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Femtosekundovy sonar pro studium tenkych
vrstev

Abstrakt

Tenké vrstvy jsou nedilnou soucasti optického primyslu a védec-
kych aplikaci. Jejich hlavni funkci je zajistit pozadované optické,
mechanické a chemické vlastnosti. Zejména ty optické vlastnosti
jsou tuzce spjaty s tloustkou samotnych vrstev, jejich kvalitou a
zpusobem a kvalitou naneseni. Proto je vénovana znacna pozornost
nasledné kontrole a charakterizaci.

Existuje fada charakteriza¢nich metod pro méteni optickych vlast-
nosti vrstev, avsak zkoumani jednotlivych rozhrani vrstev je ob-
tizné. Obvykle se totiz jedna o nékolik nanometrt tenké prechodové
vrstvy skryté rizné hluboko pod povrchem. Jednou z moznosti, jak
tato rozhrani zkoumat, je pouziti nastroje ultrarychlé spektroskopie
tzv. femtosekundového (fs) sonaru, ktery je predmétem zkoumdani
této prace.

S vyuzitim fs sonaru, pracujicim na principu excitace a sondovani
(tzv. pump—probe), bylo provedeno zkoumdani tenkych homogen-
nich vrstev oxynitridu kremiku. Analyzované vzorky mély dvou-
vrstvou strukturu na substratu kfemiku: 7'/Si0,N, /St a jednot-
livé zkoumané vzorky obsahovaly rizny pomeér kysliku a dusiku.
Byl snimén c¢asovy vyvoj zmény odrazivosti vzorku v zavislosti na
pozici akustické viny vyvolané excitacnim pulzem o vinové délce
1028 nm. Sondovani bylo realizovano jednak kvazimonochromatic-
kymi pulzy s vinovou délkou 514 nm, tak Sirokopasmovym super-
kontinuem s rozsahem priblizné 450-750 nm. V rdamci provedenych
experimentli byl zkouméan vliv vlnové délky sondovaciho pulzu na
podobu signalu, vliv optického vykonu excitace a ovéreni generace
akustické viny v Ti vrstvé. Bylo provedeno i pozi¢ni méreni. Ana-
Iyza zahrnovala prokladani signalu navrzenou funkei, z ¢ehoz mohly
byt odecteny parametry signalu véetné akustické rychlosti v daném
materialu.

Tyto vysledky jsou zdkladnim kamenem pro hlubsi porozumeéni si-
reni akustické vlny tenkymi vrstvami a jsou poc¢atkem dalsich ba-
dani v této oblasti.

Klicova slova: ultrarychla spektroskopie, excitace a sondovani, fs
sonar, vrstvy oxynitridu kfemiku, ultrarychla akustika



Femtosecond sonar for thin-film studies

Abstract

Thin layers are an essential part of the optical industry and science
applications. Their main goal is to provide the required optical,
mechanical and chemical characteristics. The optical characteristics
are significantly influenced by the thickness and quality of the layer
as well as the quality of the deposition process. Therefore great
attention is given to the characterization of deposited layers.

A broad variety of characterization methods is used to measure
overall optical performance. However, measuring interfaces between
singular layers is extremely difficult. These interfaces are usually
only a few nanometers thick and deep below the surface of the
sample. One possible way to study these interfaces is the use of
ultrafast spectroscopy, namely the femtosecond (fs) sonar, which is
the subject of this thesis.

The fs sonar employs the pump-probe principle has been used to
study homogeneous thin layers of silicon oxynitride. Analyzed sam-
ples have a two-layer structure on silicon substrate: Ti/SiOxNy /Si
and individual samples had different oxygen-nitrogen ratios. The
dynamics of the reflectivity of the sample was studied concerning
the position of the acoustic wave created by the pump pulse at
the wavelength of 1028 nm. Probing was done by either quazi-
monochromatic pulses at 514 nm wavelength or broadband super-
continuum with the wavelength range of 450-750 nm. The effect of
the probe pulse wavelength and excitation power on the signal has
been studied. Acoustic wave generation in the Ti layer has been
verified and position scanning has been carried out. The analysis
included signal fitting, which allowed for parameter extraction, for
example, the acoustic speed in the sample.

These results provide a cornerstone for further understanding of
acoustic wave propagation through thin layers and set the starting
point for further studies in the field.

Keywords: ultrafast spectroscopy, Pump-Probe, fs sonar, silicon
oxynitride films, ultrafast acoustics
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Uvod

Optické prvky jsou nepostradatelnymi komponenty v mnoha védeckych, technickych
i spottebitelskych odvétvich. Kromé béznych aplikacich jako je vyuziti c¢ocek v di-
optrickych brylich, objektivech fotoaparatt ¢i mikroskopech, zaujaly optické kompo-
nenty hlavni misto v telekomunikac¢nim pramyslu v podobé optickych vldken. Jsou
nepostradatelnou soucasti laserovych systému vyuzivanych jak v bézeném zivoté
(CD a DVD prehravace, tiskdarny, projektory, radary, atd.), v technickém priamyslu
(optické snimace, nastroj ke svarovani a fezani, atd.), tak v mediciné (o¢ni operace,
plastické operace,...) a na poli védy ke zkoumani fyzikdlnich principu svéta.

Ruku v ruce s optickymi prvky jdou tenké vrstvy. Jedna se o povrchovou tpravu
optickych elementti zaloZzenou na naneseni nékolika desitek az stovek nanometri ma-
teridlu, ktera pomuze optickému komponentu dosdhnout pozadovanych vlastnosti.
Pozadavkem muze byt naptiklad konkrétni propustnost, odrazivost a absorpce pro
urc¢itou spektralni oblast nebo mechanicka odolnost, popripadé elektrické vodivosti.
Pokud jsou vrstvy spravné navrzeny z hlediska pouzitych materiali, poctu a tloustky
jednotlivych vrstev a jsou spravné nanesené, lze tim docilit extrémni presnosti v
pozadovanych vlastnostech (napft. reflektance 99,99% vstupni intenzity). Navrzeni
optickych vlastnosti vrstev se realizuje nejcastéji pomoci numerickych vypocti zalo-
zenych na optickych principech odrazu, lomu a absorpce. Na vyslednych vlastnostech
se samozTrejmé podili samotny zptsob a jednotlivé parametry depozice vrstev.

Velmi dilezitym faktorem je spravnost naneseni vrstev. Nedostatecna priprava
vzorku pred depozici — napf. nevymyti popf. neodpraseni na vzduchu zoxidované
vrstvy, mize vést k nehomogennimu povrstveni a ke zméné vyslednych vlastnosti
vrstev jak mechanickych (napr. mald adheze, mensi odolnost a zivotnost), tak i
optickych, pripadné elektrickych a tepelnych.

Spravné depozici lze napomoci, avsak ne vzdy ji lze zarucit. Z toho dtivodu se po
depozi¢nim procesu obvykle testuje spravnost vysledného naneseni vrstev. Existuje
mnoho metod testovani. Nejsnadnéjsi metodou je vzorek zkontrolovat nejprve okem
a poté optickym (popf. i elektronovym) mikroskopem, zda na vzorku nejsou patrné
nehomogenity. Dalsi testy mohou byt zalozeny na zkoumani mechanické a chemické
odolnosti. Ty vsak vedou ke znehodnoceni vrstvy a casto i samotného optického
prvku, coz neni zadouci. Obecné je tedy nejvhodnéjsi zvolit néjakou i¢innou metodu,
ktera by byla bezkontaktni. Nabizi se ke kontrole vyuzit svétlo.

Ve vyzkumném centru specidlni optiky a optoelektronickych systémia TOPTEC,
které se mimo jiné zabyva vyrobou specialnich optickych elementii a nasledné jejich
povrstvenim, se nyni rozviji nékolik smért kontroly tenkych vrstev pomoci pulznich
laserti. Jeden smér je zalozen na zkouméni generace druhé harmonické v tenkych

13



vrstvach, jiny analyzuje fotoluminiscenci vrstev. Pristup, ktery bude pftiblizen v
této praci, je zalozen na metodé excitace a sondovani pomoci ultrakratkych pulzi a
je nazyvan femtosekundovi sonar.

Diplomova prace se zaméruje na zkoumani homogennich vrstev oxynitridu kie-
miku. Cilem préace bylo prvotni testovani metody na Siroké skéle relativné jedno-
duchych vzorki. Na dvojici tenkych vrstev (zkoumand vrstva a tenka vrstva kovu)
méla byt proveden méfeni jednotlivych typi optoakustického signélu. Ukolem bylo
dale vytvorit velmi jednoduchy empiricky model méteni.

Prvni kapitola (1) nazvana Ultrarychld spektroskopie je zaméfena na obecné infor-
mace o metodach vyuzivajicich lasery s ultrakratkymi pulzy. Pozornost je vénovana
vyuzivané metodé excitace—sondovani (1.1) a samotnému femtosekundovému sonaru
(1.2).

Druhé kapitola (2) popisuje samotny experiment véetné pouzité aparatury (2.2)
a konfiguraci usporadani komponent (2.1). Déle je zde (2.3) vénovan prostor samot-
nym vzorkum, které byly predmétem zkoumadni, a zptusobu méteni (2.4), ktery pak
pokracuje v priloze popisem diilezitych tikont, které je tfeba provést pred samotnym
mérenim.

Treti kapitola (3) shrnuje provedené analyzy a v grafech vyobrazené vysledky
za pouziti sondovani laserovymi pulzy o , jedné” vlnové délce (3.2) a pii sondovani
sirokospektralnimi pulzy (3.3).

Vsechny vysledky préace jsou pak strucné shrnuty v posledni kapitole 4.
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1 Ultrarychla spektroskopie

Pod pojmem wultrarychla spektroskopie (anglicky téz wltrafast time-resolved
spectroscopy) se skryvaji tcinné spektroskopické metody, diky nimz lze zachytit ex-
trémné rychlé procesy, které jsou konvencénimi metodami pro svou kratkou dobu
trvani nezachytitelné a tudiz i neanalyzovatelné. Typicky jde o procesy kratsi nez
1 ns (107%).

Zéakladni stavebni kdmen lze nalézt uz v roce 1878 ve vysokorychlostnim foto-
grafovani béhu koné [1]. Eadweard Muybridge pro svij cil zachytit pribéh cvalani
vyuzil nékolik fotoaparatii s rychlymi zavérkami, které jednotlivé zachytily faze kon-
ského béhu. Expozicni ¢asy se zde pohybovaly kolem tisicin sekundy (1072 s). Pro
predstavu lidské oko dokaze zachytit déje delsi nez 0,05 s, cili déje padesatkrat
delsi [2].

Postupem casu vzrostly pozadavky na zaznamenani kratsich a kratsich déju,
na coz jiz mechanické ani elektrické zavérky nestacily. Problém s dosazenim krat-
sich expozi¢nich ¢ast pomoci zavérek vedl k uchopeni principu snimani z opac¢ného
sméru. Pokud nebylo mozné propousténim a néaslednym zaclonénim vstupujiciho
svétla zavérkou zachytit scénu v dostatecné kratkém case a vyvarovat se tak rozma-
zani obrazu, bylo mozné ostrosti docilit dostatecné kratkym a intenzivnim osvétle-
nim scény prii oteviené zavérce. Tohoto principu vyuzil ve své praci napriklad Ernst
Mach [3]. Soustfedil se na analyzu priletu stiel. K osvitu zde pouzil svétlo z jiskry
a docilil tak ¢asového rozligeni ~ 1079 s. Pro zachyceni celého priiletu stiely bylo
nutné ziskat sadu fotografii, pricemz kazda musela byt vytvorena v presné dany cas.
Bylo nutné synchronizovat expozici s pohybem zkoumaného objektu. Pro nacaso-
vani osvitu strely, byla vyuzita stfela samotnéd. Nejprve prolétla prvnim jiskiistém
- mistem, kde byl diky ni propojen elektricky obvod s vysokym napétim. Sepnuti
obvodu vyvolalo jiskru ve druhém jiskristi, ta pak slouzila jako osvétleni scény. Du-
lezita byla délka vedeni mezi prvnim a druhym jiskiistém, ktera primo souvisela s
casem osvétleni, tedy ¢asem porizeni fotografie.[3]

V nynéjsi dobé, kdy se napfi¢ témér vSemi odvétvimi védy i primyslu bézné
setkdme se sofistikovanymi laserovymi systémy, se jiskry jiz k osvitu scény spise
nepouzivaji. Nahradily je laserové pulsy s délkou nékolika desitek femtosekund (fad
1071 s) popifpadé az attosekund (f4d 10718 ), coZ umoznilo prozkoumat dynamiku
rychlych déji v mnoha odvétvich a otevrit tak novy pohled na danou problematiku.
Zaroven se laserové pulzy jiz nepouzivaji pro pouhé osvétleni scény nybrz jako ana-
lyzujici prvek. Nejcastéji pulz slouzi k vyvolani déje v materidlu a zaroven k jeho
analyze.
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Metod ultrarychlé spektroskopie je hojné vyuzivano ke zkoumani dynamickych
déji mikrosvéta jako jsou pribéh chemickych reakci, vibrace molekulovych mii-
zek, pohyby atomti v ramci molekul ¢i dokonce dynamika elektronti. Tyto déje jsou
piimo casové zavislé a jejich dynamika se pohybuje ve skale pikosekund az femto-
sekund [2]. Pomoci ultrarychlé spektroskopie se vsak bézné sleduji i veli¢iny casové
nemeénné napt. vlastnosti materiall, jako je struktura, tloustka, kvalita, akusticka
absorpce aj. [4].

Ultrarychlé spektroskopie prochézi neustile inovativnim vyvojem. Objevuji se
nové zpusoby a ty dosavadni jsou vylepsovany, ¢imz se posouva hranice moznosti
zachyceni kratkych déjiu. V roce 1998 se pohybovala hodnota ¢asového rozliseni
kolem ~ 10714 s [3] v soucasné dobé se diky generaci attosekundovych pulsii rozlisen{
dostava pod ~ 10717 s [2].

Mezi metody ultrarychlé spektroskopie patii napriklad wltrarychlé luminiscencni
meéreni neboli metoda up-konverze — umoznuje mérit fotoluminiscenci s rychlym do-
hasinanim, metoda prechodné mrizky — pomoci dvou excitacnich svazku je vytvorena
optickd difrakéni mrizka, tfeti pulz pak sonduje jeji dohasinani. Dale Cavity Ring-
down spektroskopie — zkouma absorpci plynt pomoci pulzu obihajiciho v optickém
oscilatoru.[2][4]

V této praci vSak bude vénovana pozornost nejrozsitenéjsi metodé ultrarychlé
spektroskopie pump-probe méreni, neboli v ¢eském prekladu nazvanou metodu exci-
tace a sondovani (vice v kapitole 1.1).

Postihnout vsSechny dilezité aspekty ultrarychlé spektroskopie je v ramci DP
prakticky nemozné. Proto se v nasledujicim textu budeme vénovat ¢isté tématim
vazanych na tuto praci. Pro Sirsi uchopeni problematiky, naptiklad z hlediska gene-
race ultrakratkych pulsii a jejich spektralnich vlastnosti, je mozné nalézt detaily v
radé knih o ultrarychlé spektroskopii napt. [5], [6], [7] a [8].

1.1 Metoda excitace a sondovani

Metoda ezcitace—sondovani, v anglické literatuie nazyvané pump—probe, je zakladni
metodou ultrarychlé spektroskopie. Jeji princip je zalozen na interakci zkoumané
latky s jednim laserovym pulzem, jez je nazyvan excitaéni (anglicky pump), a na-
sledné na zkoumani vyvolanych zmén v latce pomoci druhého pulzu, ten nese nazev
sondovaci (anglicky probe).

Tuto metodu predstavili Abraham a Lemoine jiz v roce 1899 [9]. Ve 20. stoleti
se pak pump-probe metoda tésila velkého rozmachu a to predevsim diky generaci
laserovych pulzii, které postupem casu zkracovaly svou délku, az do nynéjska, kdy
jsou dobre znamé principy generovani attosekundovych pulzi.

Excitace latky pump pulzem a nasledné sondovani probe pulzem dava informaci
o zméné vlastnosti (napi. reflektance) materialu v jediném case t,. Cas t, je dan
rozdilem optickych drah pulzi. Doba, kdy excitacni i sondovaci pulz dopadaji na
povrch vzorku presné ve stejnou chvili, je obvykle povazovana za pocatek, kde se
uvazuje t = 0. Pro zajisténi ¢asového prekryti excitacniho a sondovaciho pulzu se
vyuziva rozdéleni jediného vinového baliku (pulzu) vychézejictho z laserové pupily,
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pricemz kazda jeho ¢ast putuje rozdilnou drahou. Délka drahy v jedné vétvi je pak
ménéna napiiklad posuvnym koutovym odrazecem, ¢imz je ménén casovy rozdil
dopadu sondovaciho svazku vici svazku excitacnimu. ,,Proskenovanim”, sondovanim
s postupnou zménou délky optické drahy jednoho z pulz1i, lze zachytit casovou zménu
stavu latky a s nim spojené jeji mechanické i optické vlastnosti [3]. K proskenovani
se tedy pouzije nékolik desitek popr. stovek tisic pulzi a zaroven se vyvola stejny
pocet akustickych vin, pricemz je vzdy jednim sondovacim pulzem sledovan jiny
casovy usek jejiho vyvoje.

1.1.1 Obecné usporadani metody

Obecné schéma metody excitace—sondovani s detekci na odraz je znazornéno na
obrazku 1.1. Pulz vychazejici z laseru je rozdélen pomoci délice svazku na dva — ex-

LASER déli¢ svazku 7

A}

1\

1\
1\
1 \
y \,

konverze
vinoveé délky [

7

detektor

N s—4

zpozdovaci
drdha

fokusacni optika

|4 excitace

vzorek

Obrazek 1.1: Schéma pump-probe metody s detekci na odraz

citacni (obvykle nékolikrat intenzivnéjsi) a sondovaci. Excita¢ni pulz po prichodu
optickou aparaturou zajistujici drahu svazku, je nasledné fokusovan na vzorek. Zde
dochazi k absorpci v pripadé fs sonaru také ke generaci razové viny. Sondovaci pulz
po pruchodu délicem méni svou puvodni vlnovou délku za pomoci vlozeného neli-
nearntho prvku — mize se jednat o krystal, kde dochézi ke generaci druhé (popf.
vyssi) harmonické nebo k Sirokospektralnimu rozsiteni (generaci superkontinua). Na-
sledné sondovaci pulz prochézi zpozdovaci drahou (lze vlozit i do vétve excitaéniho
pulzu), ktera zajisti definovany odstup sondovaciho pulzu od excitacniho. Déle je
téz fokusovan na vzorek, od néhoz se castecné odrazi a dopada na detektor.
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1.1.2 Casové rozliseni metody

Neochvéjnou vyhodou metody excitace a sondovani je moznost pouzit k detekci
,pomaly” detektor (napf. kemikovou fotodiodu). Casové rozliseni signalu totiz pie-
vazné zavisi na casové délce excitacnich a sondovacich pulzi, nikoliv na frekvenci
snimani. Situaci si lze predstavit na fotografickém blesku — pokud je doba osvétleni
prilis dlouhd, scéna je rozmazand a informace je tim c¢asto znehodnocena. V metodé
excitace a sondovani je princip podobny. Pokud je sondovaci pulz v ¢asovém pojeti
prilis dlouhy vzhledem ke zkoumanému déji, vysledny signél nestaci sledovat rychlé
zmény ve zkoumaném déji. Tento problém prehledné ukazuje obrazek 1.2, kde jsou
vyobrazeny dvé situace — vlevo je sondovaci pulz prilis dlouhy, v pravo dostatecné
kratky na to, aby prinesl kyzenou informaci o zkoumaném déji.

