici kruznice. V pfipadé kladného (zaporného) znaménka
u koeficientu A svétlo oznacujeme jako pravotocivé (levotocivé) kruhové polarizované.
Pokud je A rovno celo¢iselnému nasobku 7, rovnice (2.18) se redukuje na rovnici piimky
a svetlo oznacujeme jako linedrné polarizované.



2. POLARIZOVANE SVETLO
2.3. Chovani rovinné viny na rozhrani

Pti optickych métenich je dulezita znalost chovani elektromagnetické viny na rozhrani.
Pti dopadu elektromagnetické viny na rozhrani musi dojit k odrazu od rozhrani nebo
pruchodu dopadajici viny rozhranim. Vsechna prostiedi jsou povazovana za homogenni,
izotropni a absorbujici.

I
Dopadajici I OdraZena
vina | vina
|
N
N, 1

Lomena
vina

Normala k rozhrani

Obrazek 2.1: Odraz a lom elektromagnetické viny na materidlovém rozhrani.

Pro odrazenou vinu plati [14]
sin(6;) = sin(6,), (2.20)

kde 0; oznacuje thel, ktery svird dopadajic{ paprsek a norméla k rozhran{. Analogicky
0, oznacuje thel mezi odrazenym paprskem a normalou k rozhrani. Pro vinu proslou
rozhranim plati Snelluv zakon [14]

Ny sin(6;) = Nysin(6;), (2.21)

kde N; a N, jsou komplexn{ indexy lomu jednotlivych rozhrani a 6, oznacéuje dhel, ktery
svira prosly paprsek s normalou k rozhrani. VSsechny symboly zavedené v této ¢ésti jsou
znazornény na obrazku 2.1. Dopadajici, odrazeny i prosly paprsek lezi v jedné rovine,
kterd je kolma k rozhrani. Tuto rovinu nazyvame rovinou dopadu.

Oznac¢me dopadajici vilnu E; a odrazenou vinu E,. V pfipadé aproximace dokonale
hladkych povrchu lze prubéh elektromagnetického pole v bezprostiedni blizkosti dvou
polonekoneénych rozhrani urcit z pozadavku na spojitost tecnych slozek vektoru E a H.
Z definice komplexni amplitudy odrazivosti 75 pro s polarizaci (polarizace kolmé k roviné
dopadu) a komplexni amplitudy odrazivosti r, pro p polarizaci (polarizace lezici v roviné
dopadu) a s vyuzitim Snellova zdkona (2.21) dostaneme Fresnelovy reflexni koeficienty ve
tvaru [14]

- E.s  Nicos(0) — Ngcos(?g) (2.22)
Ei Nlcos(el) + Ngcos(eg)
. E., Nicos(0;) — Nycos(6y))

"B, Nlcos(ég) + NQCOS(él) .

(2.23)




2.3. CHOVANI ROVINNE VLNY NA ROZHRANI

V pripadé studia systému obsahujicich vyssi pocet rozhrani (vrstev) je pro odvozeni
Fresnelovych koeficientii pro amplitudovou odrazivost 7, a ry vyhodné pouzit Jonestv
maticovy formalismus. Navod pro vypocet Fresnelovych koeficientt pro systém obsahujici
libovolny pocet vrstev je uveden napiiklad v monografii [1].



3. ANALYZA ELIPSOMETRICKYCH SPEKTER
3. Analyza elipsometrickych spekter

3.1. Zakladni rovnice elipsometrie

Elipsometricky thel A byl zaveden v rovnici (2.19). Pokud déle zavedeme elipsometricky
tihel v, ktery je definovany vztahem [14]

E:):O
t = 3.1
an 1 T (3.1)

0

tak je mozné tyto elipsometrické dhly 1, A svéazat s reflexnimi koeficienty r, a ry pomoci
vztahu oznacovaného jako zdkladni rovnice elipsometrie [14]

tan e® = p, (3.2)
kde r
i
p= . (3.3)

Zatimco hodnota dhlu 1 je uréena jednoznacné ze vztahu (3.1), pro thel A plati rov-
nosti cos (A) = cos (360° — A) a cos (A) = cos (—A). Libovolné hodnoty thlu A tak lze
pouzitim téchto rovnosti prevést do intervalu (0°, 180°).

3.2. Primy vypocet optickych konstant z elipsomet-
rickych dhla ¢, A

Piimy vypocet optickych konstant n, k (pfipadné redlné a imaginarni ¢asti dielektrické
funkce €; a €3) z namétenych elipsometrickych dhla ¢, A je mozny pouze pii studiu
nejjednodussiho mozného systému, kterym je jedno optické rozhrani. Optické konstanty
pak lze ziskat fesenim rovnice [19]

_4p sin?(6)

(p+1)* 34)

N, = N, tan(él)\/l

kde N, je komplexn{ index lomu okoli, N, je komplexn{ index lomu substrétu, 0 je uhel
dopadu a p je ziskdno z rovnice (3.3).

3.3. Metody regresni analyzy

VVVVVV

vypocet optickych konstant neni mozny, pokud je nutné ziskat vice nez dva parametry
(napiiklad n, k a tloustku vrstvy pii zndmych optickych konstantdch substratu). Pak
je nutné pouzivat regresni metody [19]. Postup je obecné nésledujici: Experimentdlné
je ziskana sada elipsometrickych spekter pro nékolik ruznych uhli dopadu. Pro studo-
vany systém je vytvoren vhodny model. Cilem je ziskat parametry modelu (optické kon-
stanty a tloustky vrstev) tak, aby se udaje spocitané s pomoci modelu co mozné nejvice

9



3.4. APROXIMACE EFEKTIVNIHO PROSTREDI

blizily naméfenym hodnotam. Tento proces bude dédle v praci oznacovan jako fitovani.
Pro tspésné fitovani je dulezitd volba vhodného algoritmu® [19]. Déle je nezbytné mit
informaci o tom, jak dobfe odpovidaji nafitované parametry experimentalné ziskanym
datum. Tuto informaci poskytuje stfedni kvadratickd odchylka (MSE) [19]

MSE = — _1 = i (%(Xa)y (3.5)

1

kde y; oznacuje experimentalné namérené hodnoty, y (x, a) hodnoty spoé¢itané pomoci mo-
delu, vektor x oznacuje vSechny znamé parametry modelu, vektor a proménné parametry
modelu, N celkovy pocet bodu a M celkovy pocet proménnych parametru modelu. Pri
fitovani je cilem ziskat minimum funkce MSE.

3.4. Aproximace efektivniho prostiredi

V pripadé studia systému tenkych vrstev se lze setkat s promichanim dvou materidlu
v okoli rozhrani (v pfipadé drsnosti rozhrani je jednim z téchto materialu vzduch) nebo
s pritomnosti oxidové vrstvy na rozhrani vzorku a okoli. Tyto piipady je mozné popsat
pomoci aproximace efektivniho prostredi, kterd umoznuje popis materidlového prostredi
slozeného ze znamé kombinace materidlu. Nejbéznéji pouzivany model efektivniho prostiedi
slozeného ze dvou materidlu je Bruggemanuv model [19], pomoci kterého lze dielektrickou

vvvvv

feSenim rovnice

€4 —E eEgp — €
S —) 3.6
an;,+2g+fBa~B+25 (3.6)

kde €4 a ep jsou dielektrické funkce jednotlivych materidla, f4 a fg procentudlni koncen-
trace materialu a € je hledanéd pseudo-dielektricka funkce.

3.5. Disperzni modely dielektrické funkce

3.5.1. Lorentzuv model

Lorentzuv model pro popis pevné latky pouziva klasicky nekvantovy pristup odpovidajici

N

je buzen oscilujicim elektrickym polem a dan rovnici [19]

d*r dr
m— +ml'— + mw?r = —eE, 3.7
dt? dt 0 (3.7)
kde m je hmotnost elektronu a e velikost naboje elektronu. Prvni ¢len rovnice (3.7) repre-
zentuje hmotnost a zrychleni elektrického ndboje, druhy ¢len reprezentuje viskézni tlumeni
a treti ¢len udava vratnou silu zpusobenou Hookovym zakonem, pficemz wy udava rezo-
nancni frekvenci. Clen na pravé strané reprezentuje ¢asové proménnou budici silu. Pokud

IP¥i fitovéni v rdmeci této prace byl pouzivan Levenbergiv-Marquardtv algoritmus.

10



3. ANALYZA ELIPSOMETRICKYCH SPEKTER

uvazujeme ¢asové proménné budici pole E se zdvislosti e ** a u polohového vektoru r

uvazujeme stejnou Casovou zavislost, pak je fesenim rovnice (3.7) [19]
eE/m

e (wg —w?) —ilTw’ (3:8)

Atomova polarizovatelnost a (w) je uréena vztahem [19]

1
(W2 —w?) —ilw’

a(w) = (3.9)

3%

Pokud definujeme dielektrickou funkci € pomoci atomové polarizovatelnosti P vztahem

[19]

D=(1+4rNa)E, (3.10)
ziskame dielektrickou funkci vyjadienou pomoci atomové polarizovatelnosti ve tvaru
47t Ne? 1
=14 1€ (3.11)

m (w3 —w?) —ilw’

kde N udéavéa pocet oscilator na jednotku objemu. Pro vice oscilatori prejde rovnice
(3.11) na tvar

4me? N;
=1 3.12
c * m Z (w2 —w?) —ilw’ (312)

5 —

)

kde N; uddva hustotu oscilatoru ohranic¢enych rezonanéni frekvenci w; a plati [19]
> N =N. (3.13)

Analyzou rovnice (3.11) lze zjistit [19], ze imagindrni ¢ast dielektrické funkce e je vzdy
kladné a priblizuje se nulové hodnoté pro frekvence mnohem vyssi nez rezonancni frek-
vence w. Realna ¢ast dielektrické funkce muze byt kladna i zapornd a konverguje k jedné
pro frekvence velmi vzdalené od rezonancni frekvence wy.

3.5.2. Drudeho model

Optické vlastnosti kovii mohou byt v prvnim ptiblizeni popsany pomoci Drudeho modelu
[19], ktery predstavuje modifikaci Lorentzova modelu. V piipadé Drudeho modelu nejsou
volné elektronu v kovu vézany. To se v rovnici (3.7) projevi ve vratné sile (mw3ir) rovné
nule, coz je matematicky ekvivalentni nulové hodnoté rezonanc¢ni frekvence wy.

