Spektroskopicke metody (s fotony)

literatura: H. Kuzmany, Solid-state spectroscopy



Zakladni schema optické spektroskopie

zdroj zareni

e
detektor
/ (+ spektrometr)

studovany objekt




Spektr. s vinova vinocCet Energie frekvence | Technika
fotony délka [cm™] [eV]
Elektromag |6 m - 30 crp 50-1000 NMR
netické viny prop§|gac|e . MHz
mikroviny 30 cm — eroadly v iao | 20 ueV | 10-50 GHz | mikrovinné rez.,
podminkach
5cm 4// ESR,
THz zafeni |5cm — 0.2-100 0.02 meV — | 50 GHz — | THz spekirosk.
0.1 mm idetekce Ilvs E ) meV 3 THz
‘7
Infrac. 1 mm- 10-10 000 | 1 meV — 0.3 THz—- |FTIR
zafeni 1 um 1eV 30 THz
viditelné 800 nm — 12 000- 1.6-3¢eV disperzni
zareni 400 nm 25 000 spektr., Raman
uv 400 nm-190 3-6.5 eV disperzni spekir.
nm
Rentgenové | 100 nm- 10 eV - XPS, XAS
zareni 0.01 nm 100 keV
jaderné y <10 pm 10 keV- Radioakt.
zareni 10 MeV rozpad, MS
kosmické vy az 10 TeV supernovy

zareni




Opticka spektroskopie

» Opticka spektroskopie je termin shrnujici technicky podobné spektralni rozsahy
od infraervené oblasti (10 cm-1, 1 meV) do UV (190 nm, ~6-10 eV)

Je technicky rozdélena do dvou podkategorii odpovidajici dvou typum
spektrometru:

* blizka infraCervena oblast (1700 nm, 0.7 eV) az do (vzduchového) UV (190 nm,
6.5 eV)
* spektrometry disperzni - difrakéni mfizka (hranol)

« infraCervena oblast 10-6 000 cm-1 (1 meV- 0.5 eV)
» spektrometry zaloZzené na Michelsonové interferometru, FTIR



Excitace mezi THz a UV oborem

100 GHz 1000 100 MeV 1000
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Pinned modes 2D electron gas: EF
2D electron gas: plasmons Spin-orbit coupling
Cyclotron modes and Landau Level transitions
Localization peaks in disordered conductors

T‘r:::r:d Carrier lifetimes in metals and semiconductors
Zeeman splitting Inter-hand transitions

2D gas

Superconducting gap polarons
TMO (pseudo)gap in cuprates Charge transfer gap
Magnetic resonances Amplitude modes 7n-n" transitions
) and strong coupling effects lymers olymers
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koherentni zdroje zareni - lasery

LASER (Light amplification by stimulated emission of radiation)
« velmi mala divergence svazku (uziteCné napf. pro velmi pfesnou elipsometrii)

« velmi Uzky frekvenéni profil, napf. 150 kHz az 100 Hz na 50 THz, tzn. 1:10'0

« velmi velka intenzita na jednotku frekvence, laser s ~1W ma typicky Sifku 50
MHz, tzn. 0.1 W/MHz, ve srovnani 10-12 W/MHz od zareni ¢erného télesa

« typické frekvence v NIR-VIS, dnes ale také od THz do UV
* pouzivané napf. v Ramanovské spekiroskopii
* pulsni lasery, energie laseru se uvolni ve velmi kratkém pulsu az v fadu 10 fs

10-14 s — pouzivané napft. v ¢asove rozliSené THz spektroskopii, obecné ve
spektroskopiich studujici nerovnovazné stavy (spektroskopie pump-probe).
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 pouzivané predevsim jako intenzivni zdroj Roentgenového zareni
» zdroj infraCerveného zafeni s vysokou brilianci (intenzita na jednotku plochy a
emitovaného uhlu) uzite€ny napf. v infraervené mikroskopii a elipsometrii
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hlavni charakteristiky

* frekvenéni rozsah

« citlivost (pomeér signal/Sum)
* rychlost

* stupen nelinearity

Typy detektor

« fotografické filmy

» fotonasobi¢

» fotovodivostni detektory

Detektory



pomeér signal/sum

 absorpce svétla je fundamentalné nahodny proces popsatelny Poissonovym
rozdélenim:

Vo y=npr<k>

P(k,n) = T

K... poCet absorbovanych fotonu
n... poCet dopadlych fotonu
p... pravdépodobnost absorpce

P(k,n) je diky kvantové povaze svétla nahodna veli€ina => signal bude nahodny
(,zasumeén®)
mira Sumu je umérna odmocniné z variance ¢?

ot =y~< k>

Vo2 =vV<k>x VT

1
pomér signal/sum ~ —— = V 1

VT



detektivita, ekvivalentni sumovy vykon

AV
AP’

odezva detektoru R. =

NEP: (noise equivalent power), ekvivalentni Sumovy vykon = svételny vykon
ekvivalentni pozorovanému Sumu

1
NEP

D x VA A ... plocha detektoru

Detektivita D =

D o« \/Af  Af...rychlost detektoru (bandwidth)

specificka detektivita  * _ \/Af\/z |

/L2
NEP Wm /s 7]




fotonasobic¢

» VIS — UV (az Rentgen i y zafeni)
« velmi citlivy (detekce jednotlivych fotonu)
« velmi rychly ~ 0.5 GHz
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fotonasobice: detailnéjsi info

« vytah z Handbook of Photomultiplier tubes, Hamamatsu

A Photomultiplier Tubes



fotonasobice: zakladni princip
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Zpusob vybéru fotonasobice

. i " Selection reference
Incident light conditions

<Photomultiplier tubes> <Circuit Conditions>
Light wavelength Window material
Photocathode spectral response
Light intensity Number of dynodes Signal processing method
Dynode type (analog or digital method)

Voltage applied to dynodes

Light beam size Effective diameter (size)
Viewing configuration (side-on or head-on)

Speed of optical phenomenon | Time response Bandwidth of associated circuit




fotoemise
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kvantova ucinnost fotokatody — pomér emitovanych
elektronu na jeden dopadly foton

1
1+1/kL

* muze byt az ~ 35%

nw) = (1-R) T2 () Ps

where

R : reflection coefficient
k :full absorption coefficient of photons

Pv : probability that light absorption may
excite electrons to a level greater than the vacuum level

L :mean escape length of excited electrons

Ps : probability that electrons reaching the photocathode surface
may be released into the vacuum

v :frequency of light

* radiant sensitivity




Reflection Mode Photocathodes
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Figure 4-2 (a): Typical spectral response characteristics of reflection mode photocathodes



Reflection mode photocathodes

. Spectral Response
Curve Code | Photocathode Window SL;?E:ET:IE Spectral Peak Wavelength
(S number) Material Material (Typ.) Range | Radiant Sensitivity | Quantum Efficiency
(uAIm) | (nm) | MAW)| (nm) | (%) | (nm)
100M Cs-| MgF2 — 11510200 14 140 13 130
200S Cs-Te Quartz — 160 to 320 29 240 14 210
200M Cs-Te MgF2 — 11510320 29 240 14 200
400K Bialkali Borosilicate 95 300 to 650 88 420 27 390
400U Bialkali uv 95 18510 650 88 420 27 390
4005 Bialkali Quartz 95 160 to 650 88 420 27 390
401K High temp. bialkali | Borosilicate 40 300 to 650 51 375 17 375
500K(S-20) Multialkali Borosilicate 150 | 300 to 850 64 420 20 375
500U Multialkali uv 150 18510850 64 420 25 280
500S Multialkali Quartz 150 160 to 850 64 420 25 280
501K(5-25) Multialkali Borosilicate 200 300 to 900 40 600 8 580
202K Multialkali Borosilicate 230 300 to 900 69 420 20 390
(prism)

