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RESUME

Cilem tkolu bylo vyvinout néstroje pro optickd méfeni povrchti, tenkych vrstev a jejich ploSné neho-
mogenity, povrchové kontaminace a souvisejici nastroje pro hybridni zpracovani optickych a SPM dat v
oblasti polovodi¢ového a optického primyslu. Pro tyto ucely jsme rozvijeli rizné metrologické techniky
— interferometrii v bilém svétle, métfeni koherentniho ¢i nekoherentniho rozptylu, rastrovaci optickou mi-
kroskopii v blizkém poli a méfeni Ramanova rozptylu. Déle jsme se v druhé ¢asti ikolu vénovali otdzce
rozsifeni moZnosti pokroéilejsiho fitovani dat pomoci algoritmu OEFPIL do dalsich laboratoii CMI, i
mimo ramec vyhodnoceni optickych dat.
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1. UVOD

Ukol technického rozvoje se zaméfuje na optické metody vyuZivané v nanometrologii, tj. pii méfeni
rozméri a dalsich fyzikélnich vlastnosti objektti v mikro- a nanoméfitku. PfestoZe hlavnim prostfedkem
metrologické ndvaznosti v nanometrologii jsou dotykové metody s vysokym rozliSenim, jako je mikrosko-
pie atomdrnich sil, optické metody maji nékteré nepopiratelné vyhody, pfedevS§im rychlost. V piipadech,
kdy je mozné smifit se s niZ§im prostorovym rozliSenim jsou proto velmi oblibené. Dalsi vyhodou je, Ze
optické metody jsou zcela bezdotykové, bez nutnosti jakékoliv mechanické interakce mezi sondou a po-
vrchem, coZ zvySuje robustnost a bezidrzbovost méfeni, coZ jsou kvality ocefiované zejména v primyslu.

Optickych metod vyuZivanych v nanometrologii je celd fada a rizné piistupy se zaméfuji na rizné
typy probléml — méfeni topografie povrchu (napf. konfokdlni mikroskopie, interferometrie v blizkém
svétle), jeho drsnosti (méfeni rozptylu, opticka profilometrie), méfeni parametrti tenkych vrstev (reflek-
tometrie, elipsometrie), ¢i méfeni chemického sloZeni (infracervend spektroskopie, méfeni Ramanova
rozptylu). Pfi planovani tohoto tkolu technického rozvoje v roce 2023 jsme primarné uvazovali o rozvoji
technik souvisejicich s tenkymi vrstvami, konkrétné o spektroskopické elipsometrii, které jsme chtéli vé-
novat vétSinu dsili. S ohledem na fakt, Ze v té dobé pfipravovany nakup zobrazovaciho spektroskopického
elipsometru, nebyl nakonec realizovan, jsme se zaméfili na rozvoj méfeni jinymi optickymi metodami,
z¢4asti vyvinutymi na naSem pracovisti, z¢asti ziskanych zaptjckou ve spolupraci s Fakultou strojniho in-
Zenyrstvi VUT v Brné. V ptedchozich dvou letech jsme se v ramci feSeni obdobnych tikold jiZ optickym
metoddm vénovali a zprdva na tyto aktivity navazuje— napiiklad pfi vyvoji zafizeni pro koherentni fou-
rierovskou skaterometrii, nebo pfi vyvoji zafizeni pro hybridni méfeni pomoci kombinace dotykovych
a bezdotykovych metod. V ndvaznosti na rizné dil¢i problémy a nedostatky, které jsme identifikovali
poli) jsme se proto snazili dosdhnout pokroku v optické metrologii nanostruktur hned v nékolika smérech
soucasné a naplnit tak cile dkolu.

Zpréava je primdrné ¢lenéna podle jednotlivych metod, o jejichZ zdokonaleni jsme se snaZili:

* Méfeni rozptylu svétla (skaterometrie) umoZiiuje stanoveni rozptyleného svétla na povrsich v §i-
rokém rozmez{ thll a vlnovych délek. Po dohodé s VUT v Brné jsme do nasi laboratofe zapijcili
piistroj pro méfeni rozptylu diive vyvinuty na Ustavu fyzikdlniho inZenyrstvi a vénovali jsme se
jeho instalaci, zprovoznéni a zapojeni do metrologického systému. V té souvislosti jsme také pii-
pravili novou laboratoi 1épe vyhovujici potiebam optickych méfeni do které byl instalovan pfistroj
pro méfeni rozptylu a do které bude v budoucnosti instalovdn také zobrazovaci spektroskopicky
reflektometr pro mapovani tenkych vrstev.

» Koherentni fourierovska skaterometrie (Coherent Fourier Scatterometry — CFS) je alternativni zob-
razovaci metoda méfeni rozptylu, kterd umozZiuje analyzu periodickych struktur s rozliSenim pre-
kondvajicim difrak¢ni limit. V ndvaznosti na experimenty v minulém roce jsme zafizeni pro CFS
doplnili o interferometrické odmétrovani polohy vzorku, abychom umoznili validaci metody a dalsi
sloZit¢jsi experimenty.

» Zobrazovaci interferometrie v bilém svétle (White Light Interferometry — WLI) umoZiiuje mapo-
vani topografie vzorki na velkych plochidch s vysokym rozliSenim v ose z. V ndvaznosti na nase
praktické zkuSenosti s komerénim WLI zafizenim jsme vytvofili vlastni software pro zpracovani
interferogrami, abychom zvysili rozliSeni, 1épe pochopili nékteré artefakty souvisejici se zpraco-
vinim dat komerénim programem a dokdzali stanovit piispévky k nejistoté méfeni souvisejici s
vyhodnocenim dat.

*» Rastrovaci optickd mikroskopie v blizkém poli (SNOM - Scanning Near-field Optical Microscopy)
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umoZiiuje métfeni optickych vlastnosti ptekondvajici difrakcéni limit na zdkladé vyuziti velmi malé
apertury optického vlakna osvétlujiciho vzorek, pohybujiciho se v tésné blizkosti povrchu. Zpro-
voznili jsme sestavu pro méfeni v reZimu osvétlovani a sniméni odrazu stejnym vldknem, coZ umoz-
fluje snaze interpretovat data. Kromé toho jsme se zaméfili rekonstrukci celého zafizeni bez nut-
nosti pouZivat staré neefektivni polohovaci systémy z dfive pouZivaného mikroskopu Aurora II od
firmy Thermomicroscopes a na doplnéni hardwarovych a softwarovych néstroji pro méteni lokalni
fluorescence.

* M¢éfeni Ramanova rozptylu je optickd metoda umozZiujici ziskat chemické sloZeni vzorku. Zpro-
voznili jsme modul od firmy Lightnovo, ktery umozZiuje integraci jednoduchého méfeni Ramanova
rozptylu do naSich experimentalnich zafizeni a snazili jsme se o jeho automatické ovladani.

Pro vSechny vySe uvedené metody prezentujeme strucny popis, provedené tpravy, klicové vysledky a
hlavni body metodickych postupd, ktery byly pro ucely dalsiho vyuZiti t€chto metod navrZeny.

Na zavér je ve zpravé diskutovdna problematika fitovani dat pomoci algoritmu OEFPIL (Optimum
Estimate of Function Parameters by Iterated Linearization). Tato ¢dst mé s optickymi metodami jen velmi
volnou spojitost a v této zprave tkolu technického rozvoje je prezentovana do jisté miry jako ndsledek ad-
ministrativnich pfesunti internich vyzkumnych projektti v pribéhu roku. Algoritmus OEFPIL umoZiiuje
provadét obecné fitovani dat metodou kolmé vzdélenosti (orthogonal distance regression) a jeho imple-
mentaci pro t¢ely mikroskopie atomarnich sil se vénujeme v bilaterdlnim projektu MSMT. V tomto tikolu
jsme se pokusili o vyuZiti tohoto algoritmu pfi zpracovéni dat z rliznych oborli metrologie, ve spolupraci
s kolegy z jinych oddéleni CMI, pfipadné s kolegy vénujicimi se na naSem oddéleni jinym typim mé-
feni. Jedinou vazbou na optickd méfeni je zde fitovani spekter odrazivosti tenké vrstvy, coZ je nicméné
v optické oblasti pomérné dulezity tkol. Cilem prace bylo nejen vypracovat piiklady vyuZiti algoritmu
v riznych oborech, ale také vytvorfit dostatecné robustni a uZivatelsky piistupnou metodiku zpracovani
dat, tak, aby vyhody algoritmu OEFPIL, mezi néz patii napiiklad moZnost pracovat s korelovanymi daty
a ziskat nejistotu méfeni, mohli vyuZivat i dalsi kolegové.

S ohledem na fakt, Ze zprava se zaméfuje na popis fady viceméné nezdvislych dil¢ich experimentd,
neni predepsané ¢lenéni zpravy (Kapitola 2: popis feSeni — Kapitola 3: dosazené vysledky) pro ctendfe
pravé nejvhodnéjSim formétem. Proto jsme vysledky méfeni a zpracovani dat mensiho rozsahu zaclenili
jiz do druhé kapitoly a v tfeti kapitole uvddime vysledky méfeni a zpracovani jen pro dva rozsahlejsi celky
— méfeni a zpracovani dat z interferometru v bilém svétle a zpracovani dat algoritmem OEFPIL.
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2. POPIS RESENI UKOLU

2.1. Opticka laborator pro méreni rozptylu a parametra tenkych vrstev
2.1.1. Koncepce laboratore a dpravy mistnosti

Optickd méfeni probihala v minulych letech v podzemnich laboratofich oddéleni nanometrologie. S roz-
vojem nékterych technik rastrovaci mikroskopie — naptiklad konstrukci mikroskopu atomdrnich sil pro
méfeni na velkych plochdch a konstrukci vakuového dvousondového termalnitho mikroskopu — nicméné
laboratore prestaly kapacitné dostacovat a ani velky pohyb pracovnikti po laboratofich nebyl pro optické
pristroje idedlni. S ohledem na fakt, Ze optické metody nejsou obecné tak nichylné na vibrace jako do-
tykové metody, byla vybrdna volnd mistnost 7208 v 1. nadzemnim podlaZi a tato mistnost byla upravena
pro ucely optické laboratofe pro zobrazovaci metody a pro metody méfeni rozptylu.

V této fazi byla mistnost primarn€ uréena pro umisténi piistroje SM3 (Scatterometer 3), goniometric-
kého skaterometru pro méfeni rozptyleného svétla z povrchu a pristroje ISR, zobrazovaciho spektrosko-
pického reflektometru, zapiijéenych z Ustavu fyzikdlniho inZenyrstvi fakulty strojni VUT v Brné. MoZ-
nost zapUjcky piistroji se vyvinula v souvislosti s persondlnimi zménami a také v souvislosti se zmé€nami
dispozic laboratofi po rekonstrukci mistnosti na VUT. Zafizeni pro nds nicméné nejsou nezndmd — jak
sketerometr tak reflektometr byly na VUT byla vyvinuty v ramci fady spole¢nych grantového projektt a
byly v minulosti vyuZity pfi spolecném vyzkumu, jehozZ vysledkem byla fada publikaci. V nasi laboratofi
jsme navic v minulych letech vyvinuli sviij vlastni zobrazovaci reflektometr alternativni konstrukce a cca
pred 20 lety také jednoduchy sketerometr, takZe ndm tyto metody byly blizké i po pfistrojové strance.

Pro zajisténi vhodnych podminek v okoli tohoto optického ptistroje se vyber mistnosti se samostatnou
klimatizacn{ jednotkou a oddélenymi jiSt€nymi okruhy elektrickych zdsuvek jevil jako vhodnd volba. Za
Ucelem udrZeni stabilniho prostfedi a Cistoty byly provedeny stavebni Upravy mistnosti. Byla navrZena a

2% N 4 s ¥z

postavena pficka rozd€lujici mistnost na dvé ¢dsti zobrazené na obrazku[I] V prvni ¢dsti této mistnosti tak
zstal k dispozici pfistup k umyvadltim a vodovodnimu fadu. V druhé ¢asti vznikl uzavieny prostor o plose
20 m? umoziujici neruseny chod pfistrojii a jejich obsluznych systémi (chlazeni a vzduchotechnika),
vystup klimatiza¢ni jednotky a k standardni elektroinstalaci byla pfidana ptipojka na 380 V. V piipadé
potieby lze celou druhou ¢ast mistnosti zatemnit, jelikoZ optické pfistroje, které zde mély byt umisténé,
jsou citlivé na okolnf{ svétlo.

V pribéhu roku byly provedeny vSechny stavebni Gpravy, nast€éhovan prvniho z piistrojt a byla pro-

vedena jeho justdZ a zprovoznéni.

2.1.2. Popis pristroje pro méreni rozptylu

Pfistroj Scattermeter 3. generace, zkrdcené SM3, je teti dokoncenou verzi piistroje pro méteni thlového
rozloZeni rozptyleného laserového svétla z povrchu pevného télesa. Byl vyvinut v laboratofi koherenéni
optiky UFI FSI VUT v Brné pod vedenim prof. Miloslava Ohlidala a byl dlouhodobé zaptijéen a v priib&hu
roku 2024 ptevezen na CMI v Brné, oddéleni primarni nanometrologie a technické délky do nové upravené
optické laboratofe (viz obrazek [2)).

