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ABSTRAKT

Diplomova prace se zabyva stanovenim tloustky a indexu lomu tenkych vrstev
organickych filmii s pouzitim obrazové analyzy. V teoretické Casti jsou popsany principy
metod, které¢ jsou pouzivany k piipravé tenkych vrstev (rota¢ni nanaSeni, inkoustovy tisk,
vakuové napafovani), vlastnosti tenkych vrstev, zpisoby zjistovani tloustky a indexu lomu
latek (metody vahové, metody elektrické, metoda zaloZena na méfeni koeficientu absorpce
svétla, interferencni mikroskopie, elipsometrie) a také obrazova analyza (harmonicka a
waveletova analyza)

Pro stanoveni tlouStky a indexu lomu byl pouzit interferenéni mikroskop
Epival — Interpako (Carl Zeiss Jena) v kombinaci s digitdlnim fotoaparatem Nikon
Coolpix 5400 a pocitacem. Byly uréeny tloustky vrstev z interferencnich obrazcii hran a ryh a
to jak ze strany kovového kontaktu tak i ze strany podlozniho skli¢ka. Ze ziskanych hodnot
byly uréovany indexy lomu tenkych vrstev. V zavéru prace jsou diskutovany vysledky
interferen¢nich obrazcli fotografovanych po celé délce hlinikového kontaktu ur¢eném pro
meéteni elektrickych vlastnosti struktur s DPP.  Vysledkem jsou pak tloustky jednotlivych
vrstev struktury (indexy lomu).

ABSTRACT

The diploma thesis deals with the determination of thickness and refractive index of thin
organic films using image analysis. In the theoretical part there are described principles of the
methods, which are wused to prepare the films (spin coating, inkjet printing,
vapour deposition), the characteristics of thin films, ways of finding out the thickness and
refractive index of substances (weight methods, electric methods, method based on
measurement of absorption coefficient of light, interference microscopy, ellipsometry) and
also image analysis (harmonic and wavelet analysis).

Interference microscope Epival - Interpako (Carl Zeiss Jena), digital camera Nikon
Coolpix 5400 and computer were used for the determination of thickness and refractive index.
The thicknesses of layers were set on the basis of interference images of edges and grooves —
both from the side of the metal contact and the side of underlying glass. The refractive indices
of thin layers were then set using the recorded figures. In the final part of the thesis there are
discussed the results of interference images photographed along the full length of the
aluminium contact which are used for measuring electrical characteristics of DPP structures.
The produces are thicknesses and refractive indices of individual layers.
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vlastnosti tenkych vrstev, spin coating, vakuové napafovani, inkoustovy tisk, elipsometrie
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1 UVOD

V souvislosti s vyvojem novych organickych materiald vhodnych pro optoelektronické
aplikace (fotoclanky, LED diody) se také hledaji nové techniky jejich vyroby. Jako
perspektivni cesta pfiprav tenkych filmi se zda byt pouziti tiskovych metod (Inkjetu),
pfipadné jejich kombinace s jinymi technologickymi procesy. Struktury pfipravované pro
elektronické aplikace se skladaji z vice vrstev. Priklad takové struktury je vidét na
nasledujicim obrazku (Obr. I):

Obr. 1: Priklad struktury vhodné pro elektronické aplikace

Postup vyroby: Nejprve je na sklo nanesena vrstva tenkého vodivého filmu ITO (indium
tin oxide). Dal§i dva filmy PEDOT (poly(3,4-ethylendioxythiofén) a polovodic DPP
(diketopyrolopyrol), pouzivany jako aktivni fotovodivy element, lze pfipravit napt. pomoci
inkjektového tisku. Film Alq3 (tris)8-hydroxychinolin) a hlinikova elektroda se pak vakuové
napaii.

Obr. 2: Strukturni vzorce pouZitych latek: PEDOT, priklad DPP, Alg3

Funk¢nost takto pfipravenych struktur zavisi na kvalité jednotlivych vrstev zejména na
homogenit¢ jejich tloustky, vzajemné adhezi a na Casové a mechanické stabilité [1].



2 TEORIE
2.1 Metody pripravy tenkych vrstev

2.1.1 Spin coating (rotacni nanasSeni)

Technika spin coatingu (SC) je vhodna pro nanéseni tenkych vrstev ze solu. Byla vyvinuta
pro skla pro mikroelektroniku nebo pro skla s rotacni symetrii, napt. optické cocky. Bézné se
pouziva v mikroelektronice k nanasSeni fotorezistii (polymera pro ptipravu leptacich masek)
na ruzné substraty.

Typické pro tuto metodu je nakapani solu do stiedu substritu a nasledné roztoceni
substratu vysokou rychlosti (typicky kolem 3 000 otac¢ek za minutu) kolem vlastni osy, ktera
substratu a zanecha za sebou tenkou vrstvu. Vlastnosti vysledné vrstvy zavisi pfedevs§im na
vlastnostech solu (viskozité, rychlosti usychani, mnozstvi pevnych ¢astic, povrchovém napéti,
atd.) a parametrech zvolenych pro manipulaci se substratem (zrychleni, kone¢na rychlost
otaceni, odvod vypard, atd.).
procesu muize totiz vyvolat dramatické zmény vlastnosti vrstvy.

Typicky proces spin-coatingu se skladé ze 3 kroki (Obr. 3):

a) nalévani solu, mize byt statické nebo dynamické,

b) otaceni, rozptyleni do tenké vrstvy,

¢) vysous$eni, odpafovani rozpoustédel,

Vyhodou této techniky je rovnomérna tloustka vrstvy, nevyhodou je moznost pouziti
pouze na relativné malé plochy. Tloustka vysledné vrstvy se pohybuje od 15 do 300 nm a je
omezena vznikem velkého napéti vlivem smrStovani pii tepelném zpracovani. Pokud toto
omezeni neni, lze pfipravit vrstvy o tloustce az nekolik desitek mikrometra.

sol

vlhkost rozpoustédlo

niebvtek

naneseni tok solu ulet kapek a odpaiovani

Obr. 3: Rotacni nandseni [2]
V praxi je pouzivana rovnice, kterd popisuje tloustku vrstvy 4 v zavislosti na thlové
rychlosti w:
h=A4-0". (1)

Konstanty 4 a f jsou stanovovany empiricky a hodnota konstanty S se pohybuje v rozmezi
hodnot od 0,4 do 0,7 [2, 3].



2.1.2 Inkoustovy tisk

Jednou z perspektivnich cest ptipravy tenkych vrstev se ukazala byt metoda inkoustového
tisku a to zmnoha divodl. V prvni fadé se jednd o to, Ze umoziuje nandSeni kapicek
o velikostech od 2 do 12 pl na rizné povrchy — plast, kov, sklo atd. s vysokou ptesnosti.
Dal$imi vyhodami jsou moZznost kontroly mnozstvi nandSeného materidld a diky
bezkontaktnimu pfenosu kapek z tiskové hlavy 1 tisk na na dotyk citlivé substraty.

Inkoustovy tisk mlize byt vyuzit jak pro pfipravu vrstev anorganickych tak i organickych.
Vrstev z anorganickych latek se ovSem tiskne méné a to predevSim kvuli obtizim, které
nastavaji pii pfipravach vhodnych prekurzort.

Pro tisk vrstev se pouziva technologie Drop of demand, u které jsou jednotlivé kapky
vypuzovany z tiskové hlavy pouze tehdy, maji-li "dopadnout" na potiskované médium.
Existuji 2 zakladni zptisoby pfenosu kapek na substrat a to piezoelektricky a termalni.

Piezoelektricky inkoustovy tisk — soucasti tiskové hlavy je piezoelektricky krystal, ktery
diky ptivedenému proudu zméni svou velikost, tim se zmensi prostor pro kapalinu v trysce,
zvetsi se tlak a dojde k vypuzeni kapky

Termalni inkoustovy tisk - rychlym ohfevem vznikne v prostoru trysky pretlak, ktery
zpisobi vystieleni kapky.

V piipadé, ze roztok prekurzoru je vodorozpustny, je vyhodnéj$i pouZit termalni tisk,
v piipadé ze existuji obavy z mozného poskozeni pouzitych organickych molekul vlivem

v

vysokého tepla v trysce, je naopak vyhodng;jsi tisk piezoelektricky.
Priklady tisku tenkych vrstev:

Tisk oxidi titanicitého

— na zacatku prace se TTIP (tetraisopropoxide) piidava po kapkach do roztoku etanolu a
kyseliny chlorovodikové

— do vzniklé smési piida se voda voda a PEG (polyethylenglycol)

— takto pfipraveny sol je jiz urcen pro tisk [28].

Tisk PEDOT:PSS na sklo pokryté vrstvou ITO
PEDOT:PSS - poly(3,4-cthylene dioxythiophene):polystyren sulfonic acid) se nejprve
v destilované vodé

— ziskana disperze se zfiltruje

— pfida se polyoxyethylene- (20)- sorbitan monooleat, ktery upravi povrchové napéti tak,
aby bylo vhodné pro nasledny termalni tisk [29].



