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Obrazky k ¢lanku ,Specializované laboratore pro akreditovany
obor Fyzikalni inzenyrstvi a nanotechnologie”
(Strana 198 - 199)

< Obr.1 Celkovy pohled na u¢ebnu specializovanych fyzikalnich
laboratofi oboru FyzikaIni inZzenyrstvi a nanotechnologie.V popredi
elektronovy mikroskop Tescan Vega, v pozadi experimentalni se-
stavy Phywe pro Franck{v-Hertz(v experiment s neonem a Pohyb
elektronu v homogennim poli Helmholtzovych civek
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Obr.2 STM mikroskop EasyScan firmy NanoSurf a obrazek Obr.3 AFM mikroskop EasyScan firmy NanoSurf s integrovanym
morfologie povrchu zlaté kalibra¢ni mfizky s periodou 160 nm videomodulem. Obrézek kalibracni SiO,/Si mfizky
(zobrazena oblas je 154 x 154 nm?) s pravidelnymi ¢tvercovymi terasami o hrané 10 um

(zobrazena oblast je 25 x 25 um?)

Obrazek k clanku,Digitalni holograficka mikroskopie
na UFI, VUT v Brné” (strana 206 - 208)

= 5 mun

20 jm - 20

< Obr. 1 Rakovinné bunky A3 ve dvou
¢asovych okamzicich reakce na akutni nu-
tricni a energetickou deprivaci (¢asy trvani
reakce jsou v obrazcich uvedeny jako t). Obr.
a, d ukazuji obrazovou intenzitu, obr. b, e
obrazovou fazi. Rozmisténi ubytkd (obr. c)
a piibytkl hmoty bunék (obr. f) mezi uve-
denymi ¢asy je znazornéno v barevné skéle
fizov diference [rad) slpFl'sIEﬁr!ou stu pni(v:li. Ovbr.lg je,dynoamické
| fazova diference pfislusna snimkdm b, e
(At =3 minuty). Obr. h ukazuje dynamickou
fazovou diferenci ve velmi kratkém caso-
vém okamziku At = 4 sekundy v ¢ase t = 8
minut. Pouzité objektivy: Lambda 20x/0,4
osvétleni: halogenova lampa s interferenc-
nim filtrem (4 =650 nm, FWHM = 10 nm).
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Miroslav LISKA, Tom4s SIKOLA

Ustav fyzikalniho inZenyrstvi, Fakulta strojniho inZenyrstvi, Vysoké ugeni technické, Brno

Fyzikalni inZenyrstvi a nanotechnologie — kvalitativni posun
ve vyuce optiky a presné mechaniky

Akreditace nového studijniho programu je zaloZena na rozsiveni vyuky svételné a cdsticové optiky,
schopnosti konstruovdni zafizeni s pokrocilymi opticko-mechanickymi prvky a zvlddnuti metod a pristrojit

pro tvorbu a analyzu nanostruktur.

Na strankdch tohoto Casopisu jsou ¢as od Casu poskytovany
informace o vyvoji vysokoSkolského vzdélavani studentti v oblas-
tech optiky a prfesné mechaniky na Fakulté strojniho inZenyrstvi
(FSI) Vysokého uceni technické v Brné. Inicidtorem a garantem
takové vyuky je Ustav fyzikdlniho inZenyrstvi (UFI). Tento tstav
se s postupem let stal duleZitym centrem aplikované optiky, po-
krocilych fyzikdlnich technologii a rozvoje modernich méficich
a diagnostickych metod v nékterych z obori, kterym odpovidal
rychly védecky vyvoj.

Oblasti odborného zdjmu pracovisteé postupné nartstaly a vyvi-
jely se a dnes se ustdlily na inZenyrské optice a na fyzice tenkych
vrstev a povrchl a nanotechnologiich. Zejména rozvoj v druhé
oblasti zacal byt od roku 1997 vyznamné podporovan grantovymi
projekty; k nejdiileZitéjSim z nich patfi:

* Komplexni projekt GA CR ,,Laboratof nanotechnologii a povr-
chového inZenyrstvi.

* Vyzkumny zdmér ,,Anorganické nanomateridly a nanostruktury:
vytvareni, analyza, vlastnosti®.

e Centrum zdkladniho vyzkumu ,,Struktury pro nanofotoniku
a nanoelektroniku®.

* Projekt AV CR v ramci programu ,,Nanotechnologie pro spo-
le¢nost” — Funk¢ni hybridni nanosystémy polovodici a kova
s organickymi latkami*.

* Projekt EUROCORES ,,Spinové zdvisly transport a elektronové
korelace v nanostrukturach®.

* Projekt GA AV ,,Nanovéda a nanotechnologie se sondovymi
mikroskopy: od jevi na atomdrni Grovni k materidlovym vlast-
nostem*.

Védecké zaméreni pracovisté ovlivnilo i orientaci studia.
Stéle vétsi pocet studenti se podili na feSeni grantovych projektt
z oblasti nanotechnologii a modifikace a analyzy povrcha, takze
1 jejich vystupy — diplomové prace a doktorské disertace — tema-
ticky spadaji do uvedenych oblasti. Existovala proto opravnénd
potieba, aby ptivodni nazev oboru ,,Fyzikalni inZenyrstvi*
zahrnoval pojem ,,nanotechnologie*, z néhoz bude explicitné
patrno zaméfeni studia. Logickym vyusténim tohoto vyvoje bylo
roz§ifeni akreditace studijniho oboru ,,Fyzikalni inZenyrstvi*
na obor ,,Fyzikalni inZenyrstvi a nanotechnologie* jak v baka-
larském studijnim programu ,,Aplikované védy v inZenyrstvi“, tak
i ve stejnojmenném navazujicim magisterském studijnim programu
na Fakulté strojniho inZenyrstvi VUT v Brn€ a akreditace obsahové
shodné anglické verze studijniho oboru ,,Physical Engineering
and nanotechnology* ve studijnim programu ,,Applied Sciences
in Engineering“. Zavedeni nového studijniho oboru je piinosné
i pro ocekdvany rozvoj vyzkumu v oblasti nanotechnologii, ktery
souvisi s vybudovanim pldnovaného védeckého centra excelence
CEITEC (Stfedoevropsky technologicky institut).

Uvedend zména by byla opravnénd i pti obsahové ndplni dosud
existujiciho studijniho planu. Navrhovatelé zmény ndzvu ale vyuzili

Yoy

podani Zadosti o akreditaci k inovaci studia rozsifenim nabidky

0 nové povinné-volitelné studijni pfedméty. Potfebny prostor pro
optimdlni tvorbu studijnich plant se ziskal prfesunem vybranych
konstrukénich pfedmétt ze skupiny povinnych predméti do sku-
piny povinné-volitelnych pfedméti. Student, ktery md vétsi zdjem
o technologické postupy nebo studium vlastnosti nanostruktur bude
si tyto pfedméty vybirat pravé misto konstrukénich predméta.

V bakalafském studiu pujde zejména o predméty chemické
a Castecné biologické povahy (véetné praktik), zajisfované akade-
mickymi pracovniky z Fakulty chemické VUT a Pfirodovédecké
fakulty MU, tzn. z pracovist, se kterymi ma FSI prostfednictvim
UFI dlouhodobou smluvni pedagogickou i védeckou spolupraci.
V navazujicim magisterském studiu pijde o specidlni predméty
pojedndvajici o specifickych vlastnostech a metodach vyzkumu
nanostruktur, pfi¢emz dtraz bude kladen na experimentdlni a prak-
ticky charakter vyuky, ktery je umoznén kvalitnim experimentdlnim
vybavenim pracovisté véetné vybudovanych tzv. ,,Cistych prostor*.
Konec¢ny profil absolventa, zejména magisterského studia, bude
urcen vybérem a feSenim diplomové préce.

Akademi&ti pracovnici Ustavu fyzikélniho inZenyrstvi na zé-
kladé svych pedagogickych zkuSenosti poznali, Ze zdsadnim
zpusobem, jak aktivné a trvale proniknout s fyzikdlnimi znalostmi
ke studentim, ktefi v dasledku obsahovych zmén na stfednich
Skoldch jsou ke studiu technickych oborti méné pfipraveni neZ
v difvéjsich letech, je praktickd vyuka. Ta je pfedstavovdna Gcasti
studentti v laboratornich cvicenich. ZkuSenosti také ukazuji, Ze
solidné vybavené laboratote pfitahuji nékteré studenty k experi-
mentdlni ¢innosti i v mimorozvrhové dobé, ve které rozsituji své
znalosti a uci se samostatné fesit fyzikdlni problémy. ProtoZe tento
zpusob vyuky vede studenty k tvarci praktické ¢innosti a pribliZuje
jim fyzikdlni principy a zakonitosti, vénuji se pracovnici Gstavu
soustavnému zlepSovdni drovné laboratornich cviceni a experi-
mentdlnich pracovi§t. Péce o laboratotre pro zakladni kurzy fyziky
jsou samoziejmosti. Za upozornéni vSak stoji i rozvoj laborator{
pro oborovou vyuku a predevsim pro feSeni diplomovych praci
a doktorskych disertaci. Jedna se o:
 Laborator optické mikroskopie;

e Laboratof laserové spektroskopie a kapildrnich vyboja;

 Laboratot koheren¢ni optiky;

 Laboratort optickych méfent;

» Laborator optické difraktografie;

a v nové vybudovanych Cistych prostoréch (tiida < 100 000, tzn. 10°

prachovych &éstic s rozméry pod 0,5 um v objemu 2,832.107% m?)

 Laboratof rastrovaci sondové mikroskopie;

 Laboratof povrchi, ultratenkych vrstev a in situ analyzy;

e Laborator pro depozici vrstev s uZitim iontovych svazki
(IBAD) a leptani iontovymi svazky.

Cilem bakalarského studia je, aby jeho absolvent byl vybaven
védomostmi a dovednostmi, které mu umozni orientaci bud na dalsi
vzdélavani v oblasti aplikované fyziky, metrologie, materidlovych
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atechnickych véd, nebo na ¢innosti v téch inZenyrskych oblastech,
jejichz rozvoj je zaloZen na fyzikalné-matematickych znalostech.
Obsah studia proto vychézi ze zdkladniho studia strojniho inZe-
nyrstvi s roz§ifenou vyukou fyziky, fyzikdlniho laboratorniho
praktika a matematického modelovani fyzikdlnich jevl uplatiiu-
jicich se v inZenyrské praxi. Absolventi studia se mohou uplatnit
v konstrukénich kanceldfich, v oblasti specidlnich technologii,
v metrologickych laboratofich, ve zkuSebndch a na zdkladé¢ Sir-
$ich fyzikdlné-matematickych znalosti jsou schopni rychlého
pfizpusobeni v technickych oblastech. Absolventi tohoto baka-
larského studia jsou vSak predevsSim pfipravovani k pokracovani
ve vysokoskolském vzdélavani ve dvouletém navazujicim magis-
terském studiu oboru ,,Fyzikdlni inZenyrstvi a nanotechnologie®,
ve kterém se sezndmfi s efektivnim uplatiiovanim optoelektroniky
pfi konstrukei stroji a piistrojd, s kvalifikovanym vyuZivdnim
optickych metod v metrologii, se zavddénim a vyuZivanim novych
technologii a nanotechnologii a s odpovidajicimi zafizenimi pro
modifikaci povrcht a pfipravu tenkych vrstev a nanostruktur pro
optické, elektrotechnické a strojirenské tcely a s vyuZitim pocitact
ke konstruovéni a k védeckym vypoctim.

Cilem magisterského studia je absolventiim technicky orientova-
nych bakalafskych obort s roz§ifenou vyukou fyzikdlnich a matema-
tickych predmétt poskytnout vzdélani, které je pripravi pro ¢innost
ve vyzkumnych a vyvojovych laboratotich zaméfenych na fesSeni
problematiky vychazejici z oblasti aplikované fyziky, na konstrukci
védeckych pristrojii a na inZenyrsky experiment. Obsah studia je
zaloZen na poznani oblasti moderni fyziky a jejich uplatnéni v sou-
Casné praxi, na pochopeni principti méteni, na ziskani praktickych
dovednosti experimentdlni ¢innosti v laboratorich a na vyuZiti
pocitact k modelovani jevi, konstrukci zafizeni a zpracovani dat.
Podminkou prijeti je bakalarsky titul ziskany studiem bakaldtského
oboru ,,Fyzikdlni inZenyrstvi a nanotechnologie* na FSI nebo studi-
em fyzikdln€ zaméfeného bakaldrského oboru na technické vysoké
Skole nebo na univerzité. Tito uchazeci jsou pfijimani ke studiu

bez piijimaci zkousky. Podminkou studia u absolventii jiného ba-
kaladfského oboru ne? je ,,Fyzikdlni inZenyrstvi a nanotechnologie*
na FSI mtiZe byt nutnost zapsat nad rdmec studijnich plant ty studijni
predméty, jejichZ znalost je pro pokracovani v magisterském studiu
zdsadni. Absolventi studia jsou zaméfeni na efektivni uplatiiovani
optoelektroniky pfi konstrukci stroji a pifstrojd, na kvalifikované
vyuZzivani optickych metod v metrologii, na zavadéni a vyuZivani
novych technologii a nanotechnologii a odpovidajicich zafizeni
pro modifikaci povrchii a pfipravu tenkych vrstev a nanostruk-
tur v optice, elektrotechnice a strojirenstvim. Usp&ini a védecky
orientovani absolventi magisterského studijniho programu maji
moznost pokracovat v doktorském studijnim programu ,,Fyzikalni
a materidlové inZenyrstvi“ a po sloZeni stitni doktorské zkousky
a obhdjeni disertacni price ziskat titul Ph.D.

Je vhodné upozornit, Ze i po akreditaci nového oboru ztstdva
na FSI zachovédn obor magisterského studia ,,Pfesnd mechanika
a optika“. Je ur€en nejenom absolventiim tifletého bakaldrského
oboru ,,Strojni inZenyrstvi“ na FSI, ale absolventim bakaldiského
studia s §ir§im teoretickych a odbornym zdkladem pro dalsi tech-
nické vzdé€lavani v oblasti strojirenstvi, které ziskali na jinych
vysokych 8koldch. Inovaci studia a jeho prohloubenim v oblasti
nanotechnologif se rozsifila nabidka predmétt i pro studenty ,,Pres-
né mechaniky a optiky“, napt. zavedenim predméti Nanofotonika
a plasmonika, Nanoelektronika, rozsifenim predmétu Césticovd
optika o vyuku iontovych zdroji a iontovych spektrometrti a rozsi-
fenim praktické vyuky v laboratofich o metody a techniky analyzy
charakteristik povrchd, tenkych vrstev a nanostruktur.

Prehled a rozsah vSech predmétu, které jsou soucasti studij-
nich oboru ,,Fyzikdlni inZenyrstvi a nanotechnologie* a ,,Presnd
mechanika a optika® jsou uvedeny na webovych strankéach fakulty
http://www.fme.vutbr.cz/studium. Na téchto strankdch 1ze nalézt
i podrobn&jsi informace o Ustavu fyzikdlniho inZenyrstvi (http://
www.fme.vutbr.cz/dstavy) a dalsich konkrétnich védeckych peda-
gogickych vystupech jeho pracovnikd.

Prof. RNDr. Miroslav Liska, DrSc., Ustav fyzikédlniho inZenyrstvi, Fakulta strojniho inZenyrstvi, Vysoké uceni technické v Brné,
Technickd 2, 616 69 Brno, tel.: 541 142 820, e-mail: liska@fme.vutbr.cz

Prof. RNDr. Tomas Sikola, CSc., Ustav fyzikédlniho inZenyrstvi, Fakulta strojniho inZenyrstvi, Vysoké uceni technické v Brné,
Technicka 2, 616 69 Brno, tel.: 541 142 707, e-mail: sikola@fme.vutbr.cz

Dne 24. biezna 2009 uspoiddal Ustav fyzikalniho inZenyrstvi
Fakulty stojniho inZenyrstvi VUT v Brn€ semindf s ndzvem ,,Svétlo
na UFI“ vénovany sedmdesatinim profesora Miroslava Lisky, kde
zaznély tyto prednasky:

Radim Chmelik: Kdyz? prouzky promluvi a my jim rozumime

Jozef Kaiser: JiZ vice nez deset let ablatujeme a konec je (nastésti)
v nedohlednu

Radek Kalousek: Plasmonika jako most mezi optikou a pevnou
ldtkou

Jit{ Petracek: Pomalé svétlo (ve fotonickych a rezonancnich struk-
turdch)

Pavel Zemanek (Ustav piistrojové techniky AV CR): Svétlo pracuje
aneb sci-fi v laboratori

Svétlo na UFI

V prednédskach predstavili kolegové, které prof. Liska vyznamné
ovlivnil, jak oblasti optiky, jeZ jsou nyni na dstavu rozvijeny, tak
oblasti spojujici tradi¢ni optiku s fyzikou povrchil a nanotechno-
logiemi. Na zavér prof. Liska ve své predndSce shrnul nékteré
vysledky své celoZivotni védecké prace a ukézal, odkud cerpa
inspiraci a Zivotni energii.

Semindr probéhl za tcasti dékana Fakulty strojniho inZenyrtsvi
VUT v Brné Miroslava Doupovce a akademickych pracovnikt
fakulty, Ustavu pfistrojové techniky AV CR a P¥irodovédecké
fakulty MU.

) Prof. RNDr. Tomds Sikola, CSe.
Feditel Ustavu fyzikdlniho inZenyrstvi FSI VUT v Brné
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Zivotni jubileum prof. RNDr. Miroslava Lisky, DrSc.

Na samém pocétku letosniho jara oslavil profe-
sor Miroslav Liska sedmdesdtiny. Pro vétSinu z nas
je to prekvapivé, ponévadZ zname jeho kondici,
energii a eldn, se kterymi vykondvd rozmanité
¢innosti spojené s pusobenim ve funkci profesora
na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi Fakulty strojniho
inZenyrstvi VUT v Brné a zastupce feditele Ustavu
i prici v Akredita¢ni komisi CR. Cas viak, jak
vSichni vime, béZi velmi rychle.

Profesor Liska se narodil 20. 3. 1939 v ma-
lebném méstecku Ceskomoravské vysociny,
Pocatkdch, v rodiné ucitele. Zde také prozil své
mlddi a ziskal od svého otce vztah k ucitelskému
povoldni. V roce 1956 maturuje v nedalekych
Dacicich. Poté zahajuje studium odborné fyziky
na Prirodovédecké fakult¢ Masarykovy univerzity v Brné, kterou
uspésné ukoncuje v roce 1961. Tentokrat v§ak na Univerzité Jana
Evangelisty Purkyné, coZ byl ndzev, ktery Masarykova univerzita
nesla od roku 1960 do roku 1990. Po studiu nastupuje na VUT
v Brné, na katedru fyziky Stavebni fakulty. V roce 1964 pak pre-
chézi na katedru fyziky na strojn{ fakulté a tento okamzik se stdva
rozhodujicim pro jeho dalsi profesni Zivot. Jako mlady odborny
asistent se vedle vyuky zapojuje s plnou vervou do budovani
laboratofe koheren¢ni (laserové) optiky na Kravi Hofe, kde tehdy
¢ast katedry sidlila. V té dobé€ zacind nalézat své uplatnéni neddvno
objevena laserova optika a Miroslav Liska pozndvd jeji nové, témer
neomezené moznosti. Vedle téchto pfiznivych okolnosti t€Zi ze své-
ho nadani pro experimentélni préci, jakoz i z pfitomnosti mladych
nadanych inZenyrt, zejména pozdéjsiho profesora strojni fakulty
Vlastislava Boc¢ka. Spolecné konstruuji lasery a hledaji jejich
moZné uplatnéni v oblasti koheren¢ni optiky. Od samého pocatku
své vyzkumné cinnosti Miroslav Liska zddraziiuje spolupréci
fyziki na technickych universitdch s inZenyry a ukazuje na piinos
propojovéni pfirodovédnych a inZenyrskych piistupt.

V sedmdesitych letech za¢in spolupracovat s Ivanem Santa-
vym, zndmym odbornikem v oblasti teorie elektromagnetického
pole, optiky a fyzikdlniho vzdéldvani. Nespokojuje se jen se
skutecnosti, Ze katedra fyziky, ale i obecné vysoké skoly jsou v té
dobé primdrné povazovany pouze za ,,u¢ici* instituce a snazi se
systematicky péstovat vyzkum na katedfe. ProtoZe v té dob& ne-
existoval pfimy pristup pracovniki vysokych kol k vyzkumnym
projektiim, neexistoval systém grantt, jak jej zname dnes, profesor
Liska rozviji neformélni spolupréci s fadou podnikti a vyviji se svy-
mi spolupracovniky unikatn{ optick4 zafizeni a postupy. Naméatkou
miiZeme jmenovat napf. konstrukce laserového fotokoaguldtoru,
laserového zamérovace, pulsniho rubinového laseru aj.

Vedle této ¢innosti se profesor LiSka vénuje své oblibené pe-
dagogické ¢innosti, jednak v oblasti zdkladniho kurzu fyziky, kde
spolené s profesorem Santavym vyddva kvalitni skripta, jakoZ
i v odbornych kurzech zamérenych na metrologii, kvalitu a jakost.
Vroce 1978 se habilituje na Pfirodovédecké fakulté Univerzity Pa-
lackého v Olomouci, zndimém centru vzdéldvani a vyzkumu v op-

tice. V roce 1985 je jmenovdn profesorem a stava
se vedoucim katedry fyziky na Strojni fakulté. Své
organiza¢ni schopnosti uplatnil i v akademickych
funkcich jako prodékan strojni fakulty a poté jako
prorektor VUT.

Dlouhodobé usili profesora Lisky pfeménit
katedru fyziky na droven oborové katedry, vycho-
vavajici své vlastni studenty, nachdzi ovoce po roce
1989, kdy odstranéni administrativnich prekdZek
umoznilo otevfit jiZ pfedtim dlouho pfipravované
mezioborové studium InZenyrské optiky uskutec-
fované ve spolupréci s Pifrodovédeckou fakultou
MU a tstavy Akademie véd CR, zejména Usta-
vem piistrojové techniky. Tento obor je pozdé&ji
rozsiten obsahové i o fyziku povrchii a zménén je
i jeho ndzev na Fyzikdlni inZenyrstvi. Zavedeni oborového studia
prispé€lo ke kvalitativn€ novému obdobi katedry fyziky, transfor-
mované v roce 1994 na Ustav fyzikélniho inZenyrstvi, v jeho &ele
prof. Liska stal do roku 2006. Ustav postupné vychovava vlastn
absolventy, doktorandy a odborniky v modernich oblastech optiky,
fyziky povrchi, tenkych vrstev a materialti. V posledni dobé ¢innost
Ustavu systematicky smé&fuje k trovni potiebné k zabezpe&eni
neddvno akreditovaného studijntho oboru Fyzikdlni inZenyrstvi
a nanotechnologie, ktery bude poprvé otevien v akademickém
roce 2009/10. Na uvedeném procesu se prof. LiSka vyznamné
podilel, a to jak svym pedagogickym piisobenim, tak i vyzkumnou
a organizacni ¢innosti, kdy v priibéhu poslednich dvaceti let ziskal
avedl fadu vyzkumnych a vzdélavacich projektt, které napomohly
budovéni a rozvoji dstavu i vychové mladych spolupracovniku.
Jeho velkym pifnosem pro dosaZeni soucasného stavu a tGrovné
ustavu rovnéz bylo, Ze u svych spolupracovnikii vZdy podporoval
tvurci préaci a svobodu badéani, a napomohl tak vytvofit na dstavu
piijemné, kolegidlni a tolerantni akademické prostiedi.

Na zavér je nutné zdiraznit, Ze prof. LiSka patii ke vzdcné sku-
piné akademickych pracovnikd, u nichZ jsou na vysoké drovni za-
stoupeny vSechny profesni schopnosti potiebné pro tuto narocnou
¢innost. Je vybornym ucitelem, vyznamnym odbornikem v oblasti
koherencni optiky se smyslem pro aplikace a v neposledni fadé
uzndvanym organizatorem vyzkumu a vzdélavani. Je ¢lenem rady
védeckych rad vysokych $kol a dalSich vyzkumnych instituci. Vy-
soce je ocenovéano jeho dlouholeté piisobeni v Akreditacni komisi
CR, jejim7 ¢lenem byl od jejho zfizeni v roce 1991 a v jejimz Cele
pak stél od roku 2000 do roku 2006. Prof. Liskovi se dostalo fady
ocenéni, byla mu udélena zejména Medaile 1. stupné MSMT, Zlat4
medaile VUT a Zlatd medaile FSI.

Prejme Miroslavu Liskovi hodné zdravi a pohody do dalSich let
a mnoho radostnych chvil s ndmi, jeho rodinou i na jeho oblibené
chat& v rodném kraji, v jiznim cipu Ceskomoravské vysociny.

) Prof. RNDr. Tomds Sikola, CSc.
Feditel Ustavu fyzikdlniho inZenyrstvi FSI VUT v Brné
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Specializované laboratore pro akreditovany obor
Fyzikalni inZenyrstvi a nanotechnologie

Experimentdlni sestavy z oblasti moderni fyziky a zobrazovacich technik s nanometrovym rozliSenim tvori{
zdklad nové vyukové laboratore pro studenty oboru Fyzikdlniho inZenyrstvi a nanotechnologie. Experi-
menty a jejich interpretace predstavuji zdkladni pilite pri studiu moderni fyziky a nanotechnologii.

