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Technika elipsometrii spektroskopowej jako metoda
monitorowania jakosci powierzchni

materiatéw grupy SryBa;xNb,Og

Streszczenie. W artykule przedstawiono mozliwo$¢ zastosowania techniki elipsometrii spektroskopowej do szybkiego i nieinwazyjnego
monitorowania jako$ci powierzchni fotorefrakcyjnych krysztatéw SrBas..Nb,0s. Przedstawiono model optyczny materiatu z chropowatg warstwa
powierzchniows, ktory umoZzliwia precyzyjne wyznaczenie wielkosSci nieréwnosci powierzchni w procesie dopasowania symulowanych krzywych
teoretycznych oraz eksperymentalnych funkcji optycznych. Otrzymane wielko$ci stopnia chropowato$ci przy pomocy techniki elipsometrii zblizone

sg do odpowiednich uzyskanych technikg mikroskopii sit atomowych.

Abstract. The article presents the capabilities of spectroscopic ellipsometry as a fast and nondestructive tool for monitoring of surface quality of
photorefractive SryBa+.xNb,Og crystals. Optical model with surface roughness layer is shown which allows to determine precisly the values of surface
roughness in the fitting procedure of modeled and experimental optical functions. The obtained surface roughness quantities by spectroscopic
ellipsometry and atomic force microscopy are in good agreement. (Spectroscopic ellipsometry as a technique for surface quality monitoring of

SryBa; xNb,Og materials).
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Wprowadzenie

Obecny, dynamiczny postep w dziedzinie materiatow
elektronicznych wymusza stosowanie nowych i nieustanne
ulepszanie istniejgcych metod i narzedzi wytwarzania oraz
charakteryzacji tychze materiatdw. W$rdd catej palety
dostepnych technik, ze wzgledu na swa wzgledng prostote,
mozliwos¢ z reguty szybkiej, precyzyjnej i nieinwazyjnej
charakteryzacji szeregu wiasnosci fizyko-chemicznych
materiatéw, optyczne metody spektroskopowe petnig
szczegolng role.

Elipsometria spektroskopowa (ES, ang. spectroscopic
ellipsometry), jest wspétczesnie jednym z najpotezniejszych
narzedzi wykorzystywanym do badan wtasnosci optycznych
i strukturalnych materiatéw. Technika ta bazuje na pomiarze
zmiany stanu polaryzacji Swiatta po odbiciu od powierzchni
badanej probki do precyzyjnego i nieinwazyjnego
wyznaczenia parametrow optycznych materiatu w szerokim
zakresie widmowym, typowo od obszaru podczerwieni, do
nadfioletu. Szczegdlng cechg techniki ES jest jej wysoka
czuto$¢ — powierzchniowe warstwy grubosci pojedynczych
warstw atomowych istotnie wptywajg na mierzone widma
eksperymentalne. Dzieki temu, ES jest szczegolnie
predysponowana do badan wiasnosci materiatéw
niskowymiarowych. Ta cecha, w potgczeniu z faktem, ze
okreslane parametry optyczne $cisle zwigzane s3
z wlasnosciami strukturalnymi materii, decyduje
o uniwersalnosci metody i mozliwosci zastosowania w wielu
dziedzinach techniki.

Jakos¢ uzyskiwanych materiatow petni kluczowg role
w przemysle elektronicznym. To od niej, w duzej mierze,
zalezy niezawodnos¢ urzadzen. Stopien chropowatosci
powierzchni istotnie wptywa na funkcjonalnos¢ materiatéw
optoelektronicznych — zbyt duzy powoduje straty
w natezeniu oraz depolaryzacije S$wiatta w wyniku
rozpraszania. W zwigzku z tym, istotne jest systematyczne
monitorowanie jakosci powierzchni uzyskiwanych
materiatéw optoelektronicznych.

