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DIFRAKCE POMALYCH ELEKTRONU

Moimir LAZNICKA, Praha

UvoD

Metoda difrakce pomalych elektronii (ddle DPE) vznikla na zdkladé praci DAvis-
SONA a GERMERA [1], ktefi studovali rozptyl elektronit o energii fddové sto elektron-
voltli (eV), tzv. pomalych elektront, pfi odrazu na kovech. Vzhledem ke klasickym
predstavdm vykazovaly elektrony anomdlni chovdni, které se uvedenym autortim
podatfilo v r. 1927 vysvétlit jako difrakéni jevy a potvrdit de Broglieho hypotézu
o vlnové podstaté elektronu, podle niz lze kaZdé pohybujici se ¢dstici pfipsat vinu
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jejiz délka
(1) )' = T

kde h je Planckova konstanta a p = mv je impuls Cdstice, m jeji hmota a v rychlost.

Nezdvisle demonstroval v r. 1928 ohyb elektrontt G. THOMSON [2], ktery pouZil
primdrnich elektronti o energii nékolika desitek keV a polcZil tak zdklad metody
difrakce elektronti, které budeme déle nazyvat rychlé elektreny. Difrakce rychlych
elektronti (dédle DRE) se roz8ifila jako uZite¢nd metoda zkoumdni struktur pevnych
latek, pfedevs§im tenkych vrstev, vzhledem k tomu, Ze na rozdil od rentgenového (rtg)
zafeni jsou elektrony rozptylovdany téz jadry atocmu, a tedy mnchem ucinnéji nez
rtg zdfeni. Hloubka priniku rychlych elektronti do pevné ldtky ¢ini n€kolik set az
tisic angstromu.

Priinik pomalych elektront je ve srovndni s elektrony rychlymi fddové niZsi a &ini
pouze nékolik angstromil. K ohybovym jevim dochdzi v tomto pfipadé piimo na
povrchu zkoumanych ldtek.

V historii rozvoje metody DPE sehrdl maly priunik elektronti dileZitou roli. Na
jedné strané predstavuje specificnost metody, kterd spocivd v mcZnosti studia po-
vrchové vrstvy atomil, na druhé strané vysoka citlivost metody ke stavu zkcumar.ého
povrchu znamenala v letech prvnich pokust témé&f nepfekonatelné rotiZ:. Metcdy
ziskdvdni ultravysokého vakua (UVV) nebyly dosud rozvinuty a prdce ve vysckém
vakuu znamenala, Ze stav zkoumanych povrcht se rychle ménil v diisledku adsorpce
zbytkovych plynt. Vysledkem byla obtiZnd a mnohdy zcela nemc Znd reprodukova-
telnost experimentdlnich vysledktli. Vedle experimentdlnich potiZi nebyly vyfeSeny
zakladni teoretické problémy interakce pomalych elektronti s pevnou ldtkou, takZe
nebylo snadné interpretovat experimentdlni vysledky.

Mnohem jednodussi byla situace v pfipadé DRE. Zatimco tato metoda prodéldva
od dob Thomsonovy demonstrace rychly rozvoj, ztstdva metcda DPE na pckraji
zdjmu a pouze FARNSWORTH a jeho spolupracovnici ji vénuji prabéZné pczcrnost.
Teprve s rozvojem techniky UVV v padesdtych letech se metoda DPE dostdvd do
popfedi zdjmu. Metody zkoumani difrakce jsou postupné zdokonalovdny a zacdtkem
Sedesdtych let pfichdzeji na trh prvni komer¢ni aparatury.

EXPERIMENTALN{ USPORADANI{

Zdkladnimi prvky vSech typt difrakénich komor jsou: zdroj primdrnich elektront,
zkoumany vzorek a zaftizeni pro registraci difraktovanych svazki.

Zdroji primdrnich elektront jsou elektronova déla, poskytujici svazek elektront,
jehcZ energii Ize plynule ménit v rozmezi nékolika eV aZ 1CCO eV. Primér svazku
primdrnich elektrontt dopadajicich na povrch zkoumaného vzcrku byvd 0,5 ¢Z 1,5
mm. Proud dopadajiciho svazku byvd 1 i vice pA. O konstrukci elektronovych dél
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neuvddéji autofi obvykle podrobnosti. Vyjimkou je prdce [3]. Jednou ze zvld§tnosti
nékterych elektrenovych dél pro pomalé elektrony je umisténi Zhavé katody mimo
osu elektronového systému, ¢imZ se vyluGuje moZaost kontaminace zkoumaného
povrchu ¢dsticemi vypafovanymi z katody.

Ve vzdilenosti nékolika centimetri (2—5 cm) od posledni elektrody elektronového
déla byvd na specidlnim drZiku umistén zkoumany vzorek. DrZdk vzorku je kon-
struovan tak, aby umczZioval pohyb vzorkem, jeho ohfev, pfipadné chlazeni a v né-
kterych p¥ipadech je uzptisoben tak, aby umcZioval §tipani vzorku v UVV. Stipdni
vzorku v UVV je jednou z nejdokonalejSich metod pfipravy &istého povrchu, tj.
takového, ktery je tvofen pouze atomy stejnymi jako v objemu vzorku a neobsahuje
#1dné napf. adsorbované nedistoty. Je v8ak vhodnd pouze pro omezeny pocet dobfe
§tipatelnych materidld.

