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1 UVOD

Elipsometrie je optickd metoda pro analyzu povrchll a rozhrani. Je zaloZzena na
detekci fazové zmény elektromagnetického vInéni odrazené¢ho od zkoumaného
povrchu. Pouziti této techniky umoziuje nalézt optické parametry jedno
i vicevrstevnatych systémi tenkych vrstev asledovat jejich vyvoj v pribéhu
experimentu. Hlavnimi vyhodami této metody jsou nedestruktivnost a neovliviiovani
strukturnich procesti probihajicich na vzorku. Déle je tato technika vhodné pro
méfeni ve vakuu, kde je zatizeni elipsometru umisténo vné aparatury a k méfeni jsou
postaCujici dvé okna do vakuové aparatury umoznujici prichod vstupniho
a vystupniho svazku.

Ve svém doktorském studiu jsem se zabyval vyvojem spektroskopického
elipsometru pro méfeni in-situ. Navazuji na svoji diplomovou praci ,,Navrh detekéni
vétve elipsometru pro métfeni optickych vlastnosti povrchii a tenkych vrstev in-situ®,
kterou jsem vypracoval v roce 1997 a jejimz vysledkem byl konstrukéni ndvrh
zdrojové vétve elipsometru pracujiciho na dvou vinovych délkach. Prvnimi pokusy
k ovéteni funkcénosti elipsometru pracujiciho na dvou vinovych délkach byla méteni
ex-situ. Déle nasledovalo odzkouSeni pii méfeni v redlném case na UHV aparatuie
(Ultra High Vacuum je oznaceni pro tlak 10°Pa aniz§i). V ramci feSeni tkolu
FP 380014 fondu védy FS VUT byla konstrukce elipsometru pracujiciho na dvou
vinovych délkdch pozménéna doplnénim kondenzoru a ¢asti umoznujici pfipojeni
vlaknového spektrofotometru Ocean Optics S2000 k detekéni vétvi pomoci
optického vldkna. Tato varianta je funk¢ni v rozsahu vinovych délek 400-700 nm.
Dalsi kroky smeétovaly k rozSifeni intervalu pouzitych vinovych délek o oblast
UV zéfeni (250400 nm). S touto zménou souvisela tprava konstrukce elipsometru
ve smyslu zaClenéni novych optickych prvki tak, aby byla umoznéna snadna
vymeéna optickych ¢lent pro rizné spektralni rozsahy.

V textu postupné uvadim konstrukéni prace provedené vramci vyvoje
spektroskopického elipsometru a popis pfistroji navrzenych pro elipsometricka
méfeni. NejvyznamnéjSim piipravkem je sestava picky pro sledovani optickych
vlastnosti materidlu v zéavislosti na teplot¢ (do teploty 1250 °C) a manipulatoru
se zakladaCem urCenym pro umisténi v ultravakuové aparatufte.

Hlavni konstruk¢ni praci je navrh a testovani spektroskopického elipsometru,
ktery pracuje v rozsahu vinovych délek 250-950 nm. Funk¢nost tohoto zafizeni byla
odzkouSena pifi méfeni ex-situ a in-situ. Analyza vysledkli méfeni provedenych
spektroskopickym elipsometrem vyrobenym dle pfilozené dokumentace je uvedena
v poslednim oddilu disertacni prace.



2 ELIPSOMETRIE
2.1 Polarizovana elektromagneticka vina

Vétsina svételnych zdrojii vyzafuje nepolarizované elektromagnetické zateni.
Takové zateni se sklad4 z fady nahodné polarizovanych vin. Vyjimku tvofi n¢které
lasery, vytvarejici vystupni svazek zcela nebo ¢asteCné polarizovany. K polarizaci
dochazi rovnéz pii prichodu svétla prostiedim nebo odrazem na rozhrani.

Pokud kmitosmér polarizované elektrické slozky elektromagnetické viny lezi
v jedné roving, nazyvané rovina polarizace, oznacujeme takovou vinu jako linedrné
polarizovanou. Pro jednodu$$i zapis tuto rovinu sjednotime se soufadnym
systtmem. Smér Sifeni viny urCuje osu z a smér kmitani vektoru intenzity
elektrického pole E leZi v roving obsahujici osy x az. Vztah pro velikost slozky
vektoru intenzity elektrického pole Ex ma v tomto piipad¢ tvar:

E (z,t)= A, cos(wt —kz), @.1)
kde £ je vinové ¢islo:
2r
it 2.2)

Ve vztahu (2.1) je tedy velkost E, vyjadiena v zavislosti na amplitudé 4,, Case ¢
a poloze z pro vinu s uhlovou frekvenci @ a vinovou délkou A. Soutadny systém lze
volit libovolné¢ a pifi jeho otoCeni kolem osy z opét ziskdme vlnu linearné
polarizovanou. Takto polarizovanou vinu lze popsat jako vektorovy soucet dvou na
sebe kolmo polarizovanych vin s kmitosméry v osach xay snulovym fizovym
posuvem O. Nulovy fazovy posuv znamend, Ze minima (maxima) vin polarizovanych
v rovinach k sobé kolmych maji totoZznou polohu na ose z. Pti nenulovém fazovém
posuvu téchto vin neni jiz sou¢tem linearné polarizovana vina, ale vina polarizovana
elipticky.

Pti pohledu proti sméru Sifeni elektromagnetické viny bude koncovy bod
vysledného vektoru intenzity elektrického pole E se soufadnicemi (E.Ey) opisovat

elipsu danou rovnici [7]:
2 2
E. E,\ 2EE L,
{A j +£A_y] —TAyycos5=sm 0. (2.3)

X y

Jeji tvar a smér otdCeni vysledného vektoru jsou zavislé na fdazovéem posuvu o
a velikosti amplitud 4y, 4, kolmo polarizovanych vin.

2.2 Elipsometrické parametry

K vyjadieni zmény polarizace svétla se pouzivaji parametry popisujici elipsu
tvofenou koncovym bodem vysledného vektoru intenzity elektrického pole. Témito
parametry jsou tzv. elipsometrické uhly Aa y[8], [12], [13].



Prvnim elipsometrickym thlem A je zména fazového rozdilu kolmo na sebe
polarizovanych vin p a s:
A=8,-3, (2.4)
kde &, a o, jsou fazové rozdily jednotlivych slozek p a s.
Druhy elipsometricky thel y je definovan jako pomér velikosti Fresnelovych
koeficientl, které jsou v obecném ptipadé komplexnim ¢islem:
@
tey =2 (2.5)

.

Neékdy se k zapisu elipsometrickach parametrii pouziva komplexni parametr p
definovany jako pomér p a s slozky Fresnelovych koeficientt:

_h % ile-s)
P = ’75 - r © > (26)
ktery 1ze s pouzitim rovnic (2.4) a (2.5) zapsat:
p=tgy e’ 2.7)

2.3 Elipsometr s rotujicim analyzatorem

Tento zplsob usporddani je pouzit v konstrukci elipsometru pracujiciho na dvou
vlnovych délkach 1 v konstrukci elipsometru spektroskopického. Experimentélni
usporadani obsahuje zdroj svétla, polarizator, analyzator a detektor. Do zdrojové
vétve elipsometru muze byt vlozen kompenzator na bazi MgyF, ktery plni svoji
funkci v intervalu vinovych délek. Tato metoda méfi parametry elipticky
polarizovaného svétla odrazeného od vzorku, na ktery dopada linearné polarizované
svétlo, které je po odrazu obecné elipticky polarizované. Odrazeny paprsek prochazi
rotujicim analyzatorem a nasledné je pak detekovana jeho intenzita. Vysledny signal
je zavislost intenzity odraZzeného svétla na uhlu nato€eni analyzatoru. Tato zavislost
je v polarnich soufadnicich obrazem elipsy, kterda méa shodné parametry s elipsou
opisovanou koncovym bodem vektoru elektrické intenzity elektromagnetického
pole.

detektor
L,(t)

analyzator P\/\/

zdroj svétla

polarizator

= A

Obr. 2.1: Schematické uspotadani elipsometru s rotaCnim analyzatorem.