Klic¢ova slova: experiment, fyzika, vyuka, nanotechnologie

Upozornéni: Obrazky 1, 2 a 3 jsou uvedeny na 2. strané obalky v barevném provedeni.

UvoD

Praktickd experimentdlni zkuSenost hraje v procesu vychovy
studentl technickych a piirodovédnych obori nezastupitelnou
roli. Na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi (UFI) Fakulty strojniho
inZenyrstvi (FSI) Vysokého uceni technického v Brné (VUT) jsou
systematicky budovény fyzikalni laboratote pro vyuku studentt FSI
na vSech drovnich. S podporou projektti Fond rozvoje vysokych
skol a FSI vznikla na UFI v poslednich tfech letech moderng vy-
bavend laborator (obr. 1) pro praktickou vyuku studentt strojniho
inZenyrstvi ve vysoce specializovanych oborech, mezi né€Z patii
inové akreditovany obor Fyzikdlni inZenyrstvi a nanotechnologie.
Tematicky je vybaveni laboratofe zaméteno na elektromagnetis-
mus, modern{ fyziku a na pokrocilé materidlové technologie.

EXPERIMENTALNI VYBAVENI

Soubor experimentélnich sestav pro praktikum z moderni
fyziky se neustdle rozsifuje a v soucasné dobé umoziuje paralelni
instalaci nésledujicich experimentt: Pohyb elektronu v homogen-
nim magnetickém poli Helmhotzovych civek, Stefaniiv-Boltzmannity
zdkon radiace, Rentgenova difrakce, Franckiiv-Hertzitv experiment
s neonem, Hallitv jev v polovodicich, Emisni jedno- a dvoj-elek-
tronovd spektra, Charakteristiky soldrnich ¢ldnkii, Feromagnetickd
hystereze a Zobrazovdni pomoct elektronového svazku.

V ramci navazujicich specializovanych praktik resi studenti
pokrotilé tlohy: Sivka zakdzaného pdsu energii v germaniu, Elek-
tronovd mikroskopie, AFM (Atomic Force Microscopy) mikroskopie,
STM (Scanning Tunneling Microscopy) mikroskopie, Magnetickd
susceptibilita, Interakce zdreni gama s pevnou ldtkou a Charakte-
ristiky iontového zdroje. Ve spolupraci s Pfirodovédeckou fakultou
Masarykovy University jsou pro studenty zajiStény tlohy: Koncen-
trace vakanci v platiné a Absorpcni hrana polovodice.

Velka cast experimentdlnich sestav je realizovdna pomoci
moderniho moduldrniho systému firmy Phywe [1], se kterym mdme
nékolikaletou dobrou zkuSenost. Vysoce specializované experimen-
talni sestavy a méfici systémy byly nakoupeny od renomovanych
vyrobct. Jedna se predev§im o zobrazovaci systémy: AFM a STM
mikroskopy byly nakoupeny od Svycarské firmy NanoSurf [2],
elektronovy mikroskop dodala brnénskd firma Tescan [3].

AFM mikroskop pracuje v zdkladnim kontaktnim modu. Pro
potieby prezentaci v rdmci prfedndSek z moderni fyziky byl vybaven
videomodulem. Jednd se o velmi kompaktni zafizeni optimali-
zované pravé pro vyukové ucely. Po konzultaci pracuji studenti
s mikroskopem samostatné, od vymény skenovaciho raménka az
po snimani obrazki méfenych povrchu.

Rovnéz zminény STM mikroskop vynika oproti obdobnym
systémum svoji jednoduchosti a kompaktnosti. Soucésti experimen-
talni ¢innosti studentu je i pfiprava skenovaciho hrotu stifhdnim
z Ptlr drétu.

Rastrovaci elektronovy mikroskop Vega s termoemisni elek-
tronovou tryskou pracuje s maximalnim urychlovacim napétim 30
kV. Jeho mezni rozliSovaci schopnost je ptiblizné 3 nm. V soucasné
dobé je vybaven detektorem sekundarnich elektrond.

V soucasné dobé probihd dalsi fize modernizace experimental-
niho vyukového zafizeni, v rdmci kterého je modularni experimen-
talni systém Phywe rozsiten o sestavy: Fotoelektricky jev a Rozptyl
pomalych elektronti na krystalovych strukturdch. AFM mikroskop
bude roz§ifen o modul pro bezkontaktni méfeni a méfeni pomoci
detekce magnetickych sil. Uprava elektronového mikroskopu
umozni jeho vyuZiti pro elektronovou litografii.

STREDOSKOLSKE FYZIKALNI EXPLORATORIUM

Nemalé finan¢ni prostfedky do praktika vloZené jsou nadto zhod-
nocovény v ramci Stfedoskolského fyzikdlniho exploratoria, které
nabizi vyuZiti vybranych experimentédlnich sestav studenty stfednich
Skol, ktefi jevi nadstandardni zajem o technické a prirodovédné
vysokoskolské studijni obory. V priibéhu poslednich dvou let, kdy
je exploratorium zdjemcim prezentovano, se uskutecnilo nékolik
hromadnych i individudlnich ndvstév studentl stfednich Skol.
Na hlavnich internetovych strankdch UFI (physics.fme.vutbr.cz) je
odkaz na StfedoSkolské fyzikdIni exploratorium [4].

VYUKA V LABORATORICH

Na vsech trovnich praktické vyuky v laboratofi se predpoklada
aktivni pristup studentl k piipravé na méteni. Zvetejnéné ndvody
jsou jen jednim ze zdrojti informaci o nabizenych dlohéch a zdale-
ka neplni funkci kompletnich ucebnich textd. V soucasné dobé
existuji dvé verze ndvodi ke kazdé experimentdlni sestavé. Prvni
verze je standardni, urcend studentim naSeho studijniho oboru.
Pro potieby Stiedoskolského exploratoria byla sestavena popularni
verze vybranych ndvodu, které jsou k nahlédnuti na zminénych
internetovych strdnkdch. V pripravé je tfeti, cizojazycnd verze
ndvodu.

Je tfeba zdlraznit, Ze u vSech experimentdlnich sestav, véetné
AFM, STM a elektronového mikroskopu, se jednd o samostatnou
individudlni experimentdln{ ¢innost studentd, kterd podle naseho
presvédceni nejlépe rozviji jejich experimentdlni dovednosti.
Vsechny experimentdlni sestavy byly prvoplanové realizovéany pro

198

JVM© 7-8/2009



vyukové tcely. Nékteré z nich, predevsim zobrazovaci techniky
s nanometrovym rozliSenim, zacaly byt intenzivnéji vyuZivany
studenty pfi tvorbé bakaldfskych a diplomovych praci.
Nasledujici obrazky ukazuji nékteré vystupy studentl pfi zo-
brazovani povrcht pevnych vzorki pomoci STM (obr: 2), AFM

Obr. 4 Hroty pro STM mikroskopii z materidlu Ptlr.
Vlevo nepouzity hrot, vpravo hrot po§kozeny pfimym kontaktem
s povrchem vzorku pii STM méfeni (zobrazend oblast v kazdém

z obrazku je 50 x 50 um?)

urychlovaci napéti 30 kV, vpravo pro urychlovaci napéti 5 kV
(zobrazend oblast v kazdém z obrézka je 300 x 300 pm?)

(obr. 3) a rastrovaci elektronové mikroskopie. Ptlr hroty, které
studenti zhotovi pro STM mikroskopii, jsou pfed i po pouZiti
zobrazovany na elektronovém mikroskopu (obr. 4). Kontakt hrotu
s pozorovanym povrchem pii STM mikroskopii se projevi ve ztraté
rozliSeni. V piipadé€ pazourku se jednd o pokrocilou tilohu na elek-
tronovém mikroskopu. Pazourek vykazuje slabou vodivost, piesto
nebyl pokryt obvyklou vrstvou vodivého materidlu. Pfi jeho zobra-
zovéni (obr. 5) byl pouZit elektronovy svazek s malou proudovou
hustotou a akumulovany nédboj byl z povrchu odveden pomoci
systému jemnych kontakti. Pro moZnost porovnani jsou uvedeny
obrazky stejného mista ziskané pro urychlovaci napéti 30 kV a 5 kV.
Srovndvéni vede studenty k hlub$im tivahdm o interakci primarniho
svazku s materidlem a o emisi sekunddrnich elektront.

ZAVER

Studenti oboru Fyzikdlni inZenyrstvi a nanotechnologie se
v praktiku seznamuji s experimenty, které stily u zrodu moderni
fyziky a v soucasnosti se intenzivné vyuZivaji v modernich tech-
nologiich. Elektronova mikroskopie spole¢né s STM a AFM patii
mezi standardné vyuZivané pokrocilé zobrazovaci metody s nano-
metrovym rozliSenim. Letos uplyne 50 let od slavné prednasky
R. Feynmana s ndzvem There’s Plenty of Room at the Bottom,
kterd je vSeobecné povaZovdna za startovaci bod v expanzi
védeckotechnickych oborit do svéta nanotechnologie. Pfednaska
bude pfipomenuta expozici v Technickém muzeu v Brn&. UFI se
na zajisténi vystavy aktivné podili zaptj¢enim nékterych experi-
mentdlnich sestav. Seznam projekti Fondu rozvoje vysokych skol,
na zdkladé kterych specializované vyukové laboratore vznikly:
474/2006, 243/2007, 1249/2008, 1134/2009.
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Vyvoj mobilni aparatury pro dialkovou laserovou spektroskopii:

laboratorni sestava

Cldnek popisuje prvni fdzi stavby mobilni sestavy pro ddlkovou laserovou spektroskopii (Remote LIBS)
v laboratornim uspordddni na UFI, FSI, VUT v Brné. Sestava vyuZivd pulzni laser o vinové délce 532
nm s at-top* profilem svazku, fokusacni optiku Galileova typu a sbérnou optiku v podobé mimoosého
Newtonova teleskopu. Prvni testovdni aparatury probéhlo na vzddlenost 6,2m se vzorky riiznych ma-
teridlii - kovové vzorky, sklo, keramicky strep, dlaZebni kostka a lidskd kost. Namérené koncentrace
vybranych prvkii byly porovndny s daty ziskanymi metodou LA-ICP-MS.

Wisledky méreni ukdzaly, Ze aparatura je dostatecné citlivd pro detekci matricnich (Al, Ca, P, Mg)
i nékterych minoritnich a stopovych prvkii (Na, Zn, Ti, Sr) a je schopna semikvantitativni analyzy

v Ffddech mg-kg™.

Klicova slova: dalkovd laserova spektroskopie, Remote LIBS

1UVOD

Metody laserové spektroskopie patfi mezi moderni techniky
materidlové analyzy. LIBS (Laser Induced Breakdown Spectrosco-
py) vyuziva zafeni plazmatu vybuzeného na povrchu vzorku fo-
kusovanym laserovym pulzem o vysoké intenzité (fadové az GW/
cm?). Toto zéfeni je podrobeno spektroskopické analyze, z niZ
1ze urcit jak chemické sloZeni vzorku, tak po kalibraci i obsahy
jednotlivych prvki (detailnéji popsdno v [1] a [2]).

Mezi prednosti této metody patii relativni nedestruktivnost,
vysledky dostupné téméf v redlném Case a schopnost analyzovat
vzorky jakéhokoli tvaru ¢i skupenstvi - coZ jsou vlastnosti velice
vhodné pro mimolaboratorni analyzu. Ne kazdy vzorek 1ze do labo-
ratofe pfenést (archeologické ndlezy, stavby, [3]) a Casto je potieba
podrobit materidlové analyze predméty, které jsou nebezpecné
(trhaviny), obtiZzné dosaZitelné (v jadernych reaktorech [5], pod
vodni hladinou) ¢i tplné nedostupné (vesmirny vyzkum). Vznikla
tedy modikace metody LIBS pro nasazeni v mimolaboratornich
podminkdch, uréend pravé pro potfeby primyslu, armady, arche-
ologie, biologie, apod.

Diélkovou laserovou spektroskopii lze v principu realizovat
dvéma zpusoby, a to pouZitim optickych kabeli pro prenos lase-
rového pulzu a zédreni plazmatu ([3]) nebo je prenos uskutecnén
vzduchem (nebo jinym prihlednym prostfedim) a tedy je nutnosti
prima viditelnost vzorku ([4]).

Laboratof laserové spektroskopie na Ustavu fyzikalniho inZe-
nyrstvi Vysokého uceni technického v Brn€ m4 letité zkuSenosti
s metodami LIBS a disponuje stolni aparaturou [6-8] schopnou
kromé klasické LIBS analyzy realizovat také jeji modikace: LIFS
(Laser Induced Fluorescence Spectroscopy, [9]) a Double Pulse
LIBS. Aktudln€ probihd stavba mobilni aparatury pro ddlkovou
laserovou spektroskopii (Remote LIBS) ve varianté bez optickych
kabeld, tedy vyuZivajici pouze okolnfho prostiedi pro pienos lase-
rového pulzu a zéfeni plazmatu.

2 APARATURA

Jako zdroj laserového zafeni je pouZit pevnoldtkovy pulzni
Nd:YAG laser (Solar LQ-916, Solar Laser System, Bélorusko)
s vlnovou délkou 532 nm. Primér svazku pred fokusaci je 7 mm,
délka pulzu 9 ns a energie pulzu az 250 mJ.

Fokusacni opticka soustava by méla byt schopna zaostfit paprsek
laseru na danou vzdalenost (aktudln€ 6-10 m) tak, aby byla velikost
stopy na cilovém povrchu co nejmensi (pro maximélni intenzitu
laseru). S timto cilem byly provedeny pocitacové simulace a byl
navrZen teleskop s ohledem nejen na minimalizaci pfisluSnych
optickych vad (zejména sférické), ale také s ohledem na cenu.

Vysledkem je teleskop Galileova typu sklddajici se z jedné
plano-konkdvni ¢ocky (pramér 25,4 mm, f=-50 mm) pro roztaZeni
svazku a dvou shodnych plano-konvexnich ¢ocek (primér 50,8 mm,
f=500mm) pro fokusaci svazku na cil (obr. 2.1). Vzdjemnym po-
sunem téchto dvou optickych ¢lenti 1ze ménit ohnisko soustavy, coz
byl také jeden z poZadavku pti ndvrhu. VSechny ¢ocky jsou vyrobeny
ze skla BK7 s antireflexni vrstvou v rozmezi 400-600 nm.

fokusovany svazek
vystupni pramér 36 mm

vitupujici svazek

watugnd primds 7 mm

plano-kenkévni Zotka
=25 Amm. [ = -50mm

2x plano-konvexni éocka
d = 50,8 mm, f = 500 mm

Obrazek 2.1 Fokusac¢ni jednotka Galileova typu

Pouzitim popsané fokusacni jednotky byla vytvorena stopa
laseru s primérem pod 1 mm na vzdélenosti 6,2 m.

Pro sbér zareni plazmatu byl sestaven Newtonuv teleskop
v mimoosém usporddani (obr 2.2), ktery se sklada z primarniho
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konkdvniho zrcadla o priméru 350 mm s ohniskem ve vzdalenosti
3m, které odrdZi zachycené svétlo plazmatu do sekundéarniho zr-
cadla. Sekundérni zrcadlo je rovinné a slouZi pouze pro zalomeni
vzdalenosti potfebné k fokusaci zdfeni plazmatu z primarniho
zrcadla na vstup optického kabelu (ktery by jinak musel byt umis-
tén ve vzdélenosti 3 m). Optickym kabelem je zafeni prendSeno
do spektroskopu Lot Oriel 260i, kde je na difrak¢éni miiZce rozloZe-
no dle vlnové délky a dopadd na ¢ip ICCD kamery Andor Istar 734i.
Kamera ve stanoveny okamzik (zpozdéni nastaveno v jednotkdch
ps od vystielu laserového pulsu) sejme spektrum zateni.

primarni konkdvni zreadlo

ICED kamara

Spektroskop

zéfeni plazmatu

vzorek

fokusaéni optika

Pulzni Nd:YAG laser

Obrizek 2.2 Model kompletni aparatury

Nedostatkem této optické soustavy je vada v optickém zobrazeni,
ato konkrétné astigmatismus primarniho zrcadla, diky némuz je pra-
mér stopy fokusovaného zéreni plazmatu na misté vstupu do optického
kabelu pfes 6 mm. ProtoZe vstup ma pramér pouze 3 mm, dochdzi zde
k vyznamnym ztratdm vstupniho signalu. Odstranéni astigmatismu je
tedy jeden z prvnich bodt budouctho vyvoje aparatury.

3 VYSLEDKY

Zaftizeni pro dilkovou laserovou spektroskopii musi byt schop-
no vytvofit na povrchu zkoumaného vzorku plazma (intenzita
laserového pulzu musi byt dostatecnd) a zdroveii musi byt schopno
nasnimat dostate¢né mnozstvi zafen{ plazmatu pro spektroskopic-
kou analyzu.

Oba tyto pfedpoklady byly otestovany pouZzitim vzorkd riznych
druhti (desticka z hliniku, sklo, dlazdice, keramicky strep a lidskd

hlinikovy plech lidska kost dlaidice sklo keramika
Obrézek 3.1 Série testovanych vzorki
Hlinikovy plech, 52 mJ
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Obrazek 3.2 Hlinikovy plech

Keramicky stiep, 182 mJ
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Obrazek 3.3 Keramicky stfep

Sklo, 52 mJ
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Obrazek 3.4 Sklo

Lidska kost, 182 mJ
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Obrazek 3.5 Lidska kost

kost) v laboratornich podminkdch na vzdilenost 6,2m a vysledky
analyzy jsou vyobrazeny v ndsledujicich grafech.

Energie pulzu byla volena v zdvislosti na vzorku. V piipadé
kovovych materidlii a skla byla dostate¢nd k vytvoreni plazmatu
energie niz8i (52 mJ), u organickych materidld a dlazdic vSak
musela byt zvolena energie az 182 mlJ/pulz (pro stopu o priméru
1 mm se jednd o hustotu vykonu 2,4 GW/cm?).

Naméfend data byla podrobena také kvantitativni analyze
- j. vypoctu koncentrace vybranych prvka (Mg, Zn, Sr, Na, P)
za Ucelem porovndni s vysledky metody LA-ICP-MS, ktera byla
zvolena jako metoda referencni. Pro kvantitativni analyzu vzorki
je potieba sestavit kalibracni kfivky (zdvislost intenzity zafeni
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Lidska kost, 182 mJ
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Obrazek 3.6 Lidska kost - detail na oblast 250-310 nm
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Obrazek 3.7 Kvantitativni analyza - Remote LIBS
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Obrazek 3.8 Kvantitativni analyza - LA-ICP-MS,
sledované izotopy: Na 23, Mg 24, Zn 66, Sr 88 a P 31

na koncentraci) pouzitim standardt (ablatovanych za identickych
podminek) o zndamém obsahu daného prvku. V naSem piipadé
byla zvolena zdkladni jednobodova kalibrace, kterd je pro hrubé
porovndni prvotnich vysledktt méteni dostacujici.

Grafy na obr. 3.7 a na obr. 3.8 obsahuji porovnani vysledkii
obou metod vZdy na stejném misté (tj. pro stejny ablacny kréter)
pro 5 rliznych pozic na vzorku kosti.

SHRNUTI

Vytvorené zafizeni v prvnich laboratornich testech prokdzalo, Ze
je schopno oba zdkladni poZadavky na Remote LIBS aparaturu spl-
nit. Plazma bylo na testované vzdalenosti 6,2 m vytvoreno na vSech
testovanych vzorcich, pricemz jesté zdaleka nebyl vyuZit vykonovy
potencidl pouZitého laseru (pulzy o energii pres 250 m)J).

I pres existenci zminéného problému s astigmatismem pri-
marniho zrcadla bylo nasniméno dostatecné mnozZstvi zareni plaz-
matu ke spektroskopické analyze. Pozorovatelné byly nejen cary
matri¢nich prvki (Al, Ca, P, Mg), ale i ¢ary prisluSejici n€kterym
stopovym prvkim, jako jsou Na, Sr a Ti.

Vykonovd rezerva laseru a fakt, Ze dochazi ke zna¢nym ztratdm
zafeni plazmatu kvili astigmatismu, poskytuje prostor pro dalsi
vylepSeni celé aparatury, které bude bezpochyby nezbytné pro jeji
budouci nasazeni ve skute¢nych mimolaboratornich podminkach
a na vzdalenost vétsi neZ testovanych 6,2 m.

Jak je patrné z grafi koncentraci (obr. 3.7 a na obr. 3.8),
porovndni kvantitativnich vysledku obou metod (Remote LIBS
a LA-ICP-MS) je v dobré shod¢. Vétsi odlisSnosti byly zazname-
ndny pouze u Sr, kde Remote LIBS vykdzal koncentraci o 80 %
vetsi, a u Na, kde byl vysledek o 20 % nizsi nez v ptipadé metody
LA-ICP-MS. Tento jev nelze jednoduse vysvétlit a je predmétem
dalsiho vyzkumu. Pfi¢inou muZe byt n¢kolik faktoru - nelinearita
kalibra¢nich kfivek pro tyto dva prvky (uzita jednobodova kalibra-
ce), odliSnd charakteristika plazmatu pro standard a redlny vzorek
a jiné matricné jevy.

Limity detekce Remote LIBS aparatury 1ze tedy odhadnout pro
zkoumané prvky v fadech jednotek mg-kg™.

Popsan4 laboratorni Remote LIBS aparatura je pouze prvnim
krokem ve vyvoji. Cilem je sestrojit pln€¢ mobiln{ systém pro dél-
kovou laserovou spektroskopii se schopnosti analyzovat objekty
na vzdalenost kolem 10m.

Budouci kroky Ize tedy rozdélit do nésledujicich bodu:

1. Uprava sb&mé optiky za ti¢elem odstran&ni astigmatismu a zvy-
Seni mobility - tj. sniZzeni hmotnosti a prostorové naro¢nosti.

. Synchronizace zaméfeni laserového svazku a sbérné optiky.

. Navrh voziku a zpisob sestaveni aparatury na ném s ohledem
na minimalizaci celkovych rozméri.

. Vyfesit napdjeni.

. Vytvofit software pro ovladani veskerych elektronickych ¢asti
sestavy.

6. Prvni testy v mimolaboratornich podminkdach.

W N

[O N

Podékovani

Autofi projektu by radi podé€kovali VUT v Brné, Fakulté stroj-
niho inZenyrstvi, za podporu prostfednictvim grantu Fondu védy
FSI a Ministerstvu $kolstvi, mladeZe a t&lovychovy Ceské republiky
za granty OC09013, MSM0021630508 a MSM0021622411.

Literatura

[1] Miziolek, A. W., Palleschi, V. and Schechter, 1. [edited by],
Laser-induced breakdown spectroscopy (LIBS: fundamentals
and applications), 1st edition, Cambridge University Press,
Cambridge, 2006, 620 p., ISBN 0-521-85274-9.

[2] Cremers, D. A. and Radziemski, L. J., Handbook of Laser-
Induced Breakdown Spectroscopy, John. Wiley & Sons, New
York, 2006, 302 p., ISBN: 978-0-470-09299-6.

[3] Fortes, F.J., Cunat, J., Cabalin, L.M. and Laserna, J.J., ’In Situ
Analytical Assessment and Chemical Imaging of Historical
Buildings Using a Man-Portable Laser System”. Applied.
Spectroscopy. Vol. 61, p. 558-564, 2007.

[4] Palanco, S. and Laserna, J.J, Remote sensing instrument
for solid samples based on open-path atomic emission
spectrometry. Review of Scientic Instruments, Vol. 75,
p. 20682074, 2004.

202

JVM© 7-8/2009



[5] Whitehouse, A.L., Young, J., Botheroyd, .M., Lawson, S.,
Evans, C.P. and Wright, J., "Remote material analysis of
nuclear power station steam generator tubes by laser-induced
breakdown spectroscopy”, Spectrochimica Acta Part B, Vol.
56, p. 821-830, 2001.

[6] Kaiser, J., Galiova, M., Novotny, K., Cervenka, R., Reale,
L., Novotny, J., Liska, M., Samek, O., Kanicky, V., Hrdlicka,
A., Stejskal, K., Adam, V. and Kizek, R., "Mapping of lead,
magnesium and copper accumulation in plant tissues by LA-
ICP-MS and LIBS”, Spectrochimica Acta Part B: Atomic
Spectroscopy, Vol. 64, no. 1, p. 67-73, 2009.

[7] Kaiser, J., Samek, O., Reale, L., LiSka, M., Malina, R., Ritu-
cci, A., Poma, A., Tucci, A., Flora, F., Lai A., Mancini, L.,
Tromba, G., Zanini, F., Faenov, A., Pikuz, T. and Cinque, G.,
“Monitoring of the heavy-metal hyperaccumulation in vege-

(8]

(9]

tal tissues by X-ray radiography and by femto-second laser
induced breakdown spectrocopy”, Microscopy Research and
Technique, Vol. 70, issue 2, p. 147-153, 2007.

Novotny, K., Kaiser, J., Galiovd, M., Konec¢nd, V., Novotny,
J., Malina, R., Liska, M., Kanicky, V. and Otruba, V.,”Map-
ping of different structures on large area of garnite sample
using laser-ablation based analytical techniques, an explora-
tory study”, Spectrochimica Acta Part B, Vol. 63B, No. 10,
p. 1139-1144, 2008.