Zavislost naméreného signdlu na délce sondovaciho pulzu

1 ) sondovaci pulz 1 méeny déj sondovaci pulz
At =600 fs =
AT = 100 fs AT =60fs

0,8 0,8 \
= 06 méfeny d&j = oe
o AT =100 fs o \
T T ‘\
‘T 0,4 c 04 I\
S 2 f“
0 \

0,2 0.2

0 i - 0 — -

-1000  -500 0 500 1000 1500 1000 -500 0 500 1000 1500
Cas [fs] Cas [fs]

Obrazek 1.2: Vliv délky sondovactho pulzu na spravnost vysledného naméreného signalu.

S délkou pulzu je vsak tizce spojena jeho spektralni sitka. Z Fourierovy transfor-
mace ¢asového pribéhu gaussovského pulzu plyne nasledujici podminka

AvAT > 0,441, (1.1)

Cim je kratsi ¢asova délka pulzu A7, tim musi mit pulz vétsi spektralni $fiku Av. V
pripadé 200 fs pulzu s centrélni vinovou délkou Ay = 1028 nm (takovéto pulzy byly
vyuzity jako zdroj svétla v experimentech uskute¢nénych v rameci této prace) je jeho
spektralni ifka nejméné Av > 2,205-10'2 Hz. Z rovnosti pomért Av /vy = AN/ )¢ a
ze vztahu vy = ¢/, kde ¢ ~ 3-10® m/s je rychlost svétla ve vakuu, je §iika spektra
ve vlnovych délkich uréena na 7,77 nm.!

Dalsim faktorem ovliviiujicim casové rozliSeni metody je odstup mezi excitac-
nim a sondovacim pulzem, ktery je limitovan nejmensim krokem opto-mechanického

'Pro dalsi pouzivané pulzy v této praci vychdzi iika spektra:
pro A7 = 200 fs, \g = 514 nm vychdz{ A\ ~ 2 nm
pro A1 = 20 fs, A\g = 555 nm vychézi A\ =~ 23 nm
pro At = 20 fs, Ay = 640 nm vychéaz{ A\ =~ 30 nm.
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prvku zajistujici tento odstup. Pro docileni rozliseni 1 fs (pii uvazované kratsi délce
sondovaciho pulzu) je nutné zajistit, aby nejmensi krok zmény optické drahy jednoho
z pulzi byl nanejvys ~ 0,15 pm.

1.2 Femtosekundovy sonar

Sonar je méfici systém, vyuzivajici k detekci a lokalizaci objektt akustické (zvu-
kové) viny. Sviij ndzev SONAR ziskal zkratkou anglickych slov SOund Navigation
And Ranging, v prekladu zvukova navigace a zamérovani. Tento systém je princi-
pem velice podobny systému RADAR (RAdio Detection And Ranging), ktery misto
zvukovych vin pouziva svételné viny, nejcastéji radiové.

Sonarové systémy jsou nezanedbatelnym pomocnikem pti zkoumani objektt pod
vodou?. SlouZi k analyze reliéfu moiského dna, hleddni vrakt lodi a letadel i ke
kontrole podvodniho potrubi [10].

Mezi sonarové systémy lze zahrnout ultrazvukovou detekci a analyzu seismické
aktivity. Ultrazvukova detekce, pouzivajici akustickych vln nad prahem slysitelnosti,
se Tadi mezi zdkladni vysetfeni v lékarstvi. Seismografy naopak zaznamenavaji pre-
devsim akustické viny pod dolnim prahem slysitelnosti. Takové typy akustickych vin
se tvori pTi zemétieseni [10].

V neposledni fadé se principy sonaru aplikuji praveé v ultrarychlé spektroskopii.
Hlavnim rozdilem ultrarychlého sonaru oproti jinym sonarovym systémum je zpt-
sob tvorby akustickych vin. Je totiz zaloZzen na konverzi svétlych pulzi na akustické
razové viny. Usporadani ultrarychlého sonaru je tedy cisté optické, pricemz akus-
tické déje se odehravaji jen ve zkoumaném prostredi. Systém generace akustickych
razovych vin a systém jejich vyhodnocovani je pak zalozen pouze na optice [11]. V
této préaci je pozornost vénovana femtosekundovému sonaru, tj. optickym zdrojem
generace razovych viny jsou ultrakratké laserové pulzy s délkou v fadu femtosekund
(10715 s).

Femtosekundovy (fs) sonar lze v anglické literature najit také pod ndzvem pico-
second ultrasonics Ci ultrafast acoustic. Fs sonaru je vyuzivano pro detekci podpovr-
chovych vad (i u nepriuhlednych materiélii), oblasti nehomogenit a pro analyzu ma-
teridlovych rozhrani [12]. V neddvné dobé se naslo pro femtosekundovy sonar také
vyuziti v analyze vytvorenych nanostruktur a k detekci kvantovych tecek [12][11].
Vyznamnym vyuzitim je analyza tenkych vrstev, které se vénuje tato prace. Ten-
kymi vrstvami se oznacuji slabé vrstvy materialu o tloustce pod 100 pm, obvykle v
radu desitek nm. Hojné jich je vyuzivano v optickém prumyslu, kde jsou zdakladem
napt. barevnych filtrii, antireflexnich uprav optiky nebo vysokoodraznych zrcadel.
Diky femtosekundovému sonaru lze odhalit nerovnosti a vady vrstev popiipadeé jejich
nespravné naneseni. [12]

Funkénost femtosekundového sonaru stoji na dvou hlavnich pilitich - nezbyt-
nosti mit zdroj ultrakratkych pulzi a nutnosti citlivé detekce signalu, ktery je velmi

2Ve vodsé je k detekci vhodnéjsi pouzit akustické viny oproti vindm svételnym, protoze voda
svétlo vyznamné absorbuje, coz znemoznuje v hloubkach nékolika kilometra radar pouzit.
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slaby. O prvnim pilifi se zminovala podkapitola 1.1.2, druhy pilit bude rozveden v
nasledujicich sekcich této podkapitoly.

1.2.1 Princip fungovani optického sonaru

Metoda excitace a sondovani se vyuziva k analyze tenkych vrstev pomoci fs sonaru
nasledujicim zpusobem. Excitacni pulz je pohlcen na kratké vzdalenosti od povrchu
zkoumaného vzorku. Pro zajisténi uc¢inné konverze optického vykonu do akustické
viny casto slouzi tenké vrstva kovu (napt. Ti éi Al s tloustkou v fadu jednotek
nm) nanesend na povrch zkoumanych vrstev?. Dopad excitacniho pulzu vyvold vznik
razové napétové (akustické) viny?, kterd se zacne §ifit od mista excitace ddle hloubé&ji
do materidlu. V excitované oblasti dochazi ke zménam ve vlastnostech materialu.
Konkrétné se uvazuje, ze v materialu vyvolané mechanické napéti n se propisuje
pres fotoelasticky koeficient p. do lokalni zmény indexu lomu An v misté prichodu
akustické viny [15]. Zminéné naznacuje nasledujici vzorec:

An = pen, (1.2)

V definovaném zpozdéni od dopadu excitacniho pulzu, ktery vyvold razovou
vlnu, dopadé do excitované oblasti materialu sondovaci pulz. V souvislosti s lokalni
zménou indexu lomu An dochazi ke zméné reflektance, transmitance a absorbance
latky. Vyvoj zmény reflektance sondovaciho pulzu od vzorku je vyuzivano k analyze
fs sonarem .

Lokalni zménu reflektance 1ze se zna¢nym zjednodusenim odhadnout s vyuzitim
Fresnellovych vztahti z paprskové optiky [16]. Reflektancni koeficienty r| pro pa-
ralelni a r; pro kolmou orientaci dopadajiciho elektromagnetického pole k roviné
dopadu jsou vyjadreny nasledovneé:

nycos(6;) — nycos(6;)
ngcos(6;) + n;cos(6)’

(1.3)

=

. nicos(6;) — nicos(6;)
© T ngcos(6y) + ngcos(6;)

(1.4)

kde n; je index lomu aktualniho prostiedi a n; je index lomu druhého prostiedi, od
jehoZ rozhrani se ma svétlo odrazit. Uhel 6; (resp. 6;) je tihel dopadu (resp. lomu)
svazku.

Pro malé thly dopadu 6; sondovaciho svazku je 6; ~ 6y, ¢ili cos(0;) ~ cos(6;) ~ 1.
Za tohoto pfedpokladu jsou r| a r, shodné. Reflektance je pak ddna vztahem

2
R R R L
R—TH —TJ_ = (nt—i—nl) (15>

3Né&kdy neni vrstva kovu umisténa na povrchu, ale vloZena mezi zkoumanou vrstvu a substrat,
jak je tomu napf. v praci [13]

4Princip konverze laserového pulzu v napétovy pulz je detailné popsan v pracich [14] a [12].
Popis principu je nad ramec této diplomové prace.
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Lokalni reflektance od napétového pulzu, ktery vyvolal zménu indexu lomu An,
je pak vyjadfen vztahem 1.6. Druhé prostredi je reprezentovano samotnym napéto-
vym pulzem, v jehoz misté se index lomu lisi o An a tedy n; = n; + An.

o= (B2 (o) (16

Detailni popis vzniku napétového pulzu a vyvolani zmén materialovych a optic-
kych vlastnosti je obsahem praci [12] a [14], zde se jednalo pouze o silné zjednoduseni.

Diky lokalni zméné indexu lomu v misté akustické viny se méni celkova odra-
zivost sondovaciho pulsu od méreného vzorku, coz je také signal, ktery je méren
a vyhodnocovan. Detekénim zafizenim je zachycena intenzita odrazu sondovaciho
svazku od zkoumané latky a je porovnavana s reflektanci vzorku v rovnovazném
termodynamickém stavu, tedy v dobé kdy nebyla ve vzorku vyvolana zadna razova
vlna. Vyhodnocovéna je pak normovana diferen¢ni reflektance’,

AR(t)  Repe(t) — Ry

= 1.7
. ] (1)

kde Ry je reflektance vzorku v rovnovazném stavu, R... je reflektance excitovaného
vzorku (tj. s vyvolanou rdzovou vlnou uvniti) a AR je jejich rozdilem. Vsimnéme si,
ze reflektance excitovaného vzorku je zavisla na case, resp. na mistu, kde se akusticka
vlna nachéazi, a na velikosti jeji amplitudy.

1.2.2 Vznik optického signalu fs sonaru

Meérena reflektance je vysledkem interference odrazii od materialovych rozhrani ten-
kych vrstev véetné povrchu s odrazem od razové viny. Reflektance od postupujici
razové vlny zpusobi podle mista, kde se razova vlna pravé vyskytuje, bud konstruk-
tivni, nebo destruktivni interferenci, popr. jejich kombinaci, s ¢imz souvisi mira
celkové odrazeného zareni.

Pro lepsi prehlednost textu budou principy fs sonaru popisovany na systému,
ktery byl zkouman piimo v této praci, tj. na soustavé tenkych vrstev Ti-SiO,N,
na Si substratu. Popsané principy je ale mozné prenést na jakykoli vzorek typu
kov—dielektrické vrstvy-substrat.

K odrazeni svétla dochazi v mistech, kde se méni index lomu. Nejcastéji tomu tak
byva na rozhrani dvou materiali, v nasem ptipadé na povrchu (rozhrani vzduch—
Ti), na rozhrani vrstev (Ti-SiO,N,) a nakonec na rozhrani vrstvy se substratem
(Si0,N,-Si). Odrazy mohou také nastavat v mistech necistot materialu a vad jako
naptiklad prasklin, bublin atd. Zde se vlastné také jednd o odrazu na rozhrani
dvou materidli materidl-material necistoty (popt. materidl-vzduch). Dalsim mis-
tem, které vede na reflektanci svétla, je oblast, kde dochazi ke zménam nékterych
fyzikalnich vlastnosti daného materidlu (napt. hustoty). Akusticka vlna je v principu
prostorové sifeni oblasti s vétsi hustotou materidlu - dochazi ke zhusténi (zmenseni

5V piipadé pump-probe méfeni konfigurované na priichod sondovaciho svazku vzorkem je pak
obdobné vyhodnocovana zména transmise, jako podil AT (t)/To = (Tewc(t) — To)/To [17]
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vzdalenosti) molekul, nebo naopak s nizsi hustotou materialu - spojeno s fidnutim
(zvétSenim vzdéalenosti) molekul. Na rozhrani, kde se $ifi akusticka vina v materi-
alu, dochézi k obéma jeviim zaroven a vznikd nejvyraznéjsi gradient hustoty latky.
Napétovy pulz ma v ¢asové doméné charakter prudkého prechodu [12], jeho tvar je
naznaceny uprostied obrazku 1.3.

Signal reflektancéni odezvy vzorki je tedy vysledkem interference svétla odraze-
ného od jednotlivych rozhrani a svétla, které se odrazilo od akustické viny putujici
materidlem (zndzornéno na obrazku 1.3).

Ti SiON, Si

akusticka vina

tenkd vrstva substrat

Obrézek 1.3: Odraz sondovaciho pulzu na rozhranich (vzduch - SiOxNy a SiOxNy - Si) a Sifici se akustické viné
vyvolané excitacnim pulzem. Tloustky materidlt jsou pouze priblizné.

1.2.3 Echo a Brillouinovy oscilace

Signdl AR/R muZe zaujimat ruznorodé tvary, jak je zachyceno na obrazku 1.4.
Kromé charakteru samotnych méfrenych vrstev (tloustka, index lomu, kvalita na-
paru) urcuje tvar signalu jak excitacni, tak prevazné sondovaci pulz svou casovou
délkou, ale i svou barvou.

V méfeni, z prace A. Devose [11], zachyceném v grafu 1.4, které probihalo se
stejnymi parametry (vzorek Al-SiO,-Si, excitace 800 nm, shodny vykon), byl zkou-
man vliv vlnové délky sondovacich pulzi na charakter méfeného signalu. Vlnova
délka sondovaciho svazku byla zvolena pokazdé z jiného okraje viditelného spektra -
800 nm (nahote) a 400 nm (dole). Jak je z obrazku patrné, signal je na vinové délce
sondovani silné zavisly.

Skok v case t = 0 ps je zpusoben excitacnim pulzem pravé vyvolanymi akus-
tickymi, tepelnymi a elektronickymi efekty v materidlu. Mira jejich prispivani do
méfené zmeény odrazivosti (signalu AR/ R) je svazand s vlnovou délkou sondovaciho
pulzu. Rozdilny charakter signalu je urcen prinikem sondovaciho svazku.

Pokud je vlnova délka sondovaciho pulzu blizké vinové délce excitace (jako v pii-
padé a) na obr. 1.4), jez je svou energii nastavena na dovolené prechody v materidlu,
je sondovaci pulz pohlcen v kratké vzdalenosti od povrchu. Tim je ztracena infor-
mace o pozici akustické viny v materidlu a k signdlu AR/R prispiva pouze zména
povrchové odrazivosti. Exponencialni pribéh souvisi s tepelnym efektem. Pti ab-
sorpci excitacniho pulzu je svételnd energie preménéna z velké ¢asti na tepelnou.
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Vliv vinové délky sondy v pump-probe méreni

(a) 800 nm

Zména odrazivosti [rel. jedn.]

(b) 400 nm

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
Casové zpozdéni [ps]

Obréazek 1.4: Obvykly tvar signdlu proménlivé reflektance AR/R méfeny pump-probe metodou s parametry — vzorek
Al-SiO2-Si, excita¢ni pulzy s délkou 800 nm a sondovaci pulzy na a) 800 nm a b) 400 nm. Sipkou je vyznaden efekt
echa. Pfevzato z [11] (upraveno).

Teplota povrchu urcuje jeho odrazivost. Nésledné rozptyleni tepla do okoli a
zchladnuti povrchu je pomalé, coz se vyznacuje dlouhodobym exponencialnim po-
klesem v signalu. V c¢ase vyznaceném sipkou se akusticka vlna odrazena od rozhlani
vrstva-substrat navratila k povrchu, ¢imz ho rozvibrovala a pozmeénila tak hodnotu
odrazivosti. V podstaté se jedna o ozvénu, proto se v literature oznacuje vrchol
signalu v case 2t,;s jako efekt ,echa”.

V pripadé druhém (b) 1.4) byl materiél pro sondovani s vyssi energif ¢ (400 nm)
propustny. Vysledny signal tedy vychézi ze sledovani priichodu akustické viny a v
signalu se objevily tzv. Brillouinovy oscilace. Ty jsou zptusobeny pravé vyse popsanou
interferenci ¢asti sondovaciho pulzu odrazené od akustické viny s ¢astmi sondovaciho
pulzu, které se odrazily na rozhrani a na povrchu. Perioda téchto oscilaci T' vychazi
z rovnic interference a je popsana vztahem

Aprob
T = __Prove 1.8
2nv cos(0) (18)
Vyznam proménnych — A, qpe je vlnova délka sondovaciho pulzu, n je index lomu
daného materialu pro tuto vilnovou délku, v je podélna rychlost zvuku v daném ma-
teridlu, a © je thel, ktery spolu svira excitacni a sondovaci draha v misté dopadu

Frekvence v, resp. vlnova délka A, souvisi s energif fotonu E, nésledovné E, = hv = %, kde

co je rychlost svétla ve vakuu.
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na vzorek’. Obvykle jsou parametry Apope, 1, 0 zndmé a perioda T je ziskéna z
nameéreného signalu. Rychlost zvuku v se vypocte jednoduchou tpravou vztahu 1.8
a z ni se pak s vyuzitim zdkladniho vztahu rychlosti v = s/t urci tloustka d zkou-
manych vrstev d = v - ty,sipa, PTiCeMZ ty0q je doba pruchodu akustické viny danou
vrstvou.

Dobu prichodu vrstvou lze v jednovrstvych (popf. jen nékolikavrstvych) mate-
ridlech odhadnout pomérné snadno. Lze k tomu pouzit jak ¢as prichodu echa, kde
plati techo = 2tursiva, tak i zménu tvaru signalu - periody popripadé i amplitudy osci-
laci. Ta je spojena s ¢asem, kdy napétovy pulz vchazi do jiného materialu. U signédlu
b) 1.4 k této situaci dochazi v ¢ase ~ 75 ps, kdy akusticky pulz prechézi z vrstvy
SiO, do substratu Si. Ze zaznamu muzeme pouhym okem odhadnout ptibliznou
rychlost zvuku v SiOs: t,,5000 &= 75 ps, v signdlu do této doby probéhnou priblizné
tii Uplné oscilace, tudiz T = tyrs00a/3 = 25 ps. Index lomu oxidu pro A = 400 nm
je n = 1.4701 [18], pfi zajisténi malého tthlu mezi svazky excitace a sondovani lze
uvazovat cos(f) = 1. Rychlost zvuku je tedy pfi téchto parametrech

Aprobe 400 - 107

~ 1
onT - cos(0) ~ 2-1.4701-25-10-12-1

~ 5441,8 m s~ ~ 5,4 nm ps~

(1.9)

V praci A. Devose, z niz pochazi graf 1.4, byla uvedena rychlost vg,0, =

5.97 nm/ps, coz priblizné odpovida zde provedenému hrubému odhadu v rovnici 1.9.

Brillouinovy oscilace lze vysvétlit pomoci tzv. homodynniho smésovani. Priblizeni
homodynniho smésovani je zachyceno v ¢asti 1.2.4.

vSiOQ -

1.2.4 Homodynni smésSovani a interference svétla

Pokud je nutné detekovat velice slaby signdl, je vyhodné vyuzit homodynni detekei.
Interferuje-li totiz tento signal se signalem velice silnym, projevi se diky principu
interference zmény slabého signalu vyraznéji, nez kdyby byl tento signal detekovany
primo. Homodynni detekce je zalozena na smésovani dvou signali o shodné frekvenci
kmitan{ .[19]

Mé¢jme dvé elektromagnetické viny, které maji vhodné parametry k tomu, aby
spolu mohly interferovat:

o prekryvaji se prostorové i ¢asoveé,
« maji shodnou vlnovou délku,
e nemaji vzajemnou plné ortogonalni polarizaci

e a jsou vysoce casoveé koherentni.