Pfi této metod¢ sledujeme detektorem zavislost intenzity /, na Case f. Tuto
zavislost 1ze popsat [3], [9]:

1) =1,[1+acos2A4(t)+ Bsin 2A(t)]’ (2.8)
kde I, je stfedni intenzita odrazené¢ho paprsku a A(?) je uhel analyzatoru popsany
jeho frekvenci otdaceni fa poCateCnim nastavenim A.:

Alt)=2nft + A.. (2.9)
Parametry « a S jsou Fourierovy koeficienty, které souviseji s elipsometrickymi
uhly:
a =—cos2y, [ =sin2ycosA. (2.10)
Po upravé téchto rovnic a zohlednéni vlivu nastaveni polarizatoru ziskame obracené
vztahy pro vypocet elipsometrickych thli:

2
P senp, tgy= |12

cosd =

teP]. 2.11)

Ve vzorcich (2.11) je zahrnut Ghel nastaveni polarizatoru P [6]. Rovina polarizace
nesmi leZet v roviné dopadu nebo v roviné kolmé k roviné¢ dopadu. Metoda je
v takovém nastaveni nefunk¢ni.

Zautomatizovani meéfeni je mnohem piijemnéj$i pro obsluhu a zaroven ftesi
c¢asovou ndrocnost pi1 in-situ méfeni. V nami pouzitém uspotfadani dochazi
k ukladéani dat po dvou otdCkach. Béhem prvni otacky se nacita signal, od kterého
jsou béhem druhé otdCky analyzatoru odecteny hodnoty pii uzavieném vstupu
svételného paprsku. Ze ziskaného signalu se vypocitaji Fourierovy koeficienty, které
se ulozi na disk. Ulozeni koeficientii Setii misto na disku a zrychluje dalsi
zpracovani dat.

—a? -«

3 MECHANICKA KONSTRUKCE PRISTROJU

3.1 Konstrukce manipulatoru

Pro ultravakuovou aparaturu na které byly provadény experimenty, byl navrzen
zpusob zakladani vzorkl a jejich transportu uvnitt aparatury. Cely tento proces
probiha bez naruSeni vakuové tésnosti. Zakladani vzorku do aparatury musi mit
minimalni vliv na zménu tlaku, protoze pifi napusténi aparatury na atmosféricky tlak
trva opétovné vycerpani nékolik dnti.

Mechanismus transportu vzorki je rozdélen na tfi konstrukéni ¢asti. Vzorky jsou
zakladany do aparatury pomoci zakladace. Na tomto dile a na magnetické tyc¢i, ktera
slouzi pro ptepravu vzorku uvnitt aparatury mezi karuselem a pickou, je pfipevnén
bajonetovy drzak (kapitola 3.1.1). Ty¢ je zatizeni vyrabéné firmou Caburn a slouzi
k pfenosu rotace a piimocarého pohybu do vakua. Dosah magnetické tyCe je
dostacujici pro celou aparaturu. Kromé pfimocarého pohybu a rotace kolem své osy



je diky pfipevnéni pies vilnovec umoznén maly, ale dostacujici pohyb i v dalSich
dvou navzajem kolmych osach.

Vzorky jsou zalozeny do drzdku vzorku (kapitola 3.1.2), upraveného pro
zachyceni bajonetovym drzdkem. Drzak vzorku je uzpisoben konstrukénim
pozadavkim picky (kapitola 3.2).

3.1.1 Konstrukce bajonetového uzavéru

Aby bylo mozné pifepravovat vzorek vramci aparatury, byl navrzen zpusob
zachyceni vzorkli odvozeny od bajonetového pfipojeni (obr. 3.1). Bajonetovy uzaveér
je k magnetické tyCi ptipevnén svérnym spojem dotazenim pomoci ¢tyt Sroubti.

Na bajonetovém uzédvéru jsou pouzity dva typy materiala. Celé télo je vyrobeno
z nerezavejici oceli a planzety jsou vystiizeny z molybdenového plechu. Molybden
byl zvolen z divodu zachovani elasticity i pfi vysSich teplotach. Pii spravné funkci
by nemélo k ohievu drzdku dochazet, ale je mozné, ze néjakd aplikace v budoucnu
bude vyzadovat staly kontakt s manipulatorem.

svérny spo) pro piipojeni
k magneticke tyé

bajonet

"kuzelove zahloubeni
kolik

Obr. 3.1: Bajonetovy uzaver.

Posunu magnetické ty€e je pouzito k transportu vzorki a oto¢eni magnetické tyce
zajistuje drzak vzorku v uzavéru. Z divodu snadnéj$iho zachyceni do drzdku ma
vnitini ¢ast bajonetu kuzZelovy tvar. Po zasunuti drzéku vzorkd do bajonetového
uzaveéru se pootocenim o 90° planZety zachyti v drazkach na drzédku vzorkii. Behem
této operace je nutné piekonat mirny odpor vznikly tfenim planzet o té€leso bajonetu
na drzéku vzorku, ktery brani samovolnému uvolnéni. Tak dojde k bezpecnému
zachyceni drzaku vzorkil. Pro zjednoduSeni uchyceni jsou ve vnitini ¢asti bajonetu
koliky, zabranujici obsluze pfetoCeni uzavéru o vice nez 90°, které by zpusobilo
uvolnéni drzaku vzorku.



3.1.2 Konstrukce drzaku vzorku

Pro bezpecny transport vzorkil v ultravakuové aparatute byl navrzen drzak vzorkl
(obr. 3.2), umoznujici pfepravu a bezpecné zachyceni v karuselu a v picce. Z téchto
divodli je na jedné strané¢ vybaven piny, které jsou uzpiisobeny k zachyceni
v karuselu a v ultravakuové peci. Z druhé strany je opatien bajonetem pro upevnéni
v bajonetovém uzdvéru. Popis zachyceni je popsan v predeslé kapitole.

Néavrh pint vychdzel z konstrukce karuselu, ktery byl v dobé konstrukénich praci
na drzaku vzorktl jiz dokoncen. Piny jsou zavedeny do otvoru, ¢imz je aretovana
poloha abajonetovy uzavér je mozné pootoCit atak uvolnit drzdk vzorku.
V piivodnim nédvrhu byla poloha navic fixovana pruznym dratkem, ktery zapadl do
vytezu v pinech. Dratky byly z davodu zadirani tohoto mechanismu odstranény.
Tteni mezi jednotlivymi dily je dostatecné, aby nedochazelo k uvolnéni drzaku
z karuselu. Po strandch drzéku jsou drazky, které slouzi k navedeni do pozice v peci.
V ptedni Casti jsou drazky rozsifeny a zkoseny pro snadnéjs$i navedeni pind do
piisluSnych otvort v peci.

