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1 ÚVOD

Předkládaná dizertačnı́ práce se zabývá metodami pro výzkum chemického složenı́ vzorků za

použitı́ fotoelektronů. Fotoelektrony jsou ve všech uváděných přı́padech vytvářeny fotoemisı́ vyvo-

lanou rentgenovým zářenı́m. Základnı́m stavebnı́m kamenem je metoda rentgenové fotoelektronové

spektroskopie, na kterou navazujı́ jejı́ přı́buzné metody – úhlově závislá rentgenová fotoelektronová

spektroskopie a rentgenová fotoelektronová difrakce.

Práce je rozdělena do třı́ tématických částı́. V teoretické části je popisována základnı́ teorie uve-

dených metod. Většı́ pozornost je věnována metodě úhlově závislé rentgenové fotoelektronové spek-

troskopie, která je použı́vána ke zkoumánı́ hloubkového složenı́ povrchu vzorků – hloubkových

profilů. V závěru této části jsou uvedeny teoretické výpočty simulovaných vzorků touto metodou

pomocı́ vytvořeného softwaru.

Druhá – návrhová část popisuje vývoj manipulačnı́ho a řı́dicı́ho systému pro experimentálnı́

zařı́zenı́ realizujı́cı́ uvedené fotoelektronové metody. Je zde popsán návrh mechanické konstrukce

a návrh elektronického řı́zenı́ manipulátoru, včetně popisu vytvořeného ovládacı́ho softwaru.

V poslednı́ – experimentálnı́ části jsou prezentovány experimenty provedené všemi uvedenými

metodami. Největšı́ prostor je opět věnován metodě úhlově závislé rentgenové fotoelektronové spek-

troskopie, pomocı́ nı́ž je určováno hloubkové složenı́ reálných vzorků. U dalšı́ch metod jsou stručné

ukázky zı́skaných dat s popisem jejich významu.

1.1 C ÍLE DIZERTAČNÍ PRÁCE

Hlavnı́ dva cı́le dizertačnı́ práce byly:

1. vytvořenı́ softwaru pro výpočet hloubkových profilů úhlově závislé rentgenové fotoelektro-

nové spektroskopie

2. vybudovánı́ nového manipulačnı́ho systému pro realizaci fotoelektronových měřenı́

Pro splněnı́ cı́le 1 bylo zapotřebı́ splnit následujı́cı́ dı́lčı́ cı́le:

• zvolit vhodný algoritmus výpočtu hloubkových profilů

• zvolit vhodnou metodu pro výpočet relativnı́ch koncentracı́ z modelu vzorku

• zvolit vhodné minimalizačnı́ metody pro výpočet hloubkových profilů

• odzkoušet vytvořený software na simulovaných vzorcı́ch

• odzkoušet vytvořený software na reálných vzorcı́ch

Cı́lem 2 bylo navrženı́ manipulačnı́ho systému pro vakuovou komoru v laboratoři povrchů a

tenkých vrstev na Ústavu fyzikálnı́ho inženýrstvı́ FSI VUT v Brně. Motivace tohoto úkolu spočı́vala

ve vylepšenı́ stávajı́cı́ho systému pro uskutečněnı́ nových typů experimentů a také pro snadnějšı́

manipulaci se vzorky. Tento úkol se skládal z několika dı́lčı́ch cı́lů:

• návrhu mechanické části manipulátoru

• návrhu elektronické řı́dicı́ jednotky pro ovládánı́ tohoto manipulátoru
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• návrhu softwaru pro mikrokontrolery řı́dicı́ jednotky

• návrhu ovládacı́ho softwaru v PC pro řı́zenı́ manipulátoru

• počı́tačového řı́zenı́ experimentů

2 ZVOLENÉ METODY ZPRACOVÁNÍ

2.1 RENTGENOVÁ FOTOELEKTRONOVÁ SPEKTROSKOPIE

Rentgenová fotoelektronová spektroskopie (dále XPS – z anglického X-ray Photoelectron

Spectroscopy) je metoda použı́vaná již dlouhá léta pro chemickou analýzu vzorků. Odpovı́dá na

tyto otázky: jaké prvky jsou přı́tomny na povrchu vzorku, v jakém chemickém stavu se tyto prvky

nacházejı́ a jaké je jejich množstvı́ (relativně vůči ostatnı́m prvkům ve vzorku) [1, 2].

Podstatou této metody je fotoelektrický jev. Zkoumaný vzorek je ozařován rentgenovým zářenı́m,

které emituje z vnitřnı́ch hladin atomů elektrony, nazývané fotoelektrony, postupujı́cı́ z mı́sta emise

do různých směrů. Fotoelektrony na své cestě podstupujı́ srážky s atomy ve vzorku, které jsou ne-

pružné i pružné. Při nepružné srážce fotoelektron pokračuje v letu původnı́m směrem, ale ztrácı́

svoji energii, při pružné srážce se jeho energie neměnı́, ale změnı́ se směr jeho letu. Fotoelektrony,

které opustı́ vzorek, jsou detekovány v přı́slušném směru energiovým analyzátorem, který měřı́ in-

tenzitu fotoelektronů v závislosti na jejich kinetické energii. Fotoelektron zı́ská kinetickou energii

EK z energie rentgenového zářenı́ o velikosti hν a zbylá část je rozdělena na energii nezbytnou pro

opuštěnı́ atomu – vazebnou energii EB a výstupnı́ práci analyzátoru W :

EK = hν − EB −W (2.1)

Výsledkem experimentu je fotoelektronové spektrum – závislost intenzity na energii, která může

být bud’ kinetická nebo vazebná. Vzhledem k tomu, že každý elektron v každém atomu má danou

vazebnou energii, je ve spektru uváděna většinou tato energie. Fotoelektrony z různých hladin atomů

vyvolajı́ ve spektru přı́slušné spektrálnı́ čáry – pı́ky, pomocı́ nichž lze identifikovat prvky obsažené

ve vzorku. Z fotoelektronového spektra lze také určit chemické sloučeniny, u kterých docházı́ vlivem

chemické vazby mezi atomy ke změně vazebné energie fotoelektronu a pı́k je tak posunutý. Metodu

XPS lze použı́t také ke kvantitativnı́ analýze, pomocı́ nı́ž je možné zjistit relativnı́ koncentrace prvků

a sloučenin, které jsou ve vzorku obsaženy. Velká výhoda spočı́vá v tom, že metoda je nedestruktivnı́

a tedy zkoumaný vzorek lze použı́t např. pro dalšı́ analýzu, aniž by bylo změněno jeho složenı́ nebo

struktura.

