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Badanie rozktadu grubosci
powierzchni cienkich warstw
metoda elipsometrii spektroskopowej

Czym sie zajmuje elipsome-
tria spektroskopowa?
Elipsometria spektroskopowa
jest rodzajem optycznej tech-
niki odbiciowej zajmujacej sie
badaniem cienkich warstw
réznych materiatéw. Za pomo-
ca techniki elipsometrycznej
wyznacza sie m.in. grubosci
warstw, zakresy nieréwnosci
powierzchni, wspotczynniki
optyczne badanych materia-
téw, czy ich wspétczynniki
dielektryczne. Mozliwe jest
réwniez badanie sktadu mie-
szanin, krystalicznosci, ani-
zotropii, przemian fazowych
(w przypadku elipsometrii
zmienno-temperaturowej)
i wielu innych parametréw.
Uproszczony schemat po-
miaru elipsometrycznego
pokazano na rys. 1. Zaleznie
od elipsometru mozliwe jest
wykonywanie pomiaréw pod
zmiennym katem —zwykle jest
to zakres 40°-70°. Typowy po-
miar jest przeprowadzany pod
katem 700, w zakresie dtugosci
fali zaleznym od zrédfa swiatta
w jakie wyposazony jest elip-
sometr: moga by¢ to pomiary
w zakresie UV-Vis (np. 240-
930 nm) lub w zakresie pod-
czerwieni (np. 900-2500 m).

Za pomoca elipsometru mie-
rzy sie zmiane parametréow
polaryzacji $wiatta odbite-
go od powierzchni badanej
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prébki. Najwazniejszym réw-
naniem elipsometrii jest za-
leznos¢:

p=>2=1g(pe), M

gdzie p jest zmiang polaryza-
¢ji Swiatta odbitego, ry i 1 53
wspétczynnikami odbicia, na-
tomiast A, W to tzw. katy elip-
sometryczne [1]. A, ¥ opisuja
zmiany parametréw polary-
zacji $wiatfa odbitego od po-
wierzchni prébki, przy czym
Swiatto padajace jest spolary-
zowane liniowo, a po odbiciu
jest spolaryzowane eliptycz-
nie.Kat elipsometryczny ¥ jest
zmiang amplitudy polaryzacji
$wiatta, a A jest réznicg fazo-
wg miedzy sktadowymi pola
elektrycznego p- i s-. Wartosci
szukanych parametréw otrzy-
muje sie za pomoca dopaso-

padajgca

wigzka \
Swiatta =

powierzchnia
probki
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wania krzywej teoretycznej
do zmierzonych katow elip-
sometrycznych: wykorzystuje
sie dopasowanie otrzymane
przy jak najmniejszym $red-
nim btedzie kwadratowym
MSE (ang. Mean Square Er-
ror). Krzywe teoretyczne, kté-
re dopasowuje sie do zmie-
rzonych widm otrzymuje sie
konstruujgc model optyczny,
ktéry powinien jak najwier-
niej odtwarzad rzeczywistos¢,
a wykorzystywane funkcje
muszg by¢ dobrane zgodnie
z wiasciwosciami badanych
materiatéw. Najprostszym
przyktadem modelu optycz-
nego dopasowywanego do
krzywych teoretycznych jest
wielomianowy model Cau-
chy’ego, najczesciej wykorzy-
stywany przy dopasowaniu
do widm warstw amorficz-

ptaszczyzna
padania
Swiatta

odbita
wigzka
Swiatta

Rys.1. Uproszczony schemat pomiaru elipsometrycznego

nych. W przytaczanym mo-
delu wspotczynnik zatamania
$wiatta i absorpcyjny wspot-
czynnik ekstynkcji wyrazone
sg nastepujacymi zaleznoscia-
mi [2]: )

n:n0+C0%+C1;.l_j
k=ko+Cot+ 020

gdzie n jest wspoétczynnikiem
zatamania Swiatta, k — wspot-
czynnikiem ekstynkgji, n, i k,
to czesci rzeczywiste wspot-
czynnikdw, a na pozostate
czesci rownan sktadaja sie
ich czesci urojone. Cy; . to
state dobierane przez opro-
gramowanie indywidualnie
do zmierzonych A i V. Kaz-
dy pomiar elipsometryczny
wymaga postepowania kro-
kowego, tj. najpierw nalezy
zmierzy¢ podtoze, na ktérym
osadzona jest (lub bedzie)
prébka, a nastepnie podtoze
razem z naniesiong warstwa.
Gdy naniesionych warstw
jest wiecej, niezbedne jest
wykonanie pomiaru kazdej
kolejnej warstwy. W przypad-
ku blend nalezy osobno wy-
kona¢ pomiary materiatéw
czystych i blendy. Dla kazde-
go materiatu nalezy osobno
skonstruowa¢ (lub dopaso-
wac dostepny) model optycz-
ny. Dokfadne dopasowanie