: ~ bajonet—_____
pritlaéna desticka
keramicka podlozka
vzorek

vodici drazka pro zachyceni
piny pro zajisténi polohy

a vodiveho kontaktu

Obr. 3.2: Drzak vzorku.

1 20mm

Drzék vzorku ve tvaru lodicky umoznuje zaloZzeni vzorku o maximalni velikosti
14x 14 mm® umisténého na keramické podloice. Keramickd podlozka
nekontaminuje zkoumany vzorek a soucasné ma vysokou tepelnou odolnost. Vzorek
je ptipevnén pritlacnou destickou a zajistén pomoci dvou Sroubli. Materidlem téla
drzaku je nerezavéjici ocel. Okoli vzorku je feSeno s ohledem na optickd méfeni.
Hrany drzdku jsou zkoseny tak aby, nedochazelo ke stinéni méficiho svazku
elipsometru. Cely drzédk vzorku je pii ohfevu tepelné namahan, proto pii ndvrhu
drzaku vzorkt byly vynechany pohyblivé prvky, aby se eliminovalo riziko zadfeni.
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3.2 Konstrukce picky

Srdcem analytické casti UHV aparatury je picka (obr. 3.3) urena k ohievu
vzorkl. Problémy konstrukéniho charakteru vyplyvaly ze samotné funkce picky.
Pti navrhu picky existovaly obavy ze vzniku deformaci vlivem tepelné roztaznosti,
které mohou zménit polohu jednotlivych ¢asti picky a tim i vzorku. Diraz byl
kladen na co nejjednodussi feSeni, které by maximaln¢ eliminovalo vliv zmény
rozméru jako diisledku zahtati jednotlivych ¢asti picky.

T¢leso picky je vyrobeno znerezavéjici oceli. Pohyblivé dily, u kterych
je nebezpecCi zadfeni nebo zapeceni, jsou navrzeny z korundové keramiky.
Z keramiky je také vyrobena nosnd desticka, na které je umisténo zhavené vidakno.
Okoli vlédkna je chranéno stinenim z nerezavé€jici ocele. Pivodné mél byt k tomu
ucelu pouzity molybden, ktery je odolny proti korozi a ma vysokou tepelnou
odolnost s teplotou tani 2600 °C. Problémem se vSak ukdzala technologie vyroby
stinéni. Molybden je Spatné obrobitelny a pokusy o vytlateni daného tvaru
se nezdafily. Tento materidl pfi lomu vytvaii ostré hrany. Molybdenového plechu
bylo pouzito k vystfizeni planzet vymezujicich polohy drzdku vzorku. Drzék vzorku
je od picky izolovany keramickymi izolatory a keramickym vedenim, cehoz
je vyuzito k nastaveni potencidlu mezi vzorkem a zhavenym vldknem pii ohfevu
elektronovym bombardem.

Drzak vzorki je po strandch vybaven navadécimi drazkami, které navedou piny
do stavécich otvorti v télese picky. Vedeni je realizovano pomoci keramik a kromé
nasmérovani pintt do pfislusnych otvorti funguje jako izolator. Pivodné bylo
zajisténi drzaku vzorku realizovano keramickymi koliky, které zapadnou do zarezi
v pinech drzdku vzorku. V praxi se vSak ukdzalo, Ze toto je nevhodny zplsob
zajisténi, protoze k vytaZeni lodi¢ky z picky je potieba velké sily. Zasunuti pin do
zajisStovacich otvorti zaruCuje dostatecné zajisténi polohy.

Elipsometr je pies redukci pfipojen na okénko a je tak pln€ nezavisly na pohybech
vzniklych ohfevem nebo nastavenim manipulatoru nesouciho picku. Tento
manipuldtor ovladajici polohu picky umoziiuje otacenim v jedné ose, néklonem
a mirnym posuvem v jedné rovin€é ménit misto dopadu primarniho svazku na
vzorku. Jelikoz pramér stopy svazku je v tadu nékolika milimetri, nema pohyb
vzorku vyvolany jeho ohfevem vyznamny vliv na méfeni. Vlastni ohfev je
zajistovan wolframovym vidknem upevnénym na dvou nerezovych nosnicich, které
souCasn¢ zabezpecuji funkci kontakti. Ve spodni ¢asti picky jsou k nim pfipojeny
médéné draty s primérem 3 mm. Draty jsou piipojeny na keramické priichodky
v prirubé. Na drat jsou po celé jeho délce navléknuty keramické kordlky zabranujici
zkratu a odpafovani necistot do prostoru aparatury. Maximalni dosazitelna teplota
vzorku pifi pouziti elektronového bombardu ptesahuje 1500 °C (teplota tani
kiemiku).
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Obr. 3.3: Picka k ohfevu vzorki pro umisténi do ultravakua.
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3.3 Konstrukce elipsometru pracujiciho na dvou vinovych délkach

Vyvojem elipsometru pracujictho na dvou vlnovych délkach se autor zacal
zabyvat v rdmci tvorby diplomové prace [11]. V dobé vytvafeni pozadavku, které
m¢él tento pfistroj splitovat, bylo rozhodnuto, Zze mechanické provedeni pfistroje
musi umozinovat jak pfipojeni na ultravakuovou aparaturu, tak na stojan pro méteni
na vzduchu. Z ptfipojeni na UHV aparaturu vyplynul fixni thel méfeni a stim
1 pozadavek na moznost vychyleni méficiho paprsku tak, aby bylo mozné zaméftit
vzorek v ultravakuové aparatuie. Pfistroj musi byt dostatecné tuhy z divodu stability
meéfeni a jeho hmotnost musi byt minimalizovana z divodu zavéSeni na vakuovou
aparaturu.

Pted zapocetim konstrukénich praci byla zvolena elipsometrickd metoda
s rotujicim analyzatorem. Jako zdroje svétla byly pouzity dva polovodiCové lasery
pracujici na vlnovych délkach 670 nm a 635 nm. Polarizatorem a rotujicim
analyzatorem jsou foliové filtry. K detekci intenzity slouzi dvé velkoplosné diody
s interferen¢nimi filtry, které odpovidaji vlnovym délkdm polovodi¢ovych lasert.
Rotaéni pohyb analyzatoru je zabezpecen elektromotorkem s plynulou volbou
otacek. Schematické uspotadani navrzeného elipsometru je na obr. 3.4.
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|I sSensr
f thlhulu
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LASER 1

| Vielkoplniné dindy
Obr. 3.4: Schéma elipsometru pracujiciho na dvou vlnovych délkach.

