Caro Ruggero, cari colleghi del Comitato di Istituto,

in occasione della discussione sui ruoli di responsabilita delle attrezzature all’OdG per la riunione di domani,

vorremmo riportarvi alcune riflessioni relative alla gestione ottimale del sistema MODA.

Siamo convinti del fatto che questa occasione dia 1’opportunita di rilanciare ulteriormente la produttivita
scientifica e tecnica del laboratorio. Siamo altrettanto convinti dell’estrema delicatezza della situazione, che
riguarda due aspetti distinti: quello tecnico/scientifico e quello gestionale. A questo scopo ¢ utile che il
Consiglio sia informato dei dettagli tecnici essenziali; I’attuale responsabile (U. Scotti di Uccio) ha preparato

percio la nota sintetica in allegato.

In questa lettera, presentiamo invece le nostre riflessioni e le nostre proposte.

a) Aspetti gestionali

Limitandoci, per fissare le idee, al biennio corrente, la gestione dell’attrezzatura ¢ stata affidata a tre gruppi
di ricerca. Di questi, due gruppi lavorano in strettissima sinergia e complementarieta di competenze; il primo
(Aruta, Miletto Granozio, Scotti di Uccio) nella gestione della PLD e della camera analitica XPS-UPS-
LEED; il secondo (Amoruso, Bruzzese, Wang) nella gestione del laser e delle tecniche di analisi ottica e
spettroscopica della piuma di ablazione. La collaborazione ha sostenuto la produttivita del sistema e ha
portato un buon numero di pubblicazioni congiunte, con eccellenti prospettive di sviluppo, fortemente
sostenute da interessi scientifici e sensibilita operative comuni. Il terzo gruppo (facente capo a Marco
Salluzzo e collaboratori) ha gestito le analisi AFM/STM. Questa parte del sistema ha sviluppato un’attivita
principalmente orientata a campioni non fabbricati in MODA. A nostro avviso cio € dovuto in parte a motivi
tecnici (si veda 1’allegato), in parte a diversi obiettivi scientifici, e in parte non trascurabile a difficolta di
ordine soggettivo. Infine, la parte del sistema dedicata alla distribuzione dei campioni in tutte le camere ¢
stata affidata congiuntamente ai ricercatori Aruta, Salluzzo.

La compresenza di gruppi che perseguono un diverso approccio alla ricerca su un sistema che era stato
progettato per un utilizzo scientifico fortemente unitario & a nostre avviso la causa di molte delle difficolta di
condivisione dell’ attrezzatura.

Al fine di massimizzare la massima produttivita scientifica, obbiettivo al quale ¢ sicuramente improntata la

riorganizzazione in atto, devono essere salvaguardate, a nostro avviso, due condizioni:

— 1l sistema integrato PLD + analisi ottiche e spettroscopiche + camera analitica XPS/UPS/LEED deve

avere una gestione fortemente armonica. In particolare, vedremmo con grande preoccupazione ogni



eventuale ipotesi di cogestione della camera analitica, che rischierebbe di acuire, a nostro avviso, le

difficolta emerse gia nella gestione di camere adiacenti.

— La camera STM/AFM deve essere usata solo occasionalmente per analizzare campioni esterni, oppure si
deve dotare di un percorso di introduzione dei campioni indipendente (si veda I’allegato tecnico), o
infine essere separata dal sistema (con una valigetta di trasferimento in vuoto per lo scambio di

campioni).

b) Analisi della storia recente del sistema

MODA ¢ un sistema complesso e la gestione richiede risorse finanziarie € umane. Purtroppo le condizioni di
riferimento sono drasticamente cambiate in questo biennio, obbligando i ricercatori a una politica di
austeritd. La scelta ¢ stata concentrare le risorse disponibili su obbiettivi raggiungibili, soprattutto sommando
gli sforzi per ottenere la massima efficienza della PLD, nel rispetto di rigorosi parametri qualitativi.
Riteniamo che questo obbiettivo sia stato raggiunto, nel senso che la camera produce continuativamente
strutture epitassiali di altissima qualita (manganiti, titanati, cuprati, alluminati, gallati, TiO,, multilayer
complessi, 2deg), e inoltre sono state implementate nuove tecniche di controllo (spettroscopia della piuma di
ablazione) e migliorate quelle esistenti (in particolare, il RHEED). Per una corretta prospettiva, nell’allegato
riportiamo un elenco di articoli pubblicati dall’inizio del 2009, basati sull’uso di campioni fabbricati in

MODA. Altri lavori altri lavori sono gia sottomessi per la pubblicazione e altri sono in stesura.