W prezentowanej pracy pokazane sg mozliwosci
zastosowania techniki ES jako szybkiej i nieinwazyjnej
metody badania jakosci powierzchni materiatéw grupy
niobianu strontowo-barowego Sr,Bai.,Nb,Os (SBN:x, gdzie
0,25 < x < 0,75). Materiat ten jest fotorefrakcyjnym
krysztatem  tlenkowym z  rodziny ferroelektrykow

bezotowiowych, budzgcym zainteresowanie dla aplikacji
optoelektronicznych ze wzgledu przede wszystkim na swoj
nadzwyczaj wysoki wspétczynnik elektro-optyczny (rss do
~1400 pm/V [1]) — parametr ten jest okoto 50 razy wiekszy
od odpowiedniego dla krysztalu LiNbOs;, bedacego
aktualnie podstawowym materialem dla zastosowan
elektro-optycznych w przemysle [2]. Nieliniowo optyczne
wiasnosci tego materiatu czynig go atrakcyjnym dla takich
zastosowan  jak, przyktadowo, pamieci  optyczne
(holograficzne) [3, 4], oraz przede wszystkim w obszarze
telekomunikacji $wiattowodowej (sprzegacze optyczne [5],
modulatory [6], solitony optyczne [7, 8], generacja drugiej
i trzeciej harmonicznej $wiatta [9]).

Podstawy teoretyczne

Bezposrednim zadaniem pomiaru elipsometrycznego
jest okreslenie elipsy stanu polaryzacji (czemu technika
zawdziecza swg nazwe) swiatta odbitego od powierzchni
badanego materiatu. Mierzona prébka oswietlana jest pod
okreslonym katem 6, sSwiattem o znanej polaryzaciji.
Generalnie, idea pomiaru elipsometrycznego bazuje na
fakcie, ze skladowe pola elektrycznego spolaryzowanej
ptaskiej fali elektromagnetycznej ($wiatta), réwnolegta E,
i prostopadta E; do ptaszczyzny padania swiatta (rys. 1), dla
6, wiekszego niz 0° oraz mniejszego niz 90° odbijajg sie
winny sposéb. Wynikowy stan polaryzacji Swiatta
opisywany jest przy pomocy pary tzw. parametréw
elipsometrycznych (¥, A), ktére definiowane sg przez
zespolone wspotczynniki Fresnela r,, r,, dla odpowiednio
p- i s- polaryzacji:

(1) p=lp Yy je,-a

7 ~ tan Y,

= tan Ve

gdzie ¥, A przedstawiajg odpowiednio wspotczynnik
amplitudowy oraz réznice fazowag pomiedzy sktadowymi
pola elektrycznego w kierunku p- oraz s-.

Wspotczesne, komercyjnie dostepne elipsometry bazujg
zwykle na konfiguracji tzw. obracanego analizatora (rys. 2).
Pierwotnie niespolaryzowane Swiatto zostaje
spolaryzowane liniowo, najczesciej przy pomocy
dwéjtomnego polaryzatora krystalicznego. Komputerowo
sterowany drugi polaryzator, petnigcy funkcje analizatora,
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obracajgc sie ,skanuje” elipse stanu polaryzacji. Swiatto
0 zmodulowanym natezeniu pada na detektor
potprzewodnikowy. Wynikowy sygnat elektryczny
poddawany jest analizie Fouriera celem wyznaczenia
wielkosci (P, A) [10].
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Rys.1. Idea pomiaru elipsometrycznego

Parametry (¥, A) bezposrednio zwigzane sg
z zespolonym wspétczynnikiem zatamania swiatta N = n +ik
(zespolong przenikalnoscig elektryczng ¢ = N?) poprzez
zaleznosc:

2
(2) < N? >:<5>:sin2¢90 l+tan2490[l_pJ
1+p

Wyznaczona z zaleznosci (2) dyspersja przenikalnosci
elektrycznej nosi miano funkcji pseudo-dielektrycznej lub
efektywnej funkcji dielektrycznej i oznaczana jest
nawiasami ostrymi. Ma to zwigzek z tym, ze zaleznos$¢ (2)
okreslona jest przy zatozeniu odbicia sondujgcego Swiatta
na granicy tylko jednego osrodka o idealnej powierzchni.
Wobec tego, obliczona wedtug réwnania (2) zaleznosé
dyspersyjna wspotczynnika zatamania swiatta reprezentuje
badang probke jako catos¢, tj. wraz z ewentualnymi
niedoskonatosciami powierzchni.
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Rys.2. Podstawowa konfiguracja elipsometru z obracanym
analizatorem