Registrace difraktovanych elektrontt se provddi v zdsadé dvojim zplsobem.
Jednim z nich je dodatecné urychleni elektronti na fluorescenéni stinitko a druhym
registrace pomoci pohyblivého Faradayova kolektoru. V obou pfipadech je posta-
rino o to, aby méfeni, pfipadné vizudlni pozorovani nebylo ruSeno sekunddrnimi
nebo nepruzné odraZznymi elektrony.

a) Aparatura Germerova-Davissonova

Nakres aparatury, konstruované v roce 1927, je na obr. 1. Elektrony emitované
wolframovym vldknem opoustéji elektronové délo, prochdzeji prostorem, v némz
jsou v8echny &dsti na stejném potencidlu a dopadaji pod uhlem 90° na vzorek. Po

Obr. 1. Germerovo-Davissonovo uspotadani. a — elektronové délo, b -— kolimator, T — vzorek.

interakci s povrchem zkoumaného vzorku jsou zachycovdny kolektorem Faradayova
typu s dvojitymi sténami. Elektrony, jejichZ energie je po interakci s povrchem vzorku
stejnd jako energie primdrnich elektroni, prochdzeji otvorem ve Faradayové kolek-
toru a jsou méieny citlivym galvanometrem. Elektrony, opoustéjici vzorek po ne-
pruZzaych interakcich s rychlostmi men3imi neZ rychlost dopadajicich elektron,
jsou vylouceny brzdnym potencidlem mezi vnéjSi a vnitini st€énou Faradayova ko-
lektoru.

Uhel mezi smérem dopadajiciho svazku a piimkou spojujici bombardovanou
oblast s otvorem v kolektoru miize byt ménén od 20° do 90°. Vzorkem lze otdcet
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kolem osy koincidujici se sm&rem dopadajiciho svazku a kolektor je voln€ otdcivy
kolem horizontdlni osy prochdzejici bombardovanou oblasti kolmo k dopadajicimu
svazku. Uhlovd poloha kolektoru se méni otdéenim celé trubice kolem této osy.

Vzddlenost od konce elektronového déla ke vzorku je 7 mm, otvor ve vnéj$im
plasti Faradayova kolektoru md primér 1 mm a ve vnitfnim pld§ti 2 mm. Vstupni
otvory jsou umistény co nejblize okraje kolektoru sousediciho s délem, aby byl
zkoumany uhlovy obor co nejvét§i. Vzddlenost od bombardevané oblasti k otvoru
v kolektoru byla 11 mm.

b) Aparatura Ehrenbergova

Registraci difraktovanych elektrontt dodateCnym urychlenim na fluorescenéni
stinitko poprvé pouZil ve své aparatufe EHRENBERG V r. 1934 obr. 2. Stinitko bylo

| ]

Obr. 2. Ehrenbergovo usporadani. a zdroj elektronu, b vzorek, ¢ miizky, d — fluores-
cenéni stinitko.

ve tvaru Casti valcové plochy a pfed nim byla umisténa miizka téhoZ tvaru, mezi niz
a stinitko se zavddélo urychlujici napéti az 5 kV. Dalsi miizka byla pouZita pro vy-
tvofeni brzdného pole, které nedovolovalo priichod sekunddrnim a nepruzué od-
raZenym elektrontim. Uhel dopadu primdrnich elektronti byl mensi neZ 90°. Vzddle-
nost posledni elektrody dé€la od stfedu vzorku byla 1 cm.

Ehrenbergova konstrukce a vSechny dalsi, které vychdzeji z jeji koncepce maji
oproti vy$e popsanému typu vyhodu v tom, Ze umcZiuji vizudlni pozorovani vét§iho
mnoZstvi difraktovanych svazki soucasné.

¢) Usporadani Sproullovo

Svym uspofddanim odstranil SPROULL [5] v r. 1933 nedostatek konstrukce Ger-
merovy a Davissonovy, spocivajici v tom, Ze nebylo mcZné registrovat svazek elek-
trontt nultého fddu; obr. 3. Primdrni i difraktované elektrony prochdzely homogen-
nim magnetickym polem kolmo k siloCardm. Elektrony vychdzejici z dé€la se po-
hybovaly po kruhové drdze a dopadaly kolmo na zkoumany povrch. Difraktované
elektrony se pohybovaly rovnéZ po kruZnicich a byly registrovdny pohyblivym
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Faradayovym kolektorem. Sproullovo uspofdddni nevyZaduje Zddné zvlastni opatfeni
pro oddéleni sekunddrnich a nepruZn€ odraZenych elektronti, ponévadz tuto funkci
vykondvd magnetické pole, v némz se elektrony pohybuji.

| i 5
I N2
e d
A
C
Obr. 3. Sproullovo usporadani. A -— zdroj primarnich elektrond. B - clony, C -- vzorek,

D — Kkolimator.

d) Tuckerovo usporddani

V r. 1962 popsal svou aparaturu TUCKER [6]; obr. 4. Konstrukce je kombinaci
metody zndzornéni na fluorescenénim stinitku podle Ehrenberga a metody vychylova-
ni primdrnich a difraktovanych svazkl v pficném homogennim magnetickém poh
podle Sproula. Na rozdil od Ehrenberga bylo pouZito rovinné stinitko.