700K(S-1) Ag-O-Cs Borosilicate 20 | 400t0o1200f 2.2 800 | 036 | 740

— InP/InGaAsP(Cs) | — — | 950to1400| 10 1250 | 1.0 {1000 to 1200

— InP/InGaAs(Cs) —_ — 950to1700| 10 1550 1.0 [1000 to 1200

Table 4-1: Quick reference for typical spectral response characteristics (2)
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Transmission mode photocathodes

Spectral Response
Luminous
Curve Code | Photocathode | Window | Sensitivity| Speciral . PE?}_‘ .Wavelengih —
(S number) Material Material | (TYP | Range | Radiant Sensitivity | Quantum Efficiency
(LA/Im) (nm)  [(mA/W)|  (nm) (%) (nm)

150M Cs-l MgFz - 11510 200 25.5 135 26 125
250S Cs-Te Quartz — 160 to 320 62 240 37 210
250M Cs-Te MgFz —_ 115to 320 63 220 35 220
350K (5-4) Sb-Cs Borosilicate 40 300 to 650 48 400 15 350
350U (S-5) Sb-Cs uv 40 185 to 650 48 340 20 280
351U (Extd S-5) | Sb-Cs uv 70 18510 750 70 410 25 280
452U Bialkali uv 120 18510 730 90 420 30 260
456U Low dark bialkali | UV 60 185 to 680 60 400 19 300
5521 Multialkali uv 200 185 to 900 68 400 26 260
556U Multialkali uv 525 185 to 900 90 450 30 260
650U GaAs(Cs) uv 250 185 to 930 62 [300to 800, 23 300
6905 GaAs(Cs) Quartz 550 160 to 930 62 |300to800| 23 300
851K InGaAs(Cs) Borosilicate 150 [300to 1040 50 400 16 370

- InP/InGaAsP(Cs) | Borosilicate —  |300t0 1400 10 1250 1.0 |1000 to 1200

—_ InP/InGaAs(Cs) | Borosilicate — 300t0 1700 10 1550 1.0 |1000 101200

Table 4-1: Quick reference for typical spectral response characteristics (1)
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Figure 4-3: Typical spectral response characteristics of InP/InGaAs, InP/InGaAsP



Hamamatsu R928, R955 photomultiplier

Figure 1: Typical Spectral Response
« multialkalicka fotokatoda
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temny proud (dark current)

 spontanni emise neosvétlene fotokatody

 pfimoumérna velikosti, roste s teplotou, zchlazenim fotokatody Ize

docilit temny proud az 0.1 el./s

« typicky klesa minimalni energii detekce (vystupni praci)

temny proud R928, R955

105
TPMSBOOCEEB
108 I,nrJr '
R316 /’
(HEAD-ON, Ag-0-Cs) — —
< < 10 —- | ,/
o " 4
5 408 R374 ’ / = 7
m (HEAD ON, 4 E y
i MULTIALKALI) m —/
=] L. a o V4
o 10‘9 4 RS o 4
o D
5 / / VN £
.
w {010 / Vi o 7
S 4 vd ¢ 3 -
yd

< _,-""" r/ w

1011 - _‘,é _,,...p"""'I | 0 /

R3550 z N
/ (HEAD-ON, LOW DARK < 0.1 —
1012 /’ CURRENT BIALKALI)- —
R6249 a
/| (HEAD-ON, BIALKALY)
-“}13 1 1 1 1 1 1
-60 -40 20 D 20 40 |
o 0.01
TEMPERATURE (°C) 30 20 10 0 +10 +20 430 +40 450

Figure 4-39: Temperature characteristics of anode dark current TEMPERATURE (°C)



« fotonasobicCe jsou extrémné citlivé na svétlo. Po osviceni dennim svétlem jejich
temny proud muze byt zvétSen o nékolik Fradu. Specifikované hodnoty temného
proudu jsou typicky po 30 minutach v temnu.



[ &3, E [ 'S E DynOdy
e R~ g o
J J » material CsSb - vysoky koeficient
(1) Circular-cage Type (2) Box-and-grid Type sekundarni emise
, ] I = * typické napéti na celém fotonasobici je
[ N Ev [ d P 1000-1500 V, na dynodéach se déli
: | (N J ® -
(3) Linear-focused Type (4) Venetian Blind Type  maji vliv na zesileni, Casovou odezvu,

potfeba vybrat dle aplikace

Coarse mesh

{5) Mesh Type (6) Microchannel Plate Type

11

(7) Metal Channel Dynode Type (8) Eelectron Bombadment Type



Dynody

Pulse
Dynode Type |Rise Time Ligte g{,}? ﬂ?ﬂﬂiﬁﬁ Uni:Erm- Eﬁ:j:ﬂg; Features
(ns) (MA) (mT)
Circular-cage | 09103.0 Poor Good | Compact, high speed
Box-and-grid 6 to 20 11010 Good | Very good | High collection efficiency
Linear-focused | 0.7t03 | 10to 250 O Poor Good | High speed, high linearity
Venetian blind 6to18 10 t0 40 Good Poor | Suited for large diameter
Fine mesh 15t05.5 |300to 1000 | 500 to 1500%| Good | Poor | High magnetic immunity, high linearity
MCP 0.1t00.3 700 1500* Good | Poor |high speed
Metal channel |0.65t01.5 30 5 Good | Good |Compact, high speed
Electron Depends on internal . Very Very | High electron resolution
bombardment type| semiconductor good | good

* In magnetic field parallel to tube axis
** Metal package PMT

Hamamatsu R928 (R955): dynody typu Circular-cage: nebezpeci nizké linearity




celkove zesileni (gain)

- Celkové zesileni (gain) G= & priklad zavislosti na napéti

g 104 108
n - pocet dynod
0 - koeficient sekundarni emise /"
pro =5 a n=10 dostavame G=10" 103 A1 108
E 7
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Figure 4-13: Gain vs. supply voltage
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DEVIATION FROM LINEARITY (%)

Linearita

» zavisla jak na katodé, tak na anodé

« v tomto pfipadé dynamicky rozsah v linearnim rezimu do 2% asi 103

m |
25 |-
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Figure 4-25: DC linearity (side-on type)

1072

Hamamatsu nespecifikuje linearitu u R928!



casove charakteristiky

« fotonasobice jsou velmi rychlé detektory. Rychlost odezvy je limitovana
predevsSim dobou cesty elektronl pres dynody

DELTA FUNCTION LIGHT

RISE TIME FALL TIME

ANODE
OUTPUT
SIGNAL

ELECTRON 90%
TRANSIT TIME

-

Figure 4-16: Definitions of rise/fall times and electron transit time



casove charakteristiky

Unit : ns
. . . Pulse Width Electron Transit
Dynode Type Rise Time Fall Time (FWHM) Time TTS
Linear-focused 0.7t0 3 11010 1.3t05 16 to 50 0.37 to 1.1
Circular-cage 3.4 10 7 31 3.6
Box-and-grid o7 25 1310 20 571070 Less than 10
Venetian blind o7 25 25 60 Less than 10
Fine mesh 25t0 2.7 4to 6 5 15 Less than 0.45
Metal channel 06510 1.5 1to 3 1.5t03 4710 8.8 0.4
Table 4-3: Typical time characteristics (2-inch dia. photomultiplier tubes)
* srovnani s Hamamatsu R928
Anode Pulse Rise Time'! — 2.2
Time Response E Electron Transit Time ¢ . 22
Transit Time Spread (TTS) X - 1.2




shrnuti viastnosti fotonasobice Hamamatsu R928 (R955)

« velmi Sirokospektralni detektor 900- 185 nm

« velka kvantova ucinnost (na 400nm) a vysoké zesileni

« stfedné vysoky temny proud (nevhodné pro velmi slabé signaly, fotoncounting)
» stfedné rychly detektor

» vhodny pro fotometrické aplikace ve VIS-UV

* neznama linearita - nebezpedci, Ze neni moc dobrd, protoze dynody jsou typu
circular-cage