2.1.3 Vakuové naparovani

Aparatura pro vakuové napatovani (Obr. 4) byva kovova, laboratorni zafizeni mivaji
nékteré dily 1 sklenéné.

IS G m—

Obr. 4: Schematické usporadani vakuové naparovaci aparatury
1 —recipient, 2 — olejova difuzni vyvéva, 3 — lapac olejovych par, 5,6 — rotacni vyvévy,
7 — vyparnik, 8 — drzdk podlozek, 9 — podlozka, 10 - clona

Technologie je zalozena na odpafovani nandSené¢ho materidlu z vyparniku, ktery je
zahtivan prachodem elektrického proudu (pfipadné laserem) na teplotu tani nebo sublimace
zdrojového materialu. Teplota ohfevu obvykle byva v rozmezi 300 — 400 °C a je ji tieba
regulovat tak, aby nepiesahla teplotu dekompozice daného materialu.

Na stranu protilehlou vypatovacimu zdroji je v recipientu (vakuova nddoba) umistén
substrat, na ktery bude film deponovan. Drzak obvykle umoznuje temperovani substratu na
zvolenou teplotu a také jeho rotaci zvysSujici homogenitu rostouci vrstvy. Mezi vypafovacim
zdrojem a substratem se nachdzeji dalkoveé ovladané clony umoziujici regulovat zacatek a
konec depozice, ptipadné pfepinat mezi nékolika naparovacimi zdroji €i substraty.

Pred zapocetim vakuové depozice je komora recipientu vycerpana (pomoci soustavy
rotaénich a difuznich vyv&v) na trovei vysokého vakua (10*-10 Pa). Pi ,,hor§im* vakuu se
zmensi stiedni volna draha a vlivem srazek se zbytkovym plynem se zmensuje pocet Castic,
které mohou dopadnout na podlozku.
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Po evakuaci systému je zapojeno vyhiivani napafovaciho zdroje, jsou odsunuty clony a
pary deponované¢ho materidlu kondenzuji na substratu. V piipadé¢ chemisorpce mize dochazet
k vytvareni chemickych vazeb mezi podlozkou a deponovanou substanci. Tloustka rostouciho
filmu je monitorovéana krystalovym monitorem. Jeho princip je zaloZen na zméné frekvence
vlastnich kmitii kfemikového monokrystalu v diisledku ptitomnosti dodatecné hmoty na jeho
povrchu. Monitor se sklada ze dvou ¢asti — vlastni sondy umisténé v recipientu vakuového
systému a vyhodnocovaci elektronické jednotky. Podminkou uréeni spravné tloustky filmu je
zadani pfesné hustoty rostouciho materilu.

Dilezitym parametrem vakuové depozice je rychlost ristu filmu. Pro dosazeni vysoké
homogenity filmu (pfipadné dokonalosti krystalické struktury) jsou obvykle voleny nizké
depozi¢ni rychlosti (0,01 — 1 nm/s).

Vyhodou této techniky je pomérné snadné vytvafeni povlakd, neni tfeba specidlni
atmosféry. Mezi nevyhody patfi, tak jako pro vSechny vakuové aparatury, nakladnost zatizeni
a pomérné dlouhé doby na uskuteénéni celého procesu, ale také omezena plocha pro
vytvoreni vrstvy a moznost vytvareni stinti pii maskovani.

2.2 Vlastnosti tenkych vrstev

2.2.1 Obecné vlastnosti tenkych vrstev

Vlastnosti tenkych vrstev jsou vyznamnou mérou ovlivitovany jejich tloustkou, kterd se
pohybuje od jednotek nanometri az do desitek mikrometri. Vrstvy se piipravuji z materiala
vodivych, polovodivych i nevodivych na riznych podlozkach a pouzivaji se ve funkci vodica,
dielektrik, izolantl, supravodi¢i, polovodict, ale také jako vrstvy optické, magnetickeé,
dekorativni atd. Rozsah technologii jejich piipravy zahrnuje technologie chemické,
elektrochemické, vakuové, plasmatické a dalsi.

Tenké vrstvy maji s ohledem na svou strukturu fadu vlastnosti odlisnych od vlastnosti
zakladniho materialu. Z mechanickych vlastnosti jsou u nich sledovany zejména tyto:

— adheze — adhezni vlastnosti vrstev jsou dany zejména pocateCnimi pomé&ry pfi rastu vrstev.
Obecné plati, ze vrstvy, které vytvari s podlozkou chemické vazby (chemisorpce) maji vyssi
adhezi nez ty, které jsou na povrch navazany pouze fyzikalnimi vazbami (absopci). Pro
zvySeni adheze vrstev k podloZzce se Casto pouziva postup, kdy je nejprve nanesen na
podlozku ve velmi tenké vrstvé materidl s dobrou adhezi a na néj je pak nanesen funk¢ni
material, jehoz adheze k podlozce je horsi.

— vnitini napéti — je vyvolano zejména rozdilnosti teplotnich koeficientl vrstvy a podlozky a
tim, Ze vrstva byva Casto deponovana za vyssi teploty nanaSené¢ho materialu. Toto napéti se da
¢astecné odstranit vyzihanim vrstvy po jejim naneseni.

— tvrdost a pevnost

— elektricka vodivost — je dana tloustkou vrstvy a mechanismy vodivosti, které se ve vrstve
uplatnuji (fonon-elektronova interakce, tunelovani, transport termiionickou emisi, transport

Schottkyho emisi...)

— dielektrické vlastnosti — jsou dany predevSim dielektrickou konstantou vrstev a
dielektrickymi ztratami. Casto jsou sledovany i teplotni a frekvenc¢ni relaxace vrstev.

— supravodivost a ferromagnetické vlastnosti [5].
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Z dalsich vlastnosti jsou to pak:
— prihlednost — tyka se predevSim dielektrickych vrstev. Snizena prithlednost miize byt
zpusobena rozptylem nebo absorpci svétla.

— index lomu — zavisi na druhu materialu, krystalické struktuie vrstvy, sloZeni vrstvy a na
rozméru, velikosti a mnozstvi absorbovanych vodnich par.

— homogenita

— relativni hustota — je dana podilem hustoty vrstvy a hustoty masivniho materidlu stejného
chemického slozeni. Relativni hustota mensi nez jedna muze byt zplisobena zanesenim
molekul plynt do vrstvy, naopak vyssi relativni hustoty lze dosahnout zvySenim teploty
podlozky v pribéhu naparovani nebo dodate¢nym ohfevem v peci.

— chemické vlastnosti — patii sem chemicka stalost, odolnost vii¢i agresivnim latkach, nizka
rozpustnost v rozpoustédlech a odolnost proti piisobeni vody a vlhka.

— a stabilita vlastnosti v prostiedi, ktera zahrnuje napf. odolnost vii¢i intenzivnimu
elektromagnetickému zareni, dlouhodobému plsobeni UV nebo viditelného zéafeni a
teploté [6].

2.2.2 Vlastnosti materiala ITO, PEDOT, DPP, Alq3

ITO — smésny oxid india (In,O3) a cinu (SnO;). Vrstvy ITO jsou transparentni, chemicky
velmi stabilni, mechanicky odolné s dobrou adhezi ke sklu. Patii mezi polovodice typu N. Pti
depozici na nezahtivané substraty (asi Ts < 370 K) vznikd amorfni vrstva s nizkym stupném
usporadani na kratkou vzdélenost. Pti depozici na zahtaté substraty (Ts =570 — 670 K) vznika
polykrystalicka vrstva. ITO je pouzivan pro vytvaieni transparentnich vodivych potahd pro
LCD displeje, ploché panelové a plasmové displeje, dotykové panely, solarni c¢lanky,
antistatické natéry a v OLED diodach je pouzivan jako anoda [7, 8].

PEDOT - vodivy polymer s nizkym redoxnim potencialem. Je opticky transparentni, velmi
stabilni a jeho velkou nevyhodou je Spatné rozpustnost [9].

DPP — skupina derivati diketopyrolopyrolu (Obr. 5) s vysokym bodem tani a nizkou
molekulovou hmotnosti. Jsou nerozpustné v béznych rozpoustédlech. Absorbuji ve viditelné
oblasti svétla, jsou schopny luminiscence. Patfi mezi polovodice a pouzivaji se predevSim
jako soucast optoelektronickych soucastek, solarnich ¢lankl a elektroluminiscenénich diod
[10].

Obr. 5: Priklady struktur DPP oznacovanych jako U04, U09 a U23 [11]
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Alq3 — chemicka sloucenina sumdarniho vzorce Al(CoHgNO);, molekulovou hmotnosti
459,53 a teplotou tani > 300 °C. Je nerozpustna ve vodé. Jedna se o komplexni slou¢eninu,
kde atom hliniku je vazén koordina¢ni vazbou s 8 hydroxychinolinovymi ligandy. Existuje
nekolik isomert této latky, kterd se vyrabi nasledujici reakei:

AP + CoHeNOH — Al(CoHgNO); +3 H'.

Pouziva se jako soucast OLED diod [12].