Purtroppo la mancanza di risorse ha rallentato il ripristino della camera analitica. Sottolineiamo che
fotoemissione e diffrazione elettronica a bassa energia sono state usate di routine, per anni, nel ciclo di
fabbricazione dei campioni. In particolare era invalso 1’uso di esaminare in XPS e LEED tutti i substrati
destinati alla crescita di film e la maggior parte dei film prodotti, con un evidentissimo progresso nel
controllo della qualita dei campioni. Questa preziosa attivita di servizio ha solo parziale riscontro negli
articoli pubblicati (con qualche importante eccezione), ma ha permesso di determinare in modo
assolutamente significativo il successo della PLD (in particolare, con un lungo e meticoloso lavoro sui

substrati SrTiO5).

c) Proposta scientifica, reperimento delle risorse, gestione

Come lo stesso Direttore sollecita da tempo, € ora necessario e possibile preparare una proposta di

rilancio per la camera analitica. Riteniamo di poter dare un contributo preciso e puntuale in questo senso.

Gli obbiettivi scientifici che proponiamo, in estrema sintesi, sono i seguenti.



La camera analitica XPS-UPS-LEED ¢ per progetto strettamente connessa alla fabbricazione di campioni (&
scientificamente molto questionabile ['uso per campioni di provenienza esterna). Una sufficiente
disponibilita di risorse umane e finanziarie permettera di ripristinare tale funzione, giovandosi peraltro del
recente rafforzamento delle tecniche analitiche nella PLD. Sara possibile riprendere le caratterizzazioni di
routine e 1’indagine chimico/fisica delle superfici dei campioni fabbricati nella PLD e delle interfacce poco

profonde. Si tratta di temi, come noto, di estremo interesse e attualita.

Il progetto scientifico di rilancio richiede risorse. I firmatari si sono personalmente impegnati a vario titolo in
questa direzione gia da anni. Esiste ora una possibile cornice di sviluppo, nell’ambito del progetto MAMA. 11
progetto consente, ove sussista 1’avallo della Direzione:

— di reclutare un ricercatore dedicato al lavoro di ricerca nella camera analitica XPS-UPS-LEED;

— di finanziare gli interventi di ripristino;

— di implementare opportuni accessori per il rafforzamento delle potenzialita di indagine.

Dal punto di vista operativo, la nostra proposta scientifica richiede, nel segno della continuita con il passato,
I’attribuzione della responsabilita operativa della camera analitica XPS + UPS + LEED a un ricercatore in

stretta collaborazione con chi opera sulla PLD.

Nel rispetto delle prerogative del Consiglio, proponiamo percio due alternative.

— attribuzione della responsabilita della camera analitica e del sistema di distribuzione (vedi allegato) a un
ricercatore esclusivamente dedicato a tale attivita, da gestire in stretta correlazione con quella di crescita
per PLD; potrebbe essere necessaria un’attribuzione ad interim, in attesa dell’assunzione di un
ricercatore dedicato;

— attribuzione della responsabilita congiunta della PLD, della camera analitica e del sistema di

distribuzione a un solo ricercatore.

Infine confermiamo il nostro sostegno ad ogni iniziativa che, nel rispetto della funzionalita e della
produttivita, sia volta a garantire ai ricercatori di SPIN la disponibilita di campioni di elevata qualita,

preventivamente caratterizzati, tra quelli che il sistema ¢ tecnicamente in grado di produrre.

Cordiali saluti,

F. Miletto
U. Scotti di Uccio



Note tecniche e operative sul sistema MODA

11 sistema MODA (Modular System for Oxide Deposition and Analyses) ¢ basato sull’unione di 3 parti:

a) camera di crescita di film sottili epitassiali di ossidi per PLD
b) sezione analitica XPS-UPS-LEED, dedicata allo studio chimico/strutturale delle superfici
c) camera STM/AFM
d) La connessione ¢ assicurata dal sistema di distribuzione.
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La camera PLD opera con vuoto base ~10® mbar e alloggia tre tecniche analitiche: RHEED;
fotografia/spettroscopia della piuma ablazione; analizzatore di gas residui.

La sezione analitica XPS-UPS-LEED ¢ ospitata da una singola camera da vuoto in acciaio non
magnetico con vuoto base ~10"° mbar. Fa parte integrante della struttura il manipolatore a 5 gradi
di liberta + riscaldatore (~1000°C). Nella camera sono alloggiati:

— lasorgente X, una sorgente UV, I’analizzatore emisferico (tecniche XPS/UPS);

— la sorgente di elettroni, lo schermo, il channeltron (tecnica LEED).

Alla camera ¢ asservito un gruppo di pompaggio Ionica + Sublimazione Ti + Turbo.

La camera AFM/STM ¢ separata da una valvola dalla sezione analitica. Tuttavia ¢ dipendente da

essa:

— utilizza lo stesso gruppo di pompaggio;

— riceve campioni solo attraverso un carosello di parcheggio, cui si accede tramite il passante a 5
gradi di liberta.



d) Il sistema di distribuzione ha vuoto base ~10"'" mbar, assicurato da un secondo gruppo di
pompaggio Ionica + Sublimazione Ti + Turbo. E’ basato sull’adozione di lunghi passanti di
traslazione, per la movimentazione dei campioni, che si intersecano nella camera di distribuzione.

