Uloha Al: Méfeni tloustky tenké vrstvy rtg odrazivosti

Mg¢feni odrazivosti rentgenového zareni probiha na difraktormetru (reflektometru) sestaveném ze
specidlnich komponent, které zarucuji optimdlni podminky pro vytvoteni Uzkého, témér
rovnobézného (kolimovaného) a dobfe monochromatického rtg svazku, ptresné definovany pohyb
vzorku a spravnou detekci méfeného rtg zaieni detektorem s dobrym rozliSenim.

Na obr. 1 je fotografie celého zafizeni spolecné s difraktometrem umisténym za posuvnym
sklenénym stinénim, se zdroji pro rentgenky a posuvy motorku a s fidicim pocitacem pro ovladani.
Detailni piehled difraktometru pii pohledu shora je pak na obr. 1 (dole).
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Obr. 1 Celkové i)féhled experimentalniho usporadani difraktometru s Fidici elektronikou (nahofe)
s jednotlivymi sou¢astmi zatizeni v detailu (dole).




Rentgenové zafeni pro méteni odrazivosti na tenkych vrstvach na substratu (obvykle napft. Si), je
generovano pomoci rtg lampy, viz obr. 2, v naSem ptipadé s Cu anodou (antikatodou), kdy
nejcastéji pouzivame napéti a proud ze zdroje 40kV a 30 mA, viz obr.3 (uprostied). Takova
rentgenka musi byt chlazena, v naSem pfipadé pomoci protikajici vody v uzavieném okruhu
chlazeni, které je nutné nejprve zapnout ve skleptnich prostorach pted sepnutim vysokého napéti na
rentgence. Pted spusténim vysokého mapéti na zdroji pro rentgenku je také dulezité oteviit modry
ventil pro ptivod vakua k aparatuie, viz obr. 3 (vlevo), aby se jednak od¢erpal vzduch v prostoru
okolo rtg optiky a také bylo mozné pfichytit vzorek na goniometr pomoci podtlaku. Samotnou
zavérku (propust) rentgenového primarniho svazku dopadajiciho na vzorek ovladame cervenym
tla¢itkem na Cerné krabi¢ce na obr. 3 (vpravo).
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Obr. 2 Vlevo: Detail casti difraktometru, kde se tvofi a formuje primarni rtg svazek pomoci rtg
lampy a rtg optickych prvki; Vpravo: Fotografie rentgenové lampy bez krytu a schéma uvnitf.
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Obr. 3 Detail uzavéru rozvodu vakua pro uchyceni vzorku a pro parabolické zrcadlo (vlevo),
ovladadani zdroje vysokého napéti pro rentgenku (uprostfed) a ovladddani zévérky primarniho
svazku (vpravo).

Zapnuti zdroje vysokého napéti provadime tak, Ze po zapnuti hlavniho vypinace nejprve spustime
7haveni vlakna rentgenky a teprve po néjaké dobé zatneme editaénimi tlacitky pomalu zvedat
napéti U aZ na hodnotu 40 kV s pozstupnymi piestdvkami, a potom nakonec proud I na 30 mA.
Mezitim zapneme pocitac, kde se také fidime instrukcemi v navodu pfiloZzeného u PC. Pii tom je
také tieba zapnout zdroje pro ovladani riznych krokovych motorkd, viz obr. 4 (vpravo) a motorki
goniometru firmy Huber na obr. 4 (vlevo).

Po zapnuti vysokého napéti vychazi z ohniska rentgenové lampy v tthlovém rozsahu divergence cca
1° nemonochromatické rentgenové zareni, které se sklada z brzdného a charakteristického, u néhoz
dominuji cary Cu Kalfa. Takovéto zarfeni je pro mefeni odrazivosti nedostateCné a je nutné jej
upravit pomoci specidlnich elementa rtg optiky. K tomu mohou slouzit bud’ rizné stérbiny, které
jsou ovSem velmi neefektivni z hlediska intenzit, a nebo muizeme pouzit tzv. multivrstevnata



