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Abstrakt:

Tato bakalaiska prace se zabyva teorii difizniho rozptylu rentgenového zafeni na
drsnych multivrstvach. V tvodni kapitole shrneme nékteré zakladni principy -
statistick¢é vlastnosti rozhrani, Fresnellovy koeficienty, teorii rozptylu, atd. - které
nasledn¢ pouzijeme k odvozeni vztahli pro spekularni odraz a diftizni rozptyl od
drsnych rozhrani, kterd budeme povazovat za ndhodné fraktaly.

Pouziti téchto odvozenych vztahi budeme demonstrovat pifi méfeni na
multivrstvé sloZené z vrstev SiO, a ZrO, a substratu z mineralniho skla. Namétena
data budeme fitovat na odvozené funkce pomoci programu Matlab. Drsnosti rozhrani
navic zmétime pomoci AFM mikroskopu a srovname tyto dvé metody méteni.
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Abstract:

This bachelor work follows with the theory of diffusion x-ray scattering from
rough multilayers. In the first chapter we will recap some basic principles - statitistic
properties of interfaces, Fresnell coefficients, scattering theory, etc. - this stuff we
will use to derive the expressions for specular reflection and diffusion scattering
from rough interfaces, which we will consider as the random fractals.

We will demonstrate the use of these derived expressions at a measurement on
the multilayers coumpounded from SiO, and ZrO, layers and substrate of mineral

glass. Fitting of the measured data on the derived expressions will be done with
Matlab software. Moreover, we will measure the roughness of interfaces with AFM
microscope and we will compare these two measuring metodes.
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Uvod / P¥edmluva

Zabyvani se statistickymi a korela¢nimi rozhrani a zkoumani tenkych vrstev ma
svlyj urcity vyznam. Nékteré fyzikalni jevy jsou na nich silné zavislé.

Optoelektronické soucastky napiiklad vyuzivaji epitaxni rlst vrstev - ty jsou
potom tenké jen nékolik atomarnich vrstev a umoziuji tak projev kvantovych efekta.
Dale, tenké kovové vrstvy Casto vykazuji magnetické vlastnosti, které nelze u vétSich
vzorkli dobfe pozorovat. Pozorovani interakci mezi tenkymi magnetickymi
a nemagnetickymi vrstvami vede vyzkumu magnetorezistance. Tato vlastnost silné
zavisi na tloust’ce vrstev a drsnostech jejich rozhrani.

Parametry rozhrani zavisi na zpusobu ridstu, jakym tenkou vrstvu vytvoifime.
Zkoumani korelacnich vlastnosti jednotlivych rozhrani je tedy uzitecné k tomu,
abychom dokézali nahlédnout do samotného procesu rustu jako takového.

Ke zkoumani téchto vlastnosti mame metody méfeni v pfimém a reciprokém
prostoru. Mezi metody méfeni v pfimém prostoru patii skenovaci mikroskopy, které
nam poskytuji pfimo obraz profilu povrchu vzorku. Naproti tomu rentgenovy rozptyl
nam poskytuje obraz reciprokého prostoru. Parametry ziskané z rentgenového
rozptylu nam déavaji informace o struktufe, které jsou primerovany pies velky objem
vzorku.

Skenovaci metody mohou mit destruktivni vliv na zkoumany vzorek, protoze pfi
nékterych metodach je skenovaci sonda v piimém kontaktu s jeho povrchem.
Vtomto ma rentgenovy rozptyl vyhodu oproti skenovacim metodam. Navic,
umoziiuje zkoumat i vnitini strukturu vzorku, kterd ndm pii skenovacich metodach
zustava zapoveézena.

V této praci srovname rentgenovy rozptyl s méfenim na mikroskopu atomovych
sil na né€kolika pouzitych vzorcich multivrstev. V prvni ¢asti odvodime vztahy pro
intenzitu rentgenového zareni rozptyleného od multivrstvy, na které budeme fitovat
namétfend data. V zavéru pak dané vzorky proméiime na AFM mikroskopu a obé
metody srovname.



1 Zakladni principy

V této uvodni kapitole se budeme zabyvat statistickymi vlastnostmi vrstev
arozhrani. Déale zopakujeme nékteré zdkladni principy jako jsou Fresnellovy
koeficienty, ¢i struény popis teorie rozptylu. Tyto poznatky nam budou
v nasledujicich kapitolach slouzit k odvozeni vztahli pro spekularni odraz a difizni
rozptyl rentgenového zareni na multivrstve.

1.1 Vlastnosti vrstev a rozhrani

Libovolnou latku muzeme charakterizovat dielektrickou susceptibilitou y .
Susceptibilita je obecné tenzor, my vSak budeme pracovat s izotropnimi materialy,
pro které plati, ze (viz napt. [3]):

e=1+ 4 (1.1)
n’ =g, (1.2)
kde ¢ je dielektricka permitivita a » index lomu materialu.

Susceptibilita souvisi s elektronovou hustotou

Z = Z np s (13)
kde y, je nominalni hodnota susceptibility a p relativni elektronovéd hustota
materidlu. Index lomu zavisi také na frekvenci zafeni. Pro rentgenové zafeni je index
lomu komplexni ¢islo mensSi nez jedna. Pfiblizné pro rentgenové zateni plati

|1 - n| ~107°, proto v nékterych ptipadech pouziviame index lomu (kombinace vztahu

(1.1) a (1.2)) jako rozvoj do Taylorovy tady:

n:1/1+zzl+% (1.4)

Uvazujme nyni polonekone¢nou vrstvu (vzhledem k soufadné ose z) s drsnym
rozhranim, jehoZ profil miizeme charakterizovat nahodnou funkci U(x,y)=U(7, ).
Stiedni hodnotu funkce polozme <U > =0 a primérnou z-ovou soufadnici profilu
z=1z,.

Susceptibilita takovéhoto polonekoneéného vzorku je pomoci Heavisideovy
funkce dana jako:

2(F)= (2, +U - 2) (1.5)

Statistické chovani rozhrani je dano jeho bodovymi a korela¢nimi vlastnostmi
(korelace je vzajemny vztah mezi dvéma veli¢inami - pokud jsou dvé veliiny
korelované a jedna se méni, méni se i druhd a naopak. V nasem piipadé¢ budeme chtit
zjistit korelaci mezi drsnostmi rozhrani - viz. dale).

Bodové vlastnosti rozhrani jsou popsany hustotou pravdépodobnosti posunuti
(vzhledem k z,), danou jako:

1 - -
w(U) = S [oW(,)-Ur,, (1.6)
S
kde S je oblast, pfes kterou integrujeme a piislusna charakteristicka funkce je:
20(Q)= [ @ wU)aU =(e?) (1.7)

—0

Drsnost rozhrani spoc¢itame pak jako stfedni kvadratickou odchylku:



+00

o’ = [wu’du = (U’ (7)) (1.8)

Pokud je profil rozhrani statisticky homogenni, je drsnost nezavisld na lateralni
pozici 7, tzn. soufadnicich x, y.

Budeme uvazovat, Ze hustota pravdépodobnosti posunuti je normovand Gaussova
funkce, tedy:

2
Um

1 7
20 (1.9)

e
oN2r
Dosadime-li (1.9) do vztahu (1.7), dostaneme:

1 _ U’ _
Zu(Q)—EJ;eXP[—lQU— = de =

W(U):

2 U
+0oo — . 2
= 1 J.exp - L+iQa£ —leaz dU = z o-\/E-HQO-\/_
ol 2| o2 T 2 ) 2 aU = o3
1 5
_EQO— +o0 , _1 252
=¢ Ie_z dz=e 2° (1.10)

=

Korelaéni vlastnosti rozhrani mezi dvéma body 7, a 7, jsou popsany
dvoudimenzionalni hustotou pravdépodobnosti a charakteristickou funkci:
WU, U")=wU(7, LU () (1.11)
2o (0.0")= (e (1.12)
Pokud dvoubodova hustota pravdépodobnosti zavisi pouze na 7, — 7, , zavadime
takzvanou korela¢ni funkci rozhrani jako:
C(FH _?1;):<U(’711)U(F1;)> (1.13)

Uvazujme vice rozhrani (vice vrstev rozmisténych podél osy z ). Chceme-li
popsat 1 vertikalni korelaci, to znamena korelaci mezi dvéma rtiznymi rozhrannimi,
bude korela¢ni funkce vypadat takto:

C,, (7, —71)=(U, 7 W, 7)) (1.14)

Casto uzivana metoda je, Ze miZzeme drsné rozhrani chapat jako nadhodny fraktal.
Korelaéni funkci m-tého rozhrani mizeme pak vzit ve tvaru:

J m , (1.15)

kde o, je drsnost rozhrani, A, , je takzvana lateralni korelacni délka a £, je

Hurstv fraktalni koeficient (4, (0;1]). Korelacni funkce (1.15) ma ale nékteré

nevyhody. Pfedné, Fourierova transformace této funkce jde spocitat analyticky pouze
pro h, =0,5 a h, =1. Navic, pro mald 5, numericky pocitany Fourieriv integral

=

|r11_r11

A

Cm(l_;ll _’71;):031 exXp _[

lat,m

velice pomalu konverguje. Tuto funkci nelze rovnéz pouzit pro popis monokrystali,
nebot’ nerespektuje krystalovou strukturu. My budeme ale pracovat s amorfnimi
latkami, takze mizeme funkci (1.15) pouzit.

