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1 Uvod

Ke studiu kovovych polykrystalickych tenkych vrstev pomoci rengenového za-
feni mame metodu praskové difrakce a rentgenové reflexe. Rentgenova reflexe
zkoumé rozhrani uvnitf vrstevnatych materiali, dovoluje ndm urcit tloustky
vrstev a topologii rozhrani, nejhrubéji charakterizovanou stfedni kvadratickou
drsnosti. Nedovoluje ndm ovSem zkoumat krystalicnost materidlu narozdil od
praskové difrakce. Praskova difrakce je efektivnim nastrojem studia bulkovych
materiali, omezené jej lze vyuzit i u tenkych vrstev.

Tenké vrstvy diky svému malému objemu difraktuji velmi slabé, zareni
musi dopadat pod malym thlem, abychom difraktovanou intenzitu zvysili.
Proto existuje snaha vyvinout novou metodu obdobnou praskové difrakci, ktera
by dovolila G¢inné studovat tenké vrstvy a multivrstvy. Tato metoda se nazyva
praskova difrakce v nekoplanarni grazing-incidence geometrii, vyuziva zareni
dopadajici na povrch pod velmi malym tthlem srovnatelnym s kritickym thlem;
difraktované zatfeni vystupuje ze vzorku opét pod thlem srovnatelnym s kri-
tickym tthlem materidlu, vlna uvnitt vzorku difraktuje na rovinach kolmych k
povrchu.

Cilem této prace je rozbor praskové difrakce v grazing-incidence geometrii,
zahrnujici popis teorie, na niz se metoda zaklada. Dale je to odvozeni vyrazu
pro difraktovanou intenzitu, shrnuti a diskuze predpokladi uc¢inénych pro po-
tfeby odvozeni. Experimentalni ¢ast zahrnuje definovani a feseni problémii,
které s sebou metoda ptinasi pfi méfeni na koplanarnich difraktometrech, pro-
méreni charakteristickych vzorkid a srovnani s numerickymi simulacemi.

Nejprve se budeme podrobné zabyvat rentgenovou reflexi, ktera z prak-
tického hlediska ndm umozni ziskat parametry pro pozdéjsi simulace a z teo-
retického hlediska v ni odvodime vypocet rentgenového vlnového pole uvniti
multivrstvy, jenz budeme potfebovat pro odvozeni difraktované intenzity v
nekoplanarni grazing-incidence geometrii.

V druhé kapitole zbézné popiseme tu ¢ast praskové difrakce, kterou pouzi-
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jeme k zjisténi velikosti zrn ve vzorcich klasickou praskovou difrakei, abychom
ji posléze mohli porovnat s vysledky nové metody. Velikost zrn budeme urco-
vat pomoci Williamson-Hallova grafu z praskové difrakce pii konstantnim tthlu
dopadu.

Treti kapitolu vénujeme teorii praskové difrakce v nekoplanarnim grazing-
incidence uspotradani. Nejprve nastinime ptredstavu, pro¢ dochézi k difrakci na
rovinach kolmych k povrchu, kde difraktuje stojata vina vznikla interferenci
transmistovanych a reflektovanych vin v materialu. Poté se zminime o me-
todé Distorted Wave-Bornova aproximace, ktera bude pouzita k feseni vinové
rovnice v dalsi ¢asti. Odvodime vztah pro difraktovanou intenzitu od multi-
vrstvy bez uvazeni drsnosti jejich rozhrani, béhem odvozeni budeme diskutovat
veskeré aproximace, které budou pfi vypoctu pouzity. Dalsi ¢ast vénujeme za-
pocitani drsnosti rozhrani. Na konec kapitoly ukézeme nékolik numerickych
vypocti s pouzitim vztahu pro difraktovanou intenzitu.

Bude nasledovat popsani experimentalnich zafizeni, na nichz byly touto
metodou zméfeny dva charakteristické vzorky. Jde o komeréné vyrabény labo-
ratorni difraktometr a difraktometr na ID1 v ESRF v Grenoblu.

Pak se budeme vénovat experimentalnim problémtm, které vyvstavaji
pri nastavovani vzorku a méfeni v nekoplanarnim uzptisobeni laboratorniho
difraktometru.

V dalsi casti se kratce zminime o uzitém softwaru pfi fitovani reflektivity
a implementaci algoritmu k vypoc¢tu map rozlozeni intensity difraktovaného
zareni v zavislosti na difrakénim thlu a thld vstupu a vystupu.

Posledni c¢ast vénujeme prezentaci vysledkti experimentu a jejich srov-
nani s numerickymi simulacemi. Méfené vzorky jsou kfemikowolframova mul-
tivrstva a tenkd vrstva chromu nanesena na sklenéném substratu. Parametry
mérenych vzorkt nutné pro numerické vypocty ziskame fitovanim namérenych
reflektivit. Z namétfené klasické praskové difrakce zjistime velikost zrn v kovo-
vych polykrystalickych vrstvach a porovname je s velikostmi zrn ziskanych z

praskové GID v nekoplanarnim usporadani.
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Na zavér zhodnotime tispésnost ovéreni metody a navrhneme dalsi kroky

jejiho vyvoje.



2 Teorie reflektivity

V této kapitole strucné popiSeme zakladni vlastnosti zrcadlové reflexe rent-
genového zareni na rozhranich tenkyjch vrstev a multivrstev. Béhem odvozeni
vztahti pro vypocet odrazivosti vrstevnatych systémii si budeme v§imat rentge-
nového vlnového pole uvniti téchto systémi. Ziskdme tak vztahy pro vypocet
rozlozeni tohoto vlnového pole, které budeme potiebovat v kapitole 4.

A2 A

n=1-—0+1i0, 5:%1}&;, ﬁ:E'M (2.1)

Reflektivitou nazyvame zavislost intenzity zrcadlové odrazeného zafeni na
thlu dopadu. Protoze index lomu vSech latek vzhledem k vakuu (vzduchu) je
pro rentgenové zafeni mensi neZ jedna (2.1), zafeni ze vzduchu prochézejici
rozhranim se ldme od kolmice, pro thly mensi nez takzvany kriticky thel o, =
V20 nastava totalni odraz. VInova délka zafeni je oznacena \, 7, = 2,8-10~m
je klasicky elektronovy polomér, o, stfedni elektronova hustota, u absorpéni
délka v materialu.

S vyssimi thly odrazeného zafeni ubyva a piibyva proslého do materi-
alu, proto méfime reflektivitu pro malé thly, kde je intenzita registrovatelna,

narozdil od difrakce je velikost difrakéniho vektoru velmi mala.

2.1 Vinova rovnice

Chceme-li spravné postihnout zavislost odrazené intenzity na thlu dopadu
(reflexni kiivky) véetné oblasti totalniho odrazu, neposta¢i nam kinematické
aproximace. Uzijeme dynamické teorie rozptylu jak je odvozeno v [2], ta vy-

chézi z vlnové rovnice
(A + K2)E(r) = V(T)E(r) (2.2)

s potencialem V= graddiv — K?x(r), kterou fesi exaktné pomoci Blochovych

vin

E(r) =Y Ey* ky = ko +g,ko € 1.BZ (2.3)

g
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Po dosazeni potencialu Vas prihlédnutim k tomu, ze A = graddiv — rot rot,

dostaneme upravenou vlnovou rovnici:
K?E(r) —V x (V x E(r)) = —K*x(r)E(r), (2.4)
kterou fesime dosazenim Fourierovy fady pro E(r) a x(r) = > xnel™".

S (K 0% 0 By) = K0S By (5
g g h

Obé strany rovnice (2.5) se budou rovnat, pokud budou jednotlivé koeficienty

Fourierovych tad stejné, z ¢ehoz plyne nekonecno rovnic tvaru:
K’Eg+gx (g x Eg) =—K*> xnEg_p (2.6)
h

Z téchto rovnic staci vybrat jen ty, kde je nenulové E,. Pokud zafeni ne-
difraktuje, omezujeme se na takzvanou jednovlnou aproximaci, kdy uvazujeme

nenulovy jen ¢len pro g = 0.
K*E) + ko x (ko x Ey) = —K*xE, (2.7)

Ptipomenme si vztah pro index lomu n = /1 + x¢ a uvédomme si kolmost E,

a kg, pak
(K*(1+x0) — k) Eo=0=ko=K\/1+x0=k (2.8)

Lateralni slozka vlnového vektoru se zachovava, normala k povrchu pro-
tind kulovou disperzni plochu (Obr. 2.1) ve dvou bodech, coz dava ve vzorku
vlnu proslou k; a vinu odrazenou kg, pro kolmou slozku k, jsou dvé feseni

odpovidajici transmitované a reflektované vineé.
ki =n’K? — Kf = k, = £KvVn? —cos?a = £KvVa? —25  (2.9)

Tato teorie postihuje piipad totalniho odrazu, kdy norméla k povrchu
vzorku neprotne disperzni plochu v zadném bodé, v takovém pripadé je fesSe-

nim vlnovy vektor, jehoz slozka kolma k povrchu je imaginarni, vlna se siii
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Obr. 2.1: Kulova disperzni plocha

ve sméru podél povrchu a jeji amplituda s hloubkou klesd bez zmény faze.
Veskera dopadajici energie odchézi v odrazené viné. To by platilo, pokud by
neexistovala absorpce, ta se uplatnuje v imaginarni slozce indexu lomu, vl-
nové vektory v materialu jsou potom komplexni, tedy kolmé slozka vlnového
vektoru neni ryze imaginarni. To zptisobuje ubyvani odrazené intenzity pod

kritickym tihlem a zaobleni hrany za platem totalniho odrazu.

2.2 Podminky spojitosti

P1i prichodu zéafeni rozhranim mezi dvéma rtiznymi materidly se zachovavaji
lateralni slozky elektrické a magnetické intenzity. Pro rovinné vlny elektro-
magnetického zareni plati vazba H o k x E mezi magnetickou, elektrickou
intenzitou a vilnovym vektorem, to spolu s podminkami spojitosti slozek inten-
zit rovnobéznych s rozhranim vede k Fresnelovym vzorctim.

Pro pfipad odrazu zareni na rozhrani definujeme P polarizaci jako za-
feni linearné polarizované v roviné dopadu, S polarizované zafeni je linearné
polarizované kolmé k roviné dopadu. Elektrickd intenzita dopadajiciho a od-
razeného zafeni je oznacena Fj, resp. Er. Elektricka intenzita proslého zareni

pod rozhranim je oznacena Fj.
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S z : P z ;
H' AN H;R H HR
E, ki Ep E 7 XK R
kH‘.‘ x / ki X
ki H‘ k, t
E E

Obr. 2.2: Odvozeni Fresnelovych vzorct
Pro S polarizaci plati:

b + Er = & (2.10)
Eiki, + Erkr, = Eiki,
prvni z rovnic je podminkou spojitosti lateralnich slozek elektrické intesity,
druha magnetické intenzity. S pfihlédnutim k tomu, zZe k;, = —kg,, jsou Fesenim
této soustavy pro neznamé Fr a F; vyrazy:
2k, bis — b

B= - By =
‘ kiz + ktz t kiz + ktz

E. (2.11)

Podobné pro P polarizaci plati soustava rovnic:

ki Rk:z tk:z (212)
B + Er3E = L,
kterou resi: X
Zkiz kiz —n- k Z
E, B, Ep= ="' T (2.13)

B nkiz + n_lktz B nkiz + n_lktz :

kde n je index lomu mezi danymi prostiedimi.



2.8 Maticovée vyjadrent podminek spojitosti 8

2.3 Maticové vyjadieni podminek spojitosti

Méjme vicevrstvou strukturu N hladkych rovnobéznych vrstev o tloustkach T
z materiall s indexy lomu n;, vrstvy indexovany od vrchni j = 1 po spodni

j = N. Chceme-li spocitat intenzitu odrazeného zafeni, nestac¢i pouze pocitat

ZA

1, T,
3
nl Tl 4
Y
M T}, i
A
z  In Ty i
Mgy  Substrét

Obr. 2.3: Obrazek struktury s 1 az N vrstvami na substratu

pro rozhrani mezi vakuem a 1.vrstvou, nebot proslé zafeni touto vrstvou se

odrazi na dalsich rozhranich a vyslednéd intenzita je dana interferenci vsech
téchto vin.

Ei(r) = El¢KIme KT (2.14)

Eq(r) = Ege'Sime b (2.15)

Té&sné nad rozhranim v kazdé vrstvé jsou vlna prosla (2.14) a vlna odra-

zend (2.15), s rozhranim rovnobéznd slozka vsSech k vektort je vSude stejna,

pro kolmou slozku plati (2.9), pro dalsi vypocty lze vyuzit vztahu ks, = —ki,.

Tyto vlny dosadime do podminky spojitosti lateralnich slozek elektrické a mag-

netické intenzity na vsech rozhranich.

—ikd T 1J —ikd, T; J j+1 j+1
e by + e Ly = L + ER (2.16)
—ikl Ti7.J 1 —ikd Ti7.J 1 41 j+1 G411 ’

Soustava rovnic (2.16) je vazba mezi j. a (j + 1). vrstvou pro piipad S polari-

zace. Maticovy formalismus spo¢iva v piepsani této soustavy rovnic (2.16) do
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maticového tvaru:

1 1 kLT Bl (1 1 Eitt
K, K, 0 oD )\ B Ko )\ B )
(2.17)

Maticova rovnost lze formalné prepsat pomoci matic C , ® a E na tvar
Ci9,E; = Ci1Eji (2.18)

Tato rovnost je vazbou mezi sousednimi vrstvami, umoznuje pouhym na-
sobenim matic spocitat elektrickou intenzitu, pokud zname elektrickou inten-
zitu v sousedni vrstvé. A protoze jsou takto svazany vSechny vrstvy, mtizeme
vyjadrit vztah mezi elektrickymi intenzitami libovolné dvojice vrstev pouhym
nasobenim néjaké sekvence matic. Tak lze najit i vztah mezi vlnou dopadajici

na povrch a vlnou v substratu.