“Obvykle je © roven thlu dopadu sondovaciho svazku, protoZe excitaéni svazek obvykle dopada
kolmo na zkoumany vzorek.

80bdobou je heterodynni detekce, kdy viak spolu interferuji signaly s riiznou frekvenci. Pokud
je rozdil fazi signalt konstantni, vysledny signél z nelinedrniho detektoru (napf. fotodioda) osciluje
na rozdilové frekvenci.
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Takovéto pozadavky snadno spliuje laserové zatreni, v pripadé pump-probe me-
tody svétlena pole Ec a E,4. Pole Eq reprezentuje rovinnou elektromagnetickou
vlnu, ktera vznikla interferenci vSsech vln odrazenych od povrchu a rozhrani mate-
rialt zkoumaného vzorku, a E4 je odrazena elektromagneticka vina od akustického
pulzu siticiho se materidlem.

Ec = A¢ cos(2m ft) (1.10)

Es = Ay cos(2mft + ¢) (1.11)

Ac a Ac jsou amplitudy vin, f je fazova frekvence vinéni a ¢ je fazovy rozdil
mezi vlnami. Clen —kz, ktery se v rovnici vinéni obvykle vyskytuje a vyjadiuje
siteni rovinné vlny, je zde vynechan, protoze situace je vysetfovana pouze v jednom
bodé, kde bylo pro jednoduchost zavedeno x = 0.

Zavedeme pomoci Eulerova vztahu exp(iz) = cos(x) 4 isin(z) komplexni forma-
lismus”:

Ec = Ac exp(i2n ft) (1.12)

Ey = Ay exp(i(2nft + ¢)) (1.13)

Detektor (napt. fotodioda, CCD, lidské oko) nezaznamenava piimo elektrické
pole E; ale svételnou intenzitu. Ta je imérna kvadratu intenzity elektrického pole
I < E2. Piesny vypocet intenzity svétla pracuje s tzv. konjugovanym pdrem, tedy
poli komplexné sdruzenymi navzajem, intenzita I jednoho elektrického pole E je pak
rovna nasobku pole E s jeho komplexné sdruzenym polem E*, tedy

I < EE* = A exp(i2nft) - A exp(—i2n ft) = A% (1.14)

Intenzita jediného pole E je tedy imérnd kvadratu jeho amplitudy I oc A%

V piipadé vice poli vSak obvykle neplati, Ze svételna intenzita pole je rovna
souftu svételnych intenzit jednotlivych poli I # > I;. Pii vypoctu intenzity se
postupuje jako v pripadé predeslém 1.14, jen polem E se rozumi soucet jednotlivych
elektrickych poli E ="' E;

Pripomenme, Ze elektrické pole E,4 je velice slabé a v porovnani s elektrickym
polem E¢ je prakticky zanedbatelné. Intenzita odrazeného svétla od akustické viny
I, ~ EA? je piiblizné stejna (nebo dokonce niz$i) jako intenzita celkového Sumu'®.
Za této situace je neproveditelna jak samotnd detekce, tak i spravné vyhodnoceni
reflektance od akustické viny (intenzity ).

9Hlavnim divodem, pro¢ je tento exponencialni komplexni formalismus bézné pro optické vy-
pocty pouzivan, je vyznamné snadnéjsi provadéni zakladnich matematickych operaci jako je napft.
s¢itani a odéitani.

10 Analyzou $umu fs sonarového signdlu AR/R v predchozich experimentech se ve své praci
zabyval J. Kendik [20]
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Pokud vsak maélo intenzivni pole E 4, interferuje s mnohonéasobné silnéjsim polem
E¢, vznikne pomérné kontrastni interference. Vysledna intenzita svétla souctu obou
poli vychazi z nasledujictho vztahu.

I o (E¢ + Ea)(EL + EY) (1.15)

I < (Ag exp(i2m ft)+ Ax exp(i(27 ft+¢))(Ac exp(—i2n ft)+ A exp(—i(2m ft+¢))
(1.16)

I oc AL + A% + AuAc exp(—ig) + AcAa exp(io) (1.17)

Vratme se zpatky z komplexniho formalismu do realného zapisu, pricemz z FEu-
lerova vztahu a z vlastnosti sinové a cosinové funkce plyne exp(—i¢) = cos(—¢) +
isin(—¢) = cos(¢) — isin(¢). Po dosazeni do vztahu 1.17 a jeho upravé ziskavame

I o< AZ + A% + A Ac(cos(¢) — sin(¢) + cos(¢) + sin(e)), (1.18)
I Io+ 14+ 2A4Ac cos(), (1.19)
IocIo+ Ix+ 2/ 1alc cos(9). (1.20)

Posledni vztah 1.20 je zédkladni rovnici interference dvou poli.

Jak jiz bylo Fedeno vyse, odrazené svétlo od akustické viny je velice slabé. Clen I,
je témér nulovy a ma zanedbatelny vliv na celkovou hodnotu intenzity I, lze ho tedy
z rovnice vypustit, aniz by se tim znehodnotil vysledek. Avsak nezanedbatelny je clen
2A4Ac cos(¢), kde dochazi k ndsobeni malé hodnoty A4 s hodnotou o mnoho fadu
vétsi Ag. Tento ¢len pak zptsobi, Ze interference poli je zaznamenatelnd, pricemz
jejl kontrast K je roven

[ I + 2141

e =2V

Na zakladé této rovnice je také mozné uvazovat o idedlni tloustce kovové vrstvy

z hlediska méreného signalu femtosekundového sonaru. Prilis tenka vrstva kovu mé

velmi nizkou odrazivost a snizuje hodnotu Agc = /I4. Piili§ tlustd vrstva kovu
nepropusti sondovaci puls do materidlu a snizuje amplitudu A4 = /1 4.

(1.21)
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2 Experimentalni cast

Experimenty prezentované v této praci byly realizovany za tucelem nedestruktivni
optické analyzy tenkych vrstev SiO,N, deponovanych na kiemikovém ¢i skelném
substratu. Opticka analyza byla provadéna metodou excitace a sondovani s konfigu-
raci na odraz od vzorku. Signal reflektance sondovaciho svazku byl zachycovan na
fotodiodu (popr. CCD ¢ip spektrografu) a spolu se signdlem prerusovace svazku byl
vyhodnocovan softwarové na bazi synchronni detekce (lock-in zesilovace).

V nasledujicich kapitolach budou postupné popsany typy usporadani experi-
mentu (kapitola 2.1), déle pak pouzita aparatura véetné kratkého nastinéni principu
fungovani a popf. zptisobu nastaveni (viz 2.2) a popis zkoumanych vzorku véetné
popisu pripravy a vypoctu chemického slozeni telkych vrstev (podkapitola 2.3). V
posledni ¢asti kapitoly (2.4) bude pozornost zamérena na princip méfeni véetné
dtlezitych kroki, které bylo tfeba podniknout pred samotnym méfrenim, aby bylo
docileno spravnych vysledki.

2.1 Druhy konfigurace experimentu

Analyza odezvy vzorkli metodou excitace a sondovani byla uskutecnéna ve tirech
konfiguracich (viz tabulka 2.1).

Tabulka 2.1: Tabulka konfiguraci experimentu.

\ konfigurace H pump \ probe \ snimaci zafizeni \
A— NOPA || 1028 nm | laditelny (555 nm a 614 nm) | vyvazené fotodiody
A—SHG || 1028 nm 514 nm vyvazené fotodiody
A= SC 1028 nm superkontinuum spektrograf
skala od =~ 480 nm

V prvnich dvou konfiguracich bylo k sondovani pouzito zareni o jedné vlnové
délce ziskané pomoci nekolinedrnfho optického zesilovace (NOPA)' nebo generaci
druhé harmonické (SHG). Detekci zde zajistovaly vyvazené fotodiody. Tteti konfigu-
race byla zaloZzena na sondovani superkontinuem (SC), sirokospektralnim laserovym
zarenim, a pro detekci byl vyuzit spektrograf. Parametry téchto konfiguraci jsou
shrnuty v tabulce 2.1.

IP¥i pouziti ultrakratkych pulsi NOPA neni oznadeni ”jedné vlnové délky”zcela korektni, viz
sekce 1.1.2. AvSak signdl fs sonaru zavisi pouze slabé na vinové délce a v rdmci pouzitych spekt-
ralnich sitek pulsi lze uvazovat, Ze sondovani probihalo za pouziti jedné vinové délky.
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Ve vSech usporadanich dopadal excitacni svazek pfiblizné kolmo na zkoumany
vzorek a excitovana oblast na vzorku méfila ve FWHM nékolik stovek mikrometrii.?
Sondovaci svazek sviral s excitaénim svazkem (a jednalo se tedy také o tthel dopadu)
uhel 0 = 2, 4°.

V nésledujicich sekcich budou predstavena usporadani optickych a mechanickych
prvki jednotlivych konfiguraci, pricemz detaily pouzité aparatury budou shrnuty v
podkapitole 2.2.

211 M- NOPA

Tato konfigurace zahrnovala konverzi vinové délky sondovacich pulzit NOPA systé-
mem. Ve vétvi pro sondovani se ddle nachdzel 4f tvarova¢ pulzi® umoziujici frek-
venéni a casovou modulaci svétla. Je vSak nutno zdlraznit, ze ve vSech experimen-
tech popsanych v této praci tvar pulzti nebyl ménén a svazek v tomto usporadani
tvarovacem pulzli pouze prochazel. Tvarovac¢ pulzi je planovano zakomponovat do
budoucich experimentii, coz by mohlo napomoci k detailnéjsi analyze rozhrani mezi
vrstvou a substratem.
Usporadani zde popisovaného experimentu se nachazi ve schématu 2.1.

zpozdovaci
prodlouzeni drahy excitace % dréha
déli¢
svazku . Z‘
E—E excitace @
1028 nm v > v 7
LASER prerusovac /4 4f tvarovad
1028 nm & pulzt
10 kHz |
ladici Z
posuv %
l] f vazené
<onda ﬂ_j fotodiody
NOPA 640 nm & ! or L
. vzorek s
. (555 nm) ko||macnlc é e >
A=A & cocka fokusa¢ni zrcadlo
% signal R y

Obrazek 2.1: Usporddéani A — NOPA: excitace na 1028 nm, sondovani laditelné (NOPA), detekce vyvazenymi foto-
diodami.

20becné uzivany pojem FWHM vychézi z anglického Full Width at Half Mazimum a udava sfiku
v poloviné maximélni hodnoty. Tento idaj se bézné pouziva pro popis ¢asové popr. frekvenéni sitky
laserovych pulzu.

34f tvarova¢ pulzli m4 specifické uspofadani vyuzivajici dvé difrakénf mifzky (na okrajich), dvé
spojné ¢ocky s ohniskovou vzdélenost{ f a modulaéniho prvku (uprostied). Jednotlivé komponenty
od sebe déli vzdalenost f, coz v souctu dava vzdalenost krajnich mfizek 4f, coz nalezneme v
samotném nézvu tvarovace.[21]
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Ve vétvi excitace se nachazel prerusovac¢ svazku zakomponovany kviili synchronni
detekci. Nasledné zpozdovaci draha zajistujici konkrétni ¢asovy odstup excitacniho
a sondovaciho pulzu. V sondovaci vétvi se kromé NOPA a tvarovace pulzi nachazel
také koutovy odraze¢ na mikrometrickém posuvu. Tim bylo mozné snadno nala-
dit pozadovanou délku optické drahy pro sondovaci pulzy.Oba svazky, excitacni i
sondovaci, byly pomoci sférického zrcadla soustfedény na vzorek.

Pro detekci odrazu sondovacich pulzii byly vyuzity vyvazné fotodiody. Jedna
snimala refernecni sondovaci svazek, odvedeny pomoci hranolového délice svazku z
cesty po vystupu z tvarovace pulzi, a druhd zachycovala odrazeny signal od vzorku.

Casové délka excita¢nich pulzit o vinové délce 1028 nm byla déna pouzitym la-
serovym zdrojem a dosahovala = 200 fs, sondovaci pulzy byly po zesileni v NOPA
komprimovany a na vystupu dosahovaly ~ 20 fs. Opakovaci frekvence pulzii byla
vzhledem k mozné degeneraci nelinedrnich krystaltt uvnitt NOPA pri frekvencich
vyssich zvolena na 10 kHz. Parametry excita¢nich a sondovacich pulzt shrnuje ta-
bulka 2.2.

Tabulka 2.2: Parametry excitacniho a sondovaciho svazku v usporadani A — NOPA

excitace sondovani
konﬁgurace )\pump tpulse frep )\probe tpulse frep
A—NOPA || 1028 nm | 200 fs | 10 kHz | 555 nm a 640 nm | 20 fs | 10 kHz

212 \—-SHG

V dalsich experimentech bylo provedeno preskupeni nasledujicim zptisobem. Ve vétvi
pro sondovani byl NOPA systém nahrazen BBO krystalem o tloustce 1 mm, ve kte-
rém probihala generace druhé harmonické frekvence (SHG).Déle byl odebran priu-
chod tvarovacem pulzii. Trasa excitacniho svazku byla pouze zkracena na shodnou
optickou délku sondovaci vétve.

Vzhledem k tomu, ze se v této konfiguraci jiz nenachazel NOPA, opakovaci frek-
vence jiz mohla byt zvysSena na 100 kHz. VInova délka sondovaciho svazku byla kvili
SHG zmensena na 514 nm. Parametry pulzii jsou shrnuty v tabulce 2.3.

Tabulka 2.3: Parametry excitacniho a sondovaciho svazku v usporadani A — SHG

excitace sondovani

kOHﬁguraCG )\pump tpulse frep >\p7“obe tpulse f1"@;1)
A= SHG 1028 nm | 200 fs | 100 kHz | 514 nm | 200 fs | 100 kHz

213 X-SC

Posledni pfestavba zahrnovala vymeénu detekéniho systému pro moznost sniméani
intenzity v jednotlivych vinovych délkach svétla — vyvazené fotodiody byly nahra-
zeny spektrografem. Vyménou BBO krystalu za krystal YAG bylo zajisténo spekt-
ralni rozsifeni zareni pro sondovani — generace superkontinua (SC). Excitacni vétev
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Obrézek 2.2: Usporddani A\ — SHQG: excitace na 1028 nm, sondovani na 514 nm (SHG pomoci BBO), detekce
vyvéazenymi fotodiodami.

zustala, az na malé drobnosti v preskupeni, shodna jako v obou vyse uvedenych
konfiguracich.
Schéma usporadani experimentu je zachyceno na obrazku 2.3.

E—|_< |— ' superkontinuum

% ND filtr /] YAG krystal (bilé laserové svétlo) Spektroqraf
laser U\ I { [ [D - ladici
1028 nm y & posuv. CCD

robe
Qg vzorek
| Ti-SiOxN,-Si

& -
& i %'f' §térb?zr

| se zaveérkou

koutovy barevny
odrazec filtr

zpozdovaci
draha

Obréazek 2.3: Uspofadani A — SC': excitace na 1028 nm, sondovani na 480-750 nm (SC v YAG), detekce spektrosko-
pem.

Oblast sirokospektralniho rozsirovani svazku obsahovala kromé samotného YAG
krystalu, nékolik dalsich prvka korigujicich generaci superkontinua. Na vstupu do
oblasti se nachazely dvé irisové clonky zajistujici spravné navedeni svazku. Druhd iri-
sova clona navic slouzila k ladéni velikosti vstupniho svazku. Za clonkou se nachazel
Sedy ND filtr s optickou hustotou 0,2, ktery tlumil vstupni zéfeni na 63% puvodni
intenzity!. Nasledna spojnd plankonvexni ¢ocka soustfedila svazek do krystalu (k
zadnimu kraji kvili lepsi stabilité SC), ¢imz zajistovala energetické prekonani prahu

4Optickd hustota OD neutrdlnich filtri se na hodnotu transmise T pievadi podle vztahu
T = 10~9P. Vynasobenim stem pak ziskdme procenta propustnosti.
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generace SC. Spolu s ni se na mire soustiedéni svazku a tudiz i na samotné generaci
SC podilela druha ze dvou clonek na vstupu, ktera slouzila k ladéni velikosti dopa-
dajictho svazku na ¢ocku ° Poslednim prvkem oblasti spektralni konverze zéfeni pro
sondovani byl opticky dublet®, ktery za krystalem laserovy svazek opét kolimoval.

V oblasti detekce signédlu reflektance bylo odrazené svétlo po prichodu barevnym
filtrem zabranujici propusténi excitacni vinové délky navedeno systémem zrcadel do
vstupu spektrometru. Posledni zrcadlo diky svému parabolickému tvaru zajistovalo
soustredéni svétla do Stérbiny na vstupu detektoru. Mezi barevny filtr a navadéci
zrcadla byl umistén ND filtr s gradientnim itlumem. Dala se jim korigovat intenzita
svetla vstupujiciho do spektrografu a predchazet tak saturaci ¢ipu.

Opakovaci frekvence zdroje byla ponechana na 100 kHz. Sondovaci svazek diky
spektralnimu rozsiteni (generaci SC) obsahoval skalu vlnovych délek od /<480 nm
vyse. Parametry shrnuje tabulka 2.4.

Tabulka 2.4: Parametry excitacniho a sondovaciho svazku v usporadani A — —SC
excitace sondovani
konﬁgurace Apump tpulse frep Aprobe tpulse frep
A= SC 1028 nm | 200 fs | 100 kHz | skala od ~ 480 nm | 200 fs | 100 kHz

2.2 Pouzita aparatura

2.2.1 Zdroj svétla

Zakladnim zdrojem svétla pro metodu sondovani excitace a sondovani tenkych vrstev
byl pulsni laser PHAROS znacky Light Conversion. Tento laser vyzatuje v infracer-
vené oblasti na vlnové délce 1028 nm a mé dva vystupy - postranni s nezesilovanymi
pulzy vychéazejicimi piimo z rezonatoru a hlavni se zesilenymi pulzy, pficemz je zde
umoznéno ladit opakovaci frekvenci (1 kHz az 100 kHz), délku pulzu (200 fs - 10
ps) a tedy i vykon zéfeni. Pii plném vykonu a opakovaci frekvenci je vykon 10 W
(100 pJ/pulz) [23].

Hlavniho vystupu z laseru (zesilovanych pulzi) bylo vyuzito pro vsechny zde
popsané experimenty. Vice nez polovina vykonu zareni putovala do optického uspo-
radani jinych experimenti. Na experiment popisovany v této praci bylo vyuzito
priblizné 150 mW optického vykonu. Laserovy svazek byl dale rozdélen do dvou
¢asti. Prvni ¢ast byla vyuzita jako excitacni pulzy (pump), které slouzily ke generaci
akustickych vin v tenkych vrstviach zkoumanych vzorkta. Druhé cast (probe) byla ur-
¢ena pro sondovani takto vyvolanych dynamickych zmén. Maximalni opticky vykon
v misté vzorku ¢inil 140 mW v excitacnim a 2 mW v sondovacim svazku.

5Souvislost mezi pozici a mirou fokusace s pouzitou ¢ockou a s velikosti a konvergenci na ni
dopadajiciho svazku lze najit na odkazu [22], ktery slouzi pro nejruznéjsi optické vypocty.

6Spojeni dvou ¢océek, kterym se zpravidla kompenzuji barevné vady, které vznikaji pfi pouziti
pouze jedné sférické cocky.
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Excitaéni pulzy mély pro vSechny zde uvedené experimenty vinovou délku 1028
nm a délka pulzii se pohybovala kolem 200 fs. Opakovaci frekvence byla nastavena na
100 kHz. Pouze u ivodnich testi (usporadani A — NOPA) byla opakovaci frekvence
snizena na 10 kHz, kvili zachovani co mozno nejdelsi zivotnosti nelinearnich krystalta
uvnitt pouzitého NOPA systému.

