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Meéreni optickych spekter tenkych vrstev a
vyhodnoceni jejich tloustky a indexu lomu — (RS)

(PFemysl Fitl, Eva Mare$ova, Sarka Havlova, Michal Novotny)

Pracovni ukol:

e Zmérte optickou propustnost a odrazivost vzorku tenké vrstvy nanesené na
transparentni podloZce.

e Zinterferencnich oscilaci v transparentni oblasti vyhodnotte index lomu a tloustku
vrstvy.

e Z utlumu v absorpcni ¢asti spektra urcete absorpéni koeficient vrstvy.

e Vypocet provedte dvéma zplsoby: ru¢né obdlkovou metodou, a pomoci vhodného
simulaéniho software. Vysledky z obou metod porovnejte

Uvod do problematiky:

Predstavme si svételny paprsek o intenzité lo, ktery dopada pod urcitym uhlem na rozhrani
dvou material@. Uhel dopadu je zde definovan jako Ghel mezi paprskem a normalou roviny
rozhrani. Tento paprsek se na rozhrani rozdéli. Cast energie se o intenzité Iz se odrazi a ¢ast
energie o intenzité It projde skrze rozhrani. Zde mulzeme definovat optickou propustnost
T=It/lp a optickou odrazivost jako R=Ig/lo.

Pomeéry amplitud pro odrazené a proslé svétlo jsou popsany pomoci Fresnelovych rovnic.
Fresnelovy amplitudy pro odraz jsou dany vztahem:

poo CoS¢@, —N, COS ¢, r 2o COS ¢, — N, COS ¢
® n,cosg, +n,cosd ® n,CoSg, +N,COSH,

(1)

Fresnelovy amplitudy pro lom:

_ 2n, Cos ¢, . 2n, cos ¢,
n, CoS¢, + N, COS ¢, ®  Nn,CoS¢, +Nn,CoSg

(2)

p

kde index p znadi slozku svétla polarizovanou v roviné dopadu, a index sslozku svétla
polarizovanou kolmo na rovinu dopadu; ¢ je Uhel dopadu a ¢; uhel lomu; no a n; jsou indexy
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lomu prvého a druhého prostiedi. Uhly jsou méfeny od kolmice roviny rozhrani. Rovina
dopadu je rovina vymezend paprskem dopadajiciho a odrazeného, popfipadé lomeného
svétla.

V optice se vSak spiSe pracuje sintenzitou svétla. Lze odvodit vztah mezi intenzitou a

amplitudami:

IRP 2 IRs 2 ITP 2 ITs 2

—=r, , —=r , —=t tgg,-cotgg , — =t -tg4,-cotgs (3)
IOp IOs IOp IOs

VétsSina spektrometrickych méreni se provadi ve vzduchu, pfi kolmém dopadu svétla. Potom
z predchozich rovnic plyne vztah pro optickou odrazivost na rozhrani:

2
(n -1
R_(nl"'l] “

V pripadé opticky transparentnich materidld pro optickou propustnost plati:

T=1-R (5)

Odraz a lom svétla na optické vrstvé

Pfi ndvrhu matematického modelu hraje urcitou roli tloustka vrstev. Dle tloustky se
optické vrstvy déli na ‘opticky tlusté’ a ‘opticky tenké’. Z hlediska matematického modelu neni
mezi nimi Zadny rozdil. V praxi je vSak rozdil velice patrny. Je to zplsobeno predevsim tim, Ze
v realném Zivoté ma spektralni ¢ara urcitou tloustku (oproti matematickému modelu). Pro
opticky tenké vrstvy to nehraje Zadnou roli, kdezto u tlustych vrstev to zpUsobi zanik
interferenci. Rozdil ve vypoctech opticky tenkych a tlustych vrstev je v tom, Ze pfi odrazu na
tlusté vrstvé se pocitd pouze s amplitudami (nebo s intenzitami), kdezto u tenkych vrstev
bereme v Gvahu i drdhové, resp. fazové, rozdily svételnych vin ve vrstvé.

Prakticky, pro viditelné svétlo Ize 1 mm tlustou podlozku uvazovat za opticky tlustou,
naopak vrstvu do tloustky radové jednotek mikrometru za opticky tenkou.

Necht rovnobéiné paprsky svétla dopadaji na planparalelni, homogenni, a izotropni
vrstvu tloustky d. Svételna vina odrazenda na prvnim rozhrani interferuje s vinami, které se
vraci zpét do prvého prostredi po vicenasobnych odrazech. Vysledek Ize nalézt jako soucet
nekonecné rady. Vyslednd odrazend amplituda ma pak tvar:

- g _ 1+ rle™

! "
el r,+re |
1+rrle™

P 1+rrke

(6)

—-ix 7 S

kde rp a rs jsou vysledné amplitudy a & a o jsou vysledné fazové posuny pro slozky svétla

polarizované v roviné dopadu respektive kolmo na rovinu dopadu; rF: , I jsou Fresnelovy

amplitudy na prvém rozhrani a r‘;’ , I" jsou Fresnelovy amplitudy na druhém rozhrani;

x znadi fazovy rozdil ve vrstvé a je ddno vztahem:

X:ZZ-and-cosq)1 , (7)
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kde A je vinova délka, n; je index lomu vrstvy, d je tloustka vrstvy a ¢ je Uhel lomu.

