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ANOTACIJA

Grafeéna un bismuta selenida heterostrikturu sintéze un ipasibas . Neciporenko A.,
zinatniskie vaditaji asoc. prof. Dr.chem. Donats Erts., Mag. chem. Margarita Baitimirova.
bakalaura darbs, 31 lappuses, 13 attéli, 2 tabulas, 37 literataras avoti, 1 pielikums. LatvieSu

valoda.

Darba ir veikta Bi>Ses/graféns heterostriikturu sintéze ar fizikalo tvaiku nogulsnésanas
metodi, ka izejas materialu izmantojot kristalisku Bi>Ses. Darba tika pétitas Bi.Ses
nanostruktiru veidoSanas sakumstadijas uz dazados veidos apstradata graféna un vizlas.
legiitas heterostruktiras tika analizétas ar skengjoSo elektronu mikroskopu un atomspéku

mikroskopu.

GRAFENS, BISMUTA SELENIDS, FIZIKALA TVAIKU NOGULSNESANA



ABSTRACT

Synthesis and properties of Graphene and bismuth selenide heterostructures.
Nechiporenko A., scientific supervisors assoc. prof. Dr.chem. Donats Erts., Mag. chem
Margarita Baitimirova. Bachelor work, 31 pages, 13 pictures, 2 tables, 37 literature sources, 1

appendix. In Latvian.

In this work heterostructures of Bi,Ses were synthesized on graphene by physical vapor
deposition using crystalline Bi>Sesz as source material. The initial stages Bi>Ses nanostructures
formations on graphene were studied. The obtained heterostructures were analyzed using

scanning electron microscope and atomic force microscope.
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APZIMEJUMU SARAKSTS
AFM — atomspéku mikroskops

FTN — fizikala tvaiku nogulsnésana
G — graféns

KTN — kimiska tvaiku nogulsnésana
PMMA - Poli(metilmetakrilats)

SEM — skengjosais elektronu mikroskops



IEVADS

Bismuta selenids ir ideals topologiskais izolators, ka ari termoelektriskais materials.
Tam ir perpektivs pielietojums termoelektrikas, nanotehnologiju, spintronikas un kvantu
datoru attistiba. Graféns ka substrats ir ideals kandidats Bi»Ses sint€zei, jo graféna
kristalrezgis izmé&ros ir saméra lidzigs Bi»>Ses kristalrezgimsakrit [1]. Graféns $adas
heterostrukturas var kalpot ne tikai ka substrats, bet arT ka lokans, caurspidigs un augsti
elektribu vado$s elektrods. Bi>Ses/graféns heterostruktiram iesp&jams plass pielietojums
nanoieric¢u razo$ana un attistiba [1].

Saja darba tiek pétitas BizSes/grafens heterostruktiiru sintézes sakumstadijas, lai saprast
val vienmérigaks BixSes parklajums veidojas uz graféna, kas péc uzsintezéSanas tiek
atkvelinats vai netiek atkv€linats. Lidz §im zinatniskajas datubazes nav sastopami pétijjumi par

Bi>Ses parklajumu sintézu sakumstadijam, tade] So darbu var uzskatit par novitati.

Darba merkis: Izpétit sakumstadijas BiSes/graféns heterostruktiiru sintézei ar fizikalu tvaiku

nogulsnéSanas metodi uz dazadi iegiitam graféna pamatném.

Darba uzdevumi:

1. Sagatavot dazada veida graféna pamatnes prieks Bi>Ses sintézes;

2. Izmantojot fizikalo tvaiku nogulsné$anas metodi sintezét BiSes/graféns
heterostruktiiras;

3. Iegiito heterostruktiru morfologiju un biezumu izpétit ar skengjoso elektronu

mikroskopiju un atomspeku mikroskopiju;
4. Secinat, ka graféna atkvé&linasana ietekmé iegiito heterostruktiiru morfologiju,

biezumu un kvalitati.



1.LITERATURAS APSKATS

1.1 Grafens

Grafens ir viena atoma plans slanis veidots no sp? — hibridezétiem oglekla atomiem, kas
ir sakartoti divdimensionala rezgi, kas ir veidots no heksagoniem ka paradits 1.1. attgla.