E] - Qj_lcj_lch_lEj_;_l

Ey = Cj'Cio7iCT e Ct . Ond N O Can B
Soucin matic CA'J_ léj+1 lze vyjadiit pomoci Fresnelovych koeficentti

2k ki — gt

e T 219

Ji+1 =

vztahujicich se k rozhrani mezi vrstvami j a j + 1.

S SR BCSTIE § (EC TP S B
! /ng _kgz 7 ! 2 1 _(k/‘gz)_l 7 ’ ’ tj7j+1 Tj7j+1
(2.20)

Uvazujeme-li polonekonecny substrat, obsahuje pouze transmitovanou vlnu,

ktera se s hloubkou tlumi, reflektovana vlna se nemé na ¢em odrazit. Lze dobre
predpokladat, ze substrat je dosti tlusty, aby se prosla vina absorbovala diive,
nez se odrazi, pak jeji amplituda bude nahote v substratu nulova. Diky tomu

muzeme amplitudu proslé vlny v substratu libovolné zvolit, uré¢ime tim jenom

Tj+1

1

)
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vsem amplitudam spoleény faktor, pozdéji amplitudy pfenasobime tak, aby

intenzita dopadajici viny na povrch byla normovana ne jednic¢ku. Pak mtizeme

1
psat vektor Fg, = ( >
0

Postupnymi iteracemi jsme schopni dopocitat vSechna E;:

] _ ] ]
EY = T (B +7rjmER) (2.21)
7,J
By = (rjjm B+ EY
tjj+1

Tyto rovnice nam umoznuji spocitat rentgenové vlnové pole v celé vrstevnaté
strukture, tento krok budeme potiebovat v kapitole 4.

Podminky spojitosti pro pfipad P polarize (2.22) vedou ke stejnému vy-
jadieni CA']_ 1C'j+1 a vysledku (2.21), s pfislusnymi Fresnelovymi koeficienty pro

P polarizaci.

el E] + WTKEL, = KYEM + KYELT
o R o " (2.22)
—ikl Ty kly i id, Tkl ikl i+l Ky i+l
e v Jk_jZEt - e Jk_jZER = ij+1Et - bR
t t t t

Vysledna E\ obsahuje amplitudu prichéazejici viny ozarujici vzorek a am-
plitudu odrazené viny dané interferenci vSech odrazenych vin. Pomér intenzit
odrazeného a dopadajiciho zareni je

0 |12
ER

2.4 Drsnost rozhrani

V predchozi ¢asti vypocet predpokladal dokonalé hladké rozhrani mezi rtz-
nymi vrstvami, ve skutec¢nosti drsnost zasadné ovliviiuje odrazivost. Rozhrani
jiz nepovazujeme za rovinné, ale je popsano funkci U;(r), kterd udava vy-

chylky vzhledem k pivodnimu rovinému rozhrani. Profil rozhrani popsany
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funkei U;(7) urcuje rozlozeni elektrické susceptibility v struktufe, ktera je sou-

¢asti potencialu ve vlnové rovnici (2.2).

N
X(7) = X0z +Uj = 2)0(z = 21 + Uja) (2.23)
=1

Susceptibilitu zadefinujeme pomoci Heavisidovych funkci © tak, aby prosto-
rové rozlozeni susceptibility bylo uré¢eno funkcemi U, (r). Vychylky U;(r) vzhle-

<y

v

j+1

U.

Jj+1

Obr. 2.4: Profil drsného rozhrani dany ndhodnymi vychylkami Uj, je vidét, Ze z

tloustky vrstev se diky tomu také stavaji ndhodnymi proménnymi

dem k ptivodnimu rozhrani mtizeme povazovat za ndhodné, funkci U; (r) nahra-

dime ndhodnou proménnou U; pfislusici k profilu j. rozhrani ridici se hustotou

pravdépodobnosti
1
()= 5 [ Eraw) -0 (2.24)
s jeji charakteristickou funkci
xu; (@) = / dUw;(U)e Y (2.25)

Volime ji tak, aby platilo (U;) = 0. Zavedeme stfedni kvadratickou drsnost
(7]2» = <UJ2>

Detekované zatfeni obsahuje stfedovanou informaci z celé ozarené plochy
vzorku, pokud ta je mnohem vétsi nez lateralni korela¢ni délka profilu roz-

hrani, Ize prepokladat, ze obsahuje vSechny mozné konfigurace rozhrani. Pak
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muzeme stiedovat pres cely soubor téchto konfiguraci. Jak se uvadi v [2], Fesime

statisticky stfedovanou vlnovou rovnici
(A + K*)E(r)) = (V(r)E(r)) , (2.26)

uc¢inime takovym zptisobem, ze predpokladame soubor nahodné posunu-
tych hladkych rozhrani, pres ktery budeme stfedovat. Vypocet bude stejny
jako v priipadé bez drsnosti, jen nyni se tloustka vrstvy stavd nahod-

nou proménnou 71; = (1) +U; — U1, v takovém piipadé dodefinujeme

Ty = —U; a Ty = Ugyy. Do maticového vyjadieni podminek spojitosti
Eo = ME,,
AO p/—1 Afl A G101 A F-1A-1A &1 (2.27)
M f— @0 CO Ol@l O]. .« .. CN@N CN CSUb@Sub

dosadime nahodnou proménnou tloustky. Pivodni matice ®; se vztahuje k

stfedni hodnoté tloustky, zaroven pro zjednoduseni preznacime Cr 'Ci1 = R

1 ekt Us 0 - ek, Uit 0 _ b i
] — 1 y i p— '7 y . .. 1
J O e_lthzU.i J 0 elthZU.H'l d J ]JJ’_

(2.28)
M = U&%ﬁioﬁl,lé)flﬁiglélﬁ2,2&)2_1 o
.. UN_LN_l(i)]_Vl_l01;1_17NRN—1UN,N(i);flﬁ]:f,lsubRNUSUvaUb (2'29)

Predpokladame, ze viny hluboko v substratu nejsou ndhodné, jak je reseno

v [2]. o,
(M)

~

(M)

Pfi vypoctu (M ) obsahuji ndhodné proménné matice U, pokud jsou profily riiz-

<E0> = <MEsub> = <M>Esub =R = (230)

nych rozhrani statisticky nezéavislé, tedy statisticky i nezavislé U; pro ruzna j,

je stfedni hodnota soucinu soucinem stiednich hodnot, staci stifedovat vyrazy

U]T-lﬂRjUjHJH, protoze se v jinych vyrazech ndhodné proménnd U;;; nevy-

skytuje.
o ) ST R S RIS OO
UL RUL . = it
7,0+17 Y 5+1,54+1 tj,j+1 Tjj+lei(ka_ka+l)Uj+1 ei(ka_ka+1)Uj+1

(2.31)
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gy = [ i) 232

Dosazenim Rj v podobé Fresnelovych koeficientti a uvazenim definice stfedni
hodnoty (2.32) ziskdme formalné stejny vyraz }A%; vyjadieny Fresnelovymi ko-

eficienty, ale koeficienty jsou modifikovany charakteristickou funkei xy,, (Q):

N 1 1 .
R; = " ( / i+l ) (2.33)
Bt \ T 1

J j+1

" _ bij+1 r —r XUj+1(ktZ + ktZ )
J.J+1 J J+1y? g+l = Tha+l J J+1
XUjt1 (ktz - ktz ) XUj+1(ktZ - ktz )

Nyni zbyva udélat néjaky predpoklad o podobé hustoty pravdépodobnosti

(2.34)

w;(U) a spoditat jeji charakteristickou funkei, kterou dosadime do vyrazt pro
Fresnelovy koeficienty. Drsnost a profil rozhrani souvisi s mechanismy uplat-
nujicimi se pri ristu vrstev. Ukazuje se jako dostatecné uvazovat normalni

rozdéleni hustoty pravdépodobnosti.

1 __J
w(U;) = —5=° 2 xy, = e P2 (2.35)
J

Pokud dosadime vyraz pro charakteristickou funkci do modifikovanych Fresne-
lovych koeficientti, ziskdme tak vyrazy (2.36), se kterymi fesime tlohu stejné
jako v pripadé hladkého rozhrani.

2
2 .
/ o J k,J _kj+1 2 / o —202k] k]+1
£y =tigpre? Femha Tl = e Rk (2.36)

2.5 Simulované priklady

V této podkapitole ukazeme nékolik charakteristickych prikladt vypoctenych
reflektivit, abychom ilustrovali vliv veli¢in jako index lomu, stfedni kvadraticka
drsnost a dalsi parametry na tvar reflexni kiivky. Pti fitovani namérené reflek-
tivity je totiz nutné rucné urcit startovni parametry a je proto dobré ukazat,

které parametry a efekty spolu souviseji.
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Reflektivita
1 ‘ :
———Si
0.9} —Ni [
—W
0.8 \ — Cr| 4
0.7 l
\
\
0.6 \ |
\\
c 05 | .
|
0.4 \ ;
|
|
0.3 \ .
\
0.2 "\ 1
0.1t \ 1
0 ‘ ‘
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Obr. 2.5: Reflexni kiivky rtznych bulkovych materialii bez drsnosti, materialy se lisi

nejen ruznym kritickym thlem, ale vyrazné tak absorbci.

o Reflektivita Si

1.2 1.4

Obr. 2.6: Reflexni kiivky bulkového kiemiku pro rizné drsnosti povrchu, Jak je vidét

ze simulaci, drsnost rozhrani se projevi rychlejsim poklesem intenzity odraZeného
zafeni.

14
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A T=10 nm
T=30 nm | |

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2 1.4
o ]

Obr. 2.7: Reflexni kiivky vrstvy oxidu kifemiku na kfemiku pro ruzné tloustky. Diky
interferenci zafeni na vrstevnatych strukturach dochézi k tvorbé oscilaci na reflex-

nich kiivkéach, frekvence oscilaci je pfimo umérné tloustce vrstvy. Rozhrani jsou
hladka.

Reflektivita N*(W 10nm/Si 40nm)/SiO2 6=0.5nm

A N=1
V\A\ A i
MY

10° | | | w || Y
iy WMWWWWWWW

log R
=

Obr. 2.8: Srovnéani reflexnich kiivek kfemikowolframovyjch multivrstev s riaznym po-
¢tem period s prevahou kfemiku. U multivrstev pozorujeme jednak vysokofrekvencéni
oscilace od celkové tloustky multivrtvy a nizkofrekvencni oscilace dané tloustkou

opakujici se dvouvrstvy.
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Reflektivita N*(W 40nm/Si 10nm)/SiO2 6=0.5nm

10 ; :
¥—\\N N=1
———N=2
\/M A . ——— N=4
‘/ \“‘\)’\/\/‘\\ /“\ A A 1\ 1 —N=10
105 \/r ,\ /\ ‘m ’\\ B
\/\,' \\‘\J\\/k‘ fL ﬂ ﬂ‘
YVMAAMG
vy /M\/\\ FisY
V '\J \“‘\
E10°
o
107°
-10 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
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Obr. 2.9: Srovnéani reflexnich kiivek kfemikowolframovyjch multivrstev s riaznym po-
¢tem period s prevahou wolframu. Na obrazku vidime ¢tyfi reflexni kiivky, s vzris-
tajicim poc¢tem period se zvySuje frekvence modulace zpisobené celkovou tloustkou

multivrstvy
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3 Praskova difrakce

Polykrystalické materialy jsou slozeny z monokrystalickych zrn, z hlediska
rentgenové difrakce splyva vyznam slov polykrystal a prasek, smés maljch
krystalkli, nebot pozorujeme soucasné vysledek difrakéniho experimentu na
bohatém souboru rtzné orientovanych malych krystalech, jedno jestli zrnech,
nebo krystalcich. Metoda vyvinuta pro studium takovych materialt se nazyva

praskova difrakce.

3.1 Praskovy zaznam

Nejcastéjsi vysledek difracniho experimentu na praskovych vzorcich je tzv.
praskovy zaznam, jedna se o spojity zaznam detekované difraktované inten-
zity v zavislosti na difrakénim thlu. Difrakéni vektor drzime kolmy k povchu
vzorku, tento mdd skenu nazyvame 6 — 260 scan. Zafeni dopada na povrch

vzorku pod thlem 6, stejné takovy thel svird s povchem zafeni jdouci do de-

do
dt

detektorem pohybujeme rychlosti 24¢.

tektoru, vzorkem otacime rychlosti 1

Difraktujici roviny jsou rovnobézné s povrchem. Praskovy zaznam nam pfi po-
rovnani s databazemi praskovych zaznami odhali, o jakou krystalovou struk-
turu se jedna, pripadné jaké faze material obsahuje.