Telle, H. H., Beddows, D.C.S., Morris, G.W. and Samek,
O.,”Sensitive and selective spectrochemical analysis of
metallic samples: the combination of laser-induced bre-
akdown spectroscopy and laser-induced fluorescence
spectroscopy”’, Spectrochimica Acta Part B, Vol. 56, issue 6,
p- 947-960.

Ing. Jan Novotny, e-mail: dn‘tsg@ gmail.com, tel.: +420 54114 2828, doc. Ing. Jozef Kaiser, Ph.D., Ing. Radomir Malina, Ph.D., prof
RNDr. Miroslav Liska, DrSc, Ustav fyzikdlniho inZenyrstvi, Fakulta strojniho inZenyrstvi, Vysoké uceni technické v Brné€, Technickd

2896/2, 616 69 Brno

Ales Hrdlicka, Karel Novotny, Michaela Galiova, Ustav chemie, Pifrodovédeck fakulta, Masarykova univerzita, Kotlarska 2,

611 37 Brno

Radomir MALINA, Jozef KAISER, Miroslav LISKA

Ustav fyzikalniho inZenyrstvi, Fakulta strojniho inZenyrstvi, Vysoké uceni technické, Brno

Rentgenova mikroradiografie a mikrotomografie

V ¢ldnku jsou prezentovdny mozZnosti aplikace rentgenové mikroradiografie a mikrotomografie pro
zobrazovdnit vnitini struktury 2D, resp. 3D objektit s vysokym plosnym, resp. prostorovym rozlise-
nim. Jsou popsdny specidlni techniky zobrazeni vyuZivajici fazového kontrastu a dvouenergetické
mikroradiografie a mikrotomografie.

1. PRINCIPY TOMOGRAFIE

Rentgenova mikroradiografie a mikrotomografie jsou techniky,
které umoziuji snimdni vnitini struktury 2D, resp. 3D objektl
s vysokym plo$nym, resp. prostorovym rozliSenim pomoci rent-
genového zdfeni. Nazev tomografie pochdzi z feckych slov tomos
(fez) a grafo (kreslim), coZ znamend, Ze tomografie je technika
schopnd zobrazovani v fezech, tedy moZnost zobrazovani vnitini
struktury bez fyzického naruseni objektu. Nejlépe to popisuje motto
pouZivané v l1ékaf'stvi — tomografie je ,,okno* do naseho téla, které
neni potieba otevirat.

K sestrojenti (rekonstrukci) vnitini struktury objektu potfebujeme
ziskat jeho projekce. Princip ziskdvani projekci je zndzornén na obr.
1. Kruh predstavuje pti¢nou rovinu objektu, tedy fez, v némz chceme
zjistit prubéh hledané veli¢iny. Touto rovinou prochdzi objektem
svazek paprski vhodného zdfeni, ktery je objektem ovliviiovén.
Za objektem je svazek detekovdn a zaznamendn. Budeme-li nyni
soucasné otacet zdroj a detektor vzhledem k objektu, ziskdme pro
kazdy dhel natoceni thlovou projekci objektu. VSechny thlové pro-
jekce tvoii sadu, kterd je zdkladem k rekonstrukci fyzikdlni veli¢iny
charakterizujici objekt. Tomografii miiZzeme dale rozliSovat podle
druhu interakce zareni s objektem na absorp¢ni, emisni a fazovou.

fez objektem

zdroje
zareni

detektory

rotace

Obr. 1. Princip ziskdvéni projekei
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Z hlediska matematiky je proces ziskani projekci popsan pfimou
Radonovou transformact, kterd predstavuje proces vypoctu kiivkovych
integrdli dané dvojrozmérné funkce f{x,y). Radon ve své prici z roku
1917 [1] dokézal, Ze kazda funkce dvou proménnych je jednoznacné
definovana svymi kiivkovymi integrdly podél vSech piimek roviny. Ra-
donovi se ovSem podarilo najit i inverzni transformaci, kterd z hodnot
integrdla (projekci) vytvoii (rekonstruuje) zase piivodni funkei.

Mikrotomografie je proces tomografické rekonstrukce libovol-
ného objektu s rozliSenim v fddu mikrometra. Prvni mikrotomo-
graficky systém byl navrZen a sestrojen Elliotem na zac¢atku 80. let
20. stoleti. Jeho prvni publikovanad mikrotomograficka rekonstrukce
malého sladkovodniho mlZe Biomphalaria glabrata [2], velkého
cca 0,6 mm, méla rozliSeni kolem 15 mikrometru.

2. ZDROJE ZARENI

Rentgenové zéteni vznikd v zdsad¢ tfemi zptisoby:

* zménou drdhy relativistického elektronu — synchrotronové zérent,
¢ dopadem urychleného elektronu na pevnou podlozku (terc),

¢ jako vybuzené fluorescencni zafeni.

Fluorescen¢ni zafeni ma pfili§ malou intenzitu a jako zdroj
rentgenového zareni ho prakticky nepouZivame.

Nejbéznéjsim zdrojem rentgenového zéreni je Roentgenova
trubice, kterd md ovSem pro mikrotomografickou aplikaci odliSnou
konstrukci. Jedna se o tzv. mikroohniskové zdroje, kde je svazek
tepelnych elektront tvarovan magnetickymi ¢o¢kami a fokusovan
na ter¢ do stopy o priméru v fadu 1 um. Velikost stopy je mozné
ovliviiovat fokusa¢nim napétim. Na rozdil od klasickych trubic
maji mikroohniskové zdroje velkou prostorovou koherenci, protoze
rentgenové zafeni je generovano pouze z plochy, na kterou dopadaji
elektrony. Zareni vSak zlstava polychromatické.

chromatic oy Sumple PO
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Obr. 2 Mikrotomograficka stanice na SYRMEP [6]

Synchrotronové zafeni je elektromagnetické zdreni nabitych
Castic (napt. elektrontl) pohybujicich se po zaktivenych drahach
uvnitf uzaviené vakuové trubice rychlostmi blizkymi rychlosti
svétla. Pohyb ¢éstic je urychlovén, zakfivovén a fokusovan pomoci
silnych magnett, které udrzuji elektrony ve stfedu trubice. Syn-
chrotronové zafeni je vyzafovano ohybovymi magnety (unduldtory
a viglery [3]) v akumula¢nim prstenci urychlovace ¢éstic ve sméru
tecny pohybu ¢éstice. Synchrotronové zdroje se vyznacuji vysokou
intenzitou a vysokou prostorovou koherenci svazku, ktery je vysilan
do malého thlu a pokryva velkou ¢ast elektromagnetického spektra.
Jako ptiklad uvedme Synchrotron Elettra v Terstu, ktery poskytuje
ve vétvi SYRMEP (SYnchrotron Radiation for MEdical Physics)
svazek s vyuZitelnym rozsahem energii od 8,3 do 35 keV pii veli-
kosti zdroje 1,1 mm x 0,1 mm. Pfi vzdalenosti vzorku od zdroje 24 m
¢inf rozmér stopy v rovin€ vzorku 150mm x 6 mm a fotonovy tok
(pfi energii 15 keV) 2-10® fotont/mm?s (pro energii elektronového
svazku v urychlovacim prstenci 2 GeV). Pomoci monochrométoru
s krystalem kfemiku s orientaci (111) je moZné vybrat tizkou spekt-
rélni oblast s energetickym rozliSenim dE/E piiblizné 2-10°. Zafeni je
tedy i casové koherentni. Schéma experimentdlni stanice SYRMEP
pro rentgenovou mikrotomografii je zndzornéno na obr. 2.

3. VYBRANE APLIKACE
3.1 Absorpéni a fdazovy kontrast

Index lomu prostiedi pro EUV (Extreme Ultra Violet) a rent-
genové zafeni odvozeny vyuZitim vlnové rovnice [3] a z predpo-

kladua, Ze vinové délka zafeni je srovnatelnd s atomovymi rozméry
aenergie zafeni je srovnatelnd s vazebni energii elektront v atomu,
se béZné pouziva ve tvaru

n=1-5+ip. )

V konvencni absorpéni radiografii se detekuje zména intenzity
zareni latkou. Zména intenzity se dd popsat pomoci vztahu

Al /T =, )

kde ¢ je rozmér vzorku ve sméru Sitfeni zafeni a linedrni absorpcni

koeficient Au souvisi s imagindrn{ ¢dsti indexu lomu n se vztahem
u=4np/ A, 3)

kde A je vlnovd délka zéieni. Vysokd koherence synchrotronového
zateni umoznuje detekovat i zmény faze proslé viny, zptisobené

zkoumanym objektem. Zména fdze souvisi se zménou redlné Casti
indexu lomu

AD =21cAd/ . “

Hodnoty & a 3 pro lehké materidly a rentgenové zéfeni jsou
vrozmezi 107 az 10%a 10® az 10°. Obr: 3. ukazuje vyhodu detekce
fazového kontrastu pro rentgenové zédfeni. Pomér o/ je znazornén
pro mekké i tvrdé rentgenové zéfeni. Je patrné, Ze fazovy kontrast
jiz pti zéreni energie 20 keV je asi 100x vySsi neZ absorpcni.

Z experimentdlniho hlediska je realizace zobrazeni vyuZitim
fazového kontrastu snadnd, spociva ve spravném nastaveni vzda-
lenosti detektor — vzorek (obr. 3b). Je ale nutno poznamenat, Ze
vysledny obraz je vZdy konvoluci faizového a absorp¢niho kontra-
stu a k ziskdni informace o samotné zméné faze je nutno pouZit
specidlnich technik (,, phase retrieval ) [6].
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Obr. 3 a) Zavislost poméru koeficientti / pro hlinik pro mékké a tvrdé
rentgenové zdreni [4] a b) MoZnost experimentdlni realizace zobrazeni
ve fdzovém kontrastu vyuZitim synchrotronového zateni [5]
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Vyuziti fazového kontrastu je demonstrovano na mikroradio-
grafu specialni tkaniny pro plachty plachetnic (obr: 4.). Vzduchové
bubliny, které se vytvofili pfi slepeni dvou latek, jsou viditelné
jenom pomoci fazového kontrastu.

Obr. 4 Snimky ¢asti moderni tkaniny pro plachetnice (kombinace
Twaron® + Spectra®) ziskdny na synchrotronu Elettra v Terstu s vy-
uZzitim absorp¢niho kontrastu (E = 15 keV, z = 2 cm) (horni snimek)
a fazového kontrastu (E = 15 keV, z = 66 cm) (dolni snimek). Roz-
méry zkoumaného objektu 16,8 mm x 5,3 mm. (Pfevzato z [5])

3.2 Mikrotomografie

Na obr. 5 je demonstrovdna moznost aplikace mikrotomogra-
fického zafizeni na pracovni stanici SYRMEP synchrotronu Elettra
v Terstu na zobrazovani paleontologickych vzorku. Cast obratle asi
109 let starého hada byla rekonstruovéana z 1440 projekci. Vzdalenost
vzorek-detektor byla 200 mm, rekonstrukce ma rozliSeni 9 pm.

3.3 Dvouenergetickd mikroradiografie a mikrotomografie
Velikost koeficientu y pro kazdy prvek klesd s rostouci ener-
gii fotonu, tedy vzrista s rostouci vlnovou délkou. Propustnost
materidlu roste se vzrastajici energif (klesajici vinovou délkou).
Pr1i urcité energii v§ak dochdzi k nghlé zméné, jak ukazuje obr. 6.

Obr. 5 Tomografickd rekonstrukce hadiho obratle

Oblasti kolem ndhlych zmén se nazyvaji absorpénimi hranami. Tuto
vlastnost 1ze vyuZit k lokalizaci chemickych prvki uvnitf vzorku
pomoci analyzy rozdilu snimka absorp¢niho kontrastu potizenych
pri energii zafeni nad a pod vhodnou absorp¢ni hranou hledaného
prvku. Rozdil mezi obéma energiemi musi byt dostate¢né maly,
abychom mohli zanedbat rozdil absorpce u vSech ostatnich prvka.
PoZadavek na jemné nastaveni a izky spektrdlni rozsah v podstaté
vylucuji pouziti béZnych rentgenovych zdrojti a omezuji nds na po-
uziti synchrotronového zéreni. Vzhledem k rozsahu dostupnych
energif miZeme u prvki s velkym protonovym c¢islem pouZit né-
kterou ze hran L, pro prvky stfednich protonovych ¢isel pouZijeme

Amcesation length (ssceons)

a) b)

Obr. 6 a) Vybrané absorp¢ni hrany pro méd a olovo a energie
vhodné pro dvouenergetické méteni. b) RozloZeni olova v tomogra-
fickém fezu kofenové ¢dsti slunenice (Helianthus annuus). Mapa
olova spolu se vzorkem (vlevo) a mapa rozloZeni olova (vpravo) [7]

hranu K, prvky s malym protonovym ¢islem maji absorp¢ni hrany
mimo rozsah energie zdroje a nemiZeme je proto touto metodou
detekovat. Na druhou stranu energie odpovidajici hrandim K a L
u prvki s vy$$imi protonovymi ¢isly jsou o tfi az Ctyfi fady vyssi
neZ energie chemickych vazeb, takZe miZeme detekovat prvky
nezdvisle na tom, v jaké slouceniné se ve vzorku vyskytuji.

ZAVER

Aplikace rentgenové mikroradiografie a mikrotomografie pro zob-
razovani vnitini struktury 2D, resp. 3D objektil s vysokym ploSnym,
resp. prostorovym rozliSenim, nachézeji své vyuZiti v Siroké Skale
védnich obori sahajicich napr. od nanotechnologii pfes zobrazovaci
techniky az k biomedicin€ a strukturni chemii. Ziskané poznatky se
uplatiiuji mimo jiné napt. i pfi ndvrhu Ié¢iv, pokrocilych materidld,
rozvoji nanotechnologif a environmentdlnich analyz. V ¢lanku jsou
také popsdny specidlni techniky zobrazeni vyuZivajici fdzového kon-
trastu a dvouenergetické mikroradiografie a mikrotomografie.
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Digitalni holograficka mikroskopie na UFI, VUT v Brné

Cldnek poddvd prehled o digitdlnich holografickych mikroskopech (DHM) vyvinutych a zkonstruovanych
na UFI FSI, VUT v Brné. Tyto mikroskopy jsou unikdmi spojenim mimoosové holografie s achroma-
tickou konstrukct interferometru. Vyhody této kombinace jsou shrnuty v ¢ldnku. Ddle je zde uvedena
Jedna z nejvice vyuZivanych aplikaci transmisniho DHM — pozorovdni Zivych bunék. V cldnku je také
zminéna novd metoda kvantitativniho zobrazeni dynamiky suché hmoty bunék; metoda dynamickych

fdzovych diferenct.

Klicova slova: holograficky mikroskop, nekoherentni holografie, fizové zobrazeni, optické fezy, dy-

namické fazové diference

1. UVOD

Holograficka mikroskopie je technika zaloZend na tiplné rekon-
strukci obrazové viny. V porovnani s konvencni svételnou mikro-
skopii zobrazuje tedy nejen obrazovou intenzitu, ale i rozdil faze
pfedmétové a referen¢ni viny (ddle jen obrazovou fazi). Obrazové
faze se vyuzivd v reflexni holografické mikroskopii k proméfovani
topografie povrcht [1] s osovym rozliSenim v fadu jednotek na-
nometrt [2] a v transmisni holografické mikroskopii k zobrazeni
transparentnich preparati, jelikoZ ty svoji tloustkou a indexem lomu
ovliviiuji predevsim fazi prochdzejiciho svétla [3].

Z hlediska konstrukéniho 1ze soucasné znamé holografické
systémy rozdélit na dvé skupiny: systémy zaloZené na principu
mimoosové [4] a osové [5] holografie. V mimoosovém usporadani
je ve vystupni roviné mikroskopu zaznamendan hologram, z né¢hoz
Ize ptimo rekonstruovat obrazovou vilnu. Rychlost zdznamu holo-
gramii zavisi tedy pouze na vzorkovaci frekvenci kamery. V osovém
uspofddani vznikd ve vystupni roviné mikroskopu interferogram,
ktery ale neni dplnym zdznamem obrazové viny — nespliiuje
holografickou podminku. K rekonstrukci obrazové viny, tj. jeji
amplitudy a faze, je tieba zaznamenat vice snimku téchto interfe-
rogramd, které se 1isf rozdilem fazi predmétové a referencni viny
o definovanou hodnotu — tzv. holografie s fizenou fazi [ 7]. Rychlost
zdznamu je tedy menSi neZ u mimoosovych systému a vysledna
rekonstrukce obrazu muZe byt ovlivnéna zménami pozorovacich
podminek béhem zdznamu sady interferogramu.

Obé skupiny se lisi také charakterem pouZzitého osvétleni:
koherentni x nekoherentni. V soucasnych mikroskopech vyuZi-
vajicich mimoosovou holografii se pouZzivd monochromatického
¢i kvazimonochromatického osvétleni, protoZe velikost oblasti
kontrastnich interferencnich prouzki se zmenSuje sniZovanim
Casové koherence [6]. Mikroskopy vyuZivajici osovou holografii
jsou svou konstrukei achromatické a umoZziiuji tedy pouZit i svétla
zcela nekoherentniho [4].

Z vlastnosti koherentni holografie vyplyvéd, Ze ze zdznamu
hologramu lze vypocitat zobrazeni v roviné pfedmétové i v ro-
vindch ji blizkych. Rozsah tohoto tzv. numerického pfeostfovani
souvisi s koherenc¢ni délkou pouzitého osvétleni tak, Ze ¢im veétsi
je koheren¢ni délka osvétleni, tim vétsi je oblast, ve které je mozZno
numericky preostfit [7]. Negativem zvySovani koherence osvétleni
je ovSem zesileni koheren¢niho Sumu.

Pfi pouziti nekoherentniho osvétleni v reflexnim DHM je
zobrazeni amplitudy, resp. intenzity optickym fezem predmétu
podobné, jako je tomu u zobrazeni konfokdlnim mikroskopem.
Tloustka optického fezu odpovidd konfokdlnimu zobrazent jiZ pfi
pouZiti prostoroveé nekoherentniho zdroje osvétleni. S rozsifovanim

spektra osvétleni se opticky rez déle vyrazné ztencuje [8], [9].
V transmisnim DHM je dusledkem sniZeni koherence osvétleni
potlaceni vicendsobné rozptyleného svétla a koheren¢niho Sumu
v zobrazeni faze i amplitudy. Primdrni vyznam ma v tomto piipadé
koherence prostorovd, vliv ¢asové koherence je druhotady [19].

DHM vyvinuté na UFI patii sice mezi mimoosové, ale
achromatické systémy, jelikoZ vyuZivaji miizkové achromatické
interferometry [10], [11]. Mimoosové usporddani s achromatickou
konstrukci spojuje moznost rychlého zdznamu s moznosti potla-
¢it vliv vicendasobné rozptyleného svétla na vysledné zobrazeni.
Rychlost zdznamu se uplatiiuje napf. pfi pozorovani dynamiky
zivych bunék, potlaceni vicendsobné rozptyleného svétla zase pfi
zobrazeni preparatl v rozptylujicich prostiedich.

Vysledky studia dynamiky Zivych bun€k a experimentélni diikaz
potlaceni ndsobné rozptyleného svétla v transmisnim DHM jsou
uvedeny v nésledujicich kapitolach.

Popis a aplikace reflexniho holografického mikroskopu jsou
napt. v [12] nebo [13].

2. ZKOUMANI DYNAMIKY ZIVYCH BUNEK
Hologram vznikajici ve vystupni roving interferometru je sni-
mdn digitdlni kamerou a v redlném case je z né€j fourierovskymi
metodami [14] rekonstruovdna obrazova intenzita a faze. Zobrazeni
obrazové faze je kvantitativni a odpovida rozloZeni hustoty suché
hmoty v buiice [15] podle vztahu

9GS

Wi, j)= ok (D

kde W je mnozZstvi suché hmoty buiiky v gramech na plose S pixelu
daného soutadnicemi (i, j), priCemz predpokladdme, Ze vSechny
obrazové pixely maji stejnou plochu. Veli¢ina K je vlnové Cislo
dané jako k = 2n/ A a « je konstanta zvana specificky refraktivni
prirtstek, jejiz hodnota je pro butiku priblizn€ 0,18 ml/g [16]. Za su-
chou buné¢nou hmotu jsou povazovany predev§im aminokyseliny,
cukry, tuky a jejich komplexy.

Zobrazeni suché hmoty buiiky bylo vyuZito pro zkoumdni re-
akce rtznych typu rakovinnych bun€k na energetickou a nutri¢ni
deprivaci. K tomuto dcelu jsme vyvinuli metodu dynamickych
fazovych diferenci. Tato metoda zpracovani obrazu byla inspiro-
vdna snahou o zobrazeni vnitrobuné¢ného pohybu [17] a spociva
v zobrazeni rozdild obrazové faze prepardtu za zvoleny casovy
interval. Jedna-li se o zobrazeni okamzZitych zmén v prubéhu reakce,
odcitaji se po sobé ndsledujici snimky ¢asosbérného zdznamu
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¢D,,(la.])=¢n+](l7])_¢n(ls])’ I’l=1, 2,
kde @, je fazova diference pifslusnd v poradi n-tému snimku
Casosbérného zaznamu a p je celkovy pocet snimkd. Jednd-li se
o zobrazeni vyvoje reakce, od¢ita se od prislusného snimku snimek
pocatecni

¢D,,(i9j) = ¢,,(isj)_ ¢](l9]) 5

Pfi zndzornéni @, rozliSujeme mista, kde @, (i, j) > 0 a jednd
se tedy o kladné fazové diference. Tyto oblasti znaci prirastky su-
ché hmoty v daném obrazovém pixelu a jsou kédovéany cervenou
barvou, jejiz jas odpovid4 hodnoté fazové diference (obr. 1g, h).
Mista, kde @, (i, j) < 0, oznacuji ibytky suché hmoty bufiky v da-
ném obrazovém pixelu a jsou kédovany zelenou barvou, jejiz jas
ma stejny smysl, jako u diferenci kladnych (obr. 1g, h). Obrazky
dynamickych fazovych diferenci v casové sekvenci zobrazuji bu-
nécnou dynamiku a zvyraznuji drobné pfesuny hmoty, které jsou
jinak téZko postfehnutelné.

Naobr. 1 jsou zobrazeny snimky z priabéhu reakce rakovinnych
bunék A3 na akutni nutri¢ni a energetickou deprivaci v ¢asech ¢,
které oznacuji dobu trvéni reakce. Na obr. 1a, d jsou obrazové inten-
zity v 5. a 8. minuté reakce, na obr. 1b, e obrazové faze. Obrdzek lc
je znazornénim ubytkt a 1f ptibytkt suché hmoty buiiky za tento
casovy interval. V obr. 1g jsou tyto diference spojeny do jedno-
ho prehledného snimku a kédovédny barevné. Fizové diference
vypovidaji o vyvoji reakce béhem vyznaceného casového tseku.
Na prvni pohled jsou patrné presuny suché hmoty buriky, které by
byly pouhym porovndanim obrazovych fazi t€Zko postifehnutelné.

p-1, 2

n=12,...p. 3)

Amplitudovy objekt

7,

Obr. 2 Na obr. a — ¢ jsou amplitudovy i fdzovy objekt zobrazeny
nepiekryté, v obr. d — f byly piekryty objemové rozptylujici vrstvou
(PE félie) tloustky pfiblizn€ 10 um. Obr. a, d jsou zobrazenimi
ve svétlém poli béZnym svételnym mikroskopem. Obr. b, e jsou
obrazovou intenzitou a obr. ¢, f obrazovou fazi predmétu. Hodnoty
faze jsou ve stupnich Sedi v intervalu <0, 2rt>. PouZité objektivy:
Lambda 10x/0,25, osvétleni: halogenova lampa s interferen¢nim
filtrem (A = 650 nm, FWHM = 10 nm).

Obréazek 1h ukazuje dynamické fazové diference za velmi kratky
&asovy interval 4 sekund. Casovi sekvence dynamickych fazovych
diferenci poskytne také informaci o tom, odkud a kam se hmota
béhem reakce presouva.

Tato metoda pomohla odhalit rizné vzorce chovani pfi reak-
cich odlisnych typu bunék v zavislosti na jejich stupni malignity
a hustoté porostu [18].

3. ZOBRAZENI OBJEKTU V ROZPTYLUJICIM
PROSTREDI

Vyhoda zobrazeni svétlem nizké koherence se projevi pfi
pozorovani objektl v rozptylujicim prostiedi. Tato situace byla
zkoumadna jak u amplitudového, tak u fazového predmétu (obr. 2).
Amplitudovym objektem byly Sté€rbiny v nepropustném stinitku
a fazovym objektem byl kiiZ vyleptany v transparentni vrstvé
z PMMA tlusté 620 nm nanesené na sklenéné desticce. Rozptylujici
prostiedi bylo simulovano vloZenim objemové rozptylujici vrstvy
(polyetylénova folie) o tloustce 10 um mezi prfedmét a objektiv.
Zkoumany predmét byl nejprve zobrazen ve svétlém poli konvenc-
niho svételného mikroskopu (obr. 2a, d). Tohoto zobrazeni bylo
dosazeno zakrytim referencni vétve v DHM. Ddle byly zobrazeny
obrazova intenzita (2b, ¢) a obrazova faze (2c, f) ziskané rekon-
strukei hologramu. Na obr. 2a — ¢ je zobrazen pouze zkoumany
predmét, zatimco na obr. 2d — f je pfedmét piekryty rozptylujici
vrstvou. Ve svétlém poli konvencniho mikroskopu je zobrazeni vy-
tvareno veskerym svétlem, které projde zobrazovacim objektivem.
V dusledku rozptylu svétla v diftzni vrstvé je obraz amplitudového
i fazového objektu zcela zni¢en. Holografické rekonstrukce oproti
tomu jsou tvofeny interferenci svétla, takZe vicendsobné rozptylené
svétlo, které se diky rozptylu dostane jiZ mimo oblast koherence
pouzitého osvétleni, neinterferuje a na vysledném zobrazeni se tedy
nepodili. Proto jsou oba objekty v obrazové féazi a intenzité i pfi
zakryti pfedmétu patrné. Se sniZovanim koherence osvétlent je efekt
potlaceni ndsobné rozptyleného svétla jesté silnéjsi [19].