Pro popis korela¢nich vlastnosti dvou rliznych rozhrani budeme uvazZovat funkci
(1.14) ve tvaru, jako je uvedeno v [6].



z —Zz

Cmn (’_;II - ’_;II ') = \/Cm (’_;II - l_;II ')Cn (l_;II - 7_/:][ ') exp(_ %J 9 (1 . 16)

kde A, je vertikalni korela¢ni délka a z,, resp. z,, je primérma vertikalni z-

tova soufadnice dané¢ho rozhranni. Pro jednoduchost budeme ale dale uvazovat, ze
vSechny fraktalové koeficienty jsou stejné, tedy 4, = h, Vi.

1.2 Zakladni pojmy rozptylu

Nyni se budeme zabyvat popisem rozptylového procesu. Nadale budeme
uvazovat pruzny rozptyl paprski, to znamena, Ze nedochazi ke ztraté energie (thlova
frekvence a vlnova délka dopadajici a rozptylené viny je stejna, jejich vinové vektory
maji stejnou délku). Vzorek budeme ozatfovat rovinnou vlnou, jejiz elektricka
intenzita je dana predpisem:

E(7.t)=E, e %7, (1.17)
kde Ei,o je amplituda, @ uhlova frekvence a 1%1. je vlnovy vektor dopadajici

viny. Jak bylo feceno, thlové frekvence dopadajici a rozptylené viny jsou stejné,
nadale nebudeme ¢len e psat.

Pokud chceme popsat rozptylovy proces, musime vyiesit rozptylovou rovnici
(viz napt. [1]; [2]):

(a+ K)EF) =V (F)EF) (1.18)
Tato rovnice se fesi pomoci Greenovy funkce a feSeni ma tvar:
E(7)=E,(F)+ [ G,(F =7 )T (7 )E (7", (1.19)
kde G, (F -7 ') je Greenova (rozbihava) funkce:
iK|F-F|
Gy(F 7)== (1.20)
4r |r —Fr |

al (F ’) je operator, ktery vypada takto:
T=V+VGV +VG VGV +--- (1.21)
Protoze je vypocet integralu ve vyrazu (1.19) znacné slozity uz pro druhy ¢len
rozvoje operatoru (1.21), bereme v kinematické aproximaci za operator T pouze
prvni ¢len rozvoje (Bornova aproximace [2]), tedy T~V.

Pokud dosadime do (1.19) z rovnice (1.20) a (1.21) a pouzijeme vySe zminénou
aproximaci, dostaneme vyraz:

EG)=E ()~ ]

7 =7

iK |7 7|
A B

V(F")E, e d*F' (1.22)

Pokud plati, ze |F’| << |17

, to znamend, ze je detektor daleko od rozptylového
centra, mizeme vyraz K |17 -7 '| rozvinout pomoci Taylorova rozvoje (viz [2]).
K[f-7|=KJ(F-7)-(F-7") =
5 "2 B , (1.23)
:Kr\/1—2e’ d +(7—j ~Kr—K, -7

r




kde e je jednotkovy vektor ve sméru 7 a 123 je vektor, ktery charakterizuje

rozptylenou vlnu a smétuje ptimo do detektoru. Pouzijeme-li tuto aproximaci, lze
prepsat vztah (1.22) na:

E(F)=E,(F)-—

=B ()= E (K JPIK,)
A r ’

kde jsme posledni vyraz v rovnici zapsali pomoci Diracovy symboliky typické
pro kvantovou mechaniku.

Reseni se rovnice (1.18) se da (pii pouziti predchozich aproximaci) také vyjadfit
pomoci takzvaného form-faktoru a to:

.[V —~I Oe(‘ k) d3—~r:
(1.24)

—

E(F)= Ei,0|:eikif +f(l?,., Hs)eiKr} (1.25)

Form-faktor ma tedy tvar:

1K, K,)= 41 < > (1.26)

Dtlezitym pojmem v teorii rozptylu je diferencidlni ucinny prifez. Je to
v podstaté¢ pravdépodobnost, Zze se paprsek rozptyli do uréitého infinitizimalné
malého prostorového uhlu. D4 se odvodit (viz. napft. [2]), ze diferencidlni G¢inny
prifez je dan absolutni hodnotou form-faktoru:

=|f(K.K.) (1.27)
Z ptedchozich vztaht tedy pro diferencialni €inny prifez dostavame:
1 2
d_o- = 2 <K s K i>
dQ l6r
Intenzita, kterou pii experimentu méfime, je tmérna diferencialnimu ucinnému
prufezu. Pokud se paprsek rozptyli do malého prostorového uhlu dQ, miizeme psat,
7e mezi intenzitou a diferencialnim Ga¢innym prﬁfezem plati vztah:
do do
[=j—Q=—"+ Lo —dQ, 1.29
740 T s 4o (129)
intenzita a § prifez dopadajiciho paprsku. Navic,

A

4

(1.28)

kde ;j hustota toku, [

prim
pokud je detektor dostate¢n¢ daleko od rozptylového centra, mizeme s velkou
piesnosti psat:
S 2
dQ=—-+—; §<<d”, (1.30)
kde d je vzdélenost rozptylového centra od detektoru. Pak se vztah (1.29) zméni
na:

_, do 1

" dQ And’?

Je potieba také zjistit, jak vypadd rozptylovy potencial V ve vztahu (1.28).
Pokud se omezime na nemagnetické materidly, to znamend kdyz relativni

magnetickd permeabilita bude 0, z Maxwellovych rovnic se d4 odvodit, ze pro
potencial bude platit tento vztah:

v =vv-(-K74(7)), (1.32)

(1.31)



kde K je vlnovy vektor a y susceptibilita. Nadale se budeme zabyvat pouze

malothlovym rozptylem. Pro ten se d4 aproximovat, Ze:
V=K (F) (133)

1.3 Fresnellovy koeficienty

Zabyvejme se situaci, kdy nam rentgenové zafeni dopada na hladké rozhrani
vakua angjakého materidlu. UvaZzujme monochromatickou rovinnou vilnu - tu
muzeme snadno popsat vyrazem (1.17). VIna se na rozhrani c¢asteéné odrazi
a Castecné lame. Odrazenou a proslou vinu mizeme psat jako:

E -E e—i(wkz—ik-i)
ER ) ER’O i) (1.34)
r = L7 €
Pro velikost vinového vektoru vS§eobecné plati (viz napft. [3]):
k =kon, (1.35)

kde k, je velikost vlnového vektoru ve vakuu a » index lomu prostfedi.
Ptedpokladejme, Ze rozhrani lezi v rovin€ xy jako na obrdzku 1.1 (osa x jde kolmo
z obrazku):

Obrazek 1.1 - Odraz a lom rentgenového zareni na rozhrani dvou prostiedi

Slozka vlnového vektoru, ktera je rovnobézna s rovinou xy se pii prichodu

rozhranim zachovava, méni se pouze z-tovda komponenta vektoru. Z geometrie,
kterou vidime na obrdzku 1.1, mizeme lehce odvodit (pro rentgenové zéfeni, tzn.

s vyuzitim (1.4) a zanedbanim &lentt y*> ~107'"), Ze pro velikost z-tové komponenty
proslého vinového vektoru plati:

k., = kysin® a, + (1.36)

kde «; je thel dopadu a k velikost vinového vektoru dopadajiciho zareni

(v nasem piipadé tedy velikost ve vakuu).
V roving rozhrani existuji vSechny tfi viny soucasné - v libovolném bod¢ roviny
a v libovolném ¢ase musi mit tedy viny stejnou fazi. To znamena:

ot—k -F=wpt—ky F=wt—k, - F (1.37)
Dosadime-li postupné za ¢ =0 a 7 =0, dostaneme, Ze musi platit:
D=0, =
Lol (1.38)

k-F=k,F=k,-F
Okrajové podminky, které plati na rozhranni, tedy jsou:
E +Ep = Ey; kz,i(Ei _ER):kz,TET’ (1.39)
kde E,,E, a E, jsou velikosti intenzity dopadajici, odrazené a proslé vlny, k_,

a k_, z-tové slozky vlnového vektoru dopadajici a proSl€ viny.



Chtéli bychom nyni stanovit, v jakém pomeéru jsou prosla a odrazena intenzita
vzhledem k intenzit¢ primdrniho paprsku - tedy urcit reflektivni a transmisni
koeficienty. Z ptedchozich hrani¢nich podminek (1.39) se da lehce odvodit, Ze:

ER kz,O - kz,l
7, ==
™! Ei kz 0 + kz 1
’ - 1.40
E, 2k, (1.40)

1

t =2
“E k., +k,
kde jsme si pteznaCili z-tové komponenty vinovych vektort jako &, =k.,
a k_; =k_,. Divodem je to, Ze v dal$im vykladu potiebujeme indexovat rozhrani

vzhledem k potadi vrstvy v multivrstvé. Vztahy (1.40) plati univerzaln¢é bez ohledu
na polarizaci piivodniho dopadajiciho zéfeni.