Nékdy zkoumame dosti tenkou vrstvu, pro vysoké thly dopadu pronika
zatfeni hluboko do vzorku, ale vrchni tenkd nami zkoumana vrstva nam tak
predava minimum informace, vétsina zafeni se uplatni v substratu, proto je
uziteCné nastavit maly konstantni thel dopadu a otacet pouze detektorem.
Diky tomu muzeme i pro tenkou vrstvu pozorovat difrakéni maxima i pro vyssi
thly, nebot mala hloubka pruniku se neméni a zafeni tak muze vice difraktovat
v povrchové tenké vrstvé. Problémem mtze byt nasledné zpracovani pii pou-
7iti vice difrakci, pokud budeme zjistovat néjakou smérové zavislou velicinu,

napriklad velikost zrn.
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3.2 \Velikost zrna a Sirka difrakénich maxim

Kolem uzlti reciprokého prostoru existuje nenulové okoli, které protnuto Ewal-
dovou kouli urcuje konce difrakénich vektoru s nenulovou intenzitou difrak-
tovaného zareni. Tato oblast je Fourierovou transformaci tvaru krystalu, pro
mensi krystalky se oblast rozsituje, pro abstraktni pripad nekonecného krys-
talu je bodem. Maximum intenzity je pro pfesné splnénou Braggovu podminku
v uzlu reciprokého prostoru, s rostouci odchylkou od tohoto smeéru intenzita
ubyva. Pokud méfime intenzitu v zavislosti na tthlové odchylce od difrakéniho
uhlu 26, ziskame profil difrakéniho maxima. Definujeme jeho $itku 2w jako
uhlovou §itku profilu v poloviné maxima intenzity. Tato Sitka souvisi pres Fou-
rierovu transformaci s velikosti krystalitu D, a to ve sméru difrakéniho vektoru,
jak je uvedeno v [3]. Pro kubické krystaly se odvozuje pfes tthlové odchylky
dosazené do interferencni funkce krystalu tzv. Scherrerova rovnice (3.1), ktera
se pouziva i pro nekubické krystaly ve smyslu primeérné velikosti krystalitu v

daném sméru.

kX
D cos®

Koeficient £ souvisi s tvarem difrakéniho profilu, ktery je v nejjednodussim

>~

(3.1)

2w

pripadé pro kubické krystaly odvozen pfes profil dany Gaussovou funkei jako
k=222 =094,

3.3 Velikost zrn a mikrodeformace

Duvodem sitky difrakéniho maxima neni pouze velikost krystalitu, u realnych
vzorkll se na ni podili i mikrodeformace, coz jsou nehomogenni deformace,
zmény mezirovinnych vzdalenosti rtizné v celém objemu krystalitu.

Ad

g (3.2)

(&

Tuto nehomogenitu lze popsat statisticky, ozna¢me Ad polositkou distribuc¢ni

funkce a d modem mezirovinych vzdalenosti pro danou osnovu rovin {hkl}. Pak
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relativni mikroskopickou deformaci definujeme vztahem (3.2). Zateni difraktu-
jici na mnoha rtznych mistech krystalitu s jemné odlisSnou vzdalenosti zpisobi
mnohanasobny prekryv jednotlivych difrakénich profild, které soucasné name-

fené zpusobi rozsifeni méreného difrakéniho profilu. Jeho $itka je dana
2w, = 4detgl (3.3)

ale ve skutecnosti se uplatnuje rozsiteni profili diky mikrodeformaci a velikosti
krystalit zaroven. Proto je tfeba hledat cesty, jak tyto prispévky separovat.

Velkym problémem je fakt, ze naméfené sirky difrakénich linii nemaji svij
puvod pouze ve fyzikalnich vlastnostech mérenych krystald, ale zaroven jsou
rozsiteny vlastnim méficim zafizeni. V obvyklych laboratornich podminkéch,
kde se pouzivaji rtg lampy, obsahuje zafeni dvé blizké spektralni ¢ary a; a as
v poméru intenzit 2 : 1, jejichz spektralni profily se prekryvaji. Dalsi rozsi-
feni je dano difrakci na optickych elementech, polychromati¢nost samotnych
spektralnich ¢ar a divergence dopadajiciho zafeni. Tato rozsifeni zahrnujeme
pod nazvem instrumentalni rozsiteni. Instrumentalni rozsiteni pro libovolny
material uré¢ime interpolaci z profilu standardu.

Vysledny méfeny profil je dan konvoluci fyzikalniho a instrumentalniho,
dekonvoluce neni piilis jednoduché zalezitost, proto se parametry jednotlivych
difrakénich maxim urcuji na zakladé modelt tvara difrakénich linii. Nejcastéji
s berou v tivahu Gaussova (3.4) a Cauchyova funkce (3.5) a jejich konvoluce
tzv. Voightova funkce.

Ig(z) = Ig(0)e  7#& (3.4)

2
ﬁ (3.5)
Integralni sitka je definovana jako podil plochy pod kiivkou a hodnotou v ma-
ximu. Pro tyto funkce plati, ze konvoluce dvou Gaussovych funkci mé ¢tverec
integralni §itky roven souctu ¢tverci integralnich sitek obou funkci, integralni
sitka konvoluce Cauchyho funkei je soucet integralnich sitek funkci. Zname-li

integralni sitky a polositky méfeného profilu, lze podle [4] a [5] uréit polosiiky
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gaussovské i cauchyovské slozky profilu. Dekonvoluci méfeného a instrumental-
niho rozsifeni linii provedeme rozdilem, pripadné rozdilem ¢tverct integralnich
intenzit. Ziskame tak podle funkci separované integralni sirky fyzikalniho roz-
Sitfeni.

Udéava se, ze rozsifeni diky mikrodeformacim byva gaussovské, rozsifeni
velikosti krystaliti cauchyovské. Po separaci podle typu funkce je mozné pouzit
s upravami vyse uvedené vztahy.

Castym zptisobem, jak urcit velikosti krystalitfi a mikrodeformaci je po-
moci tzv. Williamsonova-Hallova grafu. Pokud nejsme schopni uréit integralni
polositky obou typu funkci, nebo nehodlame akceptovat predpoklad vazby pii-
¢iny na tvar funkce, lze za cenu urcitych zjednoduseni vyuzit rozdilnou tithlovou
zavislost obou typt rozsiteni. Pfedpokladejme, Ze vysledné rozsiteni je souctem
obou fyzikalnich rozsifeni, coz plati pfesné pro Cauchyho funkce, pak ziskame
vztah 3.6, podle kterého v graf vyneseme zavislost levé strany 3.6 v zavislosti
na sin . Je ziejmé, ze vysledkem by méla byt pfimka se smérnici primo timérné
mikrodeformaci e a konstantnim ¢lenem nepiimo tmeérné velikosti krystalki

D.
2w cos 6 k de .
f = B‘FXSIHQ (36)
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4 Praskova difrakce na multivrstvach v GID

V této kapitole se budeme obsirné vénovat praskové difrakci na polykrysta-
lickych multivrstvach v nekoplanarni grazing-incidence geometrii. Tato nova
metoda byla publikovana v [2], jeji ambici je urceni hloubkového profilu ve-
likosti zrn v polykrystalickych vrstvach. Projdeme celé odvozeni vztahu pro
vypocet difraktované intenzity, béhem néhoz zachytime veskeré uzité aproxi-
mace a zevrubné je popiseme, aby bylo mozno odhadnout opravnénost uziti

této metody.

4.1 Teoreticky nahled

Nekoplanarni difrakce pfi velmi nizkém tihlu, srovnatelném s kritickym thlem,
jak tato metoda predpoklada, je na pomezi rentgenové reflexe a praskové di-
fakce. Jak jiz vime z kapitoly o reflektivité, zareni dopadajici na povrch vzorku
se ¢astecnd odrazi a ¢asteéné lame do materialu pod rozhranim. Resenim vi-
nové rovnice jsou vlna prosla a odrazena, pro pripad vicevrstvé struktury je
vlnové pole dano interferenci mnohonasobné odrazenych a proslych vin. Podle
téze kapitoly dokonce dokézeme toto pole ve vzorku spocitat.

Tyto vysledné transmitované a reflektované vlny prochézeji vzorkem a
mohou difraktovat na polykrystalech v rtznych vrstvach. Difraktované zareni
od rovin priblizné kolmych k povrchu se ovSem déle §ifi vzorkem, a to pod
malym thlem dopadu vzhledem k rozhrani. Difraktovana vina se opét odrazi
na jednotlivych rozhranich v multivrstvé a dochazi k interferenci takto odra-
zenych vin. Zafeni opoustéjici pod malym thlem povrch vzorku registrujeme
detektorem.

Pro multivrstvu, kde je transmitované a reflektované zatreni fadové stejné
intenzivni dochazi k vytvofeni stojaté viny, pak je zfejmé, ze difrakce bude
silnéjsi v téch zrnech, které se vyskytuji v okoli kmiten tohoto pole, a ze zcela

zanedbatelna bude v mistech uzli. Pozice kmiten a uzl se posouvaji s thlem
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dopadu v pfipadé prvotni stojaté viny, s thlem danym detektorem pro dru-

hotnou vlnu, tyto thly urcuji silnéji a slabéji difraktujici oblasti.

4.2 Metoda DWBA

Hledéni vztahu pro difraktovanou intenzitu opét za¢ina u vinové rovnice (4.1),
kterou fesime tzv. metodou distorted wave Born aproximation (DWBA) [2].
Ta spociva v rozdéleni potencialu V(r) = V() + Va(r) na dvé asti, kde

potencial Vl(r) se lisi od pivodniho potencidlu jen o malou poruchu Vg(r).
(A + K))E(r) = V(r)E(r) (4.1)

Vlnovou rovnici, kterou mizeme ptepsat do integralniho tvaru (4.2), fesime

presné pro potencidl V1, jeji feSeni odpovida E(r).
E(r) = Ey(r) + /Go(r — YV () Ey(r) a3 (4.2)

Vakuové feSeni Ey(r) se ztotoziiuje s dopadajici vlnou, operator G je Gree-
nova funkce pro volnou castici. Bornova aproximace obvykle znamena zamé-
néni vysledné viny v integralu za dopadajici vlnu. Zde se vyuzije pti vypoctu

poruchy potencidlu, vysledné feseni se zapoc¢tenou poruchou pak bude

E(r) = By(r) + / G (r — )V s (r') B ()P (4.3)

4.3 Hladka rozhrani

Predpokladejme model multivrstvy, ktery zahnuje polykrystalické vrstvy
s hladkym rozhranim, piipad drsného rozhrani bude diskutovan pozdéji.
Amorfni hladkd multivrstva je neporuseny systém a krystalicka zrna jsou po-

ruchou ve smyslu DWBA.

N
V1 = graddiv — K? Z X;O(z; — 2)O(2 — zj41) (4.4)

J=1
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Kazdou vrstvu charakterizujeme susceptibilitou materialu y;, tloustkou 7} a
soufadnici horniho rozhrani vrstvy z;, viz Obr. 4.1. Tento problém jsme jiz
fesili v kapitole o reflektivité, feSenim neporuseného systému je vyraz (4.5).
Napriklad pomoci maticového formalismu spocitame amplitudy Tj(l) a R§1),
faktor w;(r) je roven jednicce v objemu pfislusné vrstvy a nulovy vsude jinde,

vybere z celé sumy jen clen pattici k dané vrstve.

N+1
iKW, kM 5y —ikM (z—z;
BV = ZeK“ - (Tj(l)eka( k)+R§1)e ki J)) w;(r) (4.5)
j=1

N+1
KD « k®* (e, x —ikD* (3
BP = 3 K @gz)ek;< 9 R o) wi(r) (4.6)

=1

Vina Egl) odpovida zafeni dopadajicimu ze zdroje na povrch vzorku, zafeni
dopadajicimu do detektoru odpovida vlna E?) (4.6), kterd odpovida ¢asové

invertované dopadajici viné z detektoru na vzorek.

JP— I e T3
J TSR N\20°03
k®

Obr. 4.1: Schématické znazornéni vypoctu, transmitované a reflektované viny difrak-

tuji na zrnech ve vrstvé, difraktované zafeni se opét odrazi a prochézi rozhranim.

Velikost zrn je mnohem mensi nez extinkéni délka rentgenového zareni,

proto vyuzijeme kinematicky vypocet difakce, porucha celkového potencialu
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bude déna vyrazem:

N
r) ==K Y X Qa(r — Ry )eln ) (4.7)
j=1 n

Sumace pres j probiha vSechny vrstvy, v kazdé vrstve se sumuje n pres vsechna
zrna ve vrstvé, xp; je hty koeficient Fourierova rozvoje susceptibility v jté
vrstvé, vektor h je difrakéni vektor. Kazdé zrno v kazdé vrstvé je dano svoji
orientaci hj, a tvarovou funkci €, (r’) kterd je jedna v objemu zrna, nula
vsude okolo. Polohu ntého zrna v jté vrstvé udava vektor R;,.
Difraktovana intenzita do elementarniho prosotorového thlu je dana ucin-
do

nym priifezem difrakce §& = 161772 <W2\2>. Coz je stfedni hodnota pres statis-

ticky soubor vsech moznych rozlozeni, tvart a orientaci zrn ¢tverce maticového
elementu V, = (EP|V,|EW) fd3rE “(r)Va(r)E{" (r). Dosazenim do
vyrazu pro maticovy element ziskame

N+1N+1

R L0 3) 3 =S IERER wy
j=1 k=1 I=1
« <T7-(1)eik%) 1k( )ZJ + R(l lkRJ 'l"elkj(;) ) X (49)
2.2 i k(@
% (7—‘](2)6—1k "'elsz zj +R(2 - 2 ""e_lka2 Zj) X (410)
X Z Xthln(r - Rln)elhln.(r_Rln) 5 (411)

Uvazime-li, ze tvarova funkce zrna je vzdy podmnozinou tvarové funkce pii-
slusné vrstvy a navic, ze ty jsou jsou pro rizné vrstvy disjunktni, plati
w; (P)wi(r)Qn(r — Ryy) = 0jk03Sn(r — Ryy,). PrepiSeme-li vSechny vlnové
vektory pomoci tecné slozky vakuovych vlnovych vektort a prislusné kolmé
slozky transmitované vlny (4.12) a vyndsobime vyrazy pro obé vlny, mizeme

maticovy element vyjadiit jako (4.13).

k)r(rl] (K(l k’(l )7 k( ) (K(l) —]{3(»1))

"z o iz

k) = (KUK, k%?:(K(” k)

"z "z

(4.12)
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N
/d?)r Z K [Z XnjQjn (1 — Ry, )eilin (7= Fon)
j:1 n

y <Tg1)Tg2)e_i(k(T2j>_k%>).re—i(k§j>—k§j))zj+

(T](l R(z (ki ki) )r ik k)

+ R§1)ng)e_1(k%>_kg>>.Tei(k§;>+k;§>>Zj n

T (R Rk - )reiw}?—kﬁ)m) (4.13)

Vyraz pro maticovy element se forméalné velmi zjednodussi, prepiseme-li jej

pomoci definic z tabulky (4.1), pak lze zapsat jako (4.15).