Tento pfistroj umoziuje méfit rozloZeni rozptyleného svétla z povrchu v prostoru okolo néj. Na roz-
dil od zaiizeni pro méfeni koherentniho rozptylu, které jsme vyvijeli v rémci Ukolu technického rozvoje
v minulém roce, se nejednd o zobrazovaci metodu, ale o pfimé méfeni rozptyleného svétla pomoci malého
detektoru pohybujiciho se v prostoru okolo vzorku. Vyhodou tohoto feSeni je moZnost detekovat velky dy-
namicky rozsah intenzity svétla a pfistroje podobné konstrukce se proto pouzivaji pro méfeni rozptylui v
jinych metrologickych institutech, naptiklad pfi charakterizaci zrcadel. Typicky spole¢ny vyzkum, ktery
jsme dosud na pristroji provadéli, ve spoluprdci s pracovistém prof. Ivana Ohlidala na Pfirodovédecké
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5 segmentu déleného okna

200

Parapet okna

5950

1000

Okno - neoteviratelné

1000
1800 (1000)

Obrazek 1: Pidorys mistnosti 7208 s navrZenou prickou.

Chodba

3550

Sadrokartonova pricka

P¥icka vysky 2700
(az po podhled
stropu).

Kéta "3550" urcuje
déleni panelového
podhledu, kde by
méla pricka priléhat.

100
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Obrézek 2: Pfistroj SM3 umistény v optické laboratoii CMI.

Fakulté Masarykovy Univerzity, je charakterizace rozptylu na drsnych povr$ich o rtiznych hodnotach drs-
nosti a korelacni délky a srovndnim parametr této drsnosti méfenych pomoci mikroskopie atomérnich
sil a stanovené z rozptylu svétla.

Ptesto, Ze je pristroj po funkéni strdnce dokoncen, je z velké ¢dsti sestaven z béZné dostupnych optic-
kych a optomechanickych komponent zakoupenych u béZnych dodavatelti pro laboratofe. Z nejvetsi Casti
tak bylo zakoupeno u dodavatele Thorlabs, Inc., ktery dlouhodobé& udrZuje vysoky standard, variabilitu a
dostupnost nabizenych polozek. Zatizeni SM3 tak je spiSe pracovni verzi v optické laboratori, nez uceleny
komer¢ni piistroj, jak je i patrné na obrdzku [3] P¥istroj se sklddd ze dvou ¢ésti: ¢ast pro tpravu optického
svazku a detektorovd Cést.

Schéma pfistroje je mozné vidét na obrazku[d Jednd se o gonioskatterometer umoziiujici méfit roz-

2 ¥z

ptylené svétlo v odraZené i pro§lé ¢4sti poloprostoru od roviny vzorku. Zdrojem svétla je laditelny Ar-Kr
plynovy laser se spektrdlnimi ¢arami ve viditelné oblasti. Optickd ¢4st pfistroje je navrZzena a sestavena
s vyuZitim prvkil zrcadlové optiky, diky ¢emuZ je opticka trasa celého systému v zdvislosti na pouZité
vlnové délce svételného svazku neménna.

Ptesto, Ze je zdroj svétla omezen pouze na viditelnou ¢ast elektromagnetického spektra, ptistroj byl vy-
vijen a zamySlen s mozZnosti rozsiteni do spektralni oblasti blizké UV. Je tak pouzivan detektor APD410A2
vyrobce Thorlabs, Inc., ktery mA citlivost ve spektrdlnim rozsahu 200—1000 nm, a zrcadla pouZitd v celé
optické sestavé jsou vybrana s povrchovou tpravu pro spektralni rozsah 225—700 nm.

Svételny laserovy svazek je za prostorovym filtrem fokusovdn do ohniskové roviny, kterd souhlasi se
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Tabulka 1: Pfehled vzorki anodicky leptanych kfemikovych substratli a uvedend RMS drsnost a autokorela¢ni délka
uréend ze snimkd mikroskopie atomdarnich sil.

Oznaceni RMS drsnost  Autokorelac¢ni Oznaceni RMS drsnost  Autokorelacni
(nm) délka 7. (nm) (nm) délka 7. (nm)
CMI-2022-13 19,3+ 1,5 425 CMI-2022-17 16,2+ 1,2 342
CMI-2022-20 12,7+ 1,1 195 ‘ CMI-2023-18 22,14+ 15 251

zadni rovinou goniometru, viz obrdzek [ Vzdilenost stiedu goniometru od zminéné ohniskové roviny
je stejnd jako polomér sféry, kterou opisuje vstupni apertura detektoru okolo stifedu goniometru. Drzik
vzorkt leZi uprostfed tohoto goniometru a je mozné s nim pohybovat a rotovat ve vSech osach. Tim je
mozné dosdhnout libovolné geometrie a spravného nastaveni vzorku vici dopadajicimu svazku a detekc-
nimu systému.

Rizeni pohybu goniometru je provedeno dvéma krokovymi motory. Jemné nastaveni polohy apertury
detektoru je s vyuzitim prevodovek na kazdém z motort dostatecné presné, ale i rychlé. Z divodu malé
apertury na lavinové fotodiodé, slouZici jako detektor, je svétlo rozptylené ze studovaného povrchu sbirdno
kolimatorem optického vldkna, které je vyvedeno a navdzdno na senzor detektoru. Vétsinou tak, kdyz je
pséno ,apertura detektoru®, je mySlena vstupni apertura kolimatoru optického vldkna.

Naméreny signdl je fidici jednotkou zpracovan a v prostiedi ovlddactho programu na PC zobrazen.
Jakym zptisobem se ma detektor pfi méfeni pohybovat po méfici hemisféfe stanovuje nastavend méfici

(2

sekvence (procedura). Rozdélujeme na dva typy méficich sekvenci: 3D procedura zachycujici celou roz-
ptylenou hemisféru v odrazeném sméru od vzorku a méfici sekvenci v roviné, kterd zaznamena hodnoty
v poledniku pod jednim azimutdlnim dhlem ¢g. Namétfend data jsou spolu s hodnotami referen¢niho (2.
kanalu) uloZena do textového souboru.

Pokud je pfistroj spravné nastaven a kalibrovan, je za i¢elem porovnatelnosti vysledkt s pfedchozimi
naméfenymi daty vZdy proméfen kalibracni odrazivy standard Spectralon vyrobce Labsphere, Inc.. Je
tak moZné stanovit korekéni parametr upravujici pifipadnou odliSnou troveii intenzity pouZitého zdroje
svétla. Zminéné kalibra¢ni méfeni umoZziiuje vhodnou korekci dat korekénim parametrem ziskat pfimo
hodnoty thlové rozliseného rozptylu ARS (Angle Resolved Scattering) v jednotkéch sr—!. Vyhodnoceni
a zpracovani dat poté miZe probihat nezdvisle na pouZitém piistroji.

Cely pristroj je umistén na mramorové desce optického stolu s pasivnim tlumenim vibraci vzducho-
vymi méchy. Pristroj je obklopen konstrukci boxu umoZiujici zastinéni okolniho svétla v laboratofi se
zapojenou filtracni vzduchotechnikou sniZujici prasnost vzduchu v bezprostfednim okoli optickych sou-
¢asti pristroje. Vnitini stény svétlotésného boxu jsou v detektorové ¢asti piistroje polepeny cernym papi-
rem absorbujici svétlo, aby byly pripadné nezadouci odrazy a rozptyl svétla z konstrukce pristroje a jeho
souldsti tlumeny.

2.1.3. Justaz a zprovozneni pristroje pro méieni rozptylu

Po instalaci pfistroje jsme provedli jeho justdZ a zprovoznéni v podminkdch nové laboratote. Zde popisu-
jeme z prvnich orienta¢nich méfeni demonstrujicich jeho funkcnost.

Naméfend data dhlové rozliseného rozptylu svétla ARS z povrchi anodicky leptanych Si substratd
1ze vidét na obrazku 5] Jednd se o isotropné rozptylujici povrchy a tedy pro kazdy vzorek jsou zobrazena
data pouze v jednom azimutilnim poledniku v rozsahu -90° az 90° eleva¢niho thlu. Kazdy z vybranych
povrchd md rozdilné hodnoty RMS drsnosti povrchu, coZ bylo zméfeno pomoci metody mikroskopie
atomdrnich sil a hodnoty jsou zobrazeny v tabulce[I] Ze zobrazenych grafii 1ze pozorovat rozdilné pribéhy
hodnot ARS, které jsou zptsobeny pravé odliSnou RMS drsnosti povrchu.



Cesky metrologicky institut Zpréava ukolu TR &. Pocet pfiloh: 3
Oblastni inspektorat Brno 6014-TR-70001-24 Pocet listt: 9154

s v

Obrazek 3: Odkryty piistroj SM3: vlevo lze pozorovat ¢ast piistroje uréenou pro tpravu optického svazku a vpravo

NP

detekeni ¢4st sklddajici se z goniometru a detektoru.

Obrazek 4: Schéma pfistroje Scattermeter 3: 1) laserovy zdroj svétla, 2) rovinné zrcadlo, 3) délici kostka, 4) refe-
ren¢ni detektor, 5) clonka, 6) ménic intenzitnich filtrti, 7) rovinné zrcadlo, 8) parabolické zrcadlo, 9) modalni clona
prostorového filtru, 10) parabolické zrcadlo, 11) rovinné zrcadlo, 12) fokusacni sférické zrcadlo, 13) studovany vzo-
rek, 14) ohniskova rovina fokusacniho zrcadla, 15) moZnd poloha pohyblivého detektoru definovana dhly 0, ¢5s.
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Obrazek 5: Experimentdln{ data z pfistroje SM3 zobrazujici zdvislost thlové rozliSeného rozptylu svétla ARS pfi
vlnové délce 514 nm z vybranych anodicky leptanych vzorkt s riznou RMS drsnosti povrchu. Ktivka ,,PTB Spectra-
lon* je kalibraéni standard.

2.1.4. Popis pFistroje pro mapovani tloustky tenkych vrstev

Druhym pfistrojem, ktery bude pfevezen do nové optické laboratofe z provoznich diivodt aZ v roce 2025,
je zobrazovaci spektroskopicky reflektometr (,,imaging spectroscopic reflectometer*). Jedn4 se o piistroj
taktéZ vyvinuty v laboratofi koherenéni optiky UFI FSI VUT v Brné (obrézek@), umoZziujici zaznamenat
a vyhodnotit lokdlni relativni odrazivost studovaného povrchu (optické vrstvy). Se znalosti materidlovych
vlastnosti povrchu tak 1ze urcit topografii — lokaln{ tloustku optické vrstvy a tedy jej charakterizovat. Tento
pfistroj unikdtni konstrukce dopliiuje optické metody charakterizace povrchu a optickych vrstev. Tato me-
toda také byla pouzita pri feSeni dil¢ich cilii ispéSného projektu (TRIO MPO FV40328 , Realizace vrstev-
natych systémt s pozadovanymi spektralnimi zavislostmi odrazivosti a propustnosti ve stiedni ultrafialové
oblasti spektra®), kterym se nase pracovisté také zabyvalo.

Jednd se o laboratorni sestavu umoziiujici zaznamendavat lokdlni intenzitu svétla odrazeného z po-
vrchu méfeného vzorku. Sestava je schematicky zndzornénd na obr. [7] a sklddd se z xenonové vybojky
vyzafujici polychromatické svétlo o vlnové délce >270 nm vedené optickym vldknem do monochroma-
toru zaloZeném na difrakéni miiZce, kde je vybrdno svétlo o urcité vinové délce. To je ddle optickym
vlaknem navedeno do hlavni optické ¢4sti piistroje. Zde nejprve na kolimacni parabolické zrcadlo, které
vytvafi rovnobéZny svazek. Ten délicem svazku osvétluje studovany povrch vzorku. Systémem klinovych
délict svazku a kompenzacnich klinovych desek je svétlo odrazené z povrchu vzorku zobrazeno na Cip
CCD kamery zaznamendvajici intenzitu ve spektrdlnim rozsahu 200—1100 nm s rozliSenim pfiblizné
48 pm.

JelikoZ se jednd o metodu umoziujici vyhodnoceni relativni odrazivosti, je potfeba méfit také refe-
renéni vzorek o zndmych vlastnostech. Ty mohou byt o velikosti aZ 25x25 mm. Pfi nastaveni méfeni je
vybran spektralni rozsah a rozliSeni, s kterym ma byt nastavovdn monochromator. Ovladani pies uZiva-
telské rozhrani na PC umoZiuje celé méfeni automatizovat.
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Obrazek 7: Schéma pfistroje ISR: Polychromatické svétlo z XeUV vybojky je navedeno na PC ovlddany monochro-
madtor M, ktery vybird tizké spektrum, které je vedeno déle do pristroje. Pomoci kolimacni optiky C je dopadajici
vlna sméfovana pres rovinné zrcadlo AM na vzorek uloZeny v drzaku vzorkG SH. Od tohoto vzorku je odrazené
svétlo sméfovano pres systém klinovych délic¢t BS a zobrazovaci zrcadlo IM na CCD kameru, kde je obraz povrchu
zaznamenan.
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2.2. Zpracovani dat z interferometrie v bilém svétle

Interferometrie v bilém svétle (WLI) je jednou z metod optické interferometrie, kterd vyuziva zdroj Siro-
kospektralniho svétla (bilého svétla) k méteni optickych vzdalenosti a povrchovych vlastnosti materialt
s vysokou pfesnosti. Na rozdil od tradi¢ni interferometrie, kterd ¢asto pracuje s monochromatickym svét-
lem, prinasi interferometrie bilého svétla nékolik vyhod. Prvni z nich je vysoka pfesnost méfeni, kdy
umoZiiuje méfit s presnosti v fddu nanometrii, coz je kli¢ové napriklad v mikroskopii nebo v polovodico-
vém primyslu. Déle potlacuje falesné interference, protoZe diky Sirokému spektru bilého svétla vznikaji
interferencni pruhy pouze tehdy, kdyZ jsou optické drahy velmi blizko sebe. To sniZuje pravdépodob-
nost vzniku nezddoucich interferenci. Dalsi vyhoda je moZnost méfeni i na hrubsich povrsich na rozdil
od monochromatické interferometrie. To vSe je vykoupeno nutnosti pouZiti pfesnéjsich a kvalitnéjSich
optickych komponent nez v pfipadé monochromatické interferometrie. Tato technika se Siroce vyuziva
v oblastech, kde je tfeba piesné méfit povrchové profily, tloustky vrstev a dalsi mikroskopické charakte-
ristiky v oblastech, jako je napriklad mikroskopie, polovodiCovy priimysl ¢i metrologie povrchil a tenkych
vrstev. V pfipadé ndmi vyuZivaného zafizeni pro méfeni v bilém svétle (od firmy SIOS) jsme nardZeli na
problémy pii vyhodnoceni dat z velmi hladkych povrchi, nebo v pripadé€, kdy jsme se pokouseli spojovat
vice map topografie do jednoho celku. V tomto tikolu jsme se proto snazili cely fetézec vyhodnoceni dat
implementovat naSimi vlastnimi ndstroji, abychom lépe zatizeni rozuméli a tyto problémy obesli.