No Graféna mono slaniem sastav grafits(3D strukttra) ka paradits 1.1. atteéla. Grafénam
piemit unikala elektriska un termiska vadamiba, jo tam vadamibas zona un valences zona
saskaras un gandriz neveido aizliegto zonu. Graféns ir pusvaditajs, kura ladinnesgji uzvedas
ka Diraka fermioni, kuriem ir nulles efektiva masa Diraka punktos Briluina zonas lenkos. Tas
dod grafénam unikalas Tpasibas: ultraliels nesgju kustigums (teorétiski Iidz 200 000 cm?V-ls"
1), kvantu Holla efekts istabas temperatiira, augsta siltumvaditsp&ja, 2,3% gaismas absorbcija,
Junga modulis 1,0 TPa un ieksgjais speks 130 Gpa (graféna sarauSanas speks ir 200 reizes
lielaks neka t€raudam). Graféns ir perspektivais materials izmantoSanai elektroniskajas ierices
tadas, ka graféna elektronu tranzistori, integralas shémas, caurspidiga un lokama elektronika,

superkapacitori un akumulatori[2,3,4]

1.1.att.Graféna struktara(a) un grafita struktara(b). [2]

Grafeéna Kkimiskas 1pasSibas. Graféns neskist visos organiskos pamatskidinatajos (etanols,
oksidé Iidz graféna oksidam vai grafitu oksidé un disperge un/vai pievieno citas funkcionalas
grupas kas ir paradits attéla 1.2. [5].Graféna oksids ir nevadoss. V&l grafénu var oksidét O>
klatiene pie 200-600°C pie zema spiediena , graféna oksidésana notiek péc vienadojuma 1.1.
[6]. Graféna oksids labi skist tetrahidrofurana (THF), tetrahloroglekla (CCls) un 1,2 —
dihlormetana, ja ar SOCI, iedarbibu aktivét karboksil grupas [7].Graféna oksidu ar karboksil
grupam var esterificet ar hidroksil grupam polivinilspirta (PVS) un ar silanu grupam (Si-O-
H) [8,9]. Graféna oksidu var sulfurét ar koncentrétas sérskabes un koncentrétas slapeklskabes
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maisijumu attieciba 1:1 ar mikrovilpu iedarbibu, kur rezultata veidojas C-SOsz saites[10].
Graféna oksids var pievienot aminogrupas, ja graféna oksidu ievietot uz amonjaka skiduma un

apstradat ar ultraskanu, kura rezultata veidojas graféna amins [11].

Crim+02—Cn + mCO1+O(adsorbgjas uz Cn) (1.1)

2Ron V1| o

1.2.att.Grafena un graféna oksida iesp&éjamas parvertibas [5]

Reducgjot grafénu ar tdenradi var iegiit pilnigi hidrogenétu grafénu, kur§ ir pilnigi
nevadoss, jo oglekla atomi pariet no sp?hibridizétu stavokli uz sp® hibridizétu stavokli.
Hidrogenétam grafénam ir magnétiskas paSibas [12,7]. Graféns reagé ar XeF, kur reakcijas
rezultata veidojas graféna fluorids. Fluors veido C-F saiti ar oglekla atomiem no graféna, C-F
saites veidojas C=C dubultsaitei pievienojoties fluoram. Graféna fluorids ir pusvaditajs ar 3eV

aizliegtu zonu [13,7].