Pro amplitudy svétla proslého vrstvou plati:

. X . X
—1— —i=
is tte ? s ke 2

te?P=—+~-_ =5 _ (8)

p rea—-ix 7 S 1o Mha —iX

1+ryre 1+r7rle

Intenzita obou sloZek svétla odrazeného vrstvou je rovna ctverci prislusné amplitudy.
Dosazenim a Upravou predchozich vztah( Ize dostat vztah pro odraz na opticky tenké

transparentni vrstvé:

12 "2 rn
Iﬂ: 2 ry”+r,” +2rr’cosx
l, ° 1+ rr;zrp”2+2r,;r[§’cosx
I ' +1" +2r'r"cos x
“Rs _ rZ — s s s's (9)
le ° 1+r%r'*+2rr'cosx
Podobné pro slozky svétla proslého vrstvou plati:
I 1_ 12 . 1_ rrIZ
[ pE70 2 14+1%r" +2r'r" cos x
Op pp p p
. ., L-r?)-(@-r7)
S= ts : tg¢0 -cot g¢2 = 2 7,2 > ’ (10)

los 1+,

S

I’ +2r)r/cosx
kde v pfipadé, Ze pred vrstvou je stejné prostredi jako za vrstvou ¢, = ¢.

V pripadé tlusté optické vrstvy se neuplatni fazové rozdily pti souctu vicendsobné odrazenych
vin. Jednoduchym souctem nekonecné geometrické rady, ktera je dana jednotlivymi prispévky
intenzit svétla po vicenasobnych odrazech, Ize ziskat vyslednou intenzitu svétla odrazeného
na opticky tlusté transparentni vrstvé:

12 n2 12,12 12 "2 12,12
IRp — rp + rp zrp rP Iﬁ_ i+ _er Is (11)
12,12 ’ - 12,12
lop 1-r°r) los 1-r/"r]

Pro intenzitu svétla proslého opticky tlustou transparentni vrstvou plati:

Iy (1—r;2)~(1—r[§'2) , i:(l—rs’z)-(l—rs”z) (12)

12.,.n2
los 1-r/"r

S

12,12
ly,  1-r7r

AZ doposud se jednalo o popis opticky transparentnich vrstev, to znamena vrstev bez Gtlumu
intenzity podél drahy Siteni svételného paprsku. Realné materidly v urcitych rozsazich vinové
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délky vykazuji takovyto utlum. Specialné u kov( je tento utlum nejvyssi. K popisu tohoto jevu
se zavadi absorpcni konstanta a. Je definovana mirou zeslabeni intenzity svételného zareni
na jednotce drahy. Intenzita svétla zeslabena na draze z je dana vztahem:

| =1, (13)

Pro vypocty absorbujicich vrstev je nutno zobecnit uvedené vztahy zavedenim komplexniho
indexu lomu:

n=n-ik , (14)

kde imagindrni slozka k se nazyvd index extinkce. Tento index urcuje miru zeslabeni amplitudy.
Na draze rovné vinové délce svétla je toto zeslabeni v poméru 1:e72® . Intenzita svétla je
umérna ctverci amplitudy, proto lze nalézt vztah mezi indexem absorpce a absorpcénim
koeficientem:

LS (15)

Postup méreni:

Z principialniho hlediska neni mezi mérenim optické propustnosti a optické odrazivosti Zadny
rozdil. Optickd propustnost a odrazivost vzorku je ddna pomérem svételné energie, ktera
projde skrze vzorek (nebo se od vzorku odrazi) vzhledem k mnozstvi energie mérené na
referenénim vzorku. Opticka propustnost (transmise) pak mize byt vyjadiena vztahem:

l., =1
TSA :M.TM (16)

IR/l_IDﬂ

a opticka odrazivost je dana vztahem

., — 1
Rs/l — _S4 D4, RR/I (17)

IR/I_ID/I

kde Is1 je zmérena intenzita na vzorku, Ipi je zmérené pozadi bez svétla, Irije zméfena intenzita
referencniho vzorku, Tri je zndma opticka propustnost referenéniho vzorku, a Rri je znama
optickd odrazivost referenéniho vzorku. Je zfejmé, Ze v pripadé méreni optické propustnosti
bude referenénim vzorkem prazdny prostor a vtom pfipadé Tza = 1. V pfipadé méreni
odrazivosti lze pouzit jako referencni vzorek kalibrované hlinikové zrcadlo (se znamou
odrazivosti) nebo lestény kiremik.

Spektrometricka méreni pomoci programu SpectraSuite

Program SpectraSuite umoziuje nastavit zakladni parametry spektrometru RED TIDE
650 (USB 2000) a provést zakladni optickd méreni absorbance, transmitance a reflektance.
Pred mérenim absorbance-reflektance vrstvy promérte dle pokynl asistenta emisni spektra
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dostupnych zdroji zareni (deuteriova vybojka, halogenova zarovka, sada LED), jejich
spektralni rozsahy a jejich ¢asovou stabilitu (méreni emisniho spektra zdroje opakujte 3 krat
po 5ti minutdach).

Nasledné provedte méreni absorbance-reflektance nedeponované vrstvy za pomoci
zdroje DH-2000-BAL nebo DT-mini. Podle absorpcniho spektra nedeponované latky zvolte pro
dalsi méreni vhodny zdroj zafeni (halogenova Zarovka, deuteriova vybojka). Na obrazku €. 1 je
zobrazena obrazovka programu SpectraSuite.
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Obr.1. Program SpectraSuite

V levém hornim rohu je mozné nastavit nasledujici parametry méreni:

Integration time - doba po kterou je v bunkach CCD detektoru akumulovan naboj vznikly
dopadem foton( (integracni ¢as volte tak aby signal z CCD detektoru dosahoval minimalné
do 3-4 rozsahu)

Scans to average - pocet méreni ze spektrometru ze kterych je nasledné vypocitano
spektrum prdmérovanim

Boxcar width - parametr filtru, ktery potlacuje Sum v naméreném spektru (s vyssi hodnotou
parametru lepsi filtrace).