3.5.3. Cauchyho model

Cauchyho model predstavuje empiricky model pevné latky, ktery je mozné pouzit pro po-
pis neabsorbujiciho, piipadné slabé absorbujictho materidlu (napiiklad SiOy, KCI) ve vi-
ditelné oblasti spektra. Index lomu a index absorpce je dén vztahy [19]

B C
n(A) = A+ 5+ 5+ (3.14)
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3.5. DISPERZNI MODELY DIELEKTRICKE FUNKCE

E F

kde A, B, C, D, E, F jsou konstanty, oznacované také jako parametry modelu. Cauchyho
model je ¢asto pouzivan ve varianté s indexem absorpce rovnym nule (k(A) = 0), pfipadné
jsou zanedbavany ¢leny se ¢tvrtou a vyssi mocninou vinové délky .
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4. TENKE VRSTVY

4. Tenké vrstvy

Tenk4 vrstva je vrstva materidlu s tloustkou od zlomku nanometru do nékolika mi-
krometri. Fyzikalni vlastnosti tenkych vrstev se diky malé tloustce 1isf od objemovych
vlastnosti materialu, coz umoznuje veliké mnozstvi praktickych aplikaci.

4.1. Mechanismus rustu tenkych vrstev

Rist tenkych vrstev se 1idi termodynamickymi zakony. Pro potieby této prace ale postaci
fenomenologicky popis, ktery rozlisuje tii ruzné rezimy rustu tenkych vrstev [9]. Tyto tfi
rezimy rustu jsou znazornény na obrazku 4.1.

Prvnim rezimem je rust vrstvy po vrstvé (Frankuv-van der Mervav). V tomto rezimu
je interakce mezi substratem a atomy vrstvy silnéjsi nez interakce mezi sousednimi atomy
vrstvy. Rust nové vrstvy materidlu zacne v pripadé tohoto rezimu az poté, co je dokoncena
vrstva predchozi.

Druhym rezimem je ostruvkovity rust (Vollmeruv-Weberuv). V tomto rezimu je inter-
akce mezi sousednimi atomy vrstvy silnéjsi nez interakce mezi atomy vrstvy a substratu.
Ostruvky vznikajici pfi rustu vrstvy v tomto rezimu jsou tvoreny vicevrstvymi shluky
atomu adsorbovaného materialu.

Poslednim rezimem je kombinovany rust (Stranskiho-Krastanovuv), ktery predstavuje
kombinaci dvou vyse uvedenych rezimu. V piipadé kombinovaného rezimu piechazi rust
vrstvy po vrstvé po dosazeni kritické tloustky vrstvy do ristu ostruvkovitého.

Vrstva po vrstvé Kombinovany rast Ostravkovity rist

| [ 1 | FTmEy /—\

d<1mV
—— L . \

1TmV<d<2mV
=== A8 & & &

d>2mV

Obrazek 4.1: Schématické znazornéni rezimu rustu tenkych vrstev, pficemz d oznacuje
tloustku vrstvy. Prevzato z [9].
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4.2. METODY DEPOZICE TENKYCH VRSTEV

4.2. Metody depozice tenkych vrstev

4.2.1. Naparovani elektronovym svazkem

Napafovani elektronovym svazkem (efuzni cela) je nejbéznéjsi metodou pro piipravu
tenkych vrstev v systémech pracujicich s velmi vysokym vakuem (UHV). Materiél vrstvy
je odpafovan a jeho plynné castecky dopadaji na substrat, kde kondenzuji do pevného
stavu.

Odparovani materidlu se déje prostiednictvim tepelné emitovanych elektronu, které
jsou ze zhaveného wolframového vldkna pomoci soustiedného elektrostatického pole urych-
lovany smérem k anodé, kterd mé kladny potencidl. Anoda ve tvaru tyce je bombar-
dovana elektronovym svazkem a lokdlné zahiivana v okoli Spicky tyce. Aby bylo zame-
zeno odpafovani necistot usazenych na ochranném plasti v okoli zahtivané tyce, je celd
cela chlazena kapalnym dusikem. Po dostatecném narustu teploty na Spicce tyce se atomy
a ionty materialu tyce zacnou odpatrovat a pohybovat se smérem k substratu.

Pro nanéseni tenkych vrstev v UHV podminkach byla v ramci této diplomové prace
pouzivana trojita efuzni cela Triple EFM od spoleénosti Omicron [11], kterd obsahovala
tTi nezavislé cely, zhavici vlakna a meérky toku napafovaného materialu. Nabité castice
odparovaného materialu byly v prubéhu naparovani tenkych vrstev odclonény pridavnym
potencidlem, ktery byl vétsi nez urychlujici napéti na tyci.

4.2.2. Naprasovani za asistence iontovych svazki

Vzorky urcené pro méreni v laboratornich podminkéch byly pfipraveny naprasovanim
za asistence iontovych svazki metodou IBAD!. Vysokovakuova aparatura umisténd na
UFI FSI VUT v Brné [8] obsahuje dva Sirokosvazkové iontové zdroje Kaufmanova typu.
Aparatura umoznuje piipravu tenkych vrstev a multivrstev z fady materialu (napi. Co,
Cu). Depozice materidlu se déje diky Ar™ iontum, které z prvniho iontového zdroje do-
padaji na ter¢ vyrobeny z materidlu, ktery ma byt nanasen. Po dopadu iontu na terc
dochézi k odprasovani atomu z terce, odprasené atomy nasledné dosedaji na substrat
a vytvareji tenkou vrstvu. Terce s odprasovanym materidlem jsou umistény na otocném
drzéku a otdcenim tohoto drzaku lze ménit nanaseny materidl a vytvaret tak multivrstvy.
Aparatura dale obsahuje druhy sirokosvazkovy iontovy zdroj, ktery slouzi k modifikaci
fyzikalnich a chemickych vlastnosti nanasené tenké vrstvy.

Pro potieby této prace byly pouzivany terce z Co a Cu od spolecnosti MaTecK GmbH.
Cistota obou ter¢i udgvana vyrobcem byla 99,9 %. Tenké vrstvy byly nangseny s presnosti
Inm (viz méfen{ tloustky in situ reflektometrem [20]).

17 anglického Ion Beam Assisted Deposition.
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5. EXPERIMENTALNI TECHNIKY
5. Experimentalni techniky

5.1. Vysokovakuova aparatura

Experimentélni ¢ast této prace, ktera vznikla béhem studijniho pobytu Erasmus na Tech-
nické univerzité ve Vidni, byla provddéna na vysokovakuové (UHV) aparatute, jejiz schéma
je uvedeno na obrazku 5.1. Mezni tlak aparatury byl 107 Pa. Pro tvorbu vakua byl
UHYV systém vybaven turbomolekularni vyvévou a iontovou vyvévou pracujici na principu
odprasovani Ti. Kvalita vakua byla kontrolovana pomoci kvadrupdlového hmotnostniho
spektrometru a pro méfeni tlaku v komore byla pouzita Bayardova-Alpertova mérka tlaku.
UHYV systém obsahoval trojitou efuzni celu Triple EFM od spolecnosti Omicron [11], dvé
iontova déla (délo pro odprasovéni materidlu a dale iontové délo VG AG61 pro transfor-
maci vzorku). Cely UHV systém byl vybaven nékolika analytickymi technikami, jmenoviteé:
spektroskopii Augerovych elektronu (AES), difrakei pomalych elektronu (LEED), povr-
chovym magneto-optickym Kerrovym jevem (SMOKE) a rozptylem nizkoenergetickych
iontu. Analytické techniky, které byly pouzivany v prubéhu experimentu, jsou dale struéné
popsany s durazem na vlastni realizaci téchto technik v ramci aparatury.

5.1.1. Difrakce pomalych elektronti

Difrakce pomalych elektront [9] byla vyuzivana pro analyzu krystalické struktury po-
vrchu. Elektrony s kinetickou energii v rozsahu (0 — 200) eV dopadaly kolmo na studovany
povrch a byly elasticky rozptyleny. Na luminiscenénim stinitku byl pozorovan difrakéni
obrazec krystalografické struktury vzorku v reciprokém prostoru. Umisténi, intenzita a os-
trost difrakénich stop poskytovala informaci o krystalické strukture vzorku a o morfologii
povrchu.

5.1.2. Povrchovy magneto-opticky Kerrav jev

Magnetické vlastnosti studovanych vzorku byly méreny pomoci povrchového magneto-
optického Kerrova jevu (SMOKE). Aparatura pro SMOKE méteni na Technické univer-
zité ve Vidni byla zkonstruovédna v rdmci disertaéni prace [13]. Schématické zndzornéni
jednotlivych komponent SMOKE aparatury je na obrazku 5.2. Jako zdroj svétla byl pouzit
HeNe laser pracujici na vlnové délce A\ = 632, 8nm. Vzorek byl umistén pomoci mani-
pulatoru mezi dva pélové néstavce. V zavislosti na orientaci vzorku je mozné méfit po-
vrchovy magneto-opticky Kerruv jev v podélném rezimu a v rezimu oznacovanému jako
,polar® (viz obrazek 5.3, ve kterém je vyznacen dopadajici a odrazeny paprsek a vektor
magnetizace M [13]). Zéreni z laseru prochézelo fotoelastickym moduldtorem a nasledné
po pruchodu Glanovym-Taylorovym hranolem bylo linearné polarizovano. Po odrazu od
vzorku zateni prochazelo druhym Glanovym-Taylorovym hranolem a intenzita zafeni byla
meéfena fotodetektorem. Celd aparatura byla fizena pocitacem, stejné jako zmeéna intenzity
magnetického pole. Svétlo prochazelo dovnitt a ven z UHV aparatury pomoci specidlnich
okének. Pélové nastavce byly ke komote pripojeny pomoci piiruby CF63. Vzhledem k vy-
soké teplotni citlivosti jednotlivych komponent SMOKE aparatury bylo nutné zajistit
nejméné dvé hodiny pred zacatkem méfeni a v prubéhu méfeni konstantni teplotu v la-
boratofi.
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]

Manipulator
4 / p

Povrchovy magneto-opticky
Kerrav jev

Sublimaéni vyvéva

Turbomolekularni
vyvéva

Obréazek 5.1: Schéma UHV aparatury umisténé na Technické univerzité ve Vidni. Prevzato
z [13].