/dgTZ:K2 [Z XhjQn (1 — Ry )elhn (7= Fin)

ZAJae Do Bja

a=1

(4.14)

Uéinny prifez je dan stfedni hodnotou V,Vj, vyuzijeme integraly pies cely

Tab. 4.1: Formalné jednotici pfepis ¢lenti v (4.13)

o 1 2 3 4
(D)2 (1) n(2) (1)n(2) (1) p(2)
Aja | T;7T; TR, BT} R R
@ _ .0 @ _ .0 2 I 2 1
Q| W2 k) | WK | kG kD | K k)
B, o1l =Kz | =046z | i) k) | i) kD)

prostor v téchto vyrazech a prepiSeme je na Fourierovu transformaci

N N 4
Wl = K4ZZ Z AjaBjaAZﬁBZﬁZe_ina'Rj“eiQiﬁ'ka X

=1 k=1 o,p=1 n,m

XX:Lk/d r ka(’r — ka) i(r'—Rym): (Qrs—him)*

= K* Z Z Z AjaBjaArsBrs Ze 1QjoRin 61 Qi Riom. ¢

=1 k=1 a,p=1

X QJF'nT(Qja - h’jn)anTz*(Qkﬁ - hkm)thth (4.15)



4.3 Hladkad rozhrani 26

Stredujeme-li tento vyraz pies soubor vSech moznych konfiguraci zrn, coz zna-
mena nahodné proménné natoceni zrn, polohy, velikosti a tvary, pocitame

stfedni hodnotu ¢lenu

(o7 Qe il Bem OVTH(Q 1, — ) U (Qg — Pam)) (4.16)

km

Abychom mohli spocitat stfedni hodnotu tohoto vyrazu, musime pfikrocit k
uréitym aproximacim, které nepovedou k zanedbani dilezitych faktori a presto
vypocet zjednodussi.

(a@). Prvnim dilezitym pfedpokladem umoziujici radikdlni zjednoduseni vy-
poctu bude statistickd nezavislost poloh zrn na jejich velikosti, tvaru a
natoceni. To je pomérné silny predpoklad, znamena to, Ze ruzné rozmis-
téni zrn v krystalu méa stejnou pravdépodobnost pro ruzné konfigurace
zrn. Coz pfipousti, Ze poloha zrna miize zaviset na polohéach okolnich zrn,
ale nebude zaviset na jejich ani vlastnim tvaru, to je zfejmé v rozporu s
ocekavanim, Ze poloha sousednich zrn bude ovlivnéna také jejich tvarem,
velikosti a natocenim. Abychom se pfiblizili ke splnéni tohoto predpo-
kladu, vyslovme dalsi pfedpoklad, v némz budeme uvazovat, ze v celém
vzorku se jednotliva zrna od sebe nelisi prilis radikalné. Pak by méla byt
statisticka provazanost minimalni a mtizeme ji zanedbat ve smyslu ptivod-

niho predpokladu.

km

(71 Pl Qs Bin’) 5 (VUH(Q 0, — Bjn) Yo (Qus — Bem))  (4.17)

V takovém priipadé lze psat stfedni hodnotu soucinu jako soucin stied-
nich hodnot. V této chvili stfedujeme oddélené pres polohy a pies ostatni
vlastnosti zrn.

(b). Dalsim pfedpokladem bude statistickd nezavislost ndhodnych proménnych
z ruznych vrstev. Ze znalosti ristu tenkych vrstev sice vime, ze napiiklad
drsnost vrstev se do jisté miry replikuje, a Ze i drsnost mize souviset
s krystality na rozhrani, ale nezavislost rtiznych vrstev neni prilis silny

predpoklad. Sousedici vrstvy jsou z rtiznych materiald, pficemz vétSinou
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nebyvaji oba krystalické, jeden byva amorfni, zaroven je opravnéné pred-
pokladat, Ze zrna jsou ovliviiovana predevsim svym blizkym sousedstvim.
Diky tomuto predpokladu pomoci nasledujicich tprav sjednotime sumy

pres vrstvy.

s 19 P (00 ) (OFT(Q, — ) (O Qs — i)
(4.18)

Pti zcela ndhodném rozmisténi zrn dostavame stredni hodnotu exponen-

cidly s nahodnou fazi, coz je nula. Vsechny cleny 2 pro j # k jsou nula.

Hledame stfedni hodnotu vyrazt
(e Qe BineiQa Bim ) o (OFT(Q,0 — hjn) U (Q5 — hym))  (4.19)

Prvni ze strednich hodnot je opét stfedni hodnota komplexni exponenci-
aly, nenulova bude pouze v pfipadé (n = m) A (a = (), kdy by méla
byt jedna. Pokud chceme byt presni, musime uvazovat, ze diky absorbci
nejsou k-vektory ryze realné. Obsahuji imaginarni slozku fadové mensi nez
realna, tudiz nejde striktné o stfedni hodnotu nahodnych c¢isel na kom-
plexni jednotkové kruznici, ta je deformovana redlnou exponencidlou v
konec¢nou spiralu v komplexni roviné, jeji stfedni hodnota je ovSem velice

blizka nule, proto je opravnéné uvazovat pouze vyrazy se stejnymi indexy.
<e—ina-Rjnei ;B'ij> — aﬁénm % <e2Rjn-Im Qja (420)
V této fazi odvozeni vypada vztah pro ucinny prifez takto:

do
dQ ~ 167 2Z\Xh]\ ZIA]al | Bjol” Z<e2RmIQO>x

x <QFT - hjn)ﬂi?*(Qja - hjn)> (4.21)

Uvédomime si, ze k-vektory jsou imaginarni pouze ve slozce kolmé k po-
vrchu, predpokladame rovnomeérné rozlozenou hustotu pravdépodobnosti

nahodné proménné R;,, mezi hodnotami z; a z; + 1, pak stfedni hodnota



4.3 Hladkad rozhrani 28

(c).

exponcialy je

e2zj ImQjaz — e2zj+1 ImQjaz

<e2Rjn'ImQja> — <e2Rjnz ImQjaz> — (422)

(Zj - Zj-i-l) -2+ Im Qjaz
Shodou okolnosti, pokud se zpétné podivame na definici Bj, a vyjadiime

¢tverec absolutni hodnoty, pak
|Bjo|” = e 2 1m0 Qe (4.23)

Reseny vyraz pro aéinny prifez obsahuje soudin |Bjo[|2 <e2Rf”Z ImQJ’“Z>,
vezmeme-li navic v avahu, ze Im Q,.(2j41 — 2;) < 1, mizZeme ve vzorci
(4.24) vyuzit prvnich ¢leni Taylorova rozvoje exponencidly e = 1+ a
ziskat tak jiz schidné vypadajici formuli (4.25). Nerovnost bez problémti
plati, neb imaginarni ¢asti k-vektort jsou fadové 10-7—1075A a tloustky
vrstev jsou maximalné desetiny mikrometrt (10%A).

1— 2ImQjaz(Zj+l—z]')
| Bjo? (eXFinsmQuas) — ——° =1 (4.24)
2(zj — zj11) Im Q-

4 N 4
= > b P Y Al Y O (@ — )T (@ — )
]_1 a_l ' (4.25)
Pro kone¢ny vypocet vztahu (4.25) je nutno pfijmout néjaky model tvart
zrn a jejich statistického rozlozeni. Nejjednodussi je predpoklad, Ze jsou
vSechna zrna stejnd a navic kulova. V nékterych pfipadech zrna tento
predpoklad pfiblizné spliuji a mizeme je povazovat zhruba za kouli, po-
tom odhadovana velikost zrna v riiznych smérech si odpovida, v nékte-
rych pripadech ale zrna nartstaji naptiklad sloupcovité, prorustaji celou
vyskou vrstvy, coz aproximaci koule nevyhovuje. Vysledna velikost zrna
zjistovana skze tento model by pak presné neodpovidala, srovnanim ale
s velikosti urcenou jinymi metodami v jinych smérech by bylo mozno na
sloupcovity tvar zrna usoudit.
Pro zrna tvaru koule se stfednim polomérem R je tvarova funkce dana

Heavysidovou funkci Q(r) = O(R — ), jeji Fourierova transformace je
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potom
OFT(g) = ‘;—” (sin(gR) — qReos(qR)) . (4.26)

vzhledem ke komplikovanosti této transformace pro dalsi po¢itani, aproxi-
mujeme ji funkei (4.27), kterd pro mald ¢R plné souhlasi, viz srovnani na
(Obr. 4.2). Budeme pfedpokladat, Ze vSechna zrna jsou stejné velka a diky
aproximativni tvarové funkci neni nutné stfedovat pres velikost zrn. Pokud
bychom uvazovali néjakou distribuci velikosti, vedlejsi maxima ptivodni
tvarové funkce by pfi stfedni hodnoté nedali zadny prispévek, zatimco
pii vSech zrnech stejné velikosti by pfispévek méli. Vyhlazenim tvarové

funkce tato starost odpada.

_ 4
3

Misto sumy pfes vSechna zrna dik pfedpokladu o identi¢nosti zrn zave-

Q" (q) = — RPe 01’ (4.27)

Srovnani hodnot

4.5

o(aR)
]

f(qR)

Obr. 4.2: Porovnani Fourierovy transformace tvarové funkce pro kouli a jeji aproxi-

mativni funkce pro mala ¢R.

deme podet zrn v piislusné vrstvé N, s pouzitim vyjadieni Q" spocitdme
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stfedni hodnotu souc¢inu fourierovych transformaci.

4 N 4
30 = 677 20 Pl 3 Mol 407 (@ = )™ (@ = )

" - (4.28)
7 predpokladu o kulovych zrnech odpada nutnost stredovat pfes tvar zrna,
stfedni hodnota velikosti zrn se objevuje jako stfedni polomér modelového
kulového zrna, zbyva spocitat stredni hodnotu pies vSechna natoceni, tedy
pfes vSechny mozné orientace vektoru h;, opét budeme predpokladat, ze
neexistuje zadny preferovany smér, kazdé natoceni ma stejnou pravdépo-

dobnost. To vede ke kone¢né formuli (4.29).

2
3

B (4_7TR3)2 e_%2(h§+Re Q?Q)Sinh(%h]’Re Qja)
3 %the Qja

do Kt Y ) 4 )
dQ ~ 1672 ZNj b Z |Ajal” W;(Qjo — hj) (4.29)
=1

a=1
4.4 Drsna rozhrani

Popsané kroky a uvahy v této ¢asti kapitoly jsou komentovany v [2], pro poz-
déjsi numerické simulace je nutné nasledujici vzorce zminit.

Problém predchoziho postupu je uvazovani hladkych rozhrani mezi vrst-
vami, upustime-li od tohoto predpokladu a pristoupime-li k modelu se drsnym
rozhranim, ¢eka nas pomérné tézko komplikovana situace. Analogicky bychom
méli opét potencidl rozdélit na neporuseny systém, ktery umime pfesné vy-
fesit a jeho poruchu. Neporuseny systém drsnych vrstev ale presné fesit neu-
mime, drsnost je vlastné porucha systému s hladkymi rozhranimi. Dalsi poru-
chou je krystali¢nost vrstev. To by vyzadovalo poruchovy pocet vyssiho radu.
Abychom ziskali numericky prijatelnou formuli pro difraktovanou intenzitu,

musime pfikrocit k radikdlnimu zjednoduseni.
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Jednou z moznosti je pocitat amplitudy vin ve vrstvach pomoci modifiko-
vanych Fresnelovych koeficentti a dal postupovat stejné jako v pripadé modelu
hladkych rozhrani. To by ale ve skutec¢nosti bylo uziti poruchového poctu prv-
niho fadu, kdy nejdiive aplikujeme jednu a pak druhou poruchu. Zjevné ta-
kovy postup neni plné spravny, presto v dalsi ¢asti jeho vysledek porovname
s ostatnimi vystupy.