Ve stfedni ¢asti obrazovky se nachazi ovladaci prvky pro prohlizeni spektra a také prvky pro
prepindni rezimd méreni. DlleZzitymi ovladacimi prvky v této oblasti jsou:
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Symbol zhasnuté (Cerné) zarovky -uklada do paméti temné spektrum. Spektrum s parazitnim
svétlem, které se mlze v systému pfi méreni vyskytovat.

Symbol rozsvicené (Zluté) zarovky -uklada do paméti referenéni spektrum. Spektrum zdroje +
vliv optického systému + vliv substratu.

Symbol s pismenem S -pfepne zobrazeni na rezim kdy je na ose y spektra zobrazovan signal z
CCD detektoru.

Symbol s pismenem A -prepne zobrazeni na rezim kdy je na ose y spektra zobrazovana
absorbance. Symbol s pismenem T -prfepne zobrazeni na reZzim kdy je na ose y spektra
zobrazovana transmitance.

Symbol s pismenem R -pfepne zobrazeni na rezim kdy je na ose y spektra zobrazovana
reflektance.

Symbol Diskety -slouZi k ulozeni naméreného spektra. Pro uloZeni spektra zvolte moznost ,tab
delimited text with header”. Tato volba umozini uloZzena spektra zpracovat v programu MS
Excel.

Popis dalsich ovladacich prvkl software SpectraSuite je nad ramec tohoto navodu.

Postup méreni vrstev:

Software SpectraSuite vypocitdva mérenou propustnost a odrazivost automaticky dle
predchozich vzorcl. Nejprve je vSak nutné provést méreni svételného pozadi Ipy a intenzity
referen¢niho vzorku.

1. Nastavte software SpectraSuite do pozorovaciho rezimu (Scope mode - tlacitko S)

2. Ujistéte se, Ze je signal v méfitku. Intenzita referencniho signalu by neméla prekrocit 3500
bodi (osa y). V pripadé potieby to Ize upravit zménou integracni doby (integration time).

3. Umistéte referencni vzorek do mériciho drzaku. Provedte méreni a ulozte méreni jako
referencni vzorek (Store Reference — symbol Zluté Zarovky). Trvale Ize uloZit na disk pomoci
File/ Save/ Reference.

4. Zavrete pristup svétla do spektrometru a zmérte intenzitu pozadi bez svétla. UloZte v
programu (Store Dark — symbol ¢erné Zarovky). Trvale Ize uloZit na disk pomoci File/ Save/
Dark. Pokud moZno pro toto méreni nevypinejte svétlo svételného zdroje. Po opétovném
zapnuti by tento zdroj potfeboval urcity ¢as (30 min.) pro svou stabilizaci.

5. VloZte méreny vzorek do drzaku. Méreni zahdjite pfepnutim do reZimu méreni transmise.
(Transmission - Mode tlacitko T). Zmérené spektrum ulozte (symbol diskety).

Pfed zahdajenim méreni je vhodné vlastni vzorek vizualné vyhodnotit popripadé ziskat
co nejvice informaci o materialu vzorku, podlozky, o zplsobu pfipravy a podobné. V praxi se
mohou projevit nejriznéjsi odchylky od modelové idedlniho optického vzorku. Vhledem k
témto odchylkdm je &asto je nutné modifikovat i vlastni méreni. Mezi nej¢astéjsi odchylky
patfi: tloustkova nestejnomérnost, vysoka drsnost, pfipadnd porovitost struktury, zvysena
optickd absorpce, anizotropnost podlozky, nehomogenni pficny profil vrstvy. Pfi méreni
odrazivosti je nutno vénovat pozornost i tloustce podlozky (posunuti odrazu od zadni stény
podlozky vlivem nenulového Uhlu dopadu).
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Vyhodnoceni spekter:

Obalkova metoda

Vzorce (6) pro amplitudu odrazu na tenké vrstvé davaji obecné komplexni €islo. Ve zvlastnich
pripadech vsak mize byt tato amplituda realna. Tento pripad nastava, kdyz je fazovy rozdil x
roven nasobku Cisla 7. V pripadé sudého nasobku prechazi vzorce (9) na tvar:

' n\2 ' "
|’2 _ r, + I |‘2 _ rp +rp (18)
s = 1+r'r" ’ p 1 ren |

+ Il +rprp

V pfipadé, Ze je index lomu vrstvy mensi neZ index lomu podlozky nastava v tomto bodé
maximum odrazivosti. V pfipadé, Ze je index lomu vrstvy vétsi nez index lomu podlozky,
nastava v tomto bodé minimum odrazivosti (viz obr.2a). Dosazenim Fresnelovych amplitud
Ize snadno dokazat, Ze v tomto pripadé ze vzorce zcela vypadnou veli¢iny, které souvisi

s optickymi vlastnostmi vrstvy. Vysledna odrazivost je rovna odrazivosti podlozky.