Model optyczny chropowatosci powierzchni

Jak przedstawiono wyzej, na funkcje pseudo-
dielektryczne &(E) uzyskane bezposrednio z pomiaru widm
elipsometrycznych istotny wptyw ma jako$¢ powierzchni.
Oznacza to, ze zmierzone widma zawierajg informacje na
temat nie tylko parametrow optycznych samego materiatu,
lecz rowniez jakosci powierzchni mierzonej prébki.
Kluczowe staje sie wiec wyekstrahowanie tej informacji

z uzyskiwanych widm. Do tego celu konieczne jest
wykorzystanie warstwowego modelu optycznego
odpowiednio doktadnie reprezentujgcego prébke

pomiarowg. Generalnie, proces analizy elipsometrycznych

danych  eksperymentalnych mozna  okreslic  jako
rozwigzanie problemu odwrotnego, a mianowicie takiego
dopasowania parametrow modelu, aby wygenerowane
krzywe  teoretyczne byly zgodne z  widmami
eksperymentalnymi.

W technice elipsometrii, chropowato$¢ powierzchni
reprezentowana jest w modelu teoretycznym badanego
materiatu jako jednorodna warstwa (rys. 3), ktérej wtasnosci
optyczne opisane sg przy pomocy teorii EMT (ang. effective
medium theory). Ten sposob przedstawienia parametrow
optycznych (przenikalnosci elektrycznej) warstwy
powierzchniowej wywodzi sie z rozwigzania réwnania
Clausiusa-Mossotti dla materiatéw wielosktadnikowych
(kompozytowych), przy zatozeniu sferycznych dielektrykow
jednego lub wiecej materiatéw zawartych w matrycy innego
materiatu [11]:

3) &,

g, +2¢,

—Eh _  Ea—ér
Ja
g, 2,

&y —&

b r

+ £, +...
&, +2e,

gdzie ¢, ¢, ¢, oraz f, f, oOznaczajg odpowiednio
przenikalnosci elektryczne i udziat objetosciowy materiatu a
oraz b wtrgconego do materiatu &, &. wypadkowg
(makroskopowg) przenikalno$¢ dielektryczng. Bazujgc na
ogolnym réwnaniu (3), zaproponowano rézne podejscia
opisu parametréw optycznych materiatdw mieszanych [11,
12]. W przypadku modelowania chropowatosci powierzchni
gtadkich, gdy oczekiwana wartos¢ wspodtczynnika
chropowatosci R, (miara Sredniokwadratowa odchylenia
profilu powierzchni od linii $redniej) jest wielokrotnie
mniejsza w porownaniu z dtugoscig fali sondujgcego
Swiatla, najczesciej stosowanym jest model Bruggemana,
w ktorym ¢, = ¢, [10]:

E, &,

Ep—&,

4 0=
) Ja e,+2e, e, +2e,

W powyzszym modelu, okreslanym mianem EMA (ang.
effective medium approximation), f, (f, = 1—f,) reprezentuje
prawdopodobienstwo znalezienia materiatu a oraz materiatu
b w sferycznym dielektryku [13], uniezalezniajgc tym
samym wypadkowg przenikalno$¢ elektryczng materiatu
wieloskfadnikowego od wyboru materiatu otoczenia.

otoczenie, £,=1

warstwa nieréwnosci, £,

EX;

probka ./ podtoze, &;

Rys.3. Sposdb modelowania chropowatosci powierzchni w technice
elipsometrii: schematyczna ilustracja probki pomiarowej (z lewej)
oraz odpowiadajacy jej warstwowy model optyczny (z prawej)

Réwnanie (4) moze zosta¢ zapisane w nastepujacej
formie [14, 15]:

(5) & +zg —242b =)

gdzie:

(6) Z:(f_z)gb—i_(l_z.f)ga, fzﬁ
2(/+1) Jb

dla ktérego rozwigzaniem jest para zespolona:

(7) Rele, ] = %(— Re[z]+ Re[wl 22+ - }
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(8) Im[e,]= %(— Im[z]+ Re[ﬂzz +2¢g,8, }