5.1.3. Spektroskopie Augerovych elektronu

Spektroskopie Augerovych elektronu (AES) je povrchové citlivd metoda, kterd umoziuje
urceni chemického slozeni povrchu. AES vyuziva Augeruv jev [9]. Pii dopadu elektronu
o energii (2 — 50) keV na zkoumany povrch dojde k vyrazeni elektronu z vnitini slupky
atomu a naslednému prechodu elektronu z valenc¢ni slupky na vyrazené misto, ktery je
doprovazen emisi tzv. Augerova elektronu. Hloubka pod povrchem, kterd muze byt po-
moci AES analyzovéana, je omezena energiové zavislou stfedni volnou drahou Augerova
elektronu ((0,5 — 3) nm).

Nameérené AES spektrum zaznamendva energiovou ztratu mezi kinetickou energii do-
padajiciho elektronu a kinetickou energii Augerova elektronu. Toto spektrum je nasledné
numericky diferencovano. Energie Augerovych elektronu odpovidd minimum v diferenco-
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Fotodetektor  gjangy-Taylorav 2 X civka (2900 zavitd; 1.6 A)
polarizator
Pfiruba CF38

Priruba CF38

Pélové nastavce

Glantiv-Tayloriv
polarizator

Fotodetektor

Priruba CF38
Glanuav-Taylor(v Pfiruba CF38
polarizator
HeNe laser Nastaveni uhlu Fotoelasticky
pro laser modulator

Obrazek 5.2: Schéma UVH aparatury pro méfeni povrchového magneto-optického Kerrova
jevu. Prevzato z [13].

rezim polar” podélny rezim
Obrazek 5.3: Povrchovy magneto-opticky Kerruv jev v podélném a ,polar® rezimu.

vaném spektru. Intenzita, kterda odpovida vzdéalenosti mezi minimem a maximem piku,
umoznuje urceni relativni koncentrace daného prvku. Identifikace jednotlivych prvkua
a energetického stavu prechodu probiha porovnanim diferencovaného spektra s tabelo-
vanymi spektry.

V ramci této prace byla spektroskopie Augerovych elektroni pouzivana pro kontrolu
¢istoty a chemického slozeni povrchu.

5.2. Spektroskopicka elipsometrie

Spektroskopicka elipsometrie [19] je optickd metoda pro urceni optickych parametra po-
vrchu a tenkych vrstev. Elipsometrie pracuje na principu méfeni zmény stavu polarizace
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dopadajici rovinné elektromagnetické viny po odrazu od vzorku, pfipadné po pruchodu

rovinné viny vzorkem. Mezi hlavni vyhody elipsometrie patii jeji povrchova citlivost a také

jejil nedestruktivnost. Spektroskopickou elipsometrii jsou urcovany elipsometrické uhly 1,

A v zavislosti na tthlu dopadu 6 a energii dopadajiciho zafeni. Hodnoty disperzni zavislosti

optickych parametrii a tloustky vrstev jsou pak vypoc¢teny numerickym vypoctem. Podmin-
kou pro spravny vypocet téchto optickych konstant je vhodna volba modelu, ktery repre-

zentuje studovany vzorek.

vAq
<> zdroj svétla
Avd

Obrazek 5.4: Schéma spektroskopického elipsometru v konfiguraci s rotacnim ana-
lyzétorem. Prevzato z [4].

V prubéhu diplomové prace byl pouzivan spektroskopicky elipsometr zkonstruovany
na UFI FSI VUT v Brné v ramci disertacni préce [16]. Schéma tohoto elipsometru v kon-
figuraci s rota¢nim analyzatorem je uvedeno na obrazku 5.4. Jako zdroj svétla byl pouzit
kombinovany deuteriovy-halogenovy zdroj. Pro méteni ve viditelné oblasti spektra (VIS,
spektralni rozsah (1,5 — 3,1) eV) byla pouzita halogenova zarovka a pro méfeni v ultra-
fialové oblasti spektra (UV, spektrélni rozsah (3,1 —5,0) eV) byla pouzita deuteriova
vybojka. Jako polarizator a analyzator byly pouzity Glanovy-Taylorovy hranoly (ruzné
pro VIS a UV). Rotaéni analyzdtor byl pohdanén motorkem. Detekce svétla probihala
pomoci spektrofotometru Ocean Optics S2000, ktery umoznoval méreni intenzity svétla
pro energie v garantovaném rozsahu (1,48 — 4,96) eV. Pouzivany spektroskopicky elip-
sometr dale umoznoval zafazeni kompenzatoru do detekéni nebo zdrojové ¢asti, nicméné
v prubéhu diplomové prace nebyl kompenzator pouzivan.

5.3. Mikroskopie atomarnich sil

Mikroskopie atomdrnich sil byla poprvé predstavena v roce 1986 [3] a je jednou z nej-
pouzivanéjsich metod pro charakterizaci povrchu pevnych latek. Mikroskopie atomarnich
sil vychézi z koncepce rastrovactho tunelovaciho mikroskopu [9]. Stejné jako v piipadé
rastrovaciho tunelovaciho mikroskopu je méfena zména ,interakce” mezi velmi ostrym
hrotem sondy a povrchem zkoumaného vzorku. Oproti rastrovacimu tunelovému mikro-
skopu neni pozadovana elektricka vodivost zkoumaného povrchu, diky ¢emuz je mikro-
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skopie atomarnich sil univerzalnéjsim nastrojem. Métfeni probihd diskrétné — po zmétreni
jednoho mista se sonda posune na jiné misto a méfeni se opakuje, az nakonec vznikne
rastr méfrenych hodnot nad danou oblasti povrchu. Po dokon¢eni méreni je ziskana mapa,
kterou je mozné interpretovat jako mapu danych interakci nad povrchem.

Interakce mezi atomy hrotu a povrchem vzorku popisuje semi-empiricky Lennarduv-

Jonesuv potenciél [17] . )
w (r) = 4wy {(g) - (%) } , (5.1)

kde wy oznacuje minimdalni energii potencidlu (nachdzi se ve vzdalenosti r = 1,220) a o je
konstanta. Ve vzdalenosti r = o je potencidl roven nule. Pusobici silu lze ziskat zaporné
vzatou derivaci potenciédlu (5.1). Graficky prubéh pusobici sily je na obrézku 5.5. Na tomto
obréazku jsou vyznaceny dva rezimy, ve kterych mikroskop atoméarnich sil muze praco-
vat. V kontaktnim rezimu prevlada odpudivé interakce (zpusobena Pauliho vylucovacim
principem). V bezkontaktnim rezimu (NC-AFM) prevlada pritazliva interakce dalekého
dosahu, kterd je zptsobena van der Waalsovymi silami.

Nejprve popiseme praci mikroskopu atomarnich sil v kontaktnim rezimu. Schéma mi-
kroskopu atomérnich sil je uvedeno na obrazku 5.6. Hrot kénického nebo pyramidalniho
tvaru se nachazi na konci pruzného raménka. Pomoci piezomanipuldtoru se posouva hrot
po povrchu vzorku. Zména sily mezi hrotem a povrchem vzorku je méfena pomoci od-
razu laserového paprsku od raménka a je detekovdna ¢tyfsegmentovou diodou (PSPD).
Kontaktni rezim se déale déli na dva mody. Pokud mikroskop pracuje v médu konstantni
vysky hrotu nad povrchem, tak je signal pomoci regulatoru zpétné vazby prenasen na pie-
zomanipulator, ktery podle privadéné velikosti signdlu méni vzdalenost povrchu vzorku
od hrotu. Pii méfeni v modu konstantni vysky je vzdalenost hrotu a povrchu vzorku
neménna. Méfeni je pak rychlejsi, ale v pripadé nerovnych povrchu je riziko poskozeni
hrotu. V pripadé obou mddu je signal z PSPD prenasen do pocitace, kde je z tohoto
signalu ziskavana topograficka mapa povrchu.

V bezkontaktnim rezimu se hrot nachazi v oblasti pusobeni pritazlivych sil ve vzdale-
nosti jednotek az desitek nanometri nad povrchem. Sila pusobici na hrot je v bez-
kontaktnim rezimu velmi mala, proto je misto pruhybu raménka méfena zména rezo-
nanc¢ni frekvence raménka. Pocatecéni rezonancni frekvence raménka je urcena v dostatecné
vzdalenosti od povrchu, kde jsou sily pusobici na hrot vlivem potencidlu (5.1) zanedba-
telné.

Pfi zpracovani namérenych topografickym map byla provadéna zakladni analyza po-
vrchu. Na jedné strané byly zjistovany parametry drsnosti povrchu. Uréovéana byla stfedni
aritmetickd uchylka R,, kterd je definovand vztahem [15]

1 n
Ra - ﬁ Z |yl| ) (52)
=1

kde n udava pocet mérenych bodu a y; odchylku od prumérné vysky povrchu. Déle byla
zjistovana velicina RM S, ktera byla uréena vztahem

(5.3)
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Obrazek 5.5: Zavislost meziatomové puisobici sily na vzdalenosti. Prevzato z [17].
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Obrazek 5.6: Schéma mikroskopu atomarnich sil. Prevzato z [17].

Pii analyze topografickych map povrchu byly déle zjistovany mapy zaplnéni

J 1 > h
Zaplnéna plocha = — Z G;, kde G; = Loy = .
n = 0 proy; < h
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6. STARNUTI CO VRSTEV
6. Starnuti Co vrstev

6.1. Priprava vzorku

Vrstvy Co nomindln{ tloustky 10 nm na substratu Si(100) byly piipraveny za pokojové
teploty metodou IBAD ve vysokovakuové aparatuie. Zpusob ¢isténi Si substratu a krysta-
lickd struktura nanesenych Co vrstev jsou diskutovany v diserta¢ni praci [4]. Celkem byly
vyrobeny dva stejné vzorky (stejné parametry depozice). Zakladni pracovni tlak v komote
pired depozici nebyl uréen (mérka pro tlaky nizsf nez 11073 Pa nepracovala spravné), pra-
covni tlak Ar v pribéhu depozice byl roven 1,4 - 1072 Pa. Cas depozice byl 2min 22s pfi
urychlovacim napéti Ar™ ionti 600eV.