zakiivend zrcadla pro kolimaci zafeni a krystalové monochromatory. Takové Gobelovo parabolické
zrcadlo, viz obr. 6 (vpravo), umi ze svazku o divergenci cca 1° udélat t¢éméf rovnobézny svazek o
divergenci pouze cca 0.03°, aniz by vyrazn¢ ubylo vyzafovaného vykonu. Protoze toto Gobelovo
parabolické zrcadlo funguje na principu interference rtg zareni na tenkych vrstvach, paprsek
vychézi ze zrcadla pod danym uhlem pouze pro definované vinové délky a tudiz slouzi tento prvek
taky jako ¢aste¢ny monochromator, ktery vyznamné eliminuje napt ¢ary Cu Kbeta. Pokud je pro
nékteré experimenty divergence 0.03° nedostatecna a je potieba odfiltrovat navic i ¢aru Cu Kalfa2
vedle Cu Kalfal, pak je mozné zasunout do svazku navic krystalovy dvouodrazny Ge
monochromator, znehoz vychazi svazek pouze o divergenci cca 0.01°. V oblasti
monochromatizacni rtg optiky pied goniometrem se vzorkem se také jesté nachazi karusel se fadou
Al filtri rizné tloustky, aby bylo mozné zamérné snizit intenzitu svazku pokud je signal vstupujici
do detektoru piili§ vysoky. V takovych pifipadech muze byt pouzity detektor vyrazné piehlcen,
neukazuje spravné hodnoty a je nezbytné intenzitu vazku celkové zeslabit o znamy kouficient
utlumu. Nakonec je velikost a tvar primarniho svazku definovan stérbinou ¢. 1 pfed goniometerem,
viz. Obr. 2 (vlevo) a obr. 5. Obvykla sifka svazku se pohybuje od 0.1 do cca 0.4 mm pro rtg
odrazivost, maximalni rozmér svazku je 1.3 mm. Rozmér svazku podé vzorku leze ménit v krocich
po 2 mm az do 8§ mm, v tomto pfipad¢ je optimum 4 mm.

Obr. 4 Detail ovladace krokovych motorkt od firmy Huber. (vlevo) a zdroj pro ovladani krokovych
motorkt Microcon. (vpravo).
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Obr. 5 Detailni pohled na Stérbinu tvarujici primarni svazek spolecné s olovénym krytem
krystalového monochromaatoru a karuselu stadou Al absorbéri (vlevo), Ge 2x(220)
monochromator s moznosti posuvu pod krytem mezi absorbéry a Stérbinou ¢.1. (vpravo).

Mregulace otevieni 3térbiny veikosti

Definovany primarni svazek dopada na vzorek, jehoZz geometrickou polohu lze pfesné nastavit
v goniometru. Goniometr ma dva zakladni stupné volnosti, omega -- otaCeni vzorkem kolem svislé
osy a regulace thlu dopadu svazku na rovinu vzorku; a 2thteta — otaceni ramenem s detektorem a
regulace polohy apertury odkud méfime rozptylené zaieni. Uhel omega vztahujeme k povrchu
vzorku a thel 2thteta se méfi vzhtiledem k poloze primarniho svazku, viz obr. 7 (vpravo nahote).
Na stolku se vzorkem, ktery je mozné otaet o thel omega jsou navic umistény dalsi prvky
umoziujici pohyb a ndklon vzorku také v jinych smérech, viz obr. 7 (vlevo).

Po odrazu na vzorku pak rozptylené zateni detekujeme scintilatnim detektorem umisténém na
konci ramene s pohybem 2theta. Pied tim je jesté rozptyleny svazek upraven tak, aby byl pii detekci
potlacen signal pochazejici z rozptylu na vzduchu a kosmické zafeni. Za timto ucelem je hned za
vzorkem umisténa $térbina ¢. 2 o Sifce o néco malo vEtsi nez primarni svazek tak, aby rozptylené
zateni, které dale dopada na Gobelovo parabolické zrcadlo, bylo v prostoru dobie definované.