2.3 Metody urceni tloust’ky vrstev a indexu lomu

2.3.1 Obecny prehled pouzivanych metod

Pro zjisténi tloustky tenké vrstvy existuje celd fada metod. Jsou to:
a) metody zaloZené na ptiristku hmotnosti
— mikrovahy,
—rozladéni krystalového oscilatoru.
b) metody zaloZené na zméné elektrickych veli¢in
— elektrického odporu,
— kapacity,
— jakosti civky (méfi se tlumeni a rozladéni resonan¢niho obvodu),
— metody ionizacni.
c) optické metody
— méfeni absorpce svétla,
— interferencni metody,
— elipsometrie.
d) dalsi metody
— rentgenova fluorescencni analyza,
— zpétny rozptyl zatfeni f.

Ke zkoumani indexti lomu jsou vhodné metody nasledujici:
— interferencni mikroskopie,
— elipsometrie,
— prométovani spektralnich charakteristik apod.

2.3.2 Metody vahové

2.3.2.1 Méieni pomoci mikrovah
Tato metoda je zalozena na piimém urceni hmotnosti vrstvy, ktera je napafena na néjakou
podlozku. PouZzivané mikrovahy by mély byt citlivé, mechanicky pevné, odplynitelné pii
vyssi teploté a mély by mit aperiodické tlumeni.
Princip urceni tloustky tenké vrstvy pomoci Mayerovy torzni mikrovahy (Obr. 6):
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Obr. 6: Schéma Mayerovy torzni mikrovahy
T — torzni vldkno, Z — zrcadlo, S — solenoid, Cu — médeny valecek, M — magnet,
P — pruzina, K — kalibracni zarizeni [20]

Mayerova torzni mikrovaha se skldda z vahadla tvofené¢ho kiemennou tyc¢inkou, které ma
na jedné stran¢ podlozku — na ni se napafuje a na stran¢ druhé magnet. Ten je umistén pod
civkou a je obklopen médénym valeckem. Po vidlici se na biitu posunuje jezdec, ktery slouzi
kiemenné spiraly zavéSeno kiemenné torzni vlakno. Poloha tohoto vldkna se da urc¢it pomoci
zrcatka umisténého na vahadle. Po napateni tenké vrstvy dojde k posunu magnetu do blizkosti
solenoidu a indukuje se elektricky proud.

M¢étenim se ziska hmotnost vrstvy m ptipadajici na plochu S. Pro hledanou tloustku vrstvy
pak plati nasledujici vztah

[=—, (2)
Sp
kde p mérnda hmotnost dané latky (za tuto veli¢inu se obvykle bere mérnd hmotnost
kompaktniho materidlu, takze vypocitana tloustka 7 je pak mensi nez tloustka skutecna).

2.3.2.2 Metoda pouZivajici kmitajici kiemenny krystal
Vrstva se napaiuje na jednu elektrodu kiemenného vybrusu (pfesné vybrouSena desticka z

krystalu kfemene opatfeného na protilehlych strandch elektrodami), ktery je zapojen do
oscila¢niho obvodu. Krystal ma pfi tlouSt'ce ¢ ur¢itou vlastni frekvenci kmit

v, N
t=—L=—, 3
2t t )
kde v, je rychlost pfi€nych elastickych vin ve sméru tloustky vrstvy vybrusu ¢ a N je
frekvenéni konstanta.V piipadé tzv. AT fezu (Obr. 7) je N=1670 kHz mm.

Po napafteni vrstvy o hmotnosti dm na krystal se zméni tloustka o

dr = Ldm, 4)

PiS
kde pi je hustota kiemene a S plocha vrstvy.
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Frekvence se tedy zméni o

f* dm

o =L, 5)
Np, S

Zmeéna frekvence krystalu se méii obvykle tak, Zze se sméSuje s frekvenci porovnavaci a

méticem se urci jejich rozdil.

Z

X

Obr. 7: Orientace Fezu AT v krystalu kiremene a drzak krystalu
P—prichodka, T — tesneni, K — krystal, C — chlazeni [20]

Citlivost krystalového oscilatoru je obvykle 10 g-cm™. DileZitou roli pii méfeni hraje
teplota krystalu, coz muaze vést k chybam. Aby se zmenSilo ohfivani krystalu vlivem
tepelného zatfeni zdroje nebo teplem uvolnénym pii kondenzaci, pfipeviiuje se krystal na
podlozku chlazenou vodou pted kterou je navic clonka, ktera upravuje velikost plochy na
kterou dopada svétlo.

Pomoci automatické clony Ize zafidit, aby naparovani koncilo ptesné pfi urcité frekvenci tj.
pti dané tloust'ce vrstvy [20].

2.3.3 Metody elektrické

2.3.3.1 Méieni elektrického odporu

Mefteni elektrického odporu probiha vétSinou tak, Ze se meéfena vrstva (mezi dvéma
kontaktnimi pasky) zapoji jako jedno rameno Wheatstonova mustku. Tento mdistek lze
vyrovnavat automaticky a hodnoty proménného odporu mohou byt umérné neznamému
odporu vrstvy. Presnost této metody je limitovana vztahem mezi tloustkou a odporem, kdy
odpor roste rychleji nez by vyplyvalo z jednoduchych teoretickych ivah — je to zplisobeno
napt. rozptylem na hranicich vrstvy, tim, ze struktury nejsou kompaktni pfipadné absorpci a
adsorpci zbytkovych plynti .
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2.3.3.2 Méieni kapacity

U této metody mame dvé moznosti:
1. zménu kapacity métime po napareni vrstvy na systém elektrod (Obr. §),

E

— M

Obr. 8: Kapacitni méreni tloustky vrstvy
E— elektrody, M — kapacitni muistek

2. tenkou vrstvu dielektrika na vodivé podlozce pokryjeme dalsi vrstvou kovu a méii se
kapacita takto vzniklého kondenzatoru. Metodu lze pouzit az v ptipad¢ hotové vrstvy.

2.3.3.3 Méieni zmény kvality civky

Princip:

Pokud umistime tenkou kovovou vrstvu o tloustce ¢ do vzdalenosti 4 od civky
o poloméru r, kterou protékd stiidavy proud, dojde ke ztraté Casti energie a to diky buzeni
vifivych proudt v civece. Tim se méni resonan¢ni frekvence a kvalita civky.

Mg¢fteni 1ze provést dvéma zplisoby:
1. indikacni civka je soucasti mistku a pii poruseni rovnovahy vyvolané interakci s vrstvou
dojde k rozladéni mustku a ke vzniku proudu v jeho diagondle, ktery pak miizeme zméfit.
Toto méfeni ale nelze pouzit v ptipad¢ vysokych frekvenci.
2. civka se zapoji jako soucdst resonancniho obvodu a méti se jeho tlumeni a rozladéni.

Popsand metoda je nedestruktivni a Ize ji pouzit k fizeni naparovaciho procesu [20].

2.3.4 Metoda zaloZenda na méieni koeficientu absorpce svétla

Princip:

Jestlize svétlo ze zdroje o intenzité I, projde tenkou vrstvou latky, kterd toto svétlo
absorbuje, zeslabi se jeho intenzita na hodnotu 7, kterou mizeme méfit napf. vhodnym
foto¢lankem. Plati:

I=1,(1-R)’ exp(—a t), (6)
kde t je tloustka vrstvy, a jeji koeficient absorpce a R je odrazivost rozhrani vzduch — vrstva.

Tato metoda se pouziva zejména pii naparfovani kovi. Lze ji vyuzit i k fizeni a méteni
rychlosti napafovani [20].

2.3.5 Interferen¢ni mikroskopie

Interferencni mikroskopické metody se pouzivaji ke zvySeni kontrastu obrazu. Jejich
vyznam pak roste zejména pii studiu topografie povrchu a pfi kvantitativnim hodnoceni
povrchového reliéfu (napt. méfeni tlousték ve vakuu napafenych kovovych vrstev). Oproti
mechanickym metoddm meéfeni nerovnosti ma interferenéni mikroskopie vyhodu vysoké
citlivosti.

Principem této techniky je hodnoceni interference mezi paprskem odrazenym od
studovaného povrchu a paprskem odrazenym od srovnavaciho povrchu. Pouzivany

16



interferenni mikroskop je kombinaci svételného mikroskopu a interferometru, které jsou
spojeny v jeden celek.

2.3.5.1 Interference svétla

Vyraznym projevem vlnovych vlastnosti svételného zareni je interference. Tento jev
spociva ve skladdani (podle principu superpozice) riznych vinéni v daném misté prostoru.
Vznika interferencni pole, které je charakterizovano nerovnomérnym rozdélenim energie (tzv.
interferencni obrazec). U monochromatického svétla se projevuje vznikem svétlych a
tmavych prouzki nebo ploch, u bilého svétla duhovosti.

Podminkou vzniku interference svételnych paprski je koherence svétla.

Koherence svétla

Koherence vyzatovaného svétla je dulezitym parametrem kvality zdroji zafeni, které jsou
pouzivany pro interferometrii a jiné optické métici metody (holografie,...).