2 Spekularni a difazni odraz

V této kapitole se budeme zabyvat odrazem rentgenového zaieni od multivrstvy.
Pokud nebude uvedeno jinak, budeme uvazovat multivrstvu jako N vrstev lezicich
na polonekone¢ném substratu. Pismenem ;j budeme indexovat potadi vrstvy, index
j =0 znac¢i volné prostiedi nad prvnim rozhranim, j= N +1 indexuje substrat,
kazda vrstva ma svoji prumérnou tloustku, elektronovou hustotu, susceptibilitu,
kazdé rozhrani svoji drsnost a dalsi statistické vlastnosti - viz. obrazek 2.1.

‘LT] - _'I'L] .
_—_— — ———— — 1.rozhrani
1vrstva xrp,,Tfm

fl\: _'IIL\ .
_— - ——— == Z.rozhrani
2 vrstva IE:pE:T__Emm
—_——

= i_Tj R _I'LJ i i

_—_ j-té razhrani
j-ta vrstva y :pj:Tfmm
_—_— T ——

T, M
L L"" M-té rozhrani
N-ta vrstva Py I']I:;-flJm

L S

——— e~ ¥ e rozhrani N+1

substrat ¥ Pra

Obrazek 2.1 - Néakres multivrstvy o N vrstvach

Uvazujeme-li takovouto multivrstvu, susceptibilita ve vyrazu (1.5) pfejde na:
N+1

2(F)=22,Q,(), 2.1)
n=l1

kde QO (77 ) je tvarova funkce n-t€¢ vrstvy - nabyva hodnoty 1 uvnitf n-té vrstvy,
hodnoty 0 mimo ni. Tvarova funkce Qn(F ) tedy vypada takto:
Q (F)=H(z, +U, (F)-z)-H(z,,, +U,,,(F)-z) 0<n<N
Q. (’7) = H(ZN+1 +U . (’7)_ Z)
Déle rozepsanim vztaht (1.40) pro jednotliva rozhrani v multivrstvé odvodime

dualezité relace, které pouzijeme v dalSich vypoctech. Podobné jako v (1.40) znacilo
1y, Fresnelliv koeficient pro prvni rozhrani, tj. rozhrani mezi vrstvou 0 (vakuum)

(2.2)

a vrstvou 1, bude nyni r,_, . znalit Fresnelllv koeficient pro j-t€ rozhrani, tj. rozhrani

Jj-Lj
mezi vrstvou j a j+1 (analogicky 7, ;).



kz,j—l - kz,j

vr.,.= =-r. .
JLJj J.j-1
k., +k.;
2k . 2k. . =2k . +2k_.
_ z,j-1 _ z,j-1 z,j ] _ _ _ —
Ly = c +k r +k =20t = a2, =0
z,j-1 z,j z,j-1 z,j

(2.3)

2.1 Odraz od drsného rozhrani

Nasim ukolem bude nyni odvodit, jak se projevi drsnost rozhrani na
Fresnellovych koeficientech (1.40). Vzorek budeme povazovat za jedno rozptylové
centrum s néjakym efektivnim potencidlem. Vyslednou intenzitu (resp. diferencialni
ucinny prafez (1.28)) ziskame stfedovanim pies vSechny mozné konfigurace
rozhrani. Musime tedy fesit rozptylovou rovnici:

(a+&*KE) = (VE) =7, {E). 24
kde V,, je n€jaky efektivni potencidl. My budeme pouzivat stfedovany potencial

(1.33), ktery volime ho ve tvaru:
N+1
v, 7)=-K>Y 7,(Q,F) (2.5)
=1

V tomto tvaru se efektivni potencial sklada z primérnych prispévki jednotlivych
vrstev a veSkerd moznd vertikdlni korelace mezi rozhranimi je tedy zanedbana.
Pokud mizeme o vzorku ptedpokladat, Ze je lateralné statisticky homogenni, zavisi
hodnota efektivniho potencialu pouze na z-tové souradnici.

Pomoci maticového zapisu lze odvodit, ze pro intenzity odrazené a proslé
multivrstvou plati (viz [1]):

EO = MEsub = ¢0_1R1¢1_1R2 . .RN+1¢1:/£—1Esub H (26)

E - E_/,T . ¢ _ e‘ikz.,T, 0 Cr 1 1 rj—l,j
P\ER)S 0 e g\ Ty

kde k. ; je z-tovéa soufadnice vlnového vektoru v j-té vrstvé, T, je tloustka j-te

vistvy a r,, ; at,,; jsou Fresnellovy koeficienty definované (1.40).

E _ Ei . E _ ESub,T (2 7)
(. ER b sub T 0 s .

nebot’ 0 indexuje volné prostranstvi nad multivrstvou a zde mame primarni
dopadajici paprsek. Naproti tomu v substratu zadna odrazend vlna neni, je zde pouze
vlna prosla.

Pokud jsou rozhranni drsnd, s laterdlni pozici 7, se bude ménit tloustka j-té

J=Lj

Musi platit, ze

vrstvy v matici ¢j , a to tak, ze:
TJ(FII):ijmm +Uj(’_;11)_Uj+1(FII)’ (2.8)
kde U, je odchylka j-tého rozhrani a 7™ je primérna tloustka j-t€ vrstvy (tzn.

tloustka neporuSené vrstvy).
Modifikace matic ¢, mizeme lehce dosdhnout tak, Ze matice ¢, v rovnici (2.6)

oblozime maticemi:
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. etV 0 - e t=ilin 0
U,= wwu b U= ik, U, (2.9)
0 e 0 e

Rovnice (2.6) pak ptejde na:
Eo = MEsub = ¢0_1U1R1U1¢1_1U2R2 . 'RN+1UN+I¢1:/£—IESub (2.10)
Na zacatku tohoto odstavce jsme stanovili, ze potiebujeme spocitat stfedni
hodnotu intenzity, ktera jde do detektoru (tzn. <E0>). Ptedpokladame, Ze intenzita

v substratu neni ndhodna, coz neni ve skute¢nosti pravda, protoze rozhrani jsou
popsana nahodnou funkci U (17,,) Zavedenim aproximace (2.5) jsme ale nahodnou

tvarovou funkci Q2 j(F ) vysttedovali, tudiz E,, za nahodnou povazovat nebudeme.
Muzeme tedy psat:
(E,)=(M)E,, @2.11)
Tuto rovnici miiZeme prepsat tak, 7e maticemi U ;2 U » oblozime matice R;.
Predpokladame-li, ze jsou odchylky U, statisticky nezavislé (vzhledem k j, .
zanedbavame vertikalni korelaci), rovna se pak stiedni hodnota sou¢inu vsech matic

souc¢inu jednotlivych stfednich hodnot <17 J.RJU j> . Pak miizeme zavést modifikované

Fresnellovy koeficienty nasledovné:

~ R 1 ro
R, =(U,RU,) :L[ ' HJJ (2.12)
oy Ty
Musime dale uvazovat, Ze:
. ik, +k. U,
ik, -,I+k:4j Uj- - e
g . <e > (2.13)
ei(k:,/—l_kz,_/ )U/' <ei(kz‘j—l_kz,j )Uj > >

coz si podle numerickych vypoctli miizeme dovolit, kdyz jsou drsnosti mnohem
mensi ve srovnani s tloustkami vrstev. V naSem méieni plati, ze tloustky jsou v fadu
stovek Angstromu a drsnosti v fadech jednotek Angstrému, aproximaci (2.13) si tedy
muzeme dovolit.

Pak vypoctem R’ odvodime, Ze

J=LJj

f’<_1,< =——— =
JLj <el(kz‘j*l ke, > ;(U‘,- (kz,j—l — kz’j )

Nyni miZeme dosadit z vypoctu (1.10), ktery jsme provadéli v prvni kapitole.
Fresnellovy koeficienty pro drsné rozhrani vypadaji tedy takto:

' _ -2k, k., ;07
J = Tj€ (2.15)
1
7(kz,jfl_k:,/)zo-/2‘
o, =t e’ (2.16)
Po rozepsani je vidét, ze dokonce plati beze zmény vztahy (2.3), které¢ jsme
odvodili na zacatku této kapitoly.

11



2.2 Spekularni odraz od drsné multivrstvy

Nasim cilem nyni bude popsat spekularni odraz zafeni od multivrstvy. Uvazujme
nejprve jednu vrstvu leZici na substratu, kterou budeme ozarovat. Dopadajici vlna se
rozlozi na dvé casti. Jedna se pfimo odrazi od vrstvy pod stejnym uhlem, jako
dopadal primarni paprsek, druha projde do vrstvy pod urcitym thlem. Druha ¢ast
viny prochdzi vrstvou a na rozhrani vrstvy se substratem se opét rozlozi na ¢ast, ktera
se odrazi a na Cast, ktera se lame. Odrazena Cast jde zpét vrstvou a prochazi, nebo se
lame na prvnim rozhrani, a tak dale. Ve je znazornéno na Obrazku 3.2.

SN
S N N

vrstva

substrat

Obrazek 2.2 - Odraz na vrstvé lezici na substratu

Ve vrstvé tedy v podstaté dojde k nekoneéné mnoho odraziim. Vysledné intenzita

je pak dana superpozici vSech svazkl, které¢ se dostaly zpét na povrch. Mame tedy:

_ ik, T ik, | T ik, \T ik, \T ik, \T ik, \T )
E=E\r,, +ty,e " n,e "t g+t e r,et nge e ),

(2.17)
kde k., je z-tova sloZka vlnového vektoru ve vrstv€, T primérna tlouStka vrstvy

a r_, . Fresnellovy koeficienty.