V pripadé, kdy je fazovy rozdil roven lichému ndsobku Cisla 7, prechazi vzorce (9) na tvar:

’ n\2 ’ 7 \2
r2 _ rs _rs r2 _ rP _rp (19)
s 1 rrrr/ ’ p 1 rn :

“lsls _rprp

V pfipadé indexu lomu vrstvy mensiho nez index lomu podlozky nastava v tomto bodé
minimum, a naopak, v pripadé indexu lomu vrstvy vétsi nez index lomu podlozky, nastava
v tomto bodé maximum (viz obr.2a). Obdobné se zjednodusi vzorec pro optickou
propustnost (10). Pfifazeni interferencnich maxim a minim dle velikosti indexu lomu je
znazornéno na obr.2b.
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Obr.2. Odrazivost (a) a propustnost (b) tenké vrstvy na opticky tlusté podloZce



Laboratof pfipravy nano a mikromaterial(

Téchto charakteristickych bodU Ize vyuZit k jednoduchému uréeni indexu lomu transparentni vrstvy a
jeji tloustky. Pfedpokladame, Zze mame transparentni vrstvu dostatecné tlustou tak, aby ve zméreném
oboru vinovych délek vykazovala nékolik interferencnich oscilaci. Jeji transparentnost zkontrolujeme
jednoduse dle vztahu T+R=1 (nebo alespon velice blizko jedné). Ze zmérené krivky optické propustnosti
odecteme souradnice charakteristickych bodd, tj. soufadnice maxim a minim. Zkontrolujme, zda body
maxim (pro ni>ns) popfipadé minim (pro ni<n) lezi na kfivce propustnosti Cisté podlozky. Maxima i
minima proloZzime obalkovou kfivkou a do ni extrapolujeme body lezZici na stejnych vinovych délkach
jako protilehlé extrémy jako je znazornéno na obr 3.
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Obr.3. Kfivka optické propustnosti se zakreslenou obdlkou interferencnich oscilaci a
s extrapolovanymi charakteristickymi body.

Charakteristické body oznaéme Tpin v pfipadé minim a Tpmax v pfipadé maxim. Je zfejmé, Ze amplituda
rozkmitu je zavisla na indexu lomu vrstvy. Analytické vyjadfeni odvodil Manifacier [2]

n =+/N+.N*-n;, (20)
_T 2
kde N =2ng T =T, M5 +1 (21)
Trrame'n 2

ns zde znaci index lomu podloZky a Ize ho ziskat z rovnic propustnosti na tlusté transparentni vrstvé
(12).
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1

nS=i+ >—1, (22)
T T

kde Ts znac¢i namérenou optickou propustnost podlozky.

V bodé extrému plati, Ze fazovy rozdil je roven nasobku ¢isla 7. Oznatme tento nasobek m. Necht m
udava rad interferencniho extrému (maxima nebo minima). Vyvozeno ze vztahu (7) bude pro dany
extrém platit:

ml(;]):nl(m)-d. (23)

Pro sousedni extrém plati

)i(m+

(m+1 1):nl(m+1)-d. (24)

Pti zanedbani disperze indexu lomu vrstvy, dostaneme z predchozich dvou rovnic vztah pro uréeni

radu daného extrému:

A(m+1)
Am)—A(m+1)

(25)

zaokrouhlenim vysledku na nejblizsi nizZsi celé Cislo dostaneme rad daného extrému. Nyni si miZeme
jednotlivé maxima a minima ocislovat obdobné jako na obr. 3. Zaroven zkontrolujeme, Ze sudé extrémy
leZi na k¥ivce holé podlozky.

Vzorec (23) pouZijeme nyni pro uréeni tloustky vrstvy. Tuto tloustku urcéime ve vSech extrémech.
Pravdépodobné pro kazdy bod vyjde trochu odlisna tloustka. Za hodnovérnou tloustku vezmeme
pramér ziskanych hodnot. Doporucuji dat vétsivahu hodnotdm z viditelné a blizké infracervené oblasti.
V kratkovinné oblasti se vice uplatiuji jevy jako absorpce a rozptyl svétla na drsnosti povrchl, které
mohou znacné ovlivnit interferencni oscilace a zvlasté amplitudu oscilaci. V poslednim kroku se
provede oprava ziskanych indext lomu uZitim zprdmérriované tloustky dosazenim do vzorce (23).



Laboratofr pfipravy nano a mikromateriald

Vyhodnoceni spekter pomoci pocitacového softwaru

Je vidét, Ze popsand metoda neni pfilis komplikovana, ale ma své omezené moznosti. Jednou
znevyhod je, Ze se z celého spektra pro vypocet pouZiji pouze nékteré body a vétsi cast
namérené informace se nepouZije viilbec. To mlZe zpUsobit problémy zejména u tencich
vrstev, kde je k dispozici pouze nékolik malo oscilaci ve zméreném rozsahu. Dalsi problémy
mohou nastat v pfipadé, kdy je vrstva (nebo podlozka) absorbujici i kdyZz metoda i pro
absorbujici vrstvy byla vypracovana. Pro precizni analyzu namérenych spekter je |épe pouzit
vhodny simulaéni software.

Vétsina analyzacnich programU pracuje s nasledujici strategii:

1) nadefinuje se opticka struktura s odhadnutymi hodnotami tlousték a index( lomu
vrstev a podlozky.

2) Vybere se vhodny model popisujici disperzi indexu lomu.

3) Zménou parametrli modelu se najde vysledek, ktery nejlépe sedi na namérenych
spektrech. Tento proces mze byt ru¢ni nebo automaticky.

Pro analyzu namérenych spekter lze pouzit program OptoFilm (Autor Dr. Ing. Jifi Bulif
— FZU AVCR, v.v.i). Po spusténi programu, je nejprve nutno definovat optickou strukturu
zahrnujice indexy lomu prostredi, podlozky a vrstvy (viz obr.4). Lze pouzit bud tabelovanych
hodnot (program umi nacitat materidlové soubory, které jsou volné k dispozici na www.sopra-
sa.com), nebo zadat odhad ve formé konstanty nebo disperzniho modelu. Zadame téz odhad
fyzické tloustky a rozsah vinovych délek, ve kterém ma byt provedena simulace. Poli¢ko ‘step’
znaci krok, se kterym bude dany rozsah interpolovan. V poslednim sloupci strukturni tabulky
se zadava typ media. A znadi prostiedi, S znadi podlozku a bude s nim nakladdano jako s tlustou
vrstvou. F znadi tenké vrstvy. Definovanou strukturu je treba potvrdit tlacitkem ,,Build
Structure”, které zajisti interpolace zadanych hodnot a vytvoreni strukturni matice.