Svételna vinéni jsou koherentni, jestlize maji stejnou frekvenci a jejich vzajemny fazovy
rozdil v uvaZzovaném bod¢ prostoru se s casem neméni. RozliSujeme koherenci ¢asovou, ktera
je ovlivnéna monochromati¢nosti zafeni, a koherenci prostorovou, danou velikosti zafici
plochy zdroje.

Mezi zdroje koherentniho elektromagnetického vinéni patii predevsim lasery a masery.

a) Casova koherence

Koherentni zdroj zafeni by mél v kazdém okamziku a z celého povrchu vyzafovat
monochromatické zateni. Pokud je generovano zafeni s konecnou Sitkou spektralni Cary,
jehoz vilnova délka lezi v intervalu 4 + A/, bude dochéazet pfi interferenci paprskli o vinoveé
délce 4 s paprsky o vinové délce 4 + Al k zadzn&jim ve sméru Sifeni zafeni (Obr. 9).
Vzdalenost je oznacovana jako koheren¢ni délka L (délka vinového klubka), ktera vyjadiuje
schopnost zdroje generovat stacionarni zafeni se stalou fazi ve sledovaném bodé¢. Plati:

L_/lz c

_EZE’ (7)

kde c je rychlost $ifeni zateni.

Pti aplikaci zdroje zafeni s konecnou koherenéni délkou je tfeba mit na zfeteli, Ze kvalitni
interferenci lze ziskat pouze superpozici takovych paprskd, jejichz optické drahy (métfeno od
zdroje zafeni) se ptili§ od sebe nelisi a jejich rozdil je mnohem mensi nez L.

Koherenéni délka u béznych polovodicovych lasert je fadové v cm, u kvalitnich He-Ne
lasert se jedné az o metry.

A
ZDROJ A+AA
__________________________________ '3
___________________________________ '3
___________________________________ P

A
\ 4

Obr. 9: Schéma k vykladu casové koherence — zdroj vyzarujici zareni o vinové délce
vintervalu A + A4
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V piipadé dvoupaprskové interference je v okularu intenzita ddna vyrazem

axAL
24

2
I=1,+1,+211, exp { } cos(kxar). (8)

Exponencialni faktor ve tfetim ¢lenu rovnice (8) je tzv. stupen Casové koherence, ktery se

obvykle oznacuje y.. Funkce Y, rozhoduje o kontrastu interferencniho jevu v daném misté x
zorného pole okularu (Obr. 10) — s rostoucim dradhovym rozdilem interferujicich paprsku tato
funkce klesa. Jestlize y,= 1 je kontrast maximalni, v ptipad¢ p,= 0 interference zcela vymizi.

Ye 4

Obr. 10: Zavislost stupné casové koherence na pozici v zorném poli okularu

b) Prostorova koherence

Prostorovou koherenci Ize vyjadfit pomoci tzv. koheren¢ni Sifky, coz je vzdalenost R na
stinitku (Obr. 11) mezi osou svazku a mistem, ve kterém dostaneme pfi interferenci paprski
Sificich se od okraje monochromatického plosného zdroje minimum intenzity (opticka draha
téchto paprsku se 1isi o 4 /2).

ZDROJ ‘7

v

A
\ 4

Obr. 11: Schéma k vykladu prostorové koherence — zdroj konecné velikosti

Koherenéni Sitka je funkei pticné velikosti zdroje 2r, vinové délky A a vzdalenosti stinitka
od zdroje a. Plati:

%:\/a2+(R+r)2 —\/a2+(R—r)2 9)
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Protoze velikost zdroje 27 byva mnohem mensi nez vzdalenost stinitka od zdroje a, Ize
pfedchozi vztah zjednodusit do tvaru

i:{mMHmM} (10)

2 2a 2a

Po upravéch lze koherentni Sitku R vyjadiit ve tvaru

R= ai . (11)
4r
Pti aplikaci zdroje zafeni s redlnou velikosti 27 je mozné osvétlovat ve vzdalenosti a od
zdroje pouze objekty, které maji rozmér pii¢ny k ose zareni podstatné mensi nez 2R, protoze
jinak se zacne projevovat interference paprskd Sificich se od okraje monochromatického
zdroje a ta maze ovlivnit interferenci s pfipadnym dalsim svazkem [15].
Jestlize k interferenci vlnoploch dochdzi ve vzdalenosti a od zdroje, je intenzita ddna
vztahem

sin(kzj
I=1+1,+2J1,I, —222 . cos(kxar) (12)
(5
2a

U tretiho ¢lenu této rovnice se vyskytuje faktor oznaCovany yps, ktery urCuje kontrast
interferencniho jevu. Funkce ys(s) se nazyva stupenl prostorové koherence a zavisi na Siice
zdroje mefené ve sméru rozStépeni ¢ (Obr. 12).

Cim mensi budou rozitépeni obrazu a osvétlovaci $térbina, tim bude kontrast lepsi.
Velikost §térbiny ovliviiuje téz celkovy jas obrazu.

s
1

C2 C1<C2

0\/‘\/5

Obr. 12: Zavislost stupné prostorové koherence na Sirce zdroje

Dvoupaprskova interference
V prostoru se §ifi 2 skaldrni rovinné monochromatické viny u; a u;

u, =U, ‘ei(a)t-klr) (13)
u, =U, _ei(cot-kzr) , (14)
kde U;, U,jsou amplitudy, @ frekvence, k; a k, jsou vlnové vektory (Obr. 13) lezici v roving

(X,2)
k, = (k : sin(%),o,k : cos(%j] (15)
k= (— - sin(%),o,k : cos(%D (16)

a vektor 7 je funkci soufadnic prostoru.

19
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0 al2
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v

Obr. 13: Zobrazeni vinovych vektoru v rovine [13]

Vysledny rozruch v bod¢€ pozorovani P(x,y,0) je dan souc¢tem obou rozruchi:

u= Ulei(wt—kxsin(a/Z)) + Uzei(a)t+kxsin(a/2)) (1 7)

Intenzita v bod¢ P je dana vyrazem
I(xz)=1,+1, + 21,1, cos(kxax), (18)
kde I,, =U/,.

V roviné pozorovani (x,y) budou vidét interferenni prouzky rovnobézné s osou y. Za
predpokladu, ze I; = I,, coz je v interferenénim mikroskopu prakticky splnéno pak maxima
intenzity nastanou pro x,,, pro které plati:

o-k-x, 6 =2mn (19)

Vzdélenost prouzki 1ze vyjadiit nasledujici rovnici:
2 A
Ax=x,, —x,=——=— (20)
a-k «a
Cim bude thel a mensi, tim budou interferenni prouzky $ir$i, pro a = 0, bude rovina
rovnomeérné osvétlena.

2.3.5.2 Typy interferencnich mikroskopi
Existuji dva typy interferen¢nich mikroskopl, a to reflektancni (Epival) a transmisni
(Peraval).
Interferen¢ni mikroskop Epival (Obr. 14) se sklada v podstaté ze dvou €asti - optického
mikroskopu s osvétlovaci soupravou pro pozorovani v odrazeném svétle a dvoupaprskového
interferometru. Ten je vloZen do optické soustavy mikroskopu pied okular.
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Obr. 14: Interferencni mikroskop Epival [22].

Princip ¢innosti (Obr. 15):

Svétlo ze zdroje (halogenova zarovka) osvétluje pres polopropustné zrcadlo a objektiv
pozorovany pfedmét a tentyZ objektiv jej pak zobrazi do pfedmétové roviny okularu. Do cesty
zobrazovacim paprskiim je vSak vlozen dvoupaprskovy interferometr. Prvni polopropustny
hranol interferometru rozdéli amplitudové kazdy paprsek na dva (horni h a dolni d), které
postupuji déle interferometrem rozdilnymi cestami. Druhy hranol oba paprsky opét slozi.
Nastane superpozice obou vin a v okuldru mizeme pozorovat bud’ interferencni jev nebo
obraz predmétu.

ohjeltiv dli€ svarkn kompenzator

- zriadlo
' polopropustné drahového posuvu
IR zrcadla :
\ v I Dvoupaprskovy
PJ T N Iff" interferometr
il |
/ Q1 l \ I 1 rnzﬁté\ﬁeni F !
body P a Q w roving 1 |B ohrazi : p o 7
meziohrazu splynou | AN s S
~-h——
barevné filtry o—=— | ‘_ilpé : :
kondenzor =~ b | = = = == = = — = — r?jzstepem
THMENNE SETNNT  m— o ZmEna sméry // . Fl e
P~ @ paprsku B ; zorné pole mikroskopu
bl . (skdon vlnoplochy B) vlnoplochy & a B v roving
vl::genllfu:va mezobrazu fazove posunuté o z
Larovia (pivodné jedna vinoplocha)

Obr. 15: Schéma mikroskopu Epival [14]
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Charakter interferencniho jevu zavisi na drahovém rozdilu zobrazovacich paprskili, na
jejich vzajemném uhlu a vzajemné Casové a prostorové koherenci. Pro vlastni funkci
interferenéniho mikroskopu jsou podstatné fazové rozdily, které vznikaji plsobenim
nerovnosti povrchu vzorku pfi rozStépeni obrazu. Dalsi fazové rozdily vznikaji
v interferometru ptisobenim nékterych ovladacich prvki, které jsou zde zatazeny. Zmény
smeru paprsku (naklonéni vinoplochy) lze docilit prichodem svétla pres klinovou desku.
V dolni vétvi interferometru jsou zarfazeny do cesty paprsku dva takové kliny, které se otaceji
(jeden kolem vodorovné osy a druhy kolem osy svislé¢). V horni vétvi paprsku interferometru
se rovnez zasouva do cesty paprsku klin, u kterého je mozno meénit vrcholovy thel 0
otacenim dvou klinovych desti¢ek proti sobé. V horni vétvi se nachazi jesté dalsi métici klin,
kterym je mozné méfit optickou drahu paprsku L.