Obr. 4. Tuckerovo usporadani. a -- elektronové délo, b — vzorek, ¢ — stinitko.

e) Germerovo uspordddni

Nejcast€ji pouzivanym typem aparatury se stala konstrukce, k niz dospél GERMER
se spolupracovniky v r. 1960. V podstaté jde o typ umozZnujici. vizudlni pozorovani
difrakéniho obrazu na fluorescenénim stinitku. Zvldstnosti Germerova uspotfaddni
jsou stinitko a mfiZky, vvrobené ve tvaru soustfednych kulovych vrchlikd, jimiZ
prochdzi kolimdtor elektronového déla a v jejichZ spole€ném stfedu je umistén
vzorek, obr. 5. Geometrické rozméry jsou voleny tak, aby primdrni elektrony do-
padaly kolmo na zkoumany povrch a aby’ bylo moZno registrovat difraktované
svazky v prostorovém uhlu 120°. Difrakéni obraz se pozoruje a fotografuje pfes
sklenéné okénko. Kulové symetrické uspofdddni usnadiiuje vyhodnocovdni fotegra-
fickych zdznamt. Obvykle se zavddi na kolimdtor, vzorek a prvni miizku stejné
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napéti a drahy difraktovanych svazkl lze pak zndzornit obrdzkem 6a. PYi prdci
s elektrony zvld$té malych energii je vyhodné pouZit urychlujici potencidl cca 100 V
mezi vzorkem a prvni mfizkou. Zabréni se tak ptipadné defokusaci prostorovym

Obr. 5. Germerova aparatura. a — okénko, b — sklenéna trubice, ¢ — termoclanek, d -- vzorek,
e — fluorescenéni stinitko, f — elektronové délo, g — 1. mfiZzka, & — 2. mftiZka, i — katoda
elektronového déla.

ndbojem, citlivosti k magnetickym polim, rozostfovdni se zmé€nou potencidlu vzor-
ku a zvét$i se prostorovy uhel, v némz lze difraktované svazky pozorovat ze 120°
na 180° a zvétsi se proud. Obrdzek 6b zndzoriiuje schematicky drdhy, po nichZ se
v takovém pfipadé pohybuji difraktcvané elektrony. PouZiti urychlujiciho pole
vede k homogennimu radidlnimu zkresleni difrakéniho obrazu, které vSak neni na
zavadu, jde-li o zkoumadni difrakéniho obrazu v pribéhu experimentu. Pfi stanovo-
vani miiZkovych konstant je tfeba vzit v ivahu zkresleni a zavést pfisluSnou korekei.

Obr. 6a. Pohyb difraktovanych elektrond pii  Obr. 6b. Pohyb difraktovanych elektrona pii
aplikaci stejného potencidlu na posledni elek- aplikaci urychlujiciho napéti mezi 1. mfizkou
trodu elektronového déla (a), 1. mfiizku (b) a vzorkem.

a vzorek (¢).

Nejveétsi prednosti popsaného uspofdddni je to, Ze Ize soucasné bud vizudlné, nebo
fotograficky sledovat fadu difrakénich stop a tim i symetrii a periodicitu difrakto-
gramu.

Meéfeni intenzit difraktovanych svazkl se u aparatur Germerova typu provadi
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bodovym teleskopickym fotometrem. Tato metoda je pomérn& mdlo p¥esnd, repro-
dukuje vSak pfesné€ relativni zmény a jeji citlivost je vysokd.

f) Aparatura Farnsworthova typu s osciloskopickym zdznamem

Pro své pivodni pckusy pouzival FARNSWORTH aparaturu podobného typu jako
Germer a Davisson. Jeji prednosti byla meZnost pfesného méfeni intenzit difrakto-
vanych svazkil. Proméfeni vSech difraktovanych svazka trvalo vSak velmi dlouho a
béhem méfeni se ménily mnohdy podminky na povrchu krystalu. Ve své nové kon-
strukci s osciloskopickym zdznamem spojil FARNSWORTH a PARK [7] moZnost
pfesného méfeni intenzit s moZnosti ziskat celkovy difrakéni obraz b&éhem velmi
krdtké doby.

Farnsworthovo uspofdddni je konstruovdno tak, Ze umoZiiuje rychlé otdceni
vzorku kolem osy svazku dopadajicich elektrontt a pomalé otdéeni kolektoru po-
dobné jako u Germerovy a Davissonovy aparatury. Otdéenim vzorku se méni azi-
mutdlni Uhel ¢ a plynuld zména polohy kolektoru zaj§fuje registraci svazka di-
fraktovanych pod riiznymi difrakénimi thly v. Na vertikdIni vychylovaci desti¢ky
katodové trubice je privddén signdl umérny sin v sin ¢ a na horizontdlni desticky
signdl imérny sin v cos ¢. Stopa na stinitku obrazovky kresli spirdlu s polomérem
rovnym sin v a vytvoii jednu otoéku pro kaZdou ototku krystalu. Cas potiebny pro
ziskdni kompletniho difrakéniho obrdzku je asi 80 sec. Jas bodu na obrazovce je
modulovdn intenzitou kolektorového proudu a na obrazovce tak vznikd celkovy
difrakéni obraz.