2.2 ÚHLOVĚ ZÁVISLÁ RENTGENOVÁ FOTOELEKTRONOVÁ SPEKTROSKOPIE

Úhlově závislá rentgenová fotoelektronová spektroskopie (dále ARXPS – z anglického Angle Re-

solved X-ray Photoelectron Spectroscopy) vycházı́ z metody XPS. Pomocı́ této metody lze zkoumat

nejen chemické složenı́ povrchu vzorku, ale také provádět hloubkovou analýzu [3, 4]. Skutečnost,

že je metoda hloubkově citlivá ilustruje obrázek 2.1. Rentgenové zářenı́ proniká několik µm pod
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povrch vzorku, ovšem vyražené fotoelektrony jsou schopny urazit mnohem kratšı́ dráhu, protože

docházı́ k jejich srážkám uvnitř vzorku. Tato vzdálenost je přibližně 3λ, tedy trojnásobek střednı́

volné dráhy λ při nepružných srážkách (IMFP – z anglického Inelastic Mean Free Path). Informačnı́

hloubka je závislá na emisnı́m úhlu θ, pod kterým jsou unikajı́cı́ fotoelektrony detekovány (měřen od

osy vzorku). U velkých emisnı́ch úhlů je informace zı́skávána z povrchu, zatı́mco u malých z většı́

hloubky. Největšı́ běžně dosahovaná hloubková citlivost metody je 5–10 nm, tedy metoda je velmi

povrchová.

Obrázek 2.1: Schéma experimentu ARXPS.

Obecně se předpokládá, že zkoumaná část vzorku je složena z homogennı́ch vrstviček s ostrými

rozhranı́mi. Měřenı́m se zı́ská série spekter XPS pro různé emisnı́ úhly, ze kterých se počı́tá hloub-

kové rozloženı́ prvků. Tento výpočet nenı́ zcela jednoduchou záležitostı́, protože neexistuje explicitnı́

vztah, podle kterého by bylo možné jednoznačně určit hloubkové profily ze spekter XPS. Obrácený

výpočet, tedy zı́skánı́ spekter XPS, respektive intenzit fotoelektronových pı́ků, ze zadaného hloub-

kového profilu lze realizovat vı́ce metodami. Jednou s nejpřesnějšı́ch je metoda Monte Carlo [5],

která je ovšem velmi pomalá, zvláště je-li požadována velká přesnost výpočtu. Metody, které se

pro tyto typy výpočtů použı́vajı́, jsou založené na útlumu fotoelektronů. Přesnost majı́ sice horšı́ –

zejména u většı́ch emisnı́ch úhlů, kde se projevuje vliv elastického rozptylu, ale jsou velmi rychlé.

2.3 RENTGENOVÁ FOTOELEKTRONOVÁ DIFRAKCE

Rentgenová fotoelektronová difrakce (dále XPD – z anglického X-ray Photoelectron Diffraction)

je metoda, která se použı́vá pro zkoumánı́ uspořádaných struktur, kterými mohou být např. mono-

krystalické objemové vzorky nebo uspořádané vrstvy deponované na různých substrátech. Zkou-

mat touto metodou lze také defekty, tedy poruchy uspořádanosti těchto materiálů. Základnı́ infor-

mace o lokálnı́ struktuře povrchů může být odvozena přı́mo z naměřených závislostı́ – např. podle

hlavnı́ch pı́ků. K zı́skánı́ detailnějšı́ch informacı́ je potřeba naměřená data porovnávat s teoretickými,

počı́tanými podle kvantově-mechanických teoriı́ rozptylu elektronu [6].
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Metoda využı́vá jevu fotoelektronové difrakce, ke které docházı́ při průletu fotoelektronu

uspořádanou strukturou. Jakmile foton předá dostatečnou energii elektronu, ten může být emitován

a tento fotoelektron při opouštěnı́ atomu může být rozptýlen na okolnı́ch atomech látky. V přı́padě

uspořádané struktury je pravděpodobnost rozptylu závislá na směru letu fotoelektronu, v určitých

směrech je velká, v jiných malá. Vytvářejı́ se tak rozptylové vlny, které spolu navzájem interferujı́ a

jejich výsledkem je vı́cenásobný rozptyl.

Měřenı́m intenzity v různých směrech se zı́ská informace o výsledné vlně. Difrakčnı́ anizotropie,

daná minimálnı́ a maximálnı́ intenzitou podle vztahu A = (Imax − Imin)/Imax může dosahovat

hodnot až 0, 75 [1], tedy změny intenzit v závislosti na směru detekce mohou být velké. U XPD

se zpravidla měřı́ intenzita jednoho vybraného pı́ku v závislosti na natočenı́ vzorku, které může být

bud’ polárnı́ (obrázek 2.2a) nebo azimutálnı́ (obrázek 2.2b). Vzhledem k tomu, že útlumové délky

fotoelektronů jsou malé, je informace o struktuře zı́skávána z hloubky 1–10 nm.

Obrázek 2.2: Znázorněnı́ ”skenu“ XPD (a) polárnı́ho, (b) azimutálnı́ho. Přejato z [6].

Jednou z výhod XPD je výběr prvku nebo chemické sloučeniny, jejı́ž vlastnosti se budou zjišt’ovat.

Zkoumaný vzorek tedy může obsahovat vı́ce prvků nebo sloučenin a XPD si vybere jen tu, která je

předmětem zájmu. Toto je velká výhoda v porovnánı́ s metodou LEED (z anglického Low Energy

Electron Diffraction) [7], která je tradičně použı́vaná pro určovánı́ struktury. V mnoha přı́padech je

pomocı́ XPD objevena zřetelně uspořádaná struktura, zatı́mco u metody LEED nikoliv [1].

3 VÝSLEDKY DIZERTAČNÍ PRÁCE

3.1 SOFTWARE PRO VÝPOČET HLOUBKOVÝCH PROFILŮ ARXPS

Výpočet hloubkových profilů, realizovaný vytvořeným softwarem, se řı́dı́ algoritmem uvedeným

na obrázku 3.1. Na počátku je nejprve potřeba definovat model vzorku, v němž je nejhornějšı́ povrch

vzorku rozdělen na N vrstev, které mohou mı́t jednotnou konstantnı́ tloušt’ku t nebo naprosto indi-
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viduálně definovanou tloušt’ku. Nejhornějšı́ vrstva je označena indexem 1 a nejspodnějšı́ N , která

může být již považována za substrát, tedy nekonečně silnou vrstvu. V dalšı́m kroku jsou z hloub-

kových koncentracı́ modelu počı́tány relativnı́ koncentrace v závislosti na emisnı́ch úhlech a jsou

porovnávány s experimentálnı́mi. Jsou-li v dostatečné shodě, výpočet může být ukončen, v opačném

přı́padě jsou koncentrace modelu změněny a výpočet se opakuje.

Obrázek 3.1: Algoritmus výpočtu hloubkových profilů.