Parabolické zrcadlo pak fokusuje svazek do dal$i velmi Uzké Stérbiny za zrcadlem, tak ze do
scintilaéniho detektoru vejde pouze zafeni pfichdzejici pouze z oblasti definované Gobelovym
zrcadlem za $térbinou €. 2.
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Obr. 6 Detail ramene s detektorem na némz jsou umistény po fadé¢ §térbina vymezujici tvar
odrazeného svazku, Gobelovo parabolické zrcadlo fokusujici svazek do dalsi velmi tizké Stérbiny za
zrcadlem a dale do scintila¢niho detektoru (vlevo). Schéma Gobelova multivrstevnatého
parabolického zrcadla slouzici pro fokusaci resp. kolimaci a také monochromatizaci rentgenového
zéfeni (vpravo).
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Obr. 7 Goniometr firmy huber s ramenem pohybu detektoru [thel twotheta] a otaéenim stoku se
vzorkem [thel omega]. Na stolku s pohybem omega jsou umistény dal$i mozné posuvy vzorku
[vertikali a horizontalni posun plus otaceni a ndklon] a moznost ptichyceni vzorku pomoci podtlaku
vakua (vlevo). Pro rtg odrazivost jsou nejpodstatné;jsi thly omega a 2theta (vpravo nahofte), pficemz
pfed méfenim je nutné soufadnice omega, 2theata a také z, coz je posuv podél normély povrchu

vzorku spravné prednastavit — najustovat postupem popsanym v krocich 1) az 4) (vpravvo dole).




Celé zatizeni s difraktometrem je mozné nastavovat a fidit prostiednictvim krokovych motork
pomoci PC. K ovladani pftistroje slouzi program MAR provozovany v programovacim prostiedi
jazuku Matlab 7. Pomoci tohoto programu provadime nejen samotna méfeni rentgenové odrazivosti
(ptipadné jiné difrakéni experimenty), ale i veSkeré pohyby motorkid, veetné nastaveni vSech
vychozich poloh motori pfed zahajeni samotného sbéru dat pozadované rtg reflexni kiivky. Protoze
pted zahajenim experimentu nikdy nevime v jakych polohach se pfistroj nachdzi a po zapnuti PC to
nevi ani fidici program, je vzdy nezbytné najit pfipadné otestovat nulové polohy a to pro vSechny
kli¢ové posuvy, tj. omega, 2theta a z viz. obr. 7 (vpravo dole).

Nejdiive je nutné najit nulovou polohu primarniho svazku pomoci posuvu ramene s detektorem
podél uhlu 2theta a v misté maximalni intenzity resetujeme hodnotu 2theta=0, pficemz se musime
ujistit, ze vzorek nezasahuje do cestu primarniho svazku obr. 7 (vpravo dole — bod 1)). V dalsim
zasouvame vzorek jiz vlozeny do goniometru podél z soufednice goniometru, coz je smér podél
normaly K povrchu vzorku. V misté, kdy vzorek zastini polovinu intenzity primarniho svazku Ipg,
by povrch mohl lezet v ose goniometru, ale protoze pii umisténi vzorku do goniometru nemusi byt
nutné povrch rovnobézny se svazkem viz. obr. 7 (vpravo dole — bod 2)), je nutné ovéfit orientaci
povrchu. To provedeme v dalSim kroku, kdy postupné vzorkem otad¢ime o tthel omega a hledame
maximum intenzity, ve kterém by vzorek mél byt jiz rovnobézny se svazkem viz. obr. 7 (vpravo
dole — bod 3)). Jestlize maximum intenzity pii zméné omega v bod¢ 3 neni polovina intenzity
primarniho svazku lpg, je nutné poté opakovat piredchozi bod 2) a mnohdy je tfeba itera¢ne za sebou
body 2) a 3) opakovat nékolikrat az dosahneme stavu na obr. 7 (vpravo dole — bod 3)), kdy je
povrch vzorku rovnobézny se svazkem a prochazi sttedem goniometru presné uprosied svazku a do
detektoru dopada polovina intenzity primarniho svazku. Ptiklady oken programu MAR z ovladaci
obrazovky na fidicim PC jsou uvedeny na obr. 8.
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Obr. 8 Snimky obrazovky s fidicim programem MAR na PC pro méfeni rtg odrazivosti. Hlavni
menu se seznamem motorkd, okno pro justaci 2theta a omega a pro spusténi méteni odrazivosti.