Zaktadajac przenikalnosc¢ elektryczng otoczenia rowng 1
(powietrze lub préznia) i przyjmujgc zwyczajowo parametr
1= 0,5, zespolong przenikalnos¢ elektryczng modelowanej
warstwy chropowatosci powierzchni mozna zapisaé
w nastepujgcej, uproszczonej formie [16]:

(9) Rele, ] =%(I+Re[gs]+Re[€S]+Re[ﬂl+34€s +552}
]:-( Im[e, ]+Re[w/1+34gs+gf}

gdzie ¢, oznacza zespolong przenikalno$¢ elektryczng
materiatu podtoza.

Z powyzszych rozwazan wynika, 2ze ogodlnie
modelowane chropowatosci powierzchni traktowaé mozna
jako warstwe powierzchniowg o przenikalnosci elektrycznej
¢, bedacg pewng wypadkowg przenikalnosci elekirycznej
samego materialu i jego otoczenia, a wielkos¢
chropowatosci mozna interpretowaé jako grubos¢ d.
modelowanej warstwy (rys. 3). Tak wiec, okreslenie stopnia
chropowatosci sprowadza sie do wyznaczenia parametru d.
w procesie dopasowania krzywych eksperymentalnych
i teoretycznych odpowiedzi optycznej prébki wyznaczonych
przy pomocy 3-fazowego modelu: otoczenie/warstwa
chropowata/prébka (rys. 3). Wspotczynnik elipsometryczny
p = r/r, omawianego modelu moze by¢ wyznaczony
rozwazajgc odbicie Swiatta lokalnie na kazdym zigczu
i sumujgc ,wychodzgce” promienie swiatta [17]:

(10)  Im[e

i2p 2
No1p T 12p€ " 1+1y400,€

(11) Porz =

i2p 2p
L+ 71,70 p€ " Fors +1ins€

gdzie ryys Fizs 8 zespolonymi wspétczynnikami odbicia
dla p- i s- spolaryzowanego $wiatta na granicy osrodkéw,
odpowiednio:  zlgcza otoczenie/warstwa chropowata
(medium 0 i 1) oraz warstwa/materiat (medium 1 oraz 2):

\/_cos 6, —cos 6,
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gdzie 6y, 0znaczajg odpowiednie katy padania i zatamania
$wiatta jak pokazano na rysunku 3, a ¢? okresla zmiane
fazy fali Swiatta powodowang réznicg drog optycznych
sumowanych promieni:

(12)

(13) Tors =

(14)

(15)

d .
(16) ,6'227[7’ &, —sin® 6y
gdzie 1 jest dtugoscig fali sSwiatta.
Podstawiajgc réwnanie (14) do rownan (12) — (15)
a nastepnie do réwnania (11), mozliwe jest Wyznaczenle
krzywych teoretycznych odpowiedzi optycznej g, = tan'¥ ¢

modelu. Zaktadajgc znane dane zespolonej przenikalnosci
elektrycznej materiatu ¢, oraz zespolong przenikalnosé
elektryczng warstwy chropowatej ¢, dang wzorami (9) oraz
(10), pozostaje wyznaczenie jedynego nieznanego
parametru modelu — grubosci warstwy chropowatej d,,

W procesie dopasowania krzywych modelowych
i eksperymentalnych.
Wyznaczanie wielkosci chropowatosci powierzchni
materialow SBN

Przedstawiony = wyzej model optyczny zostat
wykorzystany do wyznaczenia wielkosci chropowatosci

powierzchni na podstawie spektroskopowych pomiaréw
elipsometrycznych, przy pomocy komercyjnego elipsometru
SENTECH SE-801 i w zakresie spektralnym energii fotonu
2-5 eV. Do badan wybrano 5 probek SBN o réznym
skladzie kompozycyjnym: x = 40; 50; 61; 65; 75.
Przyktadowe zmierzone widmo <e¢>(E) dla SBN:61
przedstawiajg symbole na rysunku 4.
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5t 412
41
4L
0
2 3 4 5
EleV
f:a.ou,r_,
Rys.4. Cze$c rzeczywista <g> | urojona <g> zmierzonej

przyktadowej funkcji pseudo-dielektrycznej (symbole) dla SBN:61
(ptaszczyzna padania $wiatta rownolegta do osi krystalograficznej
c) i odpowiednie krzywe modelowe (linie) oraz, ponizej,
przykiadowy obraz topograficzny AFM dla tej samej probki
(skanowana powierzchnia 10 x 10 ym)