3.1.1 Výpočet relativnı́ch koncentracı́ závislých na emisnı́m úhlu

Pro výpočet relativnı́ch koncentracı́ závislých na emisnı́m úhlu se využı́vá vztahů pro útlum foto-

elektronů. Korekce elastického rozptylu je prováděna nahrazovánı́m neelastických střednı́ch volných

drah útlumovými délkami [8].

Tento výpočet vycházı́ ze dvou základnı́ch vztahů:

• pro výpočet relativnı́ koncentrace XA prvku A ve vzorku obsahujı́cı́ho j prvků [1]

XA =
IA/RA∑
j

Ij/Rj

, (3.1)

kde IA je intenzita fotoelektronového pı́ku prvku A a RA je intenzita měřená na standardizo-

vaném vzorku obsahujı́cı́m pouze čistý prvek A za stejných podmı́nek.

• pro útlum fotoelektronů unikajı́cı́ch ze vzorku (Beer-Lambertův zákon)

I = I(z)exp

(
−z

λijcosθ

)
, (3.2)
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kde I je měřená intenzita, I(z) intenzita generovaná v hloubce z, θ je emisnı́ úhel vztažený

ke kolmici vzorku, λij je střednı́ volná dráha fotoelektronu prvku j při nepružných srážkách

procházejı́cı́ho přes prvek (sloučeninu) i.

3.1.2 Porovnánı́ vypočtených a experimentálnı́ch koncentracı́

Posouzenı́ souhlasu úhlových koncentracı́ hloubkových profilů ARXPS se provádı́ kombino-

vaným kritériem, které je složeno ze dvou metod. Prvnı́m z nich je suma čtverců odchylek:

C =
∑
j,θ

[
Xcalc

j (θ)−Xexp
j (θ)

]2
, (3.3)

kde Xcalc
j (θ) jsou vypočtené a Xexp

j (θ) experimentálnı́ úhlové koncentrace. Druhým kritériem je

metoda neuhlazenosti (kvadrát gradientu koncentracı́) [9]:

U = n
′2 =

∞∫
0

[
dn(z)

dz

]2

dz, (3.4)

kde n(z) je koncentrace profilu v hloubce z. Celkové kritérium se vypočı́tá podle vztahu:

Q = C + αU, (3.5)

kde α je regulačnı́ konstanta, která stanovı́ váhu mezi oběma metodami.

3.1.3 Změny koncentracı́ modelu v jednotlivých cyklech – minimalizačnı́ metody

Tyto změny se v podstatě vždy provádějı́ pomocı́ nějaké metody, která umı́ minimalizovat obec-

nou funkci o vı́ce argumentech. Vstupnı́mi argumenty této funkce jsou koncentrace modelu hloub-

kového profilu nij , výstupem je hodnotı́cı́ kritérium Q. Tato metoda musı́ být schopna měnit ar-

gumenty (koncentrace modelu) s určitými omezenı́mi. Koncentrace kteréhokoliv prvku v libovolné

vrstvě musı́ být v rozmezı́ od 0 do 1 a součet koncentracı́ všech prvků ve vrstvě musı́ být roven

jedné.

Pro minimalizaci lze použı́t některé z funkcı́ optimalizačnı́ho toolboxu Matlabu. Výpočet je

standardně prováděn funkcı́ ”fmincon“ [10]. Je to funkce, která hledá minimum nelineárnı́ spojité

funkce s možnostı́ zadánı́ nejrůznějšı́ch omezujı́cı́ch podmı́nek – rozsahů jednotlivých proměnných,

lineárnı́ch kombinacı́ vstupů ve formě rovnic a nerovnic a také s možnostı́ definice vlastnı́ nelineárnı́

funkce, jejı́ž omezujı́cı́ podmı́nky pro vstupy budou při hledánı́ dodrženy.

Speciálnı́ metodou, která je schopna hledat minimum u velmi různorodých problémů jsou gene-

tické algoritmy [11, 12]. Narozdı́l od jiných minimalizačnı́ch metod, u kterých musı́ minimalizovaná

funkce splňovat určité požadavky, je spektrum jejich možného použitı́ velmi široké. O minimalizo-

vané funkci nenı́ třeba vědět téměř nic – postačı́, je-li jejı́ vstup možno vyjádřit pomocı́ binárnı́ho

řetězce a jejı́ výstup, který se má minimalizovat je skalár. Mohou být použity prakticky na mi-

nimalizaci funkcı́ spojitých i nespojitých, analogových i diskrétnı́ch. K jejich obecným vlastnostem
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patřı́ velmi dobré prohledávánı́ možných řešenı́. Zatı́mco většina optimalizačnı́ch algoritmů se ”držı́“

určitého řešenı́ a snažı́ se toto dále vylepšovat, genetické algoritmy stále ”zkoumajı́“, jestli nenı́ lepšı́

řešenı́ někde úplně jinde, tzn. snažı́ se nalézt skutečné globálnı́ minimum. Jejich široká prohledávacı́

kapacita může být použita k přiblı́ženı́ se ke správnému výsledku a dále je možno pokračovat jinou

minimalizačnı́ metodou.

3.1.4 Implementace výpočtu hloubkových profilů v Matlabu

Výše uvedený algoritmus výpočtu hloubkových profilů byl implementován do výpočetnı́ho

prostředı́ Matlab, protože toto prostředı́ poskytuje nejen minimalizačnı́ funkci ”fmincon“, ale také

genetické algoritmy [13]. Veškeré parametry, které program potřebuje k výpočtu, zadává uživatel

do souborů ”zadaniARXPS.m“ a ”knihovna prvku“. ”Knihovna prvku“ obsahuje textovou databázi

prvků s parametry potřebnými pro výpočet útlumových délek včetně střednı́ch volných drah

u nepružných rozptylů, ”zadaniARXPS.m“ obsahuje všechny ostatnı́ parametry výpočtu.

Před vlastnı́ minimalizacı́ je potřeba stanovit, jakým způsobem se budou koncentrace modelu

předávat dané minimalizačnı́ metodě. U ”fmincon“ obrázek 3.2a se definuje matice, jejı́ž řádky od-

povı́dajı́ vrstvám, a každý sloupec představuje jeden prvek, jehož koncentraci v přı́slušné vrstvě

udává reálné čı́slo v rozmezı́ od 0 do 1. Součet všech koncentracı́ ve vrstvě musı́ být roven 1. Obě

tyto podmı́nky jsou u funkce ”fmincon“ splnitelné.

Obrázek 3.2: Kódovánı́ koncentracı́ modelu (a) u minimalizačnı́ funkce ”fmincon“, (b) u genetických
algoritmů.

U výpočtu hloubkových profilů pomocı́ genetických algoritmů mohou koncentrace modelu

nabývat pouze několika diskrétnı́ch hodnot – úrovnı́, které se převedou na binárnı́ řetězce [I].

