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Optical reflection of X-rays and its use for study of structure and

thermal stability of thin films
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STUDIU STRUKTURY A TEPLOTNI STABILITY VRSTEV
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Abstract

A method of optical reflection of x-rays is briefly de-
scribed. An individual features of x-ray reflection are men-
tioned and interpreted. The role of x-ray reflection for the
study of thermal stability and interdiffusion in layered sys-
tems is discussed. The experimental results on C-N/Ti-N
and Nb/Si multilayers is shown and commented.

Opticka reflexe rentgenového zafeni je experimentalni
metoda zalozena na rozptylu zafeni v blizkosti oblasti
totalniho odrazu na rozhrani, tedy pfi velmi malych thlech
dopadu a rozptylu. Na rozdil od klasické difrakce na krys-
talickych strukturdch opticka reflexe je na krystalickou
stavbu necitliva a odraZzena vlna nese informaci pouze o
rozlozeni stfedované elektronové hustoty. Metoda je tedy
pouzitelna i pro amorfni vrstvy, pfitom vrstvy samotné jsou
z pohledu rentgenové reflexe homogenni a odrazena vina
je dana jen polohou a strukturou rozhrani elektronovych
hustot. Detailni popis teorie rtg. reflexe 1ze najit v [1].
Experimentalni usporadani metody je na obr. 1. Koli-
movany uzky svazek rtg zafeni vlnovym vektorem K, do-
pada pod velmi malym thlem o; (jednotky stupnil) na
povrch vzorku. Odrazeny svazek Ky, dopadéa do detektoru
pod thlem o. Volba malého uhlu dopadu je podstatna ze
dvou davod: jen pii malych thlech je odrazivost rozhrani
dostatecna a soucasné pfi téchto thlech je hloubka vniku
rtg zafeni do materialu velmi mald, coz zaji§ uje vynikajici
citlivost metody k ultratenkym povrchovym strukturam.

zdroj rtg.

detektor

Obr 1. Geometrické usporadani optické reflexe rtg zareni

Je zfejmé, ze intenzita odrazeného svazku je nejvyssi
ve sméru zrcadlového, tzv. spekularniho odrazu, kdy
o = a;. Diky nehomogenitam struktury, typicky drsnosti
rozhrani, se vSak rtg zafeni po odrazu difizné rozptyluje a
§ifi se i do jinych sméra. Zvlastni vyznam ma rozptyl zafeni
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Obr. 2. (a) Zavislost spekularni reflektivity pro ¢isty povrch Si
(¢arkovana cara) resp. 20 nm vrstvu Nb na Si (plna ¢ara). (b).
Reflektivita multivrstvy Nb/Si.

mimo rovinu dopadu. Ten je vyuzivan metodou zvanou
GISAXS (Grazing Incidence Small Angle Scattering),
ktera slouzi zejména pro studium lateralnich struktur
v povrchové oblasti, naptiklad kvantovych tecek. Intenzita
zateni rozptyleného mimo roviny dopadu vsak byva velmi
mala, takze tyto experimenty jsou prakticky omezeny
pouze na synchrotronové zdroje rtg zateni.

Na obr. 2a je priklad typické zavislosti spekularni ref-
lektivity (intenzity odrazeného zafeni délené intenzitou
dopadajiciho svazku) na thlu dopadu a;. ¢istého dokonale
hladkého povrchu Si (Carkovana cara) a vrstvy niobu
tlous ky 20 nm (plna ¢ara). Pro velmi malé thly je reflekti-
vita rovna jedné, coz odpovida totdlnimu odrazu na
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Obr. 3. (a) Reflektivita multivrstvy C-N/Ti-N po zihani
30 min na uvedenych teplotich. (b). Zihani multivrstvy
Nb/Si pii teploté 300°C.

povrchu. Od mezniho thlu pak reflektivita prudce klesa,
v ptipadé Nb vrstvy je pokles modulovan oscilacemi, které
jsou disledkem interference na vrstvé. Pro thlovou polohu
m-tého interferenéniho maxima oy, plati vztah

Zt\/sin2 a,, —sin’ o, =mk

kde a, je mezni thel totalniho odrazu a ¢ tlous§ ka vrstvy.
Obr. 2b pak znazoriiuje spekuldrni reflektivitu na

periodické multivrstvé Nb/Si. Zde mizeme vidét vSechny

typické rysy, vypovidajici o struktufe multivrstvy.

1. Vysokatizka maxima tzv. Braggovska maxima, jejichz
poloha je dana periodou multivrstvy.

2. Malé oscilace, tzv. Kiessigovy prouzky, jejichz
perioda souvisi s celkovou tlous kou struktury.
Protoze celkova tlous ka multivrstvy je n nasobkem
periody (kde 7 je pocet period), je perioda malych
oscilaci N-krat mensi. Mezi dvéma Braggovskymi
maximy je tak vzdy N-2 Kiessigovych prouzkd.

3. Modulace vysek Braggovskych maxim (na obr. 2b
kazdé 4. maximum vyhasind). Tato modulace souvisi
s vnitini strukturou v rdmci kazdé periody, odpovida
tedy strukturnimu faktoru, jak jej zname z teorie
difrakce. Plati jednoduché pravidlo: je-1i pomér
tloustek vrstev v periodé n/m, pak vyhasina prave
kazdé m+n-té Braggovské maximum. Multivrstva
z obr. 2b tedy ma pomér tlousték dyy/ds; v poméru

1/3.

Tvar reflexni kiivky je také podstatné ovlivnén drsnosti

rozhrani a jejich ,,ostrosti, tj.strmosti zmény elektronové

hustoty na rozhrani. Oba efekty ovlivni rychlost poklesu
reflektivity pro vétsi tthly dopadu.

Rentgenova reflexe ma vysadni postaveni pii studiu
diftize s extrémné malymi difznimi koeficienty. Pfi mé-
feni na vrstevnatych systémech je mozné urcit efektivni
difazni koeficient v tadu 10’ m’™, coz je hodnota o
nékolik fadl nizsi nez v pro jiné experimentalni metody
[2].

Na obr. 3a je ukazka vyvoje reflexni kiivky pii Zihani
kratkoperiodické vrstvy C-N/Ti-N na vzduchu pii postup-
né¢ se zvysujici teploté vzdy po dobu 30 min. Je zcela
zietelné, ze struktura zlstava zachovana az do teploty
550°C. Pfi zihani na vyssi teploté viak dochazi k jeji Giplné
destrukei.

Zajimavéjsi vysledky poskytlo zihani amorfni multi-
vrstvy NbSi pii teplotach do 350°C (viz obr 3b) [3]. Zde pii
zihani nedochazi k rozdifundovani rozhrani, protoze
intenzita Braggovskych maxim ani pfi vyssich whlech
dopadu neklesa. Interdifuzi se pouze méni pomér tlousték
slozek Nb a Si ovSem tak, ze celkova perioda ziistava
zachovana.
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