Pro analyzu odrazivosti tenkych vrstev vzorki byl zvolen sondovaci svazek s
riznou vlnovou délkou, ptricemz byl otestovan jak pristup s jednobarevnymi, tak i s
mnohobarevnymi sondovacimi pulzy. Zménu vlnové délky sondovacich pulzi zajis-
tovaly nelinedrni prvky popsané v nasledujici sekci 2.2.2.

2.2.2 Prvky zajistujici optickou konverzi sondovaciho svazku

Optickou konverzi chapeme jako preménu vlnové délky vstupniho svazku. Obvykle
se provadi vyuzitim nelinearnich optickych jevi za pomoci vhodnych krystali. V
této praci se vyuzivaly tyto zpiisoby konverze: nekolinerani optické parametrické
zesileni (NOPA), generace druhé harmonické (SHG) a generace superkontinua (SC).

Divodem, pro¢ bylo nutné zménit vinovou délku sondovaciho pulzu, byla zavis-
lost fotoelastickych koeficientt opto-mechanické konverze na barveé svétla sondovani,
jak bylo detailné ukdzano ve studii E. Pontecorva [24]. V souvislosti s tim bylo nutné
identifikovat vhodnou spektralni oblast pro méreni.

NOPA systém

V pocatecnich pokusech byl sondovaci svazek naveden do nekolinearniho optického
parametrického zesilovace (NOPA), ¢imz se vlnova délka sondovaciho svazku dala
libovolné v intervalu 490 az 700 nm ménit. Takovyto rozsah umoznoval pouzity
model Orpheus-N-3H od znacky Light Conversion. Konverze vlnové délky byla za-
jisténa nelinedrni interakei svétla s krystaly uvnitt pristroje. Zaroven tento NOPA
disponuje hranolovym kompresorem pulzl, ¢imz dokaze pulzy zkratit typicky na
20 fs [25].

NOPA je systém zalozeny na efektech z oblasti nelinearni optiky. Vyuziva se
zde optického parametrického zesileni (OPA), kdy do nelinedrniho média vchazi dva
vstupni svazky - tzv. pump a seed. Pump je excitacni svazek, jehoz fotony dodavaji
potfebnou energii malo intenzivnimu ,seed” svazku. Nekolinearni usporadani, kdy
vstupni svazky mezi sebou sviraji nenulovy thel, umoznuje zesileni pomérné sirokého
spektralniho pasma.

SHG v krystalu BBO

V konfiguraci A — SHG byla ke konverzi vinové délky sondovaciho svazku vyuzita
generace druhé harmonické (SHG) pomoci BBO krystalu (beta barium borat /-
BaB,0y) s tloustkou 1 mm. Diky SHG se ¢ast vstupniho svazku o vlnové délce
1028 nm konvertoval na polovi¢nich 514 nm.
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SC generace v krystalu YAG

V posledni fazi experimenti (vice v kap. 2.1) byla vyuzita generace superkontinua
(SC). Pomoci plankonvexni ¢ockybyl svazek o vinové délce 1028 nm soustiedén do
krystalu YAG (yttrito-hlinity granat, Y3Al;012)) s tloustkou 12,0 mm. Diky jevim
zpusobenym nelinearni interakci svétla s krystalem — zejména automodulace fdze
a samofokusace — se vstupni laserové zareni spektralné vyrazné rozsiti. Vznika tak
superkontinuum - sirokospektralni laserové zareni, nékdy téz bily laser [26]. Sondovact
pulz tak v sobé nesl Sirokou $kalu barev v rozsahu’ 480-730 nm a lze jim v jednom
okamziku prozkoumavat akustickou vinu v rozsahlém spektru vinovych délek.

Analyzou superkontinua pro tento experiment ultrarychlé spektroskopie se za-
byvala prace [27], kde byl zkoumana generace superkoncinua v krystalu safiru a ve
fotonickém vlaknu. SC generovano fotonickym vldknem se vyznacovalo lepsi stabi-
litou a mensi zavislosti na okolnich faktorech, avsak spektralni rozsiteni vstupniho
zareni nebylo dostatecné. Generace novych vlnovych délek se zastavila na hodnoté
~ 750 nm, do viditelné oblasti tedy témér nezasahovala. Tato generace SC byla navic
odladéna pouze pro dlouhé fotonické vldkno a pro pulzy oscilatoru laseru PHAROS
bez zesileni (tj. pulzy z postranniho vystupu laseru). K ultrarychlé spektroskopii
bylo zadouci vyuzit superkontinuum v oblasti viditelného spektra, proto byl zvolen
krystal safiru.

Po prvnich testech vsSak vlivem vysoké vstupni intenzity a vysoké opakovaci
frekvence doslo k ,propaleni” krystalu safiru. V misté poskozeni stale probihala ge-
nerace SC, avsak superkontinuum bylo nestabilni, coz vyvolavalo v méreném signélu
AR/ Ry nékolikanasobny nartst sumu. Z tohoto divodu byl krystal safiru vyménén
za YAG, ktery je zndm vyssi odolnosti [28].

2.2.3 Zpozdovaci draha

vvvvvv

Zajistuje totiz presné definované zpozdéni sondovaciho pulzu za pulzem excitacnim.
VetSinou (i v pfipadé této prace) se jednd o koutovy odraze¢ — tii na sebe kolmé
rovinna zrcadla, ktery je umistén na linearnim motorizovaném posuvniku. Posu-
nutim odrazece se zkrati popt. prodlouzi optickd dréha jedné z vétvi svasku (zde
excitacniho), ¢imz dojde ke zméné prodlevy mezi obéma pulzy.

Pro experiment byla vyuzita zpozdovaci draha PI, LS-180 linear stage. Motorizo-
vana platforma s koutovym odrazecem byla ovladana pomoci vyvojové sady nastroju
pres Matlab. Velikost nejmensiho kroku posuvniku, kterd kromé délky sondovaciho
pulzu tizce souvisi s ¢asovym rozliSenim pump-probe metody, byla 100 nm, coz pri
priuchodu svazku tam a zpét ¢ini 200 nm. V ¢asové doméné to pri ptiblizné rychlosti
svétla 3 - 10® m/s odpovidd zméné zpozdéni pulzu o ~ 0,67 fs femtosekund.

Sfika spektra jisté zasahovala do NIR oblasti, minimalné do vinové délky vstupniho zaZeni, tj.
1028 nm. IR oblast vSak nebyla zméfena vzhledem k pouzivané detekci ve viditelném pasmu.
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Ladéni drahy

Stézejni pro spravné méreni pump-probe metodou bylo presné navedeni excitacniho
svazku do zpozdovaci drahy.

posun drahy

= =>4

zpozdovaci draha

zména
pozice svazku

CCD kamera

Obrazek 2.4: Spravny smér vstupniho svazku do zpozdovaci drdhy (zelend linka). P¥i §patném nastaveni (éervend
linka) dochdzi ke zméné pozice svazku pfi posuvu drahy.

Pokud by svazek nebyl ke sméru posouvani drahy presné rovnobézny, pri po-
suvu drahy by doslo ke zméné pozice odrazu svazku. Vzhledem k dlouhé draze ke
vzorku by se tento, byt tfeba nepatrny, posun projevil jako velka zména pozice ex-
citované oblasti na vzorku. Tento posun by znamenal nezadouci zménu podminek
béhem experimentu a byla by mérena spise zména v generaci akustické viny, nez ca-
sovy prubéh jedné akustické viny prostupujici vzorkem. Naznaceni spravné naladéné
dréhy (zelené) je zachycen na obrazku 2.4.

Spravného nastaveni se docililo pomoci stfidavého justovani metrickych posuvu
a justaznich Sroubu na zrcatku pred zpozdovaci drdhou (ve smyslu sifeni svazku),
pricemz byla pomoci CMOS kamery (IDS uEye) sledovéna pozice svazku odrazeného
koutovym odrazec¢em zpozdovaci drahy. Justovani zrcadel probihalo, dokud se stied
stopy svazku na CMOS cipu kamery pii posunu mezi krajnimi polohami drahy
neposunula vice nez o nékolik pixell, tzn. o jednotky mikrometr. Pribéh ladéni lze
spatrit na obrazku 2.5.

2.2.4 PreruSovac svétla

Opticky pterusovac (anglicky optical chopper) je principidlné jednoduchy mechanicky
pristroj, jehoz funkci je predem definovanou frekvenci prerusovat laserovy svazek.
Sklada se z rota¢niho kovového disku s pravidelnymi otvory urcenymi pro prichod
laserového zatreni. Kombinaci typu disku a rychlosti jeho otaceni lze docilit poza-
dované frekvence prerusovani, ¢ili frekvenci propousténi zareni. Opticky prerusovac
byl vlozen do drahy excitac¢niho svazku. Opticky pferusovac¢ je nezbytnym prvkem
lock-in detekce, ktera byla vzhledem k velice nizkému odstupu signalu od sumu v
tomto experimentu nezbytna.
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Obrézek 2.5: Ladéni drahy na kameru. Vlevo snimek CMOS ¢ipu. Vpravo zména stfedu stopy pri zméné pozice
dréhy. Body ve vyznacenych oblastech znaci stfedy svazkyu v krajnich pozicich drahy.

Frekvence prerusovani

Frekvence prerusovani zareni hrala vyznamnou roli v kvalité méreného signalu. Ana-
Iyzou Sumu a hledanim nejvhodnéjsi frekvence pro tento konkrétni experiment se ve
své bakalaiské praci zabyval J. Kendik [20]. Na zdkladé vysledku jeho pozorovani
byla zvolena frekvence otaceni 180 Hz, kdy se Sum jevil nejnizsi. Postupem casu po
preskupeni aparatury a prestavéni experimentu na konfiguraci A —SC', z divodu po-
uziti jiného detektoru, byla znovu provedena analyza vlivu frekvence prerusovani na
sum signalu. A to vicekrat z divodu velkého zasumeéni signélu vzdy po opétovném
justovani optické aparatury v experimentu. Byl méfen signdl AR/R a jeho stan-
dardni smérodatna odchylka, kterd byla pocitana z 8 namérenych signalt za sebou.
7 absolutni hodnoty prameérného signalu vydélenou hodnotou smérodatné odchylky
byl ziskan odstup signdlu od Sumu SNR (z anglického z anglického Signal to Noise
Ratio). Vysledky analyzy pokazdé ukazaly, ze nejvhodnéjsi frekvence prerusovani je
130 Hz. Vysledky dvou analyz l1ze vidét na obrazku 2.6.

2.2.5 Vyvazené fotodiody

Signal odrazu kvazimonochromatickych pulzi byl detekovan pomoci vyvazenych fo-
todiod Thorlabs PDB220A2/M [29]. Jedna se o detek¢ni zafizeni obsahujici dvé
Si fotodiody®, které snimaji dva vstupni signély - obvykle zkoumany a referencni.
Jedna z fotodiod detekuje odrazené svétlo sondovaciho pulzu, zatimco na druhou
dopada referencni ¢ast sondovaciho svazku oddélena jesté pred vzorkem. Tato refe-

8Fotodiodou se rozumi elektronicky prvek, ktery s vyuzitim vnitiniho fotoefektu zaloZeném
na excitaci elektroni svételnym zarenim do vodivostniho pasu, prevadi svételnou intenzitu na
elektrickou veli¢inu a tim umoznuje intenzitu zareni mérit.
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Obrazek 2.6: Sledovani zavislosti signdlu a Sumu na frekvenci prerusovani. Analyzy byly uskutecnény pro ruzné
zpozdéni sondovaciho svazku za excitaénim - konkrétné 2 ps (vlevo) a bez zpozdéni (vpravo).

rencni ¢ast byla tlumena variabilnim ND filtrem tak, aby vysledny pramérny signél
byl co nejblize nule. Vystupem je pak elektrické napéti, které je imérné rozdilu
prouda (imérnych intenzité dopadajictho zareni) na fotodiodach. Timto zpusobem
je potlaceno zasuméni, diky ¢emuz lze detekovat velice malé rozdily v signalech.

2.2.6 Spektrograf

Pump-probe signdl, kdy bylo k sondovani pouzito vicebarevné laserové svétlo (super-
kontinuum), byl potfebny detekovat pomoci snimace, ktery je schopen ve stejném
okamziku zaznamenat jednotlivé intenzity pro Siroky interval vlnovych délek. Spek-
trograf SpectraPro HRS-300 znacky Teledyne Princeton Instruments byl v tomto
ohledu vhodnou volbou a byl vyuzit v HRS-300-S Spektrograph konfiguraci (viz
[30]), tzn. byla pouzita tzv. blazovand mrizka®. s hustotou 300 vrypi/mm a blaze
vlnovou délkou 500 nm, kterd umoznuje optimalni spektralni rozsah 330 nm az
800 nm. Difrakéni mrizka byla natoc¢ena tak, aby prostfednimu pixelu snimace CCD,
ktery méri spektrum vstupujiciho zareni, pripadala vinova délka 600 nm.

Princip spektrografu

Spektrograf je principiadlné zalozen na rozmitani vstupniho svétla pomoci difrake-
niho prvku - v tomto pripadé difrakéni mtizky. Jde o tzv. Czerny-Turner konfiguraci
spektrografu. Mrizka difraguje jednotlivé vlnové délky do ruznych sméra na CCD
snimaé, ten pak zaznamend pouze intenzitu dopadajiciho zafeni'? Kazdému fadko-
vému elementu snimace tedy prislusi konkrétni vinova délka.

v

9Tzv. blaze miiZka je druh miizky, kdy difrakéni schopnosti nejsou docileny klasickymi vrypy,
tedy stfiddnim nepropustnych a propustnych (popf. neodraznych a odraznych) mist, ale prouzkami
se shodné naklonénymi odraznymi plochami. Prarez mrizky tak ma pilovity charakter. Blaze vinova
délka souvisi s naklonem odraznych ploch a urcuje jaka vlnova délka se bude odréazet efektivnéji
[30].

10Jedn4 se o 2D snimaé se 128 Fadky, ktery snima v médu tzv. full-binning, tj. intenzitu pixeld
v jednotlivych sloupcich, kterym prislusi totozné vinova délka, s¢itd dohromady.
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Na vstupu do spektrografu se nachazi stérbina, jejiz velikost je laditelna a urcuje
jak intenzitu svétla dopadajictho na CCD ¢ip, tak zejména rozliseni detektoru spolu
s velikosti pixeld CCD ¢pu. Cim vétsi Stérbina, tim horsi rozliseni - dochazi k
prezobrazeni stérbiny na CCD ¢ip (jen jsou obrazy pro jednotlivé barvy posunuté),
v pripadé velké stérbiny jeji jeden obraz na konkrétni vinové délce zaznamend vice
pixeli, coz snizuje samotné spektralni rozliseni.

Kalibrace spektrografu

Aby bylo mozné spravné zjistit spektrum odezvy vzorku, bylo nutné CCD ¢ip ve
spektrografu zkalibrovat, respektive priradit kazdému pixelu spravnou vinovou délku
pro dané nastaveni pristroje. Kalibrace spocivala v navedeni zdroje svétla s predem

Relativni intenzita
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Obrézek 2.7: Emisni spektrum z datového listu kalibra¢ni Hg-Ar lampy AVALIGHT-CAL-MINI [31].

znamym tvarem frekvencéniho spektra na vstupni stérbinu a v nasledném namé-
feni intenzity pomoci linearntho CCD snimace spektrografu. Nameérené spektrum
intenzit z jednotlivych pixeli bylo nasledné porovnano s redlnym emisnim spektrem
kalibra¢niho zdroje uvedeného v datovém listu. Na zdkladé toho pak byla kazdému
pixelu pritfazena konkrétni vinova délka.

Za kalibra¢ni zdroj byla zvolena rtutova-argonova lampa AVALIGHT-CAL-
MINI, ktera ma ve zkoumané frekvencni oblasti nékolik spektralnich emisnich car,
jak ukazuje sloupcovy graf 2.7 z datového listu [31].

Spektrum Hg-Ar lampy zachyceno spektrografem a k nému pfitazené vlnové
délky se nachéazi na obrazku 2.8.

Jako kontrola spravného pritazeni vlnové délky bylo vyuzito jiz diive zkalibro-
vaného spektrometru FLAME-T-XR1-ESFLAME s Si detektorem od Ocean Op-
tics, Inc. 7 prirazenych emisnich ¢ar prislusnym pixelim CCD c¢ipu byla nésledné
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Obrézek 2.8: Spektrum kalibra¢ni Hg-Ar lampy AVALIGHT-CAL-MINI zméfené spektrografem. Zabarvené oblasti
znadi jinou funkci pixelt CCD (napf. méfen{ signdlu pozadi), nez je méfeni spektra vstupniho svazku.

sestavena kvadraticka rovnice, jez slouzila k urceni vlnové délky zbylym pixelim
¢ipu. Kvadraticka rovnice byla ziskana regresi polynomem 2. stupné jiz urcenych
bodi (viz. graf 2.9 ) a ma tvar

A= —2,6033-107k2 + 0, 2523k + 469, 3842. (2.1)
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Obrazek 2.9: Prolozeni prifazenych pixeld CCD spektrografu polynomem 2. stupné. Vpravo dole rozdil hodnot
prifazenych hodnot s vypoctenymi.

2.2.7 Meérici karta

Meérici karta slouzila ke shromazdovani signalti pouzivanych elektrickych pristroju a
ke komunikaci s vyhodnocovacim zazizenim (podcitacem). K tomuto tcelu byl zvo-
len ¢tyfkanalovy modul NI-9234 od spolecnosti National Instruments [32]. Byly k
nému pripojeny t¥i vstupy - signal z optického prerusovace, informoval o frekvenci
prerusovani excitacniho svazku, signal z detekéniho zafizeni (vyvazené fotodiody
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nebo spektrograf), informoval o reflektancéni odezvé vzorku a signdl z detektoru. V
konfiguraci s jednobarevnym sondovanim jde o intenzitu odrazeného sondovaciho
svazku, ta se pouzivd pro vypocet AR/R. V konfiguraci A — SC' posledni signél
pochazi ze zavérky spektrografu, ktery presné ukazuje dobu zacatku a konce méreni
série spekter.

2.3 Analyzované vzorky

Vzorky urcené pro analyzu fs sonarem byly ¢tverhranné tlomky kiemikovych wa-
fera (tloustka 1 mm, p-typ, orientace [1,0,0]), na néz byly napraseny nékolikanano-
metrové vrstvy dalsich materiali. Jednalo se o tenké substraty s plosnou velikosti
pfiblizné dvou cm?. Parametry jednotlivych vzorkt shrnuje tabulka 2.5.

Tabulka 2.5: Tabulka analyzovanych vzorki. Q(Oz2) je prutok kysliku v procesu naprasovani vrstvy, Nr je rel. pomér
zastoupeni dusiku, pfiemz Nr = y/(z + y), d je tloustka vrstvy (zméfeno elipsometricky) a n je index lomu pro
vlnovou délku 514 nm (zméfeno elipsometricky).

| subs. | typ vrstvy | oznaceni vrstvy | Q(Os) [sccm] | Nv [-] | d [nm] | n [-] |
Si SigNy 5210204-1 0 1 370 | 2.00
Si SigNy 5210204-2 0 1 280 2.05
Si Si00,23N1 18 5210211-1 0.25 0,84 300 1.92
Si | Si0g45N1 03 5210209-1 0.5 0,70 290 1.91
Si | S5i0g65No,90 5210211-2 0.75 0,58 300 1.86
Si | SiOpssNows | S210218-1 1 048 | 310 | 1.77
Si | SiOp.15Nosr | S210212-1 1.5 033 | 320 | 1.68
Si Si01.41No 40 5210218-2 2 0,22 330 1.61
Si | Si0Oq,60No 26 5210302-2 2.5 0,14 330 1.59
Si | SiOq,74No 17 5210218-3 3 0,09 350 1.53
Si SigNy 5200915-1 0 1 620 1.97
Si | SiOpusN1os | S210908-3 05 0,70 | 1180 | 1.88
Si | SiOgs3No 78 5210914-1 1 0,48 1220 | 1.74
Si | SiOp.5Nosr | S210917-1 1.5 0,33 | 1200 | L.71

2.3.1 Materialové slozeni

Na substrat — Si wafer — byla nadeponovana homogenni vrstva SiO,N, s tloustkou
mezi 280 nm — 1500 nm. Pfesnou tloustku vrstev nebylo nutné znat predem, protoze
pravé metoda fs sonaru umoznuje tloustku vrstvy velice presné zjistit. Jednotlivé
vzorky se od sebe liSily riznymi poméry molekul kysliku a dusiku, obsazenych v
této vrstvé. Posledni vrstvou nachazejici se prfimo na povrchu vzorkt byla tenka
vrstva titanu o tloustce ~ 10 nm az 15 nm.