Použı́vá se zde podobná matice jako u ”fmincon“ (obrázek 3.2b) s vrstvami v řádcı́ch, ovšem

sloupce zde představujı́ diskrétnı́ úrovně a v každé buňce matice bude právě jeden prvek. Velikost

koncentrace určité buňky je rovna převrácené hodnotě počtu úrovnı́ ve vrstvě. V tomto přı́padě jsou

zde 4 sloupce, tedy koncentrace každé buňky bude 0, 25. Ve vrstvě 4 je jen Co s koncentracı́ 1 a ve

vrstvě 5 je 0, 25 Co, 0, 5 Si a 0, 25 SiO2. Tato koncepce má výhodu v tom, že se nemusı́ kontrolovat
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meze koncentracı́ ani jejich součty ve vrstvách. Navı́c celkový počet kombinacı́ profilu je zde

omezen oproti nekonečnému počtu profilů v předchozı́m přı́padě, což zvyšuje pravděpodobnost

nalezenı́ optimálnı́ho profilu za relativně krátký čas.

Pro každý výpočet musı́ být zadán vzorek, model a parametry výpočtu. U vzorku se zadává,

z jakých prvků nebo sloučenin se vzorek skládá a to včetně spektrálnı́ch čar – pı́ků, jejichž kon-

centrace v závislosti na emisnı́m úhlu jsou rovněž předávány. Dále je to vektor emisnı́ch úhlů a

materiál anody rentgenového zdroje. U modelu se zadává předevšı́m počet vrstev a jejich tloušt’ka.

Je možné definovat tloušt’ku každé vrstvy individuálně a také rozhodnout, zdali bude poslednı́ vrstva

považována za substrát či nikoli. Na mı́stě substrátu (poslednı́ vrstvy) bude vždy právě jeden prvek.

V přı́padě funkce ”fmincon“, která nepracuje diskrétně, je potřeba substrát definovat, genetické algo-

ritmy ho budou hledat samy. Dalšı́m obecný parametrem modelu je typ srovnávacı́ metody ”neuhla-

zenosti“. Genetické algoritmy startujı́ z náhodných počátečnı́ch koncentracı́ modelu, u ”fmincon“

se musı́ zadat – např. ”napevno“ nebo z předchozı́ho výpočtu. Dále je u ”fmincon“ možnost zadánı́

pevné koncentrace určitého prvku na určité vrstvě nebo nastavenı́ minimálnı́/maximálnı́ hodnoty této

koncentrace. Tı́mto lze např. nařı́dit algoritmu, že na určitém mı́stě daný prvek bude alespoň v dané

minimálnı́ koncentraci nebo naopak řı́ci, že se zde daný prvek nebude vyskytovat. Tedy v přı́padě,

že algoritmus hledánı́ se odklánı́ od odhadovaného řešenı́, je možné tı́mto způsobem ho ”navést“

k řešenı́, které se předpokládá a pak se odzkoušı́, zdali je toto řešenı́ vůbec možné (podle shody

vypočtených a experimentálnı́ch úhlových koncentracı́).

Parametry výpočtu určujı́, co se bude kdy počı́tat a pomocı́ jaké metody. Při výpočtu lze kombi-

novat různé vzorky a modely, počı́tat stejné výpočty s různou přesnostı́, apod. Je zde definovaná sek-

vence po sobě následujı́cı́ch výpočtů, kde je v každém kroku zadána: konstanta α určujı́cı́ váhu mezi

hodnotı́cı́mi kritérii, vzorek a model které jsou použity v tomto výpočtu, metoda výpočtu (”fmincon“

nebo genetické algoritmy) a dalšı́ parametry.

3.1.5 Testovánı́ výpočtu hloubkových profilů na simulovaném vzorku

Na testovacı́m výpočtu bude ukázán postup při výpočtu hloubkových profilů, kde na mı́sto

experimentálnı́ch úhlových koncentracı́ jsou dosazeny teoretické koncentrace simulovaných vzorků

vypočtené programem SESSA [14], který počı́tá fotoelektronová spektra metodou Monte Carlo.

Tento software rovněž obsahuje databázi střednı́ch neelastických volných drah, které byly použity

ve všech uvedených výpočtech. Uvedený algoritmus z obrázku 3.1 je při výpočtu použit několikrát,

zvlášt’ pro každé α a minimalizačnı́ metodu. Výpočty hloubkových profilů jsou prováděny ve

dvou fázı́ch. V prvnı́ fázi se profily počı́tajı́ pro několik α pomocı́ genetických algoritmů. Z těchto

výsledků se vybere jeden ”vhodný“, kterým se bude inicializovat druhá fáze výpočtu – minimalizace

funkcı́ ”fmincon“. Ta probı́há od určitého α – zpravidla odpovı́dajı́cı́ho inicializačnı́m koncentracı́m.

Výsledek této prvnı́ minimalizace inicializuje dalšı́ minimalizaci pro α menšı́ než předchozı́ (profil

se zpřesňuje). Dalšı́ postupné minimalizace probı́hajı́ tak dlouho, dokud nenı́ nalezen ”vhodný“

výsledek.
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Zde se ovšem nabı́zı́ otázka, jak vybı́rat vhodné výsledky u obou minimalizačnı́ch metod. Toto

rozhodovánı́ je na uživateli, který zkoumánı́m výsledných profilů vybere takové, které nejsou

”přefitované“, ani ”nedofitované“ dle vlastnı́ho uváženı́ nebo může k rozhodovánı́ použı́t takzvané

metody ”L-curve“. Tato metoda je založena na posouzenı́ logaritmické závislosti neuhlazenosti

U na logaritmu čtverců odchylek C pro velký rozsah hodnot α [15], která je u ARXPS použita

např. v [9]. Na obrázku 3.3 je ukázka tohoto zobrazenı́ s vyznačenı́m oblasti s maximálnı́ váhou

neuhlazenosti (maximálnı́ regulace – velké α) a maximálnı́ váhou čtverců odchylek (minimálnı́

regulace – malé α). Podle této metody se α odpovı́dajı́cı́ nejoptimálnějšı́mu výsledku nacházı́ ve

vyznačeném rohu v levé části křivky.

Obrázek 3.3: Ukázka ”L-curve“ metody. Přejato z [9].

Programem SESSA byly tedy vypočteny intenzity pı́ků Si2s a Si(O2)2s vzorku 2 nmSiO2 na

substrátu Si. Následně byly převedeny na úhlově závislé koncentrace vztahem 3.1, kde se za inten-

zitu standardizovaného vzorku RA dosadı́ intenzita, kterou vypočı́tá SESSA pro vzorek složený jen

ze substrátu prvku A za stejných podmı́nek. Zvolený model vzorku se skládá z 15 vrstev o jednotné

tloušt’ce 0, 25 nm, za nejhlubšı́ vrstvou následuje substrát. Pro výpočet genetickými algoritmy byl

stanoven počet úrovnı́ ve všech vrstvách na 4 a dosazovaná α byla v rozsahu 10−9 až 103 (geome-

trická řada o 20 členech s kvocientem 4). Dále jako kritérium neuhlazenosti bylo použito kvadrátu

gradientu koncentracı́ (rovnice 3.4) a to jak u výpočtu genetickými algoritmy, tak i u funkce ”fmin-

con“. Toto kritérium bylo použito ve všech výpočtech ARXPS v této práci.

