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Anotacia

Tato praca sa venuje meraniu odrazivosti rovinnych ploch pomocou
spektralneho fotometru a d’alej je popisané vyuzitie tychto merani pre vypocet

parametrov jednoduchej neabsorbujucej tenkej vrstvy.

Vypoclet parametrov bol rieSeny iteratnou metodou v dvoch krokoch.
Algoritmus rieSenia bol naprogramovany v prostredi Matlabu. Programovaci kod,

v ktorom boli vypoéty prevedené, je V zavereCnej kapitole uvedeny a podrobne

popisany.

Klucové slova: reflektancia, tenka vrstva, film, index lomu, optické parametre



Abstract

This thesis deals with measuring reflectance of planar surfaces using spectral
photometer and with calculation of optical parameters of single non-absorbing thin layer

on the basis of reflectance measurements.

Two-step iteration method was used to calculate thickness and refractive index.
Computational algorithm was programmed in Matlab environment. Source code used

for final computing is shown and thoroughly described in the last chapter.

Keywords: reflectivity, thin film, refractive index, optical parameters
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UvVoD

Tenké vrstvy priehladnych a polopriehl'adnych materialov hraja vel'mi dolezita
rolu v sucasnej technickej praxi. S vyuzitim kombinacie tenkych vrstiev roznych
indexov lomu dokazeme selektivne znizit', pripadne zvysit’ reflektanciu optickej plochy,
na ktorej st tieto vrstvy umiestnené. Pri spravne navolenych indexoch lomu
a usporiadania tenkych vrstiev vieme dosiahnut’ transmitanciu optického rozhrania
bliziacu sa 100 % v Sirokom spektrdlnom rozsahu. Prave takéto vrstvy su
neoddelitelnou stcastou fotoaparatovych objektivov, dalekohladov, puskohladov

a inych optickych systémov, ktoré vyuzivaju viditeIné svetlo.

Dalsie vyuzitie tenkych vrstiev je vo vyrobe laserov, konkrétne ich &asti —
rezonatora, ktory na svoju funkcnost vyzaduje polopriepustné zrkadld. A prave tieto

zrkadla st vytvorené pomocou spravneho usporiadania tenkych vrstiev na ich povrchu.

Jednou z velkych oblasti vyuzitia tenkych vrstiev je vyroba mikroelektroniky,

ako napriklad vyroba procesorov, RAM pamiiti a displejov.

Na to, aby sme vedeli spravne urcit, aké vrstvy pouzit’ pre dosiahnutie nami
pozadovanych celkovych vlastnosti optickej plochy apre kontrolu technolégie ich
nandSania, potrebujeme poznat' ich parametre, predovSetkym hribku a efektivnu

hodnotu indexu lomu. Ur€enie tychto parametrov je hlavnym ciel'om tejto prace.



1. Propagacia svetla optickymi materialmi

1.1. VSeobecny popis a rozdelenie

Svetelny tok s intenzitou I, ktory dopada na povrch vzorky, sa nasledne deli na
Cast’ reflektovanu R, cast’ transmitovanu T, cast difuzne rozptyleni S a cast

absorbovant materidlom A.

Transmitancia je popisanad ako pomer intenzity svetla prepusteného cez material

I+ a celkového dopadajuceho svetla Ig:

I
=T
Ig (1. 1)

Podobne mozeme definovat’ reflektanciu ako pomer odrazenej intenzity Ig

a intenzity dopadajuceho svetla Ig:

I
rR=2
Ig 1. 2
V pripade diftizneho rozptylu je to pomer vsetkych intenzit rozptyleného svetla

Is a dopadovej intenzity Ig:

T (1. 3)

Finalne je definicia absorbancie popisana ako pomer absorbovanej intenzity Ia

a dopadovej intenzity Ig:

A= (1. 4)

Nasledne zo zakonu zachovania energie vychadza:

1=R+T+A+S
(1. 5)

Stcet absorbovaného a rozptyleného svetelného toku nazyvame optickymi

stratami L.



Obr. 1 Refklektancia R, transmitancia T, rozptyl svetla pri prechode materialom
pod dopadovym uhlom ¢ [1]

1.2.  Fresnelove rovnice

Aby bolo mozZzné spocitat’ transmitanciu a reflektanciu tenkého filmu na
substrate, musime vediet, ¢o sa deje na jednotlivych rozhraniach tychto médii. Tieto
procesy nam popisuji Fresnelove rovnice. Podl'a obrazka 1 predpokladame, ze
rozhranie medzi médiami je dokonale rovné a ze jednotlivé média st homogénne,
1zotropné a nemagnetické. Kazdé médium je popisané indexom lomu n, ktory moze byt
realny alebo komplexny v pripade, Ze je médium absorbujuce. Vlna, ktora dopada na
rozhranie pod uhlom ¢ sa deli na zlozku, ktora kmita v rovine dopadu — p-polarizovana
Cast, a zlozku, ktora kmita v rovine kolmej na rovinu dopadu — s-polarizovana cast’. Na

rozhrani sa ¢ast’ vlny odrazi v stulade so zdkonom odrazu:

P1=Q,= @ (1. 6)

kde @1 je uhol dopadu merany od kolmice na optické rozhranie prechadzajucej miestom

dopadu svetelného lucu a ¢ je uhol odrazu.



Druhé cast’ viny sa bude na rozhrani ldmat’ podl'a Snellovho zakona:

n.Sing = n,sinyY L7

kde n; an, st indexy lomu jednotlivych prostredi, ¢ je uhol dopadu a y je uhol lomu

luca z prostredia 1 do prostredia 2.

medium |
’;|

>X

medium 2
rozhranie

Obr. 2 Popis odrazu a lomu na rozhrani dvoch médii [1]

Sirenim svetelnej viny pri dopade na rozhranie dvoch prostredi sa zaoberaju
Fresnelove rovnice. Vzhl'adom na to, Ze p-polarizovana vina kmita v rovine kolmej na
rovinu rozhrania a z Maxwellovych podmienok rozhrania vyplyva, ze tangencialne
zlozky elektrického pol'a E a magnetického pol'a H musia byt spojité, méZeme usudit,
ze zlozky s a p dopadajucej viny budi mat’ rézny priebeh reflektancie pri vsetkych
uhloch dopadu okrem kolmého. Fresnelov koeficient reflektancie pre p-polarizovant

vinu ry, a koeficient transmitancie t, [1]:

_ MpC05¢ — Ny cosy
" n,cos@ + nycosy (1.8)

™p
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2n,cosQ

" ny,c05¢Q + nycosy (1.9)

ty

Fresnelove koeficienty pre s-polarizovant vinu:

N{COSQ — N,CoSY

S nycos@ + nycosy (1. 10)
_ 2n,cos@
S n,co8@ + nycosy (1. 11)

Z tychto rovnic je uz jednoduché vypocitat’ celkovu reflektanciu R, ¢o je druha

mocnina absolutnej hodnoty Fresnelovych koeficientov reflektancie:

R=r-r"
(1.12)
Takisto mézeme spocitat’ transmitanciu T:
Re(nycos
g Relmcosp) |
Re(nycose) (1. 13)

V nasom pripade merania reflektancie budeme vyuzivat kolmy dopad vstupného

luca. Tym sa ndm vzorce zjednodusia na:
ny —ny\?
R= ( 1 2)
ny +n, (1. 14)
1.3. Reflektancia a transmitancia tenkej vrstvy na substrate

V prvom rade je dolezité definovat’ tenkl vrstvu. Je to vrstva materialu s
hribkou porovnatelnou s vinovou diZkou optického Ziarenia, ktoré na fiu posielame,
najcastejSie v stovkach nanometrov, ktora byva umiestnend na pevnom materiali —

substrate, ktory ma zvycajne iny index lomu.

Na vypocet celkovej reflektancie a transmitancie sa pouzivaju Fresnelove
koeficienty, ktoré¢ su komplexné, a tym obsahuju informécie 0 amplitide a faze.
V tomto pripade uvazujeme o Semi-infinitnom substrate, ¢ize neberieme do tvahy jeho

zadnl stenu. Toto je v praxi realizované v podobe klinu so Sikmo zrezanou zadnou

11



stenou, ktora nasledne reflektuje na tu dopadajuce luce do rdéznych smerov od
detektoru. Obrazok 3 znazornuje, ze celkova reflektancia sa sklada z viacerych casti.
Prva cCast’ je odraz pri dopade svetla na rozhranie medzi médium 1 a médium 2 — rq.
Tento odraz sa riadi Fresnelovymi rovnicami a je jednoducho spocitatelny, ked’ze zavisi
len na indexoch lomu prostredi a dopadovom uhle. Svetlo, ktoré je prepustené dovnutra
tenkej vrstvy — t1, sa pri dopade na rozhranie medzi média 2 a 3 deli na odrazenu zlozku
— I'p3 @ prepustenu zlozku tp3. Drahu, ktoru svetlo prejde od prvého rozhrania k druhému
budeme oznacovat’ 8. Odrazena zlozka sa vracia spit’ a dopada na prvé rozhranie, kde sa
deli na zlozku prepusteni — t;, ktora prispieva do celkovej reflektancie, a zlozku
odrazenu — 1, ktord vykonavat’ rovnaky cyklus odrazu a lomu ako prvotne prepustena

zlozka dopadajticeho svetla ti,.