Funkce elipsometru pracujiciho na dvou vlnovych délkach byla ovéfena
experimenty (v kapitole 4.1 je uveden zaznam experimentu odstraiovani oxidu
kifemiku ohtfevem na 1200 °C). Jako vyhoda této konstrukce se ukazala schopnost
rychlé detekce zmény optickych parametr vzorku. Nevyhodou této metody je malé
mnozstvi ziskanych dat o méfeném vzorku, které znemoziluje kvantitativni
vyjadieni zmény.
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3.4 Konstrukce spektroskopického elipsometru

Pti navrhu spektroskopického elipsometru bylo ¢erpano ze zkusenosti ziskanych
béhem konstruk¢nich praci na elipsometru pracujiciho na dvou vlnovych délkach
a béhem méfeni stimto pfistrojem. Zdrojova Cast doznala znacné zmény vici
puvodnim pfistroji. Bylo odstranéno zrcatko a zavérka, kterd je soucasti nového
svételného zdroje. Noveé bylo nutné fesit zpracovani svételného svazku a umisténi
kompenzatoru. Dale byly zakoupeny hranolové polarizatory, které jsou rozmérove
veétsi nez foliové a hlavné poskytuji svétlo s vy$Sim stupném polarizace. Zména
intenzity svazku je regulovéana clonou a ne kiiZzenim polarizatoru jako v pfedeslém
ptistroji. V detekéni Casti elipsometru nebyl pouzit dil pro déleni svazku, ale byl
nahrazen kondenzorem pro fokusovani odrazené¢ho svazku do optického vlékna.
Vyraznou zménou, kterd se projevila v konstrukci celého pfistroje, bylo pfipojeni
zdroje svétla a spektrofotometru pomoci optickych vldken. Schematické uspotradani
spektroskopického elipsometru je na obr. 3.5.

Zakladnim pozadavkem konstrukce elipsometru bylo splnéni podminky
maximalni vyménitelnosti pouzitych dilti. Proto je konstrukce feSena tak, aby zména
jednoho prvku neovlivnila zbyvajici ¢ast aparatury. Soucasn¢ zlstaly v platnosti
pozadavky na piipojeni elipsometru k vakuové aparatufe a ke stolku pro méfeni na
vzduchu.

Nosné dily elipsometru jsou vyrobeny =z duralu. Volba materidlu spliuje
pozadavek snadné obrobitelnosti a soucasn¢ dostatecné tuhosti. Dily, které tvofi
prostor pro svételny paprsek, jsou cerné eloxovany. Spojovaci prvky jsou bézné
pozinkované Srouby.

Vzorek
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X motorek
Zdroj bilého svétla Spektrofotometr
H2000 Ocean Optics
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Obr. 3.5: Schéma spektroskopického elipsometru.
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34.1 Zdrojova ¢ast spektroskopického elipsometru

Zdrojem svétla je kombinovany deuteriovy-halogenovy zdroj DH-2000 FHS, od
firmy Avantes, ktery poskytuje svétlo v rozsahu vinovych délek 215-2000 nm.
Na vystupu svétla jsou zdroje vybaveny konektorem pro pfipojeni optického vldkna.
Tato skutecnost umozituje propojeni mechanické ¢asti elipsometru se zdrojem
a detektorem pomoci vlaknové optiky. Vyuziti optickych vldken zjednodusilo
manipulaci s elipsometrem a soucasné¢ pozménilo jeho konstrukéni uspotadéani
ve smyslu odleh¢eni a zmenseni konstrukce.

Pouzita optickd vlakna byla zakoupena od stejné firmy jako zdroje svétla. Jedna
se o kfemikova vldkna s priimérem 800 um s propustnosti vinovych délek v rozsahu
250-1000 nm a numerickou aperturou 0,22. Vlakna jsou chranéna polyamidovou
izolaci s kevlarovym vldknem. Zakonleni optickych vldken jsou opatiena
koncovkou typu ST na strané elipsometru a koncovku SMA na strané¢ piipojeni
ke zdroji (oznaceni dle katalogu vyrobce).

Optické vlédkno je pfipojeno ke koncovce optického vlakna, které je upevnéno
na drzaku koncovky. Tato koncovka je soucdsti osvétlovaci soustavy elipsometru,
jehoz nosnym dilem je téleso zaostrovaciho systemu. V tomto télese je pohyblivé
uloZena objimka cocky s cockou f = 40mm. Do drZdku jsou zaSroubovany Ctyfi
koliky, které svoji délkou ptesahuji vnéjsi povrch télesa zaostrovaciho systému. Pies
koliky se ptenasi posuvny pohyb z nastavovaci matice na cocku. Pohyb ¢ocky vii¢i
piipojeni vlakna umoznuje optimalni nastaveni geometrie svételného svazku. Poloha
matice je fixovana aretacni matici, ktera tvoii nastavovaci matici kontramatku. T¢lo
zaostfovaciho systému je pevné spojeno s drzakem clony, ktery soucasné tvori
redukci pro ptipojeni k desce optiky. V tomto dile je prostor pro dalsi ¢ocku a pro
irisovou clonu, kterd je ovladdana krouzkem s aretacnim Sroubem. Popsand Cast
konstrukce tvofi kompaktni mechanicky celek osvétlovacitho  systému.
Za osvétlovacim systémem je piipojen celek s polarizdtorem a nasleduje dil
s kompenzatorem. Oba dily jsou samostatné zdlvodu mozZnosti vyjmuti
kompenzatoru ze zdrojové vétve elipsometru. Vzajemné spojeni jednotlivych dilt
je vyteSeno distancnimi sloupky.

Pro polarizaci svétla je pouzito hranolovych polarizatorti Glanova-Taylorova typu.
Pouzivame dva hranoly v intervalu vlnovych délek 200-400 nm a 350-2000 nm.
Pro polarizatory bylo navrzeno pouzdro, v kterém je na vnéjSim povrchu drazka pro
pero. Polarizator s pouzdrem je vloZen do objimky rotacniho stolku. Aby pii vyméné
polarizatori nedochazelo ke zméné polarizacni roviny, je pouzito pera, které je
Sroubem pfipevnéno v objimce k zajiSténi stalé polohy polarizdtoru. Objimka
polarizatoru je pevné spojena srotacnim stolkem, ktery umoziuje kontinudlni
otaceni o 360°.

Stejného stolku je pouzito pro kompenzator. Pro bezpecné piipojeni
kompenzatoru k rotaénimu stolku bylo navrzeno pouzdro kompenzdatoru. Velikost
rotacniho stolku umoznila tento opticky prvek zabudovat do téla stolku a zkratit tak
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celkovou délku zdrojové casti elipsometru. Piipojeni k ultravakuové aparatuie
je feSeno redukci, ktera je konstrukéné shodna s feSenim u elipsometru pracujiciho
na dvou vlnovych délkach. Schematické vyobrazeni zdrojové Casti elipsometru
s popisem jednotlivych dilti je na obrazku 3.6.
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Obr. 3.6: Zdrojova vétev spektroskopického elipsometru.
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Obr. 3.7: Detekéni vétev spektroskopického elipsometru.
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34.2 Detek¢ni ¢ast spektroskopického elipsometru

Koncepce detekeni ¢asti elipsometru zistala zachovana z elipsometru pracujiciho
na dvou vinovych délkach. Popis usporadani detekéni ¢asti je doplnén obrazkem 3.7.
Na redukci elipsometru jsou pomoci svornikii nasroubovany tti distancni sloupky,
které tvoii prostor mezi redukci a deskou detekcni vétve. Analyzatorem je polarizacni
hranol shodny s polarizacnim hranolem ve zdrojové Casti a taktéz jeho uloZeni
vpouzdru je shodné. Objimka polarizatoru je svérnym spojem uloZzena
v inkrementalnim snimaci otacek. Objimka polarizatoru je soucCasné¢ hnanou
femenickou. Rota¢éni pohyb analyzatoru zajiStuje motorek Maxon s kompaktni
planetarni prevodovkou. Na motoru je upevnéna hnaci Femenicka a vlastni prenos
rotaéniho pohybu je zprosttedkovan Femenem. Napnuti femene umoziiuje pohyblivé
ptipojeni drzaku motoru k desce. Na vnéjsi strané desky je ptipojen kondenzor. Jeho
ukolem je fokusovat odrazené svétlo od vzorku do optického vldkna. Zplsob
fokusace je shodny se zaostfovacim systémem ve zdrojové vétvi. Cocka fokusuje
odrazeny svazek do vldkna. Detek¢ni ¢ast elipsometru je spojena optickym vldknem
se spektrofotometrem S2000 od firmy Avantes. Tento spektrofotometr méfi soucasné
intenzitu svétla pro jednotlivé vinové délky (v intervalu pouzitych vinovych délek)
pfi konkrétnim uhlu natoceni analyzétoru v detekéni vétvi elipsometru.