4. ZAVER

DHM vyvijené na UFI vyuZivaji achromatické mimoosové
interferometry umoziujici pouZiti zcela nekoherentniho osvétlent,
které se uplatni pri zobrazovani objektt v rozptylujicim prostredi.
Reflexni DHM s nekoherentnim osvétlenim umoZziiuje provadét
optické fezy pozorovanym vzorkem s tloustkou fezu mensi nez
u zobrazeni béZnym konfokdlnim mikroskopem. Fazové zobra-
zeni v reflexnim mikroskopu ma osové rozliseni v fadu jednotek
nanometrd. Nekoherentni osvétleni u transmisniho DHM vyrazné
potlacuje vliv svétla ndsobné rozptyleného mimo predmétovou
rovinu na tvorbu vysledného zobrazeni. Rychlost zdznamu a re-
konstrukce zobrazeni se uplatiiuje pfi zobrazovani dynamickych
objektil, nejcastéji Zivych bun€k. Obé tyto vlastnosti se projevi napr.
pri pozorovani Zivych bunék v opalescen¢nim prostiedi. K analyze
kvantitativniho zobrazeni byla vyvinuta novd metoda dynamickych
fazovych diferenci zobrazujici dynamiku suché hmoty bunék, jejiz
podstatou je zviditelni zmén rozloZeni bunécné hmoty v pribéhu
experimentu.

Podékovani .
Préce je podporovana projektem GACR ¢. 202/08/0590 a vy-
zkumnym zdmérem MSMT ¢. MSM0021630508.
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Mechanika ionta jako prostredek k analyze nanosvéta

Vtomto cldnku je diskutovdna problematika interakce iontii s pevnou ldtkou. Podrobnéji je diskutovdna
moznost vyuZiti mechanickych vlastnosti iontii k analyze 2D nanostruktur (vrstev s tloustkou v jednotkdch
nanometrit) pomoci metod SIMS a TOF-LEIS.

Klic¢ova slova: SIMS, TOF-LEIS, HRTEM, hloubkové profilovani, interakce ionti, rozptyl ionti, MoSi

UvoD

V soucasné dob€ intenzivniho vyzkumu v oblasti nanotechno-
logii se analyza objektii nanosvéta (nanostruktur) stava klicovou.
To motivuje vyrobce analytickych pfistroji k neustdlému zvySovani
rozliSovaci schopnosti. Rada piistroji jiz dnes umoZiiuje sledovat
objekty nanosvéta s rozliSenim pod velikosti jednoho atomu. Jedna
se predevsim o velkou skupinu pfistroji skenovaci sondové mik-
roskopie - SPM (Scanning Probe Microscopy). Do této kategorie
lze zatadit i pfistroje vyuZivajici fotony k pozorovani nanostruk-
tur dosahujici rozliSeni niZ§ich neZ je jejich vinova délka (napf.
rastrovaci mikroskopie blizkého pole — rozliSeni v fadu stovek
nanometrtl). Dal$i skupinou jsou pfistroje vyuZivajici jako nositele
informace elektron. Do této skupiny patii transmisni elektronové
mikroskopy s vysokym rozliSenim v faddu setin nanometrti, tedy
priblizné o fad detailnéjsi nez je velikost atomu. Elektron vyuZi-
vaji také rastrovaci elektronové mikroskopy dosahujici rozliseni
v fadu jednotek nanometrii. Kromé zminénych sond je moZzné
k zobrazeni nanostruktur pouZit i iont. Ionty nabizi fadu interakci
(obr. 1) poskytujicich rizné druhy materidlového, strukturniho
i topografického kontrastu. Zobrazovaci schopnosti ionti z hle-
diska rozliseni dnes dokonce v ptipadé rastrovacich mikroskopt
prevysuji schopnosti elektronti. Komercné dostupné iontové heliové
rastrovaci mikroskopy nabizi ve srovnani s elektronovymi rastro-
vacimi mikroskopy zatim rekordni laterdlni rozliSeni — 0,23 nm
[1]. To umoZituje vyrazné krat3i vinovd délka iontl neZ elektrontl,
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Obr. 1 Tlustrace moZznych produkti kolize projektilu se vzorkem.
a) Projektil; b) Rozptyleny iont; ¢) Neutralizovany rozptyleny atom;
d) VyraZeny atom; e) Emise elektronu; f) Emise fotonu;

g) Adsorbce; h) Implantace. [lustrace je prevzata z [2]

ale i mensi velikost interakéniho prostoru iontu s pevnou latkou.
Kromé schopnosti iontt analyzovat nanostruktury lateralné, 1ze jimi
analyzovat nanostruktury do hloubky - pod jejich povrch. V tomto
sméru je teoreticky mozné dosdhnout rozliSeni mensi neZ rozmeér
atomu (monovrstvy). Rozlisit pomoci ionti jednotlivé monovrstvy
atomu je vSak technicky obtiZné.

V tomto ¢lanku bude diskutovédna problematika interakce iontd
s pevnou latkou. Podrobnéji bude diskutovdna moZnost vyuZiti
mechanickych vlastnosti iontt k analyze 2D nanostruktur (vrstev
s tloustkou v jednotkdch nanometri). Mechanika iontli zminéna
v ndzvu prispévku se uplatiiuje predevsim pri rozptylu iontd, ktery
vyuZivaji metody RBS (Rutherford Back Scattering) a jeji méné
energetické varianty MEIS a LEIS (Medium, Low Energy lon
Scattering). Tyto metody 1ze oznacit akronymem ISS (Ion Scatter-
ing Spectroscopy). V tomto ¢lanku bude diskutovana predevsim
metoda TOF-LEIS (Time of Flight) v kombinaci s metodou SIMS
(Secondary Ion Mass Spectrometry).

INTERAKCE IONTU S PEVNOU LATKOU

Pomoci interakce urychleného iontu s pevnou litkou lze
ziskat informace o vlastnostech pevné latky. Poznédni procestu
probihajicich pfi této interakci je zasadni pro spravnou interpretaci
vysledkt experimentu. Interakc{ iontii s pevnou ldtkou rozumime
proces, béhem kterého dopadajici iont pronikd do pevné latky, srazi
se s atomy terce a tyto pak mohou zpusobit dalsi srdZky s ostatnimi
atomy terCe. Vytvaii se tzv. kolizni kaskdda. Ptiklad kolizni kaskady
vzniklé po dopadu jednoho iontu je na obr. 2. Modelovani kolizn{
kaskady pomaha objasnit emisi (odpraseni) nabitych i nenabitych
¢astic pochdzejicich z bombardovaného terée a miru jeho destrukce
[3], [4]. Problematika koliznich kaskad je zna¢né€ obsahld a je nad
ramec tohoto pojednani, ale pfesto se pokusime ji velmi stru¢né
uvést spolu s vlivem téchto kolizi na velikost ionty analyzovatelné
oblasti pevné latky.

P1i vypoctech s pouZitim modelu koliznich kaskdd se pfedpo-
kl4d4, Ze jednotlivé sraZky jsou bindrni. Bindrni srdZka je takovd,
kde v jednom casovém okamziku dojde ke srdzce pouze mezi
dvéma volnymi ¢asticemi (atom v krystalové miiZce je povazo-
véan za volny). Pfi tomto procesu je pfeddvana energie a hybnost
atomtm na povrchu ter¢e nebo pod povrchem. Simulace koliznich
kaskad 1ze provést pomoci fady dostupnych programii (SRIM,
TRIM.SP, TRIDYN, MARLOWE atp.). Pti téchto simulacich jsou
pro vypocty koliznich kaskdd vyuZivdny teoreticky ¢i empiricky
ziskané vztahy.

Postupné srazky mezi projektilem a atomy terce sniZuji energii
projektilu tak dlouho, dokud jeho energie neklesne pod hodnotu
vazebné energie terCe. Pokud se tak stane, dopadajici projektil je
implantovan do vzorku. V dasledku kolizi muZe projektil zménit
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Obr. 2 Simulace kolizni kaskddy programem SRIM [5].
Tmavé Sedé te¢ky znaci jednotlivé kolize projektilu (Cs+, 16 keV)

s atomy terce (NiCN). Svétlejsi Sedé tecky vyjadiuji pohyb atomi
terée vyraZenych z jejich puivodni polohy. Sipka ukazuje misto

a smér dopadu iontu na vzorek

smér pohybu zpétky k povrchu terce. Pokud se dostane do blizkosti
povrchu a md dostatecnou energii, opusti ter¢ jako vicendsobné
odraZeny iont. Velmi Casty a pro experiment duleZity je také piipad,
kdy se iont odrazi po jediné srdZce s tercovym atomem (jednona-
sobny rozptyl, metoda RBS).

Pfi popisu rozptylu projektilu na atomech tere se uvazuji
pruzné srazky mezi jadry projektilu a terCe. Pri pruzné srdzce (roz-
ptylu) se kineticka energie systému iont - atom zachovava. Tato
interakce se pfisuzuje pouze pusobeni sil mezi jadry projektilu
a terCe (mezijadernd interakce). Trajektorie projektilu je pocitdna
pomoci coulombovského potencidlu mezi jadry a zdkonu klasické
mechaniky. K vypoctu hmotnosti povrchového atomu, na kterém
doslo k rozptylu projektilu, pouZijeme zdkon zachovani energie
a hybnosti a zdkladni mechanické veli¢iny dopadajiciho projektilu
(iontu), tedy jeho hmotnost, rychlosti pted a po srazce (obr. 3 vievo).
Pokud k rozptylu dojde pod povrchem, je nutné energii rozptyleného
atomu sniZit o tibytek zptisobeny brzdénim iontu latkou, kterou musi
projit pfi cesté pod povrch a zpét. Rychlost dopadajicich iontt je ddna
urychlovacim potencidlem a hmotnosti iontu. Rychlost rozptyleného
iontu je méfena pomoci elektrostatickych energetickych analyzatort
nebo pomoci jeho doby letu. V piipadé méreni doby letu (obr. 3
vpravo) lze analyzovat i rozptylené neutraly, tedy projektily, které
pred srdzkou byly ionty a po rozptylu byly neutralizovany atomy
terce. Pokud je k méfeni energie rozptyleného iontu pouZivdno
méfeni doby letu, hovoiime o spektroskopii TOF-LEIS.
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Obr. 3 Bindrn{ kolize. Projektil o hmotnosti M, dopadd na atom
o hmotnosti M,. Carkované ptimky oznacuji asymptoty, ke kterym
se blizi trajef(torie odraZeného projektilu a vyrazeného atomu.
Vzdalenost p je srdZkovy parametr

Nezanedbatelnou roli vSak hraji také nepruzné srazky, pti nichz
se kinetickd energie jiZ zminéného systému nezachovava. Pfi této
interakci je Cast energie preddna elektronim. Dominance pruznych
¢i nepruznych interakci je ddna energii dopadajiciho iontu. U niZ-
Sich energii dopadajiciho iontu se uplatiiuje ve vétsi mite jadernd
interakce a u vysSich energii (dopadajictho projektilu) prevlada
elektronova interakce. Elektronovd a mezijadernd interakce jsou
uvazovany jako dva samostatné jevy. Tato predstava slouZi v pii-
padé bindrnich srazek jako dobrd aproximace.

Ionty mohou ztratit energii pri pruletu materidlem nésledujicimi
zpusoby: ¢ lont pfedd energii atomovym jadrim - tzv. jaderné brz-
déni - zde se jednd o elastickou ztratu energie dopadajiciho iontu
(pruzna srazka), * Iont pfedd energii elektrontim - tzv. elektronové
brzdéni, coz je neelastickd energeticka ztrita (nepruznd srazka).

Ztrata energie zpisobend elektronovym brzdénim muiZe byt
zplisobena témito pri¢inami: 1. Pfimd vymeéna kinetické energie
zpusobend srdzkami elektronu dopadajiciho iontu a elektronu
nédleZejicimu atomu terCe, 2. Excitace Ci ionizace atomu terce,
3. Excitace vodivostnich elektronti, 4. Excitace, ionizace nebo
zachyceni elektronu projektilem.

ProtoZe projektil ve vzorku prodéld mnoho kolizi s elektro-
ny a zdroveni miZe byt béhem svého letu vicekrat ionizovan, je
velmi obtiZzné popisovat v§echny moZné interakce pro vSechny
stavy ionizace projektilu. Proto je pro vyjadreni brzdéni projektilu
elektrony pouZivén tzv. brzdny ucinek (stopping power), ktery je
funkef energie a vyjadfuje primérnou ztritu energie na jednotku
délky podél trajektorie dopadajici ¢astice. Brzdny tcinek elek-
tronové interakce je mozZno spocitat s presnosti nékolika procent
pro energie projektilu vétsi nez nékolik stovek keV. Pro energie
byvaji dostatecné presné. Navic se pravdépodobnost elektronové
interakce pro riazné kombinace projektilu a cilového atomu silné
méni. Proto se pravdépodobnost elektronové interakce vétSinou
zjiStuje empiricky nebo poloempiricky.

Jadernym brzdénim rozumime brzdéni projektilu elastickymi
kolizemi mezi projektilem a atomem vzorku. Kinetickd energie
projektilu je pfitom pfeddvdna atomim vzorku. Brzdny td¢inek
jaderné interakce je moZno spocitat, jestliZze zndme potencidl, kte-
ry popisuje vzajemné plsobeni projektilu a atomu terce. Brzdny
ucinek jaderné interakce roste se zvétSujici se hmotnosti projektilu.
Na pocétku zpomalovaciho procesu projektilu je projektil brzdén
z vét§1 miry elektronovou brzdnou silou. Cim je projektil poma-
lejsi, tim pravdépodobnéjsi se stavd jeho kolize s atomovymi jadry
vzorku a zacind dominovat jaderna brzdna sila. Celkovy brzdny
ucinek elektronové a jaderné interakce je prostym souctem obou
ucinnych prifezi. Na zdklad€ znalosti tohoto celkového brzdného
ucinku jsme schopni stanovit, kolik energie ztrati projektil pri
uraZeni vzddlenosti mezi dvéma kolizemi.

Energie, kterou pfijmou atomy ter¢e béhem kolize s projek-
tilem, je uvoliovana béhem tzv. sekundérnich kolizi mezi atomy
terce. V piipadé, Ze Cdstice terCe ziskd energii vEtsi neZ je vazebnd
energie a nachdzi se blizko povrchu terce, miZe jej opustit. V ta-
kovém piipadé hovofime o odprasené &astici. Cast odprasenych
¢astic pii procesu odprasovéni je ionizovana. Odprasené nabité
Castice (tzv. sekunddrni ionty) vyuZivd metoda SIMS k analyze
terce. Tentokrat informaci o ter¢i nenesou odrazené (rozptylen¢)
ionty, ale samotné ionizované atomy terce. K predstave o sloZeni
terCe staci provést jejich hmotnostni separaci a spocitat, kolik iontd
urc¢itych hmotnosti bylo detekovdno. Ukdzka redlného povrchu
po dopadu jednotlivych iontd je na obr. 4.

Velikost prostoru, ve kterém kolizni kaskdda probihd, ma
zdsadni vliv na velikost nejmens{ analyzovatelné oblasti. Z tohoto
interakéniho prostoru pochdzeji vSechny ¢astice nesouci informace
napf. o sloZeni terce. Fyzikdln{ limit laterdlniho i hloubkového
rozliSeni tedy ovliviiuje velikost tohoto prostoru. Po uskute¢néni
kolizni kaskady je interakcni prostor modifikovdn a dalsi iont
dopadajici do stejného prostoru neposkytne informaci o ptivodnim
stavu tohoto prostoru.
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Obr. 4 Povrch platiny (111) po dopadu argonovych iontu (5 keV,
pfi 390 °C, 20 s, [ = 0,21 pA) méfeny metodou rastrovaci tunelové
mikroskopie (STM) na Technické Univerzité¢ ve Vidni.
Kazdy z krétert je zpsoben dopadem jednoho argonového iontu

PRIKLAD ANALYZY 2D NANOSTRUKTURY METODOU
TOF-LEIS A SIMS

V naSem experimentdlnim piikladu se nebudeme zabyvat
analyzou nanostruktur v laterdlnim sméru, kde dal§im limitujicim
faktorem rozliseni je 3itka stopy iontového svazku. Sitka stopy
svazku He iontd v ndsledujicim experimentu je 0,5 mm. Zaméime
se na analyzu rozloZeni koncentrace danych prvka v zdvislosti
na hloubce od povrchu, kde nejsme limitovani pfistrojove, ale
predevsim velikosti interakéniho prostoru dopadajiciho iontu.
Rozmér interakéniho prostoru miZzeme zmensit pouZitim projektilu
s nizkou energii. V pfipadé metody SIMS, kdy k analyze povrchu
pouzivame odprasené ionty, je tento prostor hluboky fddové jednot-
ky nanometrti. Pokud chceme analyzovat nanostrukturu ve vétsich
hloubkéch, musime postupné odprasovat povrchové vrstvy dopa-
dem velkého mnoZstvi iontl do mist, kde jiZ doslo ke koliznim
kaskdddm. U povrchu analyzovaného vzorku se béhem odpraSovéni
vytvori mixovand vrstva, jejiZ tloustka limituje hloubkové rozliSeni.
V prikladu si ukdZeme, jak je principidlné mozné pomoci metody
TOF-LEIS nedestruktivné analyzovat oblast pod touto mixovanou
vrstvou a tak dosdhnout lepsiho hloubkového rozliSeni, nez je
schopna dosdhnout metoda SIMS.

Analyzovand nanostruktura popsand v obr. 7 byla méfena me-
todami TOF-LEIS a SIMS ve stfidavém rezimu zafizenim na obr.
5. Nejprve bylo na vzorku v misté budouciho odprasovéani zméfeno
spektrum rozptylenych He iontt metodou TOF-LEIS. Nésledné
byla odprasovana ¢ast povrchové monovrstvy argonovymi ionty.
Cely postup je nékolikrdt opakovan, dokud nenf analyzovand vrstva
odprdSena. Pii opakovaném odpraSovani ionty Ar* jsou monito-
rovany odpraSené sekunddrni ionty (obdrzime SIMS hloubkovy
profil) a mezi jednotlivymi odprasovanimi jsou méfena energetickd
spektra rozptylenych He neutrdli. Hloubkovy profil TOF-LEIS

lontovy zdroj TOF-LEIS He+

Hmotnostni analyzator SIMS

Detektor TOF-LEIS

lontovy zdroj SIMS Ar+

je pak z energetickych spekter extrahovan jako horizontalni fez
energetickych spekter zobrazenych pomoci bitmapy, kde na ver-
tikdlnf ose je vyndSena doba letu rozptyleného neutrdlu He (obr:
6). Stupném Sedi v bitmapé je zndzornén jejich pocet. Vertikdlni
teCkovand osa na tomto obrdzku je ¢asové spektrum zobrazené
na obr. 3. Dolni horizontdlni osa v obr. 6 je hloubkovy profil Mo
z povrchu odprasovaného vzorku a horni horizontdlni cerchovana
osa je profil Mo pod povrchem, tyto dva profily jsou zobrazeny
na obr. 7 a porovndny s profily stfidavé mérené metodou SIMS.
Jednou z vyhod stfidavého odprasovanti je, Ze oba hloubkové profily
jsou synchronni, a proto 1ze hloubkové profily porovnavat s jistotou
stejné hloubky obou zdrojt signdlt (SIMS a TOF-LEIS).

OdpraSovéani multivrstvy a méfeni hloubkového profilu SIMS
bylo provadéno pomoci Ar* iontl s energii 800 eV a hloubkovy
profil TOF-LEIS byl ziskdn pomoci odraZenych He* iontl s ener-
gif 1500 eV ze dna kréteru. Piitomnost kysliku ve vrstvé zvySuje
proud sekundarnich iontid a diky tomu je mozné identifikovat miru
,prooxidovéni* horni Mo vrstvy. Hloubkovy profil ,,Mo LEIS pod
povrchem® v obr. 7 je v hloubce posunut, protoZe ionty odrazené
pod povrchem vzorku jsou detekovany dfive neZ ionty odrazené
z povrchu vzorku. Pro lepsi srovndni Mo hloubkovych profila byl
tento profil posunut ve sméru vétsi hloubky o vzdalenost vyzna-
¢enou modrou Sipkou vlevo dole (atomy He pronikajici do vétSich
hloubek ,,vidi*“ sloZeni vrstvy pod povrchem diive). Hloubkové
profily jsou pouze normalizovdny na velikost druhého Mo piku
a nebyly korigovdny na rozdilné odpraSovaci rychlosti Mo a Si.
Hloubkovi kalibrace byla provedena pomoci HRTEM (High Reso-
Iution Transmission Electron Microscope). Profil oznaceny ,,Mo
HRTEM* byl ziskdn primérovanim dat z invertovaného obrazu
HRTEM, vybrus vzorku a méfenif HRTEM bylo provedeno na Ari-
zonské univerzit€ ve Phoenixu R. Rouckou. Vzorek profilovany
pomoci iontového odpraSovani byl deponovan soucasné se vzor-
kem uréenym pro HRTEM. Technologie piipravy tohoto vzorku
je pouzivdna pro vyrobu rentgenovych zrcadel a je pouZivana J.
Sobotou na Ustavu piistrojové techniky AV v Brné& [6].

P1i odpraSovéni napt. Ar*ionty dochdzi k promichdvani atomt
ve vrstvé nékolika nm u povrchu vzorku a to degraduje hloubkové
rozliSeni SIMS. He ionty pfi dostate¢né energii mohou proniknout
pod tuto mixovanou vrstvu a ,,uvidét* rozhrani vrstev jesté pred
jeho mixovanim Ar ionty. To je moZné pozorovat na profilu ,,Mo
LEIS pod povrchem* druhé vrstvy Mo pod povrchem, ktery redlnou
Mo vrstvu zobrazuje vérnéji (obr. 7). Pro vhodnou volbu energie
rozptylovanych iontt je tfeba znét hloubku, ze které se odraZeji - tzv.
informacni hloubku TOF-LEIS. Tento parametr 1ze ziskat simulaci

-
o

Doba letu (us)
o

0 10 20 30
Hloubka (nm)

Obr. 5 Umisténi iontovych zdroju a detektorti metod
TOF-LEIS a SIMS

Obr. 6 Spektra doby letu odrazenych He neutrdlti. Dopadajici He
ionty mély energii 1500 eV
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Obrazky k clanku ,,Manipulator vzorku pro rentgenovou

fotoelektronovou spektroskopii do velmi vysokého vakua”
(Strana 215-216)

"Z-posuv”

paletka

Azimutalni otaceni

 horizontéini
&l ohon™

u-um hﬂdﬂ hfided

Obr. 3 Umisténi manipuldtoru
na komore ,,XPS*

Obr. 4 Spodni dil

manipuldtoru

Obr. 5 Detail horni ¢4sti
manipuldtoru v fezu

Obrazky k clanku ,,Vyuziti termalni desorpcni spektroskopie
pri studiu povrchové kontaminace”
(Strana 217 - 218)

a) desorpce 0.Fadu

Pyl vk

—_—

Dusoebini rychlost f o (b j.}

J}

Dasarben] ryehlos] fas (1B )

1000

Tuplnu {m

00 1
Togilota (K)

Desorbéni rychicst fem (i ].)