Fotovodivostni detektory

* excitace paru elektron dira pres zakazany pas =
polovodi¢e NIR-VIS (az UV)

Si (zakazany pas 1.1eV) T Detectr
Ge (0.67eV),

PbS (0.37eV) Casto chlazeny alespon Peltier. ef. L
HgCdTe (MCT), 400-6000 cm™' chlazeny kap.
dusikem

* excitace dopantu z pfimésovych stavl (bolometry)
«dopanty lokalizované na pfimésich na nizkych
teplotach - nutno chladit na nizké teploty ~
4.2K (He), 1.6 (odCerpavané He), 0.3 K (He 3)

Output
signal



Fotovodivostni detektory

zakladni zdroje Sumu:

» Termalni (Johnsonuv) Sum- zpUsobeny termalnim pohybem néboje pfes
k L
detektor < VJ% >=4kgTRpAf -linearnis T

 generacné-rekombinacni Sum - vznika termalni generaci pres zakazany pas.
Detektory s malym zakazanym pasem je potfeba chladit pro zvyseni citlivosti
(Peltierav jev)

« Sum pozadi - podstatné pro FIR, zafeni ¢erného télesa na 300 K ma maximum
asi 1000 cm-'. Nutno stinit studenymi Stity a studenymi filtry.



diody

* proud (Si) diody v zadvérném smeéru je velmi citlivy na zachyceni fotonu v
ochuzené vrstvé. Proces navic muze byt zesileny lavinovym nasobenim.

« velmi rychlé detektory s odezvou az 1010 s,

 Pouzitelné v rozsahu nad zakazanym pasem Si, typicky 1100 -185 nm, ale i
pro vyssi energie az do rentgenové oblasti

« CCD (charge coupled device): pole MOS diod. Vytvari plosny detektor
umoznujici simultanné detekovat signal v disperznim spektrometru.

+V

ov oV

e




specificka detektivita detektoru (pro FTIR)
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nabidka bolometru infrared laboratories

Thermal

Conductance

Bolometer
Resistance

Elecrtrical
Sensitivity

Noise Equivalent Power
(NEP)

General Purpose
4.2K Bolometer
System

G[uW/K]: ~ 16

Ro[MQ]: ~ 10 to 20

S[V/W]: ~ 2.4 X 10°

1/2

NEP[W/Hz/): ~ 1.2 x 10

1/2

Vn[nV/Hz ""] at 80 Hz < 80

Hi Res 4.2K
Bolometer
System

G[uW/K]:~ 4

Ro[MQ]: ~ 14

S[V/W]: ~ 6.1 X 10°

1/2

NEP[W/Hz""]: ~4.3 x 10™

12

Vn[nV/Hz 77] at 80 Hz < 40

Standard 1.6K
Bolometer
System

G[uW/K]: ~ 12

Ro[MQ]: ~ 77

S[V/W]: ~ 7.5 X 10°

NEP[W/HzY?): ~ 4.6 X 10

Vn[nV/Hz ?] at 80 Hz < 40

Far-IR 1.6K
Bolometer
System

G[UW/K]: ~ .3

Ro[MQ]: < 1000

S[V/W]: ~ 1.0 X 10’

V3. ~36x 10"

Z

NEP[W/Hz

12

Vn[nV/Hz ¥7] at 80 Hz < 50

radove citlivéjsi, radové pomalejsi




Arcminute Cosmology Bolometer Array Receiver

16 Element 250mK Array Bolometer, frekvence 100-250 GHz

U.C. Berkley in Antarktica




Srovnani typicke rychosti detektoru

detektor

Typicka rychlost odezvy [Hz]

fotonasobic

0.5 GHz

Fotovodivostni detektory

diody 10 GHz
bolometry 500 Hz
Pyroelektrické detektory (DTGS) 50-500 Hz




fokusace zareni: ¢ocky

Focal
length
f=20cm
_|_

1,1
0 i
1 1 1

+ =
object distance  image distance focal length

- vyhody: fokusace beze zmény sméru (ve srovnani se zrcadly)

- nevyhody:
- propustné jen v urcitém frekvencnim oboru, typicky NIR-UV
- chromaticka aberace



fokusace zareni: zrcadla,
(nevyhoda): méni smér paprsku
vyhody:
- spektralné neutralni ve velmi Sirokém rozsahu az do UV (hlinik 15 eV),
pouzivané v infraCervené (NIR-UV) spektroskopii (Al nebo Au).
- |ze pouzivat idealni optické prvky (parabolicka, elipticka zrcadla)

Sférickeé zrcadlo: sféricka aberace
reflecting surface focus
light-ray - \ light-ray - \\ \/\conca ve mirror
|
principal axis C F v - \ //\
' >3]
-
- ] o b/
~ -
R

* bez distorzi zobrazuje pouze s vzorem i obrazem v centru sféry. Minimalizovat
distorze co nejblizsim splnénim této podminky
« relativné levné

1
» mezi dva fokalni body je potfeba jen jedno zrcadlo o

3
+ =
|

S
-

1 1
. . + . =
object distance image distance focal length

—

* opét funguje:




29 g parabolicka zrcadla

* idealné pfevadi paralelni svazek na fokusovany
a naopak. Pouzivana ve spektroskopiich kde
zalezi na udrzeni nejvyssi kvality paprsku (THz,

~F- laserova spektroskopie)
R * je potfeba dvou zrcadel na spojeni dvou
Y fokalnich bod
« velmi €asto ve formé& mimoosych reflektora (off-
axis) na 90st, ale i 15,30,60
«— Thickness | ’
7/
Diareter |- —— %/ 90 st. mimoosé parabolické zrcadlo
——/V Reflectad "

angthy

| Parant
' Focal Length—



Toroidalni zrcadla

« sférické” zrcadlo s ruznym polomérem vertikalnim a horizontalnim.
Pouzivana pro fokusaci pod vétsim uhlem, kde by sférické zrcadlo
mélo pfiliz velkou sférickou aberaci.

* neni idealni zrcadlo, lepSi nez pouzit sférické pro velké uhly.

* relativné levné ve srovnani s idealnim elipstickym zrcadlem



Elipticka zrcadla

Elliptical and Parabolic Reflectors

(a) Eliptical

. Parallel
Figure 1 Wavefronts

» povrch zrcadla je povrchem elipsoidu
* idealné zobrazuje jedno ohnisko na druhé
» naro¢né a tedy drahé na vyrobu (~60 tis. k¢)



opticka vlakna

* skelné vldkno prenasejici svazek totalni reflexi
« flexibilni smérovani svazku
» vhodné pro NIR-UV, nebo pro THz, ve FIR a MIR absorbuiji

rizné spektralni propustnosti:

Solarization-  UV/S =494 44 nm (most efficient)

resistant R-VIS

High OH UVv- .

content VIS 300-800 nm (most efficient)

Low OH VIS- .

content NIR 400-2100 nm (most efficient)

Whole
AFLE:-;;EEEE Cladding
velikost jadra : 8-1000 prr s | P el
I| I| " Cora

akceptance typicky 25° T



propustnosti optickych viaken (Ocean optics)

XSR Solarization-resistant: 180-900 nm

2.0
18-
1.6+
1
1.2+
1.0
0.8~

0.6+

ATTEMUATION (dBim)

0.4

0.2~

0 : : : : = :
180 265 330 405 480 555 630 706 780 855 930

WAVELENGTH {nm)

UV/SR-VIS Fibers: 200-900 nm

2.0+
1.8

1.6
1.4+
1.2+
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0.8+

ATTENUATION (dB/m)

0.6
0.4+
0.2

o . : . : :
200 300 400 500 600 70D 8OO 900 4000 1100 1200

WAVELENGTH (nmj}

UV-VIS High OH Fibers: 300-1100 nm

2.0+
1.8+
1.6
1.4+
1.2+
1.0+

0.8

ATTENUATION {dB/m)