4 ELIPSOMETRICKA MERENI

Me¢éieni provedend na pristrojich popsanych v piedchozi kapitole méla za tkol
ovetit funkei navrzeného zatizeni. Pfi formulovédni tohoto projektu bylo naSim
zamérem vybudovat pfistroj umoziujici méfit tloustku tenkych vrstev nebo urcit
skladbu vicevrstevnatych systémi. Elipsometr mél byt schopen detekovat zmény
béhem probihajicich experimentd (rGst vrstvy, zménu teploty vzorku nebo
odstranéni vrstvy). VEédéli jsme, ze tato metoda neumoziuje urCovani parametrii
zkoumaného rozhrani ptfimo (to je mozné jen u jednoduchych systémt jako je jedna
neabsorbujici vrstva na absorbujici podlozce se zndmymi optickymi konstantami
[8]) ato zdivodu velkého poctu neznamych parametrti (tlouStky jednotlivych
vrstev a jejich komplexni indexy lomu). K vypoctu hledanych hodnot se pouziva
numerickych metod, které se uptesiiuji dalSimi analytickymi metodami. V soucasné
dobé jsou naSe vysledky srovnavany sudaji z AFM (Atomic Force Microscopy)
a XPS (X-ray Photoelectron Spectroscopy). Postupné byly tyto metody aplikovany
na zafizeni vybudovaném na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi na FSI VUT v Brng
nebo Ustavu fyziky kondenzovanych latek P¥F MU.
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4.1 Méreni elipsometrem pracujicim na dvou vinovych délkach

Konstrukéni a optické uspofadani elipsometru pracujiciho na dvou vinovych
délkach je vhodné pro sledovani naméfenych hodnot v prib&hu experimentu.
Rychlost zpracovani je zalozena na kontinualnim zpracovéani hodnot pro dvé vinové
délky, které jsou dané pouzitymi laserovymi diodami. Elipsometr pracujici na dvou
vlnovych délkach je dostacujici ke sledovani procest probihajicich na zkoumaném
rozhrani. Ze zavislosti ziskanych pifi méfeni timto zafizenim je mozné udélat si
predstavu o pribéhu experimentu jako napiiklad o zacatku, konci a rychlosti
sledovaného procesu.

4.1.1 Odstranéni oxidu kiremiku ohievem na 1200 °C

Zkoumani procesu odstranéni vrstvy oxidu kifemiku z kifemikového substratu
je dilezitou souéasti experimentli probihajicich na Ustavu fyzikalniho inZzenyrstvi
FSI VUT v Brné. Proces ¢isténi povrchu vzorku je zaloZen na rozbiti vazby mezi
kifemikem a kyslikem pomoci ohfevu vzorku na teplotu 1250 °C v podminkach
ultravakua [10]. Dodrzeni tlaku niz§iho nez 10°Pa je odiivodnéno nebezpedim
vzniku povrchové drsnosti. Experiment si kladl za cil sledovat odstranéni
adsorbovanych necistot a zejména piirodniho oxidu kfemiku, ktery vznikd na tomto
materialu pti styku s okolnim prostfedim.

Cisténi vzorku musi prob&hnout ve dvou krocich. V prvnim kroku se vzorek
ohieje na 800 °C asetrvd na této teploté¢ po dostate¢né dlouhou dobu (v naSem
pfipadé se jednalo o desitky hodin), béhem které dochazi k odplynéni vzorku
a picky. Nartst teploty vzorku nesmi narusit kvalitu vakua tak, aby hodnota tlaku
v ultravakuové aparatufe nevzrostla pies hodnotu 10 Pa.

Druhym krokem je samotny ohfev na teplotu 1250 °C po celkovou dobu 2 minuty.
Tento ohiev neni zpravidla mozné provést béhem jednoho ¢asového intervalu. Pii
zvySeni teploty nad 800 °C dochdzi k prudkému zvyseni tlaku z divodu desorpce
necistot ze zahtat¢ho povrchu vzorku a picky. Ohfev proto probihd v nékolika
intervalech, jejichz soucet odpovida setrvani vzorku na teploté¢ 1250 °C po dobu
dvou minut. Ohtfev se provadi z teploty 800 °C na teplotu 1250 °C a pti zhorSeni
tlaku v aparatufe (hrani¢nim tlakem je 10°Pa) se teplota vzorku sniZi zp&t na
800 °C. Zmeény probihaji skokoveé. Pro tento zpusob tepelného zpracovani
pouzivame vyrazu flashovani, ktery jsme pievzali z anglické literatury. Tato Cast
experimentu je vyznacena na grafu 4.1, ktery zachycuje pribéh experimentu. Na ose
y jsou hodnoty redlné casti pseudo dielektrické funkce spoctené z elipsometrickych
uhlid pro pouzité vinové délky.

Aby nedoslo ke vzniku povrchovych nerovnosti, nesmi rychlost ochlazovani
vzorku zpét na pokojovou teplotou ptekrocit hodnotu 2 °C/s. Stejny vysledek ma
izvySeni tlaku nad udané hodnoty. Tato nerovnost je v extrémnich piipadech
pozorovatelnd 1 okem (dochdzi k zeSednuti vzorku) a ma nepfiznivy vliv na
elipsometrické métent.
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Graf 4.1: Pseudo dielektrickd funkce spoctena z dat ziskanych z elipsometru
pracujiciho na dvou vlnovych délkach pro kiemikovy substrdt béhem ohievu
na teplotu 1200 °C.

4.2 Méreni spektroskopickym elipsometrem (SE)

Meéfeni na vice vlnovych délkach poskytuje predevSim vétsi mnoZstvi informaci,
které zptesiiuji numericky vypocet parametri zkoumaného rozhrani. Varianta
spektroskopického elipsometru vyuziva nasledujici rozsahy vilnovych délek:

400-750 nm — foliove polarizatory,

200-400 nm — Glaniiv-Tayloriiv polariza¢ni hranol (UV),

350-2000 nm — Glantv-Taylorv polarizaéni hranol (VIS, NIR).

Z méfeni pomoci spektroskopické elipsometrie lze ur€it parametry systémil
tenkych vrstev (indexy lomu, tlouStky vrstev). Nevyhodou proti elipsometru
pracujicimu na dvou vlnovych délkach je delSi ¢as méfeni. Nacteni jednoho
meéfticiho cyklu pro vSechny vinové délky trva vice nez 30 sekund.

4.2.1 Méreni tloust’ky vrstvy oxidu na kiemiku

Sledovani efektivity odstraiiovani ptirodniho nebo termalniho oxidu mé uplatnéni
pfi experimentech probihajicich v laborato¥i Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi FSI
VUT (STM, AFM, vytvafeni nanostruktur, analyza povrchi). K tomuto ucelu byl
pouzit spektroskopicky elipsometr (byl pouzit rozsah 400—700 nm), ktery je splnuje
podminku nedestruktivniho sledovani oxidl pro uréeni parametrti leptani.