7123 medium |
M n
‘ i | 4 v, &
@
A
A medium 2
d (tenky film)
: 1,73
\‘.
L v medium 3
(substrat)
« o ny
A v A}
s \ /
h23

Obr. 3 Propagacia svetla tenkou vrstvou na substrate [1]

Z tohto mdézeme spocitat’ celkové koeficienty reflektrancie a transmitancie [1]:

Tio3 = Tig + t12071530 ) + t1,907155e 15,6030t + -+

=T12 + t12T23t2182i6(1 + 7'21T2382i8 + ) (1 15)
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Jednotlivé zlozky celkovej reflektancie vytvaraji geometricki postupnost’,

pri¢om prvy ¢len postupnosti je:

i
Ay = typrpsty e
(1. 16)

Kvocient rady je:

= 1y 7382
q 21723 (1.17)

Predpokladame, ze q je menSie ako 1, preto mdzeme spocitat’ sumu celej

postupnosti ako:

1-q (1. 18)
Po aplikacii na naSe rovnice ziskavame:

t12Tp3ts €20

T123 = T12 1— 7'21T23€2i5 (1. 19)

Ten isty princip mdézeme uplatnit’ pri vypocitavani koeficientu transmitancie,

Z ¢oho dostaneme:

tioty3e"

t =
- r31723€% (1. 20)

Z (1.8)— (1. 11) dostavame:

_ 2
tipty = 1 =15

21 =~ T2 (1.21)

Po aplikovani na (1. 20) ziskavame:

12 + T236215

M23 =1 T1pTo3€2i0 (1.22)

Dalej si musime ur¢it’ fazu 6.
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Obr. 4 Naért na vypocet ubehnutej drahy svetla vo vrstve [1]

S pouzitim symbolov na obrazku 4, n; ako okolitého indexu lomu an, ako

indexu lomu filmu moézeme fazu vyjadrit’ ako [1]:

21
26 = T(nza —x) =2nv(ny,a —x) » 8§ = nv(nya — x)

2d
i x = Lsing; L = 2dt ; =1
cosv X sing any; nqy
5= (and 2d ] )
= v cosp  cosw simpsing
, (1. 23)
pricom siny = e,

— MpcosY =Mnpy/1— sin?y
2

5 = 2mvd /n% — sin2¢

V nasom pripade merania reflektancie sa v kolmom dopade bude ¢ rovnat nule,
preto moézeme rovnicu fazy zjednodusit’ na:

a=

5= 0 d
- (1. 24)

intenzity a intenzity reflektovaného
dostaneme konjugovanym nésobkom koeficientu reflektancie ry3.

Vysledny pomer dopadovej svetla
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— *
R = 1y537y53

Tip + 12329 | [ 11y + 1p3e720
1+ 1,753e28| |1+ 1rypry5e7i20

8y + TiaTase” 204y ,ry3e'28 + riet?0ei20

- —i268 28 2.2 ,i28 ,—i26
1+ ryprpze 04 rp3et? + rSrsetefe

2 2 i26 | ,—i26
_ Tip + 133+ 1rpra(e? +e70)
1+ i1k + 112153(e29 + ei26)

(1. 25)

Po dosadeni z Eulerovho vzorca dostdvame celkovu reflektanciu tenkého fimu

na semi-infinitnom substrate:

_ 1h + 155 + 2115753€0528

T 14 1ypTy3 + 219575300528

(1. 26)
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2. Princip funkcie spektrofotometru a meranie odrazivosti

2.1. Stavba spektrofotometruPerkinElmer 330

VSetky naSe merania prebichali na spektrofotometri Perkin Elmer 330. Napriek
tomu, ze sa neda povazovat’ za najnovsi typ, stale disponuje kvalitnou optikou vo vnutri,

a dvojity monochromator z neho robi kvalitné zariadenie na meranie reflektancie.
Spektrofotometer sa sklada z tychto Casti:

- svetelny zdroj,

- monochromator,

- oddelenie na umiestnenie meranej vzorky,
- detektor,

- jednotka analdgového spracovania signalu,

- A/D prevodnik.
Monochromator
Lampa I | Beam Splmero ."l."‘
f \ [ » :‘:'- e
3| || A > | Sp—
syt | ¢ , 2 Roterence Channel
) , 4 VR AR 2 |
‘ 17> | \ . r"———— YR
Vzor
D
B e
Zrkadlo ¥ Sanaie Gignnat

Obr. 5 Schéma ¢innosti spektrofotometru pri merani transmitancie [2]

2.1.1. Svetelny zdroj

Na meranie v oblasti viditeI'ného a blizkeho infracerveného svetla sa pouziva
wolframova  halogénova  ziarovka. Tento druh  ziarovky sa  pouziva
Vv spektrofotometroch, pretoze vie zabezpecit' pomerne jasné a Siroké spektrum Ziarenia,

je primerane stabilna a cenovo dostupna. Funguje na jednoduchom principe zahrievania
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wolframového vlakna. Tento typ ziarovky zvycajne ziari pri 3000 K, ¢o vytvara jasnu
zItd farbu. Wolframové vlakno je umiestnené v malej kremennej banke naplnenej
halogenidmi. Halogénovy plyn sa naviaze na atdmy wolframu pri ich sublimécii z
vlakna, pri dostato¢ne vysokej teplote sa tato zlicenina rozklada a wolfram sa znovu
ulozi na vldkno. Tymto spésobom sa zachovéva dlhSia zivotnost’ ziarovky a zarovein to

umoznuje vlaknu Zziarit’ pri viacsej teplote, ¢o ndm prinasa vacsiu svetelnu intenzitu.

Na meranie pri vlnovych dizkach krat$ich ako 350 nm sa pouziva deutériova
vybojka, ktora sa takisto sklada z wolfrimového vlakna ulozeného najcastejSie
v kremennej banke, ale s tym rozdielom, Ze sa elektromagnetické ziareniene vytvara
priamo na vldkne, no z elektrického vyboja medzi vldknom a anddou, ktory excituje
molekuly deutéria atie nasledne vyzaruju ultrafialové svetlo. Na vytvorenie
elektrického pradu treba vldkno rozzeravit’ na pracovnui teplotu, preto zapinanie tychto
ziaroviek moéze trvat az dvadsat’ sekund. Pri lampach so studenou katdédou treba na
elektrody priviest 300 az 500 V ako zapalovacie napitie, a to po vytvoreni obliku
klesne na hodnoty do 100 V.

2.1.2. Monochromator

Je to zariadenie, ktoré 2z polychromatického svetla vytvara svetlo
monochromatické pomocou difrakénej mriezky, ktord priestorovo separuje jednotlivé
vinové dizky. Na vyber uréitej vlnovej dizky, ktorej svetlo chceme ziskat', pouzivame
Strbinu, do ktorej smerujeme svetlo z difrakénej mriezky. Nasa vybrana vlnova dizka
prejde Strbinou a okolité spektrum sa zachyti na stenach. V naSom pripade mame vo
spektrofotometri  dvojity monochromator. To je pripad zapojenia dvoch
monochromatorov v sérii, ktoré nam zarucuji nizsiu intenzitu rozptyleného svetla inych

vinovych dizok, ¢o je kritickym parametrom kvalitnych monochromatorov.
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Vystupna Strbina Blokovaci filter

Rotacna mriezka e

lh >\'2v A@

Vstupna Strbina

Obr. 6 Schéma jednoduchého monochromatoru [2]

2.1.3. Detektor

Na vyber vhodného detektoru na prevedenie experimentu musime poznat’ jeho

zakladné parametre, ktoré charakterizujeme nizsie.

Spektralny  operacny rozsah. Detektory vytvaraji elektricky signal
proporcionalny k intenzite dopadajuceho ziarenia. Elektricka odozva taktiez zavisi na
vinovej dizke, preto je potrebné na rozne rozsahy vinovych dizok pouzit rozne

detektory.

Odozva. Je definovana ako pomer vystupného elektrického signalu a vykonu
dopadajuceho Ziarenia. Spektralna odozva na danych vinovych dizkach sa pouziva na

popis odozvy detektoru.

Casovd konstanta. Pri rychlej zmene intenzity dopadajiceho Ziarenia detektor
a pripojené elektronické obvody potrebuji ¢as, kym sa dostant na hladinu stabilného
vystupného signalu. Casova konstanta Vv pripade spektrofotometra Perkin Elmer 330
popisuje Cas, za aky sa vystupny signal dostane na 98 % stabilného vystupného signalu.
Na detegovanie rychlo meniacej sa intenzity preto treba detektor s malou casovou
konStantou alebo pri nastaveni dlhej ¢asovej konStanty volit' odpovedajici pomaly

priebeh merania.
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Ekvivalentny Sumovy vykon NEP. Je definovany ako dopadajuci vykon Ziarenia,
ktory produkuje vystupny signal ekvivalentny Sumu na detektore. NEP je silne zavisly

na druhu detektoru, ale aj na jeho geometrickych vlastnostiach ako velkost'.