2.2.1. Zakladni princip WLI

Interferometrie v bilém svétle je zaloZena na interferenci dvou paprskil bilého svétla, které vznikaji jeho
rozd€lenim na referen¢ni a méfeny paprsek. Pri prichodu optickym zafizenim, jako je Michelsontiv nebo
Mirautiv interferometr [1]], se svételny paprsek rozdéli na dvé cesty. Jeden paprsek se odrdzi od zné-
mého referen¢niho povrchu, zatimco druhy paprsek se odrazi od zkoumaného povrchu vzorku. Po odrazu
od obou povrchil se tyto paprsky opét spoji, cimZ vznikne interferen¢ni obrazec, jehoZ intenzita je zavislad
na rozdilu optickych drah obou paprski.

V interferencnich mikroskopech méficich na bazi WLI je vétSinové vyuZivan Miraulv interferometr.
Vyuziva princip interference mezi dvéma paprsky svétla — referennim a méfenym, podobné jako Michel-
sonlv interferometr, avSak jeho konstrukce je pfizptisobena pro kompaktni pouZiti s mikroskopickymi
objektivy.

Miraulv interferometr obsahuje malé referencni zrcadlo umisténé blizko pfedmétu zkoumani. Pa-
prsek ze zdroje svétla je délen na dvé ¢asti pomoci déliciho zrcadla integrovaného do objektivu. Jeden
paprsek sméfuje k referencnimu zrcadlu, zatimco druhy osvétluje zkoumany objekt. Odrazené svétlo od
referencniho zrcadla a od zkoumaného povrchu se opét setkdvd v délicim zrcadle, kde dochézi k interfe-
renci, ¢imz vznikaji vzory zavislé na vyskovych rozdilech zkoumaného povrchu. Pro pfesnéjsi pochopeni
vizualizace na obrazku/[8

Vzhledem k tomu, Ze bilé svétlo obsahuje Siroké spektrum vlnovych délek, vznikaji viditelné interfe-
rencni pruhy pouze tehdy, kdyZ jsou optické drahy obou paprskl témér shodné (obvykle v fadu jednotek
mikrometri). Tento jev umozZiluje, aby interferometrie bilého svétla dosahovala velmi vysoké prostorové
presnosti a soucasné potlacovala faleSné interference, coZ je u monochromatickych systémti ¢asto obtiZné.

Pri méfeni povrchovych profili nebo tloustky vrstev se Casto pouZzivd technika zpracovani obrazu,
kterd analyzuje zmény intenzity interferenc¢nich pruhti v zavislosti na optické draze, ktera je realizovana
meénénim vertikdlni vzdalenosti mezi objektivem a vzorkem. Vysledny obraz interferen¢niho pole lze
nasledné pfevést na topografickou mapu povrchu, kterd odrazi jemné detaily a nepravidelnosti na po-
vrchu vzorku. Konkrétnéji, interferometrie v bilém svétle zaznamendva interferencni vzor, zndmy jako
interferogram, pro kazdy pixel obrazu. Tento interferogram obsahuje informace o rozdilu optické drahy
mezi referenénim a méfenym paprskem. Idedlni pfiklad interferogramu je zobrazen na obrazku [0 Diky
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Obrazek 8: Schématické znazornéni objektového a referencniho svazku v Mirauové interferometru. (1) je cocka
objektivu, (2) polopropustné délici zrcadlo, (3) povrch méfeného objektu a (4) referen¢ni zrcadlo odraZejici refe-
rencni ¢ast svazku.

lokalizaci interferen¢niho obrazce na drovni jednotlivych pixelt 1ze analyzovat vlastnosti s vysokym roz-
liSenim napfic celym polem zobrazeni. Vyskovy profil povrchu je uréen z polohy stiedu interferogramu.
Vzhledem k drsnosti povrchu ma faze interferogramu ndhodnou hodnotu. Povrchu objektu je proto urcen
pouze z obdlky interferogramu. Obdlka interferogramu je znazornéna pferuSovanou ¢arou na obrazku [9]
Obdlka je vypocitana pomoci demodulac¢ni metody. Klasickou metodou pro demodulaci interferogramu
je detekce obdlky pomoci Hilbertovy transformace [J2].

Nicméné, naméfeny interferogram je ovlivnén Sumem. Hlavnimi sloZzkami Sumu jsou Sum zptisobeny
svételnymi ¢asticemi, Sum polohy a Sum z diskrétizace. Tyto Sumy interferogramu ovliviiuje obdlku a to
miZe sniZovat presnost urceni vyskového profilu. Detailn€ zkoumala jaky vliv md tento Sum na nejistotu

méfeni WLI na drsnych povrs$ich studie [3]].

2.2.2. Matematicky popis interferogramu

Interferogram bilého svétla miZe byt matematicky vyjadren jako:

2
o(r,9,2) = a(r,y) + bz, ) exp (—ML“’”) cos (0l = el +alen) ) )
kde x a y jsou laterdlni soufadnice objektu a obrazu, ur¢ené pixely CCD kamery. Soufadnice z je
vertikélni, kolm4 na povrch vzorku. Clen a(z, y) je offset interferogramu a b(z, y) je intenzita modulace.
Exponencidlni funkce v rovnici slouzi jako Gaussovsky popis obalky méfené funkce, kde L je koherencni
délka souvisejici se spektralni $itkou svétla. Ddle funkce h(x,y) popisuje vyskovy profil méfeného ob-
jektu, tedy pozice stfedu interferogamu respektive maxima obalové funkce. Nakonec Ag je stiedni vlnova

délka pouZitého svétla.
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Obrazek 9: Idedlni interferogram (plnd ¢éra) v interferometrii bilého svétla a jeho obdlka (Cerchovana Céra).

Pro jednotlivy pixel lze rovnice prepsat do prehlednéjsi formy:

1= vesn (~E 2 s (). o

Hilbertova transformace, vyjadiend jako:
fla) = F~H{~isgn(n) F[fl(n)}, (3)

se pouziva k demodulaci interferogramu, posouvd jeho fazi o 7 /2 a odstraiiuje offsety.

Ugel tikolu této E4sti projektu bylo navrhnout software na zpracovani interferogrami, ktery bude pies-
néjsi nez soucasny dostupny a bude umoziovat opravovat artefakty, které vznikaji Sumem méteni a v pii-
padé velkého povrchu vzorku pomoci vice na sebe navazujicich méfeni.

Pro zpracovéni dat byl vyuZit programovaci jazyk Python, zejména numerickd knihovna NumPy a vé-
deckd knihovna SciPy. Byl vytvoren program, jenz transformuje jednotlivé méteni v rtiznych vertikdlnich
vzdalenosti objektivu a vzorku na interferogramy jednotlivych pixeld reprezentujicich méfenou oblast.
Tato transformovand data jsou ndsledné zpracovéna a je z nich vytvofen povrchovy profil vzorku. Findln{
algoritmus zpracovani dat je dan testovanim rtiznych pfistupti jako je hledani obdlkové funkce pomoci
Hilbertovy transformace nebo fitovanim celého signdlu podle rovnice[2] Byly feSeny problémy s filtrova-
nim Sumu signélu a tim zptsobeni Sumu obdlkové funkce a fitovani obalkové funkce Gaussovou funkci
za Gcelem hleddni maxima a stanoveni profilu povrchu. Zpracovéni interferogramu kazdého pixelu miiZze
byt vypocetné ndrocnd price a pracuje se s velkymi objemy dat. Proto byla vyvinuta paralelizace procesu
zpracovani a program je moZzny spustit z pfikazové fadky na superpocitaci s vice jadry, coZ miZze masivné
urychlit zpracovéni.

Vysledky méfeni a zpracovéni dat z interferometru v bilém svétle jsou uvedeny a podrobné komen-
tovany v kapitole 3.

2.3. Metrologicka navaznost pri méreni koherentniho rozptylu

Koherentni fourierovska skaterometrie (CFS - coherent Fourier scatterometry) je metoda umoZiiujici mé-
feni tvaru a periody velmi malych periodickych struktur, vyskytujicich se naptiklad v polovodi¢ovém
primyslu jako motiv vyuZivany pro pfesné sesazovdni litografickych masek. Jedn4 se o zobrazovaci me-
todu mapujici prekryv rtiznych radi difrakce z periodického povrchu a fazové rozdily mezi jednotlivymi
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rady difrakce. Pomoci vypocetnich ndstroji je pak mozZné feSit inverzni dlohu, tj. ziskat tvar periodické
struktury, ktery by odpovidal experimentalné ziskanym datim. Vyvoji zafizeni pro CFS jsme se vénovali v
minulém roce, jak po experimentélni, tak po teoretické strance. Metrologickd ndvaznost byla pfitom dédna
laserem vyuZivanym pro osvétleni vzorku, coZ ndm umoZiiovalo stanovit geometrické vlastnosti méte-
ného vzorku. V tomto roce jsme se rozhodli systém doplnit také o odméfovani posunu vzorku v jedné
ose, coz by naim mohlo umoznit nejen data snize validovat, ale v budoucnosti provadét také komplexnéjsi
experimenty, napiiklad méfeni vinové délky osvétlujictho laseru.

Na obrazku [10] je fotografie sestavy pro méfeni Fourierova koherentniho rozptylu, kterd byla dopl-
néna o jednoosy interferometr pro odmétrovani polohy polohovaciho systému (stolku) od firmy Thorlabs.
Zdrojem svétla byl nestabilizovany HeNe laser Thorlabs emitujici na vinové délce 633 nm s vykonem
cca 0,9 mW. Svazek byl navdzan do vlaknového délice (50:50) pomoci fiber portu Thorlabs. Jeden z vy-
stupti délice byl priveden do Michelsonova interferometru a druhy slouZil jako zdroj laserového svazku
v CFS. Pro zfokusovani svétla na miizku jsme pouZili objektiv s velkou pracovni vzdalenosti Mitutoyo
PLAN Apochromat s desetindsobnym zvétSenim, ktery se ndm jiZ osv&dcil v minulosti. Vysoké napéti
privadéné na piezoelektricky posuv ve stolku Thorlabs bylo generovdno Thorlabs piezo zesilovacem na
zaklad€ externiho signdlu fizeného kartou od firmy National Instruments PCI-6221. Stejnou kartou pak
bylo odméfovano napéti z kvadraturniho detektoru v interferometru. Pro fizeni experimentu jsme vyvi-
nuli vlastnim software, ktery vyhodnocuje polohu z interferometru, ¥idi posuv stolku a ukldd4 fotografie
interferencniho obrazce v CFS pofizené kamerou od Edmund Optics. Ptiklady takovychto obrazct pro tii
rtzné polohy stolku jsou uvedeny na obr.

Funk¢énost sestavy CFS s interferometrem jsme otestovali na 1D miiZce NPL RSB, kterou jsme zis-
kali v rdmci feSeni EMPIR projektu BeCOMe. Vzorek sestdvd z kiemikového substritu, do kterého je
vyleptano kromé nékolika miiZek s konstantni periodou i tzv. chirped mfiZka, ktera je zajimava tim, Ze se
jeji perioda postupné méni s polohou na vzorku. Pro méfeni jsme nastavili stopu laseru do oblasti kolem
2000 nm (viz obr. [I2)) a postupné jsme zvySovali napéti na piezo posuvu stolku a uklddali fotografie z
CFS. Pro zpracovani jsme pouzili dalsi kratky program, ktery kaZzdou fotografii nacetl a vypocital pri-
mérnou intenzitu ze zadané oblasti. CFS tedy v tomto pfipadé pouZivime jen jako velmi citlivy senzor.
V grafu[I3]je uvedena zdvislost vypoctené primérné intenzity na poloze miizky urcené interferometrem.
Muzeme vidét, Ze se periodicky opakuje urity obrazec a miZeme tedy odecist jeho periodu. Pokud ji
budeme urcovat jen z jeho minim, vyjde ndm primérnd perioda 2,003 pm. Pokud jsme k vyhodnoceni
pouZili jen maxima, je vyslednd perioda stejnd, liSil se jen rozptyl vysledku (RMS), kdy v pfipadé minim
vySlo 34 nm a v piipad€ maxim 27 nm. Je tedy vidét, Ze timto zpiisobem urcend perioda mfizky souhlasi
s nominalni hodnotou (2 um). Rozptyl pii méfeni by Sel sniZit hned nékolika zptisoby, nabizi se mozZnost
umisténi celé sestavy na opticky stlil a uzavieni do akustického boxu, nebo pouZiti stabilizovaného laseru.
Maly vliv na zde prezentovany vysledek miiZe mit i zména periody miiZky podél jeji polohy - méfilo se
na rozsahu cca 28 pm a podle dokumentace k mifZce se jejf perioda zméni o 100 nm/mm.