450 500 B50
Tepleta K}

Obr. 1 Simulovany pribéh tlaku pti méfeni TDS zptisobeny desorpci Céstic. Zobrazena je desorpce 0., 1. a 2. fadu. Velikost piku je zdvisla
na pocate¢nim pokryti © vzorku (uvedeno v monovrstvach)

) Desorpee 2, Kdu

< Obr. 2 Mozné zpusoby desorpce atomi C a O adsorbovanych na po-
vrchu Si ve formé jednotlivych atomi nebo ve formé molekuly CO.
U desorpci 1. fadu zdvisi rychlost na koncentraci jednotlivych druhia
molekul na povrchu (pokryti). Pti desorpci 2. fddu dochdzi k desorpci
molekuly po slouc¢eni dvou jednodussich molekul
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Obr. 3 Schéma realizace TDS v UHV aparature
s jednotkou kvadrupdlového hmotnostniho
spektrometru QMS 200C firmy Pfeiffer

Obr. 4 Signdl desorpce ¢astic H, (Hmotnost 2 amu) a CO, (Hmotnost 44 amu)
pro riiznou ddvku plynu. U méfeni ¢islo 2-7 je velikost piku (7p = 390 “C)
priblizné stejnd, kdeZto u méfeni ¢islo 8-10 je vidét narust velikosti piku, j.
pfitomného mnoZstvi molekul na vzorku. Vzorky byly vystaveny ddvce plynu

v rozsahu 2-10° -2-10° Langmuir

5. . Hmotnost (amu)
ii'- -2 H 100
4 b o
- Al e
= 3 ||'l.-1
g 2.
iy
1 i
04 : it . 'r" : '_
0 200 400 600 800
Teplota (°C)

Obr. 5 Meéreni piehledového spektra na hmotnostech 10-70 amu

pfi desorpci vzorku kifemikové desky skladované 5 let v polypro-

pylenovém boxu. V grafu je dobfe vidét rizny charakter desorpce

na jednotlivych hmotnostech. Mezi nejvétsim a nejmens$im zazna-
menanym pikem je rozdil tfi fady

Obr. 6 Porovndni desorpcnich pikii Si vzorku leptaného
v 40% HF. Piky s maximem na teploté 400 °C.
Méfené piky ukazuji na vznik molekul C F . MnoZstvi (plocha piki)
je polovi¢ni oproti pouziti 2% HF

Obrazky k ¢élanku ,,Rizeny rast kobaltovych ostriivkua
na kremikovém substratu” (strana 222-224)

Obr. 1 Procesy, ke kterym dochazi v pocatecnich fazich ristu vrstvy:
(a) depozice (adsorpce), (b) piima depozice na ostruvek, (c) diftize
po povrchu, (d) desorpce, (e) nukleace dimeru, (f) diftize do substratu
(vzdjemnd vyména deponovaného a substrdtového atomu), (g) pfipojeni
atomu k ostravku, (h) odpojeni atomu od ostravku, (i) difize dimeru,
(k) rozpad dimeru, (m) diflize atomu na niZs{ terasu, (o) difiize atomu
na vySe poloZenou terasu (do druhé vrstvy ostravku)

Obr.4 AFM obrizky (5 x 5 um?, kontaktni méd) kobaltovych ostravk,
které vznikly po depozici 5 nm Co pii teploté 400 “C na miiZce tvoiené
kruhy o nominéln{ hloubce 2 nm (ddvka iontt1 7.0 - 10" cm?) s riznymi
vzdjemnymi vzddlenostmi: (a) 1600 nm, (b) 800 nm, (c) 400 nm a (d)

200 nm. Primér ostravku je pfiblizné 400 nm. Pfejato z [6].
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Obr. 7 Hloubkovy profil multivrstvy 3x(Mo/Si)/Mo na Si(111)
substratu s pfirodnim oxidem kfemiku, tloustka Mo vrstev je 5 nm
a tloustka vrstev Si je 0,6 nm

v programu TRBS [7]. V§imnéme si také rozdilnosti hloubkovych
profili v oblasti prvni Mo vrstvy pod povrchem. Nejenom Ze kazd4
z pouZzitych metod ukazuje jiny profil, ale i rizné sekundarni ionty
(Mo* a Mo*") metody SIMS vykazuji rizny prabéh. Signdl Mo je
znacné zkreslen i v oblasti dalSich vrstev. VSechny profily nazna-
¢uji rozhrani mezi siln€ zoxidovanou ¢asti Mo vrstvy u povrchu
a nezoxidovanou Casti vrstvy.

ZAVER

Interakce iontii s pevnou litkou umoziuje analyzu pomoci
fady metod. Kazdd z t€chto metod pouziva jiné vysledné produk-
ty této interakce a jiné energie a typy projektili. Pokud chceme
analyzovat pomocf této interakce vzorek s vysokym hloubkovym
rozliSenim, je moZné pouZit kombinaci metod SIMS a TOF-LEIS.
Kromé hloubkového rozliSeni v fadu jednotek nanometra nabizi
kombinace téchto metod rozdilné informace o sloZeni analyzova-
nych struktur. U metody SIMS je hloubkovy profil ¢asto ovlivnén

ionizacnim procesem béhem odpraSovéni a to mé za nésledek
obtiznou kvantifikaci. Vysledky metody TOF-LEIS analyzujici
pomoci neutrdltl nejsou timto ionizaénim procesem ovlivnény,
coZ usnadiiuje kvantitativni analyzu. Porovndnim méfenych
a simulovanych energietickych spekter 1ze metodou TOF-LEIS
urcit i tloustku jednotlivych vrstev. Metoda SIMS sice nenabizi
ppm) neZ metody zaloZené na rozptylu iontll. Opét se potvrzuje, Ze
k analyze objektu nanosvéta je tfeba kombinace vice metod, které
vytvoii lepsi pfedstavu o studovanych objektech.
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Manipulator vzorku pro rentgenovou fotoelektronovou
spektroskopii do velmi vysokého vakua

Rentgenovd fotoelektronovd spektroskopie (XPS) je zavedenou metodou v laboratorich pro vyzkum po-
vrchii a tenkych vrstev. V cldnku je uvedena konstrukce automatizovaného manipuldtoru, ktery umoZiiuje
posun vzorku ve trech osdch a jeho rotaci v poldrnim a azimutdlnim tihlu. Timto systémem mohou byt
snadno ziskdna data z ihlové zdvislych méreni nebo rentgenové fotoelektronové difraktogramy.

Klicova slova: rentgenova fotoelektronova spektroskopie; XPS; ARXPS; velmi vysoké vakuum;

UHYV; manipuldtor

Upozornéni: Obrdzky 3, 4 a 5 jsou uvedeny na strané 212 v barevném provedeni.

UvoD

Mnohé metody pouZivané pii vyzkumu povrchi a tenkych vrs-
tev poZaduji podminky velmi vysokého vakua (ddle UHV). UHV
je charakterizovano tlakem v fadu 107 Pa a niz§im. Pro ziskani
zadanych informaci je dileZité, aby se detekované Castice dostaly
neovlivnény ze vzorku do detektoru. V atmosférickych podmin-
kdch se na povrchu vzorku usazuji uhlovodiky a dalsi slouceniny
uhliku. V UHV lze povrch vzorku vycistit, napf. opraSenim ionty
nebo tepelné, a vzorek zde zistane Cisty po dlouhou dobu. UHV
systémy kladou velké naroky nejen na material, ze kterého je vaku-
ova komora vyrobena, ale také na mechanické komponenty, které
prendseji ve vakuu pohyb. Problémy zpitisobuje zejména smykové
tfent, které je ve vakuu mnohem vétsi nez v atmosférickych pod-
minkdch. Mazani v UHV podminkach neni mozné, protoZe mazivo
by zhorSovalo tlak v aparature.

TEORIE

Rentgenovd fotoelektronovd spektroskopie (ddle XPS) patii jiz
nékolik desitek let mezi spolehlivé néstroje pro ur¢eni chemického
sloZeni povrcht a velmi tenkych vrstev. Vysledkem méteni XPS
jsou spektra fotoelektronu, tedy zdvislosti, kde na ose x je kineticka
energie fotoelektrontl a na ose y je jejich intenzita — pocet dete-
kovanych fotoelektronti za jednotku ¢asu [1]. Rentgenové zareni
ozatuje vzorek (obr. 1) a pronikd pod jeho povrch do hloubky
nékolika desitek um. Fotony tohoto zdfeni vyrdZeji z vnitfnich

VyraZzené

Rentgenové fotoelektrony

zareni

Y . v

informadn - A g informagni
hloubka I ; §. 7 hloubka

Vzorek

Obr. 1 Princip méfeni metodou XPS

hladin atomt fotoelektrony, které opoustéji vzorek v riznych
smérech a jsou detekovany energetickym analyzatorem v prislus-
ném sméru. Fotoelektrony, které nejsou emitovany bezprostfedné
z atomu na povrchu, prochdzeji pies vrstvy, které jsou nad nimi
a pritom dochdzi ke srazkam a tedy k dtlumu signalu. Draha, kte-
rou je fotoelektron pri prichodu vzorkem schopen urazit, je rovna
pfiblizné 3A, kde A je stfedni neelastickd draha. Této skute¢nosti
vyuziva thlové zdvisla XPS metoda (ddle ARXPS), u které je
potieba zméfit série XPS spekter pro rizné detekeni Ghly © mezi
povrchem vzorku a analyzdtorem. Kazdé takové spektrum md
ruznou informacni hloubku. Z kazdého spektra lze urcit relativni
mnoZstvi prvkil nebo slouc¢enin ve vzorku a poté 1ze rekonstruovat
koncentrace jednotlivych prvki a sloucenin v zdvislosti na hloubce
pod povrchem [2], [3]. Vzhledem k béZnému ttlumu fotoelektroni
maximalni hloubkova citlivost metody byva kolem 5 nm. Obecné
plati, Ze s vétsi hloubkou je chyba urceni koncentraci vétsi. Zména
detek¢niho dhlu se zpravidla provadi otdcenim vzorku v tzv. po-
larnim sméru, zatimco pozice rentgenového zdroje a analyzatoru
se neméni.

Dalsi piibuznou metodou je rentgenova fotoelektronova di-
frakce (XPD). Ta slouzi predev§im k urceni struktury povrchu
vzorku — krystalografického usporadani na povrchu vzorku [4], [5].
Jsou-li nad unikajicimi fotoelektrony pravidelné usporadané vrstvy,
dochézi k vicendsobnym rozptylim — vlndm, které spolu navza-
jem interferuji a vznikaji tak maxima a minima vysledné viny.
Toto lze zaznamenat méfenim intenzity spektrdlni ¢ary urcitého
prvku v riznych smérech — polarnim a azimutdlnim (rotace kolem
normdly vzorku).

MANIPULATOR

Navrhovany manipulétor je implementovan do komory ,,XPS*
v systému vakuovych komor v laboratofi povrchi a tenkych vrstev
na Ustavu fyzikdlniho inZenyrstvi ESI VUT v Brné& (obr: 2). Vzorky
jsou umisfovany do systému na specidlnich paletkdch pres zakla-
daci komoru. Z ni jsou pfemistovany do komory ,,karusel®, kde je
rotacni zasobnik pro Sest paletek se vzorky. Ddle mohou byt paletky
transportovany do ¢tyt dal§ich komor pomoci manipulacnich tyci.
Vsechny tyto transporty jsou provadény pres ,,XPS* komoru. Napr.
pro pfesun paletky z komory ,.karusel” do depozi¢ni komory se pa-
letka zaloZi pomoci manipula¢ni tyce ,.karuselu* do komory ,,XPS*
a poté se manipulacni ty¢i depozi¢ni komory paletka premisti
do depozi¢ni komory. Pfitom je samoziejmé potfeba vhodné natocit
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Obr. 2 Systém vakuovych komor v laboratofi povrchii a tenkych
vrstev na Ustavu fyzikdlniho inZenyrstvi FSI VUT v Brné

manipuldtor (v poldrnim sméru) smérem k ptislusné manipulacni
ty€i. Zakladani vzorku do ,,SIMS* komory se provddi manipula¢ni
ty¢i ,karuselu* pfi manipuldtoru XPS v horni pozici.

Manipulétor byl tedy navrZen tak, aby spliioval poZadavky
na zaklddani paletek se vzorky a také na vySe uvedené metody -
posuv v horizontdln{ a vertikdlni roviné a rotaci ve dvou osach.

Umisténi manipuldtoru na komote zndzortiuje obr. 3. Nejblize
ke komofte je umistén ,,XY table* umoziujici posuv v horizontaln{
roviné XY, nasleduje posuv vertikdlni — ,.Z-posuv* a horni ¢ést
manipulédtoru, kde se ovlddaji rotace. Do spodni ¢asti manipula-
toru se zaklddd paletka se vzorkem (obr. 4). Paletka je umisténa
v drzdku paletky. Azimutdlni rotace se realizuje vnitinim hiidelem,
ktery ota¢i ozubenym kolem 1, ndsledné ozubenym kolem 2 a tedy
vzorkem kolem jeho normdly.

Polarni rotace je realizovdna vnéjSim hiidelem, ktery otaci
drzékem spodni ¢asti manipuldtoru. Cely spodni dil manipuldtoru
je propojen s horni ¢ésti tfemi elementy. Nosnou trubkou, ktera je
pripevnéna k nosnému ¢lenu a drzi tak cely spodni dil. Uvnitf je
dalsi trubka — vnéjsi hiidel ovlddajici poldrni otdCeni. Uvnitf to-
hoto htidele je tycka — vnitini hfidel ovlddajici azimutélni otdceni.
Na obr. 5 je detail horni ¢asti manipulatoru v fezu. K prevodu ro-
ta¢niho pohybu do UHV se pouZiva tzv. ,,li§¢tho ohonu®. Zde jsou
dva tyto prvky. Vertikdlni ,,1iS¢i ohon* ovldda pies spojku vnitini
hidel. Horizontdln{ li§¢i ohon ovladad vnéjsi hiidel pres ozubené
kuZelové soukoli.

Takto navrZeny systém md jednu potiZ — ¢innost azimutalni
rotace je ovlivilovdna poldrni rotaci. Bude-li se otdcet horizontdlnim
,,l1IS¢im ohonem* — tedy poldrné a vertikdlni ,,liS¢{ ohon* zlistane
zablokovany, bude se ménit nejen poldrni, ale také azimutalni po-
zice. Aby k tomuto jevu nedochdzelo, je nezbytné tocit soub&zné

obéma ,,lis¢imi ohony*. Pfi ru¢nim ovlddani manipuldtoru by toto
bylo obtiZné realizovatelné. Nejen z tohoto diivodu byla pro fizeni

Z Mz

manipuldtoru navrZena elektronickd fidici jednotka, kterd ovlada
manipuldtor pomoci tif krokovych motort. Dva motory ovlddaji
rotace, tfeti ovlada ,,Z-posuv‘. Posuvy X a Y se ovlddaji rucné.
Jadrem elektronické fidici jednotky jsou 2 mikropocitace, které ridi
chod krokovych motord, vyhodnocuji stavy kontrolnich snimact
a komunikujf s fidicim programem v PC.

Dalsim diivodem motorizace manipuldtoru je mozZnost auto-
matizovanych méteni.

U ARXPS se bézné méii spektra pro 10 raznych detekénich
thld, coZ je Casoveé narocné. Automatizace umoziuje provadét tyto
experimenty bez tcasti ¢lovéka.

Dals$i moZnosti automatizovaného méreni je méreni XPS
spekter v zdvislosti na pozici ,,.Z-posuvu‘. To je napt. uzite¢né pri
depozici jako kontrola, zda-li byl materidl na vzorek homogen-
né nadeponovan. U XPD metody je zapotiebi ménit obé rotace
a v kazdé pozici méfit intenzitu zpravidla jen jedné spektralni ¢ary
urcitého prvku. Jedno méfeni sice netrva dlouho, ale méfenych
bodu byvaji stovky.

ZAVER

Manipuldtor byl pln€ implementovan do ,,XPS komory* v labo-
ratofi povrchii a tenkych vrstev na Ustavu fyzikdlniho inZenyrstvi
FSI VUT v Brné. S jeho pomoci se podatilo usnadnit zakladani
vzorki do jednotlivych komor — prfedevsim se cely proces zrychlil.
Bylo jiz provedeno nékolik experimenti XPD, ARXPS - vétSinou
pres noc a také XPS v zdvislosti na ,,Z-posuvu*.
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Vyuziti termalni desorp¢ni spektroskopie pri studiu

povrchové kontaminace

V &ldnku jsou prezentovdny teoretické zdklady termdlni desorpcni spektroskopie a jeji aplikace ve vyzkumu
povrchii a tenkych vrstev. Jako priklad pouZiti metody je uvedena studie kontaminace Si desek.

Klicova slova: termalni desorp¢ni spektroskopie, TDS; desorpce; adsorpce

Upozornéni: Obrazky 1, 2, 3, 4, 5 a 6 jsou uvedeny na stran€ 212 v barevném provedeni.

UvVoD

Pro pozorovéni sloZeni a vlastnosti tenkych vrstev se v dnesni
dob€ pouziva fada metod s citlivosti zpravidla jednotek procent jako
je rentgenovd fotoelektronovd spektroskopie (XPS), spektroskopie
Augerovych elektronti (AES) a Ramanova spektroskopie, které
ddvaji dobrou predstavu o chemickém sloZenf a struktute povrchu
latek. PouZiti povrchové citlivé metody hmotnostni spektroskopie
sekundarnich iontti (SIMS) ve statickém reZimu déva obvykle velmi
dobré vysledky, ale pofizovaci ndklady jsou obvykle velmi vysoké.
V piipadech, kdy dochazi k uvoliiovani povrchovych ¢éstic (ato-
mil, molekul) pfi ohfevu vzorku, miZeme k jejich detekci pouZit
termdlni desorp¢ni spektroskopii (TDS).

Metoda termalni desorpcni spektroskopie vznikla na zdkladé
desorp¢nich experimentl fizeného fleSovani (neboli rychlého
ohfevu) wolframového vldkna v ultravakuové (UHV) komore.
P. Redhead publikoval v ¢asopise Vacuum [1] v roce 1962 teore-
ticky popis desorp¢nich spekter. Méfeni pomoci této metody lze
prakticky realizovat v libovolné vakuové komore, kde 1ze méfit tlak
a Cerpaci rychlost vakuovych vyvév je dostatecné velka vzhledem
k velikosti UHV systému. Méfeny tlak potom odpovida piimo toku
desorbovanych c¢éstic.

Dile je nutné fizené zvySovat teplotu vzorku a soucasné za-
znamendvat tok Castic. Z vyslednych grafii zavislosti toku ¢éstic
na teploté Ize pak fitovanim prabéhu desorpcniho piku ziskat akti-
vacni energii desorpce E . Metoda je vhodnd pro méteni desorpcni
energie zejména v piipadé, Ze se na zahiivaném povrchu nachézeji
pouze Castice stejného druhu. Pro tento piipad je zaruceno, Ze mé-
feny signdl tlaku bude odpovidat pouze desorp¢ni rychlosti té€chto
Castic a desorpce zkoumanych ¢dstic nebude ovlivnéna.

Detekei desorbovanych ¢astic pomoci hmotnostniho spektro-
metru lze do zna¢né miry tyto Castice identifikovat bez predchozi
znalosti desorbované vrstvy.

Meéfeni reakeni rychlosti pri postupné se ménici teploté navrhl F.
Urbach [2] v roce 1930 a pouzil ji pfi studiich kinetiky chemickych
déju. Techniku fleSovéni vldkna jako prostiedek studie adsorpéni ki-
netiky prvné popsal L. Apkerk v roce 1948 a déle bylarozvijena J.A.
Beckerem a H.D. Hagstrumem v Bellovych laboratoftich [3] v letech
1952-53, kde zavedli pouziti programové fizené spojit€ se ménici
teploty. V 50. letech se desorpnimi experimenty intenzivné zabyval
G. Ehrlich [4], ktery méfenim desorpce z povrchu wolframového
vldkna ziskdval informace o vzniku jednotlivych povrchovych fazi
molekul plynt, které souvisi s povrchovou rekonstrukei substratu.

V dne$ni dobé metoda naléz4 uplatnéni zejména pti méfeni
katalytickych vlastnosti povrcht [5, 6].

Pravdépodobnost desorpce atomil (obr. 1) roste se zvySujici
se teplotou povrchu vzorku. Rostouci teplota povrchu umoziuje
povrchovym molekuldm ziskat energii potfebnou k preruseni vazby
k substratu.

Tuto energii oznaCujeme E a obvykle ji uvadime v jednotkdch
eV nebo kJ/mol. Veli¢ina charakterizujici desorpci ¢astic z povrchu
za jednotku Casu je tok Castic, respektive rychlost desorpee r,
(pocet atomi za sekundu), kterd je vyjaddiena Polanyi-Wignerovou

rovnici
E

d
rde,\' = _(::1_(;) = _%naezvd € o ’
kde n_je pocet adsorbovanych ¢dstic na povrchu vzorku, @, pokryti
vzorku, v, pfedexponencidlni faktor, n fad desorpce, ktery ovliv-
fiuje charakter desorpce (viz obr. 1), R Rydbergova konstanta, E,
je desorp¢ni energie a 7 je teplota vzorku.

Desorp¢ni rychlost 1ze méfit riiznymi zptisoby, které prinasi bud
vyhodu jednoduchosti (méfenti tlaku vakuové komory), nebo vyho-
du v rozli§eni desorbovanych ¢éstic (méfeni hmotnostnim spektro-
metrem). Citlivym kvadrup6lovym spektrometrem (QMS) v rezimu
analyzy zbytkovych plyni (RGA) mame mozZnost identifikovat
i zbytkové mnoZstvi ¢astic. Tato varianta je nékdy také nazyvéana
termdIn€ programovand hmotnostni spektroskopie (TPMS).

Metoda TDS je velmi vhodna pro studium molekul na povrchu,
kdy muZeme zjistit ptitomnost nékteré povrchové faze, druh mo-
lekul a vazebnou energii. PouZitim QMS mad srovnatelnou citlivost
s metodou SIMS, kde vSak pfi pouZiti iontového zdroje dochdzi
k promichédvéni povrchu se substratem. Nevyhodou je, Ze nemtiZzeme
detekovat Castice, které namisto desorpce difunduji do substratu.

EXPERIMENTY

Méfici zafizeni TDS, realizované v UHV aparatuie Ustavu fyzi-
kalniho inZenyrstvi FSI VUT v Bmé (obr. 3), je optimalizované pro
meéfeni povrchové kontaminace kfemikovych vzorkd. Hmotnostni
spektrometr je umistén v diferencidlné cerpané sekundarni komorte,
kterd je od hlavni komory oddé€lena diferencidlnim otvorem o pra-
méru 3 mm. Otvor slouzZi k omezeni pristupu desorbovanych ¢éstic
do prostoru s analyzdtorem. To je duleZité zejména v piipadech, kdy
se nezahiiva pouze zkoumany vzorek, ale také drzak vzorku. Castice
z néj desorbované by jinak negativné ovlivnily vlastni spektrum
vzorku (zejména ptitomnost O,, H,0 a CO, adsorbovanych pfi
upeviiovani vzorku do drzaku). PouzZitim iontové a sublimacni vy vé-
vy se v hlavni komote b&Zné dosahuje zékladniho tlaku 2-10° Pa.

Hmotnostniho spektrometru Ize s vyhodou pouZit v ptipadech,
kdy se na povrchu vzorku naléza vice jak jeden druh molekul.
MiZeme tak napiiklad soucasné ziskat nezdvisle na sob& des-
orp¢ni kiivky CO, a H, v pfipad€, kdy dochdzi k adsorpci CO,
na povrchu Si(100) modifikovaném vodikem, kdy pfi napousténi
CO, do UHV komory probihéd zdrovefi hydrogenizace povrchu
atomdrnim vodikem. Na ¢istém povrchu Si(100) je koeficient ulpéni
pro CO, nulovy, avSak po hydrogenizaci povrchu, ke které dochazi
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vlivem disociace zbytkového H, ionizatni mérkou, je koeficient
ulpéni nenulovy. Desorp¢ni spektra pro H, a CO, jsou na obrdzku
3.V grafech je vidét ndrast signdlu aZz u méfeni ¢islo 9 a 10, kdy
dochazi k vyraznému ndrastu H, na povrchu Si.

Vysoka citlivost na desorbované ¢astice byla vyuZita také pri
zjisfovani kontaminace povrchu kfemiku pasivovaného vrstvou
nativniho oxidu. Povrchové znecisténi (kontaminace) zpiisobuje
zmény vlastnosti vytvarenych elektrickych struktur a vede v ko-
necném dusledku azZ ke sniZeni vytéZnosti produkce elektronickych
soucastek. Tento problém nabyva na vyznamu zejména v soucas-
nosti pfi rozmérech vyrabénych soucdstek integrovanych obvoda
v fddu desitek nanometru.

U kiemikovych desticek firmy ON Semiconductor predpo-
kladame, Ze v idedlnim piipad€ je na Cistém Si povrchu vrstvicka
nativniho oxidu SiO,. Ta vSak vlivem vystaveni a skladovani
desti¢ky na vzduchu znecisténa dalSimi ¢asticemi, které adsorbuji
na povrch nativniho oxidu.

Vysledny zdznam desorpce z Si desticky je na obr. 5. Na tomto
obrazku vidime, Ze zaznamenané kiivky nemaji charakter zaklad-
nich desorpcich kiivek (viz obr. 1), jaké bychom ocekdvali v piipadé
piftomnosti pouze nativniho oxidu a desorpce ¢astic SiO,.

Povrchové znecisténi méfenych vzorki je velmi komplexni
a z pocatku se z naméfenych dat dafilo identifikovat s jistotou
pouze n€kolik pfitomnych sloucenin: H,0, CO, CO, a fragmenty
C H_ obecn€. Postupné se dafilo ve spektru prokézat i zbytkové
mnoZstvi molekul HF a HCI pretrvavajicich na povrchu po proce-
sech chemického ¢isténi Si desticek. Méfeni se zabyvala zejména
zjisténim kontaminace skladovanim v plastovych polypropyleno-
vych boxech, avS§ak ndrust ¢astic CXHyV souvislosti s dlouhodobym
skladovanim nebyl pozorovan.

Dile byl zjiStovan vliv pfitomnosti uhlovodiki pfi samotném
procesu leptani 2% a 40% roztokem kyseliny fluorovodikové (HF).
Vybrané desorpcni kifivky jsou vyneseny v grafu na obr. 6. Méreni
ukazuji, Ze dochdzi k reakcim C HF +F CH _F  +H, pfikterych
vznikaji molekuly C F,. Tyto molekuly maji vys§i vazebnou energii
a tudiZ i desorpcni teplotu (400-600 °C) a jsou tak hiife odstranitelné
oproti ¢asticim s desorpcni teplotou v rozmezi 200-300 °C.