J=LJ
Uvézime-li vztahy (2.3) odvozené pro Fresnellovy koeficienty na zacatku
kapitoly, které plati, i kdyZ uvazujeme drsnost, dostaneme dvé nekonecné fady:

n

o0 o0 n
_ 2ik, T 2ik_ T 2ik, T
E_Ei[zro,l(_e ’”1,2”0,1) +Ze rl,z(_e ’”1,2”0,1) J (2.18)
n=0

n=0

Tyto fady mizeme secist a dostaneme:

v ettt
0,1 1,2
E=E

"1
+ 1”0,17’1’26

(2.19)

Dostali jsme tedy intenzitu svazku odrazeného od jedné vrstvy lezici na
substratu. Pokud chceme dostat intenzitu svazku odrazeného od multivrstvy,
vyjdeme z jedné vrstvy lezici na substratu a dalsi vrstvy budeme postupné piidavat.
Mame-li tedy N vrstev a substrat indexujeme indexem N +1, dostaneme:

12



4 2ik; nTy

r +r

, _ NN TN N4
N-LN ™ ' 2ik yTy
1+ Py nTn v+
’ 2ik, T;
v, t+r o
J=LJ JsJ+l
Ty = 1+ 2ik, T, ? (220)
P Tjn€
’ 2ik, \Ty
I Yoy 1€
01 4 2ik, Ty
1+ 7,1 ,e
;o . .
kde r; ;,, jsou koeficienty dané vztahy (2.15).
Vysledna métend intenzita je pak dana jako:
2
I=RI,, =t 1., (2.21)

kde 7,,, je intenzita dopadajiciho paprsku.

2.3 Difazni rozptyl

Jak bylo naznafeno na =zacatku odvozeni odrazu od drsného rozhrani,
potfebujeme spocitat rovnici (2.4). Budeme chtit spocitat diferencidlni u¢inny prifez
podle vztahu (1.28). Vzorek bereme jako jedno rozptylové centrum s néjakym
efektivnim potencidlem a diferencidlni G€inny prifez (1.28) budeme stfedovat pies
vSechny lateralni soufadnice.

Ozna¢me 7 = <K s

I}‘Ki>. Uvazme nyni, Ze rozptylovy potencial se sklada ze

dvou ¢asti: neporuseného potencidlu V', a porusené¢ho V', tedy i 7 ma dvé €asti 7,
a 7,. Potom pro diferencialni G€¢inny prifez mame:

do 1 2
a0 167 <|TA +7 >:

- L Ere el (ml)-

L RN s 0 S
1

B 1677

QTA + <TB>‘2 + Cov(TB,rB ))
Tato Cast:

e+ (0 (2.23)
dQ 16720 V7 '
piedstavuje spekularni odraz na drsnych rozhrannich v multivrstveé, ktery jsme
pocitali na zacatku této kapitoly. Nasim hlavnim cilem bude tedy spocitat kovarianci
Cov(r 5T ) Nejprve spofteme, cemu se rovna 7.
Hned na zacatek provedeme aproximaci a to takovou, ze budeme celou
multivrstvu povazovat za polonekone¢ny substrat se susceptibilitou y, . Pivodni

potencidl ve tvaru (1.33) piejde na tvar:
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N+1

I}B =_K22( j _Zsb/(’j)=_KziAZfQj(’7) (2.24)

Jj=1
Pouzitim aproximace polonekone¢ného substratu spocteme 7z, jako:

7, =<KS v, Ki>=—jd2r,,jt T g2 ZA;(J (FYe " dz (2.25)

kde i a s indexuji dopadajici paprsek a paprsek JdOllCl do detektoru, ¢, a ¢, jsou

Fressnelovy koeficienty (transmisni koeficienty pii pfechodu do polonekonecného
substratu se susceptibilitou y, ).

Ozna¢me Q =k, —k,,. Po pfehozeni sumace a integrace mizeme jednoduse

vyintegrovat pfes z a dostaneme:

2 N+1 -
_ KTt i Ay (a2 —iQH-F,,( -iQ.z; ~iQU; 0.z, —iQ:U,-H)
Ty = x;|dre e e e e

z

(2.26)
Tento vysledek miizeme vhodnou tipravou piepsat na:
zK tt, &
= o 25 £ (2.27)
kde jsme oznacili:
Uy =D = DYy =X =X~ X Y X=X~ X (2.28)
gj — e—inZjJ-dZ’—;HefiQ,,»F,,e—inU,'(;ll) (229)

Ve vyrazu (2.27) je nyni ndhodnd veliCina pouze &, . Musime tedy spocitat
kovarianci Cov(§ j,fk). Jelikoz je v (2.29) nédhodna veli¢ina pouze U_/.(F,,),
dosazenim do kovariance dostaneme:

Cov(cfj,cfk) O 10 ijd r,,_[d rre 10 {7~ ’”)Cov(e_igsz(;”),e_iQZUk(;”))
(2.30)
Podle definice kovariance je Cov(A,B)= <AB*> —<A><B*>. Rozepsanim pro nas

piipad dostaneme:
Cov(ef,g,uj ) pmi0.t (F,,)): < o006 -0y ))> _ < o Us (7,,)>< QU )>

2.31)
Vypodet stiedni hodnoty < ~0.U,{F) > jsme fesili v prvni kapitole. Vypocet ¢lenu
<e[(Q:Uf (F”)Q:Uk(i”))> je slozit&jsi a fesi se takzvanym rozvojem do kumulantu (viz
[7D).

<e—i<QzU_/ (71 01U, Gy ))> N exp{—% <(Q2Uj _0'U, )2 >} -
_ exp[—%«gzvj F-20.fu,u, +(0.U,) ﬂ - (232)
onf- Lo} oY)

Z prvni kapitoly dosadime do (2.32) vztahy (1.8) a (1.14). Po Upravach tedy
dostaneme, zZe se cela kovariance (2.31) rovna:
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-io.U (7 —i 7 00" +0: [ €7
COV(€ QZU‘,(H)’e QzUk(,,)) e 2( ( ) )(th Ce 7y 11)_1) (233)

Konec¢ny vztah pro diftizni rozptyl bude tedy vypadat takto:

do K4|tl~ ) 2 NN+ . —i(Q.z o' ) _l(sza/2+(Q;)zok2j
- S S B é‘ 5 %) T¥z%k 2
(dgjd,ﬁ 167°|0. [ ,Z‘; HIohe ‘ BCEYY

_ R 20 (G it B (s
Xj.dzrll_[dzrl}(egz /k(’// i) —1)6 iQy-(Fy 77 )

Coz muzeme jeSt¢ substituci v integralu piepsat. Zvolime novou integracni
proménnou X =7, — 73} a jedno vyintegrovani ndm da ozaienou plochu vzorku.

2 N+1IN+1

=y
dQ diff 1672'2‘Q ‘ 7=l k=l

(2 2 (o}
z.-0'z Y QZ-J/-+Q: Ok - . ’c. X —iO X
é‘lk (Q: j=C: k)e 2( ( )2 )J'de(eQ. Cpl )_lJe iQy X

(2.35)
Jak bylo feceno v prvni kapitole, Fourierova transformace korelacni funkce,
kterou jsme pouzili, ¢ili integral ve vztahu (2.35) (po Gprave), jde spocitat analyticky
pouze v n€kolika ptipadech. Na to se nyni podivame v nasledujicim odstavci.

2.4 Analyticky vypocet Fourierovy transformace korelacni funkce

Protoze je korela¢ni funkce ve vyrazu (2.35) v exponencidle, vyjadiime ji pomoci
Taylorova rozvoje. Jako korelacni funkci pouzivame (1.16) a, jak bylo feceno v prvni
kapitole, jeji Fourierova transformace, €ili integral, ktery vznikl v (2.35) zavedenim
Taylorova rozvoje, jde spocitat analyticky pouze v nékolika pfipadech. Integraci
muzeme provést pres celou rovinu (korelaéni funkce nabyva méfitelnych nenulovych
hodnot na plose daleko mensi, nez je ozafend plocha vzorku). Integral vyjadiime
v polarnich soufadnicich

Jm Id(DJ.dl"l" l rCOS¢IjQZ|2Cmn (?)]S =
,w 25 s s [ 1 ] 7\;,_2” L (2.36)
=Z 0. 0,0 e 2 A A,(f‘,,k o Ao f 2nJ.drrJ QQH )e_ﬂ

s=1 S!
kde J, je Besellova funkce nultého fadu. Integral v tomto vyrazu se da fesit

analyticky pro ~#=1a h=0,5.V tabulkéch s 1ntegraly (napf. [5]) mGzeme nalézt:

TJU(,Bx)e_“"dx— [“a Hh e ; Rev > —1; Re(a £if3)>0
0 Ja' + p’ (2.37)

Vi 2
J.J ,Bx “’“dx—\/_egal [’B ; Rea >0; >0, Rev> -1,
kde 7, je takzvand modifikovana Bessellova funkce, kterd souvisi s klasickou
EU

Bessellovou funkci, a plati: I# (z) = e—;m’J# [ezin )

Je rovnéz vidét, ze podminky pro existenci integralii (2.37) a (2.38) jsou splnény.
Déme-li v§e dohromady, dostaneme pro 4 =0,5:
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TdrrJO (o, |r)e%r2h 1 (2.39)
0

2

%+|Q11|2
apro h=1:
+00 S op ‘Q]]‘Z T, 2
s g el (50
.([drrJO(]Q,,|r)e 2 =%e o Jo[62 %} (2.40)

Tyto vysledky se pak daji pfi pocitacovém zpracovani zahrnout do programu pro
urychleni vypoctu.
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3 Korekce pfi méreni

V této kapitole se budeme vénovat popisu meéfeni spekularniho odrazu
a difuzniho rozptylu. Nastinime geometrii pfi méfeni a popiSeme, které korekce je
potieba pii zpracovani vysledki méfeni zapocitat.