B Worksheet 1 - |Z||§I[g|

Model lhl'leasurement Analysis

hdodel hd aterial Thicknezs
Conztant | Ambignt

substrate. MK, 1
layer. MK, 100nm

[w Layer
[ Interlayer
[ Surface Roughness

Effective Wavelength Range [uantization

200 - 1500 nm 1 1 bare
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Obr. 4. Definice optické struktury v programu Optofilm.

V dalsim kroku je nutno natahnout namérena data. Otevieme polozku ‘Measurement’ (viz
obr. 5.). Spektrometrickd data Ize nadist bud’ v origindlnim formatu pfristroje Perkin Elmer,
nebo jako ascii data (textovy format s oddélenymi ciselnymi sloupci). V pfipadé textového
formatu je nutno definovat Cisla sloupcli odpovidajici vinové délce a mérenému signalu,
jednotku, pouzity oddélovac, ptipadné pocet vynechanych fadkd (hlavicka souboru a popisky
sloupct).

B Worksheet 1 -

Reflectivity

Load Spectrum Open . |Spectrom
| p

]
YA =ELE ) Remove |

Transrmigzion

|L|:ua|:| Spectrurn Open .. |Spectom -
o
YA -~ W Femove |

Obr.5. Okno pro nacteni namérenych dat.

Nyni |ze pfistoupit k analyze namérenych dat otevienim polozky ‘Simulate’ (viz obr.6).
V hornim vybéru si ze seznamu dostupnych vrstev vybereme vrstvu, se kterou chceme zahajit
praci (Layer 1). V dolnim vybéru si nastavime vhodny disperzni model. Pro vétsinu optickych
material( postaci jednoduchy Cauchyho model. Zménou parametri modelu, nebo stisknutim
tlacitka ‘Simulate’ se zobrazi a zaktualizuje graf simulované odrazivosti nebo propustnosti
(Cervena krivka) spole¢né s namérenymi hodnotami (modra kfivka) stejné jako je znazornéno
na obr.7. Pozadovany graf je vSak nutno zatrhnout v okénku pod tladitky.

11
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B Worksheet 1 - |Z”§|E|

Mndel] Measurement Analysis l

|La_l,ler 1 [layer.ME] j v Auto-view
Dizperzion

|Eauu:h_l,- j Flat Disperzion

. . Simulate
[ Thickness 337 j nm
MO 1873955 :1' Refine
=i
F N2 2046339 :1' Save
M 100
[ Ko 1E-11 j Angle
=i
Kl 8700 |

v R i
[ Rb
T [

Devl3103779E-02

Obr.6. Okno pro simulaci definované optické struktury.

M Reflection N Transmission L|@g|

92 /V-\

19 " /

WA
300 4aa 500 600 700 800 Jao0 10 & 300 400 500 600 700 800 00 ‘Hll

Obr.7. Namérené a simulované krivky optické odrazivosti a propustnosti tenké
vrstvy na podloZce

Simulované kfivky se budou pravdépodobné v prvnim kroku velice liSit od zmérenych. Proto
je nutno pfistoupit k Upravé parametrli modelu tak, aby se obé jmenované kfivky vzajemné
co nejvice priblizily. Métitkem toho bude v prvnich krocich vizualni kontrola a pak pro jemnéjsi
doladéni Ize pouzit hodnoty stfedni kvadratické chyby, ktera se zobrazuje v pravé dolni ¢asti
okna. Pri rucni fitaci Ize postupovat dle nasledujicich kroka:

1) Uprava zakladni amplitudy interferenénich oscilaci pomoci parametru No.
2) Hrubé prizplisobeni hustoty oscilaci pomoci Upravy tloustky vrstvy. Cim tlustsi vrstva
tim hustéjsi jsou oscilace.

12



Laboratof pfipravy nano a mikromaterial(

3) Uprava disperze indexu lomu pomoci parametru N2 a Na. (parametr N4 ma oproti N
ponékud prikiejsi narlst v kratkovinné oblasti). Disperze se projevuje obvykle
narGstem amplitudy smérem ke kratSim vinovym délkdm. Druhym projevem je
zhoustnuti oscilaci v dané oblasti.

4) Kontrola zvoleného indexu lomu podlozky. Chybné nastaveny index lomu podlozky se
projevi uréitym vertikalnim posunem té ¢asti obdlky interferenéni ktivky, kterd by méla
byt shodna s krivkou podlozky (viz obr. 1). Pokud se takovy posun objevi, je vhodné
upravit index lomu podlozky.