Intenzitni méfeni je moZno provadét bud jako v uspofdddni Germerové-Davisso-
noveé, nebo zndzorné€nim pribéhu intenzity v zdvislosti na urychlujicim napéti na
stinitku obrazovky. V poslednim pfipad¢ se urychlujici napéti ptivdadi na horizontédIni
vychylovaci destiCky a na vertikdlni desti¢ky se pFivddi signdl z koiektoru.

g) Miyakeho aparatura

Ve v8ech dosud uvedenych aparaturdch se zkoumaji difrak¢ni jevy v zdvislosti
na energii primdrnich elektronid. PotiZe s interpretaci, které do zna¢né miry souvisi
s charakterem interakce pomalych elektronti pouZitych v Sirckém energetickém
oboru navrhl MiYAKE [8] odstranit tim, Ze se misto méfeni intenzit v zdvislosti na
energii primdrnich elektronii provddi meéfeni intenzit v zdvislosti na Ghlu dopadu
primdrnich elektronti na zkoumany vzorek pii konstantni energii primdrnich elek-
tront.

Difrakéni komora md tvar valce; obr. 7. V ose valce leZi stied zkoumaného vzorku
a kolmo k ose mifi elektronové délo. Mrizky i stinitko jsou vdlcového typu. V pod-
staté jde tedy opét o typ, ktery vyuZivd moZnosti registrace difraktovanych svazki
na stinitku. Komiirka je vyrobena ze skla a svitici stopy na stinitku se pozoruji
zopadéné strany, neZ je umistén vzorek. Toto uspofdddni md vyhodu v tom, Ze ani vzorek

ani jeho drzdk nebrdni v pozorovani difrakéniho obrdzku jako v uspoifddani Ger-
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DA%

merové. TotéZ plati o miiZzkdch a to umoziuje registrovat jemnou strukturu di-

frakénich obrdzkd s vySSi citlivosti. Obor rozptylovych whld, které mohou byt
sledovédny je podstatné $ir8i, neZ u Germerovy konstrukce.

Obr. 7. Miyakeho usporddani. a — elektronové délo, b — vzorek, ¢ — 1. m¥izka, d — 2. mfizka,
e — fluorescenéni stinitko, f — sklenéna stubice.

h) Komercni aparatury

A

Nejvétsiho rozsifeni se metoda DPE dockala doposud v USA. Kratce po renesanci
tohoto oboru uvddi firma Varian Palo Alto v r. 1964 na trh prvni komercni zafizeni,
jehoZ konstrukce vychdzi z Germerovy koncepce. V soucasné dob& nabizi uvedend
firma tfi typy aparatur, které se navzdjem li§i predev§im vlastnostmi vakuového za-
fizeni. Vlastni difrakéni systém zlstdvd pfitom v podstaté nezménén. V r. 1968
nabizelo difrakéni zafizeni jiZ 7 rznych firem.

V nésledujici tabulce je uveden pfehled komerénich zafizeni s uddnim vyrobce,

Tabulka
Firma Zemé Typ. oznaceni Druh difrakéniho systému
Varian USA 981 0000 Germerayv
Varian USA 120 LEED Germerav !
System ‘
Varian USA 360 LEED Germerav
System
JEOL Japonsko JLED-2 kombinovany Germerav a Miyakeho
ULVAC Japonsko EDL-3 Miyakeho
CSF Francie — Germerav
Thomson Houston Francie THN 270 Germerav
Vaccum Generators Anglie L2A, L2B Germeruv
VEECO Anglie GAL-X-E Germerav

typového oznaceni a druhu difrakéniho systému. S vyjimkou zafizeni uvedeného na
konci tabulky jde o systémy, které jsou vybaveny UVV jednotkami umcZiiujicimi
dosahovat vakua v oblasti 107 1° torr a lepsiho. Zdkladem vsech UVV systémi jsou

23



iontové vyvévy, predCerpdvané vyvévami sorpcnimi. V nékterych prfipadech se
doddvaji téz titanové sublimadni vyvévy, které podstatné zvySuji Cerpaci rychlost
celého systému. Vakuové systémy jsou vybaveny méficimi jednotkami a ve vétSiné
pfipadil téZ zafizenim pro napousténi kontrolovatelného mnozstvi plynii. Zakladnim
vybavenim difrakéni komory je vedle elektronové optického systému manipuldtor
umoziujici pohyb vzorkem a obvykle téZ jeho ohfev, pfipadné chlazeni a iontové
délo pouzivané v prevdziné vétsin¢ piipadit pro Cisténi vzorkld. Cena difrakénich
zatizeni véetné zdkladniho vybaveni se pohybuje kolem 40 000 §.

K difrakénim aparaturdm jsou vétSinou firem nabizeny pfistroje, které dovoluji
doplnit metodu difrakce pomalych elektrontt dal§imi metodami vhodnymi pro zkou-
mdni povrchu pevnych ldtek, pfipadné umozZiiujicimi studium interakce pomalych
elektront s pevnou ldtkou. Jsou to napf.: zafizeni pro Augerovu spektroskopii,
zafizeni pro studium charakteristickych ztrdt energie elektronti, hmotové spektro-
metry pro analyzy zbytkovych plynu rlznych konstrukci, pfidavné zafizeni pro di-
frakci rychlych elektront atd.

TEORIE A NEKTERE APLIKACE METODY DPE

Maly prinik primdrnich elektronii nds opraviiuje predpoklddat, ze difrakéniho
procesu se zudastni predevsSim prvei vrstva atomi zkoumaného monokrystalu. Pro
difrakci na dvourozmérné miiZce plati v pfipadé kolmého dopadu primarnich elek-

tront ndsledujici vztah mezi vinovou délkou 2, miizkovou konstantou d a tUhlem
mezi dopadajicim a difraktovanym svazkem v:

2) ni = dsinv.