Widma teoretyczne, wyznaczone na podstawie
opisanego modelu optycznego, zostaty nastepnie
dopasowane do krzywych eksperymentalnych przy pomocy
algorytmu Lavenberga-Marquadta [18] przyjmujac d,. jako
parametr zmienny. Jako ¢, przyjeto dane zespolonej
przenikalnosci elektrycznej wyznaczone w pracy [19].
Otrzymane wartosci d, zestawione sg w tabeli 1. Dane te
zostaty porownane z wielko$ciami R, uzyskanymi przy
pomocy mikroskopu sit atomowych AFM (Park System) dla
tych samych probek (tryb bezkontaktowy). Wyniki uzyskane
obiema metodami sg generalnie zblizone, co potwierdza
skutecznosé techniki elipsometrii w charakteryzowaniu
stopnia chropowatosci powierzchni SBN.

Tabela 1. Zestawienie wyznaczonych wielkosci grubosci warstwy
chropowatej d, technikg elipsometrii oraz wspotczynnika
chropowatos$ci R, przy pomocy AFM. W nawiasach wartosci btedu
$redniokwadratowego dopasowania MSE

probka d, [nm] R, [nm]
SBN:40 1,80 (0,04) 1,72
SBN:50 2,33 (0,07) 2,35
SBN:61 5,16 (0,03) 5,68
SBN:65 1,62 (0,05) 1,4
SBN:75 2,50 (0,05) 2,7
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Podsumowanie

W  prezentowanej pracy pokazano mozliwos¢
zastosowania techniki spektroskopii elipsometrycznej jako
szybkiej i nieinwazyjnej optycznej metody wyznaczania
stopnia chropowatosci powierzchni rzedu nm w materiatach
Sr,Bai,Nb,Os. Przedstawiono model optyczny badanej
prébki, ktéry w procesie dopasowania zmierzonych widm
eksperymentalnych i modelowych umozliwia precyzyjne
wyznaczenie wielkosci grubosci warstwy chropowatej d..
Uzyskane warto$ci parametrow d, zblizone sg do
odpowiednich wielkosci okreslajgcych stopien
chropowatosci R, uzyskanych przy pomocy mikroskopu sit
atomowych.

W badaniach mierzone byty widma optyczne w catym
zakresie  dostepnym w  typowych  elipsometrach
spektroskopowych. Pomiar taki, w zaleznosci od wybranej
rozdzielczosci pomiaru, z reguty trwa od kilkudziesieciu
sekund do kilku minut. Zaznaczy¢ jednak nalezy, ze
ograniczenie  punktdw  pomiarowych nie  powinno
negatywnie wptyng¢ na precyzje wyznaczania parametrow
d.. Co wiecej, biorgc pod uwage, ze w procesie
dopasowania krzywych eksperymentalnych i teoretycznych
wyznaczany jest tylko jeden parametr, mozliwe wydajg sie
pomiary elipsometryczne dla tylko jednej dtugosci Swiatta.
Takie rozwigzanie korzystnie wptynetoby na uproszczenie
uktadu pomiarowego (zastosowanie np. lasera jako zrodta
Swiatta) oraz pozwolito uzyska¢ szybkos$¢ pomiaru rzedu
pojedynczych sekund. To  jednakze pozostanie
przedmiotem oddzielnych badan.

Prezentowane tutaj zastosowanie techniki elipsometrii
ma charakter uniwersalny, co oznacza, ze z powodzeniem
moze by¢ stosowane réwniez do charakteryzowania stopnia
chropowatosci innych powierzchni gtadkich. Ograniczeniem
techniki jest to, ze moze ona by¢ zastosowana do
charakteryzowania powierzchni, ktorych stopien
chropowatosci nie przekracza ~0,3 dlugosci fali
sondujgcego swiatta [20].
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