5) Pripadnou absorpcni hranu simulovat pouzitim koeficientl Ko a Ki. Koeficient Ko se
nastavuje dostatecné maly (napt. 1e-8) a koeficient K; pfimérené velky (napf. 4000).
Nejlépe je postupovat tak, Ze se zvoli hodnota Ko a pak se postupné zvySuje Ki za
soucasného sledovani zmén na simulované kfivce. (Zde je nutno upozornit, Ze
Cauchyho model plati pouze pro oblast dostateéné vzdalenou od absorpéni hrany, tzn.
pouze pro malé hodnoty k. Pro oblast absorpéni hrany je nutno zvolit jiny model, jako
napr. Tauc-Lorenzlv parametricky model)

6) Opakovat body 1 a7z 5 a zjemnovat rozdily mezi simulaci a mérenymi daty

Posun obalky krivky pfilehlé na kfivce podlozky se mUzZe projevit také vlivem odklonu od
idedlnosti vrstvy. Typickym prikladem je v tomto pfipadé nehomogenni profil indexu lomu,
nebo pritomnost zvySené drsnosti povrchu. V neposledni fadé takovyto odklon muze byt
zpUsoben absorpci ve vrstvé. Pro odliseni téchto efektl, je vhodné mit k dispozici méreni holé
podloZzky. V tomto pfipadé se postupuje tak, Ze se nejprve vyhodnoti index lomu podlozky
(v€etné disperze a absorpce) obdobnym zplsobem jak bylo popsdno pro vrstvu. Po té se prida
do definice struktury vrstva, nacte se méreni vrstvy, a provede se simulace vrstvy bez Uprav
jiz ziskanych parametrl podlozky. Vysledné hodnoty indexu lomu si Ize prohlédnout a
popfipadé exportovat pouzitim tlacitka ‘Plot nk’ v zaloZce ‘Struktura’.

PfedloZzend a popsand metoda je ‘pouhym’ rucnim pfizpisobovanim parametr(
modelu mérenym veli¢inam, presto vSak ma tato interaktivnost s programem zakladni vyhody.
Hlavni vyhodou je, Ze uzivatel vi, co miZe od daného vzorku ocekdvat (protoze znd
charakteristické vlastnosti daného materidlu) a tim mulze interaktivné analyzacni proces
smérovat k danému cili. Na zakladé podobnosti simulované s namérenou krivkou muze
ohodnotit jaké je vérohodnost dané analyzy. Na druhou stranu automatizovana fitace mize
najit velice rychle néjaké reseni, ale takovy vysledek nemusi byt nutné hledanym resenim,
nybrz pouze jednim z lokalnich minim meritni funkce.

Software Optofilm nabizi také automatizovanou fita¢ni funkci. Ta je realizovana uzitim
gradientni metody. To predpokladd, Ze pred zahdjenim automatizované fitace se musi
parametry modelu nachazet nékde blizko hledaného feseni.

Doporucena literatura

1. Antonin Vasicek, Optika tenkych vrstev, Nakladatelstvi CS Akademie Véd 1956

2. J. C. Manifacier, J. Gasiot, and J. P. Fillard, "A Simple Metod for the Determination of the
Optical Constants n, k and the Thickness of a Weakly Absorbing Thin Film," J. Phys. 9, 1002
(1976).
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Priloha 1 - Spektrometr Ocean Optics

Pro méreni je pouzivan spektrometr RED TIDE 650 od firmy Ocean Optics. Na nasledujicim obrazku
jsou strucné popsany jeho ¢asti a naznacen princip funkce.

1.) SMA konektor
Slouzi k pfipevnéni optického vlakna ke spektrometru. Svétlo, které projde mérenym
roztokem, je tudy pfivdadéno do spektrometru.
2.) Clona
Clona vyrobend z ¢erného materialu, kterd je umisténa za SMA konektorem. Jeji velikost
urcuje kolik svétla projde do spektrometru.
3.) Filtr
Vymezuje rozsah vinovych délek, které prochazeji do spektrometru.
4.) Kolimacni zrcatko
Zaostfuje vstupujici svétlo na difrakéni mtizku.
5.) Difrakéni miizka
Rozkldda svétlo na jednotlivé vinové délky a odrdzi ho na zaostfovaci zrcatko.
6.) Zaostrovaci zrcatko
Odrazi svétlo ptichazejici z difrakéni mtizky na L2 detekéni sbérnou ¢ocku.
7.) L2 detekéni sbérna ¢ocka
MuzZe byt pouZita, pokud pouZivdme clonu o velkém rozméru nebo je-li hladina svétla pfilis
nizka. Tésné pfriléha k CCD snimaci.
8.) CCD snimac
Snima dopadajici svétlo a méni ho na elektricky signal.
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Priloha 2 - Vyhodnoceni spekter dle programu Optofilm

(podrobny popis ovladani programu)

1. Spusténi ovladaciho softwaru

Program se spousti kliknutim na zastupce programu na hlavni ploSe ptes ikonu Optofilm.
Po spusténi programu se otevie zékladni ovladaci okno programu.

Zakladni operace jsou jednoduse spustitelné pomoci hlavni nabidky panelu néstroji nebo ikon

na hlavnim panelu.

Duplikace pracovniho okna Spectral Calculator

Nové pracovni okno
\ Fil= Edit ‘Worksheset Tools ‘Windows Help

=l B oww|

/ Obr. 1

Otevreni souboru

UloZeni souboru

2. Ulozeni souboru

X OptoFilm
FIEM Edit Morksheet  Tools  Window  Help
Mew Project Chrl+

Open Project ... Cerl+0
\ Close Project

Pomoci hlavni nabidky panelu
nastroju ptes File - Save As...