Upravené zarizeni bude ddle vyuzivano pro CFS experimenty kombinujici oba pfistupy, vyhodno-
ceni fazovych posuvi mezi jednotlivymi fady difrakce (vyvinuté v minulém roce) a interferometrické

Y.V

odmeérovani polohy miiZky s CFS jako senzorem (vyvinuté v tomto roce).
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Obrazek 10: Sestava pro méfeni Fourierova koherentniho rozptylu s 1D interferometrem.
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Obrazek 11: Interferencni obrazce z CFS na tfech vybranych mistech na miiZce. Polohy byly postupné 2,23 pym,
2,629 ym a 3,3 ym.

Obrazek 12: Poloha stopy laseru na 1D miiZce pii méfeni pomoci CFS
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Obrazek 13: Graf zdvislosti primérné intenzity CFS mapy na poloze miizky odméfované interferometrem.
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2.4. Rekonstrukce zarizeni pro rastrovaci optickou mikroskopii v blizkém poli

Rastrovaci opticky mikroskop v blizkém poli (SNOM — Scanning Near-field Optical Microscope) je typem
mikroskopu, ktery poskytuje zdroven informaci o topografii studovaného vzorku a optické odezve s vy-
sokym laterdlnim rozliSenim. V piipadé aperturniho SNOMu je optické rozliSeni ddno velikosti apertury
sondy (optického vldkna, které je na konci ziZené), kterd je typicky v rozsahu 50 nm aZ 150 nm. Rastrovaci
optické mikroskopii jsme se vénovali pfed mnoha lety s vyuZitim mikroskopu Aurora od firmy Thermo-
microscopes. Tento mikroskop vykazoval mnohd omezeni a fada jeho komponent byla problematicka jiz v
okamZiku ndkupu v roce 2002. O to vyraznéj$i moralni zastardni systému miiZeme pozorovat dnes. Mezi
hlavni problémy patfila omezend velikost méfené plochy (30x30 pm), vyuziti skeneru bez zpétné vazby,
omezend moznost hrubého posunu vzorku, sloZit4 justdZ a obecné velmi nespolehlivd zpétnd vazba vyuzi-
vajici dtlumu oscilaci sondy laterdlnimi silami. V souvislosti s vytvofenim naseho nového kontroléru pro
rastrovaci mikroskopii Gwyscope [4] v minulém roce se oteviela moznost zkusit vyuZit z ptivodniho sys-
tému jen samotné sondy (tj. optické vlakno integrované na ladicce jako senzoru sily mezi koncem vldkna
a povrchem vzorku) a provozovat SNOM nezavisle na ptivodni elektronice a pivodnim polohovacim sys-
tému. Rekonstrukce aparatury kromé toho umoznila vyuZiti jinych zdroji a detektorti — napiiklad bilého
superkontinua od firmy NKT Photonics jako zdroje Sirokospektralniho zafeni, ¢i spektrometru Avantes
jako detektoru.

Na obrazku [I4] je ukdzka ndmi sestavené aparatury, kterd oproti standardn{ konfiguraci SNOM pra-
cujici s jednou vlnovou délkou, umoZiuje sniméni celych spekter. Systém Gwyscope, ktery byl pro fizen{
mikroskopu vyuZzit, je fidici elektronika mikroskopu vyuZzivajici hradlové pole FPGA (Field Programma-
ble Gate Array) pro rychlé fizeni zpétné vazby, fadu AD a DA pievodnikt pro detekci ovladani rGznych
signdlil a dva nezdvislé synchronni detektory (lock-in). Optické vlakno je v mikroskopu umisténo kolmo
k studovanému povrchu a snahou je, aby vzddlenost jeho konce od povrchu byla konstantni. Neni proto
mozné zprovoznit bezkontaktni zpétnou vazbu zaloZenou na vertikdlnich oscilacich, jako je to zvykem
v bezkontaktni mikroskopii atomarnich sil. ReSenfm je nechat oscilovat sondu laterdlng a sledovat (pod-
statné méné vyrazny) ttlum oscilaci dany vlivem laterdlnich sil. Na obrazku [I5|mtZeme vidét spektrum
sondy SNOM tak, jak je miZeme naméfit elektronikou Gwyscope. Nasledné mtizeme zpétnou vazbu
mikroskopu nastavit bud na sledovédni konstantniho poklesu amplitudy, nebo na sledovédni konstantniho
posunu faze. Pfestoze v ptivodnim mikroskopu bylo nastaveni zpétné vazby zaloZené na laterdlnich si-
lach velmi problematické, s vyuZitim nasi elektroniky Gwyscope to nepredstavuje vétSi problém, coZ
bylo velmi pozitivni zjisténi. Dal$i vyznamnou upravou byla modifikace umoZiujici méfeni v rezimu
illumination-collection®, ve kterém je optické vldkno vyuZito jak pro osvétleni vzorku, tak pro sbér
signélu. Pro tyto tcely jsme do sestavy pridali vldknovy déli¢ svazku, pomoci kterého jsme odraZeny
signdl ze sondy pfivedli do detektoru. Vyhodou takového uspofdddni oproti ,,standardnimu‘ reZimu, kde
se osvétluje sondou a signdl se sbird cockou umisténou stranou od vldkna (tj. ve vzdaleném poli), je to,
Ze vladkno samotné nestini signdl a vysledky nezavisi na vzdjemné geometrické orientaci vldkna a optické
sestavy ve vzddleném poli.

Na obrédzku[I6]je detail experimentélni sestavy mikroskopu s 2D stolkem, na kterém je umistén vzorek.
Jak je moZno vidét, stdle se jednd o sestavu, kterd neni mechanicky ¢i termalné optimalizovand, i tak
nicméné co do schopnosti méfeni v mnohém piekonava staré komercni feSeni v mikroskopu Aurora.

Na obrazku [I7]je piiklad méfeni na rizné tlustych vrstvach SiOy deponovanych na kiemikovém sub-
stratu. Topografie s vybranym profilem je zobrazena vlevo. Uprostied je ukdzka signalu, ktery je dmérny
intenzité odrazeného svétla na vinové délce 627 nm. Fotografie SNOM sondy a vybrand spektra odrazi-
vosti jsou pak vpravo. Na spektru odrazivosti mtizeme vidét, Ze je velmi slozité, a i kdyZ je dobre opako-
vatelné, jak bylo zjiSt€no pfi dalSich experimentech, nijak nepfipomind standardni spektrum odrazivosti
tenké vrstvy, které by pro tyto tloustky vrstvy pfipominalo mirné zvinénou hladkou ktivku. Problema-
tika interpretace reflexnich spekter z metody SNOM je stéle oteviend a v minulosti jsme podnikli fadu
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Obrazek 14: Spektroskopicky SNOM.

nedspésnych pokusii o modelovani celého procesu vzniku spektra. Hlavnim problémem je, Ze spektra
zavisi na lokdlni geometrii konce sondy, které se pii méfeni mtize vinou chyb zpétné vazby rtzné de-
formovat. Doufdme proto, Ze aktudlni sestava, kterd umoZiiuje podstatné robustnéj$i experimenty, ndm
umozni ziskat dostatek dat abychom dokdazali dskali této problematiky pfekonat. Je nicméné nutné zmi-
nit, Ze v tomto sméru jsme ocekdvali vyrazné zlepSeni jiZ od zavedeni reZimu ,,illumination-collection®,
ktery vSak zjednoduSeni tvaru spekter neptinesl.

Dalsi piiklad méfeni je mozné vidét na obr. [I8] kde jsou vysledky méfeni na struktufe nazyvané jako
Siemens Star, kterd se béZzné pouZziva pro urovani rozliSeni optickych mikroskopii. Jednd se o tenkou
vrstvu chromu deponovanou na sklenéném substratu. Kromé topografie povrchu a snimku sondy pifi mé-
feni, je mozZné vidét i opticky signdl, ktery je imérny intenzité odraZeného svétla na vinové délce 923 nm.

Mgéfeni na struktufe ,,20%, je patrné z obr.[I9] Porovnanim topografie povrchu (na obrdzku vlevo) s op-
tickym signdlem (vpravo) miiZzeme odhadnout, Ze optické rozliSeni je v tomto piipadé vétsi neZ rozlisen{
pri méfeni samotné topografie. To naznacuje, Ze konec optického vldkna je uz znacné opotfebovany a
méfeni topografie je tak zatiZeno Cetnymi artefakty.

DalSim typem méfeni, které jsme testovali, bylo méfeni lokalizované fluorescence. V minulych letech
jsme ziskali vzorky, u kterych by bylo Zddouci zméfit fluorescenci s vysokym rozliSenim, naptiklad vlocky
MoS; z National Physical Laboratory. Omezené moznosti polohovani a optické kontroly mista méfen{
v mikroskopu Aurora ndm v takovém méfeni bréanily. V prvni fadé jsme se pokousSeli pouZit opét reZim
illumination-collection®, tj. vliknem jak osvétlovat, tak sbirat signdl. Pro tyto tcely jsme do optické cesty
pridali filtry pro oddéleni excita¢niho a fluorescenéniho signdlu. Intenzita signdlu byla nicméné velmi
nizkd, niZsi neZ parazitni fluorescence optickych komponent. To ddvame za vinu faktu, Ze svétlo musi
pres aperturu, na které dochazi k velkym ztratam, projit dvakrat, coZ pro jiz tak slaby signal fluorescence
pfedstavuje problém. Sestavu jsme pro tyto ticely museli proto modifikovat pro snimani objektivem ve
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Obrazek 15: Rezonanc¢nf kiivka sondy SNOM méfend elektronikou Gwyscope.

Obrézek 16: Detail hlavy SNOM s 2D stolkem a studovanym vzorkem.
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Obrazek 17: Ukazka méfeni na SiO, vrstvé — vlevo je topografie, uprostfed opticky signdl, vpravo pak fotografie
sondy a ukdzka spekter odrazivosti.
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Obrazek 18: Ukazka méfeni na struktuie Siemens Star — vlevo je topografie, uprostfed opticky signdl, vpravo foto-
grafie sondy.
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Obrazek 19: Ukdzka méfeni na struktufe — vlevo je topografie, vpravo opticky signal.
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Obrazek 20: Fluorescencni spektra ziskand pomoci SNOM na fluorescencnich ¢ésticich deponovanych na kiemiku,
reprezentovand v programu Gwyddion jako mapa kfivek.

vzdaleném poli — se vS§emi nevyhodami tohoto feSeni. V této sestavé jsme nicméné byli schopni méfit
signdl fluorescence, coz zde demonstrujeme méfenim na mikrometrovych fluorescenénich ¢ésticich.

Rekonstrukce mikroskopu také umoznila uklddat data ve formatu vhodnéjsim pro dal$i zpracovani.
Meéfeni pomoci elektroniky Gwyscope jsou jiZ nativn¢ ukladana ve formatu programu Gwyddion, ktery
spoluvyvijime pro ucely zpracovani dat v rastrovaci mikroskopii jiZ od roku 2003. Pro tcely zpracovani
fluorescencnich spekter jsme doplnili moznost nacitat také data ze spektrofotometru Avantes. Vysledkem
méfeni je tak mapa kiivek (novy datovy typ programu Gwyddion), obsahujici jedno spektrum pro kazdy
pixel, kterou je moZné zpracovavat fadou existujicich nastrojii programu Gwyddion. Pfiklad mapy kiivek
obsahujici fluorescenéni spektra je uveden v obrazku[20} Fluorescenci ¢astic miiZeme pozorovat mezi 480
a 600 nm, Gzké maximum na vlnové délce cca 640 nm pochdzi od cervené diody, kterou jsme pouzili pro
osvétleni vzorku.
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Obréazek 21: Snimek obrazovky se softwarem pro Ramanovskd méfeni Miraspec.

2.5. Zprovoznéni senzoru pro méreni Ramanova rozptylu

Pied nékolika roky jsme v ramci Ukolu technického rozvoje vytvofili sestavu pro hybridni méfeni v oblasti
nanometrologie. Sestava se sklada z polohovaciho systému schopného zajistit pohyb vzorku na ploSe az
nékolika centimetrd CtvereCnich a z né€kolika senzorti: mikroskopu atomarnich sil, senzoru fluorescence,
senzoru odrazivosti a senzoru rozptylu svétla. Spolu s tehdy vyvinutou metodikou polohovéni vzorku jsme
schopni ziskéavat data z riznych senzori na stejném mist€ vzorku a vyuZit je pro komplexni charakterizaci
vzorku metodami hybridni metrologie. V tomto roce jsme se snazili sestavu doplnit o dalsi senzor — jed-
noduchy spektrometr pro méfeni Ramanova rozptylu. Ten by umoznil ziskat také informace o chemickém
sloZeni vzorku, coZ je aspekt, ktery ndm v nanometrologii dlouhodobég chybi. Cilem pfitom nebylo ziskat
cely mikroskop pro méfeni Ramanova rozptylu (coz je komeréné mozné, s velkym rozptylem v kvalité,
rozliSeni i cen¢), ale prave jen senzor, ktery by bylo moZzné kombinovat s ostatnimi senzory.