ZAVER

Metoda TDS se osvédcila zejména jako citlivy detektor nizkych
koncentraci molekul adsorbovanych na povrchu. Pfi analyze neni
v§ak identifikace molekul jednozna¢nd a je dobré kombinovat meto-
du TDS s dal§imi metodami jako je XPS, aj.. Komora zatizeni TDS
je soucasti komplexniho zafizeni umisténého v Cistych prostorech
UFI FSI VUT v Brng, kde je moZno provadét depozice tenkych
vrstev (Ga, GaN, Co aj.) a jejich analyzy metodami bez poruseni
vakua. Kombinaci dostupnych metod tak miZzeme ziskat komplex-

v
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Srde¢né Vis zveme k navstéve
Mezinarodniho veletrhu o¢ni optiky SILMO,

ktery se kond ve dnech 17. - 20. za¥i 2009 v PariZi na jiZznim vystavisti
Porte de Versailles, hala1-2.1-22-23-3

Mezinarodni veletrh o¢ni optiky Silmo si ziskava stale Sirsi
pozornost celého svéta.

Kazdy rok prijede do PafiZe navstivit tuto udélost ¢im dal vetsi
pocet odbornik. Na plose vice neZ 95 000 m?> muZete kaZdoro¢né
shlédnout nejprestiznéjsi uddlost optického priimyslu v oblasti skel
- kontaktnich a optickych ¢ocek — brylovych obrub - slune¢nich
bryli - pristroji, pomicek pro optiky a optometristy - stroji a pii-
sluSenstvi pro vyrobu.

SILMO neptedstavuje pouze 1 000 vystavovatelu ¢i 45 000 né-
vstévniki, ale i trendova foéra, specidlné zamérené sekce (déti, sport,
slune¢ni bryle atd.), odborné konference nebo

16. ro¢nik inovacni soutéZe Silmo d“Or (Zlaté Silmo). Struktura
veletrhu je pro snazsi orientaci rozdélena podle obort:

Hala 1 ,,Central“ nabidne ndvstévnikim optické a slune¢ni bryle,
brylové obruby, skla, kontaktni ¢ocky, luxusni znacky, bryle jako Sperk,
déle vybaveni prodejen o¢ni optiky a pfistroje pro optometristy.

Hala 2 ,, Technop "hall* jiZ tradi¢né sdruZuje pokrokové technologie
na Spickové trovni v oblasti vyroby. Budou zde umistény sekce véno-

vané Krétkozrakosti, Brylatstvi
- obor jako takovy. . (

Hala 3 ,,Village*, ,, svétovi
navrhéfi predstavi v predpre- ¢ W.O )
miéfe nové tendence at uz eniatae foptaueimams
klasickych stylu ¢i tvart ultra-modernich, od téch nejjednodussich az

At je jiZ charakter zakazniku jakykoliv, optici najdou vSechy od-
povédi pravé na veletrhu SILMO.

Vstup na veletrh je zdarma na zakladé predregistrace pres www.
silmoparis.com.

Registraci je mozno také provést prostiednictvim kancelafe Active
Communication Praha.

Doprava a ubytovani: v pifipadé zdjmu o zajisténi ubytovani ¢i
dopravy prosim kontaktujte naseho partnera UNIGLOBE PT Travel
info@uniglobetravel.cz, +420 272 083 505. V ramci veletrhu bude také
v pravidelnych intervalech zajist€na kyvadlovd doprava ZDARMA mezi
vystavistém a letisti Orly a Roissy CDG.

TéSime se na Vasi ndvstévu v Patizi!

zastoupeni veletrhu SILMO v CR a SR
Anglicka 28, 120 00 Praha 2

Tel./Fax: +420 222 518 587
info@francouzskeveletrhy.cz
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Studium optickych vlastnosti nanostruktur pomoci

mikroskopie blizkého pole

Optické viastosti periodickych struktur a stiibrnych nanovldken byly studovdny pomoct rastrovact
mikroskopie blizkého pole. lluminace zkoumaného vzorku nebo detekce elektromagnetického pole v bliz-
kosti povrchovych, opticky aktivnich struktur byla provedena pomoct optického vidkna pripevnéného
na kmitajict ladicku. Ndsledujict prispévek prezentuje nové pouZivané zarizeni, rastrovaci mikroskop
blizkého pole a dosavadni vysledky ziskané pri studiu nanostruktur.

Kli¢ova slova: SNOM, NSOM, mikroskopie blizkého pole, plasmonika, plasmonové struktury

UvVoD

Objekty, které maji alespon jeden rozmér v fadu desitek nano-
metrl, maji nékteré nové fyzikalni vlastnosti, jeZ v béZném makro-
svété nepozorujeme. Tyto vlastnosti, které jsou predevsim kvantové
povahy, mohou byt vyuZity pro funkci novych optoelektronickych
integrovanych obvodut [1]. Jednou z vyhod pfenosu informace
z jednoho mista na druhé pomoci svétla, oproti stdvajicim zptisobtim
s vyuzitim elektrického proudu, je nizké uvoliiovani tepla, které je
jednim z limitujicich faktorti zvySovani vykont mikroprocesord.
Pricemz taktovaci frekvence pienosu informace mize byt v piipadé
pouZiti svétla s vinovou délkou ve viditelné oblasti v fadu desitek
terahertz. Dal§im vyuZitim kvantovych vlastnosti nanosvéta
muZe byt vyroba senzort [2]. Vlastnosti zkoumaného vzorku, jez
jsou napf. fyzikdlni nebo chemické povahy, mohou byt zkoumény
pomoci zjiStovani mnozZstvi piitomnych nanoobjekti (nanocdstice,
nanodréty, aj.). Tyto nanoobjekty mohou velmi citlivé reagovat
na dopadajici nemonochromatické svétlo. Diky svym rozmérim
muZe byt pozorovdno navyseni intenzity ve spektru odraZzeného
nebo proslého svétla pro urité vinové délky, které pfimo souvisi
s rozméry pouZitych nanoobjekti.

POPIS MERICIHO ZARIZENI

Optické vlastnosti kovovych nanodrétti (nanoobjektd s dvéma
rozméry mensimi neZ 100 nm) a kovovych nanoc¢éstic mohou byt
studovdny pomoci rastrovaci mikroskopie blizkého pole (Near-
field Scanning Optical Microscopy — SNOM, NSOM) [3, 4].
Tluminace zkoumaného vzorku nebo detekce elektromagnetického
pole v blizkosti povrchovych, opticky aktivnich nanostruktur se
provadi pomoci optického vldkna nebo dutého hrotu rastrovaciho
mikroskopu atomdrni sily (Atomic Force Microscopy — AFM).
Pri¢ny rozmér optického vldkna nebo otvoru v hrotu musi byt mensi
neZ vlnova délka pouZzitého svétla, aby mohlo byt vybuzeno nebo
detekovéno elektromagnetické pole, jehoZz amplituda rychle ubyva
se vzdalenosti od povrchu struktur. Praveé z divodu existence pouze
v blizkosti povrchu se toto pole nazyva blizkym polem. Zafizeni
SNOM lze vyuzit i pro dal$i techniky vyuZivajici svétla k analyze
povrcht, napft. zesilend ramanovskd spektroskopie (Enhanced
Raman Spectroscopy — ERS) nebo fluorescenéni rastrovaci mik-
roskopie blizkého pole (Fluorescence Near-field Scanning Optical
Microscopy — FSNOM) a dalsi.

Sestava rastrovaci mikroskopie blizkého pole, zaloZend na kom-
binaci mikroskopu NTEGRA Solaris a Spectra firmy NT-MDT [5],
je rozdélena na dvé navzdjem nezdvislé konfigurace, které se 1isi

predevsim typem pouZité sondy — svételny vinovod prfipevnény
k ladi¢ce (tuning fork), duty hrot mikroskopie atomarnich sil. Obé
aparatury jsou umistény na spolecné antivibracni jednotce a vy-
uZivaji spolecnou fidici jednotku a software. Celd aparatura byla
koncipovéna jako otevieny systém, ktery je mozné rychle rozsitit
o dalsi, zejména spektroskopické optické metody.

Prvni konfigurace mikroskopu SNOM je zaloZena na interakci
konce svételného vinovodu se vzorkem. VInovod predstavuje optické
vldkno vyleptané do hrotu, pokovené stfibrem s vystupni aperturou
v rozsahu 100 nm az 200 nm, viz obr. 1. Toto vldkno je pfipevnéno
na ladicku z anizotropniho piezo-krystalu ve tvaru vidlicky, kterd
je mechanicky rozkmitdvana na konstantni frekvenci rovné vlastni
frekvenci jejich kmitt. Zména amplitudy mechanického kmiténi

reflexni vétev =
(méfici hlava SNOM)

05

osvétlovaci mod

(190 kHz)

ladi¢ka z piezo-krystalu

O

L - laser
D - detektor PMT
08 - opticka soustava

transmisni vétev
(invertovany mikroskop)

Obrizek 1 Schematicky ndkres mikroskopu SNOM s kmitajici
vidlickou a optickym vldknem, moZné kombinace osvétlovani
a detekce zdfeni v transmisnim a reflexnim médu
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zpusobend vzdjemnou interakci sondy a vzorku se projevi zménou
indukovaného napéti v krystalu, které slouzi jako vstupni signél pro
zpétnovazebni smycku pfi pohybu sondy nad vzorkem. Vzhledem
k tomu, Ze ladicka kmitd v roviné vzorku, je tak mnohem méné
citlivd na morfologické zmény povrchu.

Zakladna mikroskopu je vybavena stolkem s makroposuvy 5 x 5
um? a integrovanym linearnim mikromanipuldtorem o maximalnim
rastru velikosti 50 x 50 um? v horizontalnim sméru (v ose x a y),
ktery slouZi jako drzak vzorkd, a je pevné spojena s invertovanym
optickym mikroskopem Olympus IX71 (zdkladni objektiv zvétseni
50x, moZnost 1,5-ndsobného dodate¢ného zvétSeni, konfigurovatel-
nd vnéjsi vstupni a vystupni optickd cesta). Na ni se ddle umistuje
meéfici hlava mikroskopu SNOM, s kterou je mozné dodatecné
pohybovat v osich x a y. Tato hlava ma v sobé zabudovany mikro-
manipuldtor, ktery dovoluje pohyb v horizontélni (120 x 120 pm?)
i vertikdlni roving (6,5 um) vuci vzorku, do néhoz se vsunuje modul
obsahujici ladicku s kontakty pro detekci jejiho kmitdni a optické
vldkno prilepené na jeden z nosnikt ladicky. V zavislosti na typu
experimentu je tak mozZné si vybrat bud rastrovani vzorkem vuci
nehybnému hrotu nebo rastrovani hrotem vaci nepohyblivému
vzorku. Vzddlenost mezi hrotem a vzorkem je vSak fizena pouze
manipuldtorem umisténym v méfici hlave, viz obr. 1. Déle tato
hlava obsahuje optickou sestavu pro osvétlovéani/detekci elektro-
magnetického pole a zobrazovéni povrchu vzorku, jejiZ optickd osa
se ze svislého sméru lame pomoci zrcadla pod thlem 45° s rovinou
vzorku (vzorek je tedy zobrazovéan z boku).

Spojeni invertovaného optického mikroskopu, bo¢niho vstupu
na hlavé SNOM a svételného vinovodu umoZiuje analyzu jak trans-
parentnich, tak i netransparentnich vzorkl v nésledujicich kombi-
nacich. Zavedenim laserového svazku do jednoho konce optického
vldkna spojeného s ladickou dochdzi na druhém konci k osvétlovani
vzorku v blizkém poli a interakci tohoto zéfeni s povrchem (illu-
mination mod — osvétlovaci méd). Nasledny sbér zareni probiha
v dalekém poli soucasné v reflexnim médu (sbér bocni optikou,
reflection illumination mode) a transmisnim moédu (optickou sou-
stavou invertovaného mikroskopu, transmission illumination mode)
aje detekovdno ve dvou na sobé nezdvislych fotonasobicich (Photon
Multiply Tube - PMT), viz obr. 1. V osvétlovacim médu je mozZné
zvolit pohyb sondy vici vzorku nebo pohyb vzorku vici sond€.

Ve sbérném médu mikroskopu SNOM (collection mode) slouzi
optické vlakno na ladicce ke sbéru zdfeni v blizkém poli. Signdl
je detekovén opét ve fotondsobici. V zdvislosti na transparentnosti
vzorku lze vyuZit bud bocniho vstupu (reflection collection mode)
nebo invertovaného optického mikroskopu (transmission collection
mode) k privedeni fokusovaného laserového zateni na jeho povrch,
viz obr. 1. Kombinaci makro- a mikromanipuldtori u vzorku
a SNOM hlavy je mozné privést laserovy svazek do konkrétni
polohy (v rdmci zorného pole) na vzorek, napiiklad ozéfit urcitou
strukturu a méfit vybuzené zaieni v jejim blizkém okoli nebo privést
zfokusovany monochromaticky laserovy svazek do t€sné blizkosti
vstupniho otvoru sbérného optického vldkna. Volba pohybu vzorku
nebo hrotu zavisi na dané aplikaci.

Druhéd konfigurace mikroskopu SNOM spojuje mikroskopii
atomdrnich sil a na ni nezdvisld optickd méteni v reflexnim médu.
Pro tato méfeni je nutno vyuZit AFM ramének s dutym hrotem.
Tato raménka maji na zadni strané v misté hrotu pruchozi otvor,
ktery je vyroben technologii anizotropniho leptdni, jehoZ primér
na konci hrotu dosahuje velikosti 50 nm az 200 nm. Tento otvor
slouzi k pfivedeni nebo detekci zafeni, dochazi vSak ke sniZeni
rozliSeni pouzitého hrotu, viz obr. 2.

Zakladnu mikroskopu tvoff platforma NTEGRA urcend pro
rastrovaci sondové mikroskopie. Na ni jsou umistény makroma-
nipuldtory o rozsahu 10 x 10 mm? v ose x a y a mikromanipuldtor
o rozsahu 140 x 140 x 7,5 um? (xyz) s drzakem vzorku. Na tuto
zékladnu se stavi optickd méfici hlava s raménkem s dutym hrotem
a detek¢nim systémem (dioda s bilym svétlem a polohové citliva
fotodioda). Opticka hlava je rovnéZ vybavena objektivem o vysoké
numerické apertute (0,7, zvétSeni 100x), jehoZ optickd osa je kolma

L - laser "
CCD

D - detektor PMT lerrd
08 - opticka soustava

detekee AFM
LD - laserova dioda

PD - segmentovi
fotodioda

reflexni vétev

(méfici hlava AFM) z

hrot s otvorem
< vzorek

manipuldtor xyz

Obrédzek 2 Schematicky ndkres hlavnich ¢asti mikroskopu SNOM
vyuZzivajici k méfeni duty hrot, mozné kombinace osvétlovani
a detekce zdieni v reflexnim médu

k rovin€ vzorku. Ddle je zde boc¢ni vstup pod thlem 30° k roving
vzorku, do kterého je mozné umistit optické vlakno se soustavou
¢ocek vedouci k detektoru/zdroji svétla. Nad métici hlavu SNOM
je nutné instalovat opticky modul ve tvaru pridavného ramene se
soustavou ¢ocek a zrcadel. Tento modul se pouZiva pro privedeni/
detekci zéreni.

Tento typ mikroskopie SNOM umoZiiuje pracovat pouze v re-
flexnim modu, a to jak v osvétlovacim, tak i sbérném, viz obr. 2.
V prvnim piipadé je pres opticky modul pfivedeno laserové zareni
do dutinky v hrotu (ozafeni v blizkém poli) a bo¢nim vstupem je
odraZené zafeni sbirdno optickym vldknem a fotondsobicem (sbér
v tzv. dalekém poli). V piipad€ sbérného médu prichdzi na vzorek
laserové zareni z bo¢niho vstupu a je sbirdno fotondsobic¢em zave-
denym do optického modulu. Stavajici konfigurace umoziuje pouze
pohyb vzorku vici nepohyblivému hrotu, zavedeni laserového
svazku do urcité polohy vici hrotu.

Uspotadani této soustavy dovoluje po pfipojeni spektrometru
a zavedeni excitacniho laseru, popt. laserti o riznych vinovych
délkéch, analyzu vzorkti mikroramanovskou spektroskopii kom-
binovanou s mikroskopii AFM. Optickd hlava je pfipravena i pro
metodu hrotem zesilené ramanovské spektroskopie (7ip Enhanced
Raman Spectroscopy - TERS).

EXPERIMENT

Obor fyziky povrchii a tenkych vrstev na Ustavu fyzikélniho in-
Zenyrstvi se ve spoluprdci se zahrani¢nimi partnery zabyva studiem
mikro- a nanostruktur z hlediska plazmoniky. Toto moderni téma je
pojato jak teoreticky (simulacemi a vypocty chovani elektromag-
netického pole na navrZzenych strukturdch), tak i experimentalné,
kde hlavni ¢4st je vénovana vyrobé struktur, které jsou schopny
vybudit excitaci plasmonti. Tyto struktury jsou v souc¢asné dob¢ pri-
pravovany tfemi technologiemi, ve spolupraci s firmou Tescan s.r.o.
litograficky metodou zfokusovaného iontového svazku (Focused
Ion Beam - FIB), ktera je soucdsti rastrovaciho elektronového mi-
kroskopu, elektronovou litografii do rezistu polymetylmetakrylatu
(PMMA) a nové zavedenou vyrobou stiibrnych nanodrati pomoci
elektrolyzy kovu do Sablon.

V soucasné konfiguraci se jako zdroj zafeni pouZiva polovodi-
covy zeleny laser o vinové délce 532 nm a vykonu 5 mW, He-Ne
lasery o vykonech 5 mW a 20 mW, optické vldkno o priméru 125 pm
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s oznacenim 460-HP se vstupni aperturou v rozmezi 100 nm az 200
nm. Pro detekci zateni byly pouZity fotondsobi¢e H5784-04.

Metodou FIB jsou ze substrdtu kemiku odstrafiovdny defi-
nované oblasti pomoci ionti gallia. Touto metodou lze vytvaret
soustavy miizek malych vzora s definovanou periodou a sledovat
na nich Sifeni plasmont (kolektivni excitace kmiti volnych nosici
naboje v dusledku interakce se svétlem) [1, 2, 6]. Struktura na obr.
3 je periodickd mfizka s opakujicim se vzorem kruhu o poloméru
0 100 nm a periodé€ 1,5 x 1,0 pm?>.

L - .
& ] L]

-
o ]

Obrazek 3 Periodicka struktura pfipravend metodou FIB,
topografie potfizend mikroskopii AFM

Elektronova litografie, pii které po expozici dochdzi k od-
plaveni nezddouciho rezistu a na povrchu substratu ziastavaji
struktury s definovanym tvarem a periodou, se vyuziva k vyrobé
resonan¢nich antén. Po ozafeni svétlem o urcité vinové délce
dochézi k vybuzeni plasmont a zesileni radiacniho zafeni mezi
anténami [1, 2, 6]. Sada obr. 4abc piedstavuje pole resonancnich

Obrizek 4 Pole resonan¢nich antén vyrobenych elektronovou
litografii, (a) jejich topografie pofizend SNOM sondou — patrna kon-
voluce konce hrotu se strukturou, méteni intenzity (b) odrazeného
svétla v reflexnim osvétlovacim médu a (c) proslého svétla v trans-
misnim osvétlovacim médu. (Svétlej$i barvy na stupnici piedstavuji
nizké hodnoty intensity, tmavsi barvy hodnoty vyssi.)

antén tvorené dvojici dipdli o délce 4 um, Sitce 500 nm, vySce
50 nm a vzdjemnou mezerou o §ifce 500 nm v méficich modech
mikroskopu SNOM. Perioda téchto struktur je 4 um. Struktura
byla soucasné méfena reflexnim a transmisnim ozafovacim médem
SNOM. Na obr. 4c je pozorovatelné velmi vyrazné sniZeni trans-
mise v oblasti mezi jednotlivymi anténami (oblasti svétlé barvy),
ke které dochdzi pravdépodobné vlivem interference osvétlenim
jednotlivych ¢ésti dipdlu.

Chemického jevu elektrolyzy lze vyuZit pro vyrobu jednodi-
menziondlnich nanostruktur [7, 8]. Jako Sablony je pouZito poly-
karbondtové membrany s prichozimi pory o velikosti od 10 nm
do nékolika mikrometra (PolyCarbonate Track Etched - PCTE).
Pouzitim elektrolytu AgNO, a galvanostatu lze pfipravit stiibrné
nanodraty o rizném pruméru fddové v desitkach nanometri a délce
nékolika mikrometrt (omezeno tloustkou membrany). Tyto struktu-
ry mohou slouzit jako svételné vinovody nebo, v zdvislosti na jejich
délce a Sitce, optické rezondtory pro urcitou vinovou délku.

Na obr. 5ab je zobrazena topografie a tvar osamoceného stii-
brného nanodritu pfipraveného metodou elektrolyzy z roztoku
do membrany s pory o primeéru 50 nm (koncentrace roztoku AgNO,
50 mmol/l, depozi¢ni proud 1 mA , ¢as 120 s), mikroskopii ato-
marnich sil a stejnd struktura pomoci rastrovaci elektronové mikro-
skopie. Tyto nanodraty kopiruji geometrii péru a nejsou proto zcela
ptimé a hladké. Po iluminaci optickym vldknem dochdzi k interakci
laserového zareni s nanodratem a je mozné pozorovat periodicky
se opakujici zesilené a zeslabené oblasti na nanodratu, viz obr: 6ab.
Vzhledem k tomu, Ze rozptyl elektromagnetického zafeni ptivedené-
ho na nanostrukturu je ovlivnén i jeji geometrii, nelze zatim presné
stanovit vliv jednotlivych komponent na vysledné méfeni.

ZAVER
V ¢lanku byla struéné popsdna soucasnd konfigurace a ex-

perimentdlni uspofddéani mikroskopu SNOM nove zakoupeného
na UFI FSI VUT v Bmné. Tato aparatura dovoluje vyuZit{ mikro-

100

nm

(b)

Obrizek 5 Osamoceny stifbrny nanodrét o priméru 50 nm
a délky 2,4 um zobrazeny mikroskopii AFM a rastrovaci
elektronovou mikroskopif

ie

Obrédzek 6 Stifbrny nanodrat o primér 50 nm podrobeny
analyze v osvétlovacim (a) reflexnim a (b) transmisnim modu.
(Svétlejsi barvy na stupnici pfedstavuji nizké hodnoty intensity,
tmavsi barvy hodnoty vyssi.)
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skopie blizkého pole pro studium mikro- a nanostruktur za pomoci
dvou typi sond a kombinaci méficich mddu. Déle je zde uveden
hlavni smér vyuZiti tohoto mikroskopu v oblasti plasmoniky,
kde je vyuZivdn pro méfeni intenzity odraZeného/pro§lého zareni
vzniklého interakci dopadajiciho laserového svazku se strukturami
(povrchem vzorku).

Z prvnich méfent, jejichZ vysledky byly ukdzany, plyne, Ze se
rastrovaci mikroskopie blizkého pole (SNOM) jevi jako néstroj
vhodny pro studium optickych vlastnosti téchto nanostruktur. U re-
sonan¢nich antén byla pozorovana zména transmise mezi jednotli-
vymi konci struktur tvoricimi dipdl. V pripadé stiibrnych nanodrata
dochdzi k periodickému stfidani mist zvySené a sniZené intenzity
odraZeného svétla. Tyto jevy budou ddle podrobné zkoumany.

V soucasnosti dochézi k rozsifovani mikroskopu o mozZnost
zavedeni bilého svétla jako zdroje zdfeni a instalaci spektrometru
pro studium vzorkti pomoci fluorescenc¢ni spektroskopie.
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Rizeny rust kobaltovych ostravki na ki‘emikovém substratu

V ¢ldnku je nastinén zpiisob pripravy usporddanych soubori kobaltovych ostriuvkit na povrchu oxidu kremi-
citého. Litografie fokusovanym iontovym svazkem byla pouZita k vytvoreni mist, na kterych dochdzi k prefe-
rencni nukleaci ostrivkii. Timto zpiisobem miiZeme vytvorit soubory ostriivkii o dané velikosti a poloze.

Kli¢ovi slova: Tenké vrstvy; Nukleace; Rizeny rist; Fokusovany iontovy svazek; SiO,; Kobalt

Upozornéni: Obrazky 1 a 4 jsou uvedeny na strané 213 v barevném provedeni.

UvVoD

S tim, jak se postupné dostdvame ddle do svéta nanotechnologif,
vzrastaji poZadavky a ndroky na velikost a kvalitu zdkladnich prvki
a struktur vykazujicich poZadované vlastnosti [1]. Dochdzi k neusta-
1ému zdokonalovéni soucasnych metod piipravy (sériové vyroby)
struktur a vyvoji novych postupti a technologii. Snad nejvyraznéji se
tento vyvoj projevuje v oblasti mikroelektroniky, kdy jsme svédky
neustdvajictho zmenSovani velikosti tranzistoru v mikroprocesorech,
nebo ndrtstu hustoty dat uloZenych na pevném disku pocitace.
ZmenSovani soucdsti v§ak nevede pouze ke zvétSovani jejich hus-
toty vedouci k vysSimu vykonu, ale pfinasi sebou také dalsi jevy
souvisejici s velikosti stavebnich prvkd, kde se jiZ projevuje blizkost
kvantového svéta, a jejich vzdjemného usporadani. Toto otevird cestu
novym moznostem: napf. vyuZiti spinu elektronu (spintronika), po-
vrchovych excitaci (plazmonika) nebo elektromagnetického zareni
a jeho interakci s latkou (optoelektonika).