Na obrázku 3.4a je ”L-curve“ graf výpočtu genetickými algoritmy, v jehož levé části je náznak

ohyb nahoru, tak jako je tomu na obrázku 3.3. Podle tohoto grafu byl vybrán profil pro α = 0, 0038

(obrázek 3.4b), na kterém je rozhranı́ SiO2/Si poměrně široké. Tı́mto profilem byl inicializován

výpočet funkcı́ ”fmincon“. ”L-curve“ graf na obrázku 3.5a má již naprosto zřejmý ohyb nahoru.

Jako vhodné profily pro výsledek byly vybrány ty s α = 1, 3.10−5 a 9.10−6 (obrázek 3.6a, b).

U druhého profilu je zřetelný ostřejšı́ přechod v hloubce 2 nm než u prvnı́ho, který je ovšem kompen-
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zován mı́rnou změnou koncentracı́ na povrchu. Tedy jako ”vhodný“ výsledek se spı́še jevı́ profil pro

α = 1, 3.10−5 (obrázek 3.6a). Rovněž srovnánı́ vypočtených a ”experimentálnı́ch“ úhlově závislých

koncentracı́ tohoto profilu je velmi dobré (obrázek 3.5b).

Obrázek 3.4: (a) ”L-curve“ graf a (b) vypočı́taný hloubkový profil genetickými algoritmy pro α =
0, 0038 vzorku 2 nm SiO2/Si.

Obrázek 3.5: (a) ”L-curve“ graf a (b) srovnánı́ vypočtených a ”experimentálnı́ch“ úhlově závislých
koncentracı́ výpočtu funkcı́ ”fmincon“ pro α = 1, 3.10−5 vzorku 2 nm SiO2/Si.

3.1.6 Výpočet hloubkových profilů reálného vzorku

Na křemı́kový substrát s vrstvou přı́rodnı́ho oxidu křemičitého byl v podmı́nkách UHV

napařen kobalt pomocı́ efúznı́ cely (Omicron EFM3/4). Rychlost depozice byla ověřována pomocı́

tloušt’koměru Sycon STM-100. Substrát byl před depozicı́ žı́hán na teplotě 560 ◦C po dobu 10 hodin.

Tlak během žı́hánı́ nepřekročil hodnotu 3.10−7 Pa. Po ”zchlazenı́“ na pokojovou teplotu byla

v komoře ”Ježek“ provedena depozice 2 nm kobaltu (50 min při depozičnı́ rychlosti 1 nm za 25 min)

za tlaku nepřesahujı́cı́ho 1.10−7 Pa. Za těchto podmı́nek se na povrchu vzorku vytvořila souvislá

vrstva kobaltu [16].
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Obrázek 3.6: Vypočı́tané hloubkové profily funkcı́ ”fmincon“ vzorku 2 nm SiO2/Si pro vybrané α.

Pro výpočet ARXPS byla změřena detailnı́ spektra Co2p3, Si2s a C1s. Z vypočı́taných úhlově

závislých koncentracı́ byl zı́skán hloubkový profil genetickými algoritmy (obrázek 3.7a). Pro tento

výpočet byl použit model s různými tloušt’kami vrstev – prvnı́ch 5 vrstev mělo tloušt’ku po 0, 1 nm,

dalšı́ch 5 vrstev po 0, 2 nm, poslednı́ch 7 vrstev po 0, 5 nm a poté následoval substrát. Hloubkový

profil poukazuje na malé množstvı́ uhlı́ku a rovněž velké množstvı́ kobaltu na povrchu. Jediné, co

nenı́ na tomto vzorku zcela v souladu s očekávánı́m je SiO2, který je v širokém intervalu hloubek

0, 5–4 nm.

Obrázek 3.7: (a) Vypočı́taný hloubkový profil genetickými algoritmy reálného vzorku pro α =
0, 04 a (b) srovnánı́ vypočtených a experimentálnı́ch úhlově závislých koncentracı́ druhého výpočtu

”fmincon“ pro α = 0, 0022.

Z tohoto výsledku vycházejı́ obě minimalizace funkcı́ ”fmincon“, prvnı́ byla provedena pro stejný

model jako u genetických algoritmů, druhá pro zjemněný model – složený z 35 vrstev o tloušt’ce

0, 1 nm a zakončený substrátem. Při těchto výpočtech se začal uhlı́k přesunovat do většı́ch hloubek a

bylo nezbytné provést jeho omezenı́ v hloubce 1, 3–2, 5 nm na koncentraci 0, 04. Na obrázku 3.8a je

hloubkový profil z prvnı́ho výpočtu. Uhlı́k byl rozprostřen v hloubce 0–2 nm, ale zároveň došlo ke

zlepšenı́ rozloženı́ SiO2, který se nynı́ nacházı́ v hloubce 0, 5–2, 5 nm. Podobná situace je i u druhého
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výpočtu (obrázek 3.8b), kde došlo k vyostřenı́ rozhranı́ SiO2/Si, ale tento výpočet je již malinko

”přefitovaný“. Srovnánı́ úhlově závislých vypočtených a experimentálnı́ch koncentracı́ je u obou

výpočtů velmi dobré (na obrázku 3.7b je srovnánı́ z druhého výpočtu), tedy vypočtené hloubkové

profily patrně odpovı́dajı́ skutečnosti.

Obrázek 3.8: Vypočı́taný hloubkový profil funkcı́ ”fmincon“ reálného vzorku (a) prvnı́ varianta
a (b) druhá varianta se zjemněným modelem. U obou variant je α = 0, 0022.

3.2 MANIPULAČNÍ SYSTÉM PRO FOTOELEKTRONOVÁ MĚŘENÍ

Nový manipulačnı́ systém byl navrhován v souladu s hlavnı́m systémem vakuových komor v la-

boratoři povrchů a tenkých vrstev. Dále bylo potřeba při návrhu splnit požadavky na realizaci ex-

perimentů uvedenými metodami. Těmito požadavky byly předevšı́m posuv v horizontálnı́ rovině,

vertikálnı́m směru a rotace vzorku ve dvou osách – polárnı́ a azimutálnı́. Dalšı́m požadavkem bylo

přivedenı́ elektrických vodičů na vzorek s možnostı́ řı́zeného přepı́nánı́ mezi zemı́ a externı́mi vstupy,

které se nejčastěji použı́vajı́ pro žı́hánı́ vzorků.