3.1 Geometrie méreni

Obecné mame geometrické uspotraddani pii méteni, jako je na obrazku 3.1.

detektor

i
&,
@ =a/

| vzcrreMk

podlozka ‘

Obrazek 3.1 - Geometrické uspofadani pii méfeni

Z obrazku je vidét, ze pro thel dopadu «a; a vystupu «, paprsku plati:

a, =w

3.1)

Podle toho, v jaké jsou vzijemné poloze béhem méfeni detektor se zdrojem
zafeni (tzn. vztah mezi thly @ a 26 na obrazku) rozliSujeme nékolik druht
skenovani. Pro nase méteni jsou dulezité tyto dva skeny:

20 -w sken

Detektor obiha stejnou tthlovou rychlosti kolem vzorku jako zdroj (otaceni vici
ose, ktera prochazi vzorkem a vychazi kolmo z obrazku 3.1). Béhem skenovani je
vzdy uhel 26 roven dvojndsobku uhlu @ . Spekuldrné¢ odrazeny paprsek jde tedy
vzdy do detektoru - tento sken budeme pouZzivat pro méteni spekularniho odrazu.

20=a,+a,

@ sken
Pii skenovani je nastaven konstantni thel 26 . Podle vztahu (3.1) to tedy
znamena, Ze pfi Ghlu o, =6 je 1 vystupni Ghel &, =6 a my méfime spekularné

odrazeny paprsek. Béhem méieni tedy skenujeme oblast kolem négj. Tento sken
budeme pouzivat pro méteni difizniho rozptylu.

3.2 Divergence svazku

Je tfeba uvaZovat, Ze zdroj rentgenového zateni neni bodovy a timpadem ma
primarni svazek dopadajici na vzorek urcitou tloustku. Navic, pfiddnim $térbin ma
svazek velkou divergenci v ose y. Tato vlastnost se projevi v n€kolika aspektech.
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3.2.1 Meéreni spekularniho odrazu 26 -w skenem

1) pro nulovy thel ¢, bude vlnovy vektor dopadajiciho zafeni rovnobézny

s rovinou vzorku. Svazek jde rovnou do detektoru, ale pilka jeho intenzity je
odstinéna (naznaceno na obrazku (3.2)). Ze zacatku grafu ve 26 - @ skenu tedy
muzeme urcit intenzitu primarniho svazku.

paprsek

zdroj I detektor
F vzorek

podloika

Obrazek 3.2 - Méfeni pii nulovém uhlu dopadu

2) Uvazujeme, Ze detektor je dostatecné Siroky na to, aby zachytil cely odrazeny
paprsek. JelikoZ ma primarni paprsek konecnou $itku, do detektoru dopada svazek,
ktery je slozen z vin, které se odrazily v ur¢itém rozmezi uhli. Budeme uvazovat, ze
intenzita primarniho svazku ma Gaussovské rozlozeni kolem thlu dopadu. To
znamena, ze vyslednd intenzita v detektoru bude dana konvoluci:

I=Rx*xG, (3.2)

aZ

kde G=—2"_¢ % a b je Ghlova sitka primérniho svazku. P¥i méfeni
LN27
difuzniho rozptylu to v§ak neni tak jednoduché a konvoluci uvazovat nebudeme.
3) ptfi velmi malych uhlech dochazi k tomu, Ze ¢ast primarniho paprsku viibec
nedopada na vzorek, jak je naznaceno na obrazku 3.3.

| vzorek |

podlozka

Obrazek 3.3 - Méfeni pii malych thlech dopadu
Z jednoduché geometrie lze odvodit, Ze pro reflektivitu bude platit (namisto
(2.21)):
z,kdyi psina <1, (3.3)

kde p je pomér Sitky svazku a velikosti vzorku.

R = psin a‘roﬁl

3.2.2 Meéfeni difuzniho rozptylu @ skenem

1) ve skute¢nosti mame pted zdrojem jesté divergencni Stérbinu (nebo Stérbiny).
Ty zaruci velkou divergenci primarni paprsku vzhledem k ose kolmé k obrazku 3.1,
atak je pro malé uhly dopadu ozadfena celd plocha vzorku az do mista, kde
psina =1. Se vzristajicim uthlem dopadu vytina na vzorku dopadajici zafeni
prouzek o urcité sifce. To je nasledné s ohledem na tvar vzorku tfeba zapocitat.

Geometrie s divergencnimi Stérbinami navic umoziuje zjednodusit vyraz (2.35)
pro difuzni rozptyl. Pokud tedy uvaZzujeme divergenci ve sméru osy y ,
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5 ) - 1l (do L e ) , o
ve skutecnosti tak métime EJEde , C0Z muZeme upravit pomoci d-distribuce

(viz. napt. [4]). Vyraz (2.36) pak piejde na tvar:

do AK |t |* N o os o) @) e L 5 il loren)
—| =— Sy Sye T e 2 dxe ’Q"’(e o —1)
(dgjdw 870.[" fz‘:"z‘: o I (3.4)

2) pii méteni diftzniho roztpylu je tfeba spravné zapocitat spekuldrné odrazeny
paprsek. Nejlépe je to vidét na o skenu. Jak bylo vysvétleno vyse, pfi @ mame
konstantni thel 26 . Kolem uhlu # tedy musime narazit na spekularné¢ odrazeny
svazek. Z jednoduché geometrie se da odvodit, ze rozdélovaci funkce spekularné
odrazeného svazku bude mit tvar:

/
L, L, 2L 2
L L L
d b d
f(a»,a ,L, ,L )= 1; a,——<a;,—— |AN|a,+—>a; +—
P plp Ly oo T, I
1 1 L, +L L L L
P A b d, af——d>al+—b/\af+—>a +—
L L 2L 2 2
b b b
L L
0; a, -4 b
A
(3.5)

kde L, je thlova Sitka detektoru.
Pro ukadzku zvolme konstantni o, =5° a uhlovou Sitku svazku L, =0,5°
a detektoru L, =1°. Rozdélovaci funkce (3.5) pak bude vypadat takto:

081 &

0.4\ -

0 1 | | | 1 1 1
3 35 4 45 5 55 6 6.5 7
o [’]

Obrazek 3.4 - Rozdélovaci funkce spekularné odrazeného paprsku pii méteni
difazniho rozptylu
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4 Meéreni

4.1 Méreni na rentgenovém difraktometru

V této kapitole pouzijeme odvozené vztahy z pfedchozich kapitol pfi fitovani
naméfenych dat z rentgenového difraktometr. Jako vzorek jsme pouzili multivrstvy
sloZzené z Si0,, ZrO, a substratu z mineralniho skla, vzorky byly ve tvaru tenkych

diski o priméru 2,5 cm. Uspotradani vrstev v jednotlivych vzorcich vidime na
obrazku 4.1.

Vzorek 1 Vzorek 2 Vzorek 3 Vzorek 4
Vrstva 1 : Layer 1 :
= Sio, et SiO,
Vrstva 2 z Vrstva 2 5
Substrat , | Vrstva 3 . Layer 3 .
Rrnerainiskio | so, [~  so.
Substrat S Vrstva 4 .
Mineralni sklo SiO,
Substrat Vrstva 5 .
Mineralni sklo SiO,
Substra_t ,
Minerdlni sklo

Obrazek 4.1 - Usporadani vrstev v pouzitych vzorcich

Na danych vzorcich jsem tedy provedl 26 - w sken a @ -sken. Jako vstupni data
jsem potieboval zjistit nominalni hodnotu dielektrické susceptibility jednotlivych
vrstev pro pouzitou vinovou délku rentgenového zatreni. Tyto hodnoty jsem Cerpal
z [8].

Naméiena data jsem zpracoval pomoci programu, ktery jsem napsal v programu
Matlab. Pted samotnym fitovanim je potieba zadat dostatecné dobry pocatecni odhad
jednotlivych parametri, jinak nebude fit dobie sedét a fitovani mize trvat pfili§
dlouho. VSechny chyby, které¢ uvadim v tabulkach, jsou chyby fitu, ve skute¢nosti
mohou byt chyby fitovanych parametr daleko vétsi, zapocitame-li vSechny vlivy pii
méteni. Napiiklad:

e Pfed samotnym méfenim je potieba cely difraktometr sefidit, kazda
Spatn¢ zkorigovana nepiesnost pak vnasi chybu do méfeni.

e Pohyb v w a 20 ma uritou konecnou piesnost. Komponenty
difraktometru umoziuji zpravidla piesnost Aw,A260 <0,001° (viz. [1]).

e Vzorek by se mél pfed mefenim ocistit. Pokud je ném Spina nebo prach,
mohlo by to ovlivnit hodnoty drsnosti a korela¢nich délek, které ziskdme
pro nejsvrchnéjsi rozhrani.