Elipsometr byl pouzit jak pro ex-situ tak pro in-situ experimenty. Ex-situ
experimenty byly provadény na SiO, ziskaném termalni oxidaci Si (tlouStky vrstev
Si0, byly 20-400 nm), jehoZ tlouStka byla snizovana leptanim vzorku v komeréné
vyrabéném, tzv. pomalém oxidovém leptadle POL (smés kyselého a normalniho
fluoridu amonného NH4F) nebo v 2% roztoku kyseliny fluorovodikové (HF).
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Leptani bylo provadéno sérii krokl s riznou dobou ponofeni vzorku do leptadla
(v intervalu sekund aZ minut v zavislosti na tloust'ce vrstvy). PferuSeni leptani bylo
provedeno oplachnutim vzorku v deionizované vodé a vysusenim proudem vzduchu.
Dalsi leptani nasledovalo po zméteni vzorku elipsometrem. Kdykoliv to bylo
mozné, byla data ze spektroskopického elipsometru srovnana s daty ziskanymi
pomoci monochromatického elipsometru (komer¢ni zafizeni Gaertner L119
A=632,8 nm). Model vybrany pro nalezeni tloustky vrstvy oxidu d; a jeho
optickych parametri n,(4), byl zalozen na absorbujici kiemikovém substratu
s pevnymi tabulkovymi hodnotami n,(4), a k»(4), s jednou neabsorbujici vrstvou (d,
I’ll(ﬂ), k 1— 0)

Stejny experiment na vrstvé oxidu kiemiku s pocatecni tloustkou 20 nm byl
zopakovan na zbylé vrstvé oxidu metodou AR XPS [1]. Takto jsme ziskali
doplnyjici informace o tlouStce vrstvy a koncentraci prvkil ulozenych ve vrstvé.
Meéiteni AR XPS byla provadéna na pfistroji od firmy Omicron (EA 125 U5 energy
analyser). K analyze bylo pouzito rentgenového zatfeni o energii 1253,6 eV — Cara
Mg Ka. Napéti mezi katodou a anodou bylo 15 keV a emisni proud byl 18 mA.
Analyzator pracoval v médu konstantni priichozi energie (15-25¢V). Data byla
ziskavana pro 8—10 detek¢énich Ghla (rotace vzorku). Koncentrace prvki byla uréena
z intenzity piku pomoci softwaru SPD (Spectral Data Processor, verze 2.0-B-3).
Tlak v aparatuie byl 2:10° Pa.

Graf 4.2 znazorhuje jednu teoretickou a dvé experimentalni zavislosti
elipsometrickych hla na tloust’ce vrstvy SiO, leptané v leptadle POL pro vinovou
délku A= 632,8 nm. Experimentalni data jsou ziskana z méfeni monochromatickym
a spektroskopickym elipsometrem. Uhel dopadu méficiho paprsku byl v obou
ptipadech 70°. Je zde patrna dobrd shoda mezi vSemi tfemi typy dat. Maximalni
relativni odchylka mezi vypoctenymi daty z monochromatického a spektralniho
elipsometru byla 4 %. Hodnota A vykazuje malou, ackoliv nepatné¢ vyssi relativni
odchylku. Stejné vysledky jsme obdrZeli 1 pro vzorky leptané ve 2% roztoku HF.

Rychlost leptani vypoCtend ze strmosti grafu pomoci linearni regrese je pro
leptani v roztoku POL ~97 (99) nm min™ pro spektroskopicky (monochromaticky)
elipsometr. Rychlost leptani v roztoku HF pro tlustou vrstvu (graf 4.3 - zelena
primka) byla podstatné mensi (~10 nm min™). Pomalej$i rychlost leptani vrstvy SiO,
v roztoku HF oproti leptadlu POL je vhodna pro studium zavérecnych leptani pti
odstranovani oxidu, kdy se vrstva stava velmi tenkou. V grafu 4.3 je zobrazena také
rychlost leptani ultratenkych SiO, vrstev (<25 nm) vroztoku HF urCend ze
spektroskopického méfeni (koncova faze - modra piimka). Z pomalejSiho klesani
modré primky je vidét, Ze rychlost leptani béhem zavérecneé faze se zpomalovala
a piiblizila se k hodnoté 7 nm min™'. Zpomaleni mtiZe byt zptisobeno zkracujicimi se
intervaly leptani v jednotlivych krocich (desitky sekund), béhem nichZ se nezvysi
teplota v okoli povrchu vzorku. K tomuto procesu muize také piispét vyssi obsah
reakCénich pfimé&si a vétsi drsnost povrchu ultratenké vrstvy.
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Pro vrstvy SiO, leptané v POL o tloustce vétsi nez 40 nm byl vypocten index
lomu zdat ziskanych spektroskopickym a monochromatickym elipsometrem.
Ziskané hodnoty byly 1,458 & 0,002 (spektroskopicky elipsometr) a 1,4586 + 0,0009
(monochromaticky elipsometr). Vysledky jsou velmi blizko tabulkovym hodnotdm
Si0, (n=1,457 pro A=632,8 nm [9]). Hodnota indexu lomu byla rovnéz spocitana
pro vrstvu SiO, leptanou v roztoku HF. V tomto piipad¢ byl uren index lomu
z méfeni spektroskopickym elipsometrem pro vrstvu SiO, leptanou na tloustku 7 nm
(n =1,4618). Chyba v urceni indexu lomu vrstvy nepiesahuje 1%.

Elipsometrické experimenty potvrzuji obecné problémy v korektnim vyhodnoceni
tlouStky a indexu lomu ultratenkych vrstev (<10 nm) Si0,, jestliZze jsou vystaveny
atmosferickym podminkam. Je to z diivodu necistot absorbovanych na povrchu nebo
v horni Casti vrstvy a samoziejmé takeé vlivem povrchoveé drsnosti a drsnosti rozhrani
mezi vrstvami, jejiz tlouStka miiZze byt srovnatelnd s tloustkou ultratenké vrstvy.
Nase méteni AFM odhalila, ze mimo béZzné mikrodrsnosti (primérna aritmeticka
odchylka Ra = 1,5 nm) se na povrchu vzorku nachéazeji mista, jejichz vySka dosahuje
velikosti az 20 nm (velikost skenovaného pole 1x1 um?).

Protoze moznosti elipsometrie pro sledovani ultratenkych vrstev oxidu se ukazaly
omezené, pouzili jsme jako doplitkovou metodu pro analyzu ultratenkych vrstev
metodu XPS, kterda ukazuje, ze ke kiemiku a kysliku ve vrstvé oxidu, pfistupuji
piimési uhliku a fluoru [1].
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Graf4.2: Porovnani hodnot elipsometrickych wUhld A a w ziskanych
spektroskopickym  elipsometrem a ru¢nim elipsometrem Gaertner L119
s teoretickymi hodnotami [9] pro rtizné tloustky vrstvy SiO..
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Graf 4.3: Zavislost tloustky vrstvy termického SiO, na dobé€ leptani ve 2% roztoku
HF, métend spektroskopickym elipsometrem pro tlustou vrstvu (pocatecni faze)
a vrstvu o tlouSt'ce mensi nez 25 nm (koncova faze).