3.2.1 Mechanický návrh manipulátoru

Navržený manipulátor je na obrázku 3.9 [IV, VI]. Skládá se z komerčnı́ho posuvu xy, jehož

spodnı́ a hornı́ přı́ruba se vůči sobě pohybujı́ v horizontálnı́ rovině. Nosná trubka manipulátoru se

při tomto posuvu pohybuje vůči spodnı́ přı́rubě v rozsahu ±12, 5 mm. Nad posuvem xy je přes

spojku umı́stěn vertikálnı́ z-posuv, použitý z původnı́ho manipulátoru, který nastavuje vzájemnou

vzdálenost přı́rub v rozsahu 70 mm. Nad z-posuvem je hornı́ část manipulátoru, jejı́ž funkcı́ je

ovládánı́ rotacı́ a také přivedenı́ elektrických vodičů do vakua. Na této části je upevněna nosná trubka,

na jejı́mž druhém konci je spodnı́ část manipulátoru s paletkou, na které je umı́stěn vzorek.

”Liščı́ ohony“ v hornı́ části manipulátoru sloužı́ k přenosu rotacı́ do vakua, které se přenášejı́ do

dolnı́ části manipulátoru dvěma hřı́deli, z nichž jeden je řešen jako dutá trubka. Je zde tedy vnitřnı́

hřı́del pro ovládánı́ azimutálnı́ rotace (kolem osy vzorku), vnějšı́ hřı́del pro ovládánı́ polárnı́ rotace

(kolem osy analyzátoru) a nad nimi je nosná trubka. Na spodnı́ části manipulátoru je držák paletky,
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Obrázek 3.9: Manipulátor v 3D pohledu.

který se skládá ze třı́ vzájemně odizolovaných segmentů, do kterých se zakládajı́ kolı́ky paletky. Na

tyto segmenty jsou přivedeny kabely z hornı́ části manipulátoru.

3.2.2 Ovládánı́ manipulátoru

Řı́zenı́ manipulátoru je řešeno pomocı́ třı́ krokových motorů, které ovládajı́ polárnı́ a azimutálnı́

”liščı́ ohony“ a vertikálnı́ z-posuv, posuvy x a y se ovládajı́ ručně. Připojenı́ motorů na manipulátor je

realizováno ozubenými řemenicemi s řemeny. Elektronické ovládánı́ těchto prvků vzešlo z prvotnı́ho

požadavku počı́tačově řı́zených experimentů a také z nutnosti přesného ovládánı́ rotacı́, nebot’ azi-

mutálnı́ rotace je ovlivňována polárnı́.

Na obrázku 3.10 je schématický diagram řı́dicı́ jednotky. Jádrem jednotky je mikrokontro-

ler A (PIC 18F452 – master), který komunikuje s mikrokontrolerem B (PIC 18F252 – slave),

pomocı́ sériového perifernı́ho rozhranı́ (SPI – z anglického Serial Peripherial Interface) [17].

Mikrokontroler B ovládá polárnı́ krokový motor a vstupy některých čidel. Mikrokontroler A řı́dı́
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Obrázek 3.10: Blokové schéma řı́dicı́ jednotky.

azimutálnı́ motor a také motor z-posuvu. Dále zabezpečuje komunikaci s klávesnicı́ a displejem

na řı́dicı́ jednotce a komunikaci s počı́tačem (dále PC) pomocı́ sériového asynchronnı́ho rozhranı́

(sériový port počı́tače). Uživatel má tedy na výběr, jestli bude ovládat manipulátor pomocı́ PC nebo

přı́mo pomocı́ řı́dicı́ jednotky.

3.2.3 Komunikace PC s řı́dicı́ jednotkou

Pro ovládánı́ manipulátoru pomocı́ PC byl vytvořen v prostředı́ Visual C++ řı́dicı́ program

”Manipulator Control“, který zároveň ovládá některé funkce programu ”SPECTRA-W“ (od firmy

Omicron) pro měřenı́ XPS, jako je spouštěnı́ spektroskopického měřenı́ a ukládánı́ těchto výsledků

do souborů. Řı́dicı́ program umožňuje uživateli snadnějšı́ a přehlednějšı́ ovládánı́ manipulátoru než

přı́mo pomocı́ řı́dicı́ jednotky. Lze pomocı́ něj vykonávat v podstatě stejné přı́kazy, jako na řı́dicı́

jednotce a také řı́dit samotné experimenty.
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Na obrázku 3.11 je základnı́ okno programu ”Manipulator Control“. Před kalibracı́ pozic mani-

pulátoru se zvolı́, jestli se bude kalibrovat vše, rotace nebo jen z-posuv a stiskne se tlačı́tko ”Calib-

rate“. Po úspěšné kalibraci je možné nastavovat individuálně manipulačnı́ pozice pomocı́ editboxů

nebo šipkami vedle nich. Barevný čtvereček vedle šipek signalizuje, zdali je daná pozice kalibrována

(zelený) nebo nenı́ (červený). V přı́padě, že kalibrována nenı́, přı́kaz změny pozice se nevykoná.

Dalšı́ sekce tlačı́tek sloužı́ pro transport vzorků – jedná se o tlačı́tka ”Karusel“, ”Antonin“, ”Jezek“

a ”Zeryk“, která nastavı́ manipulátor tak, aby byl umožněn transport mezi přı́slušnými vakuovými

komorami. Dále je v tomto pomyslném schématu komor také uveden stav kontrolnı́ch spı́načů, na

jejichž základě je pohyb manipulátoru omezen. Jedná se o kontrolnı́ spı́nače ”přijetı́“ rentgenového

zdroje, analyzátoru a posuvu xy. Zelená barva opět znamená bezpečný stav a jsou-li všechna signa-

lizačnı́ polı́čka zelená, manipulátor lze nastavit do všech povolených pozic a také kalibrovat. Jakmile

je alespoň jedno z nich červené, kalibrace nenı́ možná a manipulačnı́ pozice jsou omezeny (hrozı́ ko-

lize manipulátoru uvnitř komory). Program může dávat přı́kazy na změnu nejenom jedné, ale i vı́ce

pozic současně. Na pravé straně základnı́ho okna je sekce tlačı́tek, kde si lze podle potřeby nadefino-

vat uživatelské pozice, např. často použı́vané pozice manipulátoru. Dalšı́m důležitým ovládacı́m prv-

kem na hlavnı́ obrazovce programu je ovládánı́ elektrických vstupů manipulátoru. Je-li na krabičce

ovládánı́ elektrických vstupů přepnutý přepı́nač do pozice ”remote“, jsou tyto vstupy řı́zeny softwa-

rově přepı́nánı́m přı́slušného tlačı́tka, tedy lze na dálku volit uzemněnı́ vzorku nebo jeho připojenı́

na externı́ vstupy.