Graféna iegiiSanas metodes. Graféna iegiiSanai izmanto piecas metodes: Kimiska tvaika
nogulsnésana (KTN), Grafita oksidéSana, graféna epitaksiala augSana uz silicija karbida
(SiC) virsmas un graféna nonemsana ar Iimlenti jeb ar “mehanisko eksfoliaciju” [2,14-16].
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Visaugstakas kvalitates grafénu var iegtt ar mehanisku eksfoliaciju Ta ir metode, ar
kuru pirmo reizi tika iegits graféns un par graféna atklasanu K. Novoselovs un A. Geims
ieguva Nobela prémiju . legiitu ar So metodi grafénu var izmantot zinatniskos mérkos, bet ar
So metodi grafénu nevar iegit ripnieciski, jo tiek iegits graféns ar mazu laukumu[14]. Ar to
rodas nepiecieSamiba attistit citas alternativas graféna iegiiSanas metodes, pieméram kimiska
tvaika nogulsnésana (KTN). KTN ir viena no visizmantotakajam metodém, gan ripnieciba,
gan laboratorijas graféna sintéze. Parasti KTN sinte€zei izmanto pargjas metalu substratus,
pieméram Ni , Pd , Ru, Ir un Cu. Uz Cu Katalizatora grafénu sintéze noris visatrak, jo
ogleklim ir maza skidiba vara, ka ari var§ ir §is sintézes efektivs katalizators. 1.2.attela ir
paradita sint€zes iekartas shéma, kura sastdv no caurules, kura atrodas caurulu krasni.

Spiedienu caurulg var regulét ar vakuumstikni un masas pliismas kontroli (MPK).[2]

) masas plasmas
vakuma méritijs kontrole -MPK

caurule

S e
( caurulu krasns / :Q CH.‘

v
/ ,
— [,
spiediena substrits = :
kontrole K\, / X Ar

1.2.att Kimiska tvaika nogulsnés$anas iekartas principiala shéma [2]

1.3. attéla ir paraditi graféna sintézes etapi. No sakuma substrats, pieméram Cu folija
tiek atkv€linata 400°C-1000°C, un vara oksids reducgjas ar Hz par Cu un veidojas tdens. Péc
tam tiek ieviests ar mazo plismu metans (CHa), kas sadalas at$kaidita adenradi 900°C-1000°C
uz Cu virsmas. Saja etapa notiek graféna augsana péc reakcijas 1.2. Augsanas laika veidojas
graféna doméni, kuri palielinas péc platibas lidz atseviskie doméni saaug kopa, un veido plasu

graféna parklajumu. Péc CHs iedarbibas krasni atdzes¢ Iidz istabas temperattrai [2,17-18].

CH4 =5 C + 2H, (1.2)



Graféna domenu saaugsana

1.3.att. graféna sintezés shéma [2]

Grafénu parneSanai no pamatnes, metala pamatni kimiski nokodina, lai iegltu brivu
grafénu, kuru péc tam parnes uz izveletu substratu. Pirmais etaps ir poliméra uzneSana uz
grafénu. Parasti ka poliméru izmanto poli(metilmetakrilatu) (PMMA) vai polidimetilsiloksanu
(PDMS). Poliméra kartina veido paligstruktiiru graféna parneSanas procesa. P&c tam
piemeram Cu pamatni kimiski kodina ar dzelzs hlorida (FeCls) skidumu péc reakcijam 1.3 un
1.4. Kimiski kodinat metala pamatni var ari ar citiem kodinasanas reagentiem: HCI, HNOs,
polimera un graféna var parnest uz izveleta substrata. Nakama etapa no graféna Skidina
polimeru ar acetonu vai hloroformu. Parnesanas process ir attélots 1.4. attéla. KTN ir diezgan
laikietilpiga un sarezgita metode, tapéc ir nepiecieSams apskatit citas iesp&jas ka sintezet

grafenu [2,19].

Cu + 2FeCls—CuCl, + 2FeCl; (1.3)
Cu + FeCls—CuCl + FeCly (1.4)

1.4.att. CVD grafena parne$anas shéma. [2]



Vel viena alternativa graféna iegi$anas metode ir grafita oksidéSana. Metodes
prieksrocibas ir tas I&tums un vienkarSums salidzinot ar KTN. Grafita pulveri var oksidét
izmantojot , natrija nitrata un s€rskabes Skidumus un pievienojot tam kalija permanganata
Skidumu. Iegutu graféna oksidu var viegli dispergét wdeni, izmantojot mehanisko
energiju(pieméram, ultraskanas apstrade), Graféna oksida dispergéSana tident saistita ar tidens
mijiedarbibu ar skabekli saturo§am funkcionalam grupam, kuras piesaistas graféna virsmai
oksidésanas procesa. Ar termisko iedarbibu graféna oksidu var péc tam reducét [idz grafénam.
Sis metodes trikumi ir nekontroléjams graféna slanu skaits un kimisku reagentu izmanto$ana
kuri var sabojat graféna struktiru[15,16].