6.2. Experimenty

Vrstvy Co byly méreny prlbhzne tFicet minut po depozici (¢as potiebny k presunu vzorku
z UFI FSI VUT v Brné na UFKL PiF MU). Na vzorcich byla provedena série in situ
méfeni pomoci mikroskopie atomarnich sil v bezkontaktnim rezimu a spektroskopické
elipsometrie. Na jednom ze vzorku bylo provedeno ¢asové elipsometrické méteni ve vidi-
telné oblasti spektra (spektralni rozsah (1,5 — 3,1) eV). Starnuti vrstvy bylo sledovéno
po dobu 9 dni. Interval mezi jednotlivymi elipsometrickymi spektry byl zpocatku méreni
5 minut (doba jednoho méticiho cyklu), pozdéji pak 20 minut, pricemz vzorek byl ozafovan
pouze v prubéhu métreni. Pomoci bezkontaktni mikroskopie atomarnich sil byla provedena
série méfeni stavu jednoho mista povrchu vrstvy Co na Si substratu pro 1., 2., 4., 6.-11.,
14. a 15. den expozice atmosférickym vliviim za pokojovych podminek. Velikost snimané
plochy byla 1 x 1 ym?.

6.3. Diskuse vysledku

Topografické mapy prubéhu starnuti povrchu tenkych vrstev Co na Si jsou umistény
v priloze této prace. Tato méreni ukazuji, ze povrch Co vrstev po depozici kopiruje po-
vrch Si substratu. Stiedni odchylka od prumérné vysky povrchu (R,) dosahovala v prvnich
¢tyfech dnech hodnot ptiblizné 0, 3nm. Prubéh R, v zavislosti na dobé starnuti tenkych
vrstev Co je uveden na obrazku 6.1. Pro doplnéni je na stejném obrazku uvedena také
stfedni kvadratickd odchylka od prumérné vysky povrchu (RMS). Z grafu vyplyva exis-
tence ,,inkubaéni doby“ (pfiblizné 4 dny), po kterou neni bezkontaktni mikroskopii atomér-
nich sil pozorovana zména stavu povrchu vrstvy.

Po uplynuti ,,inkubaé¢ni doby“ byl pozorovan ostruvkovity rust prechodové vrstvy na
puvodné ¢istém povrchu Co. Tento rezim rustu prechodové vrstvy dokumentuje obrazek 6.2,
na kterém je zobrazena topografie povrchu vrstvy Co na Si po 15 dnech vystaveni vlivam
atmosféry za pokojovych podminek.

Topografické mapy byly dile analyzovany v programu WSxM verze 3.0 [6]. Byly
ziskany mapy zaplnéni, tj. kolik procent povrchu mé vysku vétsi ¢i rovnou zadané hodnoteé.
Prubéh map zaplnéni v zavislosti na dobé starnuti tenké vrstvy je uveden na obrazku 6.3.
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Obrazek 6.1: R,, RMS v zavislosti na dobé starnuti tenkych vrstev Co na Si, méfeno
metodou NC-AFM.
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Obrazek 6.2: NC-AFM meéreni stavu povrchu vrstvy Co na Si po 15 dnech expozice at-
mosférickym vliviim za pokojovych podminek.

Starnuti tenkych vrstev Co bylo spektroskopickou elipsometrii méfreno ve viditelné
oblasti spektra. Byly tak rozsiteny vysledky disertacni préce [4], ve které byla provedena
elipsometrickd méteni na stejném vzorku pro ultrafialovou oblast spektra (3,1 —5,0) eV.
Spektroskopickou elipsometrii ve viditelné oblasti byly pozorovany zmeény elipsometrickych
spekter jiz od zacatku méteni (starnuti) vrstvy (viz obrazek 6.4).
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Obréazek 6.3: Mapy zaplnéni pro vybrané vysky v zavislosti na dobé starnuti tenké vrstvy
Co na Si.
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Obrazek 6.4: Casovy vyvoj elipsometrickych hli 1, A v z4vislosti na dobé starnuti tenké
vrstvy Co na Si pro energii 2eV.

Déle bylo provedeno fitovani tloustky piechodové vrstvy v zdvislosti na dobé vy-
staveni vrstvy Co atmosférickym vlivim za pokojovych podminek. Pro popis vzorku
byl pouzit model tvoreny tenkou povrchovou ptechodovou vrstvou a vrstvou Co na Si
substratu. Pii fitovani byly zafixovany optické parametry Si substratu a tenké vrstvy
Co. V pripadé vrstvy Co byly pouzity optické parametry ziskané méfrenim ihned po na-
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Obrazek 6.5: Vypoctend tloustka povrchové prechodové vrstvy v zavislosti na dobé
starnuti tenkych vrstev Co, uréeno elipsometrickou metodou. Prerusovana ¢ara (polynom
3. stupné) je uvedena pro snadnéjsi orientaci v grafu.

neseni vrstvy [4]. Tloustka Co vrstvy a piechodové vrstvy byla proménné, stejné jako
n a k neznamé prechodové vrstvy (pouzit Lorentzuv disperzni model). Vypocteny prubéh
tloustky povrchové prechodové vrstvy v zavislosti na dobé starnuti tenké vrstvy Co je uve-
den na obrazku 6.5. Z asového vyvoje je patrné, Ze zména tloustky prechodové vrstvy
nastava jiz béhem prvnich hodin po vyjmuti vzorku z vakuové aparatury. Narust této
prechodové vrstvy zpusobuje vyrazné zmény v pozorovanych elipsometrickych spektrech
celého systému (viz obrézek 6.4).

6.4. Shrnuti

Srovnani topografickych méfeni z mikroskopie atoméarnich sil a elipsometrickych méteni
vede k zavéru, ze béhem ,,inkubacni doby* dochazi ke zménam v optickych parametrech
Co vrstvy, které je mozné pozorovat spektroskopickou elipsometrii, bez méritelnych zmén
stavu topografie povrchu pii pozorovani bezkontaktni mikroskopii atomarnich sil. Elip-
sometrie zaznamenava zmény souvisejici se zménami vrstvy (zména chemického slozent,
napiiklad tvorba oxidové vrstvy), které ovsem nevedou ke vzniku métitelnych zmén mor-
fologie povrchu. Optické metody mnohem citlivéji reaguji na vznik prechodové vrstvy
a vyznamné tak doplnuji topografickda méteni na tenkych vrstvach Co metodou bezkon-
taktni mikroskopie atomarnich sil.
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7. Starnuti Cu vrstev

7.1. Priprava vzorku

Byly vyrobeny dva typy vzorku — tlusta vrstva a tenké vrstvy Cu na substratech Si(100).
Zpusob ¢isténi Si substratu je popsan v disertaéni praci [4]. Vsechny vzorky byly vyrobeny
naprasovanim za asistence iontovych svazku metodou IBAD za pokojové teploty.

Prvnim typem vzorku byla tlustd vrstva Cu o jmenovité tloustce 100 nm na Si substratu.
Zakladni pracovni tlak v komofe pfed depozici byl roven 4 - 107° Pa, pracovni tlak Ar
v pritbéhu depozice byl 1,2-1072 Pa. Cas depozice byl 8 min 50's pii urychlovacim napéti
Ar™ iontt 600eV.

Déle byla vytvorena série vzorku tenkych vrstev Cu o jmenovité tloustce 10 nm na Si
substratech. Pro vSechny vzorky z této série bylo pouzito urychlovaci napéti Ar™ iontt
600eV. Ostatni parametry depozice, které se pro jednotlivé vzorky ze série lisily, jsou
uvedeny v tabulce 7.1.

’ Datum ‘ po (Pa) ‘ pw (Pa) ‘ Cas depozice (s) ‘
2.9.2008 5,6-107° | 1,3-1072 20
5.1.2000 (série A) | 3,2-10 % | 1,210 2 64
13.7.2000 (séric B) | 4-10% | 1,4-10 2 61
22.9.2009 (série C) | 8,4-107> | 1,3-1072 66

Tabulka 7.1: Parametry depozice vzorku 10nm Cu na Si, kde py udava zakladni tlak
v komore a p,, udava pracovni tlak v komote po napusténi Ar.

7.2. Experimenty

Vrstvy Cu byly méfeny priblizné tficet minut po depozici (¢as potfebny k presunu vzorku
z UFI FSI VUT v Brné na UFKL PiF MU). Na vzorcich byla provedena série in situ
méreni pomoci mikroskopie atomérnich sil v bezkontaktnim rezimu a spektroskopické
elipsometrie.

Pro ziskani referenc¢nich hodnot n, k& bylo provedeno uhlové elipsometrické meéreni
na tlusté vrstvé 100nm Cu na Si pro energie dopadajiciho zafeni (1,5 — 5,0) eV a uhly
dopadu 55° — 75° s krokem po 5°.

Na tenké vrstvée vytvorené dne 2.9.2008 bylo provedeno ¢asové elipsometrické métreni
v ultrafialové oblasti spektra (UV, spektralni rozsah (3,1 —5,0) eV). Starnuti vrstvy
bylo sledovano po dobu 13 dni. Interval mezi jednotlivymi elipsometrickymi spektry byl
zpocatku méreni 5 minut (doba jednoho méticiho cyklu), pozdéji pak 20 minut. Vzorek
byl ozatovan po celou dobu méreni.

Dne 5.1.2009 byly vytvoreny dva stejné vzorky (série A). Na prvnim vzorku bylo pro-
vedeno ¢asové elipsometrické méteni ve viditelné oblasti spektra (VIS, spektralni rozsah
(1,5 —3,1) eV). Starnuti vrstvy bylo sledovdano po dobu 13,8 dni. Interval mezi jednot-
livymi elipsometrickymi spektry byl zpoc¢atku méfeni 6 minut (doba jednoho méticiho
cyklu), pozdéji pak 20 minut. Druhy vzorek byl umistén do mikroskopu atomérnich
sil. V bezkontaktnim rezimu byla provedena série in situ meéreni topografie povrchu Cu
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vrstvy na stejném misté pro 1.-5., 7.-12.; 14. a 15. den expozice atmosférickym vlivim
za pokojovych podminek. Byla snimana topografie povrchu vzorku na plose o velikosti
0,5%0,5um? 1 x 1um?, 3 x3um?abxbum?.