Pro nase pokusy jsme vyuZili senzor od firmy Lightnovo, coz je dansky startup zaméfujici se na
kompaktni systémy pro méfeni Ramanova rozptylu. Zakoupeny model miniRaman Standard Dual 675/785
by mél spliioval v§echny naSe poZzadavky — jedna se o kompaktni senzor umoziiujici integraci do optické
sestavy (napf. pripojeni riznych objektivli). K senzoru je dodavano i ovlddaci rozhrani, nicméné, jak se
pfi prvnich pokusech ukézalo, nejednd se o vyvojové prostfedi, které by umoziiovalo ovladani senzoru na
dalku, jak nas ptivodné mlhaveé informoval prodejce. To je teprve na strané vyrobce ve vyvoji a je otdzkou
kdy, jak a za kolik bude moZné takovou funkcionalitu ziskat. Proto jsme se snazili najit zpdsob, jakym by
bylo mozZné spektra ze senzoru ziskdvat jiZ nyni.

Samotny ovladaci software Miraspec, aktudlng ve verzi 0.7.0.0, nabizi moderné vypadajici, ov§em ne
prilis intuitivni grafické rozhrani. Po pfipojeni k senzoru a aktivaci laseru dokdze pribézné¢ zobrazovat
snimané spektrum a ménit parametry snimdni. Snimek obrazovky pfi méfeni pomoci sw Miraspec je
uveden na obr. 2T]
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Capture Zachycenf spektra pro ucely dalSiho zpracovani a analyzy lze provést funkci Capture. Ziskana
data je pak mozné uloZit do jednoho ze tif textovych formatd (TSV, TXT, JCAMP-DXO0). Soubory ve
formatech TSV a TXT jsou totoZné, format JCAMP-DXO0 se od nich v lisf jen vy§§im poctem poloZek
v metadatech na zac¢atku souboru a pfedznamenanim vsech fadkd kromé samotnych ¢iselnych dat dvéma
dvojkiizky. Je moZné aktivovat funkci Autosave, kterd sama provede uloZeni po kazdém zachyceni, které
vsak jiz automatizovat nelze a je tfeba je spoustét ru¢né. Nabizi alesponi nastaveni délky expozice v mili-
sekundéch a poctu opakovéni.

Raman mapping Na kart¢ Raman mapping settings je mozné nastavit Casované skenovani s moZnosti
volby Casovych parametrli a poctu opakovani. Tato funkce sviij vystup ukldda ve vlastnim formétu pro
export spekter. Ten je tvoren dvojici soubort se stejnym zdkladem ndzvu a riznymi koncovkami:

* json — informace o nastaveni laseru, Casovani a zejména o strukture dat na jednotlivych osach; je
zapsan aZ po skonceni celého méfeni;

» .mrspectra — bindrni soubor se samotnymi daty; informace se do néj pfipisuji postupné po zméfeni
jednotlivych spekter.

s NN

V diivéjsi komunikaci ndm vyrobce poskytl jednoduchy skript v jazyce Python, ktery dokdZe data
z této dvojice soubort extrahovat — na zdkladé popisu v souboru JSON spravné roz¢leni bindrni data
do jednotlivych spekter a os v rdmci nich, a je tak moZné je exportovat k dalsi analyze. JelikoZ je vSak
struktura bindrniho souboru zndma az po skonceni celého méfeni, nelze tento ndstroj piimo pouZit k au-
tomatickému pribéZznému extrahovani dat a pfedavani k vyhodnoceni za béhu méteni.

Protoze ze strany vyrobce senzoru v blizké dobé nepfedpokladdme zpiistupnéni softwarové vyvojové
sady nebo obecné ovlddaci knihovny, pldnujeme do konce roku provést ru¢ni analyzu struktury ukla-
danych dat v zavislosti na nastaveni parametrd v ovladacim softwaru a poté implementaci nacitdni dat
z prirtstkd v bindrnim souboru.

Sensor Lightnovo jsme otestovali v jednoduché sestavé, jejiz fotografie je na obr.[22] V grafech[23]a
[24] jsou spektrdlni zdvislosti Ramanova rozptylu na polystyrenu - standardnim vzorku od firmy Bruker,
ktery jsme v minulosti zakoupili. Jsou uvedeny zdvislosti ziskané pri excitaci obéma lasery. V grafech je
srovnani spekter, kdy v jednom pfipadé¢ byl laserovy svazek fokusovan ¢ockou dodanou vyrobcem a ve
druhém piipadé se pro fokusaci pouZil objektiv Zeiss A Plan 100x (moZnost vyuZit vlastni optiku patii
mezi hlavni vyhody senzoru). Uvedeno je i referencni spektrum, které senzor méfi soubézné€ na interni
referenci (polystyren) a také uklddd. Obdobné méfeni jsme provedli i na naftalenu, druhém standardnim
vzorku od firmy Bruker. Grafy s Ramanovymi spektry jsou vedeny na obrazcich[25]a[26] Pro srovnéni jsou
opét uvedena i referencni méfeni samotného senzoru na polystyrenu. V piipadé€ naftalenu mtizeme vidét,
Ze spektrum porizené pomoci objektivu Zeiss vykazuje relativné malou intenzitu. To je pravdépodobné
dano faktem, Ze nebylo moZné objektiv doosttit, protoZe vzorek je nahote opatfen krycim sklickem, které
je cca 1 mm tlusté. Pracovni vzdalenost objektivu je v§ak mensi - 0,93 mm.

Z provedenych experimentt je patrné, Ze senzor po technické strance spliiuje nase pozadavky, jedinym
problémem zistdva automatizované vycitani dat, coZ v tuto chvili fe§ime pomoci prolomeni struktury
uklddanych dat jak je zminéno vyse.
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Obréazek 22: Fotografie jednoduché testovaci sestavy pro méfeni Ramanova rozptylu.
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Obrazek 23: Graf s Ramanovym spektrem pofizenym na polystyrenu pfi excitaci laserem 675 nm.
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Obrazek 24: Graf s Ramanovym spektrem pofizenym na polystyrenu pfi excitaci laserem 785 nm.
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Obrazek 25: Graf s Ramanovym spektrem pofizenym na naftalenu pfi excitaci laserem 675 nm.
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Obrazek 26: Graf s Ramanovym spektrem pofizenym na naftalenu pfi excitaci laserem 785 nm.
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2.6. Fitovani dat algoritmem OEFPIL

MYV Vv,

Problém prokladéni dat kiivkou zadaného tvaru vystupuje v celé fadé metrologickych tloh. NejbéZnéj$im
postupem je prokladdni metodou nejmensich ¢tverct (nonlinear least squares, NLS), pii které se mini-
malizuje suma ¢tvercil vertikdlnich odchylek bodl od kiivky. Tato metoda je implementovdna ve vét§ing
softwaru, urc¢enych ke zpracovani dat, napt. v MATLABu, Octave. Nejjednodussi a nejbéznéjsi pripad,
proloZen{ piimkou, je implementovan i v Excelu. V metrologii obvykle uvazujeme, nebo bychom uvazo-
vat méli, data zatiZzend nejistotami, prip. i korelacemi. Nejistoty v zavislé (y-ové) soufadnici Ize zahrnout
snadno zobecnénim na tzv. metodu vdZenych nejmensich ¢tvercil. Pro zahrnuti nejistot v nezavislé (z-ové)
ose je nutno prejit k nékteré z variant modelu s chybami v proménnych (Errors-in-Variables, EIV). Téchto
modeld je dostupno jiZ méné, vétsSinou omezuji bud vybér fitované funkce a/nebo vybér kovarianéni ma-
tice pro vstupy X,y a vykazuji vétSinou mensi uzivatelsky komfort. Z téch dostupnych mizeme uvést napf.
ODRPACK (fortranovd knihovna, pfip. jeji implementace ve Pythonové knihovné SciPy), CCC (samo-
statny software), onls (balik pro jazyk R). Déle jsou v literatufe popsdny algoritmy, ovSem jejich neni
vZdy trividlni a pfesahuje odborné i ¢asové moZnosti béZného uzivatele. Pro obecné kovarian¢ni matice
jsou dostupné napt. COLSGN nebo ISO-TS pro piimku.

V rdmci projektu TACR byl v letech 2019—2020 ve spoluprici s Pfirodovédeckou fakultou Masarykovy
univerzity vyvinut algoritmus OEFPIL (Optimum Estimate of Function Parameters by Iterated Lineari-
zation). UmozZiiuje zadani libovolné kovarian¢ni matice i téméf libovolné funkce, implicitni i explicitni,
libovolného poctu proménnych. Dale umoZiuje fesit i obecnéjsi problémy, které jsou vyjadieny jako vazby
mezi veli¢inami méfenymi pfimo a nepiimo. V nésledujicich letech byl algoritmus déle studovéan a zdoko-
nalovdn. Nékteré vlastnosti algoritmu jako je konvergence, spravnost odhadu nejistot, citlivost na spravna
vstupni data apod. zdvisi na konkrétnim matematickém problému, tj. data, funkce, kovarian¢ni matice, a
je obtiZzné je zobecnit.

Podrobné jsme studovali analyzu zatéZovacich kfivek v nanoindentaci [3]], funkci plochy nanoinden-
toru [6] a silovych kfivek v AFM [7]]. V literatufe je bohuZel pomérné malo dostupnych pfikladti s obecnou
kovarianéni matici a nelinedrn{ funkcf, se kterymi by jsme se mohli porovnat. Pro zhodnocenfi redlného
prinosu OEFPILu v porovnani s obvyklou metodou nejmensich ¢tverctl je nutné prostudovat dalsi re-
alné priklady i z jinych oborti metrologie. A¢ jsme se obrdtili s prosbou i na jind oddéleni, bylo obtizné
najit vhodné priklady. V mnoha piipadech jsou nejistoty v ose = tak malé, Ze mohou byt zanedbany,
v jinych pfipadech se proklddd pouze piimka, v nékterych piipadech se viibec neprokldda pouze se hod-
noty tabeluji. Ze shroméazdénych prikladt jsme vybrali nejvhodnéjsi pro podrobnéjsi posouzeni. V ramci
samotnych optickych metod vystupuje fitovani dat napf. v rdmci fitovadni odrazenych spekter méfenych
reflektometrem. Fitovanim lze ur¢it napf. tloustku vrstvy pfip. i jeji optické parametry, tj. index lomu a
index absorpce. Fitovand funkce zédvisi od pfedpoklddaného modelu, ale jiZ pro homogenni tenkou vrstvu
na homogennim substrdtu md netrividlni tvar, zahrnujici vyhleddvani v tabulce a vyuZiti komplexnich
¢isel. Takovouto funkci nelze zadat pfimo do stdvajicich implementaci OEFPILu a bylo nutné vytvorit
samostatny program.

V soucasnosti jsou dostupné dvé implementace, jedna je v jazyce MATLAB a druhd je knihovna pro fito-
vani funkci v jazyce C. Déle je dostupny program spustitelny z piikazové fadky, ktery umozZiuje fitovani
funkecf s explicitnim vyjadienim pomoci elementarnich funkci. Nicméné tyto moZnosti nejsou dostatecné
snadno dostupné pro béZzné metrologické Cinnosti. Proto jsme v tomto tkolu snazili také vytvofili im-
plementaci do programu Microsoft Excel za vyZiti makra, které by umoznilo nahradit vestavéné funkce
SLOPE, INTERCEPT a LINREGRESE.
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2.6.1. Popis algoritmu OEFPIL

Pro ptehlednost zde uvedeme stru¢ny popis algoritmu. OEFPIL je zaloZen na iterativnich linearizacich
EIV modelu s nelinedrnimi parametrickymi omezenimi specifikovanymi v implicitni formé, kterd je za-
pséna jako:

X=pF+e  f(uB)=0. @)

Zde X je vektor pfimych méfeni, i pfedstavuje (nezndmé) ocekavané hodnoty X, (5 jsou parametry a €
jsou chyby méfeni. Predpokladame nulovou o¢ekdvanou hodnotu chyb méfeni, dile pfedpokladame zZe
jejich kovarian¢ni matice je zndma

Elej=0 cov(e) = U. ®)

Vazebnd podminka f miZe byt libovolna spojita vektorova funkce. Pokud jde o fitovani kiivky, 8 odpo-
vidad parametrim pfizpGsobené kiivky, X vstupnim proménnym z; a y; a f je fitovana funkce, zapsand v
implicitni formé. Pro linedrni vazebnou podminku ve tvaru

Bip+B2f+b=0, (6)

1ze odhady parametrti 5 a méfeni p uréit pomoci metody Best Linear Unibiased Estimate (BLUE) [8]]
ndsledovné:

B = -UB1'Quib+ (I-UB;7Q1:Bq)X
@)
i = Qa21b—Q2:B1X, (8)
kde I je jednotkova matice a matice QQ jsou bloky matice QQ definované jako:
-1
Q- <Q11 Q12> _ (BlUBlT Bz) ©)
Q21 Qa2 Bj 0 .

Nelinedrni vazebnou podminku linearizujeme v konkrétnich bodech g a 5y, v kazdém kroku aplikujeme
metodu BLUE. Pro konvergenci je nutné definovat kritérium napf. relativni zménu v odhadech parametrd,
a hodnotu tolerance.
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Obrazek 27: Schématické znazornéni experimentdlni sestavy WLI mikroskopu s Mirauovym interferometrem.

3. DOSAZENE VYSLEDKY

Jak bylo zminéno v dvodu zprivy, drobnéjsi dil¢i vysledky byly prezentovany jiZ v pfedchozi kapitole u
popisu ¢innosti, z diivodu lepsi Citelnosti textu. V této Casti zpravy jsou proto uvedeny pouze dve rozsah-
lejsi sady vysledkd, tykajici se zpracovani dat z interferometru v bilém svétle a fitovani dat algoritmem
OEFPIL.