kazdego z modeli pozwala
uzyska¢ wiarygodne wyniki

z bardzo matym btedem. Przy-
ktadowy sposéb budowania
modelu optycznego pokazano
na rys. 2. W modelach nalezy
zawsze uwzglednia¢ podtoze
i otaczajgca atmosfere. Podsta-
wowe pomiary elipsometrycz-
ne wykonuje sie w tempera-
turze pokojowej, w powietrzu
atmosferycznym. Jest to osro-
dek niedyspersyjny, wiec jego
wspodtczynnik  zatamania  jest
wartoscig statg i wynosi =1.
W przypadku o$rodkéw dysper-
syjnych (a wiekszo$¢ badanych
materiatéw ma te wiasciwosc)
niezbedne jest wykorzystanie
modelu uwzgledniajacego
zmiane wspotczynnika zata-
mania z dtugoscia fali. Na rys. 2
przedstawiono schematyczne
budowanie modelu mieszani-
ny i osrodka anizotropowego.
W pierwszym przypadku mo-
del musi uwzglednia¢ dwa
modele skfadowe, tj. dla kaz-
dej fazy osobno. W przypad-
ku osrodka anizotropowego
- zmiane wspotczynnika zafa-
mania w kierunkach poszcze-
goélnych osi uktadu wspot-
rzednych.

Elipsometria pozwala mie-
rzy¢ cienkie warstwy zaréwno
materiatéw organicznych, jak
i nieorganicznych. Jest meto-
da pozwalajaca na otrzymanie
wiarygodnego kompletu infor-
magji na temat badanego ma-
teriatu, a jej najwieksza i nieza-
przeczalng zaleta jest to, ze jest
to metoda nieniszczaca.

Na czym polega mapowanie
powierzchni metoda elipso-
metrii spektroskopowej?

Elipsometr spektroskopowy
z przystawka ,xy” umozli-
wia mapowanie catych pré-

osr. niedyspersyjny

MODEL POWIETRZA

model fazy 1 |

np. mieszanina

model fazy 2 |

np. model uwzg. anizotropie

| najczesciej osr. izotropowy |

n
n, = ny dla modelu uniaksialnego
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Rys. 2. Przyktadowy schemat budowania modelu optycznego w oprogramowaniu dostar-
czonym przez producenta elipsometru
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Rys. 3. Zasada tworzenia map rozktadu grubosSci na po-

wierzchni probki [3]

bek w skali makroskopo-
wej, a wiec pomiar rozktadu
grubosci badanych warstw.
Mapy rozkfadu grubosci po-
wierzchni moga by¢ genero-
wane z rozng doktadnosciag
w skali 2D i 3D. Doktadnos¢
mapy odwzorowujacej po-
wierzchnie zalezy od liczby
przyjetych (zmierzonych)
punktéw i od wielkosci plam-
ki padajacej na powierzchnie
prébki. Aby uzyska¢ jak naj-
mniejszg Srednice eliptycznej
plamki pomiarowej stosuje
sie tzw. mikrospoty. Pozwalaja
one na zawezenie padajacej
wiazki pomiarowej do sredni-
cy 200 um. Mniejsza $rednica
plamki pomiarowej i wiek-
sze zageszczenie punktow

pomiarowych pozwala na
uzyskiwanie obrazéw o lep-
szej rozdzielczosci. Aby mdc
mapowac prébke niezbedne
jest wczesniejsze skonstru-
owanie modelu optycznego,
ktory kontrolnie dopasuje sie
do widm zmierzonych w kil-
ku miejscach probki (najlepiej
W najciefiszym, najgrubszym
i posrednim obszarze prob-
ki) i sprawdzajac czy wartosci
grubosci, generowane przez
oprogramowanie zmieniaja
sie adekwatnie do zmierzo-
nych punktéw.

Na rys. 3 przedstawiono
W sposOb uproszczony na
czym polega mapowanie
prébki w skali makroskopowej
oraz jak moze wyglada¢ przy-

ktadowe dopasowanie do ka-
tow elipsometrycznych w kaz-
dym zmierzonym punkcie. Po
ustaleniu ilosci punktéw i za-
pamietaniu przez oprogramo-
wanie wspotrzednych bada-
nej probki, mozna rozpoczac
mapowanie. W kazdym zmie-
rzonym punkcie elipsometr
wykorzystuje skonstruowany
model do wygenerowania
wartosci grubosci.