Po té co provedeme nastaveni vSech nulovych poloh 2theta, omega a z (ménime manualn¢) mizeme
zapoCat s méfenim samotné reflektivity. K tomu zvolime v Menu polozku Theta2theta scan a
vhodné naplanujeme experiment. Pro optimalni méfeni kiivky odrazivosti je vhodné zvolit krok
omega 0.01° az 0.02° , integra¢ni dobu na bod cca 1 s az 3 s a vétSinou posta¢i méfit v rozsahu od 0
do 5° pro omega podle typu vzorku a vrstev na ném umisténych. Ptiklady reflexnich kiivek jsou
uvedeny na obr. 9.
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Obr. 9 Kiivka rtg odrazivosti teoreticky podle Frsnelovych vzorci a se zapoctenim geometrického
faktoru danym Sitkou svazku a velikosti vzorku (vlevo nahoie). Kfivka rtg odrazivosti pro rizné
typy systémil vrstev od jednoduchého povrchu az po periodicky se opakujici multivrstvu, kterd je
Vv obdovné varianté obsaZena 1 v GoObelové parabolickém zrcadle an parabolicky zakiiveném
povrchu Si (vpravo nahote). Okno v pribéhu méteni rtg odrazivosti v programu MAR (dole).

Béhem samotného méfeni se ndm postupné zobrazuje kiivka odrazivosti pro méfeny povrch vzorku
tak jak body postupné ptibyvaji. Pfi tom je vhodné ptfepnout svislou osu intenzity do log skaly,
abychm zviditelnili i interferen¢ni vinky od tenké vrstvy, které mohou byt vidét az nékolik fadt pod
intenzitou primarniho rtg svazku, viz obr. 9 (dole). Nez ptepneme do log skaly, mizeme si také
vS§imnout, ze pro malé uhly dopadu v méfené kiivce dominuje vliv geometrie vzorku tak, ze
intenzita nejprve nartsta linearné az do doby nez cely primarni svazek dopada na povrch vzorku.
Do té doby je primét vzorku do sméru Sifeni dopadajiciho zafeni mensi nez Sitka svazku, a protoze
pro malé thly dopadu omega je funkce sin(omega) ~ omega, pozorujeme linearni narast, viz obr. 9
(vlevo nahoie). Tato mez je dana meznim thlem dopadu omegam , kdy sim(omegam)=b/s odpovida
poméru Sitky svazku ku délce vzorku. K vysledné odrazivosti se také nakonec pficita pozadi dané
kosmickym zafenim, rozptylem na okolnich moklekuldch vzduchu a také elektronicky Sum
elektroniky detektoru.



Naméienou rtg odrazivost je pak tfeba nasimulovat pomoci nékterého z dostupnych programt.
Nejlépe se v dneSni dobé jevi program GenX, ktery je volné dostupny na internetu.
https://genx.sourceforge.io/ jako OpenSource. Pii jeho opouzivani je nutné uvadét citaci na
strankach. Tento program Ve verzi 3.1 je uzivatelsky velmi pfivétivy a umoziuje nejen simulace ale
| automatické fitovani, véetné zahrnuti geometrického faktoru a pozadi. Ptiklad okna s analyzou dat
tohoto programu je na obr. 10. Pro vypocet je ovSem potieba pievést kiivku odrazivosti z uhlu
omega do uhlu 2theta a tuto volbu zakliknout | pfi spousténi programu.
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Obr. 10 Ptiklad okna simulace rtg odrazivosti v programu GenX 3.1 pro zlatou vrstvu na Si.

Pomoci numerické simulace ktivky rtg odraziviosti ziskame informace o tloustkach vrstev d

nachazejicich se na vzorku, ale také drsnosti o jednotlivych rozhrani a primérné elektronové
hustoty materidlu vrstev.


https://genx.sourceforge.io/