Jeden ze vzorkia (200915-1) byl pro tcely méfeni vrstev rozlomen na dvé Casti
a zkouman skenovacim elektronovym mikroskopem (SEM). Vysledek méfeni SEM s
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popisy materidlového slozeni jednoho ze vzork je znézornén na obrazku 2.10. Sni-
mek ukazuje priény lom vzorku v detekci sekunddrnich elektront (vlevo) a zpétné
odrazenych elektroni (vpravo). V obou piipadech je zietelné vidét vrstva SizNy,
ktera je podle skaly odhadnuta na ~ 620 nm (coz souhlasi s elipsometrickym mé-
fenim). Titanova vrstva o tloustce &~ 15 nm v tomto prostorovém rozliSeni neni na
povrchu patrna.

$200915-1

SEM HV:.S.O kv WD: 14.94 mm VEGA3 TESCAN
View field: 2.33 pm Det: SE, BSE
SEM MAG: 59.4 kx Date(m/dly): 05/09/22 Performance in nanospace

Obrazek 2.10: Zavislost indexu lomu (pfi vinové délce 514 nm) na pritoku kysliku komorou Q(O2) (pfi konstantnim
prutoku dusiku Q(N) = 50 sccm).

2.3.2 Depozice vrstev

Depozici tenkych homogennich vrstev SiO,N,, které byly v rdmci této prace analy-
zovany, se zabyval V. Kanclit, ktery cely postup pripravy a depozice vzorkii sepsal
do své diplomové prace Depozice a charakterizace gradientnich tenkych vrstev pro
optické pokryti [33].

Vrstva byla na substrat kfemiku (tzv. wafer) nandsena fyzikalnim procesem ve
vakuové komore za velmi nizkého tlaku. Jednim z mnoha druht a zptisobi fyzikalni
depozice je tzv. naprasovani iontovym paprskem, pro néjz se bézné pouziva zkratka
IBS z anglického Ion-Beam Sputtering. Pravé tento typ depozice s vyuzitim tzv.
iontové asistence byl vyuzit pro pripravu vzorka zkoumanych v této diplomové praci.

Jak jiz bylo uvedeno v podkapitole 2.3.1, byly analyzovany kifemikové substraty
s nanesenym dvouvrstvym tenkym povlakem — vzorky Ti-SiO,N,-Si. Prvni vrstva
se slozenim SiO,N, byla na pfedem ociStény substrdt Si deponovana nasledujicim
zpusobem. Do procesu depozice byla zapojena dvé iontova déla — primadrni a asi-
stencnd. Primérni délo, z néhoz vylétaly argonové kationty Ar™, bylo namifeno na
kiemikovy terc. Tonty Ar™ byly prostfednictvim stejnosmérného napéti (udrzovanym
mezi primarnim délem a teréem) urychleny a nasledné dopadly na Si ter¢. Céstice
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kiremiku ziskaly od urychlenych iontii kinetickou energii, ¢imz se odpoutaly od terce
(tzn. byly odpraseny) a prostorem doputovaly az ke vzorkum, kde ulpély. Druhé,
asisten¢ni, délo vypoustélo definovanym pritokem v témze ¢ase do komory plyny
kysliku a dusiku. Oy a Ny reagovaly s putujicimi ¢asticemi odpraseného kremiku,
¢imz se aktivné podilely na tvorbé vrstvy na substratu. Pratok dusiku byl udrzovan
na 50 scem (standardnich kubickych centimetrii za minutu) pro vSechny analyzované
vzorky. Pritok kysliku byl pro jednotlivé vzorky nastaven na danou hodnotu mezi
0 — 3 scem, ¢imz se docililo pomérové ruzného obsahu kysliku a dusiku ve vrstve
SiO,N, cili rizného pomeéru koeficienttt x : y. Pii uzavieném pritoku kysliku (tzn.
Qo, = 0), se tvorila vrstva nitridu kfemicitého SizsNy a naopak pii Qp, = 3 byl
deponovan material svym slozenim blizky oxidu kfemicitému SiOs.

2.3.3 Vypocet poméru kysliku a dusiku ve vrstvé

Pri pripravé vrstev byl zaznamenavan ptitok plyni, kysliku a dusiku, do komory. Z
procesu depozice vrstev byla tedy ziskdna informace o pomérech plyni vstupujici do
naprasovaci komory, nikoliv vSak o poméru kysliku a dusiku v samotné deponované
vrstvé. Obecné je plyn O, vyrazné reaktivnéjsi nez plyn No, tudiz se vyznamnéji
podili na tvorbé vrstvy. Napf. pri konstantnim prutoku dusiku Q(Ny) = 50 sccm
stac¢i maly pritok kysliku (pfiblizné 3 sccm), aby molekuly kysliku dokazaly vytésnit
dusik natolik, ze bude deponovana vrstva svym slozenim velmi blizka ¢istému oxidu
SIOQ

Po napraseni vrstev byl kazdy vzorek zméren na elipsometru, ¢imz byla zjisténa
disperze vrstvy — zavislost indexu lomu na vlnové délce svétla. Zmérené hodnoty in-
dexu lomu jednotlivych vzorkt pri vinové délce 514 nm a jimi prolozena polynomicka
funkce tfetiho stupné jsou zobrazeny v grafu 2.11.

Ze ziskanych informaci o pribéhu indexu lomu a pritoka plyni Os a N3 pfi
depozici byl pomér kysliku a dusiku v SiOxNy vrstvach aproximovan pomoci
Bruggemanova modelu EMA (z anglického effective medium approzimation), po-
dobné jako v praci [34]. Model je vhodny pro zjisténi indexu lomu dvouslozkové
smési v zavislosti na poméru obsazenych latek, pricemz index lomu onéch ¢istych 1a-
tek je znamy. V tomto pripadé byl model pouzit obracenym zptisobem, ze znamého
(elipsometricky zméfeného) indexu lomu n smési SiO, N, bylo vypoéteno zastoupeni
fazi SiO9 a SigNy, z ¢ehoz byl odvozen pomér kysliku = a dusiku y.

Model EMA je reprezentovan nasledujicim vzorcem

2 2 2 2

Ngio, — 1 Ngiyn, — N
Csi02 53— 53 +Csisne— 5 o7 = 0, (2.2)

ng0, +2n NGiN, +2n

pricemz ngi,n, = 2,01 £ 0,02 je index lomu (pro 514 nm) nitridu (uréeno elip-
sometricky), ngio, = 1,47 je index lomu (pro 514 nm) ¢istého oxidu kfemicitého
(ziskano z [18]) a n je index lomu zkoumané smési, v nasem pripadé popsané rovnici
n=—6,711-107Q3 + 3,848 - 1072Q? + 0, 2665Q + 2, 0067, kde Q je pritok kysliku
v scem (viz 2.11). Proménné cg;0,, Csiyn, jsou koeficienty poméru danych latek ve
smési a tudiz musi platit rovnice

CSi04 + CSisNy = 1. (23)
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Index lomu v zavislosti na pratoku kysliku
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Obrézek 2.11: Zévislost indexu lomu (pfi vinové délce 514 nm) na pritoku kysliku komorou Q(Oz2) (pfi konstantnim
pritoku dusiku Q(N) = 50 sccm).

Pomeér oxidu byl vyjadren jako cg0, = 1 — csizn, @ vztah byl dosazen do vzorce
2.2. Po vyjadfeni pomeéru nitridu cg;,n, ziskame
n%iOQ —n?

n2Si02 +2n2

CSi3N4 - -

. (2.4)

2 2 2 2
NGizNy +2n n5i0, +2n

2 —2 2
NGis Ny T gi0, M

Po zjednoduseni vysledny vztah vypadé takto:

~(n® = ndi0,) (0%, N, +207)
CSisNy = Y —— : (2.5)
3n?(n;,n, — N%io,)

V tuto chvili jiz jen dosadime zndmé hodnoty indext lomu (pro shodnou vlnovou
délku svétla) do pravé strany rovnice 2.5 a ziskdme pomér zastoupeni nitridu ve
zkoumané vrstvé SiO,N, s indexem lomu n.

Doplitkkem vypocteného pomeéru nitridu cg;,n, ku jedné byl zjistén pomeér oxidu
(viz 2.3).

Timto byl zjistén pouze pomér latek SiOy a SizNy, pomér kysliku (koeficient x)
a dusiku (koeficient z) byl zjistén nasledujicimi tivahami. Predpokladdame pfi tom,
ze SizNy lze napsat také jako SiNy 3. Pro pfehlednéjsi zapis zavedme, Ze a = cgi0, a
b = csiyn,, tudiz ze vzorce 2.3 je a+ b = 1. Vrstva je tvofena néasledujicim pomérem
latek.

a-Si0y+b- SiNs = SiO,N, (2.6)
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SiasyO2Nuw = SiO,N,

SilogaN%b == SZOwNy (28)
Pro poméry kysliku x a dusiku y tedy vyplyva:
r=2- CSiOq (29)
4
Y =3 CsiaNy (2.10)

Vysledné zavislosti poméru N a O na prutoku kysliku jsou shrnuty v grafu 2.12.
Vysledky jsou sepsané i v tabulce pouzitych vzorka v 2.5.

Stechiometrie SiOXNy v zavislosti na prutoku kysliku
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Obrézek 2.12: Zavislost poméru kysliku x a dusiku y ve SiOz Ny vrstvé na priatoku kysliku komorou Qo,, v pritbéhu
deponace.

2.4 Zpisob méreni a vyhodnoceni

K analyze tenkych vrstev byla pouzita metoda excitace a sondovani v konfiguraci
na odraz, kterd byla nastinéna v kapitole 1.1 a jejiz detaily usporadani a parametri
meéreni byly predstaveny v kapitole 2.1.
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K ovladani nékterych optickych a mechanickych pristroju (detekéni systémy,
motorizované posuvniky) slouzily jak origindlni softwary, tak zaroven jiz diive vy-
tvorené MATLAB skripty, zastifujici komunikaci s aparaturou.

Pred samotnym mérenim bylo zapotiebi provést nékolik dilezitych kroki, které
zajistovaly spravnost méreni a prispivaly ke zvyseni SNR, tj. ke kvalité vyhodnoco-
vaného signalu. Popis téchto kroki je spise doplnujici informaci, kterd miize pomoci
nasledovnikiim tohoto konkrétniho experimentu. Z téchto divodi je cely popis krokt
umistén do prilohy na konci této diplomové prace.

Vyhodnoceni probihalo v prosttedi MATLAB, kde byla k tomuto tcelu v ramci
této diplomové prace vytvorena sada skripti a funkei.
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3 Popis vysledki

Studium tenkych SiO,N, vrstev bylo zaloZeno na fs sonaru vyuzivajici metodu ex-
citace a sondovani ultrakratkymi laserovymi pulzy, béhem niZz byla mérena zména
odrazivosti od zkoumanych vzorki.

Uskutecnéné experimenty jsou rozdéleny dle charakteru sondovaciho pulzu do
dvou podkapitol. O sonaru s kvazimonochromatickym sondovacim pulzem pri de-
tekci vyvazenymi fotodiodami pojednava podkapitola 3.2. Vysledky méteni viceba-
revnymi pulzy, kdy byl k detekci pouzit spektrograf, shrnuje podkapitola 3.3.

Nejprve vSak bude prvni podkapitola (3.1) vénovana samotné poc¢atecni upravé
namérenych dat. Signdl AR/R byl zpracovavan pomoci MATLAB skriptu, které
byly vytvoreny v ramci této diplomové prace. Cilem bylo vytvorit funkéni soubor
algoritm, které zadany soubor s namérenymi daty automaticky zpracuji, vytvori
prehledné grafy a zobrazi v prikazovém okné vysledky analyzy.

Posledni kapitola (3.4) je pak vénovana modelovani dat respektive prokladanim
dat funkeci predpokladaného pribéhu a odhadovani jejich parametri.

3.1 Pocatecni upravy AR/R signalu

Korekce namétrenych dat zahrnovala nékolik krokt, které vedly k potlaceni zasumeént,
pripadné k tpravé dat pro snadnéjsi vyhodnoceni pribéhu signalu AR/ R.

Vyhlazeni naméreného signalu

Zméreny AR/ R signél byl zatizen Sumem, ktery snizoval jeho kvalitu. Pro ¢asteéné
odstranéni sumu bylo pouzito primérovani hodnot. Z tohoto diivodu byl priibéh re-
flektance jedné oblasti na vzorku obvykle méren nékolikrat. Zpramérovany signal byl
poté podle potreby jesté vyhlazen funkci smooth, ktera primeéruje pres zadany po-
¢et okolnich hodnot. Rozsah okoli byl zvolen tak, aby nenastalo zkresleni samotného

signalu zejména tvaru oscilaci. Obvykle se jednalo o 2 az 4, maximélné 6 hodnot z
okoli.

Nalezeni nulového casu

Nulovym casem je oznacovan okamzik, kdy excitac¢ni pulz vnika do povrchu vzorku,
kde v kratkém case probéhne diky opto-termo-akustickym déjum konverze svétla
v napétovy pulz (akustickou vlnu). V signalu je tento okamzik spojen s prudkou
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zménou reflektance. Pro detekci takovychto prudkych zmén byla pouzita numericka
dopredné derivace signalu, jejiz hodnota je primo imérna sklonu te¢ny funkce (resp.
secny mezi body f(x) a f(x + 1)) v bodé f(z). Osa ¢asového zpozdéni sondovacich
pulzi, jejiz nula byla pred samotnym experimentem urc¢ena hledanim vykyvu v
signalu (viz ptiloha), byla srovnéna podle nalezeného mista poc¢atku v signélu.

Vybér oblasti pro analyzu oscilaci

Signal byl nasledné zkracen o usek ohraniceny Casem t ~ 7 ps. Odstranéna céast
zahrnovala oblast pred ,nulou, kde sondovaci pulz predbihal excitac¢ni, dale prudky
nastup signalu v ,nule” a nasledné oscilace z povrchové Ti vrstvy, ktera nebyla
predmétem analyzy a slouzila ke generaci akustické viny.

Odstranéni exponencialni tendence

Poté byla zbyvajici c¢asti signdlu prolozena exponencialni funkce druhého radu s
tvarem
f(t) = arexp(kit) + asexp(kat). (3.1)

Funkce byla nasledné od signalu odectena, ¢imz byl potlacen klesajici termélni efekt.

Rozdéleni signalu na oblasti — vrstva, substrat

Pfechod akustické viny z vrstvy Si0, N, do substratu Si je doprovazen ndhlou zmé-
nou signalu v kfemikové oscilace, které maji mnohdy nékolikrat vyssi amplitudu nez
oscilace ve vrstvé. Tento prechod byl nalezen opét s vyuzitim druhé derivace. V case
pfechodu byl signdl rozdélen na dvé ¢asti — signal z SiO, N, a signal (pfevazné) z

Si.

Analyza Brillouinovych oscilaci

Na takto upravenych c¢astech signalu byla provedena analyza Brillouinovych oscilaci
s vuzitim rychlé Fourierovy transformace (FEFT). Signal byl pomoci FFT preveden
z Casové do frekvenéni domény. Diskrétni hodnoty frekvencniho spektra byly na-
sledné prolozeny v MATLAB preddefinovanou funkci interp, ktera je zalozena na
interpola¢ni metodé a proklada data vhodnou hladkou funkci. Frekvence nejvyssiho
vrcholu této nafitované funkce byla odhadovanou frekvenci oscilaci signalu.

3.1.1 Ukazka naméreného signalu a provedenych uprav

Na obrézku 3.1 je znazornén naméreny signal s popisky jakému materidlu prislusi
dané oscilace. V pravém hornim rohu je pak naznaceno odecteni exponencialni ten-
dence ze signalu.

Naméreny signal méa velice podobny charakter jako spodni kfivka na obrazku
1.4. 'V case t = 0 excitacni pulz vnikd do slabé vrstvy titanu a diky tepelné roz-
taznosti a opto-elektronickym efektiim se vytvori rovnomérné napéti, které pak v
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Obrézek 3.1: Priklad namérené reflektancéni odezvy. Barevné jsou oddéleny materidly zpusobujici danou oscilaci.
Carkované je vyznaceno odfiznuti signalu, v grafu vpravo nahofe pak odecteni prolozené exponenciilni funkce

podobé akustického pulzu putuje kolmo od povrchu hloubéji do materialu. Tato
opto-akustickd premeéna je doprovazena prudkou zménou reflektance vzorku, tzn.
prudkym skokem v signalu. Tento okamzik se obecné povazuje za ¢as ,nula” t = 0,
pravé v tento moment je optickd draha excitacniho pulzu pfesné rovna draze pulzu
sondovaciho. Postupné chladnuti excitaci zahtatého povrchu je doprovazeno expo-
nencialnim klesanim zmén reflektance od exponované oblasti. Zakmity, které jsou
v signdlu patrné v prvnich pfiblizné 10 ps, jsou kombinaci Brillouinovych oscilaci
vyvolanych v tenké Ti vrstvé a echa od rozhrani Ti-vrstva. V ¢asech okolo 60 ps (Cas
ts;) doséhla vina kiemikového subrstratu. Cést se odrazila od rozhrani a putuje k
povrchu, jeji navrat se v signalu projevi echem od Si (na obrazku 3.1 predpokladané
echo vyznaceno Sipkou)'. Druhd ¢dst pronikd do substratu a vyvoléava Brillouinovy
oscilace s periodou popsanou vztahem 1.8. Oscilace zde narozdil od SiO,N, vrstvy
rychle doznivaji kvili dtlumu svétla v kiemiku.

'Pfi vhodném naladéni sondovaciho svazku, malém zaguméni signdlu a dostateéné dlouhém
snimani muze byt v signalu patrné vyssi echo. Napr. druhé echo se bude nachéazet v case t = 4tg;
a bude spojeno s druhym odrazem akustické viny od substratu.
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3.2 Sonar s monochromatickymi sondovacimi pulzy

V zacatcich experimentti s femtosekundovym sonarem v ramci laboratori TOPTEC
bylo sondovani realizovano monochromatickym respektive kvazi-monochromatickym
laserovym zafenim?. Tyto experimenty se vyznacovaly ., jednodussim” zptisobem de-
tekce, kdy nebylo nutné pri detekovani rozlisovat vinovou délku dopadajiciho svétla
a postacilo snimat pouze jeho optickou intenzitu. K tomu postacil par vyvazenych
fotodiod, pricemz jedna fotodioda zaznamenavala dopad referencniho svazku — cast
sondovaciho svazku, ktera byla délicem svazku oddélena diive nez dopadl na vzorek
a druha fotodioda snimala reflektanci sondovaciho svazku od vzorku.