Detektivita je dolezity parameter, ktory sa pouziva pri porovnavani vykonu

detektorov. Definuje sa ako inverzna hodnota ekvivalentného Sumového vykonu NEP.

Nas spektrofotometer pouziva dva druhy detektorov — fotonasobi¢ na spektralnu

oblast’ 187 — 878 nm a PbS fotovodivostny detektor v regione 878 — 2500 nm.

PbS detektor pracuje na fotovodivostnom principe, pri ktorom sa dopadom

fotonov na detektore uvol'nuju vodice naboja a vznika signal zmeny odporu.

Fotonasobi¢ je fotoelektricky detektor, ktory napriek vyssej cene bol a eSte stale
je jednym z CastejSie pouzivanych detektorov v spektrofotometrii. Skladd sa
z fotokatody, ststavy dynod a kolektoru, ¢ize anddy. Svetlo dopada na fotokatodu, ¢im
vytvara volné elektrony, ktoré su nasledne zosilované dynodami, az dopadnu na
kolektor, odkial’ sa odvadza prad. Fotokatodu moézu tvorit” alkalické kovy a ich oxidy,

d’alej Ag-O-Cs a tiez polovodice.

Fotokatoda

Andda
Dynddy

Py
/

. <
>
K
<

!
A

®

Obr. 7 Schematicka reprezentacia fotonasobica [2]
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2.1.4. Jednotka analégového spracovania signalu

Z detektora casto vychadza signal silno zatazeny Sumom. Ak chceme ziskat
hladku krivku priebehu reflektancie alebo transmitancie, potrebujeme zariadenie, ktoré
dokaze potlacit’ tento Sum zvacSenim cCasovej konStanty. K tomu slazi nastavitel'na

dolnofrekvenéna priepust’ na vystupe analogovej ¢asti bloku elektroniky.

2.2. Meranie reflektancie na Perkin Elmer 330 vo vidite’'nom spektre

2.2.1. Princip ¢innosti

Svetlo emitované halogénovou lampou prechddza cez dvojity monochromator,
¢im sa ziska monochromaticky zvizok, ktory je nésledne rozdeleny na dve Casti. Oba
zvazKky sa dostavaji do vzorkovej skrine, kde sa jeden odraza od referencénej vzorky
a druhy od meranej vzorky. Tieto odrazené zvizky si smerované na fotonasobic, kde st
prevedené na elektricky signdl. Tento signdl je zosiliovany na predzosilovaci
a pomocou 16-bitového A/D prevodnika prevedeny na digitdlny signal. Vo finélnej

etape sa signal spracovava na CPU a vysledky st zobrazené na obrazovke pocitaca.
Na meranie reflektancie sa vyuzivaju dve zdkladné techniky:

e technika merania relativnej reflektancie,

e technika merania absolutnej reflektancie.

2.2.2. Relativna reflektancia

Technika merania relativnej reflektancie neumoznuje ziskat skutocnu
reflektanciu priamym spdsobom, ale jej pouZitim ziskavame reflektanciu relativnu
k referen¢nej vzorke. Priebeh reflektancie referenénej vzorky pozname a tito hodnotu
pouzivame na vypocet absolutnej reflektancie vzorky. V pripade, ze reflektancia
meranej vzorky sa zhoduje s reflektanciou referencnej vzorky, tak hodnota na vystupe
bude 100 %. Tato hodnota moze byt prekrocena v pripade, Ze merana vzorka ma vacsiu
odrazivost' ako referen¢ny. Je dobré brat’ do uvahy to, ze ak dostdvame vysledni

odrazivost’ vysoko prevysujucu 100 %, tak je vhodné zmenit' referencny vzor takym
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sposobom, aby sa vysledna odrazivost’ znova dostala do hodnot v okoli 100 %. To isté

plati v pripade, Ze dostavame vysledné odrazivosti nizkych hodnot.

Pri merani je vstupny svetelny zvdzok rozdeleny na dve casti, z ktorych jedna
ide do vetvy, v ktorej sa meria vzor (pozri obrazok 9). Druha cast’ ide do referenénej
vetvy, ktorej stavba je identicka s prvou vetvou, ale s tym rozdielom, Ze merana vzorka
zostava pri merani rovnaka ako pri kalibracii. Tieto dva zvézky sa nakoniec privadzaju
na detektor, kde sa deteguju ich intenzity, ktoré st vo vypoctovej jednotke navzajom

porovnang.

V nasom merani sme pouzili spektrofotometer Perkin Elmer 330, ktory vyuziva
techniku merania relativnej reflektancie. Vo vSetkych meraniach sme pouZzivali ako
referenény vzor skleneny klin BK7, ktorého reflektanciu pozname. V tomto pripade je
rovnica relativnej reflektancie v tvare:

Isamp

R, =——
Ipk7 (2.1)

kde Igk7 je intenzita po odrazeni na referencnej vVzorke a lsamp je intenzita po odrazeni na

meranej vzorke. Potom dostaneme hodnotu skuto¢nej reflektancie rovnicou:

R = RyRpgy (2.2)

kde Rgk7 je znama odrazivost’ referen¢nej vzorky.

Vzorka
Vzorkova
platforma
Zvazok
I ;)
A 5 - | 4
Ziarenia Zrkadla

Obr. 8 Schematické zobrazenie sustavy na meranie reflektancie [3]
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2.2.3. Absolutna reflektancia

Technika merania absolutnej reflektancie sa pouziva na priame meranie
absolutnej reflektancie. Meranie nevyzaduje referencny vzor, ale vyuZziva opticka
stavbu, ktora zachovava celkovu geometriu svetelného zvizku nemennt, V pripade, ze
sme do sustavy ulozili meranti vzorku aj v pripade bez nej. Touto geometriou sa mysli
pocet odrazov na doplnkovych zrkadlach, dopadové uhly a celkova dradha svetelného
zvéazku. Jednou z moznych prevedeni sistavy na meranie absolutnej reflektancie je VW
stistava na obrazku 10. Pre spravnu funkénost’ tejto konfiguracie treba, aby zrkadla M;
a M; boli identické alebo je tieZ mozné prevedenie s jednym zrkadlom M, ktoré sa pri
merani referen¢nej vzorky premiestni na poziciu zrkadla M;. Pre tento pripad je dolezité
uvedomit’ si, ze svetelny zvdzok sa odraza od meranej vzorky dvakrat, ¢im sa

modifikuje jeho celkova intenzita faktorom reflektancie vzorky dvakrat:

I =1I,R"R = I,R?

(2.3)
V tom pripade dostavame reflektanciu vzorky:
1
R= |—
Io (2.4)
M1 B M1
Vzorka
Vzorkova Vzorkova
—) === \\mm=—== plaforma plaforma
Zvazok Zvazok
Ziarenia Ziarenia

. M2 M2

Obr. 9 Schematické zobrazenie sustavy VW na meranie absolitnej reflektancie [3]
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Dal§im moznym prevedenim je VN ststava na meranie absolutnej reflektancie
zobrazena na obrazku 11. V tomto pripade meriame skutocnu reflektanciu bez potreby

dodato¢nych vypoctov, preto vysledna rovnice reflektancie vzorky je v tvare:

I
R =—
o (2.5)
M1
M1
M2
Zvazok Zviazok
Zi i Ziarenia
Ziarenia 3 \ - ?
Vzorkova Vzorkova
™
Emm— =S laforma Vzor plaforma
A)Zakladna V kofiguracia B) Meracia N konfiguracia

Obr. 10 Schematické zobrazenie stistavy VN na meranie absolitnej reflektancie [3]

2.2.4. Specifikacie

Rozsah spektra, na ktorom budeme merat’ vSetky nase testy reflektancie je 350 —
770 nm, z ¢oho sa na konci vyuzije uzsi rozsah, 350 — 750 nm, z dévodu vysokého
Sumu V detekcii pri merani rozsahu prvych 30 nm. V tomto spektre sa na detekciu

vyuZiva fotonasobic.

Interval vzorkovania vinovych diZok bude uréeny §tandardne na 2 nm, ¢o je
V porovnani s rychlostou zmien na tomto spektralnom regione dostatocne mald zmena,

a tym je zabezpecena dostatocné presnost’ pri merani.

Rychlost’ zdznamu merania je nastavena na 200 nm/s s moznost'ou zvySenia az

na 120-nasobok intervalu vzorkovania, ¢o by v naSom pripade vychadzalo na 240 nm/s.
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Casova konstanta bude na vsetkych meraniach nastavena na hodnotu 1 s,

S moznost'ou rozsahu 0,5 az 8 s.

Sirka $trbiny moze byt v rozsahu 0,07 az 6 nm pre merania vo VIS. My budeme
upravovat’ tito hodnotu podla predpokladanej hodnoty reflektancie meranej vzorky
takym spdsobom, aby sa na detektor dostalo vhodné mnoZzstvo svetla. Pri malych
Sirkach $trbiny sa na detektor dostdva mensie mnozstvo svetla, atak hra Sum znac¢ne
vacsiu rolu vo vystupe elektrického signalu. Naopak pri velkych Sirkach strbiny sa

detektor za¢ne presycovat’ a vysledny signal prestava zodpovedat’ dopadovej intenzite.