Grafénu var iegit ar epitaksialu augSanu uz silicija karbida(SiC) virsmas. Metode ir
darga salidzinot ar KTN, jo $aja metod€ tiek izmantots silicija karbida mono-kristals kurs ir
dargs un kuru griti iegit, bet uz ta tiek iegiits augstas kvalitates graféns Silicija karbida (SiC)
parvérSana par grafénu notiek ar silicija atomu sublimaciju pie augstam temperatiiram (parasti

800 - >1600 °C) vakuuma. Uz silicija karbida virsmas veidojas graféns péc reakcijas 1.4
[20,21].

. t°c .
SiC — Si+C (1.4)

1.2 Bismuta selenids

1.2.1 Bismuta selenids (Bi2Se3) un ta ipasibas

Bisma selenids (Bi2Ses) ir pusvaditajs un termoelektriskais materials kuram ir 0,3eV
aizliegtu zonu, ta dabiski sastopamie seléna vakances darbojas ka elektrondonori [22,23].
Bi2Ses ir noveroti topologiski aizsargati virsmas stavokli [24]. Bi2Ses kristala struktiira sastav
no bismuta un seléna atomu mainigajiem slaniem ar pamata atkartojumu Se-Bi-Se-Bi-Se
(skat. 1.5. att.). Pieci atseviskie Bi un Se atomu slani (0,95 nm biezi), tiek turéti kopa ar
specigu kovalento saiti, slani savienoti sava starpa ar vajam van der Valsa saiteém [25]. Bi2Ses
izmanto termoelektriskos ierices, jo slanveida Bi»Ses kristaliska struktiira rada izcelos

termoelektriskos raditajus.[26]
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1.5.att. Bi,Ses kristaliska struktiira[27]

1.2.2  BizSesnanostruktiiru sintéze

Fizikala tvaika nogulsnésana (FTN) viena no pamat Bi>Ses nanostruktiiru sintézes
metodém [28]. Bi>Ses kartinas augSana notiek ar FTN iekartu. Lai BiSes granulas varétu
iztvaikoties sintezes laika, tiem jaatrodas krasns karstakaja vieta pie 535-585°C temperatiira.
Sintezes laika spiediens jabiit zem 0,5 Pa, lai struktiiras varétu nogulsnéties uz substrata
temperatiiras diapazona no 200 Iidz 430°C. Argonu vai slapekli izmanto ka nesagazi augSanas
laika, lai vedot Bi»Ses tvaiku plismu un paatrina nogulsnésanas procesu, kas nodroSina planas

kartinas veidoSanas procesu. Planas kartinas biezumu var regulét, mainot augSanas laiku
[29,30].

sustrats
e AT cmiinee BiSe; g .
Ar ieplude Ar izplude

1.6.att Bi,Ses fizikala tvaika nogulsnéSanas[31]

Bi>Ses kimiska tvaika nogulsnésana KTN ir viena no pamat sintez€s metodém. Bi>Ses
pulveris un Se parasti ievieto krasns centra kur temperatiira parasti ir 550°C, ka substrats tiek
izmantots silicijs, kur$ tiek novietots 430-300°C temperatiira. Atskiriba no FTN, KTN sintéze

tvaika faze notiek kimiska reakcija [32].



Bi>Ses planas kartinas uz graféna var audzet ar KTN metodi horizontala kvarca caurulé.
Ka ir paradits 1.7. attela, Bi»Ses pulveris un Se ka iztvaikoSanas prekursors atrodas
nemainigas temperatiiras zona un G/SiO2 substrats tika novietots uz kvarca laivas zemakas
temperatiiras zona. Horizontala kvarca caurulé tika samazinats spiediens lidz 1,0x10° Torr ar
mehanisko siikni. Ar argonu gazes pluismu nopem skabekla atlikumu. Pastavigas
temperatiiras krasns zona tika uzkarséta un uzturéta 1550 °C temperatiira 15 minttes. P&c tam

krasni atdzes€ lidz istabas temperattirai ar Ar gazes plismu [1].