Interferen¢ni mikroskop Peraval (Obr. 16) — je normalnim mikroskopem pro pozorovani
v prochézejicim svétle a objektivem korigujicim na nekone¢nou vzdélenost obrazu
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Obr. 16: Schéma interferencniho mikroskopu Peraval [14]
. Osvétleni se déje podle Kohlerova zplisobu osvétleni ze svételného zdroje pies soustavu
cocek a hranold. V této soustave pak dochdzi k rozstépeni paprsku a jeho opétovnému sloZeni.

2.3.5.3 Metody méreni

a) Interphako

Tato metoda pracuje bez rozstépeni obrazu. Je vhodné na pozorovani interference malych
objektli o velikosti 1-10 um, které maji jinou intenzitu (zbarveni) nez rovinné okoli a objekty
vetsi nez 10 pm. Kontrast téchto malych objektl pfitom zavisi také na jejich vySce vzhledem
k okoli. Tohoto efektu je dosazeno kombinaci interferometru s metodou filtrace prostorovych
frekvenci.

Filtrace prostorovych frekvenci

V' ohniskové roviné se vytvori takové rozlozeni amplitudy a faze, které je z matematického
hlediska popsdano Fourierovou transformaci funkce u(x,y) v predmétové roviné. Rikame pak,
Ze se v ohniskové roviné obraz rozlozi podle prostorovych frekvenci — obraz je usporadan tak,
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Ze tyto frekvence rostou smerem od optické osy. Pokud vioZime do ohniskové roviny stinitko,
muzeme néekteré prostorove frekvence odfiltrovat a obraz pak vytvari frekvence ostatni.
Informace o tvaru obrazu je obsazena predevsim ve fazi odrazené viny, jas v jeji amplitude.
Intenzita zdroje nema vliv na kvalitu obrazu, ovliviiuje jen jeho jas. Proto mizeme rozdeélit
vinu odrazenou od osvétleného predmétu na dve:
1. Vina s malou amplitudou nesouci informaci o predmetu ve fazi (deformovand
vinoplocha) — zobrazovaci vina
2. Vina s velkou amplitudou s konstantni fazi (rovinna vinoplocha) — osvétlovaci
vinoplocha, kterd odpovida jasu obrazu.

Princip: Na vstupu do interferometru se zobrazovaci vlna amplitudové rozdéli na dvé.
Kdyby prochazela tato vlna jen dolni vétvi interferometru, pozorovali bychom v okularu
obraz ptedmétu. V horni vétvi je vin€ postaven do cesty filtr prostorovych frekvenci, ktery
dovoluje zobrazit pfredméty jen urcité velikosti. Tento filtr ma dvé propustné oblasti, které
zpusobi posunuti faze mezi vinami proslymi filtrem. Viny zobrazujici predmét rizné velikosti
ptichazeji do predmétové roviny okularu s riiznou fazi a proto pfi splnéni podminky Casové
koherence se predméty jiné velikosti budou jevit rizn¢ intenzivni.

b) Sheering

Metoda sheering (St€peni obrazu) se pouziva na méfeni vysky vrstvy tenkého filmu (Obr.
17).
Princip:
Na pfedmét dopada rovinna vlna. Jedna €ast viny se odrazi dfive, takZe odraZzena vinoplocha
na sobé otiskla schodek vrstvy s dvojnasobnou tloustkou. V zorném poli okularu tedy
interferuji dvé vlny, jejichz vlnoplochy jsou vzhledem k sobé posunuty ve sméru osy z.
Plsobenim klinu jsou obrazy hrany vrstvy rozstépeny. Drahovy rozdil zna¢ime z. V oblasti
rozstépeni je vSak drahovy rozdil z + 2¢, a proto oblast bude mit jinou intenzitu nez okoli.

2t z

A | 7+2t

Obr. 17: Princip metody sheering

Meérieni tloustky je pak mozné provést tak, zZe nastavime okoli na nejmensi intenzitu a na
bubinku odecteme mikrometru polohu a. Pak nastavime tutézZ intenzitu na oblast rozstépeni a
odecteme hodnota b. Pro vypocet hledané tloustky pak plati:

tzg(b—a) 21)
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Aby bylo zaruceno, Ze nastaveni v rozStépeném pasu a v okoli minima je stejné¢ho fadu,
upravi se vzorec na vysledny tvar:

= (m,—m )3~ (b-a) 22)

2.3.6 Elipsometrie

Elipsometrie je opticka metoda pro analyzu povrcha a rozhrani. Je zaloZena na detekci
fazové zmény elektromagnetického vinéni, které se odrazi od zkoumaného povrchu nebo jim
projde. Tato technika umoziiuje nalézt optické vlastnosti jedno 1 vicevrstevnatych systémi
tenkych vrstev (index lomu, tloustka vrstvy) a sledovat jejich vyvoj v pribéhu experimentu.
Hlavnimi vyhodami této metody jsou nedestruktivnost a neovlivitovani strukturnich procesu,
které probihaji na vzorku a také moznost méteni ve vakuu.

2.3.6.1 Elipticky polarizovand vina, elipsometrické parametry

Skladanim dvou na sebe kolmo polarizovanych vin se sméry kmith v osach x a y
s nenulovym fazovym posuvem o0 vznika elipticky polarizovana vlna. Pfi pohledu proti sméru
Siteni elektromagnetické viny bude koncovy bod vysledné intenzity elektrického pole E se
soufadnicemi (Ey,Ey) opisovat elipsu danou rovnici :

2 2
E E,Y 2EE .
LS Y B A Y cosd =sin’ I, (23)
A A Ay

X y
kde Ay a 4y jsou amplitudy kolmo polarizovanych vin.
K vyjadfeni zmény polarizace svétla se pak pouZzivaji parametry popisujici tuto elipsu - tzv.
elipsometrické uhly 4 a y.
Prvnim elipsometrickym uhlem 4 je zména fazového rozdilu kolmo na sebe
polarizovanych vin p a s:

A=6,-6,, (24)

druhy elipsometricky uhel y je definovan jako pomér velikosti Fresnelovych koeficientt,
které jsou v obecném piipadé¢ komplexnim ¢islem:

rp

tgy =11 (25)

rs

Nékdy se k zapisu elipsometrickych parametri pouziva komplexni parametr p definovany
jako pomér p a s slozky Fresnelovych koeficientii:

p=lolo ) g Jtate (26)
r r,
EOp E

ay
@

ktery lze s pouzitim rovnic (19) a (20) zapsat:
p=tgwe” =tgy(cosd+isind). (27)

2.3.6.2 Princip metody s pouZitim elipsometru s rotujicim analyzdtorem a
vyuZitim odrazu svétla

v

Experimentalni usporadani obsahuje zdroj svétla, polarizator (nejkvalitnéjsi jsou vyrobeny
z dvojlomného krystalu vapence), analyzator a detektor (Obr. 18). Do zdrojové vétve
elipsometru mize byt vlozen kompenzator na bazi Mg,F.

Me¢ftenim zjiStujeme parametry elipticky polarizovaného svétla odrazeného od vzorku, na
ktery dopadd svétlo linearné polarizované. Odrazeny paprsek pak prochézi rotacnim
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analyzatorem a nasledné¢ je detekovana jeho intenzita - zavisi na thlu natoceni analyzatoru.
Tato zavislost je v polarnich soufadnicich obrazem elipsy, kterd ma shodné parametry s
elipsou opisovanou koncovym bodem vektoru elektrické intenzity elektromagnetického pole.

zdroj svétla detektor

polarizator )
analyzator

Obr. 18: Schéma usporadani elipsometru s rotacnim analyzatorem

Detektorem sledujeme zéavislost intenzity /, na case ¢. Tu mizeme popsat nasledujici
rovnici:

1,()=1,[1+acos2A(t) + Bsin 24(1)), (28)
kde [y je stfedni intenzita odraZeného paprsku
;o E)+E] -9
0T, (29)
A(t) tihel analyzatoru (definovany jeho frekvenci otadceni f'a pocateCnim nastavenim A4.):
A(t) = 2mnft + AC (30)

a a a ff jsou tzv. Fourierovy koeficienty:
a =—cos2y, f =sin2y cosA. (31)

Pro vypocet elipsometrickych thl potom plati vztahy:

; (32)

v nichz je zahrnut thel nastaveni polarizatoru P. Aby bylo mozné tuto metodu pouzit, rovina
polarizace nesmi lezet v roviné dopadu ani v roving k ni kolmé.
ZjednoduSené schéma postupu pii ur€eni parametri ¥ and 4:

E, —>E—>rfp—>tg&”,d.
rS
Elipsometrie neumozinuje ur¢ovani parametri zkoumaného rozhrani piimo (to je mozné jen
u jednoduchych systémil jako je jedna neabsorbujici vrstva na absorbujici podloZce se
znamymi optickymi konstantami) a to z divodu velkého poctu neznamych parametrti
(tloustky jednotlivych vrstev a jejich komplexni indexy lomu). K vypoctu hledanych hodnot

se pouzivaji numerické metody, které se uptesiiuji dal§imi analytickymi metodami [6, 18, 19].
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2.3.6.3 Urceni indexu lomu a tloust’ky vrstvy
Komplexni index lomu substratu miizeme definovat nasledujicim zptisobem:

n=n+ixk, (33)
kde « je tzv. extink¢ni koeficient.
Pti jeho vypoctu se uplatiiuji jednak Fressnelovy rovnice

. sin(6, —6,) ’ _|m cos(é?i)—n2 cos(&t) ’ (34)
* | sin(8, +6,) n, cos(8,)—n, cos(8,)
. tg(6, -06.) ’ _|m cos((9,)—n2 cos(ﬁi) ’ (35)
Pl tg(8, +6,) n, cos(6,)—n, cos(8,)

a také Snelltiv zakon [23].
Druha mocnina indexu lomu je pak rovna komplexni permitivité €.
Krome¢ jiz zminéného indexu lomu lze elipsometricky stanovit i tloustku vrstvy.

2.4  Zpracovani dat

2.4.1 Obrazova analyza

Obrazova analyza kvantitativné hodnoti vlastnosti obrazu. Jeji podstatou je jeho
digitalizace a zpracovani vzniklého souboru v pocitaci.

CCD kamera

okular

objeltiv

vzorek

clona

zdroj svétla

//

mikroskop

r

Obr. 19: Princip zaznamu obrazu pro obrazovou analyzu

Princip:

Obraz se nejdiive zaznamena digitalnim fotoaparatem, kamerou nebo skenerem. Poté se
obrazovy signal pfevede na digitalni data a ta jsou zpracovana pomoci programového
vybaveni ur¢eného k obrazové analyze.

Obraz je mozné hodnotit bud’ jako celek nebo jen vybrané Casti. Nepracuje se pritom
s jednotlivymi pixely, ale s celym obrazkem najednou. Vyuziva se linearnich (integralnich)
transformaci dat, ke kterym jsou pomoci definované bdze pfifazovana jind data (tzv.
spektrum). Pokud je transformace ortogonalni (ortonormadlni), 1ze pomoci inverzni baze dat
ziskat linedrni (integralni) transformaci ptivodni data. Bazi mohou tvofit diskrétni periodické
funkce (napt. harmonické) nebo diskrétni prostorové omezené funkce (tzv. wavelety).
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Mezi zakladni metody obrazové analyzy patfi harmonickd a waveletova analyza pomoci
nichz 1ze ur¢it fraktalni parametry struktur [17].

Zpracovani obrazu pomoci programu HarFA

Pocitacovy program HarFA (Harmonic and Fractal Image Analyser), ktery byl vyvinut na
Fakulté chemické VUT v Brng, fesi problémy obrazové analyzy prostiednictvim harmonické
a waveletové transformace. Program umoziiuje provadét korekce obrazu jako je napf.
odstranéni teplotniho Sumu, nehomogenity osvétleni nebo gamma korekci, pomoci ného je
také mozné aplikovat na obrazové struktury derivacni, integracni, integratn¢ derivacni a
hranové filtry a vytvaiet barevné separace obrazu (RGB, HLS, HSB).

2.4.1.1 Periodické transformace

Pii obrazové analyze se cCasto pouzivaji diskrétni Fourierova, kosinovd a Walsh -
Hadamardova transformace, u nichZ jsou jednotlivé funkce vytvafeny zménou méfitka a
opakovanim.

Diskrétni Fourierova transformace (DFT) — linearni ortogondlni transformace pomoci,
které se transformuje obraz f(m, n), kdem=1,2, ... M—1,n=1,2, ... N— 1 jsou soufadnice
obrazu o velikosti M x N, na diskrétni spektrum ptredstavované komplexni funkci F(k, ), kde
k=1,2,.M—-1,1=1,2,..N—1

M-1N-1

F(k,l) = ZZf(m,n)e—an(mk/M+nl/N) ’ (36)

m=0 n=0
kde j je imaginarni jednotka. K vypoctu spekter obrazli se ¢asto vyuzivaji algoritmy rychlé
Fourierovy transformace (FFT) vyzadujici pocet dat N = M = 2/, kde i je celé &islo. Je-li
Fourierova transformace aplikovana na redlnd obrazova data, je redlna slozka obrazu funkci
sudou, imaginarni funkci lichou. K hodnoceni se pak vyuzivd tzv. modulacni pfenosova
funkce (MTF), ktera je osové symetricka
MTF = Re[F (k, )]+ Im[F (k,1)] (37)

Diskrétni kosinova transformace (DCT) — linearni ortogonalni transformace, jeji bazi tvori
funkce kosinus. Transformuje obraz f(m, n) na diskrétni spektrum ptedstavované redlnou
funkci F(k, 1)

M-1N-1

F(k,)=>">" f(m,n)cos[mk(2m +1)/2M +nl(2n+1)/2N]. (38)

m=0 n=0
Walsh-Hadamartova transformace (WHT) — opét linedrni ortogonalni transformace, jeji
bazi tvoii funkce signum. Transformuje readlny obraz f(m, n) na diskrétni spektrum
predstavované redlnou funkci F(k, )

M-1IN-1

F(k,)=2.> f(m,mh,,h,,, (39)

m=0 n=0

kde A,k a h,jsou koeficienty tzv. Hadamartovy matice Hyuy

H, =1, Hl{l 1} Hypp = ] o (40)
1 -1 [Hn(m)] _[Hn(m)]
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2.4.1.2 Waveletové transformace

U waveletovych transformaci je béaze tvofena harmonickymi (sin, cos) nebo
obdélnikovymi (sign) funkcemi. V praxi se Casto vyuzivaji i specialni funkce, které 1épe
vystihuji charakter signdlu nebo motivu obrazu (napt. Ingrid Daubechies wavelets). Pti téchto
transformacich jsou jednotlivé funkce vytvareny zménou méfitka a posunutim. Pfi obrazové
analyze se Casto pouziva tzv. Haarova transformace — jedna se o linedrni ortogonalni
transformaci, jejiz bazi tvoii funkce signum (obdélnikové funkce). Transformuje redlny obraz
f(m, n) na diskrétni spektrum predstavované redlnou funkci F(k, )

N-1N-1
F(k,l)= Z:,)Z;f(m,n)hm,khn,z ; (41)
kde Ay, a hy,jsou koeficienty tzv. Haarovyzl nl;atice H,
1 1 1 1
H, =1, le[l 1}, H, = R (42)
1 -1 1 -1 0 0
0 0 1 -1

Haarova matice H, je fadu 2" (2" rozmérna).

Z koeficientl této matice lze pro Cernobilé obrazky urcit pocCty ¢ernych, ¢ernobilych a bilych
¢tverct obrazkl. Z jejich zavislosti na velikosti métitka pak miizeme zjistit fraktalni dimenzi
a fraktalni miru.

Nr)=K-r® (43)
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3 EXPERIMENTALNI CAST
3.1 Priprava vrstev v laboratofi

3.1.1 Uprava substatu sklo + ITO vrstva

Sklicka otofend ITO vrstvou (Obr. 20) nahoru se daji na podlozku a pomoci izolepy,
nafezané na prouzky ptiblizné¢ 10 mm Siroké a vice nez 2,5 cm dlouhé, se ,,maskuji“. Pak se
tyto sklicka daji do vhodné nadoby, pteliji kyselinou chlorovodikovou zfedénou destilovanou
vodou v poméru 1:1 a posypou dvéma Izickami zinku. Po 30 s leptani se to zfedi a promyje
destilovanou vodou. Sklicka se nasledné ocisti pomoci tenzidu a oplachnou vodou. Poté se
sklicka vycisti za pomoci ultrazvuku postupné v destilované vod¢, acetonu, chloroformu a
v piipad¢, ze je jako rozpoustédlo aplikovanych latek uzito néco jiného nez chloroform, je
nutné vycistit sklicka jest¢ v tomto rozpoustédle. Nakonec se sklicka daji do uzaviené nadoby
ITO vrstvou nahoru a nechaji deponovat izopropanolem.

ﬂu

10 mm | 15 mm

25 mm

Obr. 20: Sklenéna podlozka s vrstvou ITO

3.1.2 Priprava vrstvy PEDOT

Na stfed zafizeni pro rotani nanasSeni se umisti o¢isténa sklenénéd podloZka s ITO vrstvou
a nastavi se otacky na 1 000 ot/min. Po zapnuti spin-coateru se mikropipetou nebo sklenénou
Spickou nanese na sklicko pfiméfené mnozstvi piipraveného roztoku toluenu, chloroformu,
iniciatoru a polymeru (v poméru 3:3:1:1) a zapne otaceni. Pak se podlozka s vrstvou sejme a
vloZi do uzaviené nadoby, kde se nechd polymerizovat. Po vytvrdnuti vrstvy PEDOTu je
methanolem) na dobu 1 minuty. Poté se skli¢ko polozi na savy papir ve vzptimené poloze tak,
aby bylo odsato zbylé rozpoustédlo.