Dva zédkladni pfistupy k vytvafeni povrchovych struktur kon-
trolovatelnym a reprodukovatelnym zptsobem jsou ,,top-down*
a,bottom-up* [1]. Prvni skupina metod vytvaii pozadované struk-
tury vnéj$im zasahem: ozarenim rezistu pres masku (optickd a UV
fotolitografie), pfimym ,,psanim* elektronovym ¢i fokusovanym
iontovym svazkem (litografie rastrujicim svazkem), uZitim razitek
(kontaktni tisk) nebo dokonce piimou manipulaci jednotlivymi
atomy pomoci hrotu STM a AFM (STM - rastrovaci tunelova
mikroskopie a AFM — mikroskopie atomdrnich sil). Druhd sku-
pina metod vyuZiva vlastnich mechanismti procesu ristu a jejich
fizeni k vytvoreni poZzadovanych struktur. Takto mtiZeme s velkou
presnosti vytvaret struktury o velikostech jednotek aZ desitek
nanometri. Obvykle vSak potfebujeme shora vymezit vzijemné
uspordddni téchto Cdsti, proto je vhodné pouZit kombinaci obou
zékladnich pfistupd, kdy litografickou technikou pfipravime
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Sablony pro samouspotddany rast a vlastni funkéni soucdsti pak
na vymezenych mistech samovolné vyrostou.

V tomto ¢ldnku se budeme zabyvat metodou tvorby kobaltovych
ostruvki o definované velikosti, koncentraci a poloze na kfemi-
kovém substritu fizenim polohy jejich nukleace. ProtoZe kobalt
reaguje s kiemikem za vzniku silicidu (CoSi,), je tfeba zabranit pii-
mému kontaktu kobaltovych atomu s kfemikovym substratem tim,
7Ze je oddélime tenkou vrstvou oxidu kiemicitého. Zde vyZijeme tzv.
prirodni oxid kfemicity, ktery je vZdy pfitomny na povrchu kiemiku
vystaveného bézné atmosfére (tloustka se pohybuje v rozmezi 1 —2
nm). Tento oxid je do teploty 600 “C tc¢innou diftizni bariérou pro
atomy kobaltu [2]. Nad touto teplotou dochdzi za podminek velmi
vysokého vakua k jeho rozkladu a odpateni.

Kromé magnetickych vlastnosti predurcujicich pouZiti kobaltu
k zdznamu informaci (pevny disk pocitace) a ve spintronice, miZe
byt kobalt pouZit napt. ke katalyze mechanismem VLS (vapor—li-
quid—solid), kdy na povrchu kobaltového ostruvku dochézi k roz-
kladu prekurzorového plynu (napf. acetylen) a rustu uhlikovych
nanotrubic [3]. Velikost vzniklych nanotrubic je urcena velikosti
kobaltového ostriivku: na malych ostrtiveich (5 nm) vznikaji trubice
jednosténné, na vétsich mnohosténné trubice ¢i vldkna.

NUKLEACE A RUST OSTRUVKU

Kobalt byl deponovan metodou naparovéni, kdy atomy kobaltu
odpatené ze zahtaté tyCe dosedaji s termdlni energii na povrch
substratu. Pred vlastni depozici kobaltu je nutné zbavit povrch
SiO, uhlikovych necistot (vrstva o tloustce 1 — 2 atomdrn{ vrstvy,
kterd je adsobovédna na povrchu) Zihdanim vzorku na teploté 550
°C za podminek velmi vysokého vakua [2]. Vrstva necistot brani
volnému pohybu adsorbovanych kobaltovych atomu, ktery je
daleZity pro dosaZeni rovnovaznych struktur.

Nejdilezitéjsi procesy, které hraji roli pri rustu tenkych vrstev,
jsou zndzornény na obrdzku 1. Atomy deponovaného materidlu
dopadaji na povrch rychlosti F (pocet atomil na primitivni buiiku
substratu za jednotkovy cas). Adsorbované atomy se pohybuji
po povrchu a mohou, v piipadé€ Ze se k sob& dva pribliZi, vytvorit
zarodek nového ostruvku nebo byt zachyceny stdvajicimi ostriv-
ky. Po jisté dobé dojde k saturaci mnozstvi ostravka — dalsi jiz
nevznikaji, pouze rostou stavajici. MnoZstvi stabilnich zarodkdu je
dané pomérem difuzivity D (stfedni vzddlenost, kterou urazi atom
za jednotku Casu) a toku dopadajicich atomu F. ProtoZe povrchova
diftize je tepelné aktivovany proces fidici se Arrheniovym zdkonem
D = D, exp(- E,/kT), kde E, je aktivaCni energie diftze, k Boltz-
mannova konstanta, 7' teplota a D prefaktor (pohybujici se v fadu
10'2 g1, s rostouci teplotou tedy roste vzddlenost, kterou atom
urazi neZ potkd jiny atom ¢i ostriivek. Neméné dileZit4 je rychlost
F, protoZe s rostoucim mnoZstvim volnych atomu roste Sance, Ze
dojde k vytvoreni nového zarodku. Rozhodujici je tedy pomér
D/F — s tim jak roste se zvétSuje vzdjemnd vzdélenost ostravkl
a klesd jejich koncentrace.

Pr1i vysSich pokrytich se vétSinou prechdzi k fenomenologické-
mu popisu rustu. Zde rozliSujeme tii zakladni mddy ristu — vrstva
po vrstvé, ostrivkovy a smiSeny (jedna ¢i nékolik spojitych vrstev
je nasledovdno rastem ostrvki). To, zda md systém vrstva/substrat
tendenci tvofit spojitou vrstvu ¢i spiSe ostruvky, je ddno povrcho-
vym napétim (volnou energii souvisejici se vznikem povrchu ¢i
rozhrani) substratu ¥, vrstvy ¥, arozhran{ y,.. Spojitd vrstva vznikd
v pfipad€, Ze ¥, 2 ¥, + V% » 4. kdyZ je vyhodné zakryt substrat,
ktery ma vyssi povrchové napéti. V opa¢ném pripadé je vyhodnéjsi
rust jednotlivych ostriivki: ziustane odkryta znand ¢ast povrchu
substrdtu (nizké y,) a povrch ostrivkil a rozhrani se také zmensi
(Vysoke ¥, + %)-

Vratme se ke kobaltu. Povrchové napéti kobaltu je priblizné 3—6
krat vétsi nez oxidu kfemicitého [4]. Z hlediska termodynamického
je tedy vyhodnéjsi, aby se kobalt (stejné jako vétSina jinych kovu)
na povrchu oxidu kfemicitého nachdzel ve formé ostravka. Pokud
vSak depozici provedeme za pokojové teploty, vznikd spojitd vrstva

kobaltu. Za pokojové teploty je totiz difuzivita kobaltovych atomu
velmi mald a deponované atomy tak nemaji Sanci dosdhnout rovno-
vazné polohy. Nedochdzi tedy ke vzniku rovnovaZné struktury, ale
vytvoreni spojité vrstvy — jejim zahfdnim dojde k jejimu rozpadu
na jednotlivé ostruvky, jak muZeme vidét na obrdzku 2-a. Téchto
ostravkd je v§ak velmi mnoho a jejich velikost nezédleZi na teploté
Zihéni, ale pouze na tloustce ptivodni vrstvy. Velikost ostravku se
ddle méni s ¢asem procesem Ostwaldova zrdni — vétsi ostrivky
rostou na tkor mensich, coZ vede k minimalizaci celkové energie
systému. Tento proces je v§ak velmi pomaly a vzniklé ostrivky
vykazuji velké rozpéti velikosti.

Obr. 2 AFM obréazky (1 x 1 pm?, kontaktni méd) ziskané
po depozici (a) 4 nm kobaltu za pokojové teploty a Zihani pfi teploté
800 “C po dobu 5 minut a (b) 2 nm kobaltu za teploty 490 °C.
Rozsah vySek je 70 nm v prvnim (a) a 28 nm v druhém piipadé (b)

Mnohem lepsi je provadét depozici pfimo za zvySené teploty.
S rostouct teplotou roste difuzivita kobaltovych atomt a tim klesa
koncentrace vytvofenych ostriivkil (viz obrizek 2-b). V tomto
pfipadé je rovnéz rozdéleni velikosti ostravku podstatné uzsi.
S ptibyvajicim mnoZstvim deponovaného materidlu roste velikost
ostruvkil. Volbou teploty (jeji zménou v prubéhu), rychlosti depo-
zice a mnoZstvim deponovaného materidlu miZeme kontrolovat

jejich velikost a koncentraci ostravki.

RIZENA NUKLEACE

Bez vnéjsiho zdsahu miZeme ovlivnit pouze velikost a kon-
centraci ostruvk, jejich poloha je v§ak ndhodnd. Abychom mohli
fidit polohu ostruvkil — umistit je do Zadanych poloh — je tfeba
litograficky vytvorit mista, kde bude zajiSténa jejich preferencni
nukleace. Tohoto miZeme docilit napiiklad pomoci fokusovaného
iontového svazku [5]. To je zndzornéno na obrdzku 3, kdy malou
davkou ionti zptisobime odpraseni pouze svrchniho 1 nm oxidu
kfemicitého (navic, po opétovném vystaveni vzorku atmosférickym
podminkdm, vétsi ¢ast oxidu doroste). Povrch substrétu je na tom-
to misté a jeho v okoli vyrazné ovlivnén — zvysi se jeho drsnost
a vzniknou rtiznd poruchovd mista. Na takto ovlivnénych mistech

je difuzivita kobaltu zna¢n€ mensi neZ na okolnim povrchu, proto

Obr. 3 AFM obrazky (1,4 x 1,4 um?, kontaktni méd) ziskané
na substratu modifikovaném fokusovanym iontovym svazkem
(nomindlni hloubka 2 nm, ddvka iontd 7.0 - 10" cm™). Obrédzek (a)
zobrazuje vzorek pred Zithdnim na teploté 550 °C po dobu 14 hodin.
Po Zihédni (b) vidime sniZeni vystupku a prohloubeni otvoru. Rozsah
vySek je 2 nm v obou piipadech
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je vysoka pravdépodobnost, Ze zdrodek ostrivku vznikne praveé zde
[6]. Vyznamnou tlohu hraje opét teplota — s rostouci teplotou roste
difuzivita nejen na neovlivnéném povrchu, ale i na ovlivnénych
mistech. Za teploty kolem 400 °C vznikaji ostrivky sestdvajici
se z nékolika zrn (obrdzek 4), protoze diftize na modifikovanych
mistech je mald — na okraji kruhového mista vznik4 nékolik za-
rodku, které déle rostou. Tuto morfologii miZzeme zménit po de-
pozici Zthdnim na vyssi teplotu (550 °C), pii které se mnohocetné
ostrivky sliji v kompaktni. Ndslednd depozice pfi pivodni teploté
mad za nésledek dalsi rast kompaktnich ostruvka (obrdzek 5).
Vyssi depozicni teplota — 550 °C — jiZ nevede k usporddanému
ristu na vSech ovlivnénych mistech, protoZe atomy kobaltu jiz
zcela volné difunduji i pfes modifikovand mista. Je sice vyssi
pravdépodobnost, Ze ostrivek vznikne pravé tam, ale jiZ nejsou
obsazena vSechna mista a n€které ostriivky vzniknou i mimo né.
Fokusovany iontovy svazek miZeme tedy pouZit k volbé mist, kde
budou rast nové ostruvky, velikost ostrivkid je ddna mnoZstvim
deponovaného materidlu.

Obr. 5 Zobrazeni (SEM) kobaltovych ostrivkd, které vznikly
po depozici celkem 2 nm (0,5 + 1,5 nm) kobaltu pfi teploté 430 °C
prerusené Zihanim na teploté 550°C (25 min) na soustavé kruht
s nominélni hloubkou 2 nm (ddvka ionta 7,0 - 10" cm?). Na obrdz-
cich (a) a (b) jsou ostruvky se vzdjemnou vzdalenosti 200 a 400 nm
(pole 11 x 11 pm?). Pramér ostravku je ~ 120 nm. Dole jsou zobra-
zena zv&tSend pole (5,7 x 5,7 um?) ostravkii vyrostlych na miizce
kruhi se vzajemnou vzdélenosti (c) 400 a (d) 800 nm. Prejato z [6]

ZAVER

Mechanismem vedoucim ke vzniku usporddanych souborl
kobaltovych ostrivkia na povrchu SiO, je sniZeni difuzivity kobal-
tovych atomt na mistech modifikovanych fokusovanym iontovym
svazkem. Uvedend metoda vytvareni soubori ostravki muze byt
roz§ifena i na jiné deponované materidly a substrdty (napf. Al,O,
a'Ti0,). Jedinou podminkou rstu uspotddanych souborti kovovych
ostravku je selektivni vytvoreni nuklea¢nich mist a uZiti vhodné
teploty, pfi které deponovany materidl roste ve formé¢ ostravku.
Co se tykd povrchi oxidd, ostrivkovy rast je z termodynamického
hlediska vyhodny a pouze kinetickd omezeni musi byt prekondna,
aby dochdzelo ke vzniku ostravka. Dalsi podminkou je, aby de-
ponovany material za dané teploty nereagoval s piisluSnymi oxidy
(napt. Al, Ti, Ge a Mg tvori oxidy na SiO,) a nedochazelo k diftzi
kovt ptes oxidovou vrstvu.
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Citlivostni analyza vyhodnocovani optickych parametra

tenkych vrstev

(aneb jaké jsou naSe Sance ziskat vérohodny vysledek fitovanim spekter odrazivosti)

V éldnku je popsdna zdkladni myslenka citlivostni analyzy fitovaci procedury bézné pouzivané pri vy-
hodnocovdni optickych parametrii tenkych vrstev. Hleddni minimdlni hodnoty sumy ctvercii odchylek
teoretické zdvislosti a zdvislosti ziskané experimentdlné je casto negativné ovlivnéno vybérem startovaciho
vektoru optickych parametrii. Proto je v prispévku zaveden a diskutovdn tzv. faktor spolehlivosti, ktery
vypovidd o pravdépodobnosti nalezeni vérohodného vysledku fitovdnim. Pocdtecni vektor startovacich
parametrii je vybirdn z urcitého okoli idedlniho (zndmého) reseni a sleduje se, zda bylo po fitovaci
procedure dosaZeno shody (TRUE), ¢i nikoliv (FALSE) s timto FeSenim. Faktor spolehlivosti je pak zaveden
Jjako pomér poctu tispésnych (TRUE) ku celkovému (TRUE+FALSE) poctu vypoctit. Ukazuje se, Ze existuji
takové kombinace optickych parametrii zkoumanych vrstev, Ze lze ke shod¢ s idedlnim fesSenim dojit
téméer vZdy, nezdvisle na volbé startovaciho vektoru parametrii (napi. situace pro tloustku SiO, vrstvy
na Sidg,,, = 130 nm). Na druhé strané je mozné identifikovat i tloustky, pro které je vyhleddni minima
odchylek na tomto pocdtecnim parametru silné zdvislé (napt. dg,,, = 485 nm). Pro srovndni je rovnéZ
uveden faktor spolehlivosti pro vyhodnocovdni vrstvy TiO, na Si. Vysledky, prezentované v tomto pri-
spévku, byly urcovdny pomoci vlastniho programu ReLiABILITY. EXE, ktery se ukdzal jako vhodny ndstroj

k provddent predbézné analyzy citlivosti fitovact metody na volbu startovacich parametrii vrstev.

UvoD

Na UFI FSI VUT v Brn& se v posledni dob& rozviji metoda
plosné optické reflektometrie [1], pomoci které je mozZno sta-
novit optické vlastnosti tenkych vrstev rostoucich na podlozce
znamych optickych vlastnosti. Vyuziva kombinace CCD kamery
a osvétlovace s monochromdtorem k méfeni spektralni odrazivosti
v UV-VIS kvazispojité oblasti, kterd jsou plo$né zaznamendna
v kazdém bodé¢ povrchu vzorku zobrazeného pomoci kulového
zrcadla na ¢ip CCD kamery v raznych Casech vzniku, piipadné
leptani vrstvy. Z namétenych spekter jsou poté pomoci vlastniho
software SPEKTRAS3 [2] urCeny optické vlastnosti (index lomu 7,
pripadné koeficient absorpce k a tloustka vrstvy d) podél celého
povrchu vzorku. Metoda, kterd tvoii zdklad vyhodnocovani, spociva

Zmétend odrazivost Spodétend odrazivost

a8, e Eprecirent

Vinowd déllon (mm)

Optimalizované parametry modelu:
A =148 B=5250 nm’; d = 267 nm
Suma Etverci odchylek: 5= 0,04

Model méfené vrstvy
{phibliznd predstava)

Tloustka vrstvy, d. Pribéh disperre:
Disperze: ) Q = Q : ::I \
Cauchy, n(h) = 4 + B2 Lo
Predpoklidané poddtedni L

Fitovaci program (Spekira3)

Indhex o

—_—

hodnoty parametri:

. T T T
A= 15 8=7000 nm’; = 250 nm

Vincreh diélion (nam)

Obr. 1 Schematické zndzornéni vypocetni procedury k urceni optic-
kych parametrt tenkych vrstev metodou minimalizace sumy ¢tverct
odchylek teoretické a experimentdlni kiivky

v minimalizaci sumy ¢tverci odchylek hledaného teoretického
modelu (obsahujici v sobé nezndmé optické parametry) a spektra
experimentdlniho, ziskaného mérenim. Schematické znazornéni
procedury je znidzornéno na obr. 1.

Vzhledem k charakteru vyhodnocovéni parametrti po velké
plose vzorku bylo nutno modifikovat stavajici dosud bézné vyuzi-
vané vyhodnocovaci postupy. Bod od bodu plochy vrstvy se totiz
muZze liSit svymi optickymi parametry. Piiklad je uveden na obr.
2, na kterém je uveden vysledek zpracovani plosné homogenity
postupné leptané vrstvy SiO, (na Si substratu). Je z n&j patrné, Ze
nezndma tloustka na plose celého vzorku vrstvy miZze dosahovat
hodnot z intervalu 0 a7 450 nanometri. Tomu je tfeba prizptsobit
fitovaci proceduru, presnéji zadavani poc¢atecniho vektoru optic-
kych parametri. Ukdzalo se totiZ, Ze nelze vypocet ,startovat®
ze stejnych hodnot v riznych ,,Castech® vzorku, ponévadZ mini-
malizdtor (zaloZeny na Levenbergové-Marquartové metodé [3])
nezkonverguje do spravnych hodnot nezndmé tloustky vzorku, ale
muZe vypocet zastavit napiiklad dfive, pokud je rozdil skutecné
a pocatecni (startovaci) hodnoty tohoto parametru prili§ velky.

Proto k zaddvan{ startovaciho vektoru minimalizdtoru v kon-
krétnim bod€ vzorku (o priméru cca 2 cm a celkové tak Citajici cca
500 x 500 bod rastru) bylo pouZito vysledku vypoctu teoretické
hodnoty tloustky v bodé tésné sousedicim. Bylo tak vyuzito dalSiho
stupné volnosti pfi fitovani nového (v naSem piipadé plo§ného)
problému, ktery v dosavadnich méfenich v jednom bodé¢ vzorku
nebylo mozné z principu uZit. Jednd se o ,,svdzani* jiZ zndmych
hodnot optickych parametrt v ,,rozumném* okoli bodu, v némz je
tloustka prfedmétem dalsiho pocitatového zpracovani, s hodnotou
startovaciho vektoru fitovaci procedury v tomto bod¢€. Postupnou
aplikaci tohoto postupu plochou vzorku bod od bodu Ize obsdh-
nout potiebny interval tlousték. Tohoto pfistupu je vSak mozné
pouzit jen tehdy, jedné-li se o vzorek, jehoZ morfologie se pfilis
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Obr. 2 Schodovitd struktura vyleptand v tenké vrstvé SiO, na Si
pomoci kyseliny fluorovodikové. Kroky 1, 2, 3 a 4 byly vytvoreny

2 X4

leptdnim piislusné ¢asti vzorku po dobu 4, 8, 12 a 16 minut

bod od bodu neméni, coZ byla podminka, kterou vzorky nami
zkoumané metodou zobrazovaci reflektometrie spliiovaly. Uka-
zalo se vSak, Ze na vzorku mimo mist, ve kterych minimalizétor
dosahoval konzistentnich vysledkt existuji i mista, kde vysledné
hodnoty tlousték vykazovaly znacny rozptyl. Tento fakt stdl u zrodu
myslenky otestovat spolehlivost vysledki, dosahovanych pomoci
minimaliza¢nich procedur.

CITLIVOSTNI ANALYZA

Zéklad navrhované citlivostni analyzy spoc¢ivd v nahrazeni
experimentdlniho spektra (zatizeného chybami méteni) spektrem
z tzv. ,,idedlniho méfeni®, vygenerovaného pocitacem pro zndmé
dané ,,idedlni* hodnoty optickych parametri. Na toto spektrum
,idedlniho méfeni* je pak standardnim postupem nafitovdno
spektrum ,teoretické®, které po ukonceni minimaliza¢ni procedury
urci vysledné parametry. Pokud tyto parametry padnou do pfedem
zvoleného intervalu kolem parametrti ,,idedlnich (tj. t€ch, pomoci
kterych bylo ziskdno pocitac¢em vygenerované spektrum ,,idedlni-
ho méteni*), povazujeme pouZity vektor startovacich parametrii
za vhodny (TRUE), v opa¢ném piipadé€ za nevhodny (FaLsE). Tento
postup Ize opakovat pro rizné hodnoty parametru ,,idealni* tloust-
ky d.,, pfi danych hodnotédch indexu lomu a indexu absorpce. Pro
dalsi analyzu citlivosti a spolehlivosti metody hleddni optickych
parametri metodou minimalizace ¢tverci odchylek dané zdvis-
losti (,,idedIni spektrum) a modelované (,,hledané* spektrum) byl
zvolen model vrstvy SiO, na Si. Za zndmé parametry popisujici
zavislost indexu lomu vrstvy na vinové délce dopadajiciho svétla
byly vybrény hodnoty A, a B, spliiujici Cauchyho vztah:

MM = Ay + B /A, Q)
kde konstanty A, respektive B,; jsou rovny 1,52 (bezrozmérné),
respektive 5 000 (nm?). Index absorpce byl poloZen roven nule
a vlnova délka dopadajictho svétla volena v odpovidajicim inter-
valu 400 nm aZ 900 nm. Disperzni zdvislost indexu lomu pro riizné
hodnoty parametr A a B je vynesena v grafu na obr. 3.

V rdmci citlivostni analyzy byl vytvofen program RELIABILITY.
ExE, pomoci kterého lze vygenerovat ,,idedlnich spektra“ odrazivos-
ti napiiklad vrstvy SiO, na Si pro dan€ hodnoty vektoru ideédlnich
parametrii (A, B, d,)), a to pro rizné proménné hodnoty tloustky
d,,. Naobr. 4 jsou uvedeny piiklady spektrélni zdvislosti odrazivosti
vrstvy SiO, na substratu Si vygenerované pocitatem shodné pro
hodnoty A, = 1,52, B,, = 5 000 nm* ménic{ se pouze v parametru
tloustky, tedy d,, =120 nm (a), d,, =135 nm (b) a d,, = 485 nm (c).

Obr. 3 Zavislost indexu lomu vrstvy SiO, podle (1) pro hodnoty (a)
A, =152,B, =5000nm*a(b) A =150, B=>5000 nm* (v rozsahu

vlnovych délek 400 nm az 900 nm, index absorpce byl zvolen k = 0)

60

(a) (©)
_ 4ot /
2
g |
8
3 20 /
(b)
c;i{)l} l 450 I 600 ' 750 ‘ 00

vinova delka i (nm)

Obr. 4 Priklady spektralni zdvislosti odrazivosti vrstvy SiO,
na SiproA, =1,52a B, =5000nm’a tloustky d,, = 120 nm (a),
d,=130nm (b) ad, =485 nm (c)

Takto ziskané zavislosti jsou ndsledné podrobeny analyze, kterd
spocivd v testovani vhodnosti vektoru startovacich parametrii
A_,B__ad__, kteréjsou voleny z daného intervalu kolem bodu

start” " start start”

(A, B, d.) podle vztahu:

(Ao B du) = (A, £0,45, B, £ 5000, d , +5)

=(1,52+0,45,5000 =5 000, d,, +5), 2)

start”

s volenym krokem jednotlivych parametra A = 0,01, B, =
100 nm? a d.= 0,5 nm. Ziskdme tak v 3D prostoru s osami A,
B a d ,kvadr* koncovych bodli moznych startovacich vektort
minimaliza¢ni procedury. Kazdy ,kvadr* (z celkového poctu 96,
viz niZe) o rozmérecha=A2 A ,b=A2B  ac=A2d_,je
sloZen z celkem 90 x 100 x 20 = 1,8-10° elementarnich objem,
v jejichz stfedech se nachdzeji mozné koncové body startovacich
vektora (A, B . d. ), soustfedéné kolem centrdlni hodnoty
(A, =1,52; B, =5000; d ). Situace je pro lepsi ndzornost sche-
maticky zndzornéna na obr. 5.