Dalsi moznosti, kterd je rozebirdna v [2], je vypocet diftizné rozptylené

1,2
VlIly Eg,rolgh

na rozhrani jako prispévku k vlnovému poli Eglﬁat hladké multi-
vrstvy, jejich souctem ziskame vysledné vlnové pole E 5172). To uzijeme v metodé
DWBA jako neporusenou vlnu rozptylovanou na poruse V. Vysledné inten-
zita je imérna kovarianci maticového elementu V, = (E§2)\V2\Egl)>, pri¢emz

je nutno secist oba vlnové prispévky

2 2) 1)
V2 - <Eg,121at + Eg rough|V2|E§ flat + Eg 30ugh> (430)
2
- <Eg,121at|v2|E1 ﬁat) < 1r0ugh|V2|E1 rough> +

1) 1
+<E ﬂat|V2|Eg rough) + <E§,rough|v2‘Eg,{)iat>

Prvni z ¢lentt odpovida maticovému elementu pro hladka rozhrani, je spocitan
v predchozi ¢asti, druhy clen je dan pouze prispévkem vln rozptylenych na
drsném rozhrani, zbylé cleny jsou kombinaci obojiho, pficemz tyto smisené
¢leny prilis k pocitané kovarianci neptispivaji a mohou byt zanedbany.
Vypocet rozptylené viny se opird o pomérné abstraktni predstavu vir-
tualniho substratu, ktery mistné nahrazuje multivrstvu. Do néj pronikne do-
padajici zareni a rozptyluje se na potencialu Vl,rough lokalizovaném v okoli
skutecnych rozhrani, jiny potencial ale neciti. Pro vyjadfeni rozptylenych vin

uzijeme 1. Bornovu aproximaci integralniho tvaru vlnové rovnice a Greenovu

i 9K oK (r—
82 K. )

funkei pro volnou ¢astici bereme ve tvaru Go(r — r’) =
O rd’K .
(1) — it || 1K1- 3./ ! —I(K—k(l))-'r’
El,rough(r) - 87'('2 K /d r %,rough(’r )6

it? K
Egi?ough(,r) = H 1I{T/d37ﬂ/VY1,rough( )e_l(K K ) (4 31)

8n2 .
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Amplitudy vln proslych do virtualniho substratu je dana Fresnelovou transmi-
tivitou povrchu virtualniho substratu ¢, a t5 pro dopadajici zafeni, resp. vy-
stupujiciho zafeni smérem do detektoru. Opét vyjadiime maticovy element

Vo rough = (Egzmugh|V|E1 rough) integraci pies cely prostor. Prostorové integrély

(1,2)

ve vyrazech E (r) jsou Fourierovy transformace rozptylového potencialu

1,rough
drsnosti.
—it@ d’K I
V271‘0ugh - /d3 82 K ” 1I<T/d37’,‘/1,1"0ugh(7“/)6 (K —k)r
2
t(2 d K” —1K7‘

xVa(r) X

K

3 (K —k2*).p!
87 /d r %,rough(r )e i )T

2
119 2K )
- 647T4/ : / K/ ” lrough(K - k(l)) X VvlFrEugh(K, — k(2)) %

/ A3V (r)e (B KT (4.32)

Posledni prostorovy integral vede k Fourierové transformaci rozptylového po-
tencidlu krystalickych zrn Vi T (K' — K).

Kovariance je definovana cov(A, A) = (|A[*) — [(A)|?, pii vypoctu stiedni

hodnoty Vs oush pPres vSechny mozné konfigurace drsnosti a krystalickych zrn
muzeme predpokladat, zZe drsnost nijak statisticky neodpovida rozlozeni a tva-
riam zrn. Z této nezavislosti potom plyne soucin stfednich hodnot. Stejnou tva-
hou o nezavislosti poloh zrn a jejich tvart jako u hladkych rozhrani dojdeme

k tomu, 7e stfedni hodnota VFT je nula, pak je kovariance ddna vztahem
l1to

d’K| 012Kn | dgK"'
647T4 / / / K// / K///

<VY1 rough(K - k )‘GFT* (K - k(2 ) X

COV(VZrough; VZrough) -

,rough
XVQFT(K/ . K)V2FT*(K/// o K”) %
XVET: (K" — kDT (K" — k<2>)> (4.33)

1,rough 1,rough (

Jak jiz jsme zminily, 1ze predpokladat statistickou nezévislost drsnosti a krys-
talickych zrn. Dostavame tak soucin korelacnich funkce zrn a drsnosti. Vyraz
(4.33) je pro vypocet ptilis komplikovany, misto korela¢ni funkce drsnosti ¢tvr-

tého fadu vybereme jen takovou korela¢ni funkci, kterd svazuje bud ¢leny viny
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Egl) nebo E

rough . Takze stfedni hodnota se zjednodussi na tvar

T )= (K — K")6(K' — K")(.. ). ). (4.34)

a kovariance maticového elementu piejde na tvar (4.35)
1ty

dKn 2
6474 / /K’2 K' - K)) x

<‘ rough( k(l ><| 1F1;£1>igh( k(2))|2>
(4.35)

cov (V27r0ugh ) VQ,rough)

U drsného rozhrani je pfechod materialti dan profilem ndhodnych vychylek
U; od mysleného hladkého j. rozhrani, na tomto pfechodu se méni elektricka
susceptibilita. Rozptylovy potencial bude dan korekci elektrické susceptibility
vzhledem k idedlni hladké vrstve, coz je pfiblizné rozdil indext lomu danych

materidli, A; = n;_y — n;. Prostorové bude lokalizovan v oblasti skute¢nych

rozhrani.
N 2K2Aj O0<z< Uj(’l“”)
Vieougn(r) = Y _Vi(r), Vi(r)=<{ —2K2A; Uj(rj) <z<0  (4.36)
=t 0 vsude jinde

Primo zle napsat Fourierovu transformaci tohoto potencialu,

N Ui
‘/1r0ugh ) = 2K2Z/d2r||e_iq.TAje_iqzzj/ e '*dz (437)
=175

0

integral pres cely prostor se zredukuje na integral pres plochu vzorku S a pres
profil rozhrani.

Pokud plati, ze ¢q.U; < 1, velmi malé vychylky lze uvazovat pro velmi
malou stfedni kvadratickou drsnost, miizeme spoc¢teny integral pfes soutradnici
kolmou k povrchu pfiblizné piepsat pomoci zanedbani e® ~ 1 + x,

Uj . e_iQZUj _ 1
/ eiurdy =S A (4.38)
0 —1qg
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Do vyrazu pro kovarianci maticového elementu zadame stfedni hodnotu sou-

¢inu Fourierovych transformaci potencidlu pfes vSechny konfigurace drsnosti.

<‘/1 rough( )‘/IFE)Tlgh( )> = 4K4ZZA A* iy ez (439)

71=1 k=1
/sd% /Ser{e‘””‘ei‘f‘*’<Uj<r>Uk<r'>>

Stredni hodnotu souc¢inu ndhodnych vychylek miizeme prespat pomoci verti-
kalni korelace a lateralni korela¢ni funkce

\ijzk\

(Ui (r)U(r')) = e 7o (U;(r)U;(r')) (4.40)

Posledni dva integraly daji soucin plochy vzorku a Fourierovy transformace

lateralni korelacni funkce drsnosti, ktera je definovana jako
Ci(ry —ry) = (U;(0)U;(r — 7)) = (U;(r)U;(r")) - (4.41)

e , . . FTx o\
Vétsinu z vyrazu pro stiedni hodnotu V1 . (@) Vi, (¢) miZzeme shrnout do

tzv. geometrického faktoru ®(q,), coz dava

(Vi ongn (@ Vi ronan (@) = 4K*S®(¢.)C™ (qy) | (4.42)
=izl
ZZA A —i(azzj—az2K) o T L (4‘43)
71=1 k=1

Dosadime-li vyraz (4.42) do vyrazu pro kovarianci (4.35), obdrzime

2 2 2K
tit IPK, (K
i / = K,” (V3" (K~ K)P)

<O (K — ki) ®(K. — k) %

<O (K — ki) D(K. — k?)

4K*S

COV(VZroughaVZrough) =

(4.44)

Lateralni korelac¢ni funkce se voli napiiklad ve tvaru

O(TH) = 026_(“%‘)2 s
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kde exponent h souvisi s fraktalovou dimenzi rozhrani, nabyva hodnoty mezi
nulou a jednickou, A je lateralni korela¢ni délka, ktera souvisi se vdalenosti, kdy
uz vychylky nejsou korelované. Abychom dokéazali vypocet (4.44) zjednodusit,
piedpokladame, Ze tato korela¢ni délka je velka, pak bude C(r) velice siroka

funkce, jeji Fourierova transformace bude ptiblizné

Radikalné nam to tak zjednodusi vyraz (4.44) pro numericky vypocet,

2
tit
COV(V2,rough7 V2,rough) ﬁKﬁLS 0-4<|‘/2FT(K, - K) |2>
x®(K, — kM) x d(K! — k) (4.46)

Poslednim krokem je vypocet stfedni hodnoty ¢tverce Fourierovy trans-

formace rozptylového potencialu zrn,

N
ViT(Q) = —K*) ) e Qi (Q — hy)x; (4.47)

j=1 n
Potenciél je stejny v pfipadé hladkého rozhrani, Fourierova transformace ob-
sahuje separované pozice zrn R, a fourierovy transformace tvarovych funkei
zahrnujici orientaci. Stejné jako u hladkych rozhrani budeme za stejnych pod-
minek predpokladat nezavislost pozic zrn na jejich tvaru a orientaci a dale

stejny tvar vSech zrn.

(IVyMQ)P) = K*> ;P N;Wwi(Q — hy) (4.48)

j=1
Stfedni hodnotu soucinu Fourierovych transformaci tvarovych funkci W;(Q)
spocitame stejné jako v pripadé hladkych rozhrani s pouzitim predpokladu
o kulovych zrnech, vyraz (4.48) pak piimo dosadime do vysledného vyrazu
(4.46).

Uc¢inny prifez je pfimo tmeérny kovarianci

do 1
(d_Q) = 1672 COV<V2,rough> VZrough) (449)
rough
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Celkova intensita difraktovaného zafreni pak bude dana sou¢tem uc¢inného
prifezu hladkych rozhrani a i¢inného prifezu prispévku od drsnosti, smisené

maticové elementy jsme zanedbali.
do do do
— === — 4.
d§2 (dQ)ﬂat i (dQ)rough ( 50)

4.5 Simulované priklady

Vyse uvedend teorie umoznuje vypocitat simulace experimentti, nyni ukazeme
nékolik numerickych simulaci, na nichz si vSimneme jak se chova pii zméné
nékterych parametri multivrstvy rozlozeni difraktované intenzity v zavislosti
na uhlu dopadu, vystupu a difrakénim thlu. Cilem je demonstrovat, jak velké
zmény ve vzhledu map zptsobi malé zmény parametri multivrstvy, napriklad

zaména dvou podobnych period v multivrstveé, k niz reflektivita neni citliva.
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monovrstva Cr 54nm/SiO2 hladka rozhrani

<
[aV]
0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8
o ]
monovrstva Cr 54nm/SiO2 drsna rozhrani
@
[aV]

0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8
o []
Obr. 4.3: Mapa rozlozeni intenzity difraktované chromovou vrstvou vypocitana
metodou hladkych a drsnych rozhrani. P¥itomny jsou pouze tloustkové oscilace.
Existuje jedno maximum odpovidajici kritickému tthlu chromu, kdy se prestava od-
razet vétsina zareni a vstupuje do vzorku. V porovnani s multivrstvou dalsi maxima
nevzniknou, zafeni v vzorku interferuje pouze proslé do chromu a odrazené od sub-
stratu. V pripadé drsného rozhrani je nahrazena jedna vrstva na substratu virtu-
alnim substratem s jednim rozhranim, tloustkova modulace, kterd se zde objevuje
je disledkem geometrického faktoru ® (4.43), zavedeného pii vypoétu ptispévku od
drsnosti rozhrani. Modulace je pak pro cely obor tthlu dopadu. Drsnost zptisobi vétsi

ubyvani intenzity s ihlem dopadu a dochézi k zuzovani mapy s tthlem dopadu.
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10 monovrstva Cr 54nm/SiO2 - a, scan

T T T
hladka rozhrani
drsna rozhrani

intensita [a.u.]

0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1
o []
I

Obr. 4.4: Srovnani zavislosti intenzity na thlu dopadu pro konstantni difrakéni tihel
a thel vystupu 0.5 na chromové vrstvé, fez mapou (Obr. 4.5). Pro hladké rozhrani vi-
dime jedno maximum odpovidajici poklesu odrazivosti za kritickym thlem a oscilace
plynouci z tloustky chromové vrstvy. Pribéh kfivky modelu s drnymi rozhranimi je
obdobny, ale tloustkové modulace se objevuji na celé kiivee v disledku virtualniho

substratu. Intenzita diky drsnosti klesa rychleji.
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multivrstva 6x(Cr 10nm/Si 30nm)/SiO2 - hladke rozhrani

Y
[aV)
0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8
o [7]
multivrstva 6x(Cr 10nm/Si 30nm)/SiO2 - drsne rozhrani
Y
[aV)

0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8
o, [°]
Obr. 4.5: Mapa difraktované intenzity a a;-sken (fez) pro chromokiemikovou multi-

vrstvu
V pfipadé modelu s hladkymi rozhranimi pozorujeme fadu maxim, z nichz prvni dvé
jsou nejintenzivnéjsi. Mapa si zachovava konstantni sitku i pro velké thly dopadu.