[ (............W  Vakumsiknis
ir.[ﬁ: Bi,Se;+Se Grafens+5i0; s

(&)

1.7.att Bi,Se; kimiska tvaika nogulsné$anas uz graféna/SiO; iekartas shéma.[1]

Molekulara stara epitaksija ir viena no dargakajiem, precizakajiem un l€niem Bi2Se3
sintezés metodem. Saja procesa pie zema spiediena molekulas vai atomi nogulsn&jas no
stariem uz substrata virsmas kura bija iepriekS uzkarséta [33]. Parasti $aja metode ka
prekursori tiek izmantoti Bi un Se ar augstu tiribas pakapi un substratu karsé no 150 lidz

300°C un augsanas atrums ir no 0,3 lidz 1 nm/miniité [34,35].
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1.8.att Molekulara stara epitaksijas iekartas shéma.[33]

Bi2Ses mehaniska eksfoliacija ir 1idzigs process graféna eksfoliacijai. Bi.Ses gadijuma
tiek noslanoti kristaliskas planas kartinas, kuras biezums ir 60-90 nm. Tas ir viss vienkarsaka

un vislétaka metode, bet visneprecizaka, jo ar So metodi nevar kontrolet parauga izmeérus.

[36].
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2.EKSPERIMENTALA DALA

2.11zmantota aparatiira, trauki un reagenti
Aparatura

Svari KERN 440 -33,d=4+0,01 g

Termostats, diapazons: 0 lidz +50°C

Lidzstravas avots HQ Power PS3003. d =+0,1 V,d ==+0,01 A
Multimetrs MASTECH M9803R. d =+0,01 mA

Iekarta graféna sintézei FIRST NANO Easy tube 101
Rotacijas iekarta Spin-Coater LABOTEK ELMI MF-002
Vakuumkrasns MSI GSL-1100X

Ellas siiknis EDWARD 8

Elektroniskais manometrs STINGER CVM211PAL
Skengjosais elektron mikroskops Hitachi S-4800s

Bruker XFLASH 5010 EDX

Invertétais epifluorescétais mikroskops OLYMPUS IX71
Objektivs X10/0,3na

Atomspeku mikroskops Asylum Research MFP-3D

Mertrauki

Merkolba, 100 mL +0,10mL
Merpipete, S mL +0,01mL
Merpipete, 10 mL +0,02mL

Reagenti

Vara folija, Cu , 99,9%, biezums: 0,025 mm
Poli(metilmetakrilats) PMMA, iz8kidinats anizola
Slapeklskabe, HNOs, analitiski tira, 65 — 67%
Dzelzs(IIl) hlorida heksahidrats FeCls - 6H20, >97%
Salsskabe, HCI, analttiski tira, 35%

Acetons, analitiski tirs, >99,8 %

2-propanols, analitiski tirs, >99,9%

Dejonizéts tidens, H20

Udenradis, Hy, saspiests, >99,9%

Slapeklis, N, saspiests, >99,9%
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Metans, CHs, saspiests, >99,9%

Argons, Ar, saspiests, >99,9%

Dabiska vizla TED PELLA V1

Bismuta selenids, Bi2Se3, “Sigma-Aldrich”, 99,999%

Skidumu pagatavo$ana

HNO3z un 2-propanola (1:9) elektrolita Skidums: 50 mL varglazé ,péc 36 mL 2 —
propanolam maisot pievieno 4 mL koncentrétas slapeklskabes (66%);

25% HNOg3 skidums: 100 mL varglaze pievieno 79 mL dejoniz&ta Gideni, p&c pievieno
21 mL koncentrétas slapeklskabes (66%);