‘

Obrázek 3.11: Hlavnı́ okno programu ”Manipulator Control“.
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3.2.4 Počı́tačové řı́zenı́ experimentů

U metod ARXPS, z-XPS a XPD je potřeba měřit spektra pro různá geometrická nastavenı́. K tomu

sloužı́ dialogové okno obecného měřenı́ v menu ”Measurement/General Measurement“ uvedené na

obrázku 3.12 ve vı́ce variantách zadánı́. Měřicı́ pozice lze nastavovat manuálně ve velkém editačnı́m

okně (b) nebo pomocı́ skupinového zadánı́ v levé části dialogového okna (a), kde jsou tři skupiny

ovládacı́ch prvků ve kterých se nastavı́ jaká pozice se bude měnit a dále jejı́ počátečnı́, koncová

hodnota a krok změny. Pomocı́ tlačı́tka ”Swap“ se přehodı́ počátečnı́ a koncová hodnota. Tři skupiny

těchto ovládacı́ch prvků jsou zde z důvodu vzájemného kombinovánı́ pozic.

Obrázek 3.12: Dialogové okno obecného měřenı́ ve vı́ce variantách zadánı́.

Zadávánı́ začı́ná od hornı́ skupiny, kde jsou na výběr všechny pozice – polárnı́, azimutálnı́ i z-

pozice, po výběru některé z nich už jsou v prostřednı́ na výběr jen zbylé dvě pozice. Na (c) je přı́klad

kombinovánı́ polárnı́ a z-pozice. Aktivovaný manuálnı́ nebo skupinový režim se volı́ přepı́načem

”Manual“, přičemž prvky, které nelze v daném režimu měnit se deaktivujı́ (”zašednou“) a nelze

je ovládat. Nejen pro lepšı́ názornost, co se ”bude dı́t“ ve skupinovém režimu lze pomocı́ tlačı́tka

”−−− >>>“ převést skupinové zadánı́ do editačnı́ho okna manuálnı́ho zadánı́, což bylo provedeno

u (a) i (c), přičemž (b) vzniklo z (a) přepnutı́m na manuálnı́ režim. Skupinové zadánı́ pracuje tak,

že se před nastavenı́m počátečnı́ pozice manipulátor nastavı́ do předpozice, ve které se neměřı́, ale

která je potřebná pro eliminaci vůle v ozubených kolech a řemenech. Tedy např. při nastavovánı́

polárnı́ pozice od 100◦ do 140◦ se před prvnı́ pozicı́ 100◦ nastavı́ před-pozice 95◦ a manipulátor

se při tomto měřenı́ nadále pohybuje stále stejným směrem. Pro rozlišenı́ před-pozice v manuálnı́

režimu je před údajem pozice znak ”%“. Po přenesenı́ dat ze skupin lze přepnout na manuálnı́ režim

a např. předpozice ještě upravit.
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Vlastnı́ měřenı́ spekter probı́há pomocı́ programu ”SPECTRA-W“, který je ovládán programem

”Manipulator Control“. Před spuštěnı́m měřenı́ je nezbytné manuálně ve ”SPECTRA-W“ nasta-

vit typ anody rentgenového zářenı́ (Mg/Al), zvětšenı́ vstupnı́ optiky (high, medium nebo low)

a předevšı́m rozsahy energiı́ měřených spekter – viz obrázek 3.13. Poté se spustı́ měřenı́ z dia-

logového okna ”General Measurement“ (obrázek 3.12) tlačı́tkem ”Start Measurement“. Program

postupně nastavuje všechny měřené pozice a přitom pomocı́ emulace myši spouštı́ měřenı́ spek-

ter stiskem tlačı́tka ”GO“ (obrázek 3.13). V nastaveném intervalu ukládánı́ (”Spectra save time“ –

viz obrázek 3.12) realizuje stisk tlačı́tka ”Save“ (obrázek 3.13). Pokud již měřenı́ spekter skončilo,

otevře se dialogové okno pro uloženı́, program emulacı́ klávesnice napı́še název souboru a klávesou

”enter“ soubor uložı́. Jsou-li ve frontě ještě dalšı́ měřicı́ pozice, nastavı́ se dalšı́ z nich a celý proces

se opakuje až do vyčerpánı́ všech pozic. V přı́padě, že se dialogové okno uloženı́ neotevře, měřenı́

ještě neskončilo a program otestuje uloženı́ zase po uplynutı́ intervalu ukládánı́.

Obrázek 3.13: Hlavnı́ okno programu ”SPECTRA-W“.

”Žı́hacı́ XPS“ se měřı́ podobným způsobem s tı́m rozdı́lem, že pozice vzorku zůstává po celou

dobu měřenı́ stejná a cyklicky se střı́dá žı́hánı́ s měřenı́m XPS (ovládajı́ se elektrické vstupy).

3.2.5 Měřenı́ difrakce měděného monokrystalu

V rámci experimentu XPD, provedeného pomocı́ vytvořeného manipulačnı́ho systému, byl

zkoumán monokrystal mědi s povrchovou rovinou (111). Tento vzorek ve tvaru mince byl umı́stěn

do žı́hacı́ paletky s keramikou PBN (z anglického Pyrolytic Boron Nitride). Čištěnı́ vzorku

probı́halo podle procedury uvedené v [18]. Po jednodennı́m ”předžı́hánı́“ vzorku na teplotě cca
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400 ◦C se částečně odstranily nečistoty ze vzorku a také z paletky. Poté byl vzorek oprašován

argonovými ionty o energii 1000 eV po dobu 2 hodin. Po provedenı́ finálnı́ho žı́hánı́ pro obnovenı́

krystalové struktury (600 ◦C po dobu jedné hodiny) byla přı́tomnost krystalové struktury ověřena

metodou LEED.

V rámci experimentu XPD se měřily azimutálnı́ ”skeny“ pı́ku Cu2p3 (EK = 550 eV), intenzita

byla určována z jeho plochy při použitı́ Shirleyho pozadı́. Ověřovánı́ spolehlivosti naměřených dat

bylo provedeno porovnánı́m těchto dat s teoretickými zı́skanými softwarem EDAC (z anglického

Electron Diffraction in Atomic clusters) [19], užitı́m volně dostupné internetová verze tohoto pro-

gramu [20]. Tato verze má však řadu omezujı́cı́ch podmı́nek výpočtu, jako je např. celkový počet

úhlů, ve kterých se určuje intenzita, řád vı́cenásobného rozptylu a dalšı́ parametry. Nicméně pro

srovnánı́ hlavnı́ch pı́ků, které jsou v měřených závislostech je užitı́ této verze EDAC dostačujı́cı́.