3.1. Zpracovani dat z interferometru v bilém svétle

Meéfeni probihalo na sestavé jeZ je zobrazena na obrazku[27] Zkoumany vzorek (test object) je umistén na
piezoelektrickém posuvném stolku (PZT stage), ktery je ovladan pres pocitac (computer) a fidici jednotku
piezoelektrického pfevodniku (PZT controller) v pribéhu méfeni po kaZzdém snimku méni polohu v z
sméru. Hodnoty intenzity interferovanych paprski jsou zaznamendny na CCD kameie (CCD camera) a v
pocitaci uloZeny. Sestava umoZiiuje i definovany posun ve smérech x a y, tedy ménéni mista na vzorku,
které je méfeno. RozliSeni kamery je 1032 x 776 pixelt.

Vyvoj algoritmu se ubiral dvéma hlavnimi sméry pro hleddni stfedu obélkové funkce. Prvni smér vy-
uzival Hilbertovu transformaci pro hledani obdlky, konkrétné vyuZival pfedprogramovanou funkci "hil-
bert"v knihovné védeckého pythonu a podknihovné na zpracovani signdlu "scipy.signal". Tato funkce
vraci analyticky signdl v komplexnim oboru a pokud spocteme jeji absolutni hodnotu v kaZzdém bodé
dostaneme obdlkovou funkci. Nicméné v zavislosti na kvalit€ vstupnich dat mize dochazet k zaSuméni{
takovéto obdlky a proto pro zjiSténi jejiho stfedu byl aplikovén fit Gaussovou kfivkou, kde stfedni hod-
nota tohoto fitu je povaZovana za vyskovou souradnici daného bodu na vzorku. Pro lepsi pochopitelnost
je piiklad zpracovéni na obrdzku 29] Za tcelem kvalitn&jsi zpracovani bylo testovéano i nékolik piistupt
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Obrazek 28: Ukdzka naméfeného interferogramu se spoctenou obdlkou pomoci hilbertovy transformace a fitovan{
Gaussovou kfivkou. Stfed obélky uruje parametr stfedni hodnoty Gaussovy kiivky.

(konvoluce, Gaussovské filtrovan{) pro vyhlazovani signdlu a to jak v preprocesu, tak v postprocesu. Uka-
zalo se, Ze zasadni vyznam na kvalitu obalkové funkce ma zejména omezeni pocitanych dat interferometru
pouze na sté€Zejni oblast a zanedbani{ dat, kdy optické vétve v interferometru maji vyrazné rozdilné délky
a nedochdz{ u nich k interferenci (takovyto vyfez je i na obrazku [28).

Druhy pfistup vyuZival fitovani rovnice pro popis interferogramu v jednom bod¢ vzorku podle rovnice
Stfed obélky nasledné urcuje pfimo parametr rovnice h. U tohoto pfistupu bylo opét dosaZeno lepsich
vysledkt v pripad€ zkriceni interferogramu pouze na skute¢né aktivni ¢ast signdlu a zanedbani okraja,
kdy nedochazi k interferenci (takovyto vyfez je i na obrazku [29).

Srovnéni obou piistupil zpracovani dat mtizete vidét na dvou topografiich t€hoz vzorku zobrazenych
na obrdzku Horni obrzek reprezentuje topografii zpracovanou pomoci Hilbertovy transformace,
spodni obrdzek pomoci fitu rovnice interferogramu. Rozdil ve zpracovani dosahoval v z sméru hodnot
jednotek nanometrt.

Piistup, ktery byl vybran pro nésledujici a budouci zpracovavani dat z WLI je prvni popsany, jez
vyuZziva Hilbertovu transformaci. Vybran byl protoZe probiha s mensi naro¢nosti na vypocetni kapacitu
neZ druhy piistup a dale z diivodu vets{ stability algoritmu pfi testovan{ na redlnych vzorcich. U druhého
parametrii a zdroven pfi omezovani intervalli parametrti béhem fitovani. Jinak mohlo v nékterych pii-
padech dochézet k netispéSnym pokusiim o urceni parametri nebo hiife nalezeni parametrt v lokalnim
extrému funkce, jeZ ale neodpovidaji fyzikdlni podstaté fitované funkce.

Na obréazku 3] je ukdzka topografie vzorku z Némeckého narodniho metrologického institutu (PTB)
zpracovaného vybranym algoritmem s Hilbertovou transformaci.

Hlavni cil vytvoreni programu pro zpracovani dat z WLI byl splnén. Konkrétnéji program byl vytvofen
v programovacim jazyce Python a umoZiuje:

* Rozbalen{ a nacteni vystupnich dat z interferometru (a to i z vice méfeni s podélnym posuvem na
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Obrazek 29: Ukazka naméfeného interferogramu a fitu analytickou funkci popisujici pfimo interferogram. Stied
obdlky nasledné urcuje piimo jeden z parametra.
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Obrazek 30: Vysledné struktury po zpracovani interferogramii dvéma piistupy. Horni obrazek reprezentuje hledan{
obdlkové funkce pomoci Hilbertovy transformace, spodni obrdzek reprezentuje metodu, kdy byl vZdy proveden fit
celého interferogramu a z ného odvozen stfed obdlky.
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Obrazek 31: Zpracované struktury na vzorku z Némeckého ndrodniho metrologického institutu - PTB. Ukdzka
vyskového profilu pfes drazku na vzorku.



M‘I Cesky metrologicky institut Zpréava ukolu TR &. Pocet pfiloh: 3
Oblastni inspektorat Brno 6014-TR-70001-24 Pocet listt: 35/{5—4‘

povrchu vzorku).
* Transformovéni a zpracovani dat pro zjisténi topografie povrchu.
* Implementovéna paralelizace zpracovani dat pro vyuZiti zpracovini na superpocitaci.

» Ukladani vysledkt do soubori ve standardnim formatu ".gwy"pro potenciondlni nasledné upravo-
véani v programu Gwyddion.

Tento program ndm pomdhd Iépe a presnéji zpracovavat vysledky a umoziiuje ndm analyzovat a od-
stranit artefakty z méfeni, coZ u komercnich programil nebylo mozné. Paralelizace programu a spousténi
na superpocitaci nejenom urychluje zpracovani dat, ale v nékterych piipadech usnadiiuje praci s velkym
objemem dat. To se tykd zejména vzorkd s velkym naklonem nebo vyraznym vyskovym rozdilem v pro-
filu vzorku. V téchto piipadech totiZ musi byt ve vertikdlnim sméru 2z provedena velkd mnoZstvi méfent,
aby byla pokryt celd Skdla profilu a to pak vede k velkym soubortim dat, jeZ by na normdlni pracovni
stanici musely byt rozdéleny, feSeny postupné a aZ nasledné sloZeny dohromady.

3.2. Fitovani dat algoritmem OEFPIL
3.2.1. Rozhrani pro aplikaci Microsoft Excel

Ve snaze o Véts{ rozsifeni vyuzitf algoritmu OEFPIL v ramci CMI jsme se snaZili zjednodusit jeho vyu-
Ziti pro béZné metrology, pro které by voldni samostatného programu ¢i funkce v prostfedi Matlab mohlo
byt obtizné a ktefi standardné pouZivaji jednodussi néstroje, jako jsou tabulkové procesory. Pilotnim pro-
jektem proto bylo vytvofeni rozhrani pro volani stdvajici implementace algoritmu v jazyce C z prostfedi
tabulkového procesoru Microsoft Excel. Toto rozhran{ je realizovdno na dvou drovnich:

1. Ke stavajici funkci oefpil() softwarové knihovny OEFPIL je v jazyce C vytvorena doplitkova funkce
oefpilexcel() poskytujici rozhrani pro volani jinymi aplikacemi na platformé Microsoft Windows.
Softwarovd knihovna OEFPIL je pak preloZena do podoby dynamicky linkované knihovny (DLL)
exportujici funkci oefpilexcel().

2. V prostfedi jazyka Visual Basic for Applications (VBA) sady Microsoft Office je vytvofeno makro
oefpil(), které zprostiedkovava volani funkce oefpilexcel() z knihovny oefpil.dll. Makro je pak sou-
¢asti souboru oefpil.xlb. Format XLB (Excel Toolbar) slouZi k uklddani pfizpisobeni néstrojové
listy a nabidek aplikace, a umoZiiuje tak implementovat rozsiteni aplikace.

Kvili nedostatecné dokumentaci a absenci pouZitelnych piikladt se vyvoj celého propojeni ukazal
jako znaéné€ nepiimocary.

Prvnim omezenim je nutnost implementace ve VBA ve formé makra, nikoli uZivatelské funkce, nebof
uzivatelska funkce miZe vracet sviij vystup jen do buiiky, v niZ je voldna, a nema moZnost zapisovat dalsi
vystupy do jinych oblasti. Nevyhodou makra je ovS§em nemoZnost pfijimat oblasti s daty jako vstupni
parametry — v kédu makra tak musi byt oblasti, v nichZ se nachézeji vstupni hodnoty, stejné tak i oblasti,
do kterych se ma vyplnit vystup, pevné uvedeny. To flexibilitu pfi integraci nastroje OEFPIL do vlastnich
vypocetnich tabulek uZivatell do jisté miry sniZuje.

Ani oficidlni dokumentace spole¢nosti Microsoft neposkytuje dostatecny navod ke spolehliveé funkc-
nimu nastaven{ deklarace funkce exportované z dynamicky linkované knihovny. Nejasnosti panuji zejména
ve volacich konvencich specifickych pro platformu Windows (dodatecné deklarace __cdecl, __stdcall a
__declspec(dllexport) a ve zptusobu predavani parametrti (hodnotou ¢i odkazem) pro jednotlivé datové
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typy mezi VBA a C. Vyvoj probihd na 64bitovém operacnim systému s 64bitovou variantou MS Office,
avSak nelze zatim vyloucit, Ze se poZadavky mezi 32- a 64bitovymi systémy lisi.

Jak bylo uvedeno v pfedchozim odstavci, pouZiti makra oefpil() predpokladd pevné dané umisténi
vstupnich a vystupnich hodnot v ramci listu nasledujicim zptisobem:

Sloupec  Ucel  Popis

vstup  hodnoty x

vstup  hodnoty y

vstup  nejistoty v x

vstup  nejistoty v y

vystup odhady parametrti (G1: smérnice, G2: tsek na ose y)

vystup kovarianéni matice parametrii (vypsana po fadcich/sloupcich)

T QoW

Jen podotykame, Ze nejistotami se rozumi parametry piislusnych ndhodnych rozdé€lent, tj. standardni
nejistoty.
Soucasny stav implementace je nasledujici:

* Projekt knihovny OEFPIL v jazyce C byl doplnén o moZnost tvorby dynamicky linkované knihovny
na platformé Microsoft Windows s vyuZzitim nastrojii Intel Fortran Compiler a Microsoft Visual
Studio.

* V jazyce Visual Basic for Applications bylo vytvoreno makro pro aplikaci Microsoft Excel umoz-
nujici volani funkce oefpilexcel() exportované touto knihovnou.

* U nékterych argumentii funkce nefunguje spravné predavani hodnot mezi VBA a C, zpisobujici
pad aplikace. Probihd analyza problému, kterou v8ak komplikuje zmifiovand absence potiebné do-
kumentace. M¢lo by se jednat spiSe o technickou zéleZitost, jejiZ vyfeseni pfedpoklddame do konce
roku.

3.2.2. Priklady vyuZziti algoritmu OEFPIL v raznych oblastech metrologie

Jak bylo zminéno v Gvodu, cilem tkolu bylo rozsifit moZnosti vyuZziti algoritmu OEFPIL mimo oblast
fitovani silovych kiivek z mikroskopie atomdrnich sil a zatéZovacich/odtéZovacich kiivek v nanoindentaci,
kterym se vénujeme v jiném grantovém projektu a které byly primédrni motivaci pro nd$ vyzkum v oblasti
fitovani. V této kapitole uvddime vysledky testovani algoritmu na data z rtiznych oblasti metrologie, tak
jak se ndm podafilo v priibéhu roku je zajistit, fitovat a ve spoluprici s kolegy z jinych oddéleni CMI
vysledky interpretovat.

Kalibrace vahy

V urcitych aplikacich, napf. plnéni tlakové lahve smési plynt, potiebujeme znat pribeéh chybové funkce
vahy v celém rozsahu vazeni. Pomoci zdvazi miZzeme urcit chybu v urcitych bodech, z téchto potom
hleddme aproximaci pfimkou, kterou poté uZivatel pouzivd pro stanoveni chyby mimo kalibra¢ni body.
EURAMET Calibration Guide CG18 ,,Calibration of non-automatic weighing instruments®. V ramci ka-
librace neautomatické vahy se urcuje vztah mezi hmotnosti etalonu a chybou indikace. Nejistoty hmotnosti
etalonu jsou dany kalibra¢nim listem, nejistoty indikace jsou dany smérodatnou odchylkou opakovanych
méfeni chyby indikace. Korelaci mezi daty neuvazujeme. T¥i piiklady takového proloZeni jsou na obr. [32]
Vidime, Ze vzhledem k intervalu spolehlivosti proloZené kfivky je rozdil mezi metodami velmi maly.
Vysledné hodnoty parametrii piimky spolu s jejich nejistotami jsou uvedeny v tabulce 2] P¥i pouZiti algo-
ritmu popsaném v technické specifikaci ISO 28037 dostaneme totoZzné vysledky jako metodou OEFPIL.
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Obrazek 32: Priklady kalibrace hmotnostniho komparitoru s vyznaCenim piimek proloZenych metodou NLS a
OEFPIL. Chybovy interval odpovida rozsifenych nejistotam k = 2.