Prispévek od drsnosti rozhrani mé stejné umisténd maxima. Ktera se s rostoucim

thlem dopadu zuzuji ve 26.
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multivrstva 10x(W 3nm/Si 17nm)/SiO2 — hladka rozhrani

26 [°]

0.2 0.4 0.6 0.8 1
o, [’

multivrstva 10x(W 3nm/Si 17nm)/SiO2 - drsna rozhrani

o

26 []

0.4 0.6 0.8 1
o [’

multivrstva 10x(W 3nm/Si 17nm)/SiO2 - soucet

o
o
o

26 [°]

0.4 0.6 0.8 1
o [

o
o
o

Obr. 4.6: Vypoctena mapa «; — 260 intenzity pro perfektni kiemikovou multivrstvu
se separovanymi piispévky od hladkych a drsnych rozhrani a jejich soucet

V piipadé hladkych rozhrani vidime hlavni maxima a fadu vedlejsich maxim danych
tlouskovymi oscilacemi, $itka mapy se s rostoucim thlem dopadu neméni. Prispévek
od drsnych rozhrani vykazuje stejné umisténd maxima. Tloustkové oscilace jsou
potlaceny, jednotlivd maxima se ve 20 zuzuji s rostoucim tthlem dopadu. Pro «; =
0.22° vidime velice intenzivni tzké maximum, které je disledkem kritckého whlu
virtualniho substratu, toto maximum je nefyzikalni. Vysledna rozlozeni intenzity je
dané souctem obou ptispévki (4.50), vykazuje modulace pochazejici z prispévku
hladkyjch rozhrani a zuzovani maxim s tthlem dopadu pochézejici od pfispévku s

drnymi rozhranimi.

1.2

1.2

1.2
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10" multivrstva 10x(W 3nm/Si 17nm)/SiO2 - o, scan
X
4 T T T
hladka rozhrani
35} drsnost ve Fresnelovych koeficientech =1 nm| |
3r i
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Obr. 4.7: Srovnani metody hladkého rozhrani s modifikovanymi Fresnelovymi koefi-
cienty

Na obrazku vidime zavislost intenzity na thlu dopadu obsahujici hlavni maxima
a tloustkové oscilace. V pripadé zapocteni drsnosti ve Fresnelovych koeficientech s
pouzitim modelu hladkého rozhrani lze pozorovat jen tibytek intenzity v disledku
drsnosti. Tvar kfivky se neméni, to je zptisobeno jen zmensenim amplitud vlnového

pole uvnitt multivrstvy.
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10" multivrstva 10x(W 3nm/Si 17nm)/SiO2 - o, scan
X
7 T
hladka rozhrani
drsna rozhrani
6 hladka+drsna |
5 - u
B |
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Obr. 4.8: Zavislost intenzity na thlu dopadu, srovnani prispévkt od hladké muti-
vrstvy a od drsnosti 1nm
Prispévky od hladkjch rozhrani i od drsnosti vykazuji stejné umisténd maxima,
tloustkové oscilace v pripadé hladkych rozhrani se objevuji také v celkovém a;-

scanu. Prvni intenzivni maximum drsnosti je opét nefyzikalni plynouci z kritického

thlu virtualniho substratu.
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x 10" multivrstva 10x(Ni 23nm/C 5nm)/SiO2 - hladka rozhrani
6 T T T T T T
bez defektu
defektni 1.dvouvrstva
5t defektni 2.dvouvrstval |
4 - -

intensita [a.u.]
w
1

0 | | | | | |
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Obr. 4.9: Srovnani vlivu vady jedné z period multivrstvy

v tomto pripadé byla zvolena jedna perioda s tloustkou niklu 24nm, coz je o 1nm
vic nez ostatni niklové vrstvy. Na obrazku vidime difrakci od perkfektni bezdefektni
vrstvy, zménénim tloustky niklu v prvni periodé dojde k celkovému vzriistu intenzity,
kromé prvniho maxima, které se posune, si vSechna maxima zachovaji svou pozici,
ale zméni sviij tvar. P¥ zméné tloustky niklu v druhé periodé se pocinaje t¥etim
maximem zvysi intenzita na podobnou troven jako u defektu v 1.dvouvrstvé. Pozice
maxim se nezméni, ale opét se zméni tvar. Navic se maximy objevuji nové oscilace,
které nejsou pritomny v bezdefektni multivrstveé ani v multivrstvé s defektem v prvni

periodé.
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x 10'®  multivrstva 10x(Ni Xnm/C 10nm)/SiO2 — hladka rozhrani
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Obr. 4.10: Srovnani aj-scani pro multivrstvy s riznou tloustkou niklu

Na dalsim obrazku jsou scany od multivrstev se stejnym poctem period, ale ji-
nou tloustkou niklu. P¥i porovndni se pozice maxim jednotlivych Fada podle oce-
kédvani neshoduji. Podle o¢ekavani také vzristd celkovad intenzita s tloustkou niklu,
nebot difraktuje vice materidlu. VSechny scany obsahuji tloustkové oscilace, v pii-
padé tloustky niklu 20nm uZ maji tak vyskou frekvenci, Ze nejsou patrné. Tvarové

si ovSem nejsou nijak podobné, ani nelze vysledovat néjaka jina tendence
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x 10'®  multivrstva Nx(Ni 10nm/C 10nm)/SiO2 - hladka rozhrani
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Obr. 4.11: Graf zobrazuje chovani zavislosti intenzity na thlu dopadu pfi rizném
poctu period multivrstvy. MuZeme vidét, Ze pocet period neméni tvar scant, pozice
maxim jsou stejné. Lisi se svymi tloustkovymi oscilacemi, nebot celkova tloustka
multivrstvy se s poCtem period méni. Scan s dvojnasobnou periodou pocindje tie-
tim maximem je mnohem intenzivnéjsi. To je disledek vétsiho objemu difraktujiciho
materidlu. Pro malé uhly dopadu je intensita stejnd, coz souvisi s tim, Ze pro malé
uhly dopadu pochéazi detekovana intensita z vrchni ¢asti multivrsrtvy, takze doda-

tecné periody k intenzité neptispivaji.

Jak je vidét z «y-skend, jedna vrstva vykazuje jedno hlavni maximum
pro tuhel, kdy se prestava zareni totalné odrazet od povrchu a vnikéa do vzorku,
nebot Fresneltv koeficent je maximalni pro tthel dopadu rovny kritickému tthlu.
I u jedné vrstvy jsou viditelné tloustkové oscilace od této vrstvy.

7 téchto simulaci 1ze usoudit na urcité chovani vzhledem ke zméné para-
metrl, je vidét, ze chyba v periodicité méni tvar zavislosti na thlu dopadu,
narozdil od reflektivity, které nevadi zaménost period, zde zalezi na tom, kde
se aperiodi¢nost objevi.

Pouzitim drsnosti modifikovanych Fresnelovych koeficentii v metodé hlad-
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kého rozhrani analogicky k reflektivité se snizi difraktovana intenzita, ale tvar
k¥ivky se nezméni. Ptispévek dany vypoctem rozptylu na drsnych rozhranich
vykazuje maxima blizkd maximtim z vypoc¢tu hladké multivrstvy, pii nizkém
uhlu se objevuje tzké intenzivni maximum, které pochézi od transmise do
fiktivniho substratu, toto maximum je nefyzikalni, v experimentech nebude

nameéreno.
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5 Experimentalni usporadani

Nedilnou soucasti prace je jeji experimentalni ¢ast, proto se v prvé fadé zminim
o pristrojich a jejich konfiguracich, na nichz byla provadéna méréni. Experi-
menty probihaly v laboratornich podminkach na klasickém difraktometru s

rentgenovou lampou a na synchrotronu ESRF v Grenoble.

5.1 Difraktometr X’pert PANalytical

Obr. 5.1: Difraktometr X’pert

Vétsina méfeni probihala na pfistroji X'pert dodavané firmou PANalyti-
cal, jde o ¢tytkruhovy difraktometr s rentgenovou lampou s médénou anodou
fizeny pocitacem. Za lampu jsme umistili bud Goebelovo zrcadlo nebo poly-
kapilaru.

Goebleovo zrcadlo je konstruované jako multivrstva s povrchem ve tvaru
paraboly, jejiz geometrické ohnisko se shoduje s ohniskem lampy, perioda mut-

livrstvy se laterdlné méni tak, aby byla splnéna difrakéni podminka soucasné
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Obr. 5.2: Schéma ¢tyfkuhového difraktometru. detektor se pohybuje po kruznici,
pozice je definovana tthlovou odchylkou od priméarniho svazku 26, kolem stejné osy
otaceni je umoznéno oteceni Eulerovy kolébky s drzakem vzorku méfeno tihlem w.
Drzak vzorku je naklanén kolem osy 1 a sam se miize otacet kolem vlastni osy ¢.
Pro jemny posun vzorku s drzakem jsou k dispozici motorky z, y a z, které umozni

nastavit vzorek, pfipadné vybrat misto na vzorku, kam dopadéa zareni.

pro vSechny paprsky vychézejici z bodového ohniska. Umoziiuje rozbihavy sva-
zek rentgenového zareni pfeménit piiblizné na paralelni svazek, ¢imz lze dosah-
nout vysoké intenzity, vyssi nez pouhym omezenim svazku stérbinou. Svazek
vychézejici ze zrcadla lze omezit stérbinami jeho vysku a hrubé maskami jeho
sitku. Polykapilara je modul konstruovany z tenkych paralelnich sklenénych
vlaken ve sméru zareni, které je jimi vedeno. Z kapilar vychazi zareni s diver-
genci danou kritickym tthlem skla pro rentgenové zareni, coz je asi 6 = 0, 22°.
Za polykapilarou jsou pevné umistény nastavitelné skfizené Stérbiny, které
umoznuji vybrat svazek velmi malych rozmért v sitce i vysce.

Pred detektor jsme umistili Sollerovy $térbiny, z nichz jsme mohli podle
potieby vybrat jen jednu priddnim dodatecné Stérbiny. V nekoplanarni geo-

metrii ovSem neplnily funkci Sollerovych stérbin, protoze byly otocené.

5.2 Beamline ID1, ESRF

Beamline ID1 synchrotronu ESRF v Grenoblu je uréena prevazné k experimen-
tim vyuzivajicich difizniho rozptylu pobliz absorpénich hran nékterych prvki

pii malych i velkych thlech. Jeji pfednosti jsou vybaveni vakuovou komorou,
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laditelna vlnova délka v rozmezi 2,1keV az 35keV s energetickym rozliSenim
AE/E = 107*. Je vhodné4 pro metody grazing-incidence difrakce, anomalni

rentgenové difrakce a mikrodifrakce.

Obr. 5.3: Difraktometr na ID1

Goniometr umoznuje kromé naklonu drzéku k nastaveni vzorku ménit

uhel dopadu g natocenim vzorku. Pozice detektoru je dana tihlem v s osou

Obr. 5.4: Schéma difraktometru na ID1

rotace shodnou s osou natoceni vzorku a tthlem ¢ oto¢enim v roviné kolmé, jak

je zobrazeno ve schématu (5.4). K registraci zafeni byl uzit linedrni poziéné
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citlivy detektor s 1200 kandaly ve sméru v s pokrytim 427 kanali na jeden
uhlovy stupen.

Pro srovnani s goniometrem v laboratori pti nekoplanarni geometrii, tthel
§ zhruba odpovidéa 260. Uhel nastaveni tthlu dopadu j odpovida thlu 1. Uhel

v nema na laboratornim goniometru obdobu.



51

6 Realizace méreni

6.1 Reflektivita

Pro méreni reflektivity je vhodny paralelni svazek monochromatického zareni.
Detekujeme intenzitu odrazeného zareni pii plynulém otaceni vzorku, ¢imz se
méni tthel dopadu, detektor se pohybuje dvojnasobnou tthlovou rychlosti, takze
uhel dopadu je roven tthlu odrazu.

Vzorek nastavujeme tak, aby jeho povrch byl kolmy na rovinu, v niz se
pohybuje detektor, a stfed dopadajiciho svazku prochazel stfedem povrchu

vzorku nezavisle na tthlu dopadu. Stfed povrchu vzorku by mél tedy souhlasit

Obr. 6.1: Nastaveni vzorku

s prusec¢ikem osy dopadajiciho svazku a osy rotace w (ndklonu vzorku) shod-
nou s osou rotace 20 (pohyb detektoru). Hleddme optimélni pozici, kdy pii
nulovém thlu dopadu vzorek stini polovinu dopadajiciho svazku, coz docilime
vysunutim vzorku ve sméru z, kolmém k povrchu vzorku. Pfi malém vychy-
leni v thlu dopadu z optimalni pozice pozice je zastinéna vétsi Cast svazku,
zhruba odpovida, Ze thel dopadu je nulovy pro maximalni prochazejici in-
tenzitu. Pfesné je nutno uvazit zrcadlovy odraz pro kladny thel dopadu, kdy
reflektovany svazek také dopada do detektoru po tihel dany velikosti Stérbiny
pred detektorem. Bud zvolime velice malou $térbinu, nebo extrapolujeme pro-

slou intenzitu z thlid, kdy zrcadlovy odraz nedopada do detektoru.
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Abychom zajistili kolmost roviny povrchu vzorku a roviny pohybu detek-
toru, pro néjaky thel dopadu detekujeme zrcadlové odrazené zareni v zavislosti
na uklonéni vzorku podle osy rotace ¢ a hledime maximum. Zaroven jsme v
této pozici v maximu intenzity vzhledem ke zméné tthlu dopadu pri nehybném
detektoru. Postupné opakujeme optimalizaci z, w a 1, az nalezneme hledanou
polohu vzorku.

Podle teorie nastava do kritického tihlu totalni odraz, pii redlném méfeni
ale pozorujeme u nizkych thli nardst intenzity az k platu totalniho odrazu. To
lze vysvétlit tim, Ze zafeni se sice totalné odrazi, ale ¢ast dopadajiciho zareni
miji odraznou plochu vzorku. Délka stopy, kterou dopadajici svazek Siroky w
vytvoii na vzorku je | = ==—. Pro malé uihly je stopa vétsi nez samotny vzorek,
naméfend intenzita se od oc¢ekavané bude lisit o koeficient dany pomérem délky

vzorku a délky stopy.