Na obrázku 3.14 je uvedeno srovnánı́ teoretického a experimentálnı́ho azimutálnı́ho ”skenu“ pro

polárnı́ úhel θ = 50◦. Svislými čarami a šipkami jsou vyznačeny pozice hlavnı́ch pı́ků. Shoda

naměřených křivek nenı́ ideálnı́, ale je zřejmé, že pozice hlavnı́ch pı́ků si navzájem odpovı́dajı́.

Obrázek 3.14: Srovnánı́ teoretického a experimentálnı́ho azimutálnı́ho ”skenu“ monokrystalu
Cu(111) pro polárnı́ úhel θ = 50◦.

4 ZÁVĚR

Nový manipulačnı́ systém byl vytvořen v souladu s konfiguracı́ vakuových komor v laboratoři po-

vrchů a tenkých vrstev na Ústavu fyzikálnı́ho inženýrstvı́ FSI VUT v Brně. Manipulátor byl navržen

a sestaven kompletně z hlediska mechanického a také elektroniky a řı́dicı́ho softwaru. Polárnı́ a

azimutálnı́ rotace a z-posuv jsou realizovány motoricky. K ovládánı́ těchto pohonů byla navržena a

zkonstruována elektronická řı́dicı́ jednotka, která je schopna ovládat manipulátor bez použitı́ řı́dicı́ho

počı́tače a zároveň také ošetřuje koliznı́ stavy na manipulátoru, ke kterým by mohlo docházet.

Vytvořený ovládacı́ program v řı́dicı́m počı́tači umožňuje vykonávat základnı́ úkony, jako je na-
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stavenı́ kterékoli motorizované pozice na žádanou hodnotu, řı́zenı́ zakládánı́ paletek se vzorky, ka-

libraci a dalšı́. Zejména vytvořenı́ předvoleb zakládacı́ch pozic usnadnilo transport vzorků, který je

nynı́ jednoduššı́ a rychlejšı́. Dále ovládacı́ program sloužı́ pro realizaci automatizovaných měřenı́,

jako jsou ”žı́hacı́ XPS“, ARXPS a XPD. V podstatě všechna tato měřenı́ mohou být prováděna bez

trvalé přı́tomnosti obsluhy, tedy i přes noc, a vakuová aparatura může být takto efektivněji využita.

Určovánı́ hloubkových profilů metodou ARXPS bylo realizováno v prostředı́ Matlab podle uve-

deného algoritmu. Výpočet relativnı́ch koncentracı́ závislých na emisnı́m úhlu (ze zadaného hloub-

kového profilu) vycházı́ ze vztahů pro útlum fotoelektronů s korekcı́ elastického rozptylu, jenž má

vyhovujı́cı́ přesnost ve srovnánı́ s výsledky obdrženými programem SESSA. Navı́c je doba jednoho

výpočtu (jednotky ms) dostatečně krátká na to, aby mohly být hloubkové profily hledány v reálném

čase minimalizacı́ dvěma metodami – genetickými algoritmy a funkcı́ ”fmincon“.

Jak ukazujı́ testovacı́ výpočty hloubkových profilů na simulovaných datech a také výpočty

reálných vzorků, nejvı́ce se osvědčil dvoufázový výpočet. V prvnı́ fázi jsou hloubkové profily

počı́tány pomocı́ genetických algoritmů, kde jsou koncentrace profilu hledány pouze na několika

diskrétnı́ch hodnotách. Tı́m je omezen počet možných řešenı́ a tedy je vyššı́ pravděpodobnost

nalezenı́ dobrého řešenı́ za relativně krátký čas. Výpočet genetickými algoritmy navı́c startuje

z náhodně inicializovaného hloubkového profilu a nalezený optimálnı́ profil, který nenı́ ovlivněn

žádnými počátečnı́mi předpoklady, se již zpravidla velmi blı́žı́ skutečnému výsledku.

Optimálnı́ výsledek inicializuje počátečnı́ hloubkový profil druhé fáze – minimalizaci funkcı́

”fmincon“, která již hledá profil v oboru reálných čı́sel za striktnı́ho dodrženı́ podmı́nky celkové sto-

procentnı́ koncentrace všech prvků na vrstvě. Tato minimalizace probı́há několikrát při postupně kle-

sajı́cı́ regulačnı́ konstantě α, čı́mž docházı́ ke zpřesněnı́ a vyhlazenı́ hloubkového profilu zjištěného

genetickými algoritmy.

Při výpočtu hloubkových profilů reálného vzorku vycházela rozhranı́ mezi vrstvami méně ostrá,

než tomu bylo u teoretického výpočtu simulovaného vzorku. Ovšem i tak jsou dosažené výsledky

velmi dobré.

Postupy výpočtu hloubkových profilů, které byly v této práci uvedeny, se jevily v daných

přı́padech jako nejoptimálnějšı́. Uživatel pracujı́cı́ s vytvořeným softwarem se jimi samozřejmě řı́dit

nemusı́, software mu dává prostor ke zvolenı́ podmı́nek výpočtu dle vlastnı́ho uváženı́. Např. může

být při výpočtu použı́vána jen jedna z uvedených metod, jiné zastavujı́cı́ kritérium minimalizace,

jiná posloupnost α, apod.

Rentgenová fotoelektronová difrakce dı́ky svým vlastnostem rovněž rozšiřuje možnosti analýzy

vzorků. Pro přesnou analýzu touto metodou je nutné mı́t k dispozici vhodný software pro simulaci

difrakce fotoelektronů. U prezentovaného experimentu s monokrystalem mědi tomu tak nebylo, což

bylo poznat na srovnánı́ azimutálnı́ ”skenů“, u kterých se shodovaly jen pozice hlavnı́ch pı́ků.
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nano-layers by DSIMS and HRTEM, Poster presentation at the conference 17th Internationl

Vacuum Congress (IVC-17), Stockholm (Sweden), July 2007, Final Programme, ASSP3-26,

p. 137.

[XIV] J. Čechal, O. Tomanec, D. Škoda, J. Polčák, M. Kolı́bal, T. Šikola, Guided growth of metal-
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SUMMARY

Doctoral thesis is dealing with the methods for analysis of surfaces by photoelectrons being emit-

ted by X-ray radiation. The methods are: X-ray Photoelectron Spectroscopy – XPS, Angle-resolved

XPS – ARXPS and X-ray Photoelectron Diffraction – XPD. The work is especially focused on a me-

thod of ARXPS, which is used for the depth compositional analysis of sample surfaces. To obtain an

information about the depth composition from the measured ARXPS spectra, a calculation software

in the Matlab environment has been developed. The software has been tested both for simulated and

real sample data. For an experimental implementation of these methods, a complete manipulation

system has been developed. It ensures the transport of samples inside a vacuum apparatus and the

experiment itself. The system is controlled mainly by a software and enables to run the experiments

automatically.
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