Save .
Analysis ]
, , , . ;terial WOT | Thickness | FAW
Dale zvolime nazev souboru (File N e
name), misto uloZeni na disku Conztant | Load optical indices Trarn 5
(Save lll) a ulozime (Save). Constant | Load optical indices 100nm

Ulozeni souboru ve formatu -.ofp.

v__w

Pozor soubor priibézné

v Laper
ukladat!!! [ Inter-layer

Effective Wavelength R ange

200 - 1500 nm More

Obr. 2
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3. Postup analyzy namérenvch spekter

Program analyzuje namétena spektra dle nésledujicich kroki:

e Definovani optické struktury
modelu (Model)
Zde se nadefinuje opticka
struktura modelu s odhadnutymi
hodnotami tlousték a indexti lomu
prostfedi, podlozky a vrstvy.

o Meéieni (Measurement)
Pomoci zalozky Measurement
importujeme naméfena data.

e Analyza (Analysis)
Zde pomoci upravy para
modelu minimalizujeme
odchylku modelu od naméfenych
dat.

etra

E- Worksheet 1 -

Measurementl Analysis
X

hodel /ﬁaterial

WwW0OT | Thickness

gpr( Ambient

Load optical indices

T 5

Load optical indices

100nm F

v Layer
[ Inter-layer

Effective \Wavelength Range
200 - 1500 nim

Mare I

Obr. 3

3.1.

Definice optické struktury modelu

Zde je nutné nadefinovat optické
konstanty prostiedi, podloZky a vrstvy.

e Okolni prostiedi (vzduch)

Parametry prostiedi jsou jiz
preddefinovany.

e Podlozka

Pro nahrani optickych konstant
podlozky v fadku Substrate klikneme ~

na Load Optical indices.

Otevie se zalozka Index 1 — Substrate.

L/ v Layer

E Worksheet 1 -

bodel b aterial

AWOT | Thickness

Constant | Ambient

Constant  Lboad ophical indices

Tmm

Consty Load optical indices

100nm

[ Inter-layer

Effectie ‘W avelength Range

200 -1500 nm

tore |

Obr. 4
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Pro volbu optickych konstant
podlozky je tedy mozné v zalozce
Index 1 — Substrate pouzit:

- tabelovanadata ~_—

(zalozka Table)

- disperzni model /

(zélozka Model)

- databazovy soubo/
(tlacitko Open)

& Index 1(1) - Substrate |z|__ |E|

|Substrate

ﬁlhblel Model File |
/

W avelength I 200 - 1500 (|

_—
Qpen ...
v
] Save as ...
ASCH export ..

e Vrstva

Pro nahréani optickych konstant vrstvy E Worksheet 1 -

v fadku Layer1 klikneme na Load

Optical indices.
Otevie se okno Index1- Layer \

Dale postupujeme jako pii volbé
optickych konstant podlozky.

Zde zadame pocatec¢ni odhad
tloustky vrstvy, u¢inime tak v C1
Thickness.

Model |Measuremeni| Anﬂlysisl

Obr. 5

[v Layer
[ Inter-layer

M aterial IWOT | Thickness | F/M

Ambient

rabstrate MK, Tmm

Effective \Wavelength B ange
200 - 1500 nm

Lnad\DAptical indices

100nm

Mare |

Obr. 6
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Vysledna struktura optického
modelu.

\

Pro zménu rozsahu vinovych délek
dvojklikem poklepeme na Ciselné
hodnoty ptivodniho rozsahu.

Zadame spektralni rozsah \

350 - 850 nm.

3.2. Meéreni (Measurement)

Otevieme zalozku Measurement.
Zde se otevie okno pro import
namétenych spekter odrazivosti a
propustnosti.

Pro nahrani naméfenych spekter
pouzijeme tlacitko Open.
Otevre se nam adresar, kde
naméfena spektra nalezneme a
vybér potvrdime.

Dale se otevie okno Import data,
kde importovana data upravime.

E Worksheet 1 -

Model |Measurement| Analysisl

N

b aterial

Thickness

Ambient

substrate. WK,

Tmm

[ Layer
[ Irker-layer
[ Surface Boughness

laper ME.

ffective Wavelength Range Guantization

[200° 1800 rm [T rm

100nm

More |

B Worksheet 1 -

Obr. 7

— Reflectivity

|L0ad Spectum

Open ...

Spectiom - l

Conm W| -

Remove Save..
— Transmizgion
|Load Spectum Open .. |3pectam vl
o
?&I I | 110 WI Remove Save..

Obr. 8
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Import Data

Zde je nutné zadat:

Potvrdit OK, zobrazi se graf.

¢islo sloupce vinové délky
(1) a odpovidajici jednotky

o —

¢islo sloupce s odrazivosti
(2) a odpovidajici jednotky\
(%)

pouzity odd€lovac: tab

vynechat hlavicku souboru

a pfipadné nepouzitelna data
(cca 500 radku)

AN

3 [mport Data

Nahled dat (ascii)

28207 ¢Tahs 18072 Y

20224 «Taby 18116
26245 <Taby_18.036
282.66_<Tabe_18,113
28287 <Taby_ 18152
28308 _<Taby_18,155
28329 <Taby 18177
28350_<Tabe_18.206
2830 _<Taby_18.212
283.92_<Taby_18.245
284,14 _<Tabe_18,236
284,30 <Tabe_18.250
284,56 _<Taby_18.271
284,77 <Taby_18,310
28498 <Tabe_18.315

=M
\thi? R02
CaldMin all3
h_ A4
o] | 6B
& 508
RO7
Y aki Ra
Coalurn lg_ E?g
Berm= L
: R12
A3
\ 14
R15
tah L
'y
Skip @ruws |

Korekce spektra odrazivosti

Na hlavnim panelu néstroju pies

Tools otevieme Spectral Calculator. —

Obr. 9

OptoFilm - data_1.ofp

File Edit ‘Workshest

El=e ;

=N indow  Help

Spectral Calculator

Band Gap Calculator

l

| (%)

Fieflectivity

Model MEESUTEME"tlAnaIysisl

|H_$|:uectrum.t:-:t

Transmizsion

V4| 22 ey m XA o

Open ... m

Remowve Save .. |

|T_spectrum.th

W2 22 se3 m WA 07 Remove

Save ..