Nejprve bylo experimentélné navazano na praci J. Kendika [20], ktery pracoval
na tomto konkrétnim experimentu drive v ramci své bakalarské prace. Bylo vyu-
zito jiz sestavené usporadani s NOPA systémem a bylo na ném provedeno tvodni
otestovani chovani fs sonaru. Nasledné se preslo ke zkouméni vlivu vlnové délky
sondovaciho svazku na signdl AR/ R, které je shrnuto v kapitole 3.2.1. Pozdéji bylo
experimentalni usporddéani prestavéno do konfigurace A — SHG (viz 2.1.2) a bylo
provedeno pozi¢ni méreni jednoho vzorku (v sekci 3.2.2), testovani vlivu intenzity
sondovani (v sekci 3.2.3) a zkouméni tvaru odezvy pfi sondovani mista vzorku s
chybéjici titanovou vrstvou 3.2.4.

3.2.1 Vliv vinové délky sondovacich svazkii

Tyto tivodni experimenty probihaly v konfiguraci A— NOPA, vsechny detaily uspo-
radani shrnuje podkapitola 2.1.1. Byly otestovany dvé vlnové délky sondovacich
pulzlt — Apope = 955 nm a Aprope = 640 nm — a byl zkoumdan rozdil v reflektanc-
nich odezvach AR/R. Testovani probihalo na vzorku s vrstvou SiOj 32Ng 45 (0zna-
¢eni S210212-1 v tabulce 2.5). Méfeni probihala pfi shodnych parametrech, lisila se
pouze vlnova délka sondovacich pulzi. Pribéhy zmén reflektance jsou zachyceny v
grafu 3.2 — A\prope = 555 nm Cervené a A,pqpe = 640 nm modre.

Obecny charakter signalfi je popsan vyse (v podkapitole 3.1). Cas piichodu do
substratu je zde ptiblizné tg; ~ 40 ps. Poznamenejme, ze siteni akustické viny vrst-
vou SiO,N, i zde vyvolava Brillouinovy oscilace v rozmezi cast t ~ 10 ps az tg;
(a déle kvuli zpétnym odrazim). Vrstva je vSak prilis slaba (323 nm) vzhledem k
dlouhé periodé oscilaci. Do casové oblasti ~ 10 az 40 ps se vtéstna zhruba jedna
perioda, a ta je z divodu malé kvality signalu a malé amplitudy tézko rozpoznatelna.

Signaly AR/R pri ruznych barvach sondovacich pulzii maji podobny charak-
ter, avsak jsou zde patrné znacné rozdily. Ziejmy rozdil je ve velikosti skoku v
case ,nula”; to souvisi s mirou zmény reflektance povrchu vzorku pro danou vlno-
vou délku svazku. Dalsi rozdil je patrny v Brillouinovych oscilacich Si. Ze vztahu
1.8 vyplyva, ze pomér period v kiemiku (popf. ve vrstve) Tsssnm/T640nm j€ PIimMo

2Kvazi-monochromatické, si 1ze piedstavit jako relativné tizkopasmové zaieni s centralni vinovou
délkou g a spektréilni sitkou AN maximélné par desitek nm. Pouzivané ultrakratké pulzy o délce
20 fs, maji sitku spektra A\ = 23 nm pro A\g = 555 nm a AX = 30 nm pro Ay = 640 nm. Odkazme
na ¢ast textu 1.1.2.
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Vliv vinové délky sondy na signal AR/R

-3
12 210

— /\probe =640 nm

A =555 nm

probe

10 [

AR/R

0 50 100 150
¢as [ps]

AR/R

| | | | | |
0 50 100 150 200 250
Casové zpozZdéni [ps]

Obrézek 3.2: Vysledek analyzy vlivu barvy excitace fs sonarového méfeni na vzorku S210212-1 Ti/SiO1,15No,57/Si
— excita¢ni pulzy dlouhé 200 fs s vinovou délkou 1028 nm a sondovaci 20 fs o 640 nm (resp. 555 nm). Graf vpravo
nahote ukazuje signal bez teplotniho vlivu.

umérny podilu vinovych délek sondovacich svazkit A.eiena/Acervena- Koeficient imér-
nosti je pak roven prevracenému podilu index lomt materidlu pro dané délky
N640nm [ Ms55nm- Obdobnym zpusobem by se lisila i perioda oscilaci SiO,N, vrstvy.

Pomoci rychlé Fourierovy transformace (FFT) byla stanovena frekvence oscilaci
substratu Si na fsssnm = 125 GHz (rep. perioda Tsssnm = 8,00 ps) a fesonm =
103 GHz (rep. perioda Tgi0nm = 9,70 ps). Index lomu substratu Si byl elipsometricky
urcéen na nsssnm = 4,006 a nNgionm = 3, 86.

Z téchto ziskanych parametrti byla dopoctena akustickd rychlost v kfemiku
Usssnm = 8 BH8 m/s & Vggonm = 8 555 m/s, coz prumérovanim da v = 8 557 m/s.

Oscilace ve vrstve Si0, N, jsou téméf nerozpoznatelné, piesto na nich byla pro-
vedena Fourierova analyza. Z frekvencniho spektra byly odec¢teny nasledujici nejvyssi
vrcholy: fsssnm = 55,68 GHz (rep. perioda Tss5nm = 17.96 ps) a feaonm = 30,62 GHz
(rep. perioda Tga0nm = 32.65 ps). S pouzitim vzorce 1.8 jsou ziskany akustické rych-
losti vss5nm = 5874 m/s a Ugonm = 9227 m/s. Je zjevné, ze alespon jedna (prav-
dépodobnéji obé) frekvence oscilaci byly odecteny se zna¢nou nepresnosti, avsak,
kdyz se provede zprumérovani v = 7551 m/s, neni to zcela odchyleny vysledek v
porovnéni s literaturou [35], kterd uvadi pro material SiO; 94N 44 v = 8342 m/s (zde
zkouména vrstva SiOq15Ng 57). Pfesnému urceni doby oscilaci se budeme vénovat v
dalsich podkapitolach — zde slo pouze o ilustraci obtizi pti zpracovani dat reflektance
tenkych vrstev s tloustkou okolo 300 nm.

Je patrné, ze vinova délka sondovacich pulztii vyznamné ovliviiuje charakter sig-
nalu. Na zménu reflektance se podepisuje kombinace elektronickych, tepelnych a
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akustickach prispévki, ktera je pro rtizné vinové délky jina. Detailné o tom pojed-
navaji clanky [11] a [24].

Co se tyce samotného signalu, z hlediska velikosti oscilaci vychézi 1épe sondovani
na kratsi vlnové délce. Na zakladé toho byla pro dalsi experimenty vinova délka son-
dovani zkracena. Experimentalni usporadani bylo upraveno na SHG a pro sondovani
byly déle vyuzivany laserové pulzy s vinovou délkou 514 nm. Opakovaci frekvence
pulzt byla zvysena na 100 kHz.

Ke kvalité vyhodnoceni prispiva ziskdni parametri oscilaci z vice vinovych délek
a jejich nasledné zpriumérovani. V pozdéjsich usporadénich experimentu (viz kapitola
3.3) bude proto pro sondovani vyuzito Sirokospektralni laserové zareni, ¢imz lze
ziskat komplexnéjsi a presnéjsi informaci o vrstvach.

3.2.2 Poziéni méreni

Pted rozséhlej$imi analyzami vzorku bylo nutné ovérit, zda se signal AR/R vzorku
s homogenni vrstvou nemeéni v zavislosti na misté dopadu excitacniho a sondovaciho
svazku na povrch.

Vliv pozice oblasti proméfovani na vzorku na signal AR/R

14 & 107
4 %1073 Odectena prolozena exp. funkce
x=0mm 2r i i
12 x=0.3mm
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Obrazek 3.3: Analyza vlivu pozice dopadu excita¢nich a sondovacich méfen{ na signdl AR/R v ruznych mistech
vzorku. Pump 1028 nm, probe 514 nm (SHG), vzorek S210211-1 s vrstvou SiOg 23N1,18/Si. Prvni echo je vyznaceno
¢ernou sipkou, Sedou Sipkou je naznacen ¢as, kdy akustickd vina po odrazu na substratu a na povrchu dospéla znovu
k substratu. Vpravo nahote je signdl bez teplotniho vlivu.

Na vzorku S210211-1 proto bylo provedeno pri¢né proskenovani v horizontal-
nim sméru. Pii stejnych parametrech excitace a sondovani byla promeérena oblast
o velikosti témér 2 mm s krokem 0.3 mm, pficemz primér soustiedéného spotu
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sondovaciho svazku byl 200 um.*. Velikost excita¢niho svazku v misté vzorku byla
pfiblizné uréena na 500 mm.* V grafu 3.3 je zachycen vysledek tohoto mé&feni.

Tvar AR/ R signalu se pro rizné pozice fokusu témér neméni. Nejvétsi zména je
patrna ve vzdalenosti 0,3 mm od pocatecni pozice méreni, avsak jedna se prevazné
o snizenou zménu odrazivosti o jednotky procent vyvolavajici priblizné konstantni
pokles signalu po celé ¢asové ose.

Z analyzy vyplyva, ze tvar signalu témér nezavisi na pozici oblasti snimani.
Métené vrstvy byly homogenné napraseny ve vakuové komore za stalé rotace sub-
stratu, tudiz nebylo ani predpokldadano, ze by méla vrstva v riznych mistech jinou
tloustku. To by se na signalu projevilo v riznych ¢asech ¢(S7). Z vysledku plyne, ze
pokud dojde ke zméné tvaru signalu pti shodnych parametrech métreni, bude se v ob-
lasti vyskytovat néjaka vada (napr. skrab, bublina, nehomogenita)a nebo o zménu
charakteru rozhrani (napt. pritomnost zoxidované vrstvy). Mize se také s malou
pravdépodobnosti jednat o zménu parametru vrstvy (napt. tloustka, hustota).

3.2.3 Vliv vykonu excitace

Casovy priibéh zmény reflektance v zavislosti na intenzité excitace
vzorek $S210212-1 Ti/SiOxNyISi Q(0,) =1.5sccm

X 1073 Signal znormovén podle vykonu
56 mW =
4 40 mW I
26 mW §
6 mW 2
3r <
o
4
2 —
A Casove zpozdenl [fs] x10%
A \
x MM i | ‘ ’
@ ' ‘ f
z ‘ R
0 M \J
1+
2k
-3 | | | | | | | | | |
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Obréazek 3.4: Pump-probe signal pro rizné vykony excitace. Pump 1028 nm, probe 514 nm (SHG), vzorek S210212-1
Ti/Si01,15No,57/S1 Q(O2) = 1,5 sccm. Vpravo nahofe jsou jednotlivé naméfené signaly znormovéany podle vykonu
excitacnich pulzu.

3Méteni velikosti svazku probihalo nisledovné: Do soustiedéné oblasti byla vlozena kamera
IDS UI-1490LE-M-GL. Z jasného spotu na ¢ipu s vyuzitim informace o velikosti pixelt byl urc¢en
vertikdlni a horizontalni primér svazku, z jejichz priméru bylo uréeno FWHM neboli sitka v
poloviné maxima

4Spot excitaéniho svazku byva obecné vetsi nez spot svazku sondovaciho. Diivodem je snaha o
homogenni excitaci vzorku a vyvolani akustické viny, kterd je z pohledu sondovaciho pulzu rovinna.
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Déle byla provedena vykonova analyza, kdy byla zkouména zavislost tvaru sig-
nalu na intenzité excitacniho zatreni. Pti zachovani opakovaci frekvence 100 kHz byla
ménéna intenzita sondovacich pulztt pomoci skokového ND filtru. Primérny opticky
vykon sondovaciho svazku byl méren absorpénim kiemikovym detektorem. Méreni
probihalo pro 6,5 az 56 mW optického vykonu. Vysledky shrnuje graf 3.4.

Z analyzy vyplyva, ze amplituda signalu byla dle pocateénich odhadi piimo
umérnd optickému vykonu excitace. Zména tvaru signdlu AR/R znormovaného
podle vykonu nebyla piili§ patrnd (maly graf vpravo nahote 3.4).

Patrny je nariist Sumu s nizsim vykonem excitace. Absolutni hodnota Sumu je
vsak pro vSechny zkoumané vykony podobna. Znormovani dat zdirazni rozdil SRN
jednotlivych signéli

Vzhledem k tomu, Ze opticky vykon nema vliv na tvar a zaroven SRN stoupalo s
vyssim optickym vykonem, byl v nésledujicich experimentech pouzivan vykon nej-
VySsi.

3.2.4 Vliv Ti vrstvy

Pro doplnéni informace bylo provedeno porovnavaci méreni vlivu povrchové kovové
vrstvy vzorku S210211-2 (slozeni vrstvy SiOggsNog). K méreni byly zvoleny dvé
oblasti, které se od sebe liSily pouze pritomnosti tlusté ~10 nm titanové vrstvy na
povrchu. Vyslednd zména odrazivosti je zachycena v grafu 3.5 — zména reflektance
oblasti bez titanové vrstvy SiO,N,/Si je zachycena Cervené a modry signal prislusi
oblasti s titanovou vrstvou Ti/SiO,N, /Si.

Vliv titanové vrstvy na signal AR/R
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Obrézek 3.5: Zména odrazivosti s ~10 nm vrstvou titanu (modie) a bez ni (Cervené). Vzorek 5210211-2 se slozenim
vrstvy SiOg,65No,9. Excitace na 2028 nm, sondovani na 514 nm. Vpravo nahofe jsou popsany materidly z nichz
pochézeji nejvyraznéjsi Brillouinovy oscilace vyznaceného tseku.
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Z grafu 3.5 je patrny vyznamny rozdil ve tvaru signdlu AR/R pro oblast bez
titanové vrstvy oproti obvyklému tvaru signalu z Ti/SiO,N, /Si. Exponencidlni cha-
rakter signali je podobny, rozdil nalezneme zejména v Brillouinovych oscilacich a
v oblasti vniknut{ excitacni vlny do vzorku ¢ € [0;5] ps. V ¢erveném signalu (ob-
last SiOg 65 No,9/Si) jsou patrné pouze oscilace s malou amplitudou, které zacinaji
v Case t =~ 5 ps a jsou postupné tlumeny (jak je dobfe patrné v hornim grafu).
Tyto oscilace maji shodnou periodu jako oscilace modrého signalu, které zacinaji v
case t =~ 35 ps. Tyto Brillouinovy oscilace jsou vyvolany kifemikovym substratem. V
pripadé SiO,N, /Si excita¢ni pulz nejprve vnikd do vrstvy SiO,N,, se kterou vSak
témér neinteraguje a pouze ji prochazi. Konverze excitacniho pulzu v napétovy pulz
v ,nule, tedy v obou pripadech méreni znaci jinou udalost — pro modry signal je to
vniknuti excita¢niho pulzu do Ti vrstvy, pro ¢erveny pak vnik do substratu Si.

3.2.5 Analyza SiO;N, vrstev s riznym pomérem O a N

Po tvodnich experimentech, kdy byl zkoumén vliv riznych faktort na zménu signalu
AR/R, bylo pfistoupeno k analyze vrstev Ti/SiO,N,, /Si s riznym pomérem kysliku
a dusiku.

Vrstvy s tlouStkou do 350 nm

Nejprve byly promérovany vrstvy jejichz tloustka se pohybovala od 300 do 370 nm.
Naméteny vyvoj odrazivosti jednotlivych vzorkt je zachycen v levém grafu 3.6,
vpravo jsou pak zachyceny Brillouinovy oscilace ziskané jednotlivym odec¢tenim pro-
lozené dvojité exponencialy danym nameérenym signalem.

Jednotlivé signaly se 1isi podobou nastupniho signdlu, ktery vSsak muize byt spojen
s kolisavou tloustkou titanové vrstvy na jednotlivych vzorcich. Jeji tloustka je z
parametri deponace odhadovana na 1145 nm.

Dalsim rozdilem je ¢as ndstupu akustické viny do Si substratu ¢(S%), ktery se
pohybuje od 26 ps pro vrstvu S210204-2 (Q(O2)=0 sccm, tzn. SigNy) az po 50 ps pro
vrstvu S210218-3 (Q(O2)=3 scem, tj. SiOq 74Np 17). Tento posun souvisi pfedevsim s
tloustkou samotnych vrstev (lze nalézt v tabulce 2.5), ale je také ovlivnén rozdilnou
rychlosti podélnych akustickych vin ve vrstvach.

Perioda oscilaci v Si je v rdmci rtiznych vzorkt shodnd, jak naznacuji pomocné
carkované cary, nebot parametry, uvedené ve vzorci 1.8, se pro jednotlivé vzorky
nemeéni. Jedna se o vinovou délku sondovani A, akusticka rychlost v, index lomu
materidlu n a thel 0 svirany sméry dopadu sondovaciho a excitacniho svazku. Pe-
rioda oscilaci byla pomoci FFT a zprimérovanim jednotlivych odectt urcena na
T(Si) = 7,20 ps, coz odpovida frekvenci f = 138.9 GHz. Akustickd rychlost byla
dle vzorce 1.8 vypoctena v = 8478 m/s.

Oscilace ve vrstvach SiO,N, jsou sice patrné, avsak jejich amplituda neni prilis
velka a v nékterych pripadech ji zcela prekryva sum. Navic oblast, z niz lze nejlépe
oscilace ve vrstveé urcit (tj. interval ¢ € [7;¢(S%)] ps), neni prili§ rozséhld pro osci-
lace s vétsi periodou. Jak lze pozorovat, jedna se ptiblizné o jednu periodu v této
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Signal AR/R pro riizné slozeni SiO,N, Odectena prolozena exp. funkce
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Obrézek 3.6: Naméfeny AR/R signal pro SiO;N, vrstvy rizného sloZeni v relativni skdle (vlevo), Brillouenovy
oscilace ziskané ode¢tenim prolozené exp. funkce (vpravo).

oblasti, coz zna¢né komplikuje urceni parametrt oscilace. Periodu T'(Si0,N,) tak
bylo mozné priblizné urcit pro vzorky o tloustce minimalné 330 nm (3 horni kiivky
v 3.6). Parametry oscilace tencich vrstev byly odhadnuty s velkou nejistotou, s tim
také souvisi odhad rychlosti zvuku, ktery nelze povazovat za prilis vérohodny. Na
obrazku 3.7 lze vidét urceni frekvence oscilaci na zakladé FFT pro oba ptipady —
spravné urceni frekvence a obtizné uskutecnitelném odectu f(SiO,N,).
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Obréazek 3.7: Rozlozeni vstupniho signilu (nahofe ¢ernd kfivka) pomoci FFT do frekvencéniho spektra (dole) a

vizuélni kontrola sprévnosti uréeni f(SiO;Ny) (nahofe Cervena kiivka). Sprdvné urcéeni v grafech vlevo a priklad
chybného vpravo.
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Vrstvy s tloustkou nad 500 nm

Dalsi sada vzorkt Ti/ SiO, N, /Si obsahovala Ti vrstvu s tloustkou 11 nm (u vzorki
S210914-1 a S210917-1) nebo 15 nm (u 200915-1 a S210908-3) a SiO,N, vrstvu s
tloustkou od 600 do 1300 nm nanesenou pii prutoku kysliku 0 — 1,5 scem (vice v
tabulce 2.5).

V pripadé téchto vzorku se jiz parametry oscilaci daly urcit 1épe. Graf 3.8 za-
chycuje namétené signaly AR/R, vlevo pak vyextrahované Brillouinovy oscilace.
Sipkami jsou naznaceny echa v signalech.

Signal AR/R pro rGizné slozeni SiO,N, Odectena prolozena exp. funkce
0.08 1
0 sccm
5$200915-1
| 0,5 sccm
007 $210908-3
1 sccm
$210914-1
0.06 - 1,5 sccm
S$210917-1
= MARA =
T 0.04 W - s 0.02
o N 3
@ @ 0.015¢
< 002 | 1 <
0.01 |
0r 0.005 |-
0 A
-0.02
0 50 100 150 200 250 300 350 400 0 100 200 300 400
Casové zpozdéni sondy [ps] Casoveé zpozdéni sondy [ps]

Obrézek 3.8: Naméfeny AR/R signdl pro SiO4zN, vrstvy rizného slozeni v relativni $kéle (vlevo), Brillouinovy
oscilace ziskané ode¢tenim proloZené exp. funkce (vpravo). Cerné Sipky poukazuji na echa.

