Spektroskopia fotoelektronow w zakresie promieniowania X
(XPS - X-ray photoelectron spectroscopy).

Opracowanie: dr hab. Aldona Kubala-Kukus, dr hab. Dariusz Banas,
dr llona Stabrawa, mgr Karol Szary Instytut Fizyki UJK
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Cel ¢wiczenia:

1. Poznanie budowy 1 zasady dzialania lampy rentgenowskie;j.

2. Poznanie podstaw fizycznych metody XPS.

3. Rejestracja i analiza widm fotoelektronow.

4. Analiza sktadu chemicznego warstwy powierzchniowej wybranych materiatdéw metodg XPS.

Zagadnienia:
1. Budowa atomu.

2. Promieniowanie rentgenowskie.

3. Budowa i zasada dziatania lampy rentgenowskie;j.

4. Oddziatywanie promieniowania X z materig (efekt fotoelektryczny, przejScie promieniste,
przejécia bezpromieniste).

5. Metoda spektroskopii fotoelektronow w zakresie promieniowania X (metoda XPS): podstawy
fizyczne, uktad eksperymentalny, zasada dzialania analizatora elektronow, analiza widm
fotoelektronow, zastosowania.

Instrukcja przeprowadzenia ¢wiczenia:

Ogolne etapy ¢wiczenia:

A. przygotowanie probki pomiarowej,

B. umieszczenie probki pomiarowej w komorze zatadowczej,

C. umieszczenie probki pomiarowej w komorze XPS,

D. uruchomienie lampy rentgenowskiej, analizatora fotoelektronow, manipulatora probek oraz
neutralizatora tadunku (Flood Gun)

E. analiza probki badanej metoda spektroskopii fotoelektrondw w zakresie promieniowania X.
analiza badanej

F. analiza widm elektronéw dla badanej probki z instrukeji do ¢wiczenia.

Poszczegodlne etapy omowione s3 w dalszej czesci instrukcji.
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UWAGA:

- WSZYSTKIE ETAPY CWICZENIA ODBYWAJA SIE POD SCISLYM NADZOREM
PROWADZACEGO ZAJECIA ORAZ PRACOWNIKA TECHNICZNEGO,

- PRZED PRZYSTAPIENIEM DO WYKONANIA DOSWIADCZENIA ZAPOZNAC SIE Z
INSTRUKCJAMI WSZYSTKICH WYKORZYSTYWANYCH URZADZEN,

Analiza wynikow:

- Dokona¢ interpretacji zarejestrowanych widm fotoelektronéw (widma w funkcji energii wigzania
elektronow; widma w funkcji energii kinetycznej elektrondéw).

- Poré6wnac¢ widma zarejestrowane z zastosowaniem lampy rentgenowskiej z anoda aluminiows i
magnezowg; dokona¢ interpretacji wynikow.

- Przygotowac sprawozdanie z wykonanego ¢wiczenia.

Literatura:

,,Fizyczne metody badan w biologii, medycynie” — praca zbiorowa pod redakcjg A. Hrynkiewicza ,
Wydawnictwo Naukowe PWN

J. Araminowicz, K. Matuszynska, M. Przytuta, ,,Laboratorium fizyki jadrowe;”.

N. A. Dyson ,,Promieniowanie rentgenowskie w fizyce atomowej i jadrowej” — PWN Warszawa
1978

H. Haken, H. Ch. Wolf ,,Atomy i kwanty: wprowadzenie do wspotczesnej spektroskopii atomowe;j”
— PWN Warszawa 1997

B. Dziunikowski ,,Energy dispersive x-ray fluorescence analysis” — PWN Warszawa 1989

R. Resnick., D. Halliday, Podstawy fizyki tom 5, PWN, Warszawa 2005/2006

J. Als-Nielsen, Elements of modern X-ray physics, Chichester: Wiley, 2011

G. Zschornack, Handbook of X-ray data, Springer, Berlin, 2007

B. Beckhoff (eds.) et al., Handbook of practical X-ray fluorescence analysis, Springer, Berlin, 2006

Metody oceny:
- odpowiedz ustna, kolokwium wstgpne, sprawozdanie z wykonanego doswiadczenia.



Instrukcja przeprowadzania pomiarow metodg XPS

Czynnosci wstepne

Pompy utrzymujace proézni¢ w komorze pomiarowej XPS i

komorze zatadowczej sa wiaczone.