Ako zdroj svetla sa bude pouzivat' halogénka a deutériovi vybojku nechame

vypnutl, aby sa zbyto¢ne neskracovala jej zivotnost.

2.2.5. Meranie

Kazdé meranie zacina zapnutim spektrofotometru. Pred tym vSak treba
umiestnit’ dve identické referencné vzorky do vzorkovej komory, aby mohla zacat’
kalibracia pristroja, ktord zaberie priblizne 15 min. Medzitym je dobré vyuzit’ tento Cas
na vycistenie a ozivenie povrchu meranych a referenénych vzoriek. V nasom pripade
pouzivame na Cistenie koncentrovany lieh, do ktorého namacame vatové ty¢inky a nimi

jemne pretierame povrch vzorky.

Po skonceni kalibracie spektrofotometru zapiname PC program a nastavujeme
parametre merania. Zo vzorkovej komory vyberieme referenény kus a nahradime ho
vzorkou, ktorej odrazivost chceme merat. Oba kusy vo vzorkovej komore sa snazime
umiestnit’ tak, aby boli vycentrované na Strbinu, odkial’ prichadza svetlo. Poloha
umiestnenia merané¢ho kusu je kritickym faktorom pre uskutocnenie presného merania.
V naSom pripade sa vzory ukladaji na maly kruhovy schodik, Vv strede ktorého je
Strbina. Ak nezaistime, aby sa tazisko meranej vzorky nachadzalo v strede Strbiny,
mozeme sposobit’ jemny naklon celého kusu, ¢o zmeni uhol dopadu vstupného luca na
povrch tejto vzorky. V tomto momente by sme uz dostavali vyslednu reflektanciu
v nizSich hodnotach ako pri kolmom dopade. Preto starostlivo dbame na spravne
usadenie meranej aj referen¢nej vzorky. Po ich umiestneni spustime kalibraciu rozsahu

a po jej dokonceni spustime meranie.
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REAK v MAN ﬁ PC staml ]

XD [C 33 | RxD| | ®
2 prediohy (&) vzorek nastaveni & méfen S i i e
]

4 zpét | wplfi, nebo Esp naéti z prediohy 4 kalibrace rozsahu | OK - pouZij -}I

nastaveni parametri méreni metoda fizeni cyklu

méfenavelicina |%T ~ staveni Stérbiny = S
RESIEVERI SNy |?713“Ud‘ 'I |:PC-p|vnuI_u prubéh (scan) L’

L pocateéni (nm) [5=-

770 Sifka Stérbiny (nm) 5
od 2598 do 186 o P R iy 05
0d 0.07 do 6, u I do 24 nm | prodleva {sec] o5 -]
L koncova (nm) [5=n LT - = -
ASKSETVA |~ 'l opakovat méf. bodu X I -

od 2597 do 185

interval . (nm) |Z tolerance (% rozsahu) |08 '~
od 0,1 do 100 nm

rychlost (nm/ min) I 00 v lampa W1 zap

max. 120 X interval EL L T A

tas. konst. (sec) |1 'I l—x_¢ pouZit kalibraci

Obr. 11 Nastavenie parametrov spektrofotometru pred meranim

Jednotlivé merania ukladame do tabulkového suboru Microsoft Excel. Pretoze
nami merané kusy nie st centrické, je problém urcit’ spravne umiestnenie a vo vysledku
by jediné meranie prili§ zaviselo od toho, ¢i by sa nam podarilo umiestnit’ vzorku
dostato¢ne presne. Preto zavadzame systém troch merani pri réznych polohach vzorky.
Pri prvom merani sa snaZzime o ¢o najpresnejSie umiestnenie. Vysledok uloZime
a merany kus velmi jemne vychylime z tejto polohy. Meranie opakujeme a ziskané
hodnoty ukladame vedl'a predchadzajuceho merania. Pred poslednym meranim vzorku
posunieme 0 priblizne dvojnasobok predchadzajuceho posunutia, ale tentokrat
Vv opa¢nom smere. VSetky tri merania spriemerujeme do jedného vysledného priebehu
Rsampr. Tento postup nam zaru¢i vacsiu presnost’ pri merani ako v pripade pouzitia iba
jedného merania. S vyuzitim toho, Ze pozname disperzny vzorec priebehu indexu lomu

referenéného vzoru, v tomto pripade skla BK7:

n

1.03961212 1 2 N 0.231792344 ). 2 N 1.01046945 A 2 L1 @5
2% —0.00600069867 12%—0.0200179144 A *—103.560653
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vypocitame jeho reflektanciu v kolmom dopade z rovnice:

R (n,l - 1)2
refA T \n, + 1 (2.6)
Vysledny priebeh reflektancie BK7 je zobrazeny na obrazku 13. Disperznu

rovnicu indexu lomu referen¢nej vzorky ziskame zo SHOTT katalogu.

Namerany a spriemerovany priebeh relativnej reflektancie Rgmp. vVyndsobime
priebehom reflektancie referen¢nej vzorky Rieqn, ¢im ziskavame spektralny priebeh
reflektancie meranej vzorky R;. Tieto operacie sa realizuju v Exceli z dovodu ¢asovej

narocnosti ruéného vypoctu.

Reflektancia BK7

0.046
0.045
0.044
0.043

0.042

0.041

0.04

0.039

350

361.9
374
386

397.9
410
422
434
446
458

469.9

481.9
494
506

517.9
530
542

553.9

565.9

577.9
590

601.9

613.9

625.9

637.7

649.9
662

673.9
686
698

709.9

721.9
734

745.9

757.9
770

Obr. 12 Reflektancia referen¢nej vzorky skla BK7
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3. Vypocet

3.1.  Popis Matlab programu na spoditanie parametrov tenkého filmu

Data reflektancie meranej vzorky prevedieme z Excelu do Matlabu, kde sa d’alej
budu vyhodnocovat’ na vypocet koeficientov disperznej krivky indexu lomu a hrabky

tenkého filmu. Program sa deli na tri zakladné Casti, ktoré sa delia do d’al§ich subdivizii:

e Uvadzanie vstupnych dat:
- namerana reflektancia,
- vzorkovanie na spektre,
- indexy lomu.
e Vypocty:
- vypocet pribliznej hribky filmu pri konstantnom indexe lomu,
- vypocet findlnych parametrov,
- vypocet krivky reflektancie zo ziskanych parametrov.
e Grafické zobrazenie:
- graf priebehu indexu lomu tenkého filmu,
- plot priebehu reflektancii,

- porovnanie sum rozdielu Stvorcov kriviek.

3.2.  Uvadzanie vstupnych dat

Na zacdiatok si precistime pamét vymazanim vSetkych ulozenych dat v programe

a zmenime format zobrazovania vysledkov do prikazového riadku na kompaktny.

formatcompact
clear all

3.2.1. Namerana reflektancia

Definujeme premennt Ry, ktora bude uchovéavat hodnoty nameranej reflektancie
tenkého filmu na substrate pri kolmom dopade. Tieto data importujeme z Excelu, kde
boli spocitané.
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RO = [0.048549043 0.049813789 0.051161543 0.052884674 0.054447796 0.055939574 0.057038188...

0.058294892 0.059675064 0.060998134 0.062023851 0.062892751 0.063867244 0.064913938 ...
0.065850040 0.066703526 0.067361644 0.068053476 0.068671349 0.069582172 0.070103734 ...
0.070551620 0.070923279 0.071525804 0.072081229 0.072495841 0.072717301 0.072862923 ...
0.073211302 0.073621237 0.073814923 0.073831419 0.073905054 0.074024147 0.074209928 ...
0.074271716 0.074238878 0.074112728 0.074091127 0.074020372 0.074077008 0.073833104 ...
0.073456169 0.073271300 0.073242196 0.073065479 0.072752906 0.072309677 0.072001970 ...
0.071860885 0.071547146 0.071085473 0.070674247 0.070363250 0.070339661 0.070054535 ...
0.068783694 0.067177657 0.066667318 0.067535728 0.068054990 0.067456001 0.066547873 ...
0.065709873 0.065077565 0.064549487 0.063856244 0.063215457 0.062518438 0.062109567 ...
0.061656977 0.060968272 0.060201844 0.059595937 0.059108131 0.058723202 0.058118466 ...
0.057511102 0.056776905 0.056272041 0.055826451 0.055138247 0.054321829 0.053671695 ...
0.053227672 0.052638909 0.051919196 0.051130178 0.050484649 0.050006428 0.049454248 ...
0.048697106 0.047890032 0.047261691 0.046772508 0.046165044 0.045591314 0.044773428 ...
0.044033272 0.043492981 0.042945404 0.042490109 0.041673093 0.040999119 0.040636925 ...
0.039936461 0.039419303 0.038599990 0.037950617 0.037647953 0.036825031 0.036368324 ...
0.035655212 0.035040686 0.034613261 0.034057169 0.033651047 0.032906790 0.032320449 ...
0.031890078 0.031314295 0.030861473 0.030252287 0.029654056 0.029389879 0.028851896 ...
0.028069753 0.027638339 0.027114735 0.027140590 0.026249332 0.025859778 0.025283927 ...
0.024757112 0.024558270 0.023733738 0.023313000 0.023040316 0.022429216 0.021906799 ...
0.021688354 0.021235127 0.020890495 0.020406944 0.020077325 0.019576817 0.019176522 ...
0.018904115 0.018418619 0.018320016 0.017706488 0.017401605 0.016995025 0.016577469 ...
0.016362779 0.015844995 0.015470881 0.015369159 0.014900855 0.014505195 0.014247607 ...
0.013899604 0.013792647 0.013369707 0.013027670 0.012791545 0.012495575 0.012250028 ...
0.011916734 0.011682522 0.011316199 0.011048726 0.010918972 0.010646122 0.010473339 ...
0.010046461 0.009826715 0.009819634 0.009406987 0.009098619 0.008984714 0.008757036 ...
0.008652953 0.008368460 0.008110556 0.007916483 0.007712769 0.007620063 0.007477478 ...
0.007147792 0.006922169 0.006819965 0.006775995 0.006563064 0.006404178 0.006160853 ...
0.006065831 0.006046911 0.005791298 0.005552336 0.005422867 0.005309970 0.005307842 ...
0.005136897 0.004989590 0.004840876 0.004789110 0.004698547 0.004642608 0.004588070 ...
0.004525227 1;