20% FeCls skidums: uz laboratorijas svariem nosver 39,4 g dzelzs (III) hlorida

5% HCI skidums: 100 mL varglaze pievieno 88 mL dejonizéta tidens,péc pievieno 12

mL koncentrétas salsskabes (35%);

2.2 Graféna pamatnu sagatavoSana

2.2.1 Vara pamatnu sagatavoSana un graféena KTN sintéze uz tam

No sakuma izgrieza vara foliju ar izmériem lem X 2cm, attaukoja ar acetonu, péc tam
ar 2-propanolu destiléto tideni un nozavgja ar gaisa plismu. Péc tam substratu elektrokimiski
pulgja ar slapeklskabes un 2-propanola skidumu (1:9) 3 minttes 4°C temperatira ar 15 V
spriegumu un stravas stiprumu ap 0,2 A. Katods ir Pt elektrods un anods ir sagatavotais Cu
substrats. P&c elektrokimiskas puléSanas Cu substratu skaloja ar 2-propanolu un ar destiléto
tdeni. P&c skaloSanas substratu nozaveja ar gaisa plismu.

Svaigi nopuléto Cu substratu ievietoja KTN iekarta, lai sintez&tu grafénu péc

parametriem, kuri ir noraditi 2.1.tabula.
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2.1.tabula

Grafena sintezes parametri

Ar Plasma, | Hoplusma, | CH4Plusma, Coc Laiks, Spiediens,

L/min L/min L/min ’ min Torr
Sildisana - 0,2 - 1020 - 0,5
Atkvelinasana - 0,2 - 1020 30 0,5
Augsana - 0,2 0,4 1020 90 0,5
Atdzes€Sana 0,3 0,3 - - 30 0,5

2.2.2 Vara skidinasana

P&c graféna sintez€s paraugu G/Cu paklaja ar polimeru PMMA izmantojot rotétaju, lai
paklajums biitu vienmerigs. Rotésanas atrums 3000 apgr./min. Rot€Sanas laiks 10 sekundes.
P&c polimera uzneSanas paraugu zave€ja 12 stundas istabas temperatiira

Paraugu PMMA/G/Cu ievietoja Petr1 trauka ar 25% HNO3 Skidumu uz 3 mintitém. Péc
tam paraugu parnesa 20% FeCls Skiduma un izturgja taja lidz bridim, kad Cu pamatne izskist
pilniba (aptuveni 2 stundas). Kad var$ ir noskidis, paraugu parnesa trauka ar destiléto fideni.
Udeni mainija péc katram 10 minttém lidz dzeltena krasa izzud. P&c tam paraugu atstaja uz
10 mintGtém destiléta tideni, kuram pievienoja 2ml 5% HCIl $kiduma. Péc tam PMMA/G
paraugu vairakas reizes skaloja ar destil€to tideni, nostiprinaja uz priekSmetstiklina un zaveja

24 stundas istabas temperatiira.

2.2.3 PMMA slanpa skidinasana
Paraugu PMMA/G/stikls ievietoja PetrT trauka ar acetonu uz 2 stundam lidz PMMA ir
noskidis. P&c tam Skidinataju nomainija uz 2-propanolu un atstaja uz 10 mintitém. P&c tam

paraugu vairakas reizes skaloja ar destiléto tideni.

2.2.4 Grafena atkvélinasana

Paraugu G/stikls izkarsgja 250°C temperatira secigi gaisa atmosféra, tad H2/Ar
atmosfera, lai atkvélinat grafénu un nopemtu PMMA paliekas. Péc parametriem, kuri ir
noraditi 2.2.tabula. [37].
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Grafena atkvélinasanas parametri

2.2.tabula

Ar Plasma, Gaiss(bez H»,plisma, L oC Laiks, Spiediens,

L/min pliismas) L/min ’ min Torr
Sildisana - + - 250 760
Atkvelinasana - + - 250 60 760
Ar,ventiléSana 0,2 - - 250 7 0,5
Atkvelinasana 0,4 - 0,2 250 60 0,5
AtdzeséSana 0,2 - - 30 0,5