Sprawdzi¢ cisnienie na panelach:

- ci$nienie Panel MVC-3 Vacum Gauge Controller
(komora pomiarowa) rzedu 2-8-107° mbar.

- cisnienie Panel Load Lock PKR SingleGauge (komora
zaladowcza) rzedu 10 - 107 mbar.

Przygotowanie komory zaladowczej i umieszczenie probki w komorze zaladowczej

(czes¢ A. przygotowanie probki pomiarowej z instrukcji do ¢wiczenia

oraz czes¢ B. umieszczenie probki pomiarowej w komorze zatadowczej z instrukcji do
¢wiczenia)

Sprawdzi¢ czy komora pomiarowa jest zabezpieczona przed
zapowietrzeniem (zawor pomigdzy komora pomiarowa i
zatadowczg powinien by¢ w pozycji "closed" (domyslnie jest
otwarty), zawor z lewej strony na dziatku jonowym powinien
by¢ zamkniety (domyslnie jest zamkniety)).

Panel Gas Terminal — parametr nr 012 musi by¢ na Off aby

nie zapowietrzy¢ komory.
Nacisnaé i — pompa Wytacza sie.

Cisnienie wys$wietlane na panelu Load Lock PKR
(SingleGauge) stopniowo maleje do wartosci rzedu 10 mbar.
Parametr nr 309 pokazuje aktualng predkos¢ pompy.




©

Odkreci¢ srubg blokujaca otwarcie komory zatadowczej.

Odkreci¢ butle z azotem w celu wentylacji komory
zatadowczej (standardowo butla z azotem jest zakrgcona).
Panel Load lock DCU — zapowietrzy¢ komorg zatadowcza.
W tym celu:

- parametr nr 12 Enable -Vent ustawi¢ na On (przytrzymaé

jednoczesnie przyciski - , potem nacisna¢
przycisk i a potem ponownie przyciski —

- na panelu wyswietlajagcym informacje o ci$nieniu w
komorze zatadowczej (LoadLock PKR - SingleGauge)
pojawia sie informacja o osiggnigciu ci$nienia powyzej
zakresu pomiaru (Or - over range),

- poczekaé chwile, az drzwi matej komory zatadowczej
otworzg sie.

Nalezy zamkng¢ zawor dozujacy azot.

Na przyktadowej tarczy pomiarowej zapoznaé si¢ z
mechanizmem chwytania i zwalniania probek z uchwytu
probek.

Umie$ci¢ probke w uchwycie probek i przenies¢ do komory
zatadowcze;.

Zamknaé¢ komore zaladowcza, zalozy¢ srube zamykajaca i
delikatnie dokrecic.




9. Panel Load Lock. Zamknaé zawor odpowietrzajacy -
EnableVent Off (procedura odwrotna do otwierania - patrz

powyzej). Nacisnaé . — pompa wiacza sie.

10. Otworzy¢ zawor nad pompa — Load Lock Chamber.

11. Docisna¢ drzwiczki i dokreci¢ lekko S$rube domykajaca
drzwiczki komory zaladowczej.




12.

Sprawdzi¢ cisnienie w komorze zatadowczej — Panel Single
Gauge (cisnienie powinno malec¢). Sprawdzi¢ predkosc
pompy - powinno by¢ 1500 Hz.

Odpompowanie do wartoéci 5-107 trwa okoto 2h. Po
osiagnieciu ciénienia rzedu 10* mozna zamknaé zawor na
pompie wstepnej (pompowanie rozpocznie juz pompa
turbomolekularna).

Przeniesienie préobki z komory zaladowczej do komory pomiarowej (komora pomiaréw
XPS). Przygotowanie urzadzenia do pomiaru.

(Czes¢ C. umieszczenie probki pomiarowej w komorze XPS z instrukcji do ¢wiczenia)

Uruchomi¢ komputer. Wiaczy¢ program MicroCapture-DNT
sluzacy do obserwacji wnetrza komory analizujacej za
pomoca kamery.

Whytaczy¢ pompe sublimacyjng (4UHV lon Pump
Controller). Nacisna¢ HV-1 jednocze$nie z HV- on/off

Otworzy¢ zawor miedzy komorami (krecic raczka).