6.2 Praskova GID

Narozdil od reflektivity, coz je hojné vyuzivand metoda, je nami studovana
praskova difrakce v nekoplandrni grazing-incidence geometrii pomérné ne-
znama, komerc¢ni difraktometry proto nejsou primarné uzpisobeny k tomuto
méfeni, diky ¢emuz se nelze nevyhnout urcitym komplikacim. Experimenty
byly provedeny na komercné vyrabéném pristroji X’pert PANalytical a na be-
amline ID1 synchrotronu ESRF.

Difraktometr na beamline ID1 je plné pfizptisoben méfeni v nekoplanarni
geometrii. Pro urcity thel p pfi otoceni ramene detektoru do roviny povrchu
vzorku, coz plati pro p = v, je difrakéni tthel 26 roven thlu 9, linedrni pozicné
citlivy detektor pak zaznamenava intenzitu pro ruzné thly vystupu najednou.

Déle bych se chtél vénovat experimentalnim problémim této metody pii
meéfeni na komercné vyrabéném difraktometru X’'pert PANalytical. Jak bylo
vysvétleno v teorii k této metodé, zareni dopada na vzorek pod velmi niz-
kym thlem, blizkym kritickému thlu, difraktované zareni vystupuje opét pod

malym thlovou odchylkou 26 v roviné povrchu vzorku. Detektory u obvyk-
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Iych difraktometrt se vétsinou pohybuji v pevné stanovené roviné, obycejné se
predpoklada, Ze tato rovnina je kolméa na povrch vzorku a obsahuje osu dopa-
dajiciho svazku, jak to vyhovuje klasické symetrické praskové difrakci. Protoze
vyzadujeme, aby rovina pohybu detektoru byla rovinou povrchu vzorku, mu-
sime vzorek néjak otocit o devadesat stupnd. Je ziejmé, ze thel w jiz nebude
thlem dopadu, nebot osa rotace w a 26 je spolecna. Otoceni vzorku docilime

pomoci rotace goniometru v ose 1/ 0 90°. Osa rotace ¢ se tim ztotozni s hlavni

Obr. 6.2: Standardni poloha difraktometru s nazna¢enim rotaci k pfechodu do rezimu

nekoplanarni GID geometrie

osou goniometru neboli osami w a 26, jedina rotace naklanéjici vzorek je zména
uhlu . Aby tento néklon odpovidal ihlu dopadu, je nutné otoc¢it Eulerovou
kolébkou v w o —90°, jak je zobrazeno v (Obr. 6.2). Konecnou fazi, kdy je
difraktometr v nekoplanarnim rezimu zobrazuje (Obr. 6.3). Goniometr dovo-
luje otoceni v priblizné do 91°, thel dopadu se da nastavit priblizné do jednoho
stupné, coz je dostate¢ny rozsah, uvédomime-li si, Ze nas thel dopadu ma byt
srovnatelny s kritickym tthlem, coz tento rozsah spliuje. Pti této transformaci
ztratime urcitou citlivost v thlu dopadu, nejmensi krok motorkt ridicich oté-
¢eni v je setina stupné.

Chceme-li zachytit dobfe maxima intenzity v zavislosti na tthlu dopadu, je

potieba co nejmensi divergence, aby byl dobfe definovan thel dopadu. Uhlovy§
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Obr. 6.3: Difraktometr v rezimu nekoplanarni GID geometrie s naznacenim pohybu

detektoru a zménou thlu dopadu

profil dopadajiciho svazku se totiz vyznamné podili na konvoluci experimen-
talni a piistrojové funkce, kterou ve vysledku méiime. Spatné definovany tihel
dopadu v dusledku divergence svazku rozmaze méiené zavislosti.

7 tohoto hlediska by bylo vhodné vyuziti paralelniho svazku, napiiklad
pouzitim Goebelova zrcadla. V jeho neprospéch mluvi to, Ze v nasem piipadé
by bylo otoceno o devadesat stupni, stejné tak jeho dobre definovany dopa-
dajici svazek. Dalsi nevyhodou je nemoznost dobfe omezit a definovat velikost
dopadajiciho svazku. Lep$i varianta je vyuzit polykapilaru, ktera by ma v obou
smérech stejnou divergenci ¢ danou vlastnostmi polykapilary a velikost svazku
se da diky skfizenym Stérbinam omezit definované v obou smérech. Stopa lze
pak charakterizovat svoji délkou L a sitkou W

B [+ Rsind
 sing

L , W=w+ Rsind , (6.1)

kde R je vzdalenost vzorku od polykapilary a [ a w jsou parametry svazku
nastavené na skrizenych stérbinach. V praxi se ovsem ukazuje, ze divergence
zafeni zavisi na velikosti svazku, zzeni Stérbiny zmensi divergenci, proto je
vhodné drzet stérbinu ovliviiujici vertikalni divergenci co nejmensi a svazek

rosifit horizontalné pro Sirokou stopu na vzorku k zvyseni intenzity.
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Mame dopadajici svazek s definovanym tthlem dopadu, nyni je tfeba dete-
kovat difraktované zareni pod urcitym thlem 26 a thlem vystupu a¢. Uvédo-
mme si, ze se nas detektor pohybuje v roviné, pak v prvnim ptiblizeni lze Tici,
ze uhlova pozice detektoru 26 odpovida difrakénimu thlu a pres tthel vystupu

je intenzita integrovana v mezich danych velikosti okénka detektoru.

Obr. 6.4: Odlisnost roviny povrchu vzorku a roviny pohybu detektoru

Pti hlubsim pohledu je ovSem nutno zapocitat odlisnost roviny povrchu
vzorku a roviny pohybu detektoru. Pro nenuovy tihel dopadu se tyto roviny lisi,
difrakéni thel a thel vystupu se vztahuji k roviné povrchu vzorku, pricemz my
méiime difrakéni thel jako projekci do roviny pohybu detektoru a nulovy tihel

vystupu odpovidal stiedu detektoru. Z (Obr. 6.4) lze tento rozdil nahlédnout,

Obr. 6.5: Odvozeni rozdilového thlu pro dané 26

tthel dopadu je velmi maly, difrakéni tthel bude v obou rovinach ptiblizné stejny,

tihel vystupu se ale bude lisit o rozdilovy thel 3 jak lze odvodit z (Obr. 6.5).

B = = q;cos 20 (6.2)
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Tento rozdilovy thel je nutno vzit v tvahu pii integraci ptes tthel vystupu. Dii-

sledkem je, ze pro malé difrakéni thly je zafeni zachyceno vrchni ¢asti okénka

detektoru.
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7 Programové reseni

V predchozich kapitolach byl odvozen vypocet reflektivity a vypocet difrak-
tované intenzity praskové difrakce v nekoplanarni grazing-incidence geometrii.
V ptipadé reflektivity je diky jeji rozsifenosti velice mnoho softwarovych na-
stroju, které umoznuji reflexni krivky simulovat a fitovat je na experimentalni
data, diky jednoduchosti popsanych vztahi ale neni problém ptikrocit k vlastni
implementaci tohoto vypoctu. Ma prace také zahrnovala tuto implementaci,
v pripadé reflektivity pro jeji jednoduchost, v pripadé nekoplanarni praskové

difrakce nedostupnost tohoto nastroje, nebot jde o novou metodu.

7.1 Fitovani reflexni kfivky

Samotny vypocet reflektivity jsem implementoval ve fortranu, pro visualizaci
jsem vyuzil program Matlab. Pro jednoduchou komunikaci s matlabem jsem
program zkompiloval jako funkci volatelnou piimo z matlabu, a protoze tento
vypocet je ve vétsiné pripad pozadovan pro fitovani parametri, oddélil jsem
vstupy na pevné parametry jako vinova délka, Sitka svazku, velikost vzorku,
pocet vrstev i jejich materidl (index lomu), tyto parametry jsou pevné. Volnymi
parametry jsem volil tloustky vrstev, relativni hustotu materidlu a drsnost
rozhrani.

Vzledem k tomu, zZe komplikované struktury obsahuji spoustu parametri
a projevuji se stejné komplikovanou meérenou reflexni ktivkou, coz omezuje
uziti gradientnich metodu pro fitovani, nebot neni velkd nadéje, ze startovni
pozice nevede k néjakému lokdlnimu minimu, zvolil jsem pro fitovani geneticky
algoritmus. Jeho vyhodou je schopnost vyhnout se pravé lokdlnimu minimu a
soucasného fitovani velkého mnozstvi parametri, nevyhodou velkd casova na-
rocnost. Zjednodusené princip tohoto algoritmu je v sestaveni urcité populace
riznych kombinaci parametri. Za pomoci ndhodnych ¢isel se necha tato po-
pulace krizit a mutovat, do dalsich generaci pak postupuji nejlepsi jedinci.

Vyuzil jsem jiz pro matlab implementované knihovny genetického algoritmu
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GAOTI[6], které staci predat vlastni funkeci, kterou mé minimalizovat. Ta vy-
pocte reflexni kifivku a ohodnoti parametry sumou ¢tvercii rozdilu vypoctené
a mérené reflexni kiivky.

Pred spusténim genetického algoritmu je nutno inicializovat populaci pa-
rametri, coz je obvykle provadéno na zakladé nahodnych cisel. Je velmi efek-

tivni populaci vytvorit naklonovanim svého nastielu.

7.2 GIDmap

Program pro vypocet trojrozmérnych map intenzity difraktovaného zareni
praskové grazing incidence difrakce vyzaduje na vstupu kromé zakladnich pa-
rametri jako vlnova délka parametry multivrstvy a dopadajici, vystupni a
difrakéni thly, pro néz ma byt vypocet proveden. Komunikace s program je
skrze vstupni soubory, vysledkem je vektor ¢isel, ktery lze transformovat do
trojrozmérné matice vysledku pro vSechny kombinace vstupnich thli. Oby-
¢ejné jedna dimenze vymizi dik konstantnimu thlu nebo integraci naptiklad

pres okénko detektoru. Pro vizualizaci dat je opét vhodny Matlab.
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8 Experimentalni vysledky

V experimentalni ¢asti prace byl proméren vzorek tenké chromové vrstvy nane-
sené na sklenéném substratu a kfemikowolframova multivrstva. U Obou vzorkt
byla provedena praskova difrakce k urceni materialu pii konstantnim nizkém
thlu dopadu. Tenka vrstva byla podle praskového zaznamu potvrzena jako
chromova, kovové polykrystaly v multivrstvé se ukazaly byt wolframem.

Z praskovych zaznamt (Obr. 8.1,8.4) byly zjistény pozice a Sitky pika k
analyze velikosti zrna. Pro oba vzorky byly zkonstruovany Williamson-Hallovy
grafy a odhadnuta velikost zrn polykrystalu. Velikost zrn v pfipadé multivrstvy
je (4,6 £ 1)nm (Tab. 8.1, Obr. 8.2) a v ptipadé chromové vrstvy (6,241, 5)nm
(Tab. 8.2,0br. 8.3). Vzhledem k tomu, Ze praskové zadznamu byly pofizeny pro
konstantni tthel dopadu, vypocitané velikosti zrn by odpovidaly v pfipadé, ze

by zrna byla kulova, jinak jsou jen orienta¢nimi st¥ednimi velikostmi.

150
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=y 211
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Obr. 8.1: (MULTIVRSTVA) Préaskovy zaznam multivrstvy pfi konstantnim dhlu
dopadu o; = 2°. Na obrazku vidime reflexe od chromu s piislu$nymi indexy. Siroké

maximum u malych Ghld pochazi od amorfniho skla pod vrstvou
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Williamson-Hall plot
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Obr. 8.2: (MULTIVRSTVA) Williamson-Hallav graf pro kfemikowolframovou mul-

tivrtvu
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Obr. 8.3: (CHROM) Williamson-Halltv graf pro chromovou vrstvu
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Obr. 8.4: (CHROM) Préaskovy zéznam tenké chromové vrstvy pii konstatnim thlu
dopadu ;3 = 1°. Zaznam obsahuje oindexované reflexe, siroké maximum difrakéniho

thlu 22° je od sklenéného substratu.

Dalsim krokem bylo zméfeni reflektivity vzorkt a nafitovovani reflexni
ktivky pro zjisténi zakladnich parametrii vrstvy a multivrstvy.

Nafitované parametry multivrstvy vyhovuji struktufe, kdy na sklerieném
substratu je vrstva polykrystalického wolframu, na ni silnéjsi vrstva amorfniho
kifemiku. Téchto dvouvrstev je na sobé€ celkem 9, posledni kiemikova vrstva je
¢astecné zoxidovana, oxidova vrstva ma tloustku 2 nm. Tloustka dvouvrstev
je 17 nm, z toho pfiblizné 12,5nm odpovidd kiemiku, 4,5nm wolframu. Od-
chylky od téchto hodnot jsou v jednotlivych vrstvach do 0,5nm. Uz z reflexni
kiivky (Obr 8.5) , kdy pfi vyssich thlech se maxima rozpadaji, 1ze odhadnout,
ze nékteré dvouvrstvy budou mit jinou tloustku. K uspokojivému fitu vedlo
zavedeni tf1 odlisnych period, které maji tloustku 18nm. Drsnost rozhrani,
predpokladame, ze roste k povrchu, se pohybuje od 0,3nm do 0,7nm.