Vinovd délka elektronu se uréi ze vztahu

150,4
A — ‘__—1— A
(3) A \/( V ) ,

kde ¥ je napéti urychlujici primdrni elektrony.

Na zdkladé vztahu (2) miZeme tedy uréit m¥izkovou konstantu d, stanovime-li
Uhel v a je-li zndma energie dopadajicich elektronti. Vektorovy zdpis difrakénich
podminek predstavuji v pfipadé difrakce na dvourozmérné miiZzce dvé ze tii dobfe
znamych Laueho podminek [9]

(4) |k — ko| a, = 2nh
Ik — k| @, = 27k,

kde ko je vinovy vektor dopadajici viny, k vinovy vektor difraktované viny, a, a a,
jsou elementdrni mftizkové vektory v pfisluSnych smérech a h a k jsou Millerovy
indexy.
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O vySe uvedené vztahy se opird geometrickd teorie difrakce pomalych elektront, na

rvr

jejimz zdklad€ lze bez potizi stanovit symetrie a periodicitu pozorovanych povrcho-
vych struktur.
Grafickym vyjadfenim podminek difrakce je Ewaldova konstrukce [10]. Na rozdil

vrv

od trojrozmérného piipadu tvoii reciprokou mfiZ soustava rovnobéZnych pfimek,

jejichZz vzdjemné Vg,lzdélenosti jsou l/d. Prufez reciprokou miizi a Ewaldovou kouli
je zndzornén na obr. 8. Polomér Ewaldovy koule je 1/1 a pro A < d protind Ewaldova

koule vzdy nékterou z pfimek reciproké mfize. Prakticky to znamend, Ze ménime-li
spojité energii primérnich clektrond, reflexe na stinitku difrakéni komory nevymizi.
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Obr. 8. Priifez Ewaldovou kouli. a — smér dopadajiciho paprsku, & — smér difraktovaného
paprsku.

To je rozdil od difrakce na trojrozmérné miizi, kdy reciprokou miiz tvofi soustava
mfiZovych bodid a ke splnéni difrakéni podminky dochdzi jen pro diskrétni hodnoty
vinové délky.

ZvySujeme-li spojité energii primdrnich elektronti stahuji se difrakéni stopy simé-
rem k 00 reflexi. Situace je ilustrovdna na snimcich obr. 9ab, pofizenych pti energii
92 ¢V a 167 eV z povrchu (100) Zeleznych whiskerti. Reflexe 00 neni na snimcich
viditelnd a lezi ve stfedu soustavy difrakénich stop. Soucasn€ s rostouci energii
primdrnich elektroni, tj. s klesajici vinovou délkou, ptibyvd na stinitku difrakénich
stop.

Popsanou vlastnost Ize s vyhodou pouzit napf. pfi studiu epitaxidlniho ristu
k zjisténi existence krystalografickych ploch svirajicich s rovincu podiozky uréity
Uhel. Reflexe pfislusné takovym plochdm se nestahuji k 00 reflexi podlozky, tj. pfi
kolmém dopadu primdrnich elektront na podlozku ke stfedu stinitka, ale pohybuji
se smérem k reflexim 00 pfislusnym sklonénym rovindm, jejichZ poloha zdvisi na
sklonu epitaxidln€ narostlé roviny.

Pro popis povrchovych struktur zavedla ve své prici o povrchové krystalografii
WoobovA [11] ndzvoslovi, které je zaloZeno na vztahu elementdrni buiiky povrchové

25



struktury k elementdrni buiice podloZky. Tak napf. struktura, kterd odpovidd di-
fraktogramiim na obr. 9ab, se popisuje Fe(100) ¢ (2 x 2) — ?. Nejprve je uveden
materidl podlozky a krystalografickd plocha, na niZ struktura vznikd. Dal3i udaje se
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Obr. 9. Difraktogram struktury Fe (100) s (2 X 2) — ? sejmuty pfi a) 92 €V, b) 167 eV.

tykaji elementdrni buiiky povrchové struktury. Pismeno ¢ znadi, Ze buiika je centro-
vand a udaj v zdvorce znamend, Ze rozméry elementdrni butiky jsou v obou smérech
dvojndsobkem rozmérii elementdrni buiiky podlozky. V uvedeném pfipadé je ele-
mentdrni buiika povrchové struktury orientovand stejnym zptsobem jako buiika
podlozky. V opatném piipadé by bylo zapotfebi uvést idaj o vzdjemné orientaci.
Koneén€ otaznik v naSem piipadé znamend, Ze neni zndmo, jaky druh atomi je
odpovédny za vznik povrchové struktury. Model struktury je na obr. 10a. Indexovdni
reflexi zlomkovymi Millerovymi indexy vyplyvd ze zavedeného popisu. Kdyby
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reflexe se zlomkovymi indexy na obr. 9ab, pro néZ byl zaveden ndzev mimofddné,
nebyly pfitomny, pfedstavovaly by celoCiselné neboli fddné reflexe difraktogramu
Cisté plochy Fe (100). Zlomkové indexy jsou dusledkem toho, Ze elementdrni buiika
povrchové struktury je vétsi nez elementdrni bunika podlozky.

Obr. 10. Model struktury Fe (100) s (2 X 2) —? a) nesmiSené, b) smiSené, Zelezné atomy pod-
lozky jsou vyznaCeny slab$imi krouZky, Zelezné atomy v povrchové vrstvé predstavuji silné
krouzky a krouzky plné oznacuji cizi atomy.