Intenzitu primarniho paprsku jsem urcil zptisobem, jaky je uveden v piedchozi
kapitole, tedy zmé&fenou intenzitou pii ¢, = 0. Sitku paprsku a pomér p ze vztahu
(3.4) jsem nijak neméfil - je lepSi tyto parametry nastavit ruéné pifi zadavani
pocatecniho odhadu a trochu si témito parametry pohrat, dokud odhad dobie nesedne
na namétena data.

Zabyvejme se nejprve zpracovanim vysledkl z 26 - @ skenu. Pfi zaddvani
pocate¢niho odhadu je dobré védét, jaky vliv budou mit jednotlivé parametry
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multivrstev na vysledny graf. Parametry se projevuji takto (srovnejte s vyslednymi
grafy):
e tloustky vrstev - urcuji, jak daleko jsou od sebe oscilacni maxima
e drsnosti rozhrani - urcuji rychlost zatlumeni oscilaci
e relativni elektronové hustoty - uruji jemnéjsi strukturu jednotlivych
oscilaci

Pokud budou tloustky vrstev piili§ velké, oscilani maxima budou v grafu tak
blizko u sebe, Ze je nebudeme schopni rozlisit. Naopak, pokud budou tloustky pftilis
malé, oscilacni maxima se v grafu viibec neobjevi a dostavame stejny patologicky
ptipad. Pro jednu vrstvu na substratu dostdvame (viz. [1]) pro tloustku okolo 50 nm
vzdalenost maxim v grafu 0,1°.

Intenzita odrazeného paprsku velmi rychle klesa s rostoucim uhlem dopadu. Jak
bylo naznaceno v piedchozi kapitole, paprsek ma urcitou konecnou tloustku.
Divergenci svazku redukujeme Stérbinami, které jsou umisténé pred zdrojem, ale
nesmime tak ucinit pfili§, protoze se Sitkou svazku klesa 1 tok fotonil a timpadem
intenzita odrazen¢ho paprsku.

Vysledky méfeni a fith 26 - @ skenu uvadim na obrazcich 4.2 az 4.5, ¢iselné jsou

pak nafitované hodnoty parametrii - primérna tloustka vrstev 77" | relativni
elektronova hustota vrstev p a drsnost rozhrani o - v tabulkach 4.1 az 4.4. Hodnoty

na ose y jsou vynaseny v logaritmické Skale.
18 T \ T

16~

14+

12~

10+

In{Intenzita)

| | | 1 |
0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025 0.03 0.035
Uhel dopadu o [rad]

Obrazek 4.2 - 20 - w sken (Vzorek 1)
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In(Intenzita)

In(Intenzita)

In{Intenzita)

18

16

a
=

=
N

o
<

o]

18

16

14

12

10

18

16

14

12

10

——méfeni
—fit

uhel dopadu o, [rad]
Obrazek 4.3 - 26 - w sken (Vzorek 2)

I I \
0.01 0.015 0.02 0.025

0.035

——mé&feni

I
0.005

I I \
0.01 0.015 0.02 0.025
uhel dopadu o, [rad]

Obréazek 4.4 - 20 - w sken (Vzorek 3)

0.035

——mé&feni
—fit

\
0.005

I I \
0.01 0.015 0.02 0.025
uhel dopadu o [rad]

Obrazek 4.5 - 260 - sken (Vzorek 4)
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Vzorek 1

Vrstva e [A] P
1 305,6 £0,1 | 0,705+ 0,001
2 1345,0 + 0,3 | 0,690 + 0,008
substrat - 1,208 + 0,008

Tabulka 4.1a) Tloustky vrstev a relativni
elektronové hustoty ve vzorku 1 ziskané
fitovanim dat z 26 - @ skenu

Vzorek 2
Vrstva 7 [A] P
1 283,6 £ 0,7 0,69 + 0,01
2 306,3+0,2 | 0,740 + 0,002
3 1373,7+ 0,7 0,33+ 0,01
substrat - 0,87 = 0,01

Tabulka 4.2a) Tloustky vrstev a relativni
elektronové hustoty ve vzorku 2 ziskané
fitovanim dat z 26 - @ skenu

Vzorek 3
Vrstva 7 [A] P
1 588,5+0,3 | 0,745+ 0,002
2 287,0+0,3 0,61+ 0,01
3 302,0+0,3 0,81 + 0,006
4 1347,0 £ 0,7 0,69 £ 0,02
substrat - 1,14 + 0,02

Tabulka 4.3a) Tloustky vrstev a relativni
elektronové hustoty ve vzorku 3 ziskané
fitovanim dat z 26 - @ skenu

Vzorek 4
Vrstva e [A] P
1 977,0+1,9 0,78 + 0,01
2 571,3+0,5 | 0,750 + 0,003
3 290,8+0,6 | 0,870 + 0,002
4 291,4+0,3 | 0,691 + 0,007
5 1347,1+1,0 0,47 £ 0,04
substrat - 0,68 + 0,04

Tabulka 4.4a) Tloustky vrstev a relativni
elektronové hustoty ve vzorku 4 ziskané
fitovanim dat z 26 - @ skenu

Rozhrani o [A]
1 15,39 + 0,08
2 9,3+0,1
3 3,58 £ 0,04

Tabulka 4.1b) Drsnosti rozhrani ve
vzorku 1 ziskané fitovanim dat z 26 - @

skenu
Rozhrani o [A]
1 18,1+0,3
2 11,9+0,2
3 12,3+0,9
4 4,15 + 0,07

Tabulka 4.2b) Drsnosti rozhrani ve
vzorku 2 ziskané fitovanim dat z 26 - @

skenu
Rozhrani o [A]
1 14,99 + 0,08
2 11,1+0,1
3 12,7 +0,1
4 10,9+0/1
5 4,22 + 0,09

Tabulka 4.3b) Drsnosti rozhrani ve
vzorku 3 ziskané fitovanim dat z 260 - w

skenu
Rozhrani o [A]
1 23,8+0,8
2 13,2+ 0,1
3 14,3+0,2
4 11,6 £0,2
5 13,5+0,2
6 1,5+0,2

Tabulka 4.4b) Drsnosti rozhrani ve
vzorku 4 ziskané fitovanim dat z 26 - @
skenu

Takto ziskané parametry z 26 - @ skenu jsem pouzil jako vstupni parametry pro

zpracovani dat z métfeni difizniho rozptylu.

Pti zaddvani pocate¢niho odhadu pro @ sken se musime vypotadat s tim, Ze jsme

aproximovali multivrstvu  za
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susceptibilitu y, tohoto substratu (potfebujeme ji pro vypocet Fresnellovych
koeficientl ¢, a ¢, ve vztahu (2.34)). Je n€kolik moznosti, jak to udé€lat. Jako jedna

moznost se nabizi vzit susceptibilitu skute¢né¢ho substratu z multivrstvy. Druha,
pon€kud lepS§i moznost, je ta, ze vezmeme jako y, vazeny primér susceptibilit
jednotlivych vrstev z multivrstvy (vaZeny pres tloustky vrstev). Susceptibilitu y,
muizeme rovnéz fitovat jako dalS$i parametr. Nicménég, pifi zpracovani dat se mi
neosvédcila ani jedna z predchozich moznosti, je tedy tfeba vlozit susceptibilitu
primérovaného substratu rucné.

Nejlépe to provedeme pomoci grafu z @ skenu. Odzkousel jsem, Zze zména
v imaginarni Casti susceptibility y, , kterd je v ramci fadu imagindrnich casti
susceptibilit jednotlivych vrstev, graf skoro neovlivni. Stac¢i tedy hybat pouze
s redlnou ¢asti susceptibility y,. Tu nastavime snadno podle grafu z @ skenu tak,
aby krajni vrcholy grafu dobte odpovidali kritickému uhlu.

Vysledky @ skenu jsou na nésledujicich obrazcich.
10" | | !

—fit
——mé&feni

10°L

ey
<
1S

Intenzita
(i
(o]
Ll

il 1 1 1 I
0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025
o [rad]

Obrazek 4.6 - @ sken (Vzorek 1)

—fit
——méfeni

Intenzita

| |
0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025
o [rad]

Obrazek 4.7 - @ sken (Vzorek 2)
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10°¢
E —fit
H ——méreni [|
10°L E
10" E
P F
N
E —
o 5
=
10" J 1 ! l !
0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025
 [rad]
Obrazek 4.8 - o sken (Vzorek 3)
—fit
—méfeni [|
o
N
= -
& 5
£
10" ! 1 ! 1
0.005 0.01 0.015 0.02 0.025

o [rad]

Obrazek 4.9 - @ sken (Vzorek 4)

Nafitované parametry z @ skenu - fraktalovy koeficient /4, lateralni korelacni

délky A,, a verikalni korelacni délku A, - uvaddim v nasledujicich tabulkach 4.5
a4.6.
Rozhrani At [nm]
Vzorek 1 Vzorek 2 Vzorek 3 Vzorek 4

1 550 + 30 600+ 70 560 + 40 650 + 20

2 40+ 20 50+ 20 50 £ 20 8020

3 420 + 1100 20+ 10 3020 100 £ 40

4 - 1000 £ 1100 20+ 20 70 £ 30

5 - - 700 = 1800 70 £ 20

6 - - - 1600 = 17000

Tabulka 4.5: Lateralni korelacni délky jednotlivych rozhrani vzorki ziskané
zpracovanim dat z rentgenového difraktometru
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Vzorek h A, [nm]
1 0,7+0,1 370+ 580
2 1,0£0,1 660 + 850
3 0,79 £ 0,09 520 + 690
4 1,00 £ 0,09 230+ 70

Tabulka 4.6: Fraktalovy koeficient a vertikalni korela¢ni délka vzorkt ziskana
zpracovanim dat z rentgenového difraktometru

4.2 Méreni na AFM

Na zavér jsme prométili jednotlivé vzorky na AFM mikroskopu, abychom ziskali
informaci o profilu nejsvrchnéjSiho rozhrani. Uvodem strucné nastinime, jak AFM
mikroskop funguje.