Méreni zatéZovaci charakteristiky zdroje

Cilem méfeni bylo urcit zatéZovaci charakteristiku zdroje stfidavého napéti SWG (SineWaveGenerator,
vyroba CMI). SWG byl rtizné zatéZovén pfidavanim odporu R a méfen pokles vystupniho napéti. Jako
zatéZ byly pouzity béZné soucastkové odpory. Vystupni napéti bylo méfeno programovatelnym kvanto-
vym etalonem (PJVS, Programmable Josephson Voltage Standard), ktery fungoval v médu stfidavého
voltmetru. PIVS sdm o sobé zatéZuje méfeny zdroj vstupni impedanci vzorkovaci karty R, takze celkova
zatéZ SWG je dadna paralelni kombinaci s a Rq. SWG byl modelovan jako kombinace idealizovaného

Vv

zdroje napéti V;, a vnitinitho odporu zdroje R,. ZjednoduSené schéma méficiho obvodu, ale obsahujici

viechny relevantni prvky, je uvedeno na obr. [33|Refeni méficiho obvodu pomoci Kirchhoffovych zikont

vede na vztah
R

R, + R
kde Upjys je napéti méfené na etalonu, R celkové zatiZeni zdroje, U, napéti zdroje a I, je vnitini
odpor zdroje. Celkové zatiZeni je dano paralelnim souétem vstupni impedance vzorkovaci karty a odporu
soucdstky

Upyvs = U, (10)

o — (11)
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A | OEFPIL  NLS B | OEFPIL  NLS
a | 0.001615 0.001015 a [-0.001574 0.002076
u(a) | 0.001545 0.001174 u(a) | 0.000956  0.000803
b | -0.8681  -0.7258 b | 10005  0.8389
u(b) | 04564  0.5388 ub) | 04944  0.4750

C | OEFPIL NLS

a [-0.052394 -0.051990
u(a) | 0.001269  0.001029
b | 63718 57872
u(b) | 3.6508  2.8390

Tabulka 2: Vysledky fitovani pro tfi pfiklady zobrazené na obr.

SWG - PJVS

Obrazek 33: Schéma méfictho obvodu se v§emi relevantnimi prvky.

Tento vztah byl pouZit k proloZeni naméfenych dat. Nejistoty namétfenych dat vychdzi z kalibrace odpori
soucastek, odhadu vstupni impedance karty ziskané z literatury a z vysledkd méfeni stfidavého napéti
pomoci PJVS.

Zajimava je otdzka korelace dat. JelikoZ mefime vSechny hodnoty napéti tymz piistrojem miZeme
ocekdvat jejich korelaci. Obdobné to lze fici i pro odpory soucdstek, které byly zméfeny stejnym méfi-
dlem. OvSem vycislit tuto korelaci v soucasnosti nedokdZeme. L.ze odhadnout teoretickou hodnotu pro
korelaci zatéZovacich odpori v disledku nejistoty vstupni impedance vzorkovaci karty kvantového eta-
lonu. Korelace se li§1 pro jednotlivé pary hodnot a pohybuje se fadové mezi 10~ a 10~3. Dalsf nevyhodou
je, Ze hodnota vnitini impedance karty je zaloZena na literatufe zatimco odpor soucdstek je méfeny piimo.
Abychom demonstrovali vliv korelace, provedli jsme vypocty pro riizné kombinace konstantnich korelaci
jak pro napéti tak pro odpor. Pro porovnani jsme proloZzili data bez korelace i metodou nejmensich ctverci
a pro vSechny pfipady jsme provedli i Monte Carlo simulaci. Vysledné odhady jsou uvedeny v tabulce
Bl Graf proloZeni kiivky pro nulovou korelaci je uveden na obrdzku [34] Je ziejmé, Ze vizudlné nelze
rozli§it mezi vysledky proloZeni metodou nejmensich ¢tvercli a metodou OEFPIL. Zde mtiZeme ilustro-
vat vliv volby konkrétni implementace algoritmu na pocet potfebnych iteraci a dobu trvani vypoctu. Pro
MATLAB jsou dostupné dvé metody, které se 1iS{ metodou pro inverzi jedné z pomocnych matic. Jedna
metoda vyuZivd SVD rozklad, druhd QR rozklad. Cas potfebny pro vypocet pro vypocet se drobné lisi.
Napi. pro korelace p, = p, = 0,1 je celkovy ¢as 3,1 s (SVD) a 2,9 s (QR), Cas stravenych na jednotlivych
jadrech pocitace 22,7 s (SVD) a 23,3 s (QR). Rozdil nema prakticky vliv, z dlouhodobého hlediska mame
lepsi zkusenosti s QR rozkladem, kterou vyuZivd implementace v C. Konkrétni zadani mtiZze velmi ovliv-
nit pocCet iteraci a tim i celkovy Cas vypocCtu. Pro ilustraci miZeme uvést Ze pro korelace p, = p, = 0,1
je potieba 689 iteraci, zatimco pro korelace p, = p, = 0,9 je potieba pouhych 122 iteraci. Jako u vSech
iterativnich algoritmt je tedy nezbytné kontrolovat postup konvergence. Z hlediska ¢asu je samoziejmé
vyrazn€ rychlejsi vyuziti implementace v jazyce C, kde srovnatelné vypocty, byf jen pro QR metodu, zis-
kame v ¢ase pod 0,1 s. Pocet kalibraci je pouze 8 aZ 10. Je tedy vhodné zohlednit i tyto aspekty pii volbé
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AU, (W) u(AU,) V) R, (mQ) u(R,) (mQ) corr(U,, R,)
NLS -2888.206 0.254 8.79364 0.14795 0.73
OEFPIL (bez korelaci) -2888.201 0.280 8.79616 0.16389 0.78
MonteCarlo (bez korelaci) -2888.201 0.281 8.79636 0.16385 0.76
OEFPIL (teoretické korelace) | -2888.201 0.280 8.79616 0.16391 0.78
OEFPIL (obé korelace 0,9) -2888.153 0.453 8.79600 0.05252 0.11
Monte Carlo (ob¢ korelace 0,9) | -2888.152 0.459 8.79619 0.05254 0.12

Tabulka 3: Odchylky napéti zdroje od nomindlni hodnoty a vnitini odpor zdroje, ziskané riznymi metodami.
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Obrazek 34: Vysledek fitovani naméfenych dat, nejistoty jsou rozsifené pro k = 2.

implementace.

Jak jsme jiZ uvedli, nejsou dostupné dostate¢né informace pro odhad skute¢né korelace mezi daty.
MiiZeme alesponi odhadnout miru vlivu porovndnim pro rizné kombinace. Mapy hodnot pro jednotlivé
veli¢iny v zdvislosti na volbé konstantnich korela¢nich koeficientd p, a p, jsou uvedeny na obr. @ Vi-
dime, Ze dominantni vliv m4 korelace v naméfeném napéti.

Kalibrace rastrovaciho termalniho mikroskopu

Rastrovaci termalni mikroskopie umoznuje méfit lokalni tepelnou vodivost pevnych vzorkd pomoci malé
vyhtivané sondy u které vyhodnocujeme tepelné ztraty do méfeného vzorku. S ohledem na mnozZstvi
mechanizmi a smérQ ve kterych sonda ztraci teplo neni mozné ziskat analyticky vztah pro tepelnou vodi-
vost vzorku a je nutné mikroskop kalibrovat na vzorcich se zndimymi vlastnostmi. Kalibrace rastrovactho
termdlniho mikroskopu siln€ zavisi na parametrech systému vcetn€ vlastnosti sondy, které se mohou vy-
znamné ménit v Case. Proto nelze spoléhat na ¢asovou stabilitu kalibracni kiivky a samotnd kalibrace je
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Obrazek 35: Mapy pro odchylku napéti zdroje, vnitfni odpor zdroje a jejich nerozsifené nejistoty.

soucasti kazdého méreni. Predpokldddme néasledujici vztah mezi tepelnou vodivosti vzorku z a odezvou

mikroskopu Y
ax

Cb+x
Odezvova funkce je definovdna jako rozdil mezi napétim zméfenym na vybraném vzorku a napétim zmé-
fenym na referenénim vzorku. Pro nésledujici pfiklad byly pouZito Sest kalibra¢nich vzorkt (PMMA,
POM, kiemenné sklo, ZrO9, AloO3 a dopovany kfemik), jeden referencni vzorek (SiO») a tfi neznamé
vzorky. V tomto piipadé lze pouzit OEFPIL dvojim zpGsobem. Pfi prvnim postupu nejdiiv proloZime
data z kalibra¢nich vzorkl kiivkou a poté pomoci této funkce vycislime hodnoty tepelnych vodivosti
neznamych vzorkd. Pfi druhém postupu vyhodnotime tepelné vodivosti nezndmych vzorkd soucasné
s parametry kiivky. Z definice problému v rovnici @) miZeme rozsifit vektor piimych méfeni pu =
(x1,...,26,Y1,...,Ys) kde z; a Y; jsou tepelné vodivosti kalibracnich vzorkd a odpovidajici odezvy,
o naméfené odezvy nezndmych vzorki Y; slozky. Vektor nepfimo méienych veli¢in 5 bude nyni zahr-
novat nejen parametry kalibracni kiivky a, b, c ale i tepelné vodivosti neznamych vzorkd. Pocet vazeb
se roz8ii{ o vazby plynouci ze vztahu pro nezndmé vzorky. Piiklad takové kalibrace je na obr. [36]a
v tabulce[d] Vidime, Ze pro vice vodivé vzorky dostdvdme velmi vysokou nejistotu, kterd omezuje pouZiti
této metody. Vysledky jsou stejné pro oba postupy.

+e (12)

Fitovani optickych spekter odrazivosti povrchu

Spektra odrazivosti povrchu ziskand pomoci spektroskopické reflektometrie jsou velmi citlivd na zmény
v optickych parametrech studovaného vzorku a v piipadé vrstvy ¢i vrstev i na tloustku vrstev. Pro testovan{
moznosti vyuziti algoritmu OEFPIL jsme se zaméFili na nejjednodussi piipad, kterym je uréeni tloustky
tenké vrstvy SiO9 na kiemiku. Pro kfemik jsme pouZili zavislost optickych konstant na vinové délce

z literatury [9]], viz obr. 37} pouzivame linedrni interpolaci. Pro SiO jsme vysli z Cauchyho formule pro
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Obrazek 36: ProloZeni dat kalibracni kiivkou SThM. Hodnoty ,true* jsou skutecné hodnoty vodivosti resp. odezvy,
odpovidaji o¢ekdvanym hodnotdm pfimého méteni.

a | 2.080 + 0.631 Ea/Wm~' K1) [ 1.2306 +0.1811
0.0328 + 0.0109 || kg/(Wm~! K1) 3.584 + 2.085
-2.025+£0.631 || kg/(Wm~! K1) | 0.21738 £ 0.00602

Tabulka 4: Tabulka odhadt a nejistot pro parametry kalibra¢n{ kfivky a, b, ¢ a vodivosti neznamych vzorkt & 4, k
a kg. Vzorky C' a D nebylo moZné touto metodou méfit.
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Obrazek 37: Zavislost optickych konstant na vinové délce.
index lomu a index absorpce
no N4
n = ni+ 2 + N (13)
k
ko= ki + 72 (14)

Hodnoty n; a k; byly urCeny fitovanim tabelovanych dat [[10] pro viditelnou oblast jako n; = 1,47787 a
ng = 3604, ostatni byly poloZeny rovny nule. Odrazivost pro systém vzduch-vrstva-substrit je

; 2
r1 + roe'®

R=|lLtTe
1+ rirqe®

15)

kde 7 je imagindrni jednotka, 7 a r2 jsou pro kolmy dopad svazku vyjadfeny pomoci komplexniho indexu
lomu n = n + ¢k jako

1 —ngio,
o= (16)

1+ nsio,
rp = L0275 (17)

Nngi0, + NS;
(18)
a x zavisi na tloustce vrstvy d
N 4

xTr = ngiogjd. (19)

Problematické je zde opé&t uréeni vstupnich nejistot. Nejistoty ve vinové délce jsme odhadli na 1-2 nm,
nejistoty v reflektanci na 0,01-0,05. Korelaci mezi daty neuvazujeme. Vysledné hodnoty jsou v tabulce[5]
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Obrézek 38: Piiklad naméfenych dat odrazivosti a proloZené kfivky
o 0,01 0,02 0,05
Uy
1 nm 827,947 £0,286 828,038 4+ 0,507 828,095 £ 1,207
1.5nm | 827,857 + 0,324 827,988 4+ 0,537 828,079 £ 1,223
2 nm

827,823 £ 0,366 827,947 £ 0,572 828,059 £ 1,243

Tabulka 5: Vysledky fitovani spektra odrazivosti pro jednotlivé volby nejistot. Nejistoty jsou nerozsitené.
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Vidime, Ze pro rizné nejistoty vstupnich dat dostavame odlisné odhady tloustky. Nicméné rozdily mezi
kfivkami pro rdzné tloustky jsou méné nez 1 %.