Stejny difraktogram co do geometrie bychom obdrZeli i tehdy, budou-li neobsaze-
né polohy v modelu obr. 10a obsazeny atomy tak, Ze bude vytvofeno tplné pokryti
podloZky, jestlize ptjde o dva rtizné druhy atomtt s riiznymi rozptylujicimi schopnost-
mi. Situaci zndzorfiuje model obr. 10b. O uvedenych typech povrchovych struktur se
hovoii jako o smiSené ¢ nesmiSené, resp. rekonstruované nebo nerekonstruované.
Otdzka rekonstrukce byla v posledni dobé pfedmétem mnoha tivah a spori. Geo-
metrickd teorie difrakce nedovoluje odliSit dva vySe uvedené priklady. Z hlediska
strukturni analyzy md zdsadni vyznam studium intenzit difraktovanych svazki.
Podobné jako u ostatnich druht difrakce existuje i u DPE kinematicky a dynamicky
pristup k feSeni problému.

Kinematickd teorie [9, 10] je formulovdna za pfedpokladu, Ze primdrni elektron
Je rozptylovdn pouze jednou, Ze nedochdzi k interakci mezi primdrnim a rozptylenym
svazkem elektrontt a jedinou hraniéni podminkou je zachovdni intenzity a vinové
délky. Vychdzi se z predpokladu o rozptylu primdrr.ich vin na stavebrich elementech
miiZe a vySetfuje se celkovd intenzita jako soudet inter zit jednotlivych rozptylenych
vln. Intenzita difraktovaného zdfeni je umérnd Etverci absolutni hodnoty struktur-
niho faktoru, ktery md ve vySetfovaném pfipad¢ tvar

(5) Fy = ij()v, v) exp {Zni[hxj + ky; + :i—’ (1 + cos v)]} .

Soucet je proveden pies j v uvahu piipadajicich atom 01, jejichzZ rozptylovd mohutnost
je charakterizovdna atomovymi strukturnimi faktory f(24, v) a jej ch poloha soufad-
nicemi x;, y;. Tteti ¢len v zdvorce exponentu vyjadfuje pak pfispévek k difraktova-
nym infenzitdm od atomovych rovin leZicich pod nejvrchngjsi vrstvou.
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Do vztahu pro strukturni faktor se ddle zavdd&ji riizné korekéni faktory, z nichZ
nejdiileZitéjsi je korekce na adsorpci. Podrobn&jsi rozbor zde nebudeme uvadét.
Zdjemci jej mohou nalézt napt. v prdci [9]. V§imnéme si pouze jedné zdvazné skutec-
nosti, kterd do zna¢né miry ovliviiuje moZnosti strukturnich analyz. Abychom se pfi
studiu povrchovych struktur mohli dopracovat kvantitativnich vysledk®i, musime
stanovit pocetn€ nebo experimentdlné atomové strukturni faktory. Dosavadni
zkuSenosti ukazuji, Ze v oblasti malych energii elektronii je interakce elektronii
s pevnou ldtkou natolik komplikovand, Ze pocetni metody ji nejsou schopny postih-
nout a vysledky, které byly ziskdny, nejsou dostate¢né pfesné. Experimentdlni hodno-
ty atomovych faktord nejsou v pfevdzné vétSiné pifipadd zndmy. To znamend, Ze
provddét strukturni analyzu s takovymi moZnostmi jako md rtg difrakce, je prak-
ticky v soucasné dob¢ vyloucené. Nicméné je mozné na zdklad€ kinematické teorie
kvalitativné vylozit mnohé z pozorovanych vlastnosti difraktogram?.

Na rozdil od kinematické teorie uvaZuje dynamickd teorie krystal jako celek a
hledd fe¥eni uvnitt a vn& krystalu a na rozhrani je spojuje. Rada teoretikii se pckusila
modifikovat dynamickou teorii plivodné vypracovanou BETHEM [12] a Lauem [13],
pfipadné pfistoupit k problémim zahrnutim novych aspektt, avSak vysledky byly
prevazné pfili§ komplikované, nez aby mély prakticky vyznam. Relativné jednodu-
chym zplsobem fe§i problém MARcus a JEPSEN [14], kterym se podafilo vyfesit
pfimy difrakéni problém, tj. vypocet intenzit, je-li zndm vnitini potencidl krystalu.
Dosud ne zcela vyfeSenym zlstdvd komplikovanéjsi ptipad, dedukce struktury na
zaklad€ intenzitnich méfeni [15].

Mectoda DPE se nesporné setkdvd s mnohem vét§imi experimentdlnimi i teoretic-
kymi potiZemi, neZ je tomu u rtg difrakce, pfipadné u DRE. To v§ak neznamend,
Ze by uZiteCnost metody byla minimdlni. Jeji vyznam spcéivd v soucasné dobé piede-
v§im v moznosti studia kinetiky procest probihajicich na povrchu pevnych ldtek jako
fyzisorpce, chemisorpce, pocdteéniho stadia oxidace a nemalé jsou nadéje, Ze se
metoda DPE uplatni pii feSeni zdkladnich problémi heterogenni katalyzy.

Mnohé z nedostatkil teorie 1ze pfekonat kombinaci metody DPE s jinymi metoda-
mi, vhodnymi pro studium povrchit pevnych ldtek, jako napf. s elektronovou a
iontovou emisni mikroskopii, elipsometrii nebo Augerovou spektroskopii. Posledni
z uvedenych metod pfedstavuje velky pfinos prdvé pro feSeni otdzek strukturni
analyzy. Z experimentdlniho hlediska je to metoda relativné jednoduchd, kterou lze
s vyhodou pouZit v Germerové typu difrakéni aparatury. Vzhledem k tomu se o ni
podrobnéji zminime v ndsledujici kapitole.