4.2.1 Princip méfeni na AFM

Cerpano z [9]. AFM je zkratka anglického vyrazu Atomic force microscopy, tedy
¢esky mikroskopie atomovych sil. Pouziva se ke zobrazovani profilt povrcht (da se
ale také pouzit k tvorbé povrchovych struktur).

Pii skenovani se pouzivd velmi tenky hrot, ktery se pohybuje nad povrchem
a reaguje na pritazlivé sily meziatomarniho charakteru. AFM metoda je tedy velmi
podobna tunelovaci mikroskopu (ten vyuzivd tunelovy proud) s tou vyhodou, Ze
muzeme skenovat i nevodivé povrchy. Hrot musi byt velmi ostry, abychom dosahli
dobrého rozliSeni. Je pfipevnén na ohebném nosniku, ktery se ohyba v disledku sil
pusobicich na hrot.

Ohnuti nosniku se snimd pomoci laseru. Laserovym paprskem svitime na nosnik,
paprsek dopada pod urcitym uhlem a odrdzi se na plo$ny detektor, ktery je citlivy na
misto dopadu zafeni (mizeme zaznamenat do kterého mista odrazeny paprsek
dopadl). Ohne-li se nosnik, odrazi se laserovy paprsek pod jinym thlem a dopada do
jiného mista detektoru. Z toho pak mizeme urcit, jak byl nosnik ohnuty.

Mikroskop skenuje v pravidelném rastru. Pro pohyb hrotu se pouzivaji
piezoelektrické skenery, které jsou schopny vykondvat pohyby v fadech desetin
nanometru.

V principu mizeme provadét dva zplisoby skenovani:

1) Hrot se pohybuje a druhy konec nosniku je udrzovan v konstantni vysce.

2) Je pfednastavena urcita konstantni hodnota ohnuti nosniku a pfi pohybu
hrotu se vzdy srovna tato hodnota s aktudlni. Hrot se pak posune
o takovou vertikdlni vzdalenost z , aby se ohnuti vyrovnalo
s prednastavenou hodnotou. K sestaveni obrazu profilu povrchu se pak
pouzivaji pfimo hodnoty z .

Castdji se pouziva druhia metoda, protoze pokud méme povrch s velkymi
nerovnostmi, mize snadno dojit k poskozeni hrotu. JelikoZ pti obou metodach plisobi
mezi povrchem a hrotem velké teci sily, mize dojit k poskozeni vzorku. Proto se
také n¢kdy pouzivaji takzvané bezkontaktni reZimy, kdy mezi hrotem a povrchem
neni pifimy mechanicky kontakt a pisobi na sebe pfedevSim pomoci van der
Waalsovy sily.
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4.2.2 Vlastni méreni

Ukolem pii méfeni na AFM je tedy ziskat mapu odchylek soutadnic povrchu v z-
tové ose od né&jaké primérné soufadnice z,. Chceme tedy zjistit U (x, y)= U (FH)
z prvni kapitoly. Pfed samotnym méfenim je nutné studovany vzorek dobfe vycistit
od Spiny a prachu - naptiklad zrnka prachu mohou mit velikost v fddech mikrometrti
a znané by nam sken znehodnotily. Vzorky jsme tedy vycistili lihem a oprasili
natlakovanym oxidem uhli¢itym.

Z méteni na AFM ziskdme dvé mapy - hrot totiz vZdy naskenuje jeden fadek
a potom se vraci stejnou cestou zpét. Jelikoz ma hrot konecnou Sitku, tyto dvé mapy
se od sebe nepatrné 1isi. Na nasledujicich obrazcich uvadim mapu odchylek U (x, y)
ziskanou pro jednotlivé vzorky "pii cesté hrotu doptedu".

8,3 nm

7,0
6,0

5,0

4,0
3,0
2,0
1,0
0,0

-1,0

-2,0

B
-3,6

s
400 nm

Obrazek 4.10: Obraz povrchu vzorku 1 ziskany AFM mikroskopem
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Obrazek 4.12: Obraz povrchu vzorku 3 ziskany AFM mikroskopem
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8,2 nm

400 nm

Obrazek 4.13: Obraz povrchu vzorku 4 ziskany AFM mikroskopem

Z namétfenych dat miizeme snadno stanovit drsnost povrchu jednotlivych vzorkt
(tedy drsnost prvniho rozhrani). Zamysleme se nad tim, jak stanovit chybu drsnosti.
Drsnost je sama o sob¢ stiedni kvadraticka odchylka od primérné z-tové soufadnice
povrchu. Jeji chyba tedy vlastn¢ zohlediuje to, jestli se urcitych mistech povrchu
drsnost méni od néjaké pramémé hodnoty. Proto si zkoumanou plochu
"rozparcelujeme" na mensi Casti a spocitame jejich drsnosti, ze kterych pak uréime
pramérnou hodnotu a jeji chybu. V principu plati, Ze ¢im vétsi pocet dil¢ich ploch
udélame, tim veEtsi presnost mame. Nicméné jsme omezeni koneénym poctem bodil,
které mikroskop zméfil, takze musime zmenSovani velikosti ploch vcas zarazit,
abychom statisticky nezpracovavali maly pocet bodu.

Vypocitané drsnosti uvadim v tabulce 4.6.

Vzorek | o, [A]
1 11,3+0,2
2 10,1+0,1
3 8,1+0,2
4 124+04

Tabulka 4.7: Drsnosti nejsvrchnéjSich rozhrani vzorkl ziskané AFM mikroskopem

Dale mizeme z méfeni na AFM stanovit i lateralni korela¢ni délku a fraktalovy
koeficient. Vyuzijeme pfitom autokorelacni funkce, kterou ziskdme nasledujicim
postupem. Nejprve spocitame Fourierovu transformaci funkce U (x, y) :

w0)=[UG, e @ dr, (@4.1) @.1)
Autokorelacni funkce A(F,,) je pak déna jako:
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= ~\? l‘; = = = =1 =
A(rll): ”W(Q] e’ dr, = J.U(rll )U(rll - r[l) Ty 4.2)
Pro ptiklad uvadim na obrdzku 4.14 graf autokorelani funkce A(?,,) pro

vzorek 3.
Autokorelaéni funkce pro vzorek 3

5000

4}
. ol y[o"1m
-5000 -5000

Obrazek 4.14: Graf autokorela¢ni funkce pro vzorek 3

Pokud vystiedujeme (4.2) ptes vSechny azimuty, dostaneme korelacni funkci. Na
ni pak mizeme fitovat funkci (1.15), kterou v této praci pouzivdme. Drsnost ve
funkei (1.15) fitovat nebudeme, vlozime ji jako fixni parametr - jeji hodnotu budeme
brat ztabulky 4.6. Stfedovani pfes azimuty jsem provadéel tak, ze jsem si mapu
A(x, y) ptevedl do polarnich soufadnic (¢ili A(rcosqo,rsinqo)) a data potom
interpoloval v Matlabu na ptfedem zvolenou miizku soufadnic » a ¢ . Data jsem
potom vysttedoval ptes vSechny thly ¢ . Timto postupem jsem ale docilil toho, ze
hustota mtizovych bodi klesd s rostoucim polomérem. Pro lepsi shodu vysledné
funkce je dobré fitovat i pozadi. Abych zohlednil tyto fakty, nakonec jsem tedy
nefitoval vyslednou korelacni funkci na funkei (1.15), ale korelacni funkci
vynasobenou polomérem na f = r(C(¥)+ pozadi). Pro ilustraci uvadim na obrazku

4.15 fit korela¢ni funkce pro vzorek 3.
Korelaéni funkce pro vzorek 3
TO T T T T T T T T

—fit
—data
60 =

! ! ! l ! e e i I T
0 100 200 300 400 500 600 700 800 200 1000

r1071% m]
Obrazek 4.15: Fit korela¢ni funkce vzorku 3
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V tabulce 4.7 uvadim korelacni délku A, a fraktalovy koeficient 4, ktery jsem

pii fitovani ziskal.