Dne 13.7.2009 byly vytvoteny dva stejné vzorky (série B). Na prvnim vzorku bylo pro-
vedeno (opakované) ¢asové elipsometrické méfeni v ultrafialové oblasti spektra. Starnuti
vrstvy bylo sledovano po dobu 16 dni. Interval mezi jednotlivymi elipsometrickymi spek-
try byl zpoéatku méteni 5 minut (doba jednoho mériciho cyklu), pozdéji pak 20 minut,
pricemz vzorek byl ozarovan pouze v prubéhu méreni. Druhy vzorek byl umistén do mi-
kroskopu atomarnich sil. V bezkontaktnim rezimu byla provedena série in situ meéteni
topografie povrchu Cu vrstvy na tfech ruznych mistech pro 1.-13.; 15.-17. den expozice
atmosférickym vlivim za pokojovych podminek. Byla sniména topografie povrchu vzorku
na plose o velikosti 0,5 x 0,5 um?, 1 x 1 um?, 3 x 3um?, 5 x 5 um? a 10 x 10 ym?.

Dne 22.9.2009 byly vytvoteny dva stejné vzorky (série C). Na prvnim vzorku bylo
provedeno tihlové elipsometrické méteni pro energie dopadajiciho zareni (1,5 —5,0) eV
a uhly dopadu 55° — 75° s krokem po 5°. Vzorek byl elipsometricky méfen pro 1., 4., 8.,
11.; 15. a 19. den expozice atmosférickym vliviim za pokojovych podminek. Druhy vzorek
byl umistén do mikroskopu atomarnich sil. Topografie vzorku byla prvni ¢tyti dny méfena
v bezkontaktnim rezimu v dvanactihodinovych intervalech. Poté bylo spusténo kontinualni
sniméni topografie jednoho mista na povrchu vrstvy. Takto byla méfena plocha o velikosti
3 x 3 um? s rozlisenim (1024 x 1024) bodi po dobu 7 dni.

7.3. Diskuse vysledki

Diskusi starnuti tenkych vrstev Cu na Si zacneme topografii povrchu. Pokud nebude
feceno jinak, budou ve zbytku této kapitoly v souvislosti s topografii povrchu vrstvy
uvadény pouze vysledky méreni vzorku ze série B. Topografické mapy naméiené na vzorku
ze dne 2.9.2008 vykazuji stejny prubéh starnuti, nicméné nejsou natolik podrobné (méteni
po kratsi ¢asovy interval, nékolik dni vynechdno). Vsechny pofizené mapy jsou umistény
na prilozeném kompaktnim disku. Prubéh starnuti povrchu tenké vrstvy Cu (velikost
plochy 1 x 1um?) na vzorku ze série B pro 1.-13., 15.-17. den expozice atmosférickym
vlivim za pokojovych podminek je umistén v tisténé priloze této prace.

Podobné jako v pripadé tenkych vrstev Co na Si méfeni ukazuji, ze povrch tenké
vrstvy Cu na Si po depozici kopiruje povrch Si substratu. Stfedni odchylka od prumérné
vysky povrchu (R,) dosahovala prvni den hodnoty pfiblizné 0,3nm a prvnich jedendct
dni rostla s ptiblizné linearni zavislosti. Priubéh R, v zavislosti na dobé starnuti tenkych
vrstev Cu je uveden na obrazku 7.1. Pro doplnéni je na stejném obrazku uvedena také
stfedni kvadratickd odchylka od pramérné vysky povrchu (RMS). Pro vypocet hodnot R,
a RMS byly pouzity mapy o velikosti 1 x 1 um? ze vSech tif sledovanych mist na povrchu
Cu.

Uz kratce po depozici (pfiblizné 2 hodiny) byly na povrchu Cu pozorovéany zarodky
prvni prechodové vrstvy (viz obrazek 7.2). Prechodova vrstva na povrchu Cu roste ve
vrstevnatém rezimu. Nicméné jiz pii tvorbé prvni vrstvy nedochazi ke kompletnimu do-
konc¢eni vrstvy. Pii rustu druhé a nasledujicich vrstev dale roste prechodova vrstva pouze
na mistech, kde pted tim jiz vyrostla predchozi ,,monovrstva“ (oxidu). Tento efekt je velmi
patrny od tieti ,monovrstvy“ (pfiblizné 7. den expozice atmosférickym vlivam), kdy je

26



7. STARNUTI CU VRSTEV

Ra
® RMS
[ )
3
°
° ® i
°
" °
0 2 .
= ]
n: . [ ] o = u ] | | .
©
DC n ] u
14 * o J .
| |
- m
(]
2
0 T T T T T v T T T T T ¥ T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14 16
Cas (den)

Obrazek 7.1: R,, RMS v zavislosti na dobé starnuti tenkych vrstev Cu na Si, méfeno
metodou NC-AFM.

Opm Zpm dpm 6um  8um

0 hm 7.8nm
2um
4um
5 Jm
8 hm
0 nm

Obrazek 7.2: NC-AFM méfeni stavu povrchu vrstvy Cu na Si po 2 hodindch expozice
atmosférickym vlivim za pokojovych podminek.

mozné v prechodové vrstvé pozorovat hluboké trhliny, které sahaji pravdépodobné az
k vrstvé Cu. Predstavu o tvorbé jednotlivych ,,monovrstev® prechodové vrstvy lze ziskat
z map zaplnéni (tj. kolik procent povrchu ma vysku vétsi ¢i rovnou zadané hodnoté). Tyto
mapy byly ziskdny analyzou topografickych map v programu WSxM verze 3.0 [6]. Prubéh
map zaplnéni v zavislosti na dobé starnuti tenké vrstvy je uveden na obrazku 7.3. Analyza
byla provedena pouze pro sérii map uvedenych v tisténé piiloze této préace. Z obrazku je
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patrné, ze v ptipadé prvni a druhé ,monovrstvy“ prechodové vrstvy je zaplnéno témeér
sto procent povrchu. U tfeti a obzvlasté u ¢tvrté ,,monovrstvy* je jiz patrny efekt trhlin.
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Obréazek 7.3: Mapy zaplnéni pro vybrané vysky v zavislosti na dobé starnuti tenké vrstvy
Cu na Si.

Déle byl sledovan proces tvorby jedné prechodové ,monovrstvy“. Vzorek ze série C byl
kontinudlné sniman pomoci mikroskopie atomarnich sil v bezkontaktnim rezimu. Sejmuti
jedné mapy trvalo ptiblizné 17 minut, celkova doba méfeni byla 7 dni. Z namétenych to-
pografickych map byla vytvorena animace, ktera je umisténa na prilozeném kompaktnim
disku. Z videa je patrné, ze tvorba jedné ,monovrstvy* probiha po dobu piiblizné 5 dni,
coz je v souhlasu s obrazkem 7.3. Samotné kontinualni méteni mikroskopii atomarnich sil
v bezkontaktnim rezimu ovliviiovalo mérenou plochu vzorku. Méfeni topografie povrchu
provedené v zavéru experimentu ukéazalo, ze interakce hrotu s povrchem vzorku indu-
kovala zvysenou drsnost povrchu. Parametry drsnosti R, a RMS nabyvaly ve sledované
oblasti ptiblizné ¢tyindsobné vyssi hodnoty nez mimo sledovanou oblast. Rovnéz struk-
tura povrchu byla odlisna ve snimané oblasti a mimo snimanou oblast (viz obrazek 7.4).

Starnuti vrstev Cu na Si bylo rovnéz zkoumano spektroskopickou elipsometrii. Nejprve
byly na tlusté vrstvé 100 nm Cu na Si urcéeny referencni hodnoty efektivniho indexu lomu
ness a efektivniho indexu absorpce ke s, nebot vzorek byl vystaven atmosférickym vlivim,
a tedy pokryt neznamou vrstvou oxidu. Celé méreni trvalo tii hodiny, pricemz nejdiive
byla méfena UV oblast spektra. Tloustka vrstvy byla mnohem vyssi nez hloubka vniku
svétla, proto ziskané optické parametry odpovidaji objemovému Cu. Optické parametry
byly vypocteny piimym vypoétem (3.4). Vypoctené hodnoty optickych parametru jsou
uvedeny na obrazku 7.5 a slouzily jako reference pro hodnoty optickych parametru Cu
na pocatku meéreni starnuti vrstev.
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286 nm 4.8nm
0 nm " a . i 0 nm
a) Mérena oblast b) Plocha mimo méfenou oblast

Obrazek 7.4: NC-AFM meérteni stavu povrchu vrstvy Cu na Si po skonéeni ¢asového méteni.
V &ésti (a) je zobrazena plocha, na které probihalo casové méfeni trvajici 7 dni (vliv
interakce hrotu). V ¢asti (b) je zobrazena topografie povrchu vrstvy, na které neprobihalo
¢asové méfeni (prirozené starnuti).
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Obrazek 7.5: Vypoctend hodnota (pifmy vypocet) efektivniho indexu lomu n.r; a efek-
tivniho indexu absorpce kess tlusté vrstvy 100nm Cu na Si po kratké dobé vystaveni
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek (pro VIS oblast pruimérné 1 hodina, pro
UV oblast prumérné 2,5 hodiny).

Déle byla provedena tii ¢asovd méfeni na vzorku ze dne 2.9.2008 (UV), vzorku ze
série A (VIS) a vzorku ze série B (UV). Pro tato tfi méteni bylo provedeno fitovéni
tloustky tenké vrstvy + piechodové vrstvy v zavislosti na dobé vystaveni okolnim at-
mosférickym podminkdm. Pro popis vzorku byl pouzit model tvoreny vrstvou (Cu +
oxid, popséna efektivnim indexem lomu n.ss a efektivnim indexem absorpce k.sf) na Si
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substratu. Pii fitovani byly zafixovdny optické parametry Si substratu. Tloustka vrstvy
byla proménna, stejné jako hodnoty n.sr a kepp (pouzit Lorentztuv disperzni model).
Vypocteny pribéh tloustky vrstvy v zévislosti na dobé starnuti je pro méieni ve viditelné
oblasti spektra (vzorek ze série A) uveden na obrazku 7.6. Fitovani pres cely méteny
spektralni rozsah (VIS) nebylo stabilni, a proto byl prubéh tloustky vrstvy v zavislosti
na dobé starnuti ziskan fitovanim pouze v uzké oblasti spektra ((1,5 — 2,0) eV). Fitovani
nameérenych spekter v ultrafialové oblasti bylo oproti viditelné oblasti stabilni v celém
méfeném spektralnim rozsahu. Vysledek fitovani zmény tloustky vrstvy v zdvislosti na
dobé vystaveni atmosférickym vliviim za pokojovych podminek pro vzorek ze série B (UV)
je uveden na obrazku 7.7.