AUGEROVA SPEKTROSKOPIE
Dopadaji-li primdrni elektrony na pevnou ldtku, dochdzi k interakci mezi dopada-
jicimi elektrony a pevnou ldtkou. V diisledku t&chto interakci vystupuji z pevné ldtky

elektrony, jejichZ energie pfedstavuji Siroky obor od energii rovnajicich se energii
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primdrnich elektronii aZ k energiim blizkym nule. Takové energetické spektrum
zndzorfiuje obrdzek 11. V energetickém spektru lze vymezit tfi zdkladni skupiny
elektronti. Do prvni skup.ny patii elektrony primdrni, které béhem interakce s pevnou
latkou neztratily Zddnou energii a ve spektru tvofi ostré maximum na strané nejvys-
Sich energii. Pfevdznd &dst téchto elektrond, koherentn€ rozptylenych, se ucastni
difrakénich procesti. Ty z nich, které jeou rozptylovdny nekoherentné, vytvéreji
pozadi v intenzitnich méfenich. MnoZstvi nekoherentné rozptylenych elektront je
zdvislé pfedev§im na stupni uspofddanosti ¢i neuspofddanosti povrchové struktury.

I

I

Obr. 11. Energetické spektrum elektron. I — maximum pruzné odraZenych elektront, II —
maxima odpovidajici charakteristickym ztratdm elektronu, III — sekundérni elektrony s maximy
Augerovych elektront.

Druhou skupinu tvofi elektrony, které ztratily béhem interakce s pevnou ldtkou
Cdst své energie a ve spektrdlni kfivce vytvdfeji fadu menSich diskrétnich maxim
pobliz nizkoenergetického okraje maxima prvni skupiny. Hodnoty energetickych
ztrdt jsou charakteristické pro druh zkoumané pevné ldtky a pohybuji se v rozmezi
od nékolika eV do nékolika desitek eV. Mluvime o charakteristickych ztrdtach
energie elektronti. O procesech, které vedou k témto ztrdtdm, viz napf. [16].

Koneéné tfeti skupinu elektrond tvofi pravé seckunddrni elektrony, tj. elektrony
pevné ldtky, které prevzaly cd primdrnich elektronti energii dostate¢nou k tomu,
aby mohly opustit pevnou ldtku. Siroké maximum téchto elektrontt leZi u nizkoenerge-
tického okraje spektrdlni kiivky. Na jeho okraji u vyssich energii I1ze obvykle pozoro-
vat nepfili§ vyraznd maxima, kterd se pfipisuji Augerovym elektroniim.

Je-li atom pevné ldtky ionizovdn dopadajicim elektronem, takZe se vytvori vakance
na vnitfni slupce elektronového obalu, miZe dojit k piechodu elektronu z vyssi
hladiny do této vakance. Pfitom se uvolni energie, kterd se objevi bud jako rtg zd¥eni,
nebo je preddna jinému elektronu téhoZ atomu a ten je emitovdn jako Augerdv
elektron. Energie Augerova elektronu je charakteristickd pro atom, ktery jej vysild.

Myslenku, Ze studium Augerovych maxim mize byt vhodnd metoda pro po-
vrchovou analyzu, vyslovil LANDER [17]. Této myslenky se ujal HarRis [18], ktery
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metodu propracoval a demonstroval jeji moznosti. Ziskdni energetického spektra
emitovanych elektronti je proveditelné nékolika zplsoby, které byly souhrnné po-
psdny v préci [16]. V kombinaci s DPE pouZili Augerovu spektroskopii SCHEIBNER
a THARP [19], ktefi pracovali s difrakéni komorou Germerova typu s dodatenym
urychlenim elektronti na fluorescenéni stinitko. Germerovo uspofdddni je vhodné
pro uZiti metody brzdného pole. Difrakéni systém je doplnén tfeti mfizkou, pficemz
prvni a tfeti miizka je na potencidlu posledni elektrody elektronového déla a zkou-
maného vzorku. Prostfedni mfizka slouZi k aplikaci brzdného napéti, na které se
superponuje stfidavé napé€ti malé amplitudy.

(6) AV =V, sin ot .

(2

Proud, ktery méfime na kolektoru, jimZ je v naSem piipad¢ stinitko, je funkci brzd-
ného napéti Va AV

(7) i=f(V+ AV).

Stfidavd slozka méfeného proudu je umérnd derivaci funkce rozdé€leni elektroni
podle energii F(E), coZ lze snadno vid&t, rozloZime-li vztah pro i do Taylorovy fady:

(8) i =f(V)+ AVysin otf' (V) + 3(AV,)? sin® otf"(V) + ...,

po upravé obdrZime

) i=f(V)+ AVysinotf' (V) + L AVLf"(V) — 3(AV,)? cos 2wif"(V) + ...
a pro proménnou slozku i.

(10) i. = AVysin otf' (V) — L(AV,)* cos 2wif"(V) + ...

Cdst i.. tmérnou prvni derivaci miizeme méfit, pouz jeme-li izkopasmového zesi-
lovace naladéného na frekvenci stfidavého napéti ptivddéného na miizku.