Za pomoca manipulatora przenies¢ probke do komory

pomiarowej pamigtajac o prawidlowym uchwyceniu i

zwolnieniu probki z uchwytu manipulatora (pomocne opisy

$a umieszczone na manipulatorze):

- karuzele z probkami w komorze zatadowczej tak przesunaé
do gory aby nie przeszkadzala w przenoszeniu wybranej
probki do komory analizujacej (na skali pokretta od
podnoszenia karuzeli - wartos¢ 14).

- na ekranie komputera, uzywajac programu MicroCapture-
DNT, obserwowa¢ przenoszenie probki do komory
analizujace;j.

Wazne! Po zamocowaniu probki wysuna¢ manipulator do

pozycji koncowej. Zamkngé zawér pomiedzy komorg

zatadowcza a komora analizujaca XPS (zdjecie punkt 3).



Wiaczy¢ laser i sprawdzi¢ pozycje plamki lasera na probce.
(Jesli plamka nie jest na tarczy pomiarowe]j ustawic¢ pozycje
za pomoca manipulatora.)

Czes¢ D. uruchomienie lampy rentgenowskiej, analizatora fotoelektronow, manipulatora
probek oraz neutralizatora tadunku (Flood Gun) 7 poziomu oprogramowania SPEC LAB
Prodigy

Uruchomi¢ uktad chtodzenia lampy rentgenowskiej,
nastepnie uruchomi¢ na szafie rackowej zasilacz lampy
rentgenowskiej XRC1000, zasilacz analizatora
elektronow Phoibos oraz zasilacz dziatka
neutralizujgcego Flood Gun. Komunikacja z
urzadzeniami realizowana jest poprzez

oprogramowanie sterujgce SPECS LAB. Aktywacja
poszczegblnych urzadzen i ich funkcji mozliwa jest z
poziomu zaktadki Device Controls, za$ szczegotowe
parametry pracy definiowane w ustawieniach ( zaktadka
Experiment Editor). Czynnosci te zostang w szczegoOtach
omoOwione z prowadzacym zajecia.

Czes¢ E. analiza probki badanej metodq spektroskopii fotoelektronow w zakresie
promieniowania X z instrukcji do ¢wiczenia

Przygotowanie pomiaru w Srodowisku oprogramowania
SPEC LAB wymaga aktywacji urzadzen i predefiniowania
parametrow skanu. Z posrod mozliwych tryboéw pracy do
nowo przygotowywanego eksperymentu nalezy dodac tryby
FE oraz FAT. Tryb FE ( Fixed Energy) daje mozliwos¢
szybkiego sprawdzenia poprawnosci ustawienia wysokosci
probki wzgledem ogniska promieniowania lampy
rentgenowskiej co zapewnia optymalng intensywnosc
sygnatu.
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Tryb FAT stuzy do pomiarow widma fotoelektronow w =

definiowanym przez uzytkownika zakresie energetycznym. ,JM%M
W trybie tym mozliwy jest wybor parametréw nastawnych: “Wm% MWV
zakresu energetycznego skanu, czasu zbierania sygnatu w (™"

danym kanale energetycznym - Dwell, szerokosci kroku — W

Step , trybu soczewkowania, oraz doboru warto$ci energii
przejscia Epass.

Dostep do podgladu na aktualne i archiwalne dane
pomiarowe mozliwy jest z poziomu zaktadki Plot View
Funkcje dostgpne w tej zaktadce dajg mozliwos$¢ zmiany
sposobu wyswietlania, skalowania widma oraz dokonywania : |
prostych analiz m.in. wyznaczenia potozenia pikow,

szerokos$ci potowkowej (FWHM), stosunku sygnatu do tta

(SNR) i wiele innych.
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Cze$¢ F. analiza widm elektronow dla badanej probki z instrukcji do ¢wiczenia.
W programie SpecsLab2 wyeksportowaé zarejestrowane widma do. W tym celu w oknie Files (lub w

oknie Regions) zaznaczy¢ widmo, ktore ma by¢ wyeksportowane. Przy eksportowaniu wybraé typ pliku
jako: VAMAS Data File (*.vms).

Uruchomi¢ program CasaXPS do analizy widm elektronow (All Programs/SPECS).

Otworzy¢ zapisane widmo (plik z rozszerzeniem *.vms).

Otworzy¢ zaktadke Element Library (Options/Elements...).

Dokona¢ identyfikacji linii na zarejestrowanym widmie elektronow. Poda¢ interpretacje wynikow.
Wyznaczy¢ pozycje linii na widmie, ich potszerokosci oraz pola powierzchni.



