Uréovani tloust’ky polykrystalické tenké vrstvy metodami rtg. reflexe,
difrakce a fluorescence
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V laboratorni praxi se bézn¢ setkavame s problémem urceni tloustky tenké vrstvy. Metoda prvni volby je
zde rtg. reflektivita (XRR), ktera v piipad¢ jedné vrstvy vede ke snadnému urceni jeji tloustky T (napt. [1]):

im0 =M (M(2T))? (1)

kde o;n, je Uhel dopadu odpovidajici m-tému maximu tloustkovych oscilaci, m je index oscilace, A je vinova
délka pouzitého zateni a T hledana tloustka vrstvy.
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Obr.1. Zaznam rtg.reflektivity pro tenkou vrstvu chromu na skle (vlevo), vpravo urceni tloustky vrstvy pomoci (1).

Je-li vSak povrch vrstvy drsny, je aplikace vysSe uvedeného postupu prakticky nemozna nebot’ vlivem
narustu difuzniho rozptylu strmé klesa intenzita spekuldrmé odraZzen¢ho zareni. Jsme schopni nanejvyse

odhadnout hodnotu kritického Ghlu o, Viz obr.2.
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Obr. 2. Pokles intenzity reflektovaného rtg.zafeni vlivem Obr. 3. Simulovana integralni intenzita difrakéni linie 101
drsnosti vrstvy (o) a substratu a (cs). U anatasu pro rizné tloustky v GE geometrii. Pro
polykrystalickych vrstev muize stfedni drsnost nabyvat tloustku 48nm jsou spoctené dveé kiivky, druha s
hodnot i desitek nm, coz vede az k potlaceni polovi¢ni hodnotou indexu lomu, resp. hustotou.

tloustkovych oscilaci.

Dalsi metodou, ktera nam mutize pomoci urcit tloustku tenké vrstvy je rtg.difrakce. Je nutné mit material
tenké vrstvy krystalicky, coZ je oproti metodé rentgenové reflexe jisté omezeni. Podobné jako v ptipadé
rtg.reflektivity i zde musime pouzit malé thly dopadu nebo odrazu abychom ozafili co nejvétsi objem
vrstvy.

V literatufe se metody pouzivajici tecny dopad rtg.zafeni (grazing incidence, GI) popisuji naptiklad v [2] a
[3], ikdyZ nejsou primarn¢ uréeny ke zjisténi tloustky vrstvy. Intenzity difraktovaného zafeni jsou pocitany
pomoci teorie DBWA. V pfipad¢ pouziti synchrotronového zafeni je mozné naptiklad urcit velikosti
nanocastic v tenké vrstveé, poptipad¢ zjistit drsnosti rozhranni [2]. Metoda GI ma urcitou nevyhodu — vlivem
teéného dopadu je primarni svazek “rozmazan” na velké ploSe a mize se stat, Zze pro uréité thly dopadu je
ozafena plocha vétsi, nez plocha zkoumaného vzorku.

Tuto nevyhodu odstraiiuje metoda vyuzivajici te¢ny odchod difraktovaného zareni (grazing exit, GE),
popsana autory v [4]. Tato metoda umoznuje urcit tloustku tenké vrstvy a také index lomu, z né¢hoz lze

odhadnout hustotu (”porozitu”) materialu vrstvy. Vliv tloustky tenké vrstvy a jeji hustoty (porozity) je
ukdzan na obrazku 3, kde lze pozorovat znatelny posun intenzity difrak¢ni linie v zavislosti na tthlu vystupu
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Obr 4. Zména intenzit spektralnich linii CaKa (sklenény Obr. 5. Porovnani tloustek tenkych vrstev metodou XRR
substrat) a TiKa (vrstva) v zavislosti na tloust’ce tenké a XRF. Z XRR byla urcena hustota vrstvy (z indexu
vrstvy (1v je nejtenci, 4v nejtlustsi). lomu) a z XRF pak urcena tloustka. Vlivem riizné

porozity (hustoty) tiech riznych typt vrstev je pro
kazdou sérii tloustkova zavislost intenzity spektralni
linie TiKo ruzna.



vlivem zmény hustoty.

Treti metodou, kterou lze pouzit ke zjisténi tloustky tenké vrstvy (nebo jeji hustoty) je metoda rtg.
fluorescence (XRF). Pro uréeni tloustky lze pouzit zeslabeni intenzity vybuzené spektralni linie prvku
substratu nebo naopak narGst intenzity spektralnich linii prvkt tenké vrstvy. Pokud neni znama tloustka
tenké vrstvy, je mozné uréit z intenzit spektralnich &ar jeji plosnou hustotu (naptiklad v mg/cm?) a poté, ze
znalosti skute¢né hustoty (napiiklad z rtg.reflektivity), zjistit tloust’ku.

Na obrazku 4 jsou uvedeny spektralni zaznamy pro substrat (Na-Ca sklo) a ¢tyti vzorky tenké vrstvy TiO,
ruzné tloustky. Nejmensi tloustka odpovida vzorku oznacenému 1v, nejvétsi v4. Je patrny pokles intenzity
spektralni linie CaKa (substrat) vlivem absorpce v tenké vrstvé a narist intenzity spektralni linie TiKa
(vrstva).

Pro stanoveni tloustky je potieba zjistit skutecnou hustotu, napiiklad metodou rtg.reflektivity (z hodnoty
kritického Uhlu) nebo difrakce (z posunu polohy difrakéni linie vlivem refrakce).
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