3.1.3 Navod na pripravu Cu-drati a jejich aplikaci na ,,ITO“ sklicka

3.1.3.1 Priprava Cu-drati

Cu drat nastfihany na kousky o velikosti cca 8 cm je izolovan polyuretanem. Ten je nutné
opalit pomoci kahanu a to do vzdalenosti 1 cm. Opaleny drat se nasledné ponoii do roztoku
kyseliny chlorovodikové a vody (v poméru 1:1). Po vyjmuti z roztoku a osuseni se na jednom
konci Cu dratu vytvoti ocko, které zasahuje az k zlstalému polyuretanu (Obr. 21).

vrstva polyuretanu

~
— -

Obr. 21: Pripraveny Cu drat
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3.1.3.2 Uprava ITO skla pied aplikaci Cu drdtii

Na dvou uzsich koncich skel (Obr. 22) se skalpelem seSkrabnou zbytky od napafovani
elektrod i vrstvy pigmentu a PEDOTu tak, aby byla vidét vrstva ITO, na niz budou posléze
piipevnény Cu draty.

naparené
elektrody

vrstva ITO

Obr. 22: Sklenéna desticka se dvéma misty, které jsou seskrabany az na vrstvu ITO

3.1.3.3 Aplikace Cu dratit na ITO sklicka

Na pftipravené ITO sklicko se pfipevni k napafenym elektroddm Cu dratky a to pomoci
stiibrné pasty. Pasta nesmi zasahovat do pasu skla s ITO vrstvou, dratky musi byt pfichyceny
pouze v odleptané ¢asti. Dalsi dva Cu draty se aplikuji na ITO vrstvu z bo¢ni strany. Tyto
dratky vSak nesmi zasahnout elekrody a vrstvu PEDOTu s pigmentem (Obr. 23).

pripevnéni Cu dratu stfibrnou
pastou k naparované elektrodé

Obr. 23: Celkovy pohled na sklo ITO s pridanymi Cu draty k elektrodam
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3.2 Mé¥ici aparatura, ziznam obrazki

Pomoci digitalniho fotoaparatu Nikon Coolpix 5400 (Obr. 24) piipevnéného na hlavu
interferenéniho mikroskopu Epival - Interpako (Carl Zeiss Jena) byly zaznamendvany
interferencni obrazce vytvarené na pripravenych vzorcich a to jak ze strany napafené¢ho
hliniku, tak ze strany skla.

Obr. 24: fotoaparat Nikon CoolPix 5400 [27].

3.2.1 Podminky fotografovani

Nastaveni fotoaparatu: manualni mod (M),
nejvyssi kvalita snimka (HIGH),
vyvazeni na zarovku,
zaostfeni na nekonecno,
citlivost 200,
bez blesku,
maximalni zvétSeni,
normalni kontrast,
clona 7,3.
Expozi¢ni ¢as byl rizny pro bilé a zelené svétlo a byl zvolen tak, aby digitalni fotografie byly
co nejlépe déale analyzovatelné. Fotografovalo se pii nejmenSim zvétSeni interferencniho
mikroskopu, protoze pfi zvétSenich vétSich nebylo mozné interferencni prouzky zaostfit.
Ziskané obrazky byly ulozeny ve formétu tiff a podrobeny analyze pomoci programu
HarFA.

3.2.2 Technické parametry fotoaparatu Nikon CoolPix 5400

— kompakt s prihledovym hledackem
—rozméry — 108%73x69 mm
— hmotnost — 320 g
— CCD snimac: — 5,24 mil. bodt (vyuziva 5,1 mil. bodi)
— RGB maska
— uhlopfticka 1/1,8"
—rozsah citlivosti 50 — 400 ISO
— objektiv: — 4xopticky zoom
—rozsah 28 — 116 mm pfi svételnosti F2.8 — 4.6
—slozen z 9 ¢ocek (1 s ED tpravou a 2 asférické) v osmi skupinach a ED ¢lent
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— je vybaven autofokusem s bodovym i primérovym meéfenim, s moznosti
pribézného doostrovani i pouziti manudlniho zaostfeni. V makro rezimu je optika
schopna zaostfit na vzdalenost jednoho centimetru, pfi bézném fotografovani od
0,5 metru.
—rezimy: — pln¢ automaticky
— scénické
—BSS
— a klasické A/S/M
— uloZeni snimkil ve formatech JPEG nebo TIFF
— videozdznam: — 2 rezimy - TV mode (VGA, 640x480 bodi, doba zdznamu 70 s) a Small
movie mode (QVGA, 320%240 bodil, max. 180 s)
— ukladani ve formatu Quick Time
— ladéni balance bilé barvy
— podpora EXIF 2.2 formatu
— 2 Slow-synchro rezimy blesku
— Casosbérny rezim
— LCD displej —vyklapéci, pretaceci, s antireflexni vrstvou
— uhlopfticka 1,5"
—rozliseni 134.000 bodu [24, 25, 26].

3.2.3 Princip méfeni

Metoda je zalozena na urceni fazového posuvu, ktery vznika nasledujicim zpiisobem: Na
vzorek dopada rovinna vlna. V ptipadé ,,nerovnosti“ (ryha, hrana) se jedna ¢ast viny odrazi
drive, takze druha vlnoplocha na sobé& otiskne schodek vrstvy s dvojnasobnou tloustkou.
Nasledné dochazi k interferenci obou vlin, jejichz vinoplochy byly viici sobé posunuty (Obr.
25).

Dopadajici vinoplocha

U

1 1
NN N W N NN N

2]

1 |

Obr. 25: Schéma znazornujici princip méreni v pripadeé ryhy
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3.3 Analyza pomoci programu HarFA

Po nacteni obrazku (Obr. 26) do programu HarFA je nutné zvolit vhodné parametry
analyzy.

Obr. 26: Priklad interferencniho obrazku ryhy fotografovaného ze strany kovu

V prvni fadé se musime rozhodnout, zda provést prahovanou nebo neprahovanou analyzu
(Obr. 27) a poté vybrat barevnou informaci — zde mame celkem 6 moznosti, lze pracovat

s intenzitou (odstiny Sed¢), odstinem, jasem, RGB informaci nebo s nékterou ze slozek RGB
prostoru (Obr. 28).

Obr. 28: Vyber barevne informace: odstin, jas, a G slozka (v pripadé prahované analyzy)
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D4 se pracovat bud’ s celym obrazkem najednou nebo jen s urcitou jeho ¢asti a mizeme si
také vybrat smér vypoctu (po fadcich nebo sloupcich).

V piipadé¢ analyzovanych interferencnich obrazkd se jako nejvyhodnéjsi ukdzalo byt
pouziti neprahované¢ analyzy v intenzitnim prostoru. Velikost zkoumané oblasti je
512%1024 pixell, sméer vypoctu po fadcich.

Nakonec byl zvolen konkrétni proces zpracovavani — tzv. korelace.

Princip korelace:

Korelaci si 1ze zjednoduSené predstavit tak, Ze se vezme obdélnik o velikosti 512%1 pixel,
ktery odpovida funkci 1. fadku analyzované oblasti a timto obdélnikem se projedou vSechny
fadky oblasti vzdy zleva doprava. Postupné dochazi ke skladdani ptisluSnych funkci (vin).
Jestlize jsou viny béhem posuvu ve fazi, hodnota korelace je 1. Jestlize viny jsou v protifazi,
hodnota korelace je -1.

korelace

1,

Obr. 29: Korelacni funkce

Vysledkem korelace je profil interfencnich car (Obr. 30). Z n¢j mizZeme zjistit jednak
fazovy posun a také vinovou délku (oboji v pixelech). Z téchto hodnot a ze znalosti vinové
délky pouzitého svétla v nm pak jednoduchym vypocétem (trojclenkou) ur¢ime hledanou
tloustku vrstvy.

Obr. 30: Profil interferencnich car
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3.4 Vysledky

3.4.1 Interference na hrané

V piipadé, ze dochédzi k interferenci paprskii na né&jaké hrané, vidime na vzniklém
interferen¢nim obrazku (Obr. 31) vyrazny fazovy posuv na jednu stranu.

Obr. 31: Interference na hrané (fotografovano ze strany kovu)

Po provedeni korela¢ni analyzy byl ziskan nésledujici prabéh interferencnich Car (Obr.
32):
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200 - Radad
x Rada5
150 - A2 e Rada6
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100 -
50 -
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Obr. 32: Vysledek korelacni analyzy — prubeh interferencnich car
K tomu, abychom mohli nyni ur¢it hledanou tloustku vrstvy v nm je tfeba z tohoto profilu

zjistit jednak tlouStku v pixelech a také to, kolik pixelti odpovida vinové délce pouzitého
bilého svétla, kterd je 512 nm.
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Z teorie vyplyva, ze tloustka v pixelech odpovida poloviné velikosti schodku. Protoze jsou
ale interferencni ¢ary v profilu zeSikma a pii odecitani udajii by dochézelo ke zkreslovani a
tedy k chybam, je nutné tyto Cary vyrovnat a to s pouzitim regresnich pfimek bodi mimo
schodek (Obr. 33).