Vzorek | Ay, [A] h pozadi [Az]
1 143+3 | 0,63x0,02 2,8+0,1
2 141+2 | 0,87 +0,03 1,37 £ 0,07
3 191+2| 0,66 +0,01 1,36 £ 0,07
4 164 +3 | 0,78+0,03 49+0,2

Tabulka 4.8: Fraktalové koeficienty a lateralni korelacni délky 1ejsvrchnéjsiho
rozhrani ziskané zpracovanim dat z AFM mikroskopu

4.3 Diskuze vysledki

Na zavér bych chtél odiskutovat vysledky, které jsem ziskal z jednotlivych
meéteni. VSimnéme si, ze chyby korelacnich délek, které jsme ziskali fitovanim @
skenu, jsou pomérné vysoké. Jak je vidét z velikosti chyb piedev§im pro lateralni
korela¢ni délky nejspodnéjSich rozhrani, v mnoha ptipadech jsou chyby vétsi, nez je
nafitovand hodnota (v jednom piipad¢ az desetkrat!). Pokud je laterdlni korelacni
délka velkd, Fourierova transformace korela¢ni funkce v reciprokém prostoru ma
tvar jako na obrazku 4.16.

-11
x10
45 T T T T T T
—pro A=250 nm
4+ pro A=400 nmH
—pro A=600 nm
3.5 =
3 Lo o5l
2.5 .
E
Tl -
1.5F =
1 [ -
0.5 =
r—)))f—f -_\___\—___————_
91 -0.8 -0.6 -0.4 -0.2 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Q, [m'] x 107
Obrazek 4.16: Fourierova transformace korelacni funkce (1.15) pro rtizné hodnoty
korelacnich délek (drsnost volena 1,5 nm a h=1)

Drsnost ovlivitluje vysku maxima. Se vzrustajici lateralni korelacni délkou se
vrchol v grafu zuZuje a maximum se posouva nahoru. S velkou lateralni korela¢ni
délkou prispiva tedy Fourierova transformace k vysledné intenzité pouze okolo
oblasti spekuldrné odrazeného paprsku ( Q, =0). Jelikoz vySly z 26 - @ skenu
drsnosti nejspodnéjSich rozhrani malé, je ptispévek tohoto rozhrani "zamaskovan"
ptispévky ostatnich a proto ma vyslednd fitovana hodnota velkou chybu.

Vertikalni korela¢ni délka ovliviiuje to, jak moc jsou v grafu vidét fluktuace mezi
Yonedovymi kiidly (okrajovd maxima v grafu @ skenu, jsou to maxima funkce

|tl.ts *z vyrazu (2.35)). Pro velké hodnoty vertikalni korelacni délky se uz graf

prakticky neméni, proto jsou chyby velké.
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Ve své podstaté tedy mizeme tedy tvrdit jenom to, jestli jsou pfisluSna rozhrani
korelovdna, ¢i nikoliv. Ptesngj$i vysledky bychom mohli dostat tehdy, pokud
bychom uvazovali jednu laterdlni korela¢ni délku pro vSechna rozhrani - to ale
undmi zvolenych vzorkd nelze pouzit. Vidime totiz, ze ve vSech vzorcich maji
rozhrani 2 az N mnohem mensi lateralni korelacni délku nez rozhrani 1a N +1.

Fraktalové koeficienty ziskané jednotlivymi metodami se od sebe ponékud lisi.
Funkci (1.15) jsme ale zjednodusili tak, ze jsme uvazovali jeden fraktilovy
koeficient pro vSechna rozhrani. Ve skute¢nosti to ovSem nemusi byt pravda. Navic,
fraktalovy koeficient ziskany z AFM patfi pouze k prvnimu rozhrani, Zadnou
informaci o dalSich rozhranich nejsme schopni touto metodou ziskat.

Mohlo by se zdat, Ze spekularné odrazeny paprsek neni do @ skenu zapocitan
spravné. Nicménég, pokud bychom si vynesli vysledky z 26 - » skenu a @ skenu do
jednoho grafu, mél by se v bod¢ maxima spekularné¢ odrazeného paprsku graf o
skenu dotykat grafu 26 - @ skenu. Na nésledujicim obrazku 4.17 uvadim (pro vzorek
1), Ze tomu tak je. Niz§i naméfené maximum mohlo byt zplisobeno tim, Ze jsme pfi
méteni pouzili jiné §térbiny.
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e — 26-w sken méreni
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Obrazek 4.17: 260 - w sken a @ sken v jednom grafu pro vzorek 1

Pii méfeni AFM jsme moznd narazili na omezeni s rozliSovaci schopnosti
mikroskopu. Hrot, ktery AFM mikroskop pouziva, neni dokonale tenky, ma
koneCnou Siftku a na konci nema uplné Spicku, ale kulovou plochu o urcitém
poloméru (v naSem piipadé jsme pouzili hrot s polomérem 7 nm). Nejsme schopni
tedy detekovat zmény v profilu povrchu, které se dé€ji na kratkych intervalech délky.
Tim se méfend drsnost zmenSi, aproto vychdzi drsnosti z AFM men$i nez
z difraktometru. Navic, pokud mame v povrchové struktufe velké skokové
nerovnosti, nemusime byt schopni je rozliSit. Predstavme si strukturu jako na
nasledujicim obrazku 4.18a):

a) b)

e e

Obrazek 4.18: Mozné skokové nerovnosti ve struktute povrchu
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Pokud jsou "skoky" dostatecné blizko u sebe, hrot neni schopen mezi n¢ Uplné
zajet (jak je naznaCeno na obrazku 4.18b)) atim se v podstaté zmensi méfend
drsnost. Pfi meéfeni povrchu se to projevi tak, Ze v grafu profilu pro jeden
naskenovany tadek, je v okoli urcitych minim stejny pribéh, protoze uz v podstaté
neskenujeme vzorek, ale hrot. Pro ptiklad uvadim profil jednoho naskenovaného
fadku ze vzorku 1, kde miZzeme téméf stejny pribéh grafu v okoli né€kolika minim
pozorovat.

— Prafi 1

Obrazek 4.19: Graf jednoho naskenovaného fadku ze vzorku 1 AFM mikroskopem

Jak je vidét 1 z 3D pohledu na sken prvniho vzorku, jeho povrch tvofi spousta
"vysokych jehli¢ek", tedy podobna struktura, jako na obrazku 4.18.

8,0 nm

-3,6 nm

Obrazek 4.20: 3D pohled na povrchovou strukturu povrchu prvniho vzorku ziskany
programem Gwyddion

Je tedy mozné, Ze jsme narazili na rozliSovaci schopnost mikroskopu.

Pii méfeni na AFM jsme méfili na velmi malé ploSe ve srovnani s tim, jak velka
plocha vzorku je ozafena pii méfeni na difraktometru. Ciselné: na AFM jsme
skenovali oblast velkou 1pum* =107 m®, kdezto na difraktometru byl mnohdy

2

ozafen cely vzorek, to jest plocha =49cm’ =4,9-10"* m*, ¢ili plocha

stomilionkrat vétsi. Uzitim korela¢ni funkce (1.15) jsme uvazovali rozhrani jako
nahodny fraktal. Parametry ndhodného fraktalu se Skéaluji spolu s velikosti oblasti
(viz. [10]), ve které fraktdl uvazujeme. Proto vychazi lateralni korela¢ni délka
rozhrani z AFM mensi, nez vysla z méteni difizniho rozptylu.
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Z.avér

Studovali jsme multivrstvy s drsnymi rohranimi pomoci dvou metod - rozptylem
rentgenového zafeni a skenovanim na AFM mikroskopu. Zasadni nevyhoda AFM
mikroskopu je ta, Ze neziskdme Zadné informace o vnitini struktufe multivrstvy ani
informace o vertikdlni korelaci. Jsme rovnéz limitovani rozliSovaci schopnosti
mikroskopu. Vyhodou je to, Ze vidime piimo povrch vzorku, avSak skenovani
probiha na velmi malych plochéch. Jako model rozhrani jsme pouzili ndhodny fraktal
jehoz parametry se skaluji spolu s pozorovanou oblasti. Abychom mohli ovéfit, zda
tyto hodnoty souhlasi s hodnotami ziskanymi z rentgenového rozptylu, museli
bychom provést sken pres daleko vétsi oblast. Zaprvé to mize byt asové narocné,
zadruhé jsme limitovani - u AFM mikroskopu mame urcitou hranici, jak velkou
oblast miiZzeme naskenovat.

Zkoumani multivrstev pomoci rentgenu ma oproti AFM tu zédsadni vyhodu,
ze vidime 1 "dovniti" vzorku. Jak jsem zjistil, nevyhodou pak mohou byt velké chyby
ziskanych korela¢nich délek, které jsou zpsobeny chovanim korelacni funkce, jejiz
tvar jsme volili. I pfes vysoké chyby maji vSak tyto ziskané informace svou cenu.

Jako dobry postup pii ziskdvani parametri multivrstev se jevi nasledujici:
parametry drsnosti, elektronové hustoty a tlousStky vrstev ziskdme fitovanim dat
z 260 - w skenu - odvozeny vztah (2.21) s korekcemi z kapitoly 3 vykazuje pomérné
dobrou shodu s méfenim. Tyto hodnoty potom pouzijeme jako vstupni parametry pro
fitovani dat z @ skenu, abychom ziskali korela¢ni délky. V @ skenu bychom mohli
drsnosti, tloustky a elektronové hustoty také fitovat, ovSem zavedli bychom si tak
velky pocet volnych parametrti a fitovaci software (v nasem ptipadé¢ Matlab) by
nemusel fitovani zvladnout.
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