7 casového vyvoje nariustu tloustky vrstvy v pribéhu starnuti lze odligit dveé fize
tvorby prechodové vrstvy — fazi nukleaéni a fazi rustovou. Obé faze rustu vykazuji primou
logaritmickou zévislost. Ackoli je starnuti (oxidace) tenkych vrstev Cu obvykle popisovdna
parabolickou zévislosti [10], pfima logaritmicka zdvislost se dvéma ruznymi fézemi byla
rovnéz pozorovana napiiklad v [7]. V pfipadé méfeni v UV oblasti spektra na sebe jed-
notlivé fdze rustu piimo navazuji (pozorovano i pro vzorek ze dne 2.9.2008). Pro méfen{
ve viditelné oblasti spektra nebyla pozorovana jednoznacnd piima logaritmicka zavislost
rustu nukleaéni faze. V pripadé popisu nuklea¢ni faze primou logaritmickou zavislosti ne-
bylo zcela ziejmé ukonceni této faze a rovnéz zacatek rustu vrstvy vykazoval odchylky od
primé logaritmické zavislosti. Pro vytvoreni zavéru o nukleacni fazi pti méreni ve viditelné
oblasti by bylo nutné provést opakované méteni, které by vyloucilo ptipadny vliv fitovani.

12,2
12,0

11,8

Tloustka (nm)

11,6 1

11,4

B L B e B L B R A B R B R R AR B R e |
¢ 001 00z 005 014 037 1 2,72 7,39 20,09

Cas (den)

Obrézek 7.6: Vypoctend tloustka vrstvy Cu na Si v zévislosti na dobé starnuti (vzorek ze
série A), urceno elipsometrickou metodou ve viditelné oblasti. Nukleacni a rustova faze
rustu prechodové vrstvy vykazuje primou logaritmickou zavislost. Tyto faze jsou v grafu
vyznaceny prolozenymi primkami, jejichz parametry jsou uvedeny v tabulce 7.3.
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Obrézek 7.7: Vypoctena tloustka vrstvy Cu na Si v zévislosti na dobé starnuti (vzorek ze
série B), urceno elipsometrickou metodou v ultrafialové oblasti. Nuklea¢ni a rustova faze
rustu prechodové vrstvy vykazuje piimou logaritmickou zavislost. Tyto faze jsou v grafu
vyznaceny prolozenymi piimkami, jejichz parametry jsou uvedeny v tabulce 7.3.

Parametry prolozenych piimek pro nukleacni a rustovou fazi ristu vrstvy jsou pro
vsechny tti vzorky uvedeny v tabulce 7.3. U vzorku méfenych v ultrafialové oblasti spek-
tra byla pozorovana vyssi rychlost rustu prechodové vrstvy nez u vzorku meéreného ve
viditelné oblasti spektra. Vzorek ze dne 2.9.2008 byl ozafovan po celou dobu méfend,
coz se projevilo ve vyssi rychlosti rustu prechodové vrstvy nez u vzorku ze série B, kde
byl povrch vzorku ozafovan pouze v prubéhu méreni. Tato pozorovani jsou ve shodé
s vysledky publikace [10], kde je rozebran vliv UV zéareni na vyssi ndrust oxidové vrstvy
(az o 50 procent).

Nakonec byly srovndny naméfené hodnoty efektivniho indexu lomu n.s a efektivniho
indexu absorpce k. sy tenkych vrstev 10 nm Cu na Si ze zacatku a konce méfeni. V piipadé
ultrafialové oblasti spektra byly pouzity vysledky z fitovani tloustky prechodové vrstvy
(Lorentzuv disperzni model). Srovnani prvniho a posledniho spektra pro vzorku ze série B
je uvedeno na obrazku 7.8. Casovy vyvoj hodnoty efektivniho indexu lomu nefs a efek-
tivniho indexu absorpce kesy pro energii 4eV je uveden na obrazku 7.9. V piipadé vi-
ditelné oblasti spektra byl ¢asovy vyvoj optickych parametru n.sy, kess ziskdn pomoci
fitovan{ bod po bodu (neuvazovana disperzni zavislost modelu) s konstantni tloustkou
urcenou pomoci Lorentzova disperzniho modelu (viz obrazek 7.6). Srovnani vypoc¢teného
prvniho a posledniho spektra pro vzorek ze série A je uvedeno na obrazku 7.10. Casovy
vyvoj hodnoty efektivniho indexu lomu n.s; a efektivniho indexu absorpce k.ss pro
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Faze nuklea¢ni Féze rustova
Vzorek | Zareni Cas di; | Ady Strmost Od dy; Strmost
(datum) (den) | (nm) | (nm) (%) (den) | (nm) (%)

2.9.2008 | UV 0-16 | 10,6 | 0,96 | 0,132£0,002 | 1,6 | 11,6 | 0,392 =£0,004

série A VIS |0-0,7%| 11,4 | 0,19 | 0,029+ 0,003 | 1,5 11,6 | 0,264 £ 0,004

série B [OAY 0-1,9 | 128 | 0,53 | 0,091£0,002 | 1,9 | 13,4 | 0,283 £0,004

Tabulka 7.2: Parametry nukleacni a rustové faze ristu prechodové vrstvy na vzorku 10 nm
Cu na Si. V tabulce d;; oznacuje tloustku vrstvy na pocdtku nukleaéni faze (zacdtek
meéreni), Ad; nérust tloustky vrstvy béhem nukleaéni féze, ds ; tloustku vrstvy na pocatku
rustové faze a strmost oznacuje konstantu B v rovnici y = A+ Blnt, kde A uddva hodnotu
pruseciku s osou y a t oznacuje dobu expozice vzorku atmosférickym vliviim za pokojovych
podminek. V pripadé méreni ve viditelné oblasti spektra nebyl ¢as ukonceni nukleacni faze
zcela ziejmy.

n_, (prvni spektrum)
— k. (prvni spektrum)

2.4 n_, (posledni spektrum)

- —k_, (posledni spektrum)
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2,0 1
1,8 1

1,6 1

neff’ keff
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Obrézek 7.8: Spektralni zavislost optickych parametri n.ss a kesr pro vzorek ze série B
na zacatku méreni (prvni spektrum) a po 16 dnech vystaveni atmosférickym vliviim za
pokojovych podminek (posledni spektrum). Méfeno spektroskopickou elipsometrii v ul-
trafialové oblasti spektra.

energii 2eV (ziskany pomoci Lorentzova disperzniho modelu v tzkém rozsahu spektra
(1,5 —2,0) eV) je uveden na obrazku 7.11.
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E=4eV

neff’ keff

Cas (den)

Obrézek 7.9: Casovy vyvoj optickych parametri Nefs & keps pro vzorek ze série B pro
energii 4eV vrstvy 10nm Cu na Si v prubéhu starnuti (oxidace).
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Obrazek 7.10: Spektralni zavislost optickych parametrii ness a kesp pro vzorek ve série A
na zacatku meéfeni (prvni spektrum) a po 14 dnech vystaveni atmosférickym vlivim za
pokojovych podminek (posledni spektrum). Méfeno spektroskopickou elipsometrii ve vi-
ditelné oblasti spektra.

7.4. Shrnuti

Pomoci mikroskopie atomarnich sil a spektroskopické elipsometrie bylo zjisténo, ze v prubé-
hu starnuti tenkych vrstev 10 nm Cu na Si zpusobenému vystaveni atmosférickym vliviam
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Obrézek 7.11: Casovy vyvoj optického parametru Nefr @ kegp pro vzorek ve série A pro
energii 2eV vrstvy 10nm Cu na Si v prubé¢hu stdrnuti (oxidace).

za pokojovych podminek dochézi k tvorbé prechodové vrstvy, ktera roste v rezimu vrstva
po vrstvé. Byly pozorovany dvé faze rustu — faze nukleacni a faze rustova. Obé faze vyka-
zovaly pifmou logaritmickou zavislost. Casovym méfenfm pomoci mikroskopie atoméarnich
sil v bezkontaktnim rezimu byl zdokumentovan prubéh tvorby jedné ,,monovrstvy* precho-
dové vrstvy. Tento prubéh tvorby jedné ,, monovrstvy* prechodové vrstvy byl zpracovan
ve formé animace, kterd je umisténa na prilozeném kompaktnim disku.
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8. SYSTEM MULTIVRSTEV CO A CU NA SI
8. Systém multivrstev Co a Cu na Si

8.1. Priprava vzorku

Multivrstvy Co a Cu na substratech Si(100) byly naprasovény za asistence iontovych
svazku metodou IBAD za pokojové teploty. Zpusob cisténi Si substratu je popsdn v di-
sertacni praci [4]. Celkem byly vyrobeny dva vzorky.

Pro vzorek nominalné 10 nm Co na nominalné 100 nm Cu na Si byl zédkladni pracovni
tlak v komoie pied depozici roven 3 - 107° Pa a pracovni tlak Ar v pribéhu depozice byl
roven 1, 1-1072 Pa. Cas depozice pro Cu byl 10min 20's a pro Co 2min 1 s pii urychlovacim
napéti Ar™ iontt 600eV.

Pro vzorek nominéalné 5nm Cu na nominalné 100 nm Co na Si byl zakladni pracovni
tlak v komoie pied depozici roven 3,1-107° Pa a pracovni tlak Ar v prubéhu depozice byl
roven 1,1 -1072Pa. Cas depozice pro Co byl 19min 15s a pro Cu 37s pii urychlovacim
napéti Ar™ ionti 600eV.

8.2. Experimenty

U obou vzorku byla provedena tihlova elipsometrickd méfeni ve viditelné oblasti spek-
tra (spektralni rozsah (1,5 —3,1) eV) a ultrafialové oblasti spektra (spektralni rozsah
(3,1 —5,0) eV) pro uhly dopadu 55° — 75° s krokem po 5°. Bylo provedeno fitovani
tlousték obou vrstev. Vzorek byl popsan modelem dvou vrstev na substratu. Pro disperzni
hodnoty optickych parametru Si substratu byly pouzity tabelované hodnoty z [12]. Op-
tické parametry Co a Cu byly pouzity z vysledku méteni na tlustych vrstvach (viz obrazek
7.5 pro Cu a doposud nepublikované vysledky RNDr. Aloise Nebojsy pro optické parame-
try Co ziskané méfenim na tlustych vrstvach). Tloustka tlusté vrstvy Co (Cu) o jmenovité
tloustce 100 nm byla v prubéhu fitovdni konstantni, nebot je mnohem vyssi nez hloubka
vniku [19] pouzitého zéafeni. V prubéhu fitovdni byla proménnd pouze tloustka tenké
vrstvy Cu (Co). Fitovani probihalo bod po bodu (neuvazovéan model disperzni zévislosti
indexu lomu) pro rozsah spektra (1,5 —5,0) eV (spojené VIS a UV spektrum).