Vinova délka v pixelech se pak rovnad c¢tyfnasobku priméru vzdalenosti bodi dvou
sousednich car.

50
40
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|
¥ 1200
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Obr. 33: Prubéh interferencnich car posunutych kolem hodnoty 0

Pro vypocet tloustky vrstvy v nm pouzivame nésledujici vztah
1(px) A(nm) = min—max
A(px) 2A(px)

Analyzou Sesti Car bylo ziskano Sest riznych vysledkt (7ab. I), ze kterych byl vypocitan
primér a zjiSténa odchylka.

t(nm) = (44)

Tab. I: Prehled vysledkii analyzy

A=216,1 (px)
tloust’ka (px) | tloust’ka (nm)
24,7 59
25,5 60
25,9 61
25,8 61
24,9 59
274 65
prumér 25,9 61
odchylka 0,4 1

Hledana tloustka této métené vrstvy je tedy 61 + 1 nm.

36



Vzhledem k vétSimu poctu dat a jejich vicendsobnému pramérovani Ize pouZivanou
metodu stanoveni tloustky vrstvy povazovat za metodu velice pfesnou.

Kromé¢ velikosti fazového posuvu a hodnoty vinové délky v pixelech lze z profilu
interferen¢nich Car vycist také néco o homogenité povrchu. Plati, ze ¢im méné rovny bude
prabéh car, tim je vzorek vice nehomogenni.

3.4.2 Interference na ryze

Vzorek byl pfipraven nanesenim souvislé vrstvy PEDOTu na sklenénou podlozku. Ve
vrstveé pak bylo udélano nékolik ryh a cela struktura se nakonec piepatila hlinikem.

Na interferencnich obrazcich (Obr. 34) fotografovanych ze strany hliniku i ze strany skla
jsou zteteln¢ vidét dva posuvy — jeden na levou stranu, druhy na pravou.

Obr. 34. Interferencni obrazky fotografovany ze strany kovu a ze strany skla

Pti zpracovani obrazku postupujeme uplné stejné jako v predchozim ptipadé. Hlavnimi
dvéma kroky analyzy jsou tedy stanoveni fazového posunu a nalezeni poctu pixeld, které
odpovidaji vinové délce pouzitého svétla — 512 nm a to pomoci tzv. korelace.

Po provedeni korelacni analyzy (Obr. 35) a vyrovnani (Obr. 36) byly ziskany nésledujici

prabéhy car
500
450 ﬁf—-—-z s
400 - ™ —

« Radal

350 MW = Rada2
300 1 Rada3
—_—J‘\w-—————— Rada4

> 250 —W x Radas
o Rada6

200 1 + Rada7
- Radag
- Rada9
0 T T T T T T
0 200 400 600 800 1000 1200

Obr. 35: Profily interferencnich c¢ar vzorku R2 (méreno ze strany kovu)
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Obr. 36: Profily interferencnich car po jejich vyrovnani kolem hodnoty 0

Kazda interferencni ¢ara méa své maximum a minimum. Po odecteni jejich vzdalenosti

dostaneme hodnotu rovnajici se Ctyfnasobné tloust’ce vrstvy (v pixelech).

Vinova délka v pixelech se opét stanovi jako Ctyfndsobek priméru rozdild hodnot 2

sousednich ¢ar.

Pro urceni tloustky tenké vrstvy v nm v piipad¢ interference na ryze je tfeba predchozi
vztah (44) modifikovat do tvaru

t(nm) =

px)

Tab. II: Prehled vysledkii analyzy

t(px)  A(nm) = min— max 512

44(px)
V nasledujici tabulce jsou uvedeny vysledky této analyzy (7ab. II).

kov (A =213,2 px) | sklo (A =213,2 px) index lomu
t(ex) | t(mm) | 6(Px) | t (nm)
11,4 27 16,3 39 1,44
11,4 27 17,4 42 1,53
11,1 27 16,0 38 1,44
10,9 26 17,1 41 1,57
10,6 25 15,5 37 1,46
10,1 24 16,0 39 1,59
9.9 24
93 22
9,7 23
primér 10,5 25 16,4 39 1,50
odchylka 0,7 2 0,6 1 0,06
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Hledana tloustka vrstvy vzorku R2 je tedy 25 + 2 nm.
Jak jiz bylo zminéno, méteni probihalo nejen ze strany kovu, ale i ze strany skla. Jestlize
podélime ziskané hodnoty t; (sklo) a t; (kov) dostaneme index lomu dané vrstvy —1,50 £ 0,06.

3.5 Vysledky
Otazkou nyni zlstava, zda a jak vySe popsany zplsob analyzy uplatnit v ptipadé realnych
vzorkd, které jsou pfipravovany pro optoelektronické aplikace (Obr. 37).

v

PEDOT

SKLO

)

Obr. 37: Vzorek urceny pro optoelektronickeé aplikace

Za pomoci interferenéniho mikroskopu a fotoapardtu byla ziskdna série obrazki
interferencnich jevi, ke kterym dochdzelo po celé délce hlinikového kontaktu. Tyto obrazky
byly opét analyzovany v programu HarFA a pomoci korela¢ni analyzy byl ziskan profil ¢ar
(Obr. 39). Na ném je zietelné vidét né€kolik posuvi. Prvni schodek (jdeme-li z levé strany)
odpovidad dvojnéasobku tloustky vrstvy ITO, druhy pak dvojnasobku tloustky polymeru DPP.
Dale je zde série bodi, které jsou zplisobeny interferenci na ryhach ve vrstvé DPP v koncové
¢asti vzorku. Nakonec je na profilu vidét pfechod DPP/sklo.
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Obr. 38: Profil jedné z interferencnich car
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3.5.1 Ur¢eni tloust’ky vrstvy ITO — vysledky analyzy

Po provedeni korelacni analyzy na snimcich interferenc¢nich obrazka vrstvy ITO byl ziskan
nasledujici profil ar:

400
350
300
250 1 = Rada2
Rada3
> 200 7 Rada4
150 x Rada5
e Rada6
+ Rada7
100 -
50
0 T T T T T
0 200 400 600 800 1000 1200

X

S pomoci tohoto profilu pak byla stanovena tloustka této vrstvy — t(ITO) = 61 = 1 nm.
Podrobny popis analyzy je v kapitole 2.4.1.

3.5.2 Ur¢eni tloust’ky vrstvy DPP — vysledky analyzy

Srovname-li profil interferencnich ¢ar u vrstvy DPP(Obr. 39,0br. 40) s profilem Car vrstvy
ITO, vidime zde vyrazny rozdil.

U ITa je tvar schodku témét idealni, hrana pfechodu je krasnéa. Z toho vyplyva, ze o této
vrstvé muzeme fici, Ze je ve své tloustce homogenni. V ptipadé DPP je situace odlisna. Na
interferen¢nich ¢arach jsou zietelné skoky v hodnotach v ptechodové €asti, coZ znamena, Ze
pii okrajich je tloustka vrstvy vétsi.
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Obr. 39: Profil interferencnich car ziskany korelacni analyzou
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Obr. 40 : Profil interferencnich car po jejich vyrovnani kolem hodnoty 0
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Vysledky analyzy péti interferencnich Car jsou uvedeny v tabulce (7ab. I11)

Tab. III: Prehled vysledku analyzy

A=220,64974 (px)
tloust’ka (px) | tloust’ka (nm)
26,2 61
26,5 62
26,4 61
29,2 68
26,3 61
prumér 26,9 62
odchylka 0,9 2

Hledana tloustka vrstvy DPP je tedy 62 + 2 nm.
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4 ZAVER

Prace se zabyvala studiem tloustky tenkych vrstev organickych materidlii s pouzitim
metody zvané interferencni mikroskopie. Pomoci fotoapardtu piipevnéného na hlavu
interferen¢niho mikroskopu byly nejprve zaznamenavany interferencni obrazce na ryhach a
hranach ptipravenych vzorki a to jak ze strany skla, tak ze strany kovu. Ziskané obrazky pak
byly podrobeny korela¢ni analyze v programu HarFA. Vysledkem korelace je profil
interferenc¢nich car, ze kterého byly urCeny jednak tloustky vrstvy v pixelech a pocet pixelil
odpovidajici vlnové délce pouziteho bileho svétla — 512 nm. Z téchto hodnot pak byly
vypocitany hledané tloustky vrstev v nm.

V piipadé¢ tisténé vrstvy PEDOTu oznacené jako R2 byla zjisténa jeji tloustka — 25 £ 2 nm
a index lomu 1,50 £0,06, u redlného vzorku pak byly stanoveny tloustky vrstev ITO —
t=61+1nmaDPP—-t=62+2nm.
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