Augerova maxima jsou pomérné malo vyraznd a urCeni energie jim pfisiu§né maze
¢init potize. HARRIS [18] proto navrhl pozorovdni derivace spektrdlni kiivky, tj.
dF(E)/dE, coZ lze snadno provést, méfime-li druhou harmonickou slozku kolekto-
rového proudu. _

Jak ukdzali PALMBERG a RHODIN [20] je metoda Augerovy spektroskopie velmi
citlivd na malou koncentraci ne€istot pfitcmnych na povrchu zkoumaného materidlu.
Metoda dovoluje stanovit neCistoty, je-li jimi tvofena 1/10 monovrstvy, a predpokld-
da se, Ze citlivost metody bude mozné ddle zvysit.

Uzitim metody Augerovy spektroskopie neni obtizné stanovit, je-li zkoumand
povrchova struktura stabilizovdna necistotami nebo je-li tvofena pouze atomy
daného materidlu. Augerova spektroskopie je tedy velmi aéinnym doplitkem metody
DPE pii strukturnich studiich. Vedle toho umoZiiuje identifikaci Cistych povrchi,
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jejichZ ziskdnim se obvykle difrakéni experimenty zapocinaji. Doposud se za krité-
rium Cistoty povaZovala ostrost difrakénich stop a mald intenzita pozadi. Problema-
tiCnost takového kritéria se projevila v mnohych nesrovnalostech experimentdlniho
materidlu.

Uplatnéni Augerovy spektroskopie je vyhodné pfedev§im pro identifikaci lehkych
prvki, nebot s rostoucim atomovym &islem klesd Augerova emise a spektra nabyvaji
slozit&jsiho charakteru. To je specifickd vlastnost Augerovy spektroskopie na rozdil
od rtg spektroskopie, vhodné ptedevs§im pro té€zké prvky.

Vedle identifikace druhu atomil pfitomnych na zkoumanych povriich je moZné
uzit Augerovu spektroskopii pro stanoveni absorpéniho koeficientu. Z hlediska
DPE je velmi zdvaznd moZnost stanoveni uéinnych prifezi pro rozptyl elektront
v oblasti energii 10—1000 eV, nebot pomér nepruZnych a pruznych Géinnych prafezl
uddvd miru, jakou jsou ovliviiovdny intenzity difrakénich stop vicendsobnym roz-
ptylem.

V soucasné dobé€ jsou charakteristickd spektra Augerovych elektronli zndma jen
pro omezeny pocet latek. Raciondlni vyuZiti metody pfedpoklddd katalogizaci
udajii pro mnoho riiznych materidli a jejich kombinaci.

ZAVER

Sezndmili jsme se kratce s metodou, od jejihoZ objevu uplynulo vice nez tficet
let, kterd v§ak byla teprve v poslednich deseti letech velmi intenzivné zdokonalovdna
a uplatiiovdna pfi studiu povrchovych struktur a kinetiky fyzikdln€ chemickych a
chemickych procesti probihajicich na povrsich pevnych ldtek.

Pies velké mnozZstvi experimentdlniho materidlu, ziskaného predev§im v nékolika
poslednich letech, a pies fadu praci teoretickych v€novanych této metodé stoji
DPE teprve na prahu svych moZnosti. Jeji vyznam poroste soubézné se ziskdvanim
novych poznatkl o interakci pomalych elektronti s pevnou ldtkou a s upfesiovanim
a zjednodu$ovanim vysledki teoretickych zpracovani difrakéniho problému. K $iro-
kému uplatnéni DPE pfisp&je bezpochyby téZ kombinace s jinymi metodami zkou-
madni povrchl pevnych ldtek. Z tohoto hlediska se zvlds$t nad&jné jevi moZnost feSeni
problému souvisicich s heterogenni katalyzou, které mohou mit velky ekonomicky
vyznam.

Neni bez zajimavosti povSimnout si skutecnosti, Ze zavadéni nové metody do labo-
ratofi zdkladniho i aplikovaného vyzkumu je aZ na velmi malé vyjimky z poslednich
let vysadou vyspé€lych zdpadnich stdtii. Vyplyvd to ziejmé predevsim z vysokych
pofizovacich ndkladu.

Jaké mozZnosti maji fyzikdlni laboratofe u nds? Principidlné je moZnd laboratorni
konstrukce difrakéniho zafizeni. Nedd se vSak ocekdvat, Ze by se takovym zplisobem
mohl vybavit difrakénimi aparaturami vétsi pocCet laboratofi. Nadéjné€jsi by bylo,
kdyby se vyroby mensiho poctu aparatur ujal néktery z resortnich vyzkumnych tsta-
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vii, napf. VUVET, ktery md v principu vyfeSeno ziskdvani UVV modernimi erpa- .
cimi metodami, nebo Tesla Brno, kterd md dlouholeté zkusenosti s vyrobou elektrono-
optickych zafizeni. Vyroba omezeného poctu kusti znamend vSak vysoké pofizovaci
ndklady, i kdyZ tsporu deviz. BohuZei neni u nds bé€Zné, aby priimyslové podniky
poskytovaly subvence laboratofim zdkladniho vyzkumu.

S cdsteénym uspokojenim miZeme konstatovat, Ze se v minulém roce podafilo
dvéma pracovistim v republice sehnat dostate¢né mnozstvi deviz a nakoupit zafizeni
u firmy Varian a vyuzit tak posledni, nejpfirozenéjsi, bohuzel mdlokomu dostupné
moZnosti.
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