0.6

0.4+
0.2+

VIS-NIR Low OH Fibers: 400-2500 nm
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0.8
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0 .
300 500 700 900 1100 1300 1500 4700 1300 2100 2300 2500
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disperzni spektrometry

» disperzni prvek: hranol, difrakéni mfizka
« vyhody: relativni jednoduchost, levnost
* nevyhody: pouze zlomek energie zdroje vyuzity pro méefeni




rozliseni mrizky
« spektralni rozliseni na 500 nm, typicky A/0A=100-250

* pro vétsi rozliseni se pouzivaji dvojné, az trojné monochromatory,
rozliSeni (A/dA)2 resp. (A/OAL)3

Stérbina

A A AE'm

RO - —
i ON  Wdcosb,
m — difrakéni rad.
W — sifka stérbiny
F — fokalni vzdalenost fokusacéniho
elementu

e SvétSim m, F, 1/W roste rozliSeni ale
d klesa intenzita

» polarizaéni zavislost intenzity, potfeba normalizovat pokud je zasadni pro
experiment

- rozdéleni intenzity do nékolika fadii m zeslabuje signal. Redeni: mfizka
echelette



mrizka echelle

 zkoseni mfizky zvétsuje intenzitu pro difrakéni maximum pro
zrcadlovy odraz — vétsi intenzita (pouzivané tam, kde jsou signaly
zvlast slabé, jako astronomie a dfive infraervena spektroskopie)

» nevyhody: pouzitelné jen pro relativné maly spektralni rozsah kolem
optimalni vin. délky.



\YE a4

viaknovy spektrometr (jedna difrakéni mrizka)

* rozsah typicky 200-850 nm

* integracni doba ~1 ms — 60 s a vice - - in
situ aplikace, mapovani

"% °signal/sum ~100-1000, (relativné velky Sum)
N\ - rozligeni ~ 2nm (2048 elementd)

© SN - relativné nizka cena (~40 tisic ké a vic)




* spektrometr Varian Cary 5E
« frekvencni rozsah 0.4-6.5 eV (3000 -185 nm)




dvoukanalové méreni pro odstranéni casoveé nestability

PbS detektor, zakadzany pas 0,37eV, chlazeny Peltierovym efekiem
fotonasobi¢ pro VIS-UV

halogenova zarovka (IR =VIS), deteriova vybojka (UV)

disperzni dvoumfizkovy monochromator, vysoké rozliseni ~0.1 nm

| P_élﬁér cooled
PbS detector

5 Double ‘out of plane’
4 Littrow monochromator




frekvencni kalibrace spektrometru

* nejcastéji pouzivané znamé emisni ¢ary vybojek (H, He, deuteriova, Xe, ...

A [A] Intenzita
[arb.units]
3970.07 8
4101.74 15
4340.47 30
4861.33 80
6562.72 120
6562.85 180

NIST Atomic Spectra Database Lines Form
http://physics.nist.gov/PhysRefData/ASD/lines_form.html

<« R NN



intenzitni kalibrace spektrometru

 nutna hlavné pro emisni spektrometrii (astronomie), luminiscenci,
ramanskou spektroskopi
» kalibrované lampy (D, Xe vybojky, halogenové Zarovky)



Fourierovsky infracerveny spektrometr

FM

/ l
I : N .
w | LN § 2

&
Fz%
Ui

« Fourierovsky spektrometr (Bruker IFS 66v)
« spektralni informace urCena interferometricky — méreni pasma
frekvenci najednou



predpokladejme ze zdroj emituje monochromatickou vinu:

E(r,t) = Eycos(kor —wot)

E
detektor:  Ep(r,t) = %{cos(ﬁcgr}j — wot) + coslko(rp + 2x) — wet]}

detektor: ] (z) = konst €y (E?) = konst %Eg[l + cos(4mrgr)|

vinoCet: 19 = ]{70/271"

pfi polychromatickém zdroji s intenzitou I(v) je intenzita na detektoru

I(x) = %/ I(v)[1 + cos(4dmvz)| dv
' Jo

. g : . N B e L /== _ :
stredni intenzita : ['(z) = I(x) — 3/ Iv)dv = 3] I{v)cos(4mve) dv
= J0 < J0

spektralni informaci ziskame inverzni Fourierovou transformaci pfimo
mérené veliciny I’(x)

I(v)=2 / I'(z) cos(4nvr) da



» Fourierovsky spektrometr
Bruker IFS 66v

« kalibrace frekvence pomoci
monitorovani pozice
pohyblivého zrcadla
interferenci laseroveho
svazku

» zdroj globar (glow bar — Zhavena ty¢ SiC na 1450 K)

« detektor DTGS (deuterated tri glycin sulfate), blizkost k
feroelektrickému prechodu

» rozsah frekvenci 50-680 cm (6-90 meV), FIR (far infrared), déli¢
svazku 6 um mylar

» rozsah frekvenci 400-6000 cm' (50- 750 meV), MIR (mid infrared),
déli¢ svazku KBr krystal

« méfeni pod vakuem pro odstranéni absorpce ve vzduchu



delice svazku - beamsplitters

(HE-NE) LASER

EFFICIENCY —»

A=0.6328 pn WAVELENGTH
250nm | l: fpm : 10 pm : 100 pm 1000 pm = 1mm
1 1 |- 1 | 1 | |
I | L 1 1 [ I
| | |
I I 1
I | I
I I 1
| | 1
I I |
[ I I
[ I 1 -
: 'l : Mullilayer T222
| 1
I 1 ]
TB02 [ 1
CaF2 UVVISINIR : 1 2o0pum T204
i I : 50um T205
1
: |
1
! f 100um T207
1 1
1 |
1 ]
I [ 1
1 i
1 |
1 |
1 1
1 1 |
1 | |
] ] 1 |
I I 1 I
| I I |
I | 1 |
I | I |
I | [ I
I | I |
| | I |
I | [ I
| I I I
1 | I |
I | I I
| | [ I
| | I |
] I I | I | I | | 1
' 25000 13000 : ' : ' ! J '
40000 | 110000 4000 1000 400 100 40 10 4
| | I I
+— UV 1 VIS 1 NIR I MIR I FIR—>

WAVENUMBER (cm™)



Intenzita

0.4

interferogram

" vzdalena infraCervena oblast
L globar, DTGS, Ge coated mylaff bms

-1
L res 1cm

—— A120ct12a2int B ]|

2000 3000 4000

pozice zrcadla

5000




signal FIR

6 i ) l ) ) ) ) l ) ) ) ) l ) ) ) l ) ) ) ) l ) ) ) ) l ) ) )
, , . v p —— FIRsampleSpec_B

vzdalena infraCervena oblast FIRsampleSpVz_B
globar, DTGS, Ge coated mylar bms

5[ - \
res icm’’

! evakuovano ~1 mbar
4 |

"

v

;,iﬁxlxll “‘ 1

0 100 200 300 400 500 600 700

-1
wavenumber [cm ]



Typy optickych spektroskopii

* opticka spektroskopie: transmise (absorpce), reflexe, elipsometrie
» elasticky rozptyl: o,¢,0=®tup
* proces prvniho fadu : silné intenzity

e cil uréeni: dielektricka funkce

* rozptyl: Ramanska spektroskopie
* neelasticky rozptyl: o, Oystupt Doxcitace
 koherentni proces
* proces druhého radu, slabé intenzity
« cil ur€eni: spekirum (Ramansky) tenzor

ystup—

« emisni spektroskopie:
» fotoluminiscence
* elektroluminiscence,
 termoluminiscence (diagnostika plasmatu, astronomie)
« cil uréeni: luminiscencni spektrum



Konfigurace experimentu v opticke spektroskopii

* propustnost (transmise),
« exponencialni utlum, malé hodnoty indexu absorpce
« referencni méfeni