4.2.2 Analyza tenké vrstvy PMPSi

Poly(metyl-fenyl)silan (PMPSi) patii k polymernim materialim s hlavnim
fetézcem tvofenym Si vazbami (polysilany). Tato skupina materidli je studovana
diky svym unikatnim elektrickym, fotoelektrickym a optickym vlastnostem, které
nabizeji mnoho zajimavych aplikaci.

Studium vlivu UV zéfeni a teploty na PMPSi vrstvy bylo provedeno metodou
spektroskopické elipsometrie a metodou XPS. Vrstvy PMPSi byly deponovany
metodou spin-coating (doc. RNDr. Karel Navratil CSc., UFKL P¥F MU). Tloustka
vrstvy se pohybovala v intervalu 150—160 nm.

Béhem experimentt byly vzorky vystaveny teplotnim cyklim a vlivim UV zéfeni
v kyslikové atmosféte. Méteni spektroskopickym elipsometrem v redlném cCase
ukazalo zajimavé zmény optickych parametrii t€chto vrstev. Analyza metodou XPS
odhalila rozbiti vazby Si— Si jak pro vrstvy vystavené teplotnimu ohfevu, tak vlivu
UV zéteni a vznik vazby Si — O vlivem reakce kiemiku se vzduSnym kyslikem.

Vzorek s deponovanou vrstvou byl po dobu deseti hodin zihén na teploté 70 °C.
Ohiev 1 ochlazeni na pokojovou teplotu bylo provadéno rychlosti nepiesahujici
1°Cmin”'. Toto polateéni zihani vzorku bylo nutné k odstranéni zbytkd
rozpoustédla a pro stabilizaci vzorku.

23



V ramci tohoto experimentu nebyl proveden numericky vypocet parametri
rozhrani a byly porovndvany pouze elipsometrické Uhly tg v a cos 4. Méfeni
probihalo v intervalu energii UV zafeni 3,2-5,0 eV. Intenzita svételného zdroje
v oblasti pouzitého méficiho intervalu byla 0,3 uW/cm®. Tato hodnota intenzity UV
zafeni je dostatecné vysoka, aby zpiisobila zménu vrstvy PMPSi. Z tohoto divodu
probihalo ovlivnéni vzorku UV zafenim a méfeni spektroskopickym elipsometrem
soucasné.

Po dokonceni elipsometrického méfeni a soucasne s ukoncenim vlivu UV zafeni
byl vzorek piesunut do sousedni analytické komory se zafizenim XPS (pracovni tlak
~107 Pa). Vzorky byly piepravovany bez naruSeni vakua v UHV podminkach.
Vzorky byl rovnéz vystaveny vlivu kyslikové atmosféry béhem elipsometrického
méfeni a pusobeni UV zafeni. Béhem této faze byly vypnuty iontové pumpy
iionizaéni mérka. Tlak v aparatufe na zavér experimentu nepiekrocil hodnotu
107 Pa. Parcialni tlak kyslikové atmosféry byl 1-10*-2-10" Pa.

Analyza XPS vrstev PMPSi byla provedena komeré¢nim spektrometrem (EA 125,
DAR 400, Omicron) na energii 1253,6 eV (Mg Ka) v modu konstantni energie
(15 eV). Analyza byla provadéna pro thel 45° (méfeno od roviny povrchu vzorku).
Pracovni tlak byl blizky hodnoté 10° Pa. Kvantitativni uréeni koncentrace prvki
a chemickych vazeb bylo provedeno z intenzity piku a chemického posuvu pouzitim
softwaru SPD40 (Spectral Data Processor) a XPS Multiquant.

Spektroskopicka elipsometrie a metoda XPS zjistila velmi malé zmény
ve vzorcich, které byl uloZzeny po dobu né€kolika dnti v ultravakuovych podminkach
(10° Pa). K ovéifeni rozbiti vazby Si v PMPSi molekule vlivem UV zafeni, které
ovlivnény vzorek vystaven kyslikové atmosféie (p> 10" Pa) po dobu 47 minut
a nasledné analyzovan metodou XPS. Pfitomnost radikdlii Si vytvofenych rozbitim
vazby by vedla k jejich preferované reakci s kyslikem. Energie této vazby Si—O je
velmi vysoka (4,7 eV) ve srovnani s energii typické vazby Si—C (3,7 eV). Detekce
XPS neprokdzala ptitomnost vazby Si— O. To znamena, Ze pravdépodobné rozbita
vazba polymerového fetézce se znovu spoji s Si radikaly v uzavieny polymerovy
fetézec s minimalnim chemickym posuvem. Na zavér méfeni byl vzorek vystaven
atmosferickym podminkdm po dobu Ctyf dni, ale vazba Si— O nebyla metodou XPS
objevena.

Pii nasledujicim experimentu byl vzorek podroben vlivu UV zafeni soucasné
s vlivem kyslikové atmosféry po dobu 25 hodin (p>5-10" Pa). Z porovnani
s pfedeSlym experimentem je patrna vétSi zména vyvoland plsobenim UV zafeni.
A to zeyjména pro cos A kolem hodnoty 4,1 eV. Pomoci XPS bylo zji§téno rozsifeni
piku Si 2p ve sméru vysSich vazebnych energii vlivem vzniku vazeb Si— O.

K podpoieni degradace polymeru a chemické reakce mezi radikdlem Si
a kyslikem, byla béhem ptisobeni UV zéfeni teplota vzorku zvySena na = 80 °C za
pasobeni kyslikové atmosféry (2:107 Pa). Ve spektrech elipsometrickych uhla byly
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nalezeny vyznamné zmény (graf 4.4). Minimum hodnoty cos A na energii 4,1 eV se
piesunula na hodnotu 4,0 eV. Podobny posuv byl nalezen taktéz pro hodnotu tg v
(zhodnoty 4,2eV na hodnotu 4,1eV). Tyto podstatné zmeény v zavislostech
elipsometrickych parametrti naznacuji mnohem intenzivnéj$i degradaci polymeru
podporovanou tepelnym ohfevem vzorku. To bylo také ovéfeno analyzou XPS, ktera
prokdzala snizeni poméru C/Si z 6,4 na 5,5. Vysledek poukazuje na uvolnéni
metylové skupiny PMPSi vrstvy, coz je ve shod¢ sreferenci [20]. Méfeni XPS
ukazuje na pfitomnost vazby Si— O ve vrstvé ovlivnéné UV zafenim rozsifenim
piku pro Si 2p smérem k vys$§im vazebnym energiim. Toto rozsifeni bylo méné
intenzivni nez v ptipad¢ vlivu UV zéfeni béhem experimentu na pokojové teplote.
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Graf 4.4: Zavislost pocatenich a koncovych hodnot elipsometrickych hld pro

vzorek PMPSi ohtaty na teplotu 80 °C pii vystaveni vlivu UV zafeni v kyslikové
atmosféte (p > 5-10° Pa) po dobu 24 hodin.
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5 ZAVER

V ramci doktorského studia jsem se zabyval konstrukci spektroskopického
elipsometru urceného jak pro experimenty probihajici na vzduchu, tak pro sledovani
déj na vzorcich zalozenych do ultravakuové aparatury. Tato prace byla motivovéana
snahou o ziskani méfici metody pro analyzu tenkych vrstev a rozhrani, ktera
neovlivituje zkoumany proces a zaroveil umozni méfeni béhem samotného procesu
bez nutnosti jeho preruseni. Tato metoda se stala dalSim c¢lankem ve vyzkumu
tenkych vrstev a povrchii probihajicim na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi FSI VUT
v Brné a Ustavu fyziky kondenzovanych latek P¥F MU Brno.