Perioda oscilaci v Si substratu je , jako v predchozim ptipadé u tencich vrstev,
shodnda pro jednotlivé vzorky. Parametry oscilaci v tomto pripadé byly po zpri-
mérovani urceny na 7'(Si) = 7.19 ps a f(Si) = 139.1 GHz. Rychlost zvuku ¢inila
v(Si) =8 489 m/s. Dospélo se k témér shodnym tdajim jako v piipadé tenéich
vzorkil.

Oscilace SiO,N, vrstvy byly uréeny s pomoci FFT analyzy. Odhadnuté frek-
vence pro jednotlivé vzorky a spravnost jejiho urceni je vyznacena v grafech 3.9.
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Obrézek 3.9: Naméfeny AR/R signdl pro SiO;N, vrstvy rizného slozeni v relativni skéle (vlevo), Brillouinovy
oscilace ziskané ode¢tenim proloZzené exp. funkce (vpravo). Cerné Sipky poukazuji na echa.

Perioda oscilaci pro vrstvy deponované pii pritoku kysliku 0 scem, 0,5 scem,
1 scecm a 1,5 scem byla uréena postupné 13.00 ps, 14.10 ps, 17.27 ps, 19.49 ps.
Akustickd rychlost byla ur¢ena na 10 033 m/s, 9 691 m/s, 8 553 m/s, 7 735 m/s.

3.3 Sonar s vicebarevnymi sondovacimi pulzy

Dtvodem zmény charakteru sondovacich pulzti, prechod z jednobarevného sondo-
vani na sirokospektralni, bylo zkouméani vlivu vinové délky na snimany signal AR/ R
a ziskani detailnéjsi charakteristiky vzorkl. Pro takovouto zménu bylo nutné presta-
vét usporadani experimentu, prevazné cast spektralni konverze excitacniho svazku
a systému detekce. Misto BBO krystalu s SHG byl do cesty excitace vlozen krys-
tal YAG ve kterém vznikalo Sirokospektralni laserové zareni — superkontinuum. De-
tekéni fotodioody pak byly nahrazeny spektrografem. Parametry méreni jsou shrnuty
v kapitole 2.1.3.

Sondovaci svazek obsahoval kontinualni Sirokou oblast vinovych délek s rozsa-
hem ~ 450 nm. Poznamenejme, Ze spektrum meérené spektrografem tzce zavisi na
spravném naladéni vstupniho svazku. Uhel, pod kterym svazek vchézi do spektro-
grafu, urcuje, na jakou pozici CCD ¢ipu spektrografu bude konkrétni vinova délka
dopadat. Pokud je vSak vénovano usili spravnému naladéni svazku pomoci zrcadel
pred vstupem do spektrografu (ndvodny popis ladéni v piiloze), pak spektrum mé-
fené CCD cipem spektrografu je relevantni. Tvar spektra lze ovéfit béznym VIS
spektrometrem.

Vzhledem k tomu, Ze bylo vstupni svétlo do svazku rozsiteno kontinualné na spek-
trum Siroké minimalné 550 nm (IR oblast jiz nebyla vzhledem k nepotiebné informaci
zkouména), intenzita na konkrétni vinové délce (kromé délky vstupni 1028 nm) byla
velice slaba. Pti méreni jsme se navic zamérovali na viditelnou oblast, ktera byla
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samotnym okrajem spektralniho rozsahu superkontinua. Intenzita odrazenych son-
dovacich pulzti dopadajici na CCD ¢ip spektrometru byla velice nizka a proto byly
4 sloupce (prislusici 4 hodnotdm A) seCteny a byla jim pfifazena piislusnd vinova
délka. Déle byl prubéh zmény odrazivosti méren nékolikrat (obvykle 8 nebo 16 sad)
a jednotlivd méreni byla zprumérovana.

Jedno méreni se sondovanim SC bylo casové velice ndrocné, jak z hlediska nut-
nosti presné justaze svazku, tak z hlediska samotné detekce, ktera obvykle trvala 6
az 16 hodin.

3.3.1 Charakter AR/R signalu ze spektrografu

Na obrazku 3.10 je zndzornén obecny charakter AR/ R signalu pri sondovani pomoci
SC pri detekci spektrografem. Jsou zde zaroven vyznaceny dilezité oblasti signalu.

Signal AR/R z SC sondovani v zavislosti na vinové délce
500
550
600

650

vinova délka A [nm]

0 20 40 60 80 100 120 x 104

Casové zpoznéni sondy t [ps]

Obrézek 3.10: Oblast A — néstup do vzorku a Ti oscilace, B — rozhrani vrstva/substrat (SiO;N, /Si), C — echo. Bile
vyznacené oscilace 1 — SiO;Ny, 2 — Si (patrny Gtlum).

Jmenovité vniknuti excitacni viny do vzorku a doznivajici oscilace titanu na povrchu
(A), signdl vyvolany vstupem akustické vlny do substratu na rozhrani SiO,N, /Si
(B) a vyskyt echa - prichodu odrazené c¢asti akustické vlny zpéatky k povrchu (C).
Vsimnéme si, ze jednotlivé vlnové délky nedopadaji na povrch vzorku najednou —
patrné je to zejména v oblasti A, kdy spojnice skoki nema linearni svisly charakter.
Tento fakt je zptisoben samotnou generaci SC sondovaciho svazku v YAG krystalu a
disperzi na optickych komponentech ve draze svazku predchazejici dopadu na vzorek,
coz zpusobi tzv. ¢erp (rozmitnuti barev) sondovaciho svazku.

Bilymi ovalnymi oblastmi jsou pak vyznaceny nékterd maxima oscilaci v SiO,N,,
vrstveé (1) a v substratu Si (2), u nichz je patrné doznivani. Viditelné pruhy (spojnice
vrcholu period), se postupné vice a vice ,,sklapi”, coZ je zpusobeno rostouci periodou
s vyssi vinovou délkou (viz také vztah 1.8).

Vodorovna modulace, jak naznacuje modry a Cerveny horizontalni pas, souvisi
s charakteristickym pribéhem reflektance v zavislosti na vinové délce pro tenkou
vrstvu. Stoupani znaci konstruktivni interferenci, pokles naopak destruktivni. S vyssi
tloustkou vrstvy je pribéh reflektance promodulovan vice.
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3.3.2 Analyza SiOxNy vrstev s riiznym pomérem O a N

Vrstvy s tloustkou do 350 nm

Na souboru grafti 3.11 jsou vyobrazeny vysledky sondovani SC. V levém sloupci se
nachézi naméfené signaly AR/R v zavislosti na vlnové délce. Vpravo se pak nachazi
data po upravé, kterd spocivala v odstranéni pocatku a oscilaci z Ti, v odecteni
nafitované exponencialni funkce z kazdého radku a ve zpriumérovani 8 radka, kvili
potlaceni zasumeéni a zvyraznéni oscilaci.
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Obrazek 3.11: SC sondovani vrstev do 350 nm. Vlevo namérend data, vpravo upravend data — tzn. odstranén signal
do casu t=6 ps, odectena exponencidlni tendence a zpramérovano 8 radku pro lepsi kontrast oscilaci.

Vrstvy s tloustkou nad 500 nm

Sondovani sirokospektralnimi pulzy bylo velice zavislé na mnoha vstupnich para-
metrech. Samotnd generace superkontinua je zna¢né nachylna na zménu okolnich
faktori, at uz se jednd o vstupni svazek nebo o laboratorni podminky. Proto byly
ucinény nékteré kroky k zajisténi stalych podminek. Ku prikladu zakrytovani c¢asti
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vstupniho svazku do YAG krystalu, aby vlivem klimatizace ¢i pohybu vyzkumnikt
okolo nebyl nepatrné ovliviiovan smér a pozice svazku. To by se mohlo, vzhledem k
dlouhé draze svazku, silné projevit v detekovaném signalu.

Stéle vsak byl detekovany AR/ R signal u nékterych méteni silné zatizen Sumem,
jak ukazuji spodni grafy 3.12 vysledky sondovani vrstev s tloustkou nad 500 nm.
Problém silného zasumeéni bude cilem dalsiho smérovani experimentu do budoucna.
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Obrazek 3.12: SC sondovani vrstev nad 500 nm. Vlevo naméfend data, vpravo upravena data — tzn. odstranén signal
do ¢asu t=6 ps, odectena exponencidlni tendence a zprumérovano 8 radku pro lepsi kontrast oscilaci.

3.4 Prokladani dat funkci predpokladaného priibéhu

Naméreny signdl AR/ R ofezany o pocatecni signal v ¢ase do ~10 ps za poc¢atkem a s
odectenou exponencialni tendenci byl nésledné modelovan zjednodusenym empiric-
kym modelem. Redlna normovand zména reflektance zavisela na mnoha parametrech
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a zaroven byla vysledkem kombinace odrazeného sondovaciho pulzu od vicero ra-
zovych napétovych vin. Pravdou zlstava, ze v jednom casovém tseku byl na jeden
sondovaci pulz vzorek excitovan jen jednim excita¢nim pulzem, avsak stejné jako
svetlo, tak i akustické viny se na rozhrani dvou material ¢astecné odrazi a putuji
materidlem zpét. Na kazdém rozhrani je tedy prichazejici akusticka vina rozdélena
na dvé — prvni pronika do dalsiho materialu a druhé je od rozhrani odrazena a Siri
se v opacném smeéru. Takto vzniknou dalsi a dalsi fragmenty viny, které postupné
slabnou s kazdym odrazem a priichodem materidlem kvili akustickému tdtlumu.
Vysledna reflektance vzorku je pak interferenci svételnych vin (¢dsti sondovaciho
svazku) odrazenych od téchto fragmentu prvotni akustické viny.

V popisu namérené zmény reflektance byl uvazovan vliv pouze dvou odrazi,
ostatni byly zanedbéany, avsak vzhledem k jejich malému prispévku nebyl takto zjed-
noduseny vypocet signdlu AR/R moc vzdaleny od reality. Déle byl popis zamétren
pouze na SiO,N, vrstvu a substrat. Tenkd Ti vrstva, kde dochézelo ke konverzi exci-
tacniho pulzu na akustickou vinu nebyla do modelu zahrnuta. Pro zjednoduseni bylo
uvazovano, ze je Ti vrstva nekonecné slaba a signél byl modelovan ne od pocatku
t = 0, kdy zapocala generace razové viny, ale v ¢ase pozdéjsim cca t = tg, = 7 ps,
kdy byl proces dokoncen a doznély i zakmity signdlu z titanu.

Nésledujici fukef f(t) v 3.2 byl popséan tvar signalu AR/R

(3.2)
pricemz t;,; je prvni neznamy parametr udavajici ¢as, kdy akustickd vina dojde od
rozhrani Ti-SiO,N, k substratu (k rozhrani SiO,N,-Si). Funkce f(t) se sklada z
péti komponent, které popisuji prispévek signalu pro rtznou pozici akustické viny.
Jednotlivé funkce budou popsany vzapéti.

V nasledujici ¢asti jsou funkce f;_5 konkretizovany a popsany s vyuzitim
Heavisideovy funkce Hj (jednotkovy skok). Nezndmé parametry funkei jsou shrnuty
v tabulce 3.1.

Tabulka 3.1: Tabulka parametri modelu popisujici AR/R signél

terin | POCatecni cas modelovani
tint | Cas prichodu akustické viny k substratu
A, | amplituda oscilaci v S10, N, vrstvé
Ty | perioda oscilaci v SiO, N, vrstvé
¢1 | pocatecni faze oscilaci v SiO,N, vrstvé
Ay | amplituda oscilaci v Si substratu
T, | perioda oscilaci v Si substratu
¢ | pocatecni faze oscilaci v Si substratu
a | akusticky koeficient ttlumu v Si substratu
ry | reflektanéni koeficient rozhrani vrstva-substrat (Si0,N,-Si)
ry | reflektanéni koeficient rozhrani kov-vrstva (Ti-Si0,N,)

Funkce f; popisuje prubéh zmény reflektance pri prvotnim prichodu prave vy-
tvorené akustické vlny vrstvou SiO,N,, pficemz tento piispévek signalu se vyskytuje
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od pocatecniho casu t,.;, az do chvile t;,;, kdy akusticka vlna narazi na substrat.

fl(t < tmt) = fl(t) : [Hl(tzaC) - Hl(tint)] (3-3>
fi(t) = Ay - sin (QT—Tt + d)l) (3.4)

Na rozhrani vrstva-substrat s reflektanci r; se v Case t;,; akustickd vlna ¢asteéné
odrazi (ry - 100 %) a zbytek ((1-r1)-100 %) vnika do substratu Si, kde se sifi dale.
Tato druhd ¢ast viny, jejiz vyvoland zména reflektance je popsana funkei so, se Siri
substratem s postupnym utlumem danym koeficientem utlumu a.

fo(t > tine) = folt) - [Hi(tint)] (3.5)

folt) = As - sin (QT—Zt + @) - exp (—t - t) (3.6)

a

Odrazend cast akustické viny putuje zpatky na povrch (resp. k rozhrani Ti-vrstva) a
podili se na signdlu AR/R piispévkem f3 po dobu, nez dosdhne povrchu, tj. v ¢ase
ting aZ 2t;n. Tato zpétné odrazend vlna ma charakter viny v ¢ase od tg.in do tin,
avsak v opacném casovém pojeti, tzn. jako bychom na ni pohliZeli retrospektivné
— nejprve by byla u rozhrani vrstva-substrat, pak by se nachazela kousek pred nim
atd., az bychom ji nakonec vidéli u povrchu. Navic je ,slabsi”(mé mensi amplitudu)
nez akustickd vlna ptavodni kvili ¢astecnému odrazu od rozhrani vrstva-substrat.
Také zména reflektance ma stejny charakter jako signal fi, jen ma r; krat mensi
amplitudu a vyskytuje se v argumentu sinu reverzni cas.

fg(t) =Ty A1 - 8in (;—T(tht - t) + ¢1) (38)

V case 2t;,; dochazi k druhému c¢astecnému odrazu s reflektanci ro, tentokrat na
povrchu (rozhrani Ti-Si0O,N,). Funkce f; popisuje zménu reflektance vyvolanou
Sificim se fragmentem viny odrazeného od povrchu zpatky smérem k substratu. Ma
stejny charakter jako funkce f;, jen se snizenou amplitudou kvili prvnimu i tomuto
druhému odrazu.

J1(2timy <t < 3ting) = fa(t) - [Hi1(2tine) — Hi(3tine)] (3.9)

f4(t) =T1-T9- Al - Sin (3_,—71-(15 - 2tmt) + §b1) (310)

1

V Case 3t;,; se fragment viny dostava znovu k substratu. Zde se jiz uvazuje uplné
vniknuti viny do substratu. Funkce f5 li¢i situaci, kdy tento fragment putuje v
substratu kremiku.

f5(t > 3tint) = f5(t) - [H1(3tint)] (3.11)
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fs(t) =11 19 Ay - sin (;—W(t — 3tint) + ¢2) - exp (—ﬂ> (3.12)

2 a

Modelovani probihalo s vyuzitim preddefinované funkce sytému MATLAB
,fminsearch”. Tato fukce je nadefinovana obecné na hledani minima néjaké veli-
¢iny (funkce) — v tomto piipadé kvadratu diferenci mezi fitovanou funkei f(t) z 3.2
a naméfenym signalem AR/R. Opakovanou zménou volnych parametri v minima-
lizované funkci je postupné nalezeno minimum funkce.

3.4.1 Odhad parametrii

Pro presnéjsi nalezeni tvaru fitované funkce popisujici naméreny signal, tzn. vyvaro-
vani se najiti pouhého lokalniho minima kvadratu diferenci od naméreného signalu,
bylo nutné zadat pocatecni parametry blizké parametrim hledanym. Proto byl vy-
tvoren soubor funkci slouzici k odhadu jednotlivych parametri. Odhad parametra
probihal nasledovné.

ting — Cas prichodu akustické viny k substratu

Vzhledem k tomu, Ze oscilace Si substratu byly doprovazeny prudkym nastupem,
bylo k urceni ¢asu nastupu vyuzito druhé numerické derivace signalu. Zderivovany
signal byl nasledné umocnén ¢tvrtou mocninou. Nejnizsi ¢as, kdy byl prekonan limit
1/6 z maximélniho signalu byl povazovan za hledany ¢as t;,;.

Signal byl casem t;,; rozdélen na dveé casti — oscilace ve vrstvé a signal ze sub-
stratu. Hodnoty v okoli ¢asu t;,; (hodnoty v prechodové oblasti SiO,N,/T) byly
od ¢asti odstranény aby neovliviiovaly odhad dalsich parametri.

A; a A; — amplitudy oscilaci

Nejvyssi hodnoty obou é&sti slouzily jako vstupni hodnoty amplitud A; (v ¢asti
Si0,N,) a A, (Cast substratu).

T; a T, — periody oscilaci

Periody oscilaci byly ziskdany pomoci FF transformace, pricemz byly analyzovany
obé c¢asti signalu zvlast. Z kazdé casti signalu byla vyctena frekvence s nejvyssi
amplitudou, jejiz obracena hodnota davala vstupni parametr periody 77 a T5.

a — koeficient Gtlumu

Koeficient tutlumu Si byl zjistén z obdlky dohasinani druhé casti signalu, jak je
naznaceno na obrazku 3.13.

Vrcholy oscilaci byly prolozeny exponencialni funkci. Vykresleni v logaritmické
skale dalo této funkci linedrni charakter. Smérnice k linedarni funkce (obélky, na
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Utlum v Si substratu
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Obréazek 3.13: Utlum v substratu Si. Kifzky vyznacené vrcholy a jimi prolozend exponencidlni funkce. V pravém
hornim rohu byl na prolozenou exp. f. aplikovan pfirozeny logaritmus. Ze sklonu vysledné linedrni funkce je urcen
akusticky dtlum.

kterou byl aplikovan ptirozeny logaritmus) pak urcuje koeficient titlumu nasledujicim

zpusobem.
1 1

aQa = —— =

e NS T 1.04-10719 s. (3.13)

o1, ¢2, r1 A ro — faze oscilaci a koeficienty odrazivosti rozhrani

Faze ¢1, ¢ a reflektance r1, 9 nebyly odhadovany a byly pro fitovani nastaveny na
hodnotu 0.

3.4.2 Priibéh a vysledky fitovani

Fitovani nejprve probihalo s volnymi vSemi parametry. Poté byly zafixovany dva pa-
rametry pojici se se substratem Si — perioda oscilaci T; a akusticky atlum a. Jejich
hodnota je pro vzorky o ruznych tloustkach a slozenich vrstev neménnd (pii zacho-
vani parametri méfeni jako Apope @ tthel mezi svazky ). Témto parametrim, které
nebyly fitovany, byla prifazena primérna hodnota danych jiz zndmych parametri
ziskanych z fitovani s volnymi parametry: T, = 7,194 ps a a = 105, 3 ps.Ostatni
parametry byly volné, tj. ménitelné.

K minimalizaci byla vyuzita funkce ,fminsearch”; jejiz vstupem byla meritni
funkce (bude pfiblizena dale), vektor s poc¢ate¢nimi odhady parametru a parametr
uréujici vykreslovani dat. Ukolem ,fminsearch” bylo minimalizovat meritni funkci
fmerit, respektive hledat parametry popsané v tabulce 3.1 pro meritni funkci takové,
aby hodnota f,,..+ byla co nejnizsi.