« odrazivost (reflexe),
« velké hodnoty indexu absorpce, materialy s malou hloubkou priniku
« referenéni méreni (Al, Au, Si), in situ naparovani
« ATR (attenuatet total reflection)

* elipsometrie
« absolutni uréeni dielektrické funkce
* nepotrebuje referenci



Co chceme urcit: dielektricka funkce

Plw. k vztah k elektrické indukci:
definice:  €(w, k) =1 — w, k)
AN 0 E(w, k) D(w, k) = epe(w, k) E(w, k)
Index lomu jako podil N k) = (5 )vacuum _ X
fazovych rychlosti: " (f)m atter index
_ «~  absorpce
na optickych k=0,u=1. N(w) = n(w) +ik(w)

frekvencich je :
J e(w) = €1 (W) + iex(w)

vodivost: o (w) = —iwep(e(w) — 1)

absorpce elmag. viny na jednotku frekvence: 01 (w) (: WENE2 (w))

- hlavni (experimentalni) cil (,,elastické*) optické spektroskopie

7 ’an

o0
sumacni pravidlo: / 01(w)dw = ——— = const.
0 2 €



Propagace elektromagneticke viny

Postupna vina: E(”I) ZL) — EO e—i(wt—"v‘iﬂ) | 2_7T
€Xr, 1 ) . ; \
\ = o] = <3 _ Ao Ao--- vIn. délka
N(w) N(w) ve vakuu
27 IN (¢ 2
= W) _ —W(n(w) + ik(w))
Ao Ao

I(’LZL) — ’E(”LZL)’Q — IO e—i—gri(w)zr _ IO o~ QT

» Exponenciélni pokles A7 WEY (Uu)
intenzity s koeficientem & = —K —
absorpce /\0 cn(w)

* nejedna se presné re€eno o absorpci, a obsahuje i n(w). Jedna se o exp. pokles.
Napf. pfi totalni odraze intenzita exp. klesa, ale zadna energie se neabsorbuije.



prichod elmag. viny rozhranim
Snelliiv zakon:

N1 Siﬂ@l — NQ Sin 92

Fresnelovy koeficienty:

E.s  Njcostly — Nycos by

medium N,

TS — — — -
Eis  Njcosfy + Njcos b
medium N,
Erp N3 costy — Ny cosbs
o= _ :
1 Eip *\1 COS 92 + A«z COS 91
to— Ets o 23«71 COS 91
= _ _
Eis  Njcosfy + Nscos by
Exp 2Ny cos 64

Fi,  Njcosfy + Ny cosb,



Nejjednodussi mikroskopicky model dielektricke funkce:
Lorentziv model

5
| dr(t : dr(t _
Newtop equ.atlon of m (2 ) _ —-mwér(t) —my (t) + QEge vt
an oscilator: dt dt
. Q/m
Solution: r(t) — / E, o iwt
2 2 =0
Wi — W= — 1wy
Polarization: P = nOr
We D Wi |
p, p,l
DF: EDL(W) = €00 — : + ; :



s,nejjednodussi® experiment: propustnost

d
2 D BE—
ropustnost: = — = i -
2
Pfi zanedbani odrazu pred i uvnitf vzorku vychazi:
Beer-Lambert(iv zékon: |~ o ad
. 1y
absorbance: A=—1n=Z = ad
(pouzivana velmi ¢asto ve [le

spektroskopické analytické chemii)

€... molarni absorpce
A=¢eccd =cNd c... molarni koncentrace

G...absorpc¢ni prufez

N... objemova koncentrace

* potfeba méreni vstupni intenzity 7. Pfi méfeni roztoku (plynu) je to (doufam)
kadinka s rozpoustédlem bez studované latky

* Pfi méfeni pevnych latek je to opticka cesta (clonka) bez vzorku - nutnost
zapocitat reflexe



s,nejjednodussi® experiment: propustnost
47

jelikoz & = —K

A0
bude pro k=1 signal ubyvat fadové na tloust’ce vzorku odpovidajici A,
(~ 500 nm VIS, 3um MIR) => na makroskopickych vzorcich méfitelné jen
malé absorpéni koeficienty- slabé roztoky, plyny, nebo pfimési v pevnych
latk&ch.

Obecné je méfeni transmise nejvice citlivé kdyz ad~1

pro vysokeé x se pro méreni propustnosti pouzivaji tenké vrstvy



ukazka absorpcnich spekter v analytické chemii

UV spektrum ketonu
elektronové pfechody HOMO-LUMO

ENERGY

5.0
+ . .
,' Z ‘ o (anti-bonding)
m—=m*
+ . .
2 ™ (anti-honding)  4.04
+
i —p 7T L "
ol M TG O O CHj
n (hon-bonding)
#* 3,04
=T
m (bonding) "; o
]
—
n—s=m*
. 2,0
< (bonding)
1.0
0 . . .
200 250 200 350 400

}hmaH [hrm) —————




ukazka absorpcnich spekter v analytické chemii

infraCervena propustnost, propan

I:H3'L|7HEH3

OH
100=
N AT
®
E 1
f
il 1
E |
g ] '

]
0 A Bl L i B B e s B e s B e
4000 2000 2000 1500 1000 s00

wavenumbser (o)

« hlavni duraz na polohu absorpcnich pasu, intenzita hraje pouze doplfikovou roli



ukazka transmisniho méreni: dopovany kifemik

» fosforem dopovany kifemik (n typ), tloustka vzorku 320 um
» koncentrace 5x10'% cm3 se projevuje velkyma strukturama v propustnosti

Bakalarska prace M. Havelka, 2006

0.6 Theory Li P As Sb Bi S
: teploty: —55K | SE, 5P, 6P, 6Hy
| 10K 65 K OOMELA o id e — . —
e —25K ——75K [ [ s R, == = -
0 i = e
G| VK ——100K 4P. | 3p 2, — — =
\ — 35K ——200K i P :
45K ——300K . 20, S A—
044 _
o = =200
2 =k
w
g- 0.3 ~ %ﬂ 0
S g O iy A —fr —E
Q.
E+T, T T2 T
0.2 -
—40.0}
—_— A
0.1 - .
-50.0}
0.0 T T
100 400 50 i X . . “ . v ..
7 Obrazek 5.12: Donorové hladiny v kiemiku pro ruzné druhy pfimési.
vlnocet v [cm ]

Obrazek 5.9: Vlyvoj spektralni zavislosti propustnosti pfi nizkych teplotach.
Vzorek N7 s koncentraci pfimési  5.59 x 10 cm3.



ukazka transmisniho méreni: supravodivost v olovu

filmy olova, d~1nm na SiO, substratu L. H. Palmer a M. Thinkam
Phys. Rev. 165, 588 (1968)

- + SAMPLE A N
————B5 252 1L —
------- BCS 200 11
NAM 252 1L

e

— i
/l}
RNy R RN RN RN Rl RN E NS SRR NN S NS AN W

0 10 20 30
FREQUERCY ¥ (cm™')

60

Fic. 5. Detail of transmittance ratio data showing excess of
experimental transmittance over that of BCS theory for fre-
quencies at and below the energy gap. The measured film resistance
was 252 @/square. The 200 Q curve was calculated for an assumed
film resistance 209, lower than that determined from the absolute
normal transmittance or from the dc resistance. This adjustment
was chosen arbitrarily to give a better fit to the data, but the dis-
crepancy near the peak and below the gap is not eliminated. The
solid curve was computed using the strong-coupling conductivity
ratios calculated by Nam. The number of data points shown has
been reduced as in Fig. 3.



ukazka transmisniho méreni: supravodivost v olovu

1.0
o
o + SAMPLE A s
. o SANPLE 8 . B gAY i
] & SAMPLE ¢ . “++++ |
—THEORY el
05F ‘}"' -
gr
L. -d-: -
- JP —
a ° 3
B +ﬁ+"‘b% og -
-m.&tﬂ o8
U.ﬂ N s ﬁmg}ﬁ
1 jikl.]_}_lli [ IR N W0 0 N5 O U N T NI N N T N N oL v e Rl
0 10 20 30 40 50 60