8.3. Diskuse vysledku

Pomoci spektroskopické elipsometrie se podafilo rozlisit nanesené vrstvy. V piipadé vzorku
10nm Co na 100nm Cu na Si byla vypoétena tloustka Co vrstvy rovnd hodnoté 11, 2 nm.
V piipadé vzorku 5nm Cu na 100 nm Co na Si byla vypoctena tloustka Cu vrstvy rovna
hodnoté 2, 7nm. Vzhledem k omezenému mnozstvi dostupnych vzorku lze prezentované
vysledky povazovat pouze za vstup do problematiky meéreni multivrstev tvorenych Co
a Cu na Si substratu.

35



9. Fazova transformace tenkych
vrstev Fe na Cu(100)

9.1. Motivace

Tenké vrstvy Fe na Cu(100) jsou po nékolik desetileti intenzivné zkoumanym systémem,
predevsim diky velikému mnozstvi potencionalnich aplikaci. Jedno z moznych vyuziti
predstavuje iontovym svazkem indukovanda fazova transformace tenkych vrstev Fe z fcc
faze (paramagnetickd) na bee fazi (ferromagnetickd) [13]. Praktickou aplikaci této fazové
transformace je tvorba magnetickych struktur s pouzitim zaostfeného iontového svazku.
Modifikace puvodné nemagnetické Fe vrstvy na vrstvu ferromagnetickou je nejvice zadouci,
nebot dovoluje zépis libovolného magnetického vzorku izolovaného nemagnetickymi ob-
lastmi. Zkoumany systém tenkych vrstev Fe na Cu(100) tenc¢ich nez 10 monovrstev (ML)
je kompletné popsan [2, 13]. Pro praktické vyuziti je ovSem nutné prekonat superparamag-
neticky limit, coz si zada tlustsich vrstev. Pfi nanédsSeni ¢istého zeleza dojde pii dosazeni
tloustky 10 ML k fazovému prechodu z fce faze na bee fazi [2]. Proto byla pri nandseni Fe
vrstvy pouzita absorpce kysliéniku uhelnatého. Kyslik a uhlik spole¢né prispivaji ke sta-
bilité povrchu a objemové fcc faze Fe vrstvy a pii optimalnim tlaku je mozné stabilizovat
fce fazi Fe vrstvy az do tloustky 60 ML [5].

9.2. Priprava vzorku

Tenké vrstvy Fe byly nandseny na monokrystal Cu(100), ktery byl pred nanesenim vrstvy
vyéistén pomoci odprasovani a zfhani. Atomarné svazkové napafovani vrstev Fe tloustky
(22+1) ML probihalo pomoci elektronového napatrovaciho déla pti teploté 300 K. Rychlost
depozice (~ 1 ML/min) byla kontrolovana kiemennym vibra¢nim ¢idlem. Tlak v komote
pred napusténim kysliéniku uhelnatého byl roven 1,1 x 1078 Pa, po napustén{ kysliéniku
uhelnatého byl roven 3 x 1077 Pa.

9.3. Experiment

Po naneseni tenké vrstvy Fe byl vzorek bombardovan iontovym délem s prumérem svazku
50 pm, vybavenym Wienovym filtrem a rastrovaci jednotkou. Vzorek byl Ar™ ionty bom-
bardovan kolmo k povrchu, za teploty 300 K a pii parcidlnim tlaku Ar 4 x 10~ Pa. Typicky
tok iontt pii fazové transformaci, uréeny Faradayovou sondou, byl fadové 10 ecm=2s7L.
Pro studium magnetickych vlastnosti byl pouzit povrchovy magneto-opticky Kerruv jev,
vyuzivajici He-Ne laser (A = 632,8nm) a fotoelasticky modulator.

Bombardovanim vzorku Ar* ionty s energiemi v rozsahu (0, 5—4) keV byla paramagne-
ticka fcc faze Fe vrstvy ¢dstecné transformovana na ferromagnetickou bee fazi. V pribéhu
fazové transformace byly méreny magnetické vlastnosti Fe vrstvy s pomoci povrchového
magneto-optického Kerrova jevu v podélném rezimu. Difrakei pomalych elektront byla
stanovena krystalickd struktura po naneseni vrstvy a po skonceni fazové transformace
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vrstvy. Chemické slozeni povrchu v prubéhu fazové transformace bylo sledovano pomoci

spektroskopie Augerovych elektronu.
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Obréazek 9.1: Zavislost Kerrovy elipticity na davee Ar" iontt s energii (0,5 — 4) keV pro
22 ML fcc Fe na Cu(100) stabilizovanych absorpci kysliéniku uhelnatého.
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Obrazek 9.2: Zavislost koercitivity H, na ddvce Ar" iontt s energii (0,5 — 4)keV pro
22 ML fcc Fe na Cu(100) stabilizovanych absorpci kysliéniku uhelnatého.
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Obrézek 9.3: Chemické sloZeni povrchu vzorku v pritbéhu bombardovédni Ar*t ionty
s energii 2keV. Zobrazena je procentudlni koncentrace kysliku a uhliku (vztazend k refe-
ren¢ni hodnoté koncentrace zeleza) v zavislosti na ddvce iontu.

Obrazek 9.4: Difrakce pomalych elektronu s energii 120 eV na vzorku 22 ML Fe na Cu(100)
stabilizovanych absorpcf kyslicniku uhelnatého. Cést (a) zobrazuje difraktogram fec(100)
povrchu pofizeny po depozici s vyznacenymi fec difrakénimi stopami, (b) zobrazuje
bee(100) strukturu povrchu, ktery byl ¢ésteéné fazové transformovén 2keV Ar™ ionty
(davka 9 x 10™ iontii/cm?).

9.4. Diskuse vysledku

Vrstva fce Fe na Cu(100) stabilizovana absorpci kysliéniku uhelnatého v prubéhu fazové
transformace vykazovala magnetickou hysterezi pouze pii méreni povrchového magneto-
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optického Kerrova jevu v podélném usporadani. V usporddani ,polar” nebyla pii tep-
loté 300 K magneticka hystereze pozorovana. Hodnota Kerrovy elipticity byla prepoctena
podle [18]. Prubéh Kerrovy elipticity a koercitivity H. v prubéhu fiazové transformace
je zobrazen na obrazku 9.1 a obrazku 9.2. Velikost koercitivity H,. je vysokd na zacatku
fazové transformace a strmeé klesa se zvySujici se davkou iontu. Fazova transformace
je nejvyhodnéjsi pro bombardovani Ar™ ionty s energii 2keV, kdy nastdvd maximum
Kerrovy elipticity pii ddvce 6,5 x 10 iontii/cm?. Pro jiné energie Ar™ iontii probfh4
tazova transformace pomaleji, ale nakonec dosahne stejné maximalni hodnoty Kerrovy
elipticity. Maximalni hodnoty Kerrovy elipticity a rovnéz prubéh Kerrovy elipticity a H,
béhem fazové transformace byly pozorovany stejné jako v pripadé publikovanych vysledku
pro velmi tenké vrstvy Fe na Cu(100) (viz [13]). V prubéhu fdzové transformace byla
sledovana procentualni koncentrace kysliku a uhliku vztazena k referenéni hodnoté kon-
centrace Zeleza (obrazek 9.3). Na obrdzku 9.4a je zobrazen difraktogram s vyznacenymi
fce difrakénimi stopami pofizeny po naneseni tenké vrstvy Fe. Obréazek 9.4b zobrazuje
difraktogram s vyznacenou bcc strukturou potizeny po dokonceni fazové transformace.

9.5. Shrnuti

Tenkd vrstva fcc Fe (22 ML) na Cu(100) stabilizovana absorpci kysliéniku uhelnatého byla
fadzové transformovéna bombardovdnim Ar" ionty s energiemi v rozsahu (0,5 — 4) keV.
Pivodné paramagnetickd vrstva se v dusledku bombardovani Ar™ ionty ¢dsteéné fazové
transformovala na ferromagnetickou bec fazi. Ukazuje se, ze pro fazovou modifikaci vrstvy
je nejvyhodnéjsi pouziti Ar™ ionti s energif 2keV.
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10. Zaveér

Hlavni ¢ast diplomové préce se zabyva studiem starnuti (oxidaci) tenkych vrstev Co
a Cu na Si substratu pti vystaveni vlivim atmosféry za pokojovych podminek. Starnuti
tenkych vrstev bylo sledovano spektroskopickym elipsometrem a mikroskopem atomarnich
sil.

Experimenty studujici stdarnuti tenkych vrstev Co o jmenovité tloustce 10nm na Si
substratu rozsitily vysledky disertacni préace [4]. Bylo provedeno ¢asové elipsometrické
méreni ve viditelné oblasti spektra. Pomoci bezkontaktni mikroskopie atoméarnich sil byla
provedena série méfeni stavu jednoho mista na povrchu vrstvy Co na Si pro 1., 2., 4.,
6.-11., 14. a 15. den expozice atmosférickym vlivim za pokojovych podminek. V prubéhu
starnuti tenkych vrstev Co byla pozorovana ,inkubaé¢ni doba“ trvajici priblizné ¢tyti dny,
béhem které dochazi ke zméndm v optickych parametrech vrstvy bez méritelnych zmén
stavu topografie povrchu. Poté byl pozorovan ostruvkovity rust prechodové vrstvy.