Rs = smooth(RO,7)"; % Smoothening input reflectance curve

Pomocou funkcie smooth vyhladime krivku nameranej reflektancie a vysledné
hodnoty uloZime do premennej Rs, ¢im ziskame plynulejsi priebeh bez straty dolezitych
hodnét. Tymto ulah¢ime pracu algoritmu pre vypoet avo vysledku dostaneme

presnejsie vystupné parametre.

3.2.2. Vzorkovanie na spektre

% wWavelength sampling

minlambda = 350; % Min. wavelength in [nm]
maxlambda = 770; % Max. wavelength in [nm]
steplambda = 2; % Step size in [nm]
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Tambda = minlambda:steplambda:maxTambda; % wavelength array in [nm]
[q, numl] = size(lambda); % numl = number of steps
11 = 0.001*1ambda; % wavelength array in [um]

V nasledujticej Casti urCujeme spektralny region, na ktorom sa budu vypocty

prevadzat’ na 350 az 770 nm. Krok vzorkovania bude 2 nm. Vsetky hodnoty vlnovej

dizky, na ktorych sa bude poé¢itat’, sa ulozia do premennych lambda v nanometroch a Il

v mikrometroch. Do premennej numl si ulozime celkovy pocet prvkov premennej

lambda, ¢o neskor vyuzijeme pri cyklovani vypoctov na celom spektre.

3.2.3. Indexy lomu

% Air
nAir=1.0003;

% SF1
A_SF1 = 1.55912923;
B_SF1 = 0.0121481001;
C_SF1 = 0.284246288;
D_SF1 = 0.0534549042;
E_SF1 = 0.968842926;
F_SF1 = 112.174809;
for num = 1:numl;
nSF1_0Cnum) = sqrt(CA_SF1.*T11(Cnum).A2)/(11(num).A2-B_SF1) + (C_SF1.*11(num).A2)
/(11 (num) .A2-D_SF1) + (E_SF1.*11(num).A2)/(11(num).A2-F_SF1) + 1);
end

% Comparing calculated curve of SF1 with data from goniometer

nSF1 = nSF1_0 - 0.005; % Translation of calculated

curve to fit measured data

TambSF1 = [404 436 492 546 580];

nGonioSF1 = [1.75615 1.74335 1.72658 1.71749 1.71308];
Fig = figure(l);

set(Fig, 'Position', [80 400 800 500])

plot(lambda, nSFl,'Linewidth', 2, 'color', [1, 0, 0])

hold on
plot(lambsF1(1),nGonioSF1(1),'*"',lambSF1(2),nGonioSF1(2),"'*",TambSF1(3),nGonioSF1(3),...
T TambSF1(4) ,nGonioSF1(4),"* ", TambSF1(5),nGonioSF1(5), '*", "MarkerSize",

10, 'color', "blue')

title('Porovnanie katalogoveho indexu lomu SF1 a nameranej
krivky', 'fontweight', 'bold', 'fontsize',16)

hold on

plot(lambda,nsF1_0,"'--", 'Linewidth', 2, 'color', [0, 0.8, 0])
xlabel('vlnova dlzka [nm]','fontweight', 'bold', 'fontsize',14)
ylabel('Index Tomu', 'fontweight', 'bold', 'fontsize',14)
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Indexy lomu definujeme pre vonkajsie prostredie, o je v naSom pripade vzduch,
dalej pre substrat SF1 a nakoniec pre tenky film, ktory uvddzame len na porovnanie
s vypocitanou hodnotou. Hodnotu indexu lomu vzduchu ukladame do premennej nAir,
pricom predpokladame, ze vo viditelnom spektre svetla zostava tidto hodnota
konstantna. Hodnotu indexu lomu substratu pocitame =z disperznej rovnice
S koeficientmi ziskanymi zo SCHOTT katalogu. Jednoduchym cyklovanim disperzne;j

rovnice:

_ 1.55912923)2 4 0.284246288A2 N 0.968842926A2 +1
A e 0.0121481001 A% —0.0534549042 A2 —112.174809 (3.1)

ziskame priebeh na celom spektre a vysledné hodnoty ukladdme do premennej nSF1_0.
V dalsich riadkoch porovnavame kataldgové hodnoty indexu lomu s nameranymi
hodnotami na goniometri. Hodnoty nameranych indexov lomu a ich zodpovedajuce
vlnové dizky ukladdme do premennych nGonioSF1 a lambSF1. Pre d’alsie vypoéty sa
pouziju hodnoty indexu lomu zodpovedajuce pouzitej sklovine. Zodpovedajuici priebeh
sme ziskali posunutim katalogovej krivky o 0,005, aby sa zhodovala s nameranymi

hodnotami. Vysledné krivky zobrazime do plotu na obrazku 14.
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Porovnanie katalogoveho indexu lomu SF1 a nameranej krivky
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Obr. 13 Porovnanie katalogového indexu lomu (zelena) s posunutou krivkou
(¢ervena) s hodnotami nameranymi na goniometri (modré body).

% ATF3 for comparison of final results

nATF3_80w = csvread('80w.csv'); % Refrective index of ATF3 at 80w sputtering power
nATF3_120w = csvread('120w.csv');
nATF3_160w csvread('160w.csv');
nATF3_200w = csvread('200w.csv');

Dalej do programu importujeme priebehy indexov lomu z csv sitborov pomocou
prikazu csvread. Tieto priebehy ukladame do premennych nAIF3_%w, ktoré budeme

neskor pouZivat’ na porovnanie s nasimi vysledkami.
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3.3.  Vypocéty

3.3.1. Vypocet aproximovanej hribky filmu pri konstantnom indexe lomu

V tejto Casti sa budeme zaoberat vypocltom hrabky tenkého filmu, pri¢om
usudzujeme, ze jeho index lomu bude na celom spektre konsStantny. Vyznam tohto
vypoctu spociva v pribliznom urceni hrubky filmu s dostato¢nou presnostou, ktoru
budeme modct’ nasledne pouzit ako vstupny odhad na zlozitejsi vypocet so Styrmi

neznamymi parametrami.

xdata = 1l:numl;% wavelegth range
ydata = Rs(xdata); % Measured reflectance
a0 = [1.4,0.2]; % Initial guess/starting points

Na zadiatok definujeme premenné obsahujice vstupné data do algoritmu na
vypoéet vyslednych parametrov. Do premennej xdata ukladame rad Cisel
reprezentujucich vzorkovanie na celom spektre. Do premennej ydata ukladame
namerané a navzorkované reflektancie. a0 reprezentuje zaciatoéné odhady hodnot
parametrov, ktoré chceme vypocitat. Z grafu priebehu reflektancie mézeme odhadovat,
ze index lomu tenkého filmu bude niz$i ako index lomu substratu, preto zadavame
hodnotu 1,4. Druha hodnota reprezentuje odhad hribky tenkého filmu v mikrometroch,
ktoru takisto vieme priblizne vycitat’ z priebehu reflektancie na maximalne niekol'ko

stoviek nanometrov, preto zadavame hodnotu 0,2.