FREQUENCY & {cm™)

F1c. 3. Results of measurements of the real part of the normal-
ized conductivity of three thin lead films at 2°K, compared with
Mattis—Bardeen theory with gap frequency fitted to 22.5 cm™.
To reduce the clutter in the figure, only about one fourth as many
points are shown as were taken and recorded in Ref. 7. The points
shown are selected typical points above the gap and local averages
below the gap.



reflexe a transmise na vrstvé na substratu

okoli (0) film (1), substrat (2) . je treba se&ist véechny reflexe uvnitt vzorku
d °V pFl’pad.é tenl&é yrstvy (koherentni o
9, Et superpozice) scCitame el. pole, v opacnem
_ v 1 piipadé intenzity zafeni

Zh

T r* / Fe yr iQIna

ot ro1p + T'12p € tot _ Tols T Ti12s€
r - e i25 7 o e e 2
1+ Fo1pT12p et 1 + ro1sT12s €'

pro koherentni interference dostavame:

5

i2/3 i23
tUlpt12p e ftOt . to1st12s €7
'S

P o 23 ? o . . 9213
I+ ro1pT12p el-,_i 1+ I'o1sT12s ei2f

tot __
b, =

, dy . dy , . P 1 e
3= ‘)ﬂff\fl cosfy = QWTL(E\-*f — N§ sin? fo)'/?

(viz napf. Azzam Bashara, Ellipsometry and polarized light)



Odrazivost na polonekoneéném vzorku

» polonekonecnym vzorkem myslime vzorek tlustSi nez hloubka praniku, nebo
vzorek se zdrsnénou zadni stranou, ktera rozptyluje zafeni tak u€inné, ze se
nedostane do detektoru.

« Casto se méfi pfi témér kolmém dopadu (uhel dopadu < 10st.), kde cos(uhel
dopadu)~1 a pak

_1-N
N 1<|‘17\'T?

(1 —n)*+ k2
(1 4+n)?+ k?

R=|r]?> =

* odrazivost citliva pouze na k fadové srovnatelné s n, tedy typicky k>0.01, tedy
silné absorpéni procesy

- méfenim R ztracime informaci o fazi odrazivosti » — / R el¢



Kramersovy-Kronigovy relace pro odrazivost

o, . L. . . Y 1
« méfenim R ztracime informaci o fazi odrazivosti 7~ — Re

« pfi méfeni R v Sirokém intervalu frekvenci |ze fazi dopocitat pro veli€inu

Inr(w)=InR(w)+ip(w
b(w) = — 2: dQl 14/ R(Q) —Iny/R(w)

QQ—WQ

0
« ze znalosti faze a amplitude lze dopocatat libovolnou odezvovou funkci



Normaly pro odrazivost

» mnozsvi dopadajiciho svétla je tfeba exporimentalné zjisit pomoci méfeni se
vzorkem se znamou reflektivitou.

« ve stfedni a vzdalené oblasti se pouziva vrstva zlata, odrazivost ~1 (0.995)

» pro vyssi frekvence se Casto pouziva hlinik (avsak pozor na Al,O,), nebo jiné
normaly (Si). Normaly je potfeba kalibrovat bud elipsometricky (absolutni méreni),
pomoci pfistavku V-W nebo pomoci méfeni s goniometrem.

» vymeéna vzorku za referencni vzorek pfinasi nejistotu do méreni (ref. vzorek
muze odchylovat paprsek jinaéim smérem). Typicka nejistota cca 2% na velkych
vzorcich, na malych vzorcich i vétsi.

* nejpfesnéjsi normalizace je in-situ napafovanim (Au nebo Al). Relativné presné
normalizuje i velmi malé vzorky (mensi nez 1mm) s typickou nejistotou 0.5%. Vice
viz C. Homes et al, applied optics 2976 (1993)



Normaly pro odrazivost
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* u hliniku je treba dat pozor na oxidaci, vznik Al,O,
* vysoka odrazivost hliniku az do 15 eV



in-situ naparovani, C. Homes et al.
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A
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|
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Fig. 2. Horizontal optical arrangement of the reflectance module.
The following elements are used: A, vibrating blade chopper; B,
adjustable aperture; C, plane mirror; D, f/8 toroidal mirror; E,
f/2.5 toroidal mirror; F, sliding window holder shown with the
thick window in position; G, cold tail of cryostat and sample
mounts (cones); H, aluminum radiation shield; I, evaporator
apparatus; J, ionization tube fitting; K, optical viewing port; L,
insulating flange; M, the detector focus. The solid circles repre-
sent O-ring seals, and the solid rectangles represent Teflon backup
O-rings. (All dimensions are approximate.)
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optika pro kryostat uni Fribourg
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fokus na vzorek pfes okno (mylar, PE, KBr) v kryostatu mimo zabér



Priklad aplikace Kramersovych Kronigovych relaci na

reflektivitu kremiku
0.8 m——r——7——"—"7————7T 7T T 7T T T

—— RdataFit_B

Si krystalicky Rt

0.7 F
0.6
0.5 |

0.4 f

Fit Lorenztovyma

03 oscilatorama

02 f

0.1 F .

O-O [ AN W W T [N TR WA WA AN AN WY WO NN WA NN SN W NN SN NN WU W N IJ-==:-'
0 2 4 6 8 10 12

E [eV]

Extrapolace do nizSich a vysSich energii zikdme pomoci fitu Lorenzovyma oscilatorama
(Cervena)



» srovnani optickych konstant (n a k) ziskanych z KK odrazivosti a z elipsometrie
» rozdily jsou zpusobené absenci pfesné informace o odrazivosti na vyssich energiich
* pfesné optické konstanty bez pouziti extrapolaci ziskame z elisometrie

6

——N1KK_B
— SiJAW2_n

KK reflexe
+ Lorentz extrap.

O IIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIII

IIIIllllllIlllllIllllllllllllllllllll
(OV)

0 1 2 3 4 5 6
eV

7

—— N2KK_B
—— SIJAW2 k

KK reflexe
+ Lorentz extrap.




Elipsometrie

» detekce zmény polariza¢niho stavu zareni po odrazu od vzorku

» zakladni princip, elipsometrie s rotacnim analyzatorem , pfimé urceni
dielektrické funkce

» elipsometrie s rotaCnim kompenzatorem, urCeni depolarizované slozky zareni
» charakterizace tenkych vrstev — optické vlastnosti a tloustky

elipsometricka literatura:
« Azzam Bashara, Ellipsometry and polarized light, ....
« Handbook of ellipsometry









Princip elipsometrie

vzorek

i

[P

g N

* Elipsometrie je de facto interferenéni experiment s s a p komponentou
elektrického pole

Ers

Méreneé veli¢iny v elipsometrii:

» Uhel pootoceni elipsy ¥ => N,k nebo &, &, o
- elipticita A bez dalSich predpokladu



Princip elipsometrie

r N
Definice elipsometrickych uhlu ¥ a A: P = L — tan ¥ elé‘
r.

Fresnelovy koeficienty:

N5 cos 0y — Ny cos 0o Ny cos by — Ny cos b,
'r) — T T .rS — T T
P N, cosby + Ny cos b,y Ny costy + Nocosbo
Snelldlv zakon: Nysinf; = N5 sin 6,
Index lomu okoli: N, = /e, Index lomu vzorku: N, = | /e

Inverzi vyse uvedenych rovnic obdrzime explicitni analyticky vyraz pro
dielektrickou funkci vzorku (jak jeji realnou tak i imaginarni ¢ast):

1 — p(W,A)\°
L+ p(V, A)

es(U.A) = e,sin” 0y | 1 + tan=6,

shrnuto: ze dvou méfenych veliin ¥ a A ur€ime dvé veliCiny €, a &,



Princip elipsometrie s rotachim analyzatorem (PSA)

Jak experimentalné uréit ¥ a A?