63



Meritni funkce reprezentovala sumu kvadratu odchylek a méla tvar:

fmeritni = Z(data - fodhad)z, (314)

fodhaa je vyse navrzena funkce f, popsand vztahem 3.2. Ta byla v kazdém cyklu
minimalizace volana skrz funkci f,,critn: @ vstupem byly nové navrzené parametry z

predchoziho cyklu.
V grafu 3.14 jsou barevné znazornény nafitované funkce signali AR/R jednotli-

vych vrstev (¢erné kiivky).
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Obréazek 3.14: Vysledky fitovdni naméfenych signdlat AR/R vrstev s tloustkou do 350 nm.

Obdobné jako v predchozim pripadé jsou v grafu 3.15vykresleny vysledky fitovani
pro vzorky s tloustkou nad 500 nm.

Kdyz byla poté nafitovana funkce odec¢tena z namérenych dat, vzesly odchylky
od predpokladaného pribehu tzv. rezidua. Rezidua zachycuje graf 3.16.

Nejsilnéjsi odchyleni od fitované funkce nastava v mistech rozhrani, jejichz zvy-
raznéni bylo hlavnim divodem provedeného fitovani. Pokud by vznikla naptiklad
mezi substratem a vrstvou zoxidovand vrstva, mohla by byt prave z tvaru signalu na
rozhrani rozpoznana. Odhalovani mezivrstev na rozhranich bude predmétem dalstho
experimentalniho studovani chovani signalu z fs sonaru, k ¢emuz bude nutné vytvo-
Iit dalsi vzorky. Napfiklad vzorek, kde na jedné ¢asti bude klasicka 17'/SiO, N, /Si a
na druhé jeho ¢asti bude ucelné vytvorena velmi slabd mezivrstva oxidu kremicitého,
tedy struktura 7'/SiO, N, /SiOz/ Si.
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Prolozeni namérenych dat kfivkou predpokladaného pribéhu
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Obréazek 3.15: Vysledky fitovdni naméfenych signdlat AR/R vrstev s tloustkou nad 500 nm.
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Obréazek 3.16: Rezidua naméfenych dat po odectu fitované funkce — vrstvy s tloustkou do 350 nm (vlevo) a nad 500 nm
(vpravo). Rozhrani vrstva-substrat (elipsa), echo na povrchu (obdélnik), rozhrani vrstva-substrét pro odrazenou

akust. vlnu jdouci k povrchu a zpét (obdélnik)

3.4.3 Nafitované parametry

Parametry, které byly vysledkem fitovaciho procesu, byly vykreslovany v relativnim
zastoupeni nitridu, tzn. v poméru N, = y/(z + y) ziskaného z pomérovych koefici-
entl = a y vrstev Si0,N,. Jednotlivé vystupni parametry fitovani jsou zakresleny v
nasledujicich grafech 3.17.
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O vrstvy s tloustkou do 350 nm
% vrstvy s tloustkou nad 500 nm
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Obrézek 3.17: Vysledné parametry fitovani signdlu AR/R preddefinovanou funkci pro SiO; Ny vrstvy do 350 nm
(o), nad 500 nm (*). Z4vislost je vyjadfena vzhledem k poméru materidlovych koeficientd N, = y/(z + v).

Parametr tg; byl vice nez na N, zavisly na tloustce vrstev, byl na ni pifimo
umérny. Vzhledem k tomu, zZe pouzitd minimaliza¢ni funkce fminsearch neumozno-
vala limitovat hodnoty hledanych parametrt, vysly v nékterych piipadech koefici-
enty 1 a ro zaporné. Taktéz amplitudy A; a As v nékterych pripadech vysly zaporneé.
Tyto neduhy vsak mohou byt vyvazeny znaminkem a velikosti fazi 6, a 6. Tyto pa-
rametry jsou svazany, vyjde-li naptiklad zaporné intenzita, stejného vysledku lze
dosdahnout s kladnou amplitudou a zapornou fazi.

Z graft lze vycist urcitou stoupajici (pro parametr Ay) poptipadé klesajici (u 77)
tendenci nafitovanych parametra v zavislosti na materialovém pomeéru N,. Ampli-
tuda oscilaci Si mize vsak byt spojena se samotnou Si0,N, tloustkou vrstvy. Ta
byla u jednotlivych vzorkt rtizna a zaroven rostla s klesajicim N,.

3.4.4 Akusticka rychlost v 570, N, vrstvach

Z nafitovanych period oscilaci v 510, N, vrstvach byla vypoctena s vyuzitim vzorce
1.8 akustickd rychlost téchto vrstev. Z dat byla vyloucena perioda pro N,4=0,83,
jedné se o vzorek S210211-1 deponovany pii Q(O2) = 0,25 sccm. Tato perioda byla
urcena se znacnou nepresnosti. Vysledky rychlosti zvuku, shrnuté v grafu 3.18, byly
porovnéany se studiemi A. Nagakuba [35] a H. T. Grahna [36].
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Akusticka rychlost v SiO,N, vrstvach
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Obréazek 3.18: Vysledky odhadu akustické rychlosti v SiOx Ny vrstvach. Pro porovnéani jsou vyobrazena dalsi studie

autorit Nagakubo [35] (Zluté x) a Grahn [36] (fialové +).
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4 Zaveér

V ramci této diplomové prace byly provedeny experimenty nové sestaveného fs so-
naru — nastroje pro analyzu tenkych optickych vrstev. Byly zkoumany tenké vrstvy
SiO,N, s riznym pomérem kysliku a dusiku, které byly interné oznacoviny jako
tzv. ,sionisté”. Jako substrat slouzil kifemikovy wafer, na néjz byla pomoci IBS na-
nesena jedna homogenni SiO,N, vrstva (tloustka v rozmezi 280 az 1500 nm) a tenka
povrchové titanova vrstva (=10-15 nm).

K méfeni byla vyuzita metoda excitace a sondovani (tzv. pump—probe) s vyu-
zitim femtosekundovych laserovych pulzii. Objektem zkouméni byla zména reflek-
tance vzorku v zavislosti na pozici excitaci vyvolané akustické viny — signdl AR/ R.
Excitace probihala v NIR oblasti. Sondovani zajistovaly kvazi-monochromatické i
sirokospektralni pulzy z viditelné oblasti. Postupné se vyuzilo trech typu uspora-
dani experimentu s riznym zpusobem konverze vinové délky sondovacich svazk —
NOPA, SGH a SC.

Jednobarevné sondovaci pulzy se vyznacovaly, zejména v konfiguraci A — SHG,
dobrou stabilitou, vyssi odolnosti viic¢i zméné okolnich vlivii véetné vstupniho svazku.
Ziskany signdal nebyl navic prilis zatizen Sumem, coz umoznovalo snadné a presné
vyhodnoceni. Naopak sondovani pomoci SC davalo informaci o prubéhu reflektance
pro celou skalu vinovych délek v jednom okamziku. Takové méteni bylo kvili né-
kolikanasobnému priamérovani kvuli potlaceni Sumu ¢asové velmi naroéné (trvalo
nékolik hodin). Avsak pokud by se méla délat tak rozsahld analyza pomoci promén-
né¢ho jednobarevného sondovani, ¢asova narocnost celkového métreni by byla jesté
VEtsi.

Nejprve byly provedeny tivodni testy, pti nichz byl zkouman vliv vinové délky na
kvalitu signdlu a kontrast Brillouinovych oscilaci. K analyze byly vyuzity monochro-
matické sondovaci pulzy, jejichz vinova délka byla ménéna pomoci NOPA. Vysledky
ukazaly vhodnost pouziti nizsich vlnovych délek pro zkoumany typ vzorki. Proto
také bylo pristoupeno k usporadani s SHG, které nahradilo NOPA systém. Sondovani
poté probihalo na 514 nm, tj. vybrané vhodné vinové délce s vysokou amplitudou
optoakustického signalu.

Za sondovani uzkopasmovymi pulzy na 514 nm bylo provedeno pozi¢ni méreni,
kdy byl vybrany vzorek ,proskenovan” v sedmi rtznych mistech na povrchu. Z po-
rovnani jednotlivych méfeni bylo zjisténo, ze signdly AR/R ze vSech oblasti maji
shodny charakter. V pristich méfenich pro docileni charakterizace vzorku nebylo
nutné vzorek skenovat v raznych pozicich a bylo mozné se zamérit pouze na jednu
oblast.
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Nésledovala analyza vlivu vykonu excita¢nich pulzi na signdl AR/R. Pti stalé
opakovaci frekvenci 100 kHz byl ménén opticky vykon v rozsahu 6,5 az 56 mW. Vy-
plynulo, ze ,sila” signalu véetné velikosti amplitudy oscilaci je primo imérna optic-
kému vykonu. Pri¢emz relativni standardni smérodatna odchylka s nizsim vykonem
stoupa. Vzhledem k tomu, ze tvar signalu nijak pozorovatelné nezavisel na energii
excitacniho pulsu, probihala vSechna dalsi métreni s vysokou excitac¢ni hustotou pro
dosazeni vysoké amplitudy signalu AR/R.

Zkouman byl také vliv Ti vrstvy na signal fs sonaru. Oblast bez povrchové tita-
nové vrstvy se vyznacovala vyznamné rozdilnym charakterem signalu, ktery zahr-
noval zejména Brillouinovy oscilace kfemiku po celé ¢asové délce od pocatku déle.
Tento charakter 1ze vysvétlit tim, ze akusticky pulz pti neptitomnosti kovové vrstvy
vznikd az v kfemikovém substratu. Méreny signal byl navic fadové mensi nez v ob-
lasti s Ti vrstvou. Bylo tak experimentalné ovéreno, ze excitacni puls, ktery pronika
Ti vrstvou (cca 20% vstupni energie) ovliviiuje namérend data jen minimalné a byl
v dalsich avahach zanedban.

Po téchto tvodnich testech prisla na fadu samotnd analyza Ti/SiO,N, /Si vzorka
se zamefenim pozornosti na rizny obsah O a N. Pii stalé A, = 514 nm byla
potvrzena shodnost frekvence Brillouinovych oscilaci v Si substratu pro vSechny
vzorky o rtiznych materialovych pomérech. Parametry Si byly urceny nasledovneé:
perioda oscilaci pti 514 nm T'(S7) = 7,194 ps, akusticka rychlost v(S7) = 8478 m/s,
koeficient akustického utlumu a = 105 ps.

Pro ziskani blizsi informace o rozhranich a zjisténi dalSich parametra oscilaci
bylo pristoupeno k fitovani AR/R signdlu. K fitovani slouzila pfedem navrzena
funkce, reprezentujici miseni signali z jednotlivych fragmenti akustické viny (napft.
odrazenych od rozhrani). Z vysledku fitovani vyplynulo, Ze perioda oscilaci s vyssim
podilem dusiku N, = N/(N + O) klesa. Déle byla pozorovana rostouci amplituda Si
s vyssim podilem N,. Ta vSak muize také tizce souviset s tloustkou Si0O, N, vrstvy,
ktera byla rozdilna pro jednotlivé vzorky a klesala s rostoucim N,..

V posledni fazi modelovani byla z nafitovanych oscilaci Si0,N, vrstev urcena
akusticka rychlost materialu vrstvy v zavislosti na poméru dusiku N,.. Zjisténé rych-
losti se pohybovaly prevazné v rozmezi 5 000 az 12 000 m/s pro vrstvy do 350 nm, u
nichz nebyla analyza signdlu vrstvy snadnd, spiSe pouze aproximativni. Pro vrstvy
s tloustkou od 500 nm byla akustickd rychlost uréena presnéji a dosahovala pro
N, = {1.00,0.70,0.48,0.33} hodnot (postupné) v = {7731, 8193, 9490, 10300} m/s.
Pro slabsi i silnéjsi vrstvy byla patrna rostouci tendence s rostoucim N,., coz bylo
potvrzeno vysledky podobnych studif viz [35] a [36].

Dalsi ¢ast analyzy tenkych vrstev zahrnovala sondovani sirokospektralnimi pulzy,
které vznikaly pomoci generace SC v krystalu YAG. Spektrografem byl detekovan
vyvoj zmény odrazivosti vzorku pro sirokou oblast vlnovych délek (480 — 725 nm).
Byla pozorovana pricna pasma, vytvorend shodnymi fazemi Brillouinovych oscilaci,
a byl zkouman jejich vyvoj v case.

Vyuziti SC k sondovani davalo komplexnéjsi informaci o vrstvach, avsak samotna
generace SC byla vyznamné zavisla na mnoha faktorech. Proto byl méreny signal v
nekterych pripadech zcela prevazeny Sumem.
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V budoucich fazich experimentu by méla byt pozornost vénovana prevazné op-
timalizaci usporadani konfigurace A — SC'. Priblizeni opto-mechanickych ¢asti SC
generace blize k oblasti sondovani vzorku, by mohlo napomoci k vyssi kvalité sig-
nalu. Mala zména na vystupu do YAG krystalu nevyvold, vzhledem k mensi draze
svazku, tak znacnou zmeénu v oblasti sondovani a nasledné detekce. Déle se vy-
bizi zakomponuje presnéjsi systém kontroly pozice a sméru vychazejicitho svazku z
krystalu.

V dalsich krocich analyzy rozhrani mize byt zahrnut 4f tvarova¢ pulzl, kterym
lze definované modulovat sondovaci pulz. Zaroven vSak bude nutné pripravit dalsi
sady vzorki, s definovanymi (z hlediska tloustky, materidlového slozeni a gradientu
prechodu) mezivrstvami na rozhrani se substratem. Tyto vzorky by mély slouzit v
pocatcich analyz rozhrani jako reference pro spravné vyhodnoceni neznamé oblasti
materidlového prechodu.

7 hlediska zpracovani dat budou nadéle pokracovat jiz zapocaté numerické mo-
delace signdlu AR/R. Metody koneénych prvka (FEM) budou nadéle vyuzivany
pro simulace fs sonarem generovanych akustickych vin. V simulacich optické casti
fs sonaru pak bude kladen diraz na nalezeni vhodnych fotoelastickych koeficientii.
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Priloha

V priloze naleznete souhrn krokt, které bylo potfeba zajistit pred spusténim meé-
feni, a muze slouzit jako velmi stru¢ny navod pro badatele, ktefi budou v tomto
experimentu pokracovat.

Justaz svazku

Primarné musi byt laserovy svazek dobfe najustovan na aparaturu, tzn. prochazi
stfedem vSech irisovych clon' a zaroveni dochézi k uc¢inné optické konverzi (napf.
SHG nebo generace SC), jejiz vysledkem je relativné silny, stabilni a ,uhlazeny” (t;.
bez difrakéniho paternu a bez barevnych nesymetrii) vystupni svazek s pozménénou
vinovou délkou (v pripadé SHG a NOPA) ¢i spektralné rozsiteny (v pripadé SC).

Do spravné justaze svazku je zahrnuto i srovnani drahy, které jiz bylo popsano
v sekei 2.2.3.

Diilezita je také kontrola snimané oblasti na vzorku. Stopa excita¢niho svazku
by méla byt vétsi nez stopa svazku sondovaciho?, ta by méla byt centrovana do
stfedu excitac¢ni stopy. Sladit stopy lze pouhym okem pii vyuziti laboratorni karticky,
kterd prevadi IR zafeni na viditelné. Prekryti exitacni a sondovaci oblasti lze zjistit
postupnym zakryvanim svazku rovnou hranou stojanku nebo pomoci kamery citlivé
v oblasti blizkého IR zateni.

Oblast snimani také musi byti zkontrolovana, kvili spravnosti vyhodnoceni sni-
maného odrazu. Na osvétleném bodé by nemélo dochazet k vyznamnému diftznimu
odrazu, ktery znaci, ze se zde nachazi smitko prachu nebo defekt vrstvy. Zaroven je
dobré se presvédcit, ze je osvécovano misto s tenkou vrstvou titanu.

Komunikace elektroniky

Rovnéz musi byt zkontrolovano, zda probiha komunikace mezi elektronikou na la-
boratornim stole s pocitacem. Jde prevazné o detekéni systém (vazené fotodiody ¢i
spektrograf), prerusovaé¢ svazku a zpozdovaci draha excita¢niho svazku. Jako feSeni

risové clony slouzi pievadzné pro zajisténi shodného sméru prochézejiciho laserového svazku.
Obvykle jsou umisténé na mnoha mistech experimentdlniho usporadani, ¢imz lze presné definovat
a zaroven zajistit shodnou drahu laserového svazku a tim i v tomto ohledu docilit opakovatelnost
meéfeni.

2Docili se tim homogenni excitace pro celou sondovaci oblast. Do vysledné reflektance se tedy
nebude zrcadlit, ze napr. v nékteré ¢asti sondovaci oblasti byla vyvolana akusticka vlna s vyrazné
mensi amplitudou nebo dokonce nebyla vyvolana zadna vlna. Déle se dodrzenim tohoto pravidla
bude pro sondovaci oblast jevit akustickd vlna priblizné jako rovinna.
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problémii obvykle pomtze restartovani prislusného programu nebo pak i samotného
pocitace. Zaroven je dobré se presvédcit, zda je prerusovac svazku zapnuty a nasta-
veny na spravnou frekvenci.

Ladéni signalu na detekcni sytém

V pripadé ladéni na vazané fotodiody bylo nutné oba svazky, jak referencni, tak
odrazeny od vzorku, navést do stredu irisovych clon na vstupu fotodiod. Poslouzilo
k tomu ladéni nasmérovani zrcadel pred fotodiodami. Déle bylo nutné fotodiody tzv.
vyvazit, jednalo se o snizeni intenzity referencni vétve natolik, aby byla srovnatelna
s intenzitou zkoumaného signélu, tj. reflektance od vzorku. K ladéni itlumu refe-
rence byl vyuzit ND (Sedy bezbarvy) filtr s pfiéné proménnou mirou ttlumu svétla.
Motorizovanym pri¢nym posunem filtru, byl nastaven takovy utlum svétla, ze se in-
tenzity dopadajicich zareni na obou fotodiodach shodovaly. Vyvazeni fotodiod bylo
nezbytné ke snizeni Sumu signdlu AR/R.

Detekéni zarizeni pri sondovani vicebarevnym sondovacim svazkem neslo s sebou
urcité uskali. Vzorkem odrazeny sondovaci svazek bylo velice obtizné nasmérovat na
CCD cip spektrometru, cemuz muselo byt pred kazdym meérenim nového vzorku ¢i
jiného mista na vzorku vénovano znacné usili. Diavodem tézkosti byla jak znacna
celkova vzdalenost CCD ¢ipu od vzorku, tak uzka stérbina na vstupu do spek-
trografu, jejiz velikost se pohybovala od 200 do 250 um a na kterou bylo nutné
presné zacilit. Ackoliv byl v institutu TOPTEC navrzen a na miru vyroben drzak
pro dany typ vzorkt, ktery umoznoval transla¢ni pohyb ve tfech dimenzich pomoci
mikrometrovych posuvii a rotac¢ni pohyb ve dvou dimenzionalnich rovinach za tce-
lem zachovani sméru odrazeného svazku po vyméné vzorku, presto bylo nutné smér
svazku jesté doladit. Vychyleni odrazu bylo nejspise zptisobeno tim, ze vzorky trpi
vnitfnim mechanickym napétim ve vrstvé a tenky substrat mize byt kvili tomu
lehce zohybany, coz se projevi zménou sméru odrazu. Korekce se provadély pomoci
zrcadel umisténych v cesté odrazeného svazku bezprostredné pred vstupem do spek-
trometru. Kazdé zrcadlo mélo minimalné dva rotacni stupné volnosti a posledni
zrcatko disponovalo navic tfemi stupni volnosti v posunu. Diky takovému mnozstvi
stupnii volnosti bylo mozno svazek na CCD ¢ip zacilit presné. Nevyhodou vsak byla
jiz. zminéna casova narocnost justovani zrcadel, pricemz jen néktery postup ladéni
konvergoval ke kyzenému vysledku. Spravné naladéni aparatury v dréaze od vzorku
ke spektrografu se na CCD vyznacovalo relativné hladkym s pozvolna se ménicim
tvarem spektra.
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