XPS analyza povrchu pokrytého ¢asticemi

Metoda rentgenové fotoelektronové spektroskopie (XPS, X-ray photoelectron spectroscopy) umoZiiuje
urcit chemické slozeni zkoumaného vzorku. Pokud mame povrch pokryty nanocasticemi o¢ekavame, Ze
jeho chemické S sloZeni bude odpovidat sloZeni substratu Sgyp, a ¢astic Spart

Shix = aSpart + (1 - O5)‘S’subv (20)

z ¥z

kde « je podil plochy zabrané ¢asticemi. Samotné sloZeni § je ureno procentualné, musi tedy vZdy soucet
jednotlivych sloZek byt roven 1. Déle kdyz vztah (20) prepiSeme do formy

Smix - Ssub = a('spart - Ssub (2D

dostdvame sice tvar vhodny pro prokladéni, ale s netrividlni korelaci jak mezi x a y (diky Sgyp,) tak mezi
jednotlivymi x a jednotlivymi y (diky normovini). Pfiklad takovych dat je v tabulce 6]

O (at.%) err O (at. %) N (at.%) err N (at. %) C (at.%) err C (at.%) S (at.%) errS (at.%)
part 22.2714 0.2925 — — 77.0914 0.2899 0.6357 0.0318
" sub 7.4925 0.1380 11.285 0.2712 81.2225 0.2174 — —
mix 11.7666 0.5273 7.0066 0.7111 81.2266 0.1873 — —

Tabulka 6: Priklad dat z analyzy XPS, nejistoty jsou odhady pfistroje.
Oznac¢me p vektor pfimych méfeni
w= (Opart Npart Crpart Spart Osub Nsub Csub Spart Omix Nmix Cmix SmiX) (22)
vektor nepiimych méteni pak bude obsahovat pouze jedinou sloZku «
B =(a). (23)

Pro pouziti OEFPILu miZeme zapsat podminky ve tvaru

p1+ p2 + pz +pg — 1000 = 0 (24)
ps + pe + pr +pg — 100 = 0 (25)
w9 + p1o + pa1 + p12 — 1000 = 0 (26)
po — p5 — Br* (1 —ps) = 0 (27)
po — p — B1* (p2 —pe) = 0 (28)
po —pr —Brx(us —pr) = 0 (29)

pficemzZ prvni tfi podminky odpovidaji normovéni ve vSech tfech méteni a druhé tfi podminky vyjadiuji
rovnici (20). Uvedené nejistoty se ukdzaly byt ponékud problematické a vysledny odhad /3 neni fyzikdlné
realistické. Predpokldddme-li stejnou nejistotu pro vSechny prvky a zvolime-li realistickou hodnotu v
rozmezi 0,5 - 2 at. % uz dostdvame "spravnou"hodnotu 3 = 0, 305. Nejistota se pohybuje od 0,03 (pro
vstupni odhad 0,5 at.%) po 0,13 (pro vstupni odhad 2 at. %).
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4. CERPANE NAKLADY NA UKOL

Planované a ¢erpané naklady (s vyhledem do konce roku 2024) jsou uvedeny v nasledujici tabulce:

Plan Odhad Cerpani do 31. 12. 2024
Cena hodin 2276000 2276000
Materidl 220000 220000
Cestovné zahranicni 0 0
Néklady na oponenturu 4000 4000
Celkem 2500000 2500000

Tabulka 7: Tabulka pldnovanych a ¢erpanych ndkladt (v K¢):

Y v

Naklady byly primarné& erpdny formou interné i¢tovanych hodin (tj. kombinace mzdovych a reZijnich
ndkladd, celkem cca 10 ¢lovékomésicit) pracovnikil oddéleni primdrni nanometrologie a technické délky
(kolektiv autort této zpravy a dalSich pracovnikd, ktefi se podileli na méfenich), pracovnikd oddélent,
kterd poskytla data a interpretaci vysledki pro testovani algoritmu OEFPIL, a formou DPP také spolupraci
s Mgr. Davidem Necasem, Ph.D. na vyvoji programu Gwyddion, ktery byl vyuZit pfi zpracovani rtiznych
experimentdlnich dat v projektu.

Materidlni naklady byly vyuzity pro doplnéni drobnych optomechanickych a elektronickych kom-
ponent pro stavbu jednotlivych experimentdlnich sestav, nicméné kliCové soucdsti byly jiZ na zacatku
projektu k dispozici z minulych let.

Zahrani¢ni cesty nebyly v projektu pldnovany ani realizovény.
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5. ZAVER

V rdmci feSeni prvni ¢asti tkolu jsme se snaZzili prohloubit nase znalosti a schopnosti v oblasti optickych
méfeni v nanometrologii. Optickd méfeni maji diky své rychlosti a bezidrZzbovitosti velky potencidl pfi
méfeni ve vyrobé a jsou diky tomu stdle velmi atraktivni pro primyslové aplikace nanometrologie, na-
ptiklad v polovodi¢ovém ¢&i optickém pramyslu. Vytvofili proto jsme fadu ndstrojd, at hardwarovych, ¢i
softwarovych, jejichZ cilem bylo zlepSeni metrologickych vlastnosti riznych optickych méficich metod,
kterym jsme se né¢jakou mérou zabyvali v minulosti:

* Vyvinuli jsme ndstroje pro lepsi zpracovani dat v zobrazovaci interferometrii v bilém svétle, vyu-
zitelné pti studiu topografie povrchll v rozsahu desitek mikrometrl az po centimetry.

» Zapujcili jsme a instalovali zafizeni pro méfeni rozptylu na drsnych povrsich a tenkych vrstvach s
potencidlnimi aplikacemi v optickém priimyslu a v té souvislosti jsme pfipravili novou laboratof
také na instalaci dalSich optickych pfistroja.

 Zafizeni pro méfeni koherentniho rozptylu na periodickych povrsich jsme doplnili o interfeomet-
ricky senzor polohovéni stolku pro lepsi ndvaznost a rozsifeni experimentdlnich moZnosti.

» Zrekonstruovali jsme rastrovaci opticky mikroskop v blizkém poli pro jeho vyuZiti s ndmi vyvijenou

elektronikou a moderné€jSimi polohovacimi mechanismy a podnikli prvni experimenty.
* Doplnili jsme ndmi vyuZitelné metody pro hybridni analyzu vzorki o jednoduchy senzor Ramanova
rozptylu.

Paralelné s vyvojem vyse uvedenych metod jsme se zabyvali otdzkou vhodnych referen¢nich vzorkd, které
jsou pro kaZdou techniku individudln{ a jsou komentovany v jednotlivych kapitoldch.

Druh4 ¢ast tkolu se zaméfovala na rozsifeni moznosti vyuziti algoritmu OEFPIL mimo rdmec velmi
specifickych tloh v nanometrologii i mimo rdmec jiného bé&Ziciho projektu MSMT. Zde jsme prozkoumali
fadu moZnych oblasti a vyvinuli pfiklady vyuZiti algoritmu. Hlavni vyhodou vyuZiti algoritmu OEFPIL
je moZnost price s obecné korelovanymi daty a také moZnost propagovat nejistoty méfeni paralelné s
vyhodnocenim.

Z pohledu rozvoje optickych technik i z pohledu technik zpracovani dat jsme v radmci tkolu dosahli
ndmi stanovenych cilli, pfestoZe s ohledem na nerealizovany ndkup zobrazovaciho spektroskopického

elipsometru byly tyto cile adresovany jinymi prostfedky.
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1. Resitelé iikolu:

e Hilavni resitel:
o Mgr. Petr Klapetek, Ph.D.

* Spoluresitelé:
o Mgr. Miroslav Valtr, Ph.D.
o Mgr. Anna Charvatova Campbell, Ph.D.
o Mgr. Radek Slesinger, Ph.D.

e Zastupce spravce rozpoctu:
0 nevypliovat, bude doplnéno vvi

2. Hlavni cile ukolu

Hlavnim cilem tkolu je propojit stavajici a nové vyvijené optické pristroje pro analyzu
povrchii a tenkych vrstev do jednoho celku umoziujiciho metody kombinovat a provadét
meéreni rozloZeni tlousték a optickych parametri tenkych vrstev, povrchové kontaminace,

vvvvvv

a optického primyslu.

V ramci tkolu budou vyvinuty metodické postupy a referenc¢ni vzorky pro zobrazovaci
optické metody, jako je reflektometrie, elipsometrie a interferometrie v bilém svétle, ¢cimz
bude zajiSténa jejich metrologicka navaznost. Bude provedeno interni porovnani
jednotlivych metod a budou zahajena jednani o pripadném porovnani na vhodnych
vzorcich s dalSimi metrologickymi instituty. Kromé planarnich struktur se budeme
vénovat také problematice méfeni na nerovinnych povrsich, jako jsou velké optické prvky
(napf. cocCky). Velkou casti feSeni bude zajiSténi nastrojt pro feSeni inverzniho problému
pii analyze méfenych dat z vice metod a vice vzorki soucasné (flizi dat metodou hybridni
metrologie), tj. fitovani dat vhodnym optickym modelem. V této souvislosti bude také
feSena problematika volby optického modelu vzorku na nejistotu méfeni. Jako referencni
metoda bude vyuZita mikroskopie atomarnich sil na velkém rozsahu vyvijena v minulych
letech.

Z pohledu fitovani dat bude také rozvijena alternativni cesta pro zpracovani
komplexnéjSich typi méfenych dat. Ve vétSiné pripadi se pouziva metoda nejmensi
¢tverci. Hlavni vyhodou této metody je jeji snadnd implementace a pritomnost v
prakticky vSech softwarech zaméfenych na zpracovani dat (Excel, Matlab apod.).
Nicméné tato metoda nedokaZe zohlednit pripadné nejistoty v x-ové proménné nebo
dokonce korelace mezi daty. V mnoha oblastech pouZiti pfitom nelze povaZovat x-ové
nejistoty za zanedbatelné. Korelace mezi daty miZe vzniknout napf. transformaci dat
mérenych pristrojem na data pouZita pro vyhodnoceni nebo pouZzitim referencniho vzorku.
Tyto problémy feSi tzv. Errors-in-variables modely (EIV). Ty ovSem nebyvaji primo
implementované v béznych softwarech, ale pouze jako knihovna (napf. ODRPACK) nebo
jsou pouZitelné pouze pro nékteré ptipady (napf. CCC software). V rdmci projektu TACR
bylo na odd. 6014 ve spolupraci s Prirodovédeckou fakultou MUNI vyvinut algoritmus
OEFPIL, ktery umoZiuje fitovani libovolnou funkci a pro libovolné nejistoty. Ten je
momentalné dostupny jako knihovna a jeho teoreticka koncepce je dale rozvijena v ramci
mezindrodniho projektu LUASK. Ponékud opomijenym aspektem EIV je fakt, Ze i
nejistoty vstupnich dat v x a y funguji jako vstupy a ovliviiuji vysledek. V béznych

Verze 14-001_P02_011-ZS-C008
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situacich je tento vliv zanedbatelny, nicméné pro patologické odhady nejistot nebo
specidlni pfipady muZe byt vliv znacny. Pro dalsi validaci metody je nicméné potfeba
studium vice rtznorodych prikladd, nejen v oblasti nanometrologie, které se v tomto
ukolu vénujeme primarné. Nicméné v literatufe se podafilo dohledat jen pomérné malo
pripadd, které by byly dostatecné obecné (napt. nenulové korelace, nelinearni funkce) a
zarovenl dostateCné podrobné poskytovaly vSechna potfebna data. Cilem této prace je
proto také vytipovat a prostudovat dalsi priklady uziti EIV v metrologi a naji zptisob,
jakym by bylo moZné co nejsnadnéji vyuZivat metodu OEFPIL i na dalSich pracovistich
CMI. Budou zmapovany rozdily ve vysledcich véetné nejistot pfi pouZiti metody
nejmensSich ctverct a EIV, i v zavislosti na nejistotach vstupnich hodnot. V ramci toho
bude i nutnost ovérit adekvatnost odhadt vstupnich nejistot prip. kovarianci.

3. Predpokladané vysledky resSeni ukolu:

- 2X Jimp, Clanek popisujici vyvinuté metody flize dat a fitovani dat.
- Interni metodiky pro jednotlivé optické metody.
- Sada referencnich vzorku

4. Zdroj financovani: MPO

5. Naklady na ukol:

[ Cislo stiediska | 6014 | 6011 | 6012 | 6016 |

Nakladové polozky Castky uvedené v K¢

Osobni naklady v¢. rezii | 2 216 000 20 000 20 000 20 000
Naklady
spolupracujicich
stiedisek
Material 220 000
Sluzby
Cestovné
Néklady na oponenturu 4000
Celkem 2500 000

Material: optomechanické komponenty, hroty do AFM mikroskopu
6. Navrhovani oponenti tkolu:

Doc. RNDr. Viktor Witkovsky, Ustav merania, SAV, Bratislava

Mgr. Petr Klenovsky, Ph.D, Masarykova univerzita v Brné
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7. Prohlaseni
ProhlaSujeme, Ze naSe organizace souCasné nenarokovala, resp. nemd prislibeny financni

prostiedky na feSeni tkolu ze statniho rozpoctu prostfednictvim jiného organu statni spravy,
popr. nevyuZila jiné, duplicitni cesty k financovani navrhovaného tkolu.
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PRILOHA C.2 -POUZITE ZKRATKY

Seznam zkratek

AFM
ARS
CFS
DLL
FPGA
OEFPIL
NLS
SNOM
SPM
VBA
WLI
XPS

Atomic Force Microscopy

Angle Resolved Scattering

Coherent Fourier Scatterometry

Dynamic Link Library (dynamicky linkovand knihovna)
Field Programmable Gate Array

Optimum Estimate of Function Parameters by Iterated Linearization
Nonlinear Least Squares

Scanning Near Field Optical Microscopy

Scanning Probe Microscopy

Visual Basic for Applications

White Light Interferometry

X-ray photoelectron spectroscopy
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