Vocazione scientifica dell’apparato

Il progetto di MODA ¢ basato sull’idea di poter analizzare in situ le superfici dei campioni prodotti dalla
PLD salvaguardandoli dall’esposizione all’aria. L’analisi non si limita unicamente alla superficie finale, ma
anche quelle intermedie (superficie del substrato dopo pretrattamento in-situ, superficie de layers intermedi
nel caso di un multistrato)

a) La flessibilita della PLD permette di crescere molti diversi ossidi funzionali. Attualmente sono
in produzione film epitassiali di ossidi cuprati, manganiti, titanati, alluminati, gallati, TiO2, nonché
multilayer funzionali (manganiti/cuprati, manganiti/titanati).

b) La camera XPS-UPS-LEED e asservita alla fabbricazione di film. Le tecniche implementate
hanno caratterizzato:
— la superficie dei substrati, soggetta a opportuni trattamenti in situ (LEED+XPS/UPS);
— la composizione chimica dei film prodotti (XPS);

— la terminazione cristallografica/ chimica dei film, indispensabile per il pieno controllo delle
tecniche di multilayer (LEED+XPS).

c) La camera AFM/STM e dedicata allo studio morfologico e spettroscopico delle superfici dei
campioni, parte di provenienza esterna, parte prodotti dalla PLD.

In calce ¢ riportato un elenco di lavori apparsi in stampa dal 2009, basati sull’uso di campioni fabbricati
e caratterizzati in MODA. Si noti che I’elenco non ¢ rappresentativo di alcun particolare gruppo di ricerca.

Operativita e criticita dell’apparato
MODA ¢ un sistema complesso e richiede di routine manutenzione ordinaria e straordinaria.

Sinteticamente, allo stato:
a) La PLD & completamente operativa e produce continuativamente campioni di alta qualita.
Recentemente ¢ stata ulteriormente sviluppata, con due interventi:
— Implementazione della spettroscopia ottica (affiancata all’esistente fotografia veloce) per
I’analisi della piuma di ablazione;
— Miglioramento della risoluzione del RHEED.

b) La camera analitica, che ha dimostrato in passato di rispondere pienamente alle aspettative tecniche e
scientifiche, ¢ tuttavia ora limitata da un guasto tecnico alla sorgente x del XPS.

c) La camera AFM/STM ¢ pienamente operativa;

d) La distribuzione soffre di problemi legati al vuoto e allo stato di alcuni elementi meccanici.

La sorgente x richiede lo stanziamento di risorse per un intervento (oneroso, ma concettualmente semplice)
di sostituzione del catodo e di realizzazione di un impianto di raffreddamento a circuito chiuso.

La parte piu critica ¢ il sistema di distribuzione, a causa della sua complessita meccanica e dei requisiti
tecnici sul vuoto ultimo (essenziale raggiungere ~10"" mbar per la funzionalita della camera XPS-UPS-
LEED). Sono attualmente in corso operazioni di manutenzione straordinaria.

Tra le cause di difficolta, c’¢ il fatto che il manipolatore della camera analitica assolve ad un duplice
compito: oltre a permettere misure di fotoemissione (XPS, UPS) e diffrazione (SPA-LEED), garantendo 5



gradi di liberta nell’allineamento del campione e la possibilita di lavorare ad alte temperature, esso viene
utilizzato per il trasferimento dei campioni verso il STM/AFM. Questa circostanza ha dato luogo a
problemi sia di carattere meccanico, sia di gestione del vuoto.

Va ricordato che il progetto della macchina, oltre a rispondere a logiche di economia (evitare il moltiplicarsi
dei sistemi di pompaggio, di introduzione campioni, etc.) era basato sulla previsione di misure di XPS,
LEED e STM/AFM in sequenza sullo stesso campione. L’impiego sinergico della camera STM/AFM si &
dimostrato pero difficilmente implementabile nella pratica, sicché essa ¢ in massima parte utilizzata per
caratterizzazione di campioni esterni. Cio da luogo a seri problemi di time sharing. E’ infatti ovvio che le
lunghe misure nella camera di analisi (che fa uso del manipolatore per I’allineamento e per il riscaldamento
ad alta temperatura del campione) sono incompatibili con un frequente passaggio di campioni da e verso il
STM/AFM.

Infine, le performance prospettate dal costruttore Omicron (risoluzione atomica in STM su campioni di
ossidi prodotti da MODA) non sono state ottenute, nonostante 1’indubbio e duraturo impegno degli operatori,
sia nella preparazione dei campioni che nella realizzazione delle misure.

Attuale organizzazione gestionale del laboratorio

U. Scotti di Uccio (responsabile)

C. Aruta PLD

M. Salluzzo STM/AFM

U. Scotti di Uccio XPS-UPS-LEED
S. Amoruso/ Wang Laser

M. Salluzzo/ C. Aruta Distribuzione, Vuoto
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