Na rys. 4 przedstawiono dwu-
wymiarowa i tréjwymiaro-
wg mape rozktadu grubosci
powierzchni prébki poliazo-
metiny, osadzonej metoda
chemicznego osadzania z par
(ang. Chemical Vapour De-
position, CVD) na szkle mi-
kroskopowym. Szkto oraz
inne podtoza (najczesciej
krzem polerowany) stosowa-
ne w elipsometrii musza by¢
ptaskie i jednolite, a ich wid-
ma powinny by¢ identycz-
ne w kazdym zmierzonym
punkcie. Osadzenie prébki na
réwnym, jednolitym podtozu
jest podstawg do otrzyma-
nia wiarygodnych wynikow.
Warto zauwazy¢, ze elipso-
metria pozwala na uzyskanie
wynikéw pomiaru grubosci
z naprawde duza dokfadno-
$cig (do 0,5 nm). W praktyce
mozliwe jest réwniez wykona-
nie map innego rodzaju, np.
mapy rozktadu nieréwnosci
powierzchni.
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W przypadku cienkich warstw
o powierzchni majacej znacz-
ny wspoétczynnik RMS w kon-
struowanym modelu optycz-
nym dodaje sie warstwe
nierownosci, ktéra w rzeczy-
wistos$ci jest usrednieniem
modeli dwdch stykajacych
sie osrodkow. Jest to tzw.
efektywne usrednienie osrod-
kow (ang. Effective Medium
Approximation - tzw. model
EMA). Wspétczynniki zatama-
nia w modelu EMA s3 powia-
zane nastepujaca, 0ogolng za-
leznoscia [1]:

(4)
~2 =2
Mgy _ y iy —ij,
n2-2n =12 _on?

gdzie fi;, A, i A, sg to zespolo-
ne wspotczynniki zatamania
$wiatta, przy czym n, jest efek-
tywnym wspotczynnikiem
zatamania osrodka, n, jest
wspotczynnikiem zatamania
Swiatta materiatu bazowego,
natomiast n; jest wspofczynni-
kiem zatamania swiatta mate-
riatu zawartego w osrodku ba-
zowym. Wspétczynnik f; jest
to tzw. objetosciowy wspot-
czynnik materiatu zawartego
w osrodku bazowym. Wzor
opisuje zaleznos¢ ogdlna, ktd-
ra ulega modyfikacji, w zalez-
nosci od rodzaju mierzonego
materiatu.

Rodzaje modelu EMA to:

« model dla inkluzji zawar-
tych w materiale;

« model dla mieszaniny che-
micznej;

3143198
W 14191
H 140,622
139,334
I 138,046
3 136,759
[ 135,471
134,183
[ 132,895
[ 131,607
[ 130,319
120,031
B 127,744
[ 126,456
[ 125,168
[\ 12388
I 122,592
I 121,304
[ 120,016
@ 118,729
0 17,441
M 116,153
3 114,865
| 113,577
I 112,289
H 111,001
M 109,714
I 108,426
M 107,138
W 10585

Rys.4. Mapy dwu- i tréjwymiarowe cienkiej warstwy po-
liazometiny osadzonej metodg CVD na podtozu szklanym

« model dla chropowatej
powierzchni (wykorzysty-
wany przy okreslaniu zakre-
su nieréwnosci powierzchni
prébek).

Zawarty w modelu wspot-
czynnik proporcjonalnosci
f; pozwala na procentowe
okreslenie zawartosci kazde-
go ze sktadnikéw mieszani-
ny, w przypadku mapowania
blend.

Whioski

Elipsometria spektroskopo-
wa jest nieniszczaca technika
pomiarowaq, ktéra pozwala
na uzyskanie wielu informacji
o wilasciwosciach fizycznych
i optycznych badanych mate-
riatéw. Przystawka pomiarowa
typu ,xy” umozliwia rozsze-
rzenie funkcji pomiarowych
standardowego elipsometru
o mozliwo$¢ wykonywania

ré6znego typu map catej préb-
ki. W powyzszym artykule
przedstawiono zasade wyko-
nania pomiaru i generowania
dwu- i tréjwymiarowych map
badanych prébek.

Literatura

[1] U.Richter, G. Dittmar, H. Ke-
telsen, SpectraRay/3. Measure,
modeling, simulation and fits
for enhancing spectroscopic
ellipsometers, Sentech Instru-
ments GmbH, 2011.

[2] B. Hajduk, H. Bednarski, B.
Jarzabek, H. Janeczek, P. Nit-
schke, P3HT:PCBM blend films
phase diagram on the base of
variable-temperature spectro-
scopic ellipsometry, Beilstein
Journal of Nanotechnology 9
(2018) 1108-1115.

[3] L.M.N. Assis, J.R. An-
drade, L.H.E. Santos, A.J.
Motheo, B. Hajduk, M. tap-
kowski, A. Pawlicka, Spectro-
scopic and microscopic study
of Prussian blue film for elec-
trochromic device applica-
tion, Electrochimica Acta 175
(2015) 176-183.

V) Centrum Materiatéw Polime-
rowych i Weglowych Polskiej
Akademii Nauk w Zabrzu

2) Zaktad Technologii Proce-
soéw Materiatowych, Zarzqdza-
nia i Technik Komputerowych
w Materiatoznawstwie, Instytut
Materiatéw Inzynierskich i Bio-
medycznych, Wydziat Mecha-
niczny Technologiczny, Poli-
technika Slgska w Gliwicach

Lﬂsoortal.pl

8 ‘ LAS rok 24, nr 1

™, i