Prvnim krokem bylo uvedeni do provozu elipsometru pracujiciho na dvou
vlnovych délkéach, ktery odzkousen béhem experimentu zaméteného na odstraiiovani
termického oxidu, kdy elipsometrické tihly sledovaly zménu teploty vzorku, ale data
pro dvé vinové délky ndm neumoznila analyticky vyjadtit parametry oxidové vrstvy.
Z diivodu nutnosti ptesnéjSiho popisu zkoumanych vrstev jsem pfistoupil k navrhu
spektroskopického elipsometru. U tohoto pfistroje bylo pouzito vlaknové optiky,
ktera nam umoznila umistit zdroj svétla (kombinovany deuteriovy-halogenovy zdroj
DH-2000 FHS od firmy Avantes s intervalem vlnovych délek 215-2000 nm)
a spektrofotometr (Ocean Optics S2000 s detekei v rozsahu vlnovych délek
250-850 nm) mimo téleso pfistroje. Dale bylo pouzito hranolovych polarizatora
(Glantiv-TaylorGv polariza¢ni hranol pro intervaly vinovych délek 200—-400 nm
a 350-2000 nm). Konstrukce zdrojové ¢asti obsahuje ¢len pro umisténi
kompenzatoru (Superachromatic MgF, Retarder A4/4). Z divodu omezenych
intervalll vlnovych délek u poslednich dvou komponent jsem pii konstrukci
zohlednil jejich snadnou vyménu. Vysledkem konstrukénich praci zamétenych
na vyvoj spektroskopického elipsometru je pfistroj umoziujici pfipojeni
k ultravakuové aparatuie 1 méfeni na vzduchu. Rozsah vlnovy délek je dan
optickymi prvky v intervalu 250-850 nm. Funkcnost elipsometru byla ovétfena
b&hem experimentt probihajicich na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi na FSI VUT
a Ustavu fyziky kondenzovanych latek P¥F MU.

Ve ¢tvrté kapitole disertacni prace je demonstrovdna schopnost spektroskopického
elipsometru monitorovat chemické leptani vrstvy SiO, do tloustky 2 nm.
V momenté¢, kdy tloustka vrstvy klesne pod tuto hodnotu, jsou vysledky silné
zéavislé na koncentraci pfimésovych necistot a drsnosti povrchu. Profil koncentrace
téchto ultratenkych vrstev (<10nm) byl analyzovdn metodou AR XPS. Soucasné
bylo elipsometru pouzito pro sledovani odstraiiovani ptirodniho oxidu na Si(111) pfi
teplotnim ohfevu v podminkach UHV.

Dalsim popsanym experimentem, pii némz byla elipsometrie kombinovéana s XPS
analyzou, bylo zkoumani vlivu UV zéfeni a tepelného ohfevu na vrstvy PMPSi.
Instalace obou analytickych metod na UHV aparatufe vytvotila moznost provadéet
in-situ experimenty na vzorcich zpracovdvanych v ultravakuovych podminkéch.
Elipsometrie se osvédcila jako uc¢inna analytickd metoda pracujici v redlném Case
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s citlivosti na zmény tenkych vrstev, ackoliv interpretace téchto zmén nebyla
jednoznacna. Vysledky studie degradace vrstvy PMPSi naznacuji, ze vazba Si— Si
v patefi polymeru (Si-backbone) byla primarné rozbita UV zafenim. Nicméné
radikdly Si pravdépodobné rekombinuji na podobny polymerovy fetézec. Pro
vzorek, na ktery pusobilo UV zafeni soucasné se zvySenou teplotou v kyslikové
atmosféfe, vychazi mnohem intenzivnéjsi degradace PMPSi vrstvy, kterou lze pficist
odtrZeni volné metylové skupiny v hlavnim polymerovém fetézci.

SouCasné¢ spraci na elipsometru jsem vytvarel pfipravky pro méfeni.
Pro experimenty probihajici na vzduchu jsem navrhl stolecek, ktery spliuje
pozadavky dané pro elipsometrickd méfeni, jakymi jsou chod meéticiho paprsku
optickou osou pfistroje a pozadovana hodnota thlu dopadu. Zakladni vlastnosti
stoleCku je jeho schopnost naklapét vzorek kolem bodu na jeho povrchu.

Samostatnym ukolem bylo vyfeSeni zplsobu méfeni vzorkd v podminkach
ultravakua. Mym ukolem bylo navrhnou technickou stranku métfeni optickych
parametrii materidlli v zavislosti na teploté. Vysledkem je ultravakuova picka
a zpusob manipulace se vzorkem uvnitf ultravakuové aparatury. Vzorek je umistén
do drzéku, ktery je vybaven systémem pro zachyceni v picce a v bajonetovém
uzavéru umisténém na magnetické tyc€i, slouzicim k pfenosu mechanického pohybu
do ultravakua. Ohtev vzorkii funguje na principu elektronového bombardu. Béhem
zkousSek tohoto zatizeni jsme doséhli teploty taveni kiemiku.

Soucasti disertacni prace je kompletni vyrobni dokumentace pro vSechny popsané
pfistroje.
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SUMMARY

Ellipsometry is the reflectivity measurement technique in which the change
of the light polarization after reflection from a sample surface is monitored.
This method has advantage of the high surface sensitivity over the conventional
intensity measurements. The ellipsometry has been proved as useful technique
for the in-situ as well as ex-situ monitoring of the optical-property changes of solid
surfaces being induced by adsorption, thin film growth or, for example, by sample
thermal treatment.

The thesis describes development of the spectroscopic ellipsometer that can be
used for the experiments under both atmospheric and vacuum conditions. In this
design the change of the light polarization state after the reflection is measured
by a fixed polarizer and a rotating analyzer. The spectroscopic -ellipsometer
is equipped with a light halogen—deuterium source with the wavelength range
215-2000 nm and a simple fiber optical spectrometer with a diode array detector
for the wavelength range 250-850 nm. Polarization direction is set by two
Glan—Taylor polarization prisms having the wavelength range 200—400 nm
and 250-2000 nm, respectively.

Ex-situ experiments were carried out on thermally-grown (thickness 20
and 200 nm) and native silicon oxide layers that were gradually removed by etching
in a HF based solution. The process was interrupted in regular intervals; the samples
were rinsed in deionized water and evaluated by ellipsometry. The same etching
experiments were made on the identical samples and the analysis of oxide layers
with the thickness below 10 nm was performed by Angle Resolved XPS. This gave
us complementary information on the oxide thickness and helped to improve
the fitting procedure of the experimental ellipsometric data. With this improved
model the determination of both layer thickness and  optical parameters
of the surface layer structure was possible.

In-situ experiments were carried out using the samples with a PMPSi film
that was modified by UV-light and thermal (= 80 °C) treatments under both UHV
and oxygen atmospheric conditions. The results of this study have proved the cutting
off the methyl radicals and it have given the information on their lifetime and
reversibility of the layer changes.

In order to carry out the experiments under elevated temperatures (up to 1500 °C)
the heating stage and manipulator were designed and implemented into the chamber
of an ultra-high vacuum system.
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