% Predicted reflectance equation for calculation algorithm

predicted = @(a,xdata) (((nAir - a(l)) ./ (nAir + a(1))).A2 + ((a(l) - nSFl(xdata)) ...
./ (@a(l) + nSFl(xdata))).A2 + 2*((nAir - a(l)) ./ (hAir + a(l))).*((a(l) ...
- nSF1(xdata)) ./ (a(l) + nSFl(xdata))).*(cos(4*pi*a(2)*a(l) ./ 11(xdata))))...
./(1+ ((nAir - a(1)) ./ (nAir + a(1))).A2.*((a(l) - nSFl(xdata)) ./ (a(l) ...
+ nSF1l(xdata))).A2 + 2*((nAir - a(l)) ./ (nAir + a(1l))).*((a(l) - nSFl(xdata)) ...
./ (@a(l) + nSFl(xdata))).*(cos(4*pi*a(2)*a(l) ./ 11(xdata))));

[AO0,SumLeastSquares0] = lsqcurvefit(predicted,al,xdata,ydata,[],[],optimoptions ...
(@1sqcurvefit, 'TolFun',1le-20, 'MaxFuntEvals',5000, 'To1X',1e-20));

ApproxFilmThickness = A0(2)
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Do predicted ukladame rovnicu na vypocet celkovej reflektancie tenkého filmu
na semi-infinitnom substrate (1.26). Do tejto rovnice je za jednotlivé Fresnelove
koeficienty dosadena rovnica (1.10) s odpovedajucimi indexmi a za fiazu je dosadena

rovnica (1.24). Finalnu rovnicu uvadzame v nasledujucom tvare:

2 2
ni—m n,—m ni{i—m n,—m 21
(1 2) (2 3) |2(1 2)(2 3)COS( n,d)
ni+n, np+ns nitn; np+ns A

R =

ni—n; npy—ns ni—np nz—ng 2_77: 3.2
+ (n1+n2) (Tl2+n3) t2 (n1+n2) (n2+n3) COS( A nZd) ( )
pricom
ny = ndir
n, = a(l)
ng = nSF1
A=1
d =a(2)

Je dolezité uviest, ze hrabku tenkého filmu d avlnova dizku 1 uvadzame
v mikrometroch. Hodnoty parametrov a(1) a a(2) st nezname, ktoré chceme vypocitat’.
Pretoze ich eSte nemame zadefinované, tak pouzivame manipulator @ na ich nepriame

volanie.

Vypocet prevadza funkcia Isgcurvefit, do ktorej za parametre dosadime vstupné
premenné, ktoré sme si uz definovali. Pomocou optimoptions upravujeme moznosti
algoritmu, aby sme docielili ¢o najpresnej$i vysledok. Ztejto funkcie dostavame
vystupné hodnoty AO0(1), AO0(2), ¢o je index lomu a hrabka tenkého filmu
a SumLeastSquaresO je suma S$tvorcov najmensich rozdielov kriviek. Cim nizsiu

hodnotu ma toto ¢islo, tym blizsie by mali byt’ vysledné parametre k realnym hodnotam.

V zavere si ziskant hribku filmu ulozime do premennej ApproxFilmThickness
na buduce pouzitie vo vypocte. Po spusteni programu nam doterajSi kod zobrazi

Vv prikazovom riadku néslednu spravu:

Local minimum possible.
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Tsqcurvefit stopped because the final change in the sum of squares relative to

its initial value is less than the selected value of the function tolerance.

ApproxFilmThickness =

0.1572

Tymto spésobom nam funkcia Isqcurvefit oznamuje, Ze sme dosiahli lokalne
minimum pri hladani sumy rozdielu najmensich $tvorcov a ze sa krivka s dosadenymi
vypocCitanymi parametrami 1iSi od nameranej krivky len nepatrne. Nakoniec je

zobrazena priblizna vypocitana hribka filmu v mikrometroch.

3.3.2. Vypocet finalnych parametrov

V tejto Casti pouzijeme vypocitani hrubku tenkého filmu ako zaciatocny bod pre
komplikovanejsi vypocet krivky indexu lomu a presnej hrabky filmu. Tato krivka
indexu lomu bude reprezentovana Hartmannovou disperznou rovnicou, ktora dosadime

za povodny konstantny index lomu:

m =AY T (3.3)

Z rovnice vieme vyvodit’, ze treba spoditat’ tri nezname a(l), a(2), a(3), ktoré

zodpovedaju konstantam z disperznej rovnice A, B a C, a hrubku a(4).

% Unknown variables = A,B,C,d on a whole spectrum of lambda 350-750 nm
a0 = [2,4.412,2,ApproxFilmThickness]; % Initial guess/starting points

% Predicted reflectance equation for the algorithm

predicted = @(a,xdata) (((Ca(D)+a(2)./(a3)-11(xdata)).A2) - nAir) ./ ((@(D)+a(2)./Ca(3)...
-11(xdata)) .A2) + nAir)).A2 + ((nSFl(xdata) - (a(1)+a(2)./(a(3)-11(xdata)).A2)) ./ ...
(nsFl(xdata) + (a()+a(2)./(a(3)-11(xdata)).A2))).A2 + 2*(((a(D+a()./@B3) ...
-11(xdata)) .A2) - nAir) ./ ((a(L)+a(2)./Ca(3)-11(xdata)).A2) + nAir)).*((nSFl(xdata) ...
- (a(M+a(2)./a3)-11(xdata)).A2)) ./ (nsFl(xdata) + (a(D+a(2)./a3) ...
-11(xdata)) .A2))).*(cos(4*pi*a(4)*(a()+a(2)./(a(3)-11(xdata)) .A2) ...
./ 11(xdata))))./(A+ ((((a(D)+a(2)./@B)-11(xdata)).A2) - nAir) ./ ((a(l)+a(2) ...
./(@a@3)-11(xdata)) .A2) + nAir)).A2).*(((nsFl(xdata) - (a(D)+a(2)./@C3) ...
-11(xdata)).A2)) ./ (nSFl(xdata) + (a(L)+a(2)./(a(3)-11(xdata)).A2))).A2) ...
+ 2*¥(((a()+a(2)./(a(3)-11(xdata)).A2) - nAir) ./ ((a(D+a(2)./@3) ...
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-11(xdata)) .A2) + nAir)).*((nSFl(xdata) - (a(l)+a(2)./(a(3)-11(xdata)).A2)) ...
./ (nSFl(xdata) + (a(l)+a(2)./ (a(3)-11(xdata)).A2))).*(cos(4*pi*a(4) ...
*(a()+a(2)./(a(3)-T1(xdata)) .A2) ./ 11(xdata))));

Do premennej a0 vkladame vstupné hodnoty na vypocet. Prvé tri si konstanty
do Hartmannovej rovnice, ktorych hodnoty zaddvame empirickym odhadom, za

poslednu hodnotu dosadzujeme vypocitanu pribliznt hrabku filmu.

Do predicted, takisto ako predtym, ukladame rovnicu celkovej reflektancie (3.2)

S tou zmenou, Ze konstantny index lomu filmun, nahradzame disperznou rovnicou.

[A,sumLeastSquares] = TIsqcurvefit(predicted,al,xdata,ydata,[],[],optimoptions...
(@1sqcurvefit, 'TolFun',1le-20, '"MaxFuntevals',5000, 'TolXx',1e-20));

% Displaying final results in command Tine
FormulaCoef = A(1:3)

FilmThickness = A(4)

SumLeastSquares

Na findlny vypocet znova pouzivame funkciu Isgcurvefit optimalizovanu na

vysoku presnost’ cez upravu parametrov TolFun, MaxFunEvals a Tolx.

Po vypocte ukladdme anechame zobrazit do prikazového riadku hodnoty
konstant do disperznej rovnice FormulaCoef, hrubku tenkého filmu FilmThickness

a nakoniec hodnotu rozdielu najmensSich Stvorcov SumLeastSquares.

Solver stopped prematurely.

Tsqcurvefit stopped because it exceeded the iteration limit,

options.MaxIter = 400 (the default value).

FormulaCoef =
1.2593 8.7158 -8.1390
FilmThickness =

0.1555

SumLeastSquares

4.1768e-06
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Po spusteni doterajSicho kodu sa nam Vv prikazovom riadku zobrazi sprava
oznamujuca zastavenie chodu algoritmu z dévodu dosiahnutia limitu poctu iteracii, o
znamena, ze v tedrii je mozné spocitat’ nezname parametre presnejsie. Po zvyseni tohto
limitu sme vSak zaznamenali len zanedbatelné zmeny oproti predchadzajicim

vysledkom, preto ponechdvame toto nastavenie na Standardnej hodnote.

Dalej sa nam zobrazia hodnoty spocitanych koeficientov disperznej rovnice,
hribka tenkého filmu v mikrometroch a nakoniec suma rozdielu $tvorcov kriviek, ktora

pouzijeme v poslednej Casti na porovnanie vysledkov reflektancii.

3.3.3. Vypocet krivky reflektancie zo ziskanych parametrov

Z predchadzajucich vypoctov sme ziskali hodnoty vSetkych parametrov
potrebnych na vypocet celkovej reflektancie tenkého filmu na semi-infinithom
substrate. V tejto Casti ich aplikujeme do rovnice reflektancie a spocCitame vysledné
hodnoty na celom spektre, ¢im ziskame krivku, ktordt mézeme porovndvat’ s nameranou

krivkou.