Proménnd hodnota d,, je volena v rozsahu od 20 nm do 500 nm
s krokem 5 nm. Celkem je tedy programem RELIABILITY.EXE
takto vytvoreno celkem 96 kvadrl centrovanych kolem hodnot
A,=152;B,,=5000 nm? s proménnou did = (20, 25, 30, ..., 495,
500) nm. Pokud uZitim daného startovaciho vektoru (A, B, . d_ )

start” start
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Obr. 5 Znazornéni moznych hodnot startovactho vektoru
(A Bsm, d ) parametril pro minimaliza¢ni metodu. ,,Centralni*
elementarni odﬁjem je situovan kolem hodnoty soutfadnice vektoru

idedlnich parametrd (A, = 1,52; B,, = 5 000 nm*; d, ), kde hodnota d,,

probihd interval od 20 nm do 500 nm (s krokem po 5 nm)
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Obr. 6 Vyhodnoceni spolehlivosti pro tloustky vrstvy SiO
na Si: d,; = 120 nm (a) a 130 nm (b) v zévislosti na proménnych
parametrech A__ . B

start” - start

minimalizacni procedurou obdrzime vysledek z okoli bodu (A, =1,
52+dA;B,,=5000+dB, ;d +dd,),které je definované pfedem
ur¢enymi chybami jednotlivych parametrt, je iteracni proces pro-
hldsen za dspésny (TRUE ~ 1). V opa¢ném piipadé je startovacimu
vektoru (resp. odpovidajicimu objemovému elementu) pfifazena

hodnota FaLSE ~ 0. V nasem pfipad¢ se jednalo o hodnoty toleranci
dA,=0,01,dB,,=50 nm?a dd,, = 1 nm. Timto postupem ziskdme
v mistech jednotlivych elementdrnich objemt hodnoty bud 1, nebo
0, podle toho, zda uZiti odpovidajiciho startovaciho vektoru vedlo
¢inevedlo k dosazeni spravného vysledku (s vySe uvedenou danou
toleranci). V dal$im postupu lze provést soucet hodnot TRUE = 1
napf. ve sloupci pro dané hodnoty parametrd A a B___ (4. pro
proménlivé tloustky ¢ ) a podé€lit celkovym pocCtem elementér-
nich objemt ve sloupci. Toto ¢islo pak odpovida citlivosti nalezeni
celkového spravného vysledku pro dané konstantni prvni slozky
startovactho vektoruA__, B, zatimco jeho tieti slozka, d__, byla
proménnd. Na obr. 6 je zndzornéno vyhodnoceni takto definované
citlivosti fitovani pro dve tloustky vrstvy SiO, na Si, a to £5 nm
kolem hodnot &, = 120 nm (obr. 6a) a 130 nm (obr. 6b). Jsou zde
patrny oblasti parametriit A a B, ze kterych fitovaci procedura
dokonvergovala ke spradvnému feseni ve vSech pfipadech uzité
proménné startovaci tloustky (hodnota 100 %, odpovidajici Seda
mista), ale existuji i bild mista, kde byl pocet tspésnych vysledka
mensi. Toto je zfejmé zv1asté u piipadu na obr. 6a, ktery odpovida
»idedlni* tloustce vrstvy SiO, d,, = 120 nm. Toto chovini se projevi
jeste silngji pro startovaci hodnotu tloustky d,, = 485 nm, kterd je
pro ilustraci uvedena na obr. 7.

SiC)2 na Si, d = 485 nm

start

2
B, (nm%)

Obr. 7 Vyhodnoceni spolehlivosti pro tloustku vrstvy SiO, na Si:
d,, =485 nm v zdvislosti na proménnych parametrech A, B_

Na obr. 8 (a) aZ (c) jsou pro vétsi ndzornost zndzornény hodnoty
startovacich vektort v 3D prostoru, ze kterych bylo dosaZeno sprav-
ného vysledku s poZadovanou piesnosti pro rizné hodnoty tloustky
vrstvy d,, = 120 nm, 130 nm a 485 nm. Hodnot€ True~1 odpovidd
bod v odpovidajicim mist€ pocatecnich hodnot parametrii (tj. vektoru
A0 B, d..))- Pokud byla procedura nedspéSnd (tj. FALSE~0, viz
obr. 5), odpovidajici elementarni objemovy element je prazdny. Z ob-
razki je zfejmd jemnd struktura vysledného obrazce, z jehoZ objemu
I1ze Gspésné fitovanim dokonvergovat ke spravnému vysledku, coz je
asi nejvice zfejmé pro piipad tloustky d,, = 485 nm (obr. 8 (¢)).

Na zdkladé vysledka uvedenych napf. na obr. 8 byl stanoven
tzv. faktor spolehlivosti, ktery odpovida pravdépodobnosti Gspés-
ného pribéhu fitovaci procedury, nebot je ddn pomérem poctu
tspésnych fitovacich procedur ku celkovému poctu provedenych
v ramci jednoho kvédru z obr. 5. Na obr. 8 to odpovida situaci, kdy
se celkovy pocet tmavych bodu v jednotlivych kvéadrech podé€li
poctem elementdrnich objemil (v naSem piipadé to bylo celkem
1,8-10° hodnot) pro kazdou jednotlivou hodnotu d,, z celkového
poctu 96. Takto ziskané hodnoty faktoru spolehlivosti v zdvislosti
na tloustce vrstvy SiO, na Si jsou vyneseny v obr. 9. Jsou na ném
rovnéZ vyznaceny pro vetsi ndzornost hodnoty tlousték, které byly
diskutovény vySe, tj. d,, = 120 nm, 130 nm a 485 nm.

Z obrazku je patrno, Ze z nékterych startovacich tloustek je témer
jisté, Ze minimalizator zkonverguje ke sprdvnému feSeni (pfipad
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Obr. 8 Vyhodnocen{ tispéSnosti konvergence fitovaci procedury v zdvislosti na pocatecmm vektoru optickych parametrt SiO, vrstvy na Si

pro tloustky d,, = 120 nm (a), d,
814smn’ B

start” :Ian

130 nm

SO, na Si
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d_d {nm)

Obr. 9 Faktor spolehlivosti fitid SiO, na Si v zdvislosti
na tloustce vrstvy d2

tloustek v rozmezi od 20 nm do cca 45 nm, jednotlivé piipady pro
hodnoty 130 nm, 375 nm). Na druhé strané vsak existuji hodnoty, pro
které je dosaZeni spravného vysledku na po¢atecni hodnot€ startova-
ciho vektoru parametri velmi citlivé - svéd¢i o tom nizké hodnoty
faktoru spolehlivosti pro tloustky kolem 115 nm a 485 nm.
Citlivostni analyze byla podrobena rovnéZ vrstva TiO, na Si
podobné, jak bylo popsano vySe uvedenym zptusobem pro piipad
vrstvy SiO, na Si (s hodnotami A, = 2,60 a B, = 113 560 nm?).
Prubéh faktoru spolehlivosti pro tento piipad spolec¢né se srovnanim

Si02
Tio2

faktor spolehlivosti (%)

d, (nm)

Obr. 10 Srovnan{ faktort spolehlivosti fith SiO, a TiO, vrstev na Si

v zdvislosti na jejich tloustce

=130 nm (b) ad, =485nm (c). Uspé&inému vysledku je prifazen tmavy bod v 0dpov1dajlcun misté vektoru
) pokud nebylo shody dosaZeno, je misto prazdné (svétly bod)

s vrstvou SiO, je uveden na obr. 10. Je z néj patrn€, Ze zdvislost
spolehlivosti fitovaci procedury pro pifpad vrstvy TiO, vykazuje
zcela jiné chovini, neZ tomu bylo v pfipadé€ vrstvy SiO,. Za zminku
stoji naptiklad pokles faktoru spolehlivosti s tloustkou vétsi nez
140 nm. Z uvedeného je ziejmé, Ze uZiti programu RELIABILITY.
ExE je vhodné vSude tam, kde neni dostupnd komplementarni
metoda urceni tloustky vrstvy a experimentdtor chce védét, pro
jakou kombinaci optickych parametrt (n, k a tloustky d) mé vétsi
,.sanci fitovanim uspét, pokud neznd startovaci hodnoty vektoru
parametra dostate¢né blizké spravnému vysledku.

ZAVER

Na UFI FSI byl v rdmci studia optickych parametri tenkych
vrstev vytvoren program REeLIABILITY.EXE, ktery umozZiiuje provést
rychlou analyzu citlivosti vyhodnocovaci metody na startovaci
podminky, kterymi minimaliza¢ni proces za¢ind. Uvedené priklady
faktoru spolehlivosti vrstev SiO, a TiO, na Si ukazuji znacnou cit-
livost dosahovanych vysledki na po¢ate¢nim vektoru startovacich
parametrQ. Z vysledk plyne, Ze existuji kombinace hodnot indexu
lomu a tloustky, pii kterych je tfeba zacinat iteracni proces v bliz-
kém okoli spravné hodnoty parametrti, ma-li byt dosazeno po fito-

véni shody. To plati napiiklad pro hodnoty tloustek d,, = 120 nm
adg, =485 nm. Program je moZné pouZit i pro komplikované;jsi

systémy (naptiklad multivrstvy), ovSem pak jiZ neni mozné nazorné
znazornit pomoci 3D obrazka ,,ispéSnost* ¢i ,,netispéSnost* starto-
vacich vektort parametrii (viz obr. 8), naopak faktor spolehlivosti
téchto systému vyse popsanym zplisobem stanovit lze.
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Uziti spektroskopické reflektometrie pri studiu

elastohydrodynamického mazani

Cldnek se zabyvd problematikou vyuZiti spektroskopické reflektometrie ke stanoveni centrdini tloustky
magziva, pripadné rozloZeni tlaku v elastohydrodynamickém (EHD) kontaktu pri studiu tribologickych

v

problémii. Jednd se o metodu, jejiZ silnou strdnkou, na rozdil od dnes nejpouZivanéjsich méricich tech-

nik, je absolutni mévent.

Klic¢ova slova: EHD, tenké mazaci filmy, spektroskopicka reflektometrie.

UvVoD

Objev teorie EHD mazdni ve 40. letech minulého stoleti vy-
znamnym zpusobem pfispél k rozvoji experimentdlnich metod
pro méfeni tenkych mazacich filma, vyskytujicich se u vysoce
zatiZenych strojnich soucdsti, jako jsou napt. loZiska, ozubena kola
apod. Za nejvyznamnéjsi a pfelomové obdobi se daji povaZovat
60. 1éta 20. stoleti, kdy bylo pro studium mazacich filmi vyvinuto
nékolik experimentdlnich technik, z nichZ mezi nejvyznamngjsi
patfilo méfeni tloustky maziva pomoci optické interferometrie.
Postupny vyvoj konstrukce strojnich sou¢ésti a vyrobnich techno-
logii ale vedl ke stdle se zmenSujicim tloustkdim mazacich filmi
a tim byl samozfejmé vytvdfen pfirozeny tlak i na vyvoj novych
metod pro jejich studium. NejpouZivanéj$i metoda navrZzend R.
Goharem [1], konven¢ni optickd interferometrie, byla limitovdna
spodni méfitelnou tloustkou okolo 50 nm. Teprve v 90. letech se
modifikaci optickych metod, zaloZenych na interferen¢nim jevu,
podatilo toto omezeni prolomit a v soucasné dobé se udava spodni
méfitelnd hranice okolo 1-2 nm.

SOUCASNE MERICI METODY

V soucasné dobé jsou pro studium tloustky mazacich filma
nejcastéji pouzivany optické méfici metody. Mezi dnes nejpouziva-
néjsi patii technika navrZzend G. J. Johnstonem a kol. [2], zaloZend
na rozkladu odraZeného svétla z kontaktni oblasti spektrometrem
a lokalizaci interferencnich maxim pro vypocet tloustky mazaciho

filmu. PouZivané experimentalni zatizeni (obr. 1) vychazi z uspo-
radani vyvinutého v 60. letech minulého stoleti [1]. Treci télesa
jsou tvofena ocelovou kouli a sklenénym, popripadé saffrovym
diskem opatfenym vrstvou chrému. Ta slouZi jako poloodraznd
vrstva, nebot index lomu skla (BK7) je velmi blizky indexu lomu
béZné pouZzivanych maziv. Obé tyto tfeci plochy jsou od sebe pfi
méfeni separované mazacim filmem a celd oblast je osvétlena
bilym svétlem. Svétlo dopadajici kolmo se odrdZi na rozhranich
tvofenych chrémem a mazivem a mazivem a deformovanym
povrchem ocelové koule. Odrazené svazky spolecné interferuji,
pficemz vysledné spektrum z centrdlni oblasti je rozloZeno difrakéni
miiZkou spektrometru.

Pro méreni velmi tenkych mazacich filmu je navic tento sys-
tém doplnén vrstvou SiO,, kterad diky svému indexu lomu, velmi
blizkému vétsiné pouzivanych maziv, zdanlivé zvétsuje tloustku
maziva. Takova tprava byla poprvé aplikovana F. J. Westlakem
a A. Cameronem [4] a umoZiiuje lokalizovat interferencni maxima
i pfi tlouStkdch mazaciho filmu fddové v jednotkdch nanometri.
Tato méfici technika je ov§em omezena pouze na studium tloustky
v jenom bodé, popt. v fezu podél, ¢i naptic¢ kontaktni oblasti.

Vroce 1994 byla publikovana L. Gustafssonem a kol. [5] meto-
da, mapujici tvar EHD mazaciho filmu ptes celou kontaktni oblast
(obr. 2), zaloZend na porovnavani barevnych tont interferogramu
s tény ziskanymi kalibraci. Ta spociva v sejmuti chromatického

spektrum z kontaktu

televizni ;ﬁg’,{o
kamera svétla —
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4 kolimovaného svétla
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Obr. 1 Schéma méfici aparatury pro studium velmi tenkych
mazacich filmu [3]

Obr. 2 Schéma aparatury pro mapovani tloustky
mazacich filmi [7]
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interferogramu zaplaveného statického kontaktu o zndmé geometrii,
jeho prevedeni do barevného systému HSI (barevny t6n, sytost,
jas) a pfifazeni informace o tloustce mazaciho filmu k jednotlivym
barvdam. Aby bylo mozZné metodu pouZit i pro velmi tenké mazaci
filmy, byla v dal§ich letech ponékud modifikovana [6, 7]. Experi-
mentalni zafizen{ pritom vychazi ze stejné koncepce jako u predes]é
meéfici techniky, pouze spektrometr je zde nahrazen barevnou CCD
kamerou. Ta slouZi k zdznamu a nasledné digitalizaci barevného
interferogramu, vznikajictho v kontaktu.

APLIKACE SPEKTROSKOPICKE REFLEKTOMETRIE

V roce 2003 byla P. R. Glovneou a kol. [8] publikovdna novd
meéfici metoda, vyuZivajici stejné jako metoda vypracovand G. J.
Johnstonem a kol. [2] k vyhodnoceni rozklad odraZeného svétla
spektrometrem. Na rozdil od stdvajici méfici metody vyuZiva pii
analyze vicesvazkovy interferenéni model vychézejici z Fresnel-
lovych rovnic. Pomoci néj je na zdkladé rovnic popisujicich cho-
véni elektromagnetického zafeni v optickém prostedi a na jejich
rozhrani [9] mozZné komplexné€ popsat chovani systému sloZeného
i z nékolika tenkych vrstev. Optimalizaci tohoto modelu spolecné
s naméfenymi daty lze pak ziskat hledané parametry, jakymi muze
byt napt. tloustka mazaciho filmu. Glovnea a kol. pouZili pfi mé-
feni stejné experimentdlni zaffzeni jako u predeslych metod, tedy
ocelovou kouli a sklenény disk s vrstvou chrému a oxidu kfemi-
ku. Jak uvadi jejich prace, béhem vyhodnoceni vychazeli ovSem
z predpokladu, Ze ocelovd koule, kterd slouZi jako podloZka celého
systému tenkych vrstev, ma nulovou absorpci. Takto upraveny
fyzikdlni model vykazoval nejlepsi vysledky, i kdyZ je prakticky
v rozporu s redlnymi vlastnostmi materidlu.

po zatizeni

Index lomu
o
Y
F4

pred zatizenim
450 500 550 60D 650
Vinova délka [nm]

Obr. 3 Deformovand oblast vrstvy TiO, po zatiZeni v EHD
kontaktu a jeji index lomu pfed a po zatiZeni

Vzhledem k tomu, Ze pfi méfeni jakychkoliv tenkych filma
spektroskopickou reflektometrii je moZné méfit nejen jejich
tloustku, ale také optické vlastnosti, naskytd se moznost vyuZiti
této techniky pro méfeni zmény indexu lomu maziva. Vzhledem
k tomu, Ze index lomu maziva je zdvisly na tlaku, bylo by moZné
touto metodou sledovat i rozloZeni tlaku v EHD kontaktu. Aby
bylo ov§em mozZné ziskat vSechny ddaje, tedy tloustku vrstvy i jeji
index lomu, je zapotfebi dobfe zndt vlastnosti ostatnich optickych
prostiedi systému pouZitého k méfeni. Jako problematické se
hned ukézaly dva materidly. Ocelova koule tvofend loZiskovou
oceli AISI 52100, na jejimZ povrchu se tvoii oxidacni vrstvy ne-
zanedbatelné pti méteni spektroskopickou reflektometrif a vrstva
chromu nanesend na sklenéném disku. Tato vrstva (stejné jako ocel)
nemd zanedbatelnou absorpci a je potieba s ni pocitat. Proto pro
zjednoduseni fyzikdlniho modelu byla chromova vrstva nahrazena
vrstvou TiO,, kterd md zanedbatelnou absorpci a jejiZ parametry
(index lomu a tloustku) je moZné zméfit presné. V nasledujicim
vyzkumu se ov§em ukdzalo, Ze vrstva je pri vysokém tlaku, ktery se
vyskytuje v EHD kontaktu (fddové aZ jednotky GPa), deformovéna.
Deformace, jak je vidét na obr. 3, byla trvald a dochdzelo k nevratné
zméné nejen jeji tloustky, ale také indexu lomu. Z tohoto diivodu
byl sklenény disk nahrazen safirovym, ktery je charakterizovan

vy$§im indexem lomu, nez bézné uZivané sklo (BK7). To umoz-
nilo jeho pouziti bez jakychkoliv vrstev ke zvySeni kontrastu a pri
optimalizaci se pocitalo pouze s optickymi rozhranimi safir-mazivo
a mazivo-ocel.

= Teplota oleje cca 55°C
+ Tepiota oleje cca 25°C

Tloustka, nm

g

0,05 0,1 03 T 01
Rychlost tfecich povrchil, mis

Obr. 4 Zavislost tlouStky minerdlniho oleje L.S.-B.S. na rychlosti
tfecich povrchi pro dvé rizné teploty

Na obr: 4 je uveden graf zobrazujici naméfenou zavislost zdkla-
dového minerdlniho oleje s oznacenim L.S.-B.S.. Méfeni probihalo
na tribologickém simulétoru zkonstruovaném na Ustavu konstru-
ovani Fakulty strojntho inZenyrstvi Vysokého uceni technického
v Brné [10]. Jako tfeci télesa slouZi ocelovy soudecek o priméru
25,4mm a vyse popsany safirovy disk povrstveny z jedné strany
antireflexni vrstvou. Pro osvétleni kontaktni oblasti je pouZita halo-
genovd zZarovka v kombinaci se stabilizovanym zdrojem k zajisténi
Casové stability. Optickd ¢dst se sklddd z primyslového mikroskopu
NIKON Optiphot 150 vybaveného Koehlerovym osvétlovacem
a vldknovym spektrometrem Ocean Optics.

Jak Ize vidét na grafu, timto postupem naméfend tloustka maziva
se pohybuje pouze v rozmezi mezi zhruba 100 nm a jednotkami mi-
krometri. Problémem spojenym s absenci tenké vrstvy na kotouci je
totiZ skute¢nost, Ze na rozhrani maziva a safiru neni dostate¢né velka
skokovd zména indexu lomu, aby bylo moZné méfit i mazaci filmy
s niZs{ tloustkou. U téchto tloust€k dochdzi pfi optimalizaci naméfe-
nych dat k vyraznym korelacim, ¢imz jsou vysledky zkreslené.

ZAVER

Spektroskopickd reflektometrie je v dne$ni dobé jedna z nejpo-
uzivanéjSich metod studia tenkych vrstev, a to v Sirokém rozmezi
tlousték od jednotek nanometrit aZ po mikrometry. Vyhodou této
metody je moZnost méfit nejen tloustku filmu, ale také index lomu,
a to absolutné. Nedochazi tedy k Zddnému porovndvani namére-
nych hodnot se zndmou geometrii, jak je tomu u dnes nejpouZi-
vangjsich metod pro studium tlouStky mazacich filmi. Aplikace
spektroskopické reflektometrie v oblasti tribologickych procesi
muzZe prinést nové moznosti, jako je napt. zjisténi tlaku v kontaktni
oblasti pomoci zmény indexu lomu. I pfesto, Ze popisovand metoda
umoznuje méfit tenké vrstvy o tloustkach az jednotek nanometru,
v dosavadnim vyzkumu se nepodaftilo nalézt takové experimentdlni
usporadani, které by umoznilo méfit tloustku maziva v desitkach az
jednotkach nanometrd. To je ddno pfedevs§im optickym designem,
ktery urcuje index lomu pouZitého sklenéného, resp. safirového
disku a tenké vrstvy zvysujici kontrast interferogramu. I presto
soucasnd méreni dokazuji, Ze tuto metodu Ize tspésné aplikovat
v oblasti studia tribologickych procesu.

Vyzkum je realizovdn za financni podpory GACR, projekt 101/09/
J003, a MSMT, vyzkumny zdamér MSM0021630508.
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Z technické knihovny

Wiegleb, G. a kol.: Industrielle Gassensorik. (Plynové senzory
v priemysle), 1. vyd., Expert Verlag, Renningen 2007, 165 s.,
ISBN 3-8169-1956-1, cena: 42,00 EUR.

Potreba, zistovat pritomnost a koncentriciu plynov réznych druhov
v priemyselnych prevddzkach, bola v poslednych rokoch stimu-
lovand hlavne vyvojom novych meracich postupov a aplikdciou
zdokonalenych konstrukcii plynovych senzorov.

Dielo autorského kolektivu (okrem hlavného autora participovalo
na knihe 8 spoluautorov z prostredia akademickych institicif
a z praxe) je koncipované vo forme prehladu o aktudlnych ply-
novych senzoroch (snimacoch) a ich vSestrannej aplikdcii v prie-
myselnom prostredi. Kniha je bohato ilustrovand (111 obrazkov)
a doplnend za kazdou kapitolou zoznamom pouZitej literatiry
(celkove 167 poloZiek).

V prvej kap. su prehladne popisané nové meracie postupy, ktoré
dovoluji kvantitativne stanovit plynné zlozky na zaklade optic-
kych, mikromechanickych a rezonan¢nych senzorov. Zaujimava
je stat o tzv. ,.elektronickom nose* (detekcia pachov!) a napokon
udaje o elektronickych vyhodnocovacich systémoch pre moderné
plynové senzory.

V 2. kap. st diskutované otdzky konstrukcie a pouZitia elektroche-
mickych senzorov pre detekciu a stanovenie koncentrécie toxic-
kych plynov. Zdoéraznena je skutocnost, Ze senzory tohto typu sd
velmi vhodné najmé v oblasti ochrany Zivotného prostredia a pri
bezpecnosti price.

Dalsie dve kap. diela sa zaoberaji tematikou polovoditovych
a optickych plynovych senzorov. Podané su hlavné ddaje o ich

konstrukcii, vlastnostiach a aplika¢nych moZnostiach v priemy-
selnych prevadzkach.

Problematika snimania a pristrojov na meranie plynnych emisif je
obsahom piatej kapitoly. Autori sa tu zaoberaju hlavne zloZenim
emisi a prenosnymi pristrojmi, umoziujicimi merania nielen v pri-
emyselnych objektoch, ale aj priamo v teréne. V zdvere kapitoly je
uvedeny stru¢ny vyhlad budiceho vyvoja v tejto velmi ddlezitej
sfére ochrany Zivotného prostredia.

Senzorové matrice a spracovanie signdlov pri merani plynnych
zloZiek st obsahom Siestej kapitoly. Je tu klasifikdcia metdd spra-
covania signdlov a cely rad aplikdcif, vyuZiteInych v praktickych
podmienkach. V kap. 7 je podand tematika justovania a skdsania
plynovych senzorov, aj s velmi zaujimavymi poznatkami o volbe
kalibracnych plynov. Zaver kapitoly obsahuje niektoré pravne
ndlezitosti, tykajice sa typovych skuSok pristrojov na detekciu
uniku explozivnych a toxickych plynov.

Poslednd kap. pojedndva o konstrukcii a pouZiti varovnych zari-

adenf (Unik toxickych, resp. horlavych plynov); taktiez je tu v pri-
lohe stipis smernic a noriem, tykajuicich sa tejto oblasti (nemecké
a eurépske dokumenty).
Dielo mozZno odporicat vetkym odbornikom, ktori sa zaoberaju
meranim a detekciou plynov, emisii a pri ochrane ovzdusia, Ci
v oblasti bezpecnosti prace. Kniha mdze byt aj vhodnou ucebnou
pomdckou pri vychove bezpecnostnych technikov a metrol6gov
Vv praxi.
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