Pro urcitou pozici prvniho polarizatoru (zkracené polarizatoru) méfime zavislost

intenzity na pozici A druhého polarizatoru (analyzatoru). Zavislost je harmonicka
funkce s periodou 180 stupnu:

I7P = I;7"P(1 + avcos(2A) + [sin(2A4))
Lze ukazat, ze propagace elektrického pole konfiguraci PSA dava na detektoru
E 4 = FEgrs ({TUH P cos A tan Wel® £+ sin Psin 4)
Jelikoz pouze inzenzita zareni je méfena, dostdvame
I =|E4l? = Ip[1 — cos(2P) cos(2W) +
+ (cos(2P) — cos(2W)) cos(2A) + sin(2P) sin(2¢)) cos A sin(2A4)]
VyfeSenim rovnosti I**P=/, dostadvame

1+ « I5;
Ta ‘ tan P‘ COS A — Hgllp

I —a V1 —a?

Z elipsometrie s rotacnim analyzatorem (polaryzatorem) uréime tan¥, tedy ¥ v
celém intervalu, ale ,pouze” cosA , tedy A pouze v intervalu 0-180° s tim, ze v
polohach blizko 0 a 180¢° je citlivost na A limitné mala.

tan ¥ =




=] L
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elipsometrie = samokalibrujici se technika

krok 1=>

- Pfimo méfena veliina: intenzita na
detektoru v zavislosti na poloze
analyzatoru. Je zavisla na spektralni
funkci pfistroje

flipped alfa

— "
100 200 300 400 500 &00
flipped beta

-ttt
100 200 300 400 200 00

0 50 100 150 200 250 300 350
Analyzer (deg)

krok 2:

<=

aplikujeme fit pro obrzeni Fourierovych
koeficientl o a B, které jsou jiz nezavislé
na spektralni fukci, ale stale zavislé na
konkrétni hodnoté P, a na pfesné
znalosti nulovych poloh P, a A,
Zobrazeny jsou dvé méfeni pro P a —P
(zelena a Cervena), které se odlisuji diky
neznalosti Pya A,



elipsometrie = samokalibrujici se technika

krok 3=>

kalibrace nulovych poloh P, a

A, Hledani P, a A,takovych, aby se
¥ a A od méfenina Pa-P
shodovaly.

¥ a A jiz nezavisi na poloze
polarizatoru, ale zavisi na uhlu
dopadu.

Korektné zkalibrované
¥ a A jsou typickym vystupem
komerc€nich elipsometru

psi [deq]

. et s o . r r
100 200 300 400 200 GO0

delta [deg]
180 : .

160
140
120
100

100 200 300 400 200 G600




elipsometrie = samokalibrujici se technika

epzilon 1
krok 4=> o[
pfepocitani na pseudo dielektrickou “" il
funkci (se znalosti Uhlu dopadu). UMM
Pseudodielektricka funkce je pro 200 e
polonekonecény vzorek rovna ’ P A — | o
dielektrické funkci. jzz A o T po A F
Principialné je mozné i Uhel dopadu m """"
urcit pomoci méfeni s goniometrem 100 200 w040 =00 g0
v symetickych polohach +- Ghlu 1 400, e
dopadu. 1,200
1,000 1

Ziskavame tak dielektrickou funkci 5,1
nezavisle na jakychkoliv -
predpokladech typu a0t

- referenéniho normalu jako 5.
pfi méfeni odrazivosti 3

- extrapolaci nutnych pro
Kramersovy-Kronigovy relace



Infracerveny elipsometr na univ. ve Fribourgu (prof. C. Bernhard)

| Polarizatory [

ENCE A
] t}: el
- B| Detektor

B




Polarizatory

* optické elementy propoustéjici pfevazné jednu polarizaci
* jsou charakterizované

polarizadnim podilem _ a
Ly
) . A i
nebo stupném polarizace P =
I|| + 1

pro I > I, P~1—-2P

V NIR-UV oblasti jsou pouzivany Nicolovy nebo Glanovy-Thomsenovy
hranolové polarizatory polarizacnim podilem 10 (velmi dobré).

Glantv-Thomsenuv hranol
material: dvojlomny kalcit _H_..

= I'i-'l:r'

ordinarni a extraordinarni paprsek citi |
index lomu. Extraordinarni je odchylen >S'\'\ N cement
A=Ay

totalni reflexi na vrstvé s jinym prostrec



Polarizatory

* Pro stfedni infraCervenou oblast a mensi frekvence az do THz se pouzivaji dratové
polarizatory:

komponenta elektrického pole
rovnobézného s draty je
zkratovana — odrazena, ta opacna
je propusténa.

Polarizacni podil typicky 102-10-3
(pfipadné i horsi, pozorl)

Pro elipsometrii je potfebny polariza¢ni podil (hrubé fec¢eno) 102, [épe 10-3 pfi
mensSich hodnotach se vyrazné zacnou objevovat artefakty, které je vSak mozno
korigovat, pokud je polarizacni podil znam.



Elipsometr s kompenzatorem (étvrtvinovou destickou)

* Fixni kompenzator umoznuje posunout hodnotu A ze slabych mist - 0 nebo 180°. Toto
je uzite¢né pfi méfeni izolatoru nebo naopak kovu, kde A je blizko 0 nebo 180°.

A kompenzatoru se jednoduse od namérenych dat odecte. Slaba mista se ovSem
pouze pfesunou do jinych hodnot A.

* Idealni metoda méreni je ovSem v situaci, kdy mizeme naméfit nékolik spekter s
riznou hodnotou retardace, ktera eliminuje slaba mista uplné. Jedna se o tzv.
elipsometrii s rotacnim (proménnym) kompenzatorem. Touto metodou Ize ziskat
hodnotu A v celém rozsahu 0-360° s vysokou presnosti. Navic je mozno urcit stupen
depolarizace svétla odrazeného od vzorku.

* pouze s polarizatorem stupen depolarizace nelze urcit. Napf. uplné depolarizované
svétlo neodlisim od kruhové polarizovaného. Pokud mam ovsem ¢tvrtvinovou desticku
(kompenzator), pfevedu kruhové polarizované svétlo na linearné polarizované. Tuto
zmeénu jiz detekuiji rotujicim polarizatorem. OvSsem depolarizované svétlo po pruchodu
kompenzatorem bude opét depolarizované.

 Depolarizace vznika nekoherentnim interferenci vin. Napf. nehomogenni vrstva
generuje depolarizaci, pfipadné odrazy na pfilis tlusté vrstvé (substratu). Depolarizaci
|ze v principu zahrnout do modelu a tyto jevy kvantifikovat.



retardéry (nebo (€tvrt)vinové desticky, nebo kompenzatory)

« prevadi linearné polarizované svétlo na kruhové (nebo elipticky polarizované
svétlo)
« ve viditelné oblasti se opét pouzivaji dvojlomné materialy
» kfemené retardéry - pouze uzkeé intevaly +- 1%
« tekuté krystaly (achromatické), typicky 400-700 nm, 900-1250nm
 polymerové achromatické retardéry napr. 480-630 nm, 1200-1650.
(Edmund optics)
» Berekova vinova desti¢ka (achromatickd, 190-1600 nm) (Newport,
Woollam)

 naklapéni desti¢ky z dvojlomného
materialu s extraordinarni osou kolmo na ni
* naklapéni desticky méni retardanci od 0 do
libovolné hodnoty

« fotoelasticky modulator: mechanicka deformace vyvolava dvojlom. Funguje na
veliké frekvenci 50kHz. (Horiba)



retardéry (nebo (€tvrt)vinové desticky, nebo kompenzatory)

« v infraCervené oblasti se pouziva zména faze pfi totalni odrazu

™N

/

Retardance A

KBr

20
40+
-60 -
80
100

120

KBr Amax=-60

Amax=-114.6 deg at 23 degree

10 20 30 40 50 60 70 80 90
uhel dopadu

™
100



Citlivost elipsometrie

1.0 Elipsometrie méfi pomér mezi rp
N,=1;N,=3; a rs, které se nejvic lisi blizko
tzv. Brewsterova uhlu

o543 r

0.0

\ Jelikoz presné na Brewsterové
N\ Uhlu v pfipadé izolatord je A=0,
s s \ je idealni méfit nékolik Uhlu
" dopadu pod, a nad nim.