% Calculating refractive indices for A1F3 for the range of 350-770um
n = A(L)+AC2)./(A(3)-11(xdata)) .A2;

% Reflectance calculation for SFl(substrate)
for Tnum = 1:numl;

R_SF1(Tnum) = ((nSF1(lnum)- nAir) / (nSF1(1num) + nAir))A2;

end

% Final reflectance calculation of Air - ATF3(film) - SFl(substrate)
for Tnum = 1:numl;

% components of reflectance equation

ri2 = (nClnum) - nAir) / (n(Ilnum) + nAir);

r23 = (nSF1(lnum) - nClnum)) / (nSF1(lnum) + n(Clnum));

phase = cos((4*pi*FilmThickness*n(Tnum)) / 11(1num));
% Reflectance equation

Rcalc(lnum) = (rl12A2 + r23A2 + 2*rl2*r23*phase) / (1+ rl2A2*r23A2 +
2*rl12*r23*phase);

end
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Na zaciatok si spocitame priebeh indexu lomu filmu Hartmannovou disperznou

rovnicou (3.3), do ktorej dosadime koeficienty ziskané v predchadzajucej Casti A(1),

A(2) a A(3). Vysledné hodnoty ulozime do premennej n, ktorej priebeh je zobrazeny na

obrazku 15.

Dalej pocitame odrazivost povrchu substratu bez vrstvy umiestneného Vo

vzduchu na celom spektre pomocou cyklu. Tymto ziskame priebeh, ktorym by sme si

mali overit’ presnost’ vypoctov vo vyslednom grafe.

Druhym cyklom pocitame uz findlnu reflektanciu tenkého filmu na tomto

substrate vyuzitim indexu lomu, ktory sme si spocitali na zaciatku, a hrubky filmu,

ktora sme spoéitali v predchadzajicej Casti. Tieto rovnice cyklujeme po celom spektre,

¢im ziskame findlny priebeh reflektancie.

3.3.4. Porovnavaci vypocet kriviek reflektancie

Podobne ako v predchadzajicej casti budeme rovnakym spdsobom pocitat

priebehy reflektancie, v tomto pripade vSak s publikovanym indexom lomu tenkého

filmu ziskaného naprasovanim pri roznych naprasovacich vykonoch [4]. Tieto krivky

pouzijeme v d’alSej Casti na porovnanie s naSimi vysledkami.

% Reflectance calculation of sputtered ATF3 at 80w for comparison
for Tnum = 1:numl;
rl2 = (nATF3_80w(Tnum) - nAir) / (nA1F3_80w(lnum) + nAir);
r23 = (nSF1(Tnum) - nATF3_80w(lnum)) / (nSF1(Tnum) + nATF3_80w(1lnum));
phase = cos((4*pi*FilmThickness*nATF3_80w(Tnum)) / 11(lnum));
Rcalc_80w(Tnum) = (rl2A2 + r23A2 + 2*rl12*r23*phase) / (1+ rl2A2*r23A2 +
2*rl2*r23*phase);
end

% Reflectance calculation of sputtered ATF3 at 120w for comparison
for Tnum = 1:numl;
rl2 = (nATF3_120w(Tnum) - nAir) / (nA1F3_120w(lnum) + nAir);
r23 = (nSF1(Tnum) - nATF3_120w(lnum)) / (nSF1(Tnum) + nATF3_120w(1num));
phase = cos((4*pi*FilmThickness*nATF3_120w(Tnum)) / 11(lnum));
Rcalc_120w(Inum) = (rl2A2 + r23A2 + 2*rl2*r23*phase) / (1+ rl2A2*r23A2 +
2*rl12*r23*phase);
end

% Reflectance calculation of sputtered ATF3 at 160w for comparison
for Tnum = 1l:numl;
ri2 (nATF3_160w(1num) - nAir) / (nATF3_160w(lnum) + nAir);
r23 (nSF1(1num) - nATF3_160w(Tnum)) / (nSF1(lnum) + nATF3_160w(1num));
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phase = cos((4*pi*FilmThickness*nATF3_160w(Tnum)) / 11(Clnum));
Rcalc_160w(lnum) = (rl2A2 + r23A2 + 2*rl2*r23*phase) / (1+ rl2A2*r23A2 +
2*rl2*r23*phase);
end

% Reflectance calculation of sputtered ATF3 at 200w for comparison
for Tnum = 1:numl;
r12 = (nATF3_200w(Tnum) - nAir) / (nA1F3_200w(lnum) + nAir);
r23 = (nSF1(Tnum) - nATF3_200w(Inum)) / (nSF1(lnum) + nATF3_200w(Tnum));
phase = cos((4*pi*FilmThickness*nATF3_200w(Tnum)) / 11(Clnum));
Rcalc_200w(Tnum) = (rl2A2 + r23A2 + 2*rl2*r23*phase) / (1+ rl2A2*r23A2 +
2*rl2*r23*phase);
end

3.4. Grafické zobrazenie

V poslednej sekcii programu zobrazime spocitané krivky na porovnanie
S nameranou krivkou, ¢im moézeme ziskat’ predstavu o tom, ako blizko sme sa nasou
metddou priblizili vysledkom inych autorov. No zaroven musime brat do tvahy

rozdielne technologické podmienky pri zhotoveni tenkych vrstiev.

3.4.1. Graf priebehu indexu lomu tenkého filmu

V tejto Casti nechame zobrazit’ graf priebehu efektivnej hodnoty indexu lomu
tenkého filmu na spektre 350 az 770 nm. Pre porovnanie vlozime vyslednu krivku
indexu lomu do grafu priebehov indexu lomu pri r6znych naprasSovacich vykonoch pri

naparovani materialu na substrat.

V tomto koéde budeme zobrazovat' vysledné krivky pre tenku vrstvu AlF; na

substrate SF1.

% Comparison of refractive indices AlF3
Fig = figure(l);
set(Fig, 'Position', [80 80 1300 800])

% calculated index
plot(lambda,n, 'Linewidth', 2, 'color', [1, 0, 0])
hold on

% Index from spline function
plot(lambda,nAlF3, 'Linewidth', 2)
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title('Reverse search of refractive index. Real curve [blue], calculated curve
[red]', 'fontweight', 'bold"', 'fontsize',16)

xlabel('vlnova dlzka [nm]','fontweight', 'bold', 'fontsize',14)

ylabel('Index Tomu', 'fontweight', 'bold', 'fontsize',14)

Pomocou prikazu set nastavime polohu a velkost zobrazovacieho okna
figure(1). Prikazom plot nechame zobrazit’ krivku efektivnej hodnoty indexu lomu. Po
spusteni kodu nam program zobrazi okno S vyslednym priebehom. Velkost' tohto okna
upravime tak, aby sa postranné stupnice zhodovali so stupnicami grafu indexu lomu
nameranymi pri naparovani. Nasledne ziskant krivku vlozime do tohto grafu

a dostavame porovnanie priebehov indexu lomu AlF3 na obrazku 15.

—_—

—

—

—

—

Refractive Index (n)

—

600 700

400 500
wavelength(nm)

200 300

Obr. 14 Tlustrativne porovnanie priebehu efektivnej hodnoty indexu lomu tenkého
filmu AIF3 (€ervena krivka) a priebehu referenénych kriviek ziskanych
reaktivnym naprasovanim AIF3 pri réznych naprasovacich vykonoch [4]

Z obrazka mézeme vycitat, ze nami vypocitana krivka lezi v rozsahu trovni,
ktoré ziskali v [4] pre tenka vrstvu AlF; metodou reaktivneho naprasovania pri 80 W.

Tvar nasej krivky moéze byt ovplyvneny tym, Ze V spektralnom regione od 350
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do 500 nm reflektancia prestdva byt zavisla na indexe lomu. Vypoctovy algoritmus,
ktory sa snazi ziskat’ hodnoty indexu lomu z reflektancie v tomto regione, preto musi
interpolovat’ z predchadzajicich hodnot. Vo vysledku dostavame odlisny priebeh oproti

priebehu [4], ktory je vo vysSie spomenutom spektralnom regione zakriveny dohora.

Takisto treba brat’ do tvahy poérovitost’ a chemické zlozenie povrchu nasej
vrstvy, taktiez cas, od kedy bola tato vrstva naparend. Tieto faktory a cely rad d’alsich

faktorov mozu ovplyvnit’ efektivnu hodnotu indexu lomu tenkej vrstvy.

3.4.2. Plot priebehu reflektancii

V predposlednej cCasti programu zobrazime vysledné reflektancie, atym

dostavame predstavu o presnosti vypoctu dosadenych parametrov.

% Graphical plot of measured reflectance and calculated
Fig2 = figure(2);
set(Fig2, 'Position', [120 120 1500 800]1)

% smoothened curve of measured reflectance
plot(lambda,Rs, 'Linewidth', 2, 'color', [1, 0, 0])
hold on

% Calculated reflectance
plot(lambda, Rcalc, 'Linewidth', 2)
hold on

% Reflectance of substrate SF1
plot(lambda, R_SF1, 'Linewidth', 2, 'color', 'black')

title('Measured reflectance smoothened curve [red] in comparison to calculated [blue]
and SF1 reflectance [black]', 'fontweight', 'bold', 'fontsize',16)

xlabel('vinova dlzka [nm]', 'fontweight', 'bold', 'fontsize',14)
ylabel('Reflektancia', 'fontweight', 'bold', 'fontsize',14)

Takisto ako v predchadzajucom pripade zobrazime vsetky krivky do jedného
okna pomocou prikazov plot a hold on. Po spusteni sa nam zobrazi priebeh na obrazku
16.
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Merana reflektancia [cervena] v porovnani so spocitanou [modra] a reflektanciou SF1 [cierna]
0.03 | | | | | | | |

Reflektancia

0 | ! | I | !
350 400 4500 500 550 BO0 BA0 700 7ED 800

\finova dizka [nm]

Obr. 15 Priebeh reflektancie spoc¢itanej (modra krivka), zmeranej vyhladenej
krivky reflektancie (¢ervena) a reflektancie substratu SF1 bez vrstvy

Z takmer identickych priebehov krivky zmeranej reflektancie vzorky a krivky
spocitanej reflektancie sa dd usudit’, Ze sme sa nasim vypoctom dostali vel'mi blizko
k skutoénym hodnotam indexu lomu a hribky tenkého filmu. Pre porovnanie nechame
nasledujicim kodom zobrazit’ krivku reflektancie vypocitanej pre pripad tenkej vrstvy

AlF3; naprasenej na substrat pri vykone 120 W.