IMlSpectrom ﬂ
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Obr 10

1. operand 2. operand

Zde naméfené spektrum odrazivosti
prondsobime referencnim spektrem.

=¥ Spectrum Calculator

|H_spectlum.txt [Structure 1] 282- 889 j = |H_spectlum.txt [Structure 1] 282- 889
R e Ll A Y =1

Postupujeme dle:

|reference_Fl.d [User Datal ” j Open Spectum | Close ‘
e nacteme referencni spektrum " / /
pies tlacitko Open
Spectrum. (importovana data |
upravime viz. Obr. 12) . i |

e zvolime namétfené spektrum

¥

odrazivosti jako 1. operand /< !( / \
e zvolime referen¢ni spektrum 30, / /
jako 2. operand
e vybereme vhodny operator - — /
*) 2 YAIRY
e provedeme zvolenou operaci /|

spektrum zvolené jako 1. 1 300 400 500 il 700 00 30

e vysledek operace ptepise
operand

e zavieme

Wavelength (nm)

Obr. 11

d [mport Data E]
Nacteni referencniho spektra
Otevie se okno Import Data. T ; 321']—333;?? A
Zde upravime importovana data. Colurn |1_ i %Eg—gigg%
— T 51254, 0.46472
Sloupec 1: nm B 255 147176
7256, 047832
- |
Calurmin —_—
Pouzity oddélovaé:spa\ 2 110 ;gg_ggggg;
Pocet vynechanych tadka: 0 E %E;—gg?ig?
. 141|263 0.51965
Potvrdit OK. 15 (264 052504 3
114

Obr. 12




Laboratoft pfipravy nano a mikromateriali

3.3. Analyza (Analysis)

Zde upravou parametri modelu minimalizujeme odchylku modelu od namétenych dat.

Vybereme vrstvu, se kterou budeme
racovat.
p ~

Zvolime vhodny disperzni model |
(Cauchyho model).

Pro pfiblizeni parametrti modelu

k namétenym hodnotdm budeme
pracovat s parametry ]
NO,N2,N4,K0,K1 a tloustkou

vrstvy (str. 8).

Ptes tlacitko Simulate se zobrazi
graf simulované odrazivosti a A
propustnosti spolecné

s naméfenymi hodnotami (Obr. 14).

B Worksheet 1 -

FEX

Mudel] Measurement Analysis l

A |Layer 1 (laverMK] j [v Auto-view
Dizpersion

— |Eauu:hy ﬂ Plat Dizpersion
[ Thickness Ii'mnj nm Simulate
T ND 1,850555 = Refine
[ N2 1346333 =

— =l Save
[ M4
A = fingle
LK : v R a

- | Rb

VT [ o
Dev. 00018

Graf simulované odrazivosti a
propustnosti (Cervend kiivka)
spole¢né s naméfenymi hodnotami

(modrd kiivka). \ 15,
| |

Obr. 13

% Reflection M=

23,

N\
X 17
\

NN

7.

300 400 500 &00 oo 200 =1

Obr. 14
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Parametry modelu upravime tak, aby se kifivka simulované odrazivosti (propustnosti) co
nejvice priblizila kiivce naméfenych hodnot.

AT JCminc tinn - | |5
Postup: ) i Lo,
1) Uprava amplitudy interferen¢nich £ b % b |
oscilaci pomoci parametru NO.
o gl \/ /
7 a00 400 BOO 600 700 00 al

ULLDL S )

N - e "

~smr /\///\J = - e
no, i
/

a0 A00 S0 [SININ] 00 00 =18

Obr. 15

Hefleotion

2) Ptizptsobeni hustoty oscilaci upravou
tloustky vrstvy.
Cim tlust$i vrstva tim hust€j$i oscilace a e ; \ /
naopak. 1= e U \

3)Uprava disperze indexu lomu pomoci s, .\ /"\_ //\.__/'E““-n..____

parametru N2 a N4. .

=00 400 500 e00 FOo 200 =1

Obr. 16

4) Pomoci koeficienti KO a K1 lze
simulovat absorp¢ni hranu.
Koeficient KO nastavit dostatecné
maly (napt. 1E -10) a K1 piiméiend ' > l
velky (napft. 7500) = /

u. ?;I:II:I 400 500 EO0O Foo =00 31

Obr. 17
5) Opakovat body 1) az 4) a zjemnovat rozdily mezi simulaci a méfenymi daty.

Pokud se parametry modelu nachazeji nékde blizko hledaného feseni, mizeme pouzit
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automatizovanou fitaci pouzitim tlacitka Refine v zaloZce Analysis.

3.4. Vyhodnoceni

E- Worksheet 1 - T||E|['>_<|
Vysledné hodnoty optickych ——
konstant si lze pI'Ohléanllt v Model l Measurement ﬂnalysis l
Plot Dispersion v zalozce

Analysis. ||-~3!r'E' 1 [layerNK] j W Auto-visw

|I:auu:hj,I T Flot Disperzian

Index lomu lze popsat pomoci _ . Simulate

parametri NO, N2 a N4, nebo B e 22 2 m

v zalozce Table odecist pro urcitou 1 4773055 Refine

vlnovou délku pfisluén}'/ index 204 5379 ;

lomu. 100 = Save
1E11 =+ hngle

Zde vysledna hodnota tloustky 270 = VR [ 0

vIstvy. | Rb

R
Devl3 103779602

Obr. 18