-1.0 — I. — I. — 1 I. |
0, [deg]
« U materialt s vysokym indexem lomu je tfeba jit k velkym uhlum dopadu, napf.

kovové materialy zvlast v infraCervené oblasti (80 az 85 st.), coz zvySuje naroky
na kvalitu (rovnobéznost) svazku.

* Pfi velké divergenci svazku je mozno numericky scitat pres ruzné uhly dopadu
a tak ji korigovat, pfirozené je tfeba se snazit tyto efekty mit malé jak jen to jde.



SrTiO3 , d=0.5mm drsna zada

Sl S B I I I I I « optické konstanty obdrzené inverzi ¥ a
30 b 1 A s predpokladem polonekoneéného
o ] vzorku (pseudo optické konstanty)
20 £ 1  *nezavislost na Ghlu demonstruje, ze
15 E E rizné uhly neobsahuji novou informaci
10 [ SrTio,
E 12_"'|""|""|"" | L L ]
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hloubka priiniku [um]

propustnost

0.1

0.01

1.0

0.8

hloubka pruniku v
oblasti mezipasovych
prechodu ~20-30 nm

\hlou,bka prﬁnilfu Vv
zakazaném pasu 1 um?

1 2 3 4 5 6

7 nekompatibilni s

propustnost oboustranné lesténého vzor om tloustka

—T_T

— transmisi na 500 um
vzorku.

1 2 3 4 5 6
E [eV]



korekce na drsnost povrchu

« drsnost (mnohem mensi nez vinova délka) je mozno ,zapocist” a tedy odstranit
modelovanim pomoci teorie efektivniho prostredi

« v situaci, kdy je vektor elektrického pole rovnobézny s rozhranim, plati

Ceff — R1€1 _|_ 292 €9 Z,» 2,, Objemové poméry

e =1/2e+1/2¢
eff 1 2

82 \ tloustka d
N~~~ —— T ——\\

v “neabsorbujci“ oblasti materialu je mozno pro ucely méreni v reflexni elipsometrie
index lomu povazovat za realny. Potom model ma dva volné parametry: n a d, které lze
urcit fitovanim ¥ a A.



0.1

0.01
~< 1E-3 2.2nm
1E-4
1E.5 obdrzeno korekci drsnost a

doplnéno transmisi

) l ) ) ) ) l ) ) ) ) l ) ) ) ) l ) ) ) ) l ) ) ) ) l ) ) ) ) l
1 2 3 4 5 6 7

E [eV]

» pomoci korekce na drsnost povrchu lze obdrzet jiz realné hodnoty k v oblasti
zakazaného pasu
* tyto hodnoty Ize velmi zpfesnit, pokud se navic fituje i propustnost
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* v oblasti zakazaného pasu (pod 3 eV) by méla A byt nula nebo 180 st., jelikoz jsou
Fresnelovy koeficienty realné

« A ma hodnoty v této oblasti az 20 stupnu, coz je zpusobeno praveé povrchovou
drsnosti cca 2 nm.

*Toto dava predstavu o citlivosti elipsometrie. Jelikoz A se standardné méfi s presnosti
na 1 stupen az 0.1 stupné, elipsometrie je v principu citliva na vrstvy tlusté v fadu
desetin nanometru.



» Klasicka uloha v optice tenkych (transparentnich) vrstev: ur€i optické konstanty
(realnou a imag. €ast indexu lomu- n,k) u vrstvy, jejiz tloustku d nezname. K urceni
optickych konstant potfebujeme urcit tloustku. Toto je ovSem tfeti parametr, ktery ze
dvou ¥ a A jiz neurCime.

YA, AL

NA), k()

Known Substrate

« Redeni zjisti daldi nezavislou informaci nebo zmengi neznamé parametry

« Zmenseni neznamych parametru: v pfipadé transparentni oblasti je k~1, potom
uréime d, které pouzijeme na analyzu netransparentni oblasti. Material vSak nemusi
mit transparentni oblast: co pak?



Mnohauhlova elipsometrie: nastroj na urcenin, k, id

* Pfi riznych uhlech dopadu vSak obdrzime v principu dalSi dvé nezavislé hodnoty
diky ruzné optické draze ve vrstvé (faktoru 3 v interferencnich formulich)

okoli (0) film (1), substrat (2)

e e i23 . - i23
_tot ro1p T T12p € tot _ Tols T T12s€

S

I) ¥ ¥ 2!{‘3 ’ ¥ iy .2::
1+ FoipT12p e's 1+ ro1sT12s €' B

Loy 2

23 2[
to1sti2s €'

12/
z%01;01%12;0 e

_[_tOt _
‘M i - - -‘)l ')
t 1 + 7013)7 12p el“'j

_[_tOt —
’ L+ 715712, €127

, dy . dy , I 1/
[ = 27?715\-"1 cosf; = 27?71(5\-"12 — f\-"(? sin? 90)1/ 2

« AvSak index lomu a tloustka vrstvy mazou byt (jsou) korelované. Korelace se sejme
pouze pokud mérfime v oblasti alespon prvni destruktivni interference dN/A ~1/2, tzn.

vrstva je dostateCné tlusta nebo mérime s dostate¢né malou vinovou délkou. Pro UV
(A=200nm), N=2, dostavame d~50 nm.

» Citlivost na tloustku je v konkrétnim pfipadé kvantifikovana chybou obdrzenou pfi
inverzni uloze. Korelace mezi riznymi parametry pak korelacni matici.



vrstva 50nm n=1.5 (SiO2) na substratu n=3.42 (Si)
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e2pseudo75_B
e2pseudo85_B

E [eV]

 Pfevedeni na pseudo optické konstanty ukazuje ,mnozstvi“ nezavislé informace v

riznych uhlech dopadu

« Uhlova zavislost pseudooptickych konstant maze byt zptisobena anizotropii



Inverzni problém:

» méfime vysledek (odezvu), ne pfimo vlastnosti materialu

» vlastnosti materialu (optické konstanty, anizotropie, tloustky, nehomogenity...) jsou
¢asto spjaty s odezvou nelinearnimi a transcendentnimi rovnicemi, které nelze
analyticky invertovat

* feseni je nutno hledat numericky, minimalizaci rozdilu pfedpovédi modelu a
mérenych dat:

Z |:(1I’Fexp()\) - 11!@3{}}(}..))2 4 ("iexp(’\) — 'Aexp()\))z

= - = oo teorr L (A Teorr FL(A
Wexp(N)? 5D ey (V) (- F feorrT(A) + Teor (V)

A6

* nejoptimalnéjSi numericka implementace minimalizace Ctvercu odchylek je
Marquardt-Levenberglv algoritmus. Pokud jste si ho jeSté nenaprogramovali, viz
implementace v c++ hiip://www.sci.muni.cz/~mikulik/freewareCZ.html#maragfitp

 Pfimo pro ucely zpracovani optickych dat (pfevazné z infraCerveného oboru) je
mozno volné stahnout Reffit A. Kuzmenka, viz tip://optics.unige.ch/alexey/reffit.himl

* Mozno pouzit i programové baliky typu Matlab, Octave, prekvapivé nedavaji chyby a
korelaéni matice nalezenych hodnot, velky nedostatek ®. Pro jednodussi problémy je
mozno pouzit gnuplot