% Plot of measured reflectance for comparison -120w
Fig4 = figure(4);
set(Fig4, 'Position', [120 120 1100 650])

% smoothened curve of measured reflectance
plot(lambda,Rs, 'Linewidth', 1, 'color', [1, 0, 0])
hold on

% Calculated reflectance

plot(lambda, Rcalc_120w, 'Linewidth', 1)
hold on
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Reflektancia

% Reflectance of substrate SF1
plot(lambda, R_SF1, 'Linewidth', 1, 'color', 'black')

title('Merana reflektancia [cervena] v porovnani so spocitanou(naprasovanie pri 120w)
[modra]', 'fontweight', 'bold', 'fontsize',16)

xlabel('vlnova dlzka [nm]','fontweight', 'bold', 'fontsize',14)
ylabel('Reflektancia', 'fontweight', 'bold', 'fontsize',14)

Merana reflektancia [cervena] v porovnani so spocitanou(naprasovanie pri 120W) [modra]
0.09 | T T T T T T T

0 ] ] 1 ] ] ] ] ]
350 400 450 500 250 600 650 700 750 0o

Vinova dizka [nm]

Obr. 16 Priebeh reflektancie spocitanej s indexom lomu naprasovaného AIF3 na
substrat pri vykone 120 W (modra krivka), zmeranej vyhladenej krivky
reflektancie (€ervena) a reflektancie substratu SF1 bez vrstvy

Z grafu na obrazku 17 poznat' rozdiely v priebehu nameranej a spocitanej
krivky, ¢o je dosledkom zvySenia strednej hodnoty indexu lomu tenkej vrstvy priblizne

0 pol stotiny.
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Reflektancia

Merana reflektancia [cervena] v porovnani so spocitanou(naprasovanie pri 160W) [modra]
T T

.02 | | T | |
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Vinova dizka [nm]

Obr. 17 Priebeh reflektancie spocitanej s indexom lomu naprasovaného AIF3 na
substrat pri vykone 160 W (modra krivka), zmeranej vyhladenej krivky
reflektancie (€ervena) a reflektancie substratu SF1 bez vrstvy

V grafe na obrazku 18 sa uz priebehy kriviek liSia podstatne viac, o je

dosledkom znizenia strednej hodnoty indexu lomu priblizne o jednu stotinu.

Z grafov na obrazkoch 17 a 18 mdzeme dostat’ predstavu o tom, ako sa meni
priebeh reflektancie pri r6znych priebehoch indexu lomu tenkej vrstvy AlFs. Na ur¢enie
rozdielu medzi nameranou reflektanciou a jednotlivymi spocitanymi krivkami

reflektancie pouzivame sumu rozdielu $tvorcov vV kazdej nameranej hodnote.

3.4.3. Porovnanie sium rozdielu §tvorcov priebehov reflektancii

V poslednej ¢asti budeme porovnavat’ sumy rozdielu §tvorcov medzi nameranou
krivkou a krivkami ziskanymi pri ré6znych naprasovacich vykonoch. Vysledné hodnoty

umiestnime do grafu, z ktorého mézeme dostat’ predstavu o tom, ako sa jednotlivé
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priebehy indexu lomu AIF; pri réznych naprasovacich vykonoch priblizuju

k skuto¢nym hodnotam a k nami spocitanej krivke indexu lomu.

sumStvorc_80w = sum((Rs - Rcalc_80w).A2); % Sputtering power 80w
sumstvorc_80w_mean_index = mean(nATF3_80w) ; % Mean refractive index
sumstvorc_120w = sum((Rs - Rcalc_120w).A2); % Sputtering powerl20w

sumStvorc_120w_mean_index = mean(nATF3_120w);

sumstvorc_160w = sum((Rs - Rcalc_160w).A2); % Sputtering powerl60w
SsumStvorc_160w_mean_index = mean(nATF3_160w) ;

sumstvorc_200w = sum((Rs - Rcalc_200w).A2); % Sputtering power200w
sumStvorc_200w_mean_index = mean(nATF3_200w) ;

SumLeastSquares_mean_index = mean(n); % Mean refractive index - our result

Fig9 = figure(9);

set(Fig9, 'Position', [120 120 1100 650])

plot(SumStvorc_160w_mean_index,SumStvorc_160w, '*',SsumStvorc_200w_mean_index, SumStvorc_20
Ow,"'*', ...

sumstvorc_80w_mean_index, Sumstvorc_80w, '*',SumLeastSquares_mean_index,SumLeastSquares, '*

v
y s

sumstvorc_120w_mean_index,SumStvorc_120w, '*', 'MarkersSize', 10)
title('suma rozdielu stvorcov kriviek reflektancie pre rozne naprasovacie
vykony', 'fontweight', 'bold', 'fontsize',16)
x1abel ('stredna hodnota indexu lomu materialu','fontweight', 'bold', 'fontsize',14)
ylabel('su ma rozdielu stvorcov', 'fontweight', 'bold', 'fontsize',14)

Sumy rozdielu §tvorcov ziskavame pomocou:

S = Z[Rs - Rcalc]2 (3.4)

l

kde Rs reprezentuje namerané hodnoty reflektancie v jednotlivych vinovych dizkach
a Realc reprezentuje vypocitané hodnoty reflektancie pre tieto vinové dizky. Postupne
spocitame Styri sumy pre vypocitané priebehy reflektancie pre rozne indexy lomu AlF3
a piatu sumu pre na$ vypocitany priebeh indexu lomu uz mame uloZzenu v premennej

SumLeastSqares z predchadzajucich vypoctov.

Funkciou mean ziskavame stredné hodnoty priebehov indexu lomu AlF; pri
roznych vykonoch naprasovania. Tieto hodnoty pouzijeme v grafe pre ilustrativne

umiestnenie sum rozdielu Stvorcov podl'a osy x.
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Su ma rozdielu stvorcov

Na obrazku 19 vidime, Ze Stredna hodnota nasho indexu lomu je takmer
identicka so strednou hodnotou indexu lomu pri napraSovacom vykone 80 W, ale nasa
suma ma znatelne nizsiu hodnotu, o je dokazom toho, ze tvar nasej krivky indexu
lomu sa blizi k readlnemu pricbehu viac ako priebeh z grafu na obrazku 15 pre

napraSovaci vykon 80 W.

.10 Suma rozdielu stvorcov kriviek reflektancie pre rozne naprasovacie vykony

38 | | | | | | | |
*

3 — —
25+ -

2 — —
15 -

1+ * * -
05— -

_*_
0 | | | | L% | | |
1.364 1.366 1.368 1.37 1.372 1.374 1.376 1.378 1.38 1.382

Stredna hodnota indexu lomu materialu

Obr. 18 Zobrazenie jednotlivych siim rozdielu $tvorcov pre rézne naprasovacie
vykony — 160 W (tmavomodra), 200 W (zelena), 80 W (Cervena), 120 W (fialova)
a nakoniec suma rozdielu $tvorcov pre krivku ziskani nami vypoc¢itaného indexu

lomu AIF3 (bledomodra)
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Zaver

Behom experimentalnej cCasti price som sa zoznamil s technikou merania
relativnej reflektancie vzoriek anaslednym spracovavanim nameranych dat som si
prehibil znalosti programovania v prostredi Matlabu. Prave tato praca na simulovani
priebehov reflektancie tenkého filmu na semi-infinitnom substrate mi pomohla viac
pochopit’ vplyvy jednotlivych optickych parametrov meranej vzorky na vysledny
priebeh reflektancie. Délezitym poznatkom ziskanym pri experimentalnej Casti je to, ze
spravne umiestnenie vzorky pri merani je kritickym faktorom pre ziskanie spolahlivych

hodnot.

Ciel'om tejto prace bolo so spol'ahlivostou ziskat” hrubku a priebeh indexu lomu
tenkej vrstvy na substrate zo znalosti priebehu reflektancie vzorky v kolmom dopade
svetla a znalosti priebehu indexu lomu substratu. V praxi sa ¢asto vyuziva eSte znalost’
priebehu reflektancie v sikmom dopade pre jednotlivé polarizacné zlozky, ¢o ulahcuje
pracu iteraénému algoritmu, ktory tym ziska potrebné data na presnejsi vypocet indexu

lomu. Dalej je mozné vyzit' merania pri nizsich vinovych dizkach.
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