2.3 Grafena eksfoliacija

Uz adhézijas lentes ievietoja augsti orientétu pirolitiska grafita gabalu un uzreiz norauj,

$o darbibu atkartoja uz adh@zijas lentes 2-3cm? laukuma. P&c adhézijas lente ar augsti

orientétu pirolitiska grafita gabaliem tiek piespiest ar pinceti uz attirita stikla, So darbibu

atkartoja uz visa stikla virsmas. P&c iegiito eksfolietu grafénu apskatija optiskaja mikroskopa

lai novertét rezultatu. (skat. 2.1. attéls)

2.1.att. Eksfolieta graféna atteli optiskaja mikroskopa
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2.4 Heterostruktiiru BizSes/Graféns sintéze

Bi2Se3 nanostruktiru sint€zi veica ka substratus izmantojot atkv€linato un
neatkvélinato KTN grafénu, eksfolietu grafénu un prieks salidzinasanas — vizlu.

FTN iekartas kvarca caurulé (skat. 2.2. attéls) ievietoja 0,04¢g/0,01g Bi2Se3 (krasns
centrd) un substratu novietoja horizontali attiecigaja temperatiras zona no 300°C Iidz 500°C
pec krasns temperatiras gradienta. P& tam ar N2 plismu no reaktora caurules izspieda
atmosfera esoSo skabekli, lai sint€zes laika struktiiras neoksidétos. Tad ar stukni samazinaja
spiedienu caurul€ lidz ~170mTorr/~5Torr. Tad sisttmu 30 mintsu laika uzkarsgja lidz 585°C.
Kad krasns centra temperattira sasniedz 585°C un paturgja Omin/15min, sistému piepildija ar
slapekli lidz atmosferas spiedienam pie lai 585°C/470°C partraukt sintézes procesu un pirms

parauga iznemsanas, krasnij lava atdziest lidz temperatiirai <100°C.

manometrs

araugs

— krasns —

e e e e e e e e e e e e e e e e

2o

777777777:?-7777%77'
1 Y J -

)
Bi, Se, kvarca caurule

pie N, pie
balona vakuumsikni

2.2.att. Heterostruktiiru Bi2Ses/Grafeéns sintézes iekartas shéma

2.4 Skenejosa elektronu mikroskopa attélu uzpemsana

Bi2Se3/graféns paraugiem uznéma SEM att€lus ar palielingjumiem no X5000 lidz
X100000, lai novertétu ieghtu struktiru morfologiju un izmerus. SEM att€lus uzpéma

atkariba no pamatnes, ar 1 — 5kV paatrino$a sprieguma un 5-10 pA stravas.

2.5 Atomspéka mikroskopa attélu uznemsana

Ar AFM izmérija struktiru un parklajuma biezumu, lai precizi noteikt strukttiras
izm&rus. Lai ieglitu AFM attélu, adata (Silicija adatu bez paklajuma ar 7 nm radiusu) tiek
iestiprinata kronsteina. Uz adatas kronsteina tiek fokuséts lazera stars, ta lai uz fotodetektora
sanemt péc iespéjas stipraku signalu. Ar datorprogrammu (Asylum research) tiek atrasta
preciza skengjosas adatas svarstibas frekvence, kura ir aptuveni 330 kHz. Adata tiek novietota

parauga vieta, kur ir nepiecieSams uzpemt reljefa att€lu, ta lai paraugs atrastos adatas
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svarstibas diapazona. Péc tam tiek piemekléti optimalie parametri bildes iegtsanai. AFM
att€lu uznemsanai tiek izmantots puskontakta rezims. 2.3. attéla ir BioSes nanostruktiiras AFM

virsmas skans un biezuma noteik$anas piemers.

Opum 1 2 3 4

16.9 nm
20
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6.0

=
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llllll‘lllllll llllllllllll‘l

.Illlll\|[||l|||l|| Illlll\lllllllllll'||||llr||l
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0.8 X fum

o

2.3. att. BiSes; nanostruktiiras AFM attéls un tas biezuma profils
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3.REZULTATI UN TO IZVERTEJUMS

SEM un AFM atteli Bi»Ses nanostruktiiram, iegiitam ar FTN metodi uz dazada veida

graféna pamatném, ir paraditas, attiecigi, 3.1. un 3.2. attela.