Z fitu reflexni kiivky chromové vrstvy na skle (Obr. 8.6) jsme ziskali
tloustka chromové vrstvy (54 £+ 2)nm, relativni hustotu chromu (87 + 5)%.
Drsnost povrchu vrstvy je o¢, = (1.5 + 0.2)nm a drsnost rozhrani mezi sklem

a vrstvou je ogqo = (0.9 £+ 0.2)nm.
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Obr. 8.5: (MULTIVRSTVA) Reflektivita multivrstvy a jeji fit
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Obr. 8.6: (CHROM) Reflektivita chromové vrstvy s fitem
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Parametry zjisténé reflektivitou jsme pouzili k simulaci grazing-incidence
difrakce. Z porovnani simulace a namétrenych zavislosti intenzity na difrakénim

uhlu jsme urcili lateralni velikost zrn.

experiment
0.05f .. simulace R=5 nm

intensita [a.u.]

39 395 40 405 41 415 42 425
26 [°]

Obr. 8.7: (MULTIVRSTVA) Velikost zrna z praskové grazing-incidence difrakce

Polomér kulového zrna byl pomoci simulace stanoven na (5 £+ 1)nm.

V pripadé multivrstvy byl polomér kulového zrna pomoci simulace
(Obr. 8.7) stanoven na (54 1)nm, chybu poloméru jsem odhadl z chovani simu-
lované kiivky. Laterdlni velikost zrna je tedy (10+2)nm. Velikost zrn polykrys-
talického wolframu v multivrstvé z Williamson-Hallova grafu je (4,6 4+ 1)nm,
plyne z praskového zaznamu pii konstantnim thlu dopadu «; = 2°. Tuto veli-
kost zrn lze proto povazovat za orienta¢ni. Uvédomime-li si, Ze tloustka wolfra-
movych vrstev byla z reflektivity ur¢ena na 4.5nm, pak do hloubky zrna vétsi
byt ani nemohou. Zaroven ovSsem nemiize platit pfedpoklad kulovych zrn u
simulace GIDu, pfesto 1ze velikost zrna urcenou simulaci povazovat alespon
za orientacni. Pravdépodobné jsou wolframova zrna navysku prorostla celou
vrstvou a rostou do sitky.

Pro chromovou vrtstvu byl srovnanim simulace s praskovou grazing-

incidence difrakei (Obr. 8.8) urcen polomér (4,84 1)nm s chybou odhadnutou
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Obr. 8.8: (CHROM) Velikost zrna z praskové grazing-incidence difrakce

Srovnanim simulace s praskovou grazing-incidence difrakci byla uréena velikost ku-

lovych zrn v poloméru (4,8 £+ 1)nm.

z chovani simulace. Lateralni velikost zrna v chromové vrstvé je (9,6 + 2)nm.
Z Williamson-Hallova grafu vysla velikost zrna D = (6,2 + 1, 5)nm, vzhledem
k tomu, Ze slo o praskovou difrakci s konstantnim tthlem dopadu «; = 1°, tuto
velikost mtizeme povazovat za orienta¢ni. Tloustka vrstvy je mnohem vétsi nez
rozmér zrn. Nesouhlas mezi rozméry miize byt dan chybnym predpokladem,

ze tvar zrna je kulovy, spiSe je jen priblizné kulovy s tendenci ristu do sitky.
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Obr. 8.9: (MULTIVRSTVA)Zavislost difraktované intenzity na uhlu vystupu pfi

pevném uhlu dopadu (o = 0,5°) a difrakénim thlu u multivrstvy 20 = 40, 5°.

Na obrazku (Obr. 8.9), ktery zobrazuje as-scan multivrstvy, lze vidét ¢tyti
oblasti maxim, thlové odpovidaji poklesu intenzity v reflektivité. U vyssich
uhla vystupu (0.7 —1)° vidime velice drobné oscilace, ty jsou zptsobeny pouze
riznou citlivosti kanalt v linearnim pozic¢né citlivém detektoru.

Simulace nesouhlasi s méfenou kiivkou, kvalitativné vsak odpovidaji po-
zice i $itky oblasti maxim, nesouhlasi tvar a intensita oblasti maxim.

Obréazek (Obr. 8.10) je zavislosti difraktované intenzity na ihlu dopadu pfi
pevném difrakénim tthlu 260 = 40, 5°. Ptes thel vystupu se integruje pies stejny
thlovy obor jako u detektoru (0, 1—2, 18)° na synchrotronu, s nimz je simulace
srovnavana. Zelend ktivka je laboratorni méreni na pfistroji X’pert, integrace
pres uhel vystupu je dana velikosti okénka detektoru, od synchrotronového
méfeni se lisi intenzitou v maximech, coz je dano rtiznym integra¢nim oborem

okénka detektoru pro rtizné tthly dopadu ve shodé s tim, jak jsme se zminili v
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Obr. 8.10: (MULTIVRSTVA) Zavislost difraktované intenzity na thlu dopadu pfi
pevném difrakénim tthlu 260 = 40, 5°, zelena krivka je laboratorni méfeni na pristroji

X’pert.

kapitole Experimentalni problémy. Simulovana kiivka opét odpovida poctem
a Sifkou oblasti maxim, nesouhlasi vSak tvarem a intenzitou téchto oblasti.
Simulovand ktivka je navic o 0.05° posunuta. Nesouhlas prisuzuji nepfesnym

parametram multivrstvy ziskanych z reflektivity.
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Obr. 8.11: (MULTIVRSTVA) Mapa rozloZeni intenzity v zavislosti na difrakénim

thlu a thlu vystupu pfi pévném thlu dopadu «; = 0, 5°.

Na obou mapéch (Obr. 8.11) vidime oblasti situované na stejnych thlech
vystupu. Uz jak jsme vidéli na fezu (Obr. 8.9) touto mapou, simulace se lisi
intenzitou oblasti a intenzitou uvnitf téchto oblasti. U simulované mapy jsou
nejintenzivnéjsi prvni dvé oblasti, u méfené mapy druhé dvé. Tyto rozdily jsou
ziejmé zpusobeny nevhodnymi parametry multivrtstvy, které jsme obdrzeli z

fitu reflektivity.
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Obr. 8.12: (MULTIVRSTVA) Zavislost intenzity na tthlu dopadu a difrakénim thlu.

Lze vidét tii oblasti maxim, u obou jsou nejintenzivnéjsi druhé oblasti.

Mapa (Obr. 8.12) je integrovana pres tthel vystupu v mezich danych po-
ziéné citlivym detektorem (0, 1—2,18)°, simulace je integrovana numericky. Na
obou obrazcich vidime tfi oblasti maxim, u obou jsou nejintenzivnéjsi druhé
oblasti. Simulovand mapa je posunuta o 0.05° stejné jako v pripadé fezu ma-
pami (8.10).

U chromové vrstvy jsme méfili rozlozeni intenzity (Obr. 8.13) v zévislosti
na difrakénim thlu a thlu dopadu na laboratornim difraktometru, kde byla
registrovana velice nizka intenzita. Obrazek ukazuje srovnani experimentu a
simulace pro pripad hladkych vrstev a ptispévek od rozptylu na drsnosti roz-
hrani. Uhlové posunuti jedné desetiny stupné v thlu dopadu je nejspise zpt-

sobeno Spatnym naklonénim vzorku. Jelikoz se nejednd o multivrstvu, jediné
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Obr. 8.13: (CHROM) Mapa rozlozeni intenzity v zavislosti na difrakénim thlu a
thlu dopadu u chromové vrstvy, obrazek ukazuje srovnani experimentu a simulace

pro pfipad hladkych vrstev a prispévek od rozptylu na drsnosti rozhrani.

oscilace by se mohli objevit tloustkové, pfi Grovni registrované intenzity, je
vsak tak veliky Sum, Ze 1ze hodnotit pouze tvar mapy. Ten odpovida simulaci
s drsnym rozhranim. I pfi méreni reflektivity intenzita rychle ubyvala, drsnost

vrstvy se pak ukdzala byt oc, = (1.5 £0.2).
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Ze srovnani vSech simulaci lze Tici, zZe simulace plné nevystihuji chovani
experimentalné ziskanych zavislosti. Lze si povSivmnout, Ze souhlasi poc¢et ma-
xim i priblizna jejich tthlova pozice, tvar piktt ovSsem neodpovida.

Simulace byly pocitany na zakladé dat ziskanych z reflektivity, nutno si
uvédomit, ze reflektivita je celkem tolerantni k zadménam vrstev, nejsme tak
uplné schopni urcit jejich spravné poradi. Tato metoda je ovSsem k takovym veé-
cem dosti citliva, muze to byt tedy diivod, pro¢ presné nejsme schopni nasimu-
lovat chovani zavislosti. Reflektivita nam nedava dostatecné presnou predstavu
o vnitinich vrstvach.

Tab. 8.1: Hodnoty ziskané z praskového zaznamu multivrstvy pro konstrukci
Williamson-Hallova grafu

hkl | 20[°] | 620[°] | 2w[°] | 62w[°] | D[A] | §D[A] | siné
110 | 40,52 | 0,03 1,9 0,1 0,020 | 0,001 | 0,35
200 | 58,85 | 0,20 | 2,5 0,3 0,025 | 0,003 | 0,49
211 | 73,67 | 0,06 | 3,0 0,1 0,027 | 0,001 | 0,60
310 | 101,13 | 0,14 | 4,0 0,7 10,029 | 0,005 | 0,77
321 | 132,36 | 0,15 | 5,3 1,6 |0,024 | 0,007 | 0,91

Tab. 8.2: Tabulka s odecty z praskového zédznamu, chromova vrstva

hid | 200°] | 6260[°] | 2w[°] | 82w[?] | D[A] | 6D[A] | siné
110 | 44,52 | 0,01 | 1,04 | 0,01 0,011 | 0,001 | 0,38
200 | 64,58 | 0,03 | 1,64 | 0,11 0,016 | 0,001 | 0,53
211 | 81,68 | 0,03 | 1,87 | 0,10 0,016 | 0,001 | 0,65
220 | 98,02 | 0,08 | 2,17 | 0,28 0,016 | 0,002 | 0,75
310 | 114,94 | 0,06 | 3,16 0,2 00,019 | 0,001 | 0,84
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9 Zavér

V praci jsme popsali metodu praskové difrakce v nekoplanarni grazing in-
cidence geometrii, byly shrnuty predstavy modelu na némz je tato metoda
zalozena. Pozorné bylo rozebrano odvozeni vztahti pro vypocet difraktované
intenzity ve snaze zachytit a diskutovat veskeré pouzité predpoklady. Tyto
vztahy jak pro reflektivitu tak pro difrakci byly implementovany pro simulaci
k porovnani s naméfrenymi vysledky.

V experimentalni ¢asti jsme studovali zptisob a vhodnost uziti této metody
a definovali problémy, které s sebou metoda ptrinasi pii méreni na koplanarnich
difraktometrech. Byli prométfeny dva charakteristické vzorky, abychom tuto
metodu vyzkouseli jak pro multivrstvy tak pro jednotlivé vrstvy. Experiment
byl proveden na kifemikowolframové multivrstvé a chromové tenke vrstvé na
skle.

Vyuzili jsme klasickou praskovou difrakei k urceni velikosti zrn, abychom
srovnali velikosti zrn s lateralni velikosti ur¢enou z grazing-incidence difrakce.
Ze srovnani vyplynulo, Ze zrna v obou vzorcich nejsou kulova, jak jsme pred-
pokladali v odvozeni. Mtzeme ale kulovy tvar zrn povazovat za ptiblizeni a
velikosti zrn takto ziskané za orientacni. Wolframova zrna se ukazala byt pro-
rostla celou tloustkou wolframovych vrstvicek a narostld do §irky, velikosti zrn
chromu v chromové tenké vrstvé ziskané obéma metodami se také neshoduji,
ale z hlediska metody je dilezité, ze mezi nimi neni fadova neshoda, ktera by
mohla poukazovat na chybu jedné z metod.

Zaroven jsme métili reflektivitu a z fitovani reflexni kiivky ziskali parame-
try vrstev, abychom mohli pro dané vzorky simulovat experimenty. Vysledné
srovnani téchto simulaci a namérenych dat je dosti zklamanim, simulované
mapy s méfenymi maji urcité shodné rysy, ale v detailech si neodpovidaji.
Shoda nastava v pozici maxim, jejich intensita a tvar ale neodpovidaji.

Simulovali jsme experimenty imaginarnich vzorkt a z téchto vypoctl vy-

plynulo, Ze zavislost difraktované intenzity na thlu dopadu nebo vystupu se
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velice méni s malou zménou parametri multivrstvy. Parametry ziskané z reflek-
tivity jsou do jisté miry zdménné, napiiklad zaménéni dvou nestejnych ale po-
dobnych period reflektivitu neovlivni, nekoplanarni grazing-incidence difrakci
zcela zasadné. Vysvétleni, proc¢ se simulace neshoduji detailné s experimentem,
by mohlo znit, ze parametry multivrstvy byly chybné. Sice vyhovujici simu-
laci experimentu rengenové reflexe, ale nedostacujici pro nekoplanarni grazing-
incidence difrakci.

Z reflektivity neziskame kompletni sadu informaci k idealni simulaci. Coz
zaroven muze znamenat, ze tato praskova metoda pracuje s vétsim mnozstvim
informaci o vzorku, nez umozni ziskat pravé reflektivita. Nabizi se cesta pro
tuto metodu, v niz lze pristoupit k fitovani parametrti simulace a tim tyto
parametry urcit s vétsi spolehlivosti nez naptiklad z reflektivity. Ovéreni by

vyzadovalo vice riiznych vzorkd mnohem lépe definovanych.
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