Déle bylo studovano starnuti Cu. Byly urceny optické parametry tlusté vrstvy o jme-
novité tloustce 100nm Cu na Si substratu, které slouzily jako reference pro hodnoty op-
tickych parametru Cu na poc¢atku méreni starnuti vrstev. Byly vyrobeny tii série vzorku
tenkych vrstev Cu o jmenovité tloustce 10nm na Si substratu, na kterych bylo pozo-
rovano starnuti Cu vrstev v zavislosti na dobé vystaveni atmosférickym vliviim za poko-
jovych podminek. Kazda ze sérii byla tvorena dvéma stejnymi vzorky. Jeden ze vzorku
byl vzdy studovan spektroskopickou elipsometrii a druhy byl sledovan bezkontaktni mi-
kroskopii atomarnich sil. Na prvni a druhé sérii bylo provedeno ¢asové elipsometrické
meéifeni ve viditelné a ultrafialové oblasti. Ke kazdému z ¢asovych meéreni bylo provedeno
doplnkové méreni pomoci bezkontaktni mikroskopie atomarnich sil. Méreni topografie po-
vrchu bylo provadéno s priblizné jednodennimi odstupy. Analyzou takto ziskanych map
z mikroskopie atomarnich sil bylo zjisténo, ze v prubéhu starnuti tenkych vrstev dochazi
k tvorbé prechodové vrstvy, ktera roste v rezimu vrstva po vrstvé. Pri fitovani elipsomet-
rickych spekter (Lorentzuv disperzni model) byly pozorovény dveé stadia rustu prechodové
vrstvy — faze nukleacni a faze rustova. Obé tyto faze vykazuji primou logaritmickou
zévislost. Casovym méFenfm na tiet{ sérii vzorkd pomoci mikroskopie atomérnich sil v bez-
kontaktnim rezimu byl zdokumentovan prubéh tvorby jedné , monovrstvy* prechodové
vrstvy. Tento prubéh tvorby jedné ,monovrstvy“ piechodové vrstvy byl zpracovan ve
formé animace, kterd je umisténa na prilozeném kompaktnim disku.

Dale byl spektroskopickou elipsometrii proveden vstup do problematiky méfeni mul-
tivrstev tvorenych Co a Cu na Si substratu.

Druha cast diplomové prace vznikla v ramci studijni staze na Technické univerzité ve
Vidni. Byla zkouméana fézova transformace tenkych vrstev Fe (22 monovrstev) na Cu(100)
stabilizovanych absorpci CO z fce faze na bee fazi. Tato ¢ast diplomové prace navazovala
na disertacéni praci [13], ve které byly uskuteénény experimenty na vrstvach tenc¢ich nez
10 monovrstev. Experimenty byly provadény ve vysokovakuové aparature. Vrstvy byly
nanaseny elektronovym svazkem a fcc krystalickd struktura Fe vrstev byla (v prubéhu
depozice) stabilizovdna absorpci kyslicniku uhelnatého. Fazova transformace byla in-
dukovéna ostielovanim Ar™t ionty s energii v rozsahu (0,5 — 4) keV. V prubéhu fazové
transformace byly sledovdny magnetické vlastnosti povrchu (povrchovy magneto-opticky
Kerruv jev v podélném uspoiadani), chemické slozeni povrchu (spektroskopie Augerovych
elektronu) a krystalickd struktura povrchu (difrakce pomalych elektronu).
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Seznam pouzitych zkratek

AES Auger electron spectroscopy, spektroskopie Augerovych elektroni
IBAD Ion beam assisted deposition, naprasovani za asistence iontovych svazku
LEED Low energy electron diffraction, difrakce pomalych elektronu

ML Monolayer, monovrstva

NC-AFM Non-contact atomic force microscopy, mikroskopie atoméarnich sil v bez-

kontaktnim rezimu

SMOKE Surface magneto-optic Kerr effect, povrchovy magneto-opticky Kerruv
jev

UHV Ultra high vacuum, velmi vysoké vakuum

uv Ultraviolet, ultrafialova oblast spektra

VIS Visible, viditelna oblast spektra
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Seznam priloh

Piiloha A

Priloha B

CD-ROM

NC-AFM méfeni povrchu vrstev o jmenovité tloustce 10 nm Co na Si
v prubéhu starnuti. Obsahuje sérii in situ méteni stejného mista na po-
vrchu vzorku pro 1., 2., 4., 6.-11., 14. a 15. den expozice atmosférickym
vliviim za pokojovych podminek.

NC-AFM méfeni povrchu vrstev o jmenovité tloustce 10nm Cu na
Si v prubéhu starnuti. Obsahuje sérii in situ méfeni stejného mista
na povrchu vzorku vyrobeného dne 13.7.2009 (série B) pro 1.-13., 15.
a 17. den expozice atmosférickym vlivim za pokojovych podminek.

Obsahuje vSsechny pofizené topografické mapy. V adresati Kobalt jsou
umistény viechny nameéfené topografické mapy povrchu Co na Si (zdro-
jové soubory ve forméatu HDF a prehled map vcetné odpovidajicich his-
togramu rozlozeni vysek v souboru ve formatu PDF).

V adresari Med jsou umistény vSechny naméfené topografické mapy po-
vrchu Cu na Si (zdrojové soubory ve formatu HDF a prehled map véetné
odpovidajicich histogramu rozlozeni vysek v souboru ve formétu PDF).
V adresari Med-animace je zdokumentovan prubéh tvorby jedné , mo-
novrstvy*“ prechodové vrstvy Cu (animace').

! Animace je ulozena ve formatu WMV (Windows Media Player 7) a ve formatu MOV (QuickTime H.264).
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A. TOPOGRAFIE POVRCHU TENKYCH VRSTEV CO NA SI V PRUBEHU STARNUTI

A. Topografie povrchu tenkych
vrstev Co na Si v prubéhu
starnuti

Topografické mapy povrchu vrstev 10nm Co na Si substratu v prubéhu starnuti byly
méreny mikroskopem atoméarnich sil Autoprobe CP-R od spolecnosti Veeco. Série in situ
meéreni stejného mista na povrchu vzorku pro 1., 2., 4., 6.-11., 14. a 15. den expozice at-
mosférickym vliviim za pokojovych podminek byla pofizena v bezkontaktnim rezimu (NC-
AFM). Nameérené topografické mapy byly analyzovany programem VEECO DI SPMLab
NT Ver. 6.0.2. Timto programem byly zjistény histogramy rozdéleni vysek pro jednotlivé
mapy.
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Obrazek A.1: NC-AFM méfeni pocatecniho (ptiblizné dvé hodiny po depozici) stavu po-
vrchu vrstvy 10nm Co na Si a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek A.2: NC-AFM méfteni stavu povrchu vrstvy 10 nm Co na Si po 2 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek
(méfeni zatizeno velikym Sumem).
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Obrazek A.3: NC-AFM méfteni stavu povrchu vrstvy 10 nm Co na Si po 4 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obréazek A.4: NC-AFM méreni stavu povrchu vrstvy 10nm Co na Si po 6 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek A.5: NC-AFM meéfteni stavu povrchu vrstvy 10 nm Co na Si po 7 dnech expozice
atmosférickym vlivam za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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A. TOPOGRAFIE POVRCHU TENKYCH VRSTEV CO NA SI V PRUBEHU STARNUTI
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Obrazek A.6: NC-AFM méfteni stavu povrchu vrstvy 10 nm Co na Si po 8 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obréazek A.7: NC-AFM méreni stavu povrchu vrstvy 10nm Co na Si po 9 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek A.8: NC-AFM mérteni stavu povrchu vrstvy 10 nm Co na Si po 10 dnech expozice
atmosférickym vlivim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek A.9: NC-AFM méreni stavu povrchu vrstvy 10 nm Co na Si po 11 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obréazek A.10: NC-AFM méreni stavu povrchu vrstvy 10 nm Co na Si po 14 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek A.11: NC-AFM méreni stavu povrchu vrstvy 10 nm Co na Si po 15 dnech expozice
atmosférickym vlivam za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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B. TOPOGRAFIE POVRCHU TENKYCH VRSTEV CU NA SI V PRUBEHU STARNUTI

B. Topografie povrchu tenkych
vrstev Cu na Si v prubéhu
starnuti

Topografické mapy povrchu vrstev 10nm Cu na Si v prubéhu starnuti byly méfeny
mikroskopem atomarnich sil Autoprobe CP-R od spole¢nosti Veeco. Série in situ méreni
stejného mista na povrchu vzorku vyrobeného dne 13.7.2009 (série B) pro 1.-13., 15.
a 17. den expozice atmosférickym vlivum za pokojovych podminek byla pofizena v bez-
kontaktnim rezimu (NC-AFM). Nameétrené topografické mapy byly analyzovény progra-
mem VEECO DI SPMLab NT Ver. 6.0.2. Timto programem byly zjistény histogramy
rozdéleni vysek pro jednotlivé mapy.
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Obrazek B.1: NC-AFM méteni pocatecniho (priblizné dvé hodiny po depozici) stavu po-
vrchu vrstvy 10nm Cu na Si a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek B.2: NC-AFM meéreni stavu povrchu vrstvy 10 nm Cu na Si po 2 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek B.3: NC-AFM meéreni stavu povrchu vrstvy 10 nm Cu na Si po 3 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obréazek B.4: NC-AFM meéfeni stavu povrchu vrstvy 10 nm Cu na Si po 4 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek B.5: NC-AFM méreni stavu povrchu vrstvy 10 nm Cu na Si po 5 dnech expozice
atmosférickym vlivam za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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B. TOPOGRAFIE POVRCHU TENKYCH VRSTEV CU NA SI V PRUBEHU STARNUTI
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Obrazek B.6: NC-AFM meéreni stavu povrchu vrstvy 10 nm Cu na Si po 6 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obréazek B.7: NC-AFM meéfeni stavu povrchu vrstvy 10 nm Cu na Si po 7 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek B.8: NC-AFM meéreni stavu povrchu vrstvy 10 nm Cu na Si po 8 dnech expozice
atmosférickym vlivim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek B.9: NC-AFM meéreni stavu povrchu vrstvy 10 nm Cu na Si po 9 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obréazek B.10: NC-AFM meérteni stavu povrchu vrstvy 10 nm Cu na Si po 10 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek B.11: NC-AFM meéreni stavu povrchu vrstvy 10 nm Cu na Si po 11 dnech expozice
atmosférickym vlivam za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek B.12: NC-AFM méreni stavu povrchu vrstvy 10 nm Cu na Si po 12 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek B.13: NC-AFM meéreni stavu povrchu vrstvy 10 nm Cu na Si po 13 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek B.14: NC-AFM meéreni stavu povrchu vrstvy 10 nm Cu na Si po 15 dnech expozice
atmosférickym vlivim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.
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Obrazek B.15: NC-AFM méfteni stavu povrchu vrstvy 10 nm Cu na Si po 17 dnech expozice
atmosférickym vliviim za pokojovych podminek a odpovidajici histogram rozlozeni vysek.

54