54800 1.0k 9.6mm x10.0k SEMM) S T T E00um S4800 5.0kV 10.7mm x20.0k SE(M)

a b

126.2 nm

0.0

3.2.att AFM atteli Bi2Ses nanostruktiiras uz: a) neatkvelinata grafena, b)

atkvelinata grafena un c) SiC,
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Uz visos iegiitajos BixSes/graféns un BixSes/vizla paraugos ir izveidojusas atséviskas
plaksnites ar raksturigo stehiometriska Bi>Ses formu — sesstaris, trisstiiris un trapece.

Péc iegutajiem AFM attéliem Bi>Ses/graféns heterostruktiiram tika noteikti plaksniSu
biezumi un virsmas laukumi, izmantojot datorprogrammu ImageJ (skat. 1. pielikuma). Péc
iegttajiem datiem tika aprékinata laukuma-pret-biezuma attieciba. 3.3. attéla ir paradita

Bi>Ses/grafens laukuma-pret-biezuma veértibas atkariba no plaksnisu biezuma.

t 50 - o
3 ] O Graféns uz SiC
3 ]
] @cksfoliet fe
g 45 . o sfoliets grafens
S 1 o Vizla
m -
; 40 i © Atkveélinats graféns
nn -
& 35 E O Neatkvélinats graféns
£ 3 o
a i
30
25 1
] o
20 10 o
15 - o
1 (< o
10 A
{1 O
510° o
0 w I%I |“ T T ’ T T T T T T T T T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600
Plaksnisu biezums,nm

3.3.att. BizSes kristalu laukuma atkariba no biezuma uz dazadam pamatném.

No 3.3. att€la var redzet, ka salidzinaSanas paraugam BizSes/vizla ir izveidojuSas
nanostruktiiras ar loti lielu laukumu salidzinot pret to biezumu, kas norada uz FTN metodes
piemé@rotajiem apstakliem planu plaksniSu veidoSanai, no kuriem var€tu uzsintezét labas
kvalitates planus parklajumus, ja ir nepiecieSami parklajumi uz nevado$sam pamatném.

Bi2Ses plaksnisu uz atkvelinata un neatkvélinata graféna augSana notiek tapat ka
vienadi. Tam ir izteikta augSana biezuma. Kas nozime, ka graféna atkvélinasana, attiecigi,
»iztaisnosana”, nelidzgja iegiit planakas un platakas plaksnites. Iesp&jams, Bi2Se3 plaksnisu
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izteikta augSana biezuma uz KTN graféna ir saistita ar nepilnigi tiru graféna virsmu, jo KTN
graféna parnéSanas procesa tiek izmantotas daudzas kimikalijas (polimérs PMMA, HNOs,
FeCls u.c.). Tomér mehaniski eksfolietam grafénam, kura parnesana uz cietu pamatni netika
izmantotas nekadas kimikalijas, BioSes nanoplaksniSu augSana ari ir noverota ar izteiktu
augSanu biezuma, kaut tas ir planakas neka uz KTN graféna. No 3.3. att€la iegttas sakaribas
var redzet, ka Bi»Ses plaksnites uz graféna, audzeta uz SiC, ir izteikta augSana platuma, kas
nozimé, ka graféns un SiC ir piemérota pamatne planu Bi2Se3 nanostruktiiru sintézei, kur
talakojos pétijumos varétu iegiit augstas kvalitates BiSes nanoparklajumus uz elektribu

vado$am pamatném.
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SECINAJUMI

Graféna atkvelinasanas process neietekmé Bi>Ses/graféns heterostruktiiru morfologiju

un biezumu.
Visplanakas un visplatakas BioSes nanoplaksnites veidojas uz graféna, kas sintezéts uz

SiC substrata, kas padara So substratu vispiemérotaku Bi>Ses nanostruktiru sintézei.
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Dati grafikam